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A : Amper

AC : Alternatif Akim

AlSI : Amerikan Demir ve Celik Enstitiisi

ASTM : Amerikan Test ve Malzemeler Birligi

CIP : Soguk Izostatik Presleme

DC : Dogru Akim

DIN : Alman Standartlar Enstitiisii

DSC : Diferansiyel Taramali1 Kalorimetre
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ECAS : Elektrik Akimi Destekli Sinterleme

EDS : Elektrik Desarj Sinterlemesi

EIS : Elektrokimyasal Empadans Spektroskopisi
ESR : Elektro Ciiruf Ergitme

FAPA : Alan Aktiveli Basing Destekli Yanma Sentezi
FAPACS : Elektrik Alan1 Destekli Yanma Sentezi
FAPAS : Basing Destekli Elektrik Alan Aktive Edilmis Sinterleme
FAST : Elektrik Alan Aktive Edilmis Sinterleme Teknigi
FGM : Fonksiyonel Kademeli Malzeme

FRC : Fiber Takviyeli Seramik

HEHR : Yiiksek Enerji Yiiksek Hiz

HP : Sicak Presleme

HPG : Homo-Polar Jenerator
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IKor : Korozyon Akimi

MA : Akim Yogunlugu

MMK : Metal Matrisli Kompozit
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PDS

: Plazma Basingli Sinterleme

: Plazma Aktivasyon Sinterlemesi

: Darbeli Elektrik (Pulse) Akimu Ile Sinterleme
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: Vakum Ark Ergitme
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OZET

Anahtar kelimeler: Siiperalagimlar, Inconel 718, Elektrik Akimi Destekli Sinterleme,
Elektrokimyasal Korozyon, Sicak Korozyon

Inconel 718, hacim merkezli tetragonal y"-NisNb ve diizenli yiizey merkezli kiibik
7'-Ni3(AlTi) c¢okeltileri ile mukavemetlendirilen, yiiksek sicakliklarda miikemmel
oksidasyon, aginma ve siiriinme direnci sergileyen, nispeten diisiik maliyetlerle elde
edilebilirligi olan, -253°C ile 650°C sicaklik araliginda miikemmel mekanik
ozelliklere sahip Nb katkilt Ni-Fe-Cr esaslt siiperalasimdir. Bu malzemeler yiiksek
sicakligin ve korozyon dayaniminin 6n plana ciktigi uzay, ugak ve petrokimya
endiistrisinde yaygin olarak kullanim alani bulmaktadir. Bu bilesiklerin eldesinde
kullanilan tiretim teknikleri, malzemelerin mekanik 6zelliklerini dolayisiyla servis
sartlarindaki kullanim kalitesi ve kullanim oOmriinii etkilemektedir. Son yillarda
yapilan ¢aligmalar 6zellikle korozyon dayanimina sahip yapisal malzemeler olarak
kullanilan siiperalagim gruplarinin daha homojen, daha ince tane boyutu ve {iniform
faz dagiliminin elde edildigi yontemler iizerine yogunlagmaktadir. Bu gereksinimleri
karsilayacak yoOntemlerden birinin de geleneksel toz metalurjisine alternatif bir
yaklasim olan elektrik akimi destekli sinterleme yontemi olabilecegi
diistiniilmektedir.

Bu caligmada elementel tozlardan hazirlanan ve ticari olarak temin edilen In718 toz
karisimlari, geleneksel TM  (1300°C/4h) ve ECAS (1700-2300A/10dak)
yontemleriyle iretilmis, ikili yaslandirma adimindan olusan 1s1l islemleri
gergeklestirilmistir. Numunelerin karakterizasyon ¢alismalari kapsaminda Archimed
prensibiyle yogunluklari, taramali elektron mikroskobu (SEM) ile mikroyapilari, x-
151n paternleri ve kantitatif noktasal EDS analizleri ile faz yapilar1 tespit edilmis ve
mikrosertlik testleri yardimiyla 1sil islem Oncesi ve sonrasi sertlik degisimleri
incelenmis ayrica korozyon 6zellikleri; elektro-kimyasal korozyon ve sicak korozyon
calismalari ile tespit edilmistir.

Karakterizasyon ¢alismalar1 neticesinde en iyi sonuglar, Elementel toz karisimi
kullanilarak ECAS yontemi ile iiretilen numunede elde edilmistir. Isil islem sonrasi
hedeflenen ¢okelti ', y"" ve & fazlar elde edilmis, 344.7 HVos sertlik degerine ve
%98.96 nispi  yogunluga ulasilmistir. 650-850°C sicaklik aralifinda ve
NaSO4+%60V.0s5 ortaminda yapilan izotermal sicak korozyon ¢alismalari
sonucunda yliksek korozyon direnci sergileyerek ylizey biitlinliiglinii korumustur.
%3.5 NaCl ve %10 NaNOs ¢ozeltileri igerisinde elektrokimyasal korozyon testleri
gerceklestirilen numunenin korozyon hizi sirastyla 45.59 mpy ve 10.56 mpy olarak
belirlenmistir.
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SYNTHESIS OF SUPERALLOYS BY ELECTRIC CURRENT
ACTIVATED SINTERING

SUMMARY

Keywords: Superalloys, Inconel 718, Electric Current Activated Sintering, Corrosion

Inconel 718 strengthened with body centered tetragonal y'’-NizNb and regular face
centered cubic y'-Niz(Al Ti) precipitates is a Nb-doped Ni-Fe-Cr based alloy,
showing excellent oxidation, abrasion and friction resistance at elevated
temperatures, having relatively low cost producibility and excellent mechanical
properties in the interval of -253 °C and 650 °C. The alloy is widely used in gas
turbine and combustion chambers of commercial and military aircraft engines, steam
turbines of power plants, casting molds of metal production processes, heat treatment
equipment, chemical and petrochemical industries. Production techniques used to
obtain materials affect its mechanical properties, quality under service conditions and
lifetime. To meet the present requirements of high fatique strength and lightweight
combination, a great demand exists for new processing methods for alloy 718.
Electric Current Activated Sintering (ECAS) is a new class of consolidation methods
in which mechanical pressure is combined with electric and thermal fields to enhance
interparticle bonding and densification.

In the present study, Inconel 718 superalloys were produced by electric current
activated sintering (1700-2300A/10dak) and tradional powder metallurgy
(1300°C/4h) techniques using commercial powders and mixture powders prepared
from elemental powders. Then, the sample was exposed to double aging heat
treatment in order to improve the properties of the Inconel 718 super alloy such as
strength, hardness and its high temperature properties. The samples properties were
also investigated using various techniques including scanning electron microscopy
(SEM-EDS) and X-ray diffraction (XRD). In order to determine hardness and
density of the test materials, a Vickers indenter and Archimedes' technique were
utilized. In addition to these, corrosion properties of materials were determined by
hot and electrochemical corrosion tests.

The results showed that best of the sample was elemental ECAS sample detected.

XV



BOLUM 1. GIRiS

Diinyadaki bilimsel ve teknolojik gelismelerin bu kadar giincel ve hizli bir sekilde
ilerlemesi ve buna paralel olarak geleneksel malzemelerle karsilanamayan giiniimiiz
gereksinimleri, yeni malzeme gruplarinin olusturulmasini veya yeni iiretim prosesleri
kullanilarak mevcut malzemelerin 6zelliklerinin gelistirilmesini zorunlu kilmistir.
Kullanim amacina en uygun malzemelerin seg¢ilmesini, farkli iiretim yontemleri
gelistirmeyi ve global diinyada rekabet edilebilirligi saglayacak ekonomiklikte
malzeme iiretmeyi amag¢ edinen malzeme bilimi arastirmacilar;; son yillarda
malzemelerin 6zellikle asinma, korozyon, yorulma, oksidasyon ve yiiksek sicakliga
dayanim Ozelliklerini gelistirmeyi amaclamakta ve yiiksek sicaklikta kullanilacak

malzemeler {lizerine yogun calismalar yapmaktadir.

Yiiksek sicaklikta kullanilacak malzemelerin, kullanildigi atmosferin asindirici
etkilerine kars1 direncgli olmalar1 i¢in oksidasyon ve siirlinme dayanimlarinin yiiksek,
dizayn sartlaria bagli olarak yeterli mukavemete sahip, miimkiin oldugunca diisiik
yogunluklu, kolay {iretilebilir ve bunlarin yam sira yiiksek sicakliklarda metalurjik
veya yapisal degisimlere kars1 koyabilecek kimyasal ve mekanik kararlilikta olmast
arzu edilmektedir. Giines enerji sistemleri, niikleer enerji santrallar1 gibi yliksek
sicaklik Ozelliklerinin 6n plana ¢iktig1 uygulamalarda paslanmaz celikler, Ni-Cr
esasli alagimlar, siiper alasimlar, seramik malzemeler ve refrakter metaller
kullanilmaktadir. Refrakter malzemesi olarak kullanilan metallerin oksidasyon
direnci ¢ok diisiiktiir, bu nedenle bu malzemeler daha ¢ok oksidasyona ugramayan
alanlarda kullanilmaktadir. Seramik malzemeler ise bir¢ok yapisal uygulama igin
yeterli tokluga sahip degildir. Uygulamalarda yetersiz kalan malzeme teknolojisi ve
mevcut teknolojideki  siirlamalar, siiperalasim malzemelerinin  kullanimini

kaginilmaz hale getirmistir [1-4].



Stiper alasimlar, diisiikk ve yiiksek (degisken) sicakliklarda yiiksek ylizey bozunma
direnci ve yiikksek mukavemet sergileyen Ni, Fe ve Co esasli, genellikle VIII-B grubu
elementlerden gelistirilmis 1siya dayanikli, yiliksek sicaklik malzemeleridir. Bu
alasimlardan Inconel 718, hacim merkezli tetragonal y”’-NisNb ve diizenli yiizey
merkezli kiibik y'-Nis (Al Ti) ¢okeltileri ile mukavemetlendirilen, yiiksek
sicakliklarda mitkemmel oksidasyon, asinma ve siiriinme direnci sergileyen nispeten
diisiik maliyetlerle elde edilebilirligi olan, -253°C ile 650°C sicaklik araliginda
miikemmel mekanik 6zelliklere sahip Nb katkili Ni-Fe-Cr esash siiperalasimdir. Bu
alagimlar, ticari ve askeri ucak motorlarinin gaz tiirbin ve yanma odalarinda, elektrik
santrallerinin buhar tiirbinlerinde, metal iiretim proseslerinin sicak is takimlart ve
dokiim kaliplarinda, 1sil islem ekipmanlarinda, kimyasal ve petro-kKimyasal

endiistrisinde yaygin olarak kullanilmaktadir [5-10].

Bu bilesiklerin iiretiminde dokiim, dovme, toz metaliirjisi gibi cesitli iiretim
yontemleri kullanilmaktadir. Malzemelerin elde edilmesinde kullanilan {iretim
teknikleri, malzemelerin mekanik 6zelliklerini, dolayisiyla servis sartlarindaki
kullanim kalitesi ve kullanim &mriinii etkilemektedir. Imalat yéntemi olarak dokiim
yonteminin secilmesi durumunda biiyiikk ingotlardan iriin eldesinde mekanik
ozellikleri zayiflatacak laves fazi ve makro segregasyon olusumu gibi problemler
meydana gelmektedir. Nihai Uriin eldesine imkan vermeyen bir liretim yontemi
kullanildiginda ise siiper alasimlarin sahip oldugu gevrek karakterleri ve isleme
stiresince olusan ikinci faz sertlesmesi gibi sebeplerden dolayr talaghi imalat
yontemleriyle islenebilirligi olduke¢a gili¢ oldugundan servis sartlarindaki son sekline
sahip lirlinlerin {retilmesine olanak saglayan iiretim yontemlerinin kullanimi tercih
edilmektedir. Bu olumsuzluklar1 ortadan kaldiran, daha homojen, daha ince tane
boyutu ve {iiniform faz dagiliminin elde edildigi yontemlerden biri olan toz
metaliirjisi, siiper alasimlarin  elde edilmesinde kullanimi artan iiretim
yontemlerindendir. Nihai sekle sahip, yiiksek yorulma mukavemeti ve hafifligin bir
arada olmasmin istendigi uygulamalardaki gereksinimleri karsilamak igin siiper
alagimlarin yeni tretim yontemleriyle elde edilme diisiincesi, iizerinde c¢alisilan

konular arasinda yer almaktadir [11-15]. Bu gereksinimleri karsilayacak



yontemlerden birinin de toz metalurjisine alternatif bir yaklagim olan elektrik akimi

destekli sinterleme yontemi olabilecegi diisiiniilmektedir.

Elektrik akimi destekli sinterleme yontemi; geleneksel toz metalurjisi yontemine
alternatif bir teknik olup, arzu edilen yogunlukta spesifik iirlinlerin sentezlenmesi
icin, soguk sekillendirilmis veya 6n sekillendirilme yapilmamis toz karisiminin kalip
icine yerlestirilerek, mekanik basing ile beraber elektrik akiminin uygulanmasi ve
sonug olarak elektrik akiminin meydana getirdigi 1s1 ile birlikte tozlarin sinterlenmesi
prensibine dayanmaktadir. Bu yontem gelenceksel sinterleme metotlar1 ile
karsilastirildiginda; daha hizli 1sitma hizi, daha diisiik sinterleme sicakligi, daha kisa
islem siiresi, yardimci sinterleme ekipmanlarinin azligi, kontrollii bir atmosfere ve
soguk preslemeye ihtiyacin duyulmamas: gibi iistiinliikler saglamaktadir. Ozellikle
diisiik sicaklik ve daha kisa iglem siiresi sayesinde kii¢iik tane boyutuna sahip, teorik
yogunluga yakin malzemelerin {iretimi ve nano boyuttaki yari1 kararli tozlarin
sinterlenmesi gergeklestirilebilmektedir. Nispeten kisa faz doniisiim siiresi, baglangi¢
malzemelerinde arzu edilmeyen reaksiyonlarin olusmasini ve istenmeyen faz
doniigiimlerinin gerceklesmesini dnlemekte ve malzemelerin {iniform bir sekilde
tamamen sinterlenmesini saglamaktadir. Ayrica, yardimci ekipman gereksiniminin
azlig1 nedeniyle ilk yatirnm maliyeti diisiik ve malzeme kaybini1 azaltmas1 sebebiyle

ekonomik bir yontemdir [15-19].

Yapilan literatiir incelemelerinde Inconel 718 basta olmak iizere siiperalasimlarin
elektrik akimi destekli sinterleme yontemiyle tiretimi hakkinda herhangi bir arastirma
s6z konusu degildir. Bu tez ¢alismasinda elementel tozlarin stokiometrik bilesimi
olusturacak sekilde hazirlanmasiyla olusturulan ve bunun yani sira piyasadan temin
edilen toz formundaki Ticari Inconel 718 siiperalasimlarinin elektrik akimi destekli
sinterleme yontemiyle iiretilmesi hedeflenmistir. Boylece diger iiretim yontemleriyle
iriin eldesinde karsilasilan dezavantajlarin ortadan kaldirilmasi, talagh imalat gibi
ikincil islemlere duyulan gereksinimlerin minimize edilmesi ve kisa iglem siiresi
sayesinde iiretim maliyetlerinin azaltilmasi 6n goriilmiistiir. Ayrica ticari In718 ve

elementel tozlar kullanilarak elde edilen toz karisimlarindan geleneksel toz

metalurjisi yontemiyle {retilmis numuneler, elektrik akimi destekli sinterleme



yontemiyle tiretimi gerceklestirilen numunelerle karsilastiritlmistir. Her iki yontemle
tiretilen numuneler mikroyapt (taramali elektron mikroskobu (SEM)) ve faz
analizinden (x-1s1n paternleri, kantitatif noktasal ve ¢izgisel EDS) olusan
metalografik incelemeler, yogunluk (Archimed prensibi), mikrosertlik ve korozyon

testleri yardimiyla karakterize edilmistir.



BOLUM 2. SUPER ALASIMLAR

2.1. Giris

Stiper alagimlar; ana yapisi demir, nikel ya da kobalt olan, matris igerisinde ince
dagilmis karbiir ve intermetalik ikincil fazlar i¢eren yiiksek sicaklik malzemeleridir.
Yiiksek miktarda krom, az miktarda molibden, wolfram, aliiminyum, titanyum gibi
alasim elementler igerikleri ile yliksek sicakliklarda yiiksek mukavemet, miikemmel
korozyon, oksidasyon ve siirinme Ozellikleri sergileyen, ergime sicakliginin 0.8
katina kadar kullanilabilen, servis sicakliginda metalurjik ve yapisal kararliligini
stirdlirebilen yiiksek sicakliklarda yiiksek performans gosteren malzemelerdir. Kati
¢ozelti olusumu ve ¢Okelme sertlesmesi gibi mekanizmalar ile mukavemet
kazandirilan siiper alasimlar, seramik malzemelerin sert ve kirilgan yapilarindan
kaynaklanan diisiik tokluk Ozelliklerini, refrakter malzemesi olarak kullanilan
metallerin ise yiiksek sicakliktaki diisiik mukavemet ve oksidasyon oOzelliklerini
tyilestirmek amaciyla gelistirilmistir. Bu malzemeler genel itibariyle yiizey
ozelliklerinin  degisimine kars1t kararliligin  ve mekanik gerilmelere kars
mukavemetin 6n planda oldugu 650°C ve iizeri sicakliklarda kullanilmak {izere

tasarlanmig alagimlardir.

Yiiksek oranda Cr, Ni, Co gibi stratejik elementlerden olusan siiper alasimlar,
mikroyapisal kusurlari en aza indirebilen iiretim yoOntemleriyle {iretildiginde
mitkemmel yiliksek sicaklik Ozellikleri sergilemekte, dolayisiyla yiiksek sicaklik
uygulamalarinda diger yapisal malzemelerden daha ¢ok tercih edilmektedir. Sahip
olduklar1 tstiin Ozellikler sayesinde siiper alasimlar, gemi ve ucak endiistrisinde
kullanilan gaz tribiinlerinin disk, saft ve pervane kanatc¢iklarinda, arag motorlarinin
turbo yiikleyici, valf ve contalarinda, tibbi uygulamalarda protez ekipmanlar: olarak,

niikleer gii¢ iinitelerinin hareket mekanizmalar1 i¢in kullanilan kontrol ¢ubuklarinda,



uzay araclarinin aerodinamik arag¢ zirhlar1 ve roket motor pargalarinda, 1sil islem

ekipmanlariin konvenyor bantlarinda yaygin olarak kullanilmaktadir [16-21].

2.2. Siiper Alasimlarin Tarihsel Gelisimi

Stiper alasim ifadesi demir-nikel-kobalt-krom bilesimleri veya demir-nikel-kobalt
alagimlar1 i¢in kullanilan bir terimdir. Bu agiklamanin 1s1ginda siiper alasimlarin
tarihsel gelisimi incelendiginde, ilk olarak 1800’li yillarda buhar tiirbinlerinde ve
1904 yilinda Avrupa’da endiistriyel elektrik iireten gaz tiirbinlerinde kullanildig:
bildirilmigtir. 1929 yilinda Ni-20Cr alasimina diisiik miktarda titanyum ve
aliminyum elementleri ilave edilerek 6zellikleri incelenmis ve sisteme dahil edilen
alagim elementlerinin siirlinme direncini arttirdigi tespit edilmistir. 1930’1u yillarda
ucak motorlarinin turbo yiiklenicisi olarak kullanilabilirligi arastirilmis ve benzer

uygulamalar 1937 yilinda Almanya’da, 1939 yilinda Ingiltere’de hayata gegirilmistir.

Sekil 2.1. Rolls Royce Trent 1000 ugak motorunda kullanilan RR1000 PM siiper alagimlari [22].

1940’11 yillarda 6zellikle II. Diinya Savasi sirasinda siiper alagimlar {izerine yogun
calismalar yapilmistir. 1940°li yillarin  basinda Ingiltere’de Ni-esash  siiper
alagimlarin ticari liretimine baslanmis, ilk olarak Nimonic 80 iiretilmis, daha sonra
Nimonic 80A gelistirilmistir. Bu alasimlara yaklasik %20 oraninda kobalt ilavesi
yapilarak sicaklik dayanimi 50°C daha yiliksek olan Nimonic 90, sonrasinda
molibden ilavesiyle Nimonic 105 ve Nimonic 115 alagimlar1 elde edilmistir. 1940’1

yillarin sonlarinda Waspalloy ve M-252 ticari isimleriyle iki yeni nikel esasli dovme



alasimi kesfedilmistir. 1950°1li yillarda, siiper alasimi olusturan hammaddelerde
bulunan ugucu elementlerin uzaklasmasina imkan saglayan vakumla ergitme gibi
yontemlerin gelistirilmesiyle Udimet 700, Inco 713C gibi daha mukavemetli siiper
alagimlar dretilmistir. 1960’lh yillarda Rene 77 ve Rene 80 alasimlar1 benzer
titanyum ve aliiminyum igerikleriyle gelistirilmistir. Siiper alasimlardaki mukavemeti
arttirabilmek i¢in titanyum ve aliiminyum katkisinin maksimum noktasina gelindigi
tespit edilmistir. Bu durumda kati eriyik mukavemetini arttirabilmek igin titanyum ve
aliminyum oranlar1 azaltilmis, buna karsilik molibden ve tantalyum igerikleri
arttirtlarak B-1900 dokiim alasimi  gelistirilmistir, sonrasinda molibden yerine
tungsten elementi kullanilarak Mar-M 200 alasimi diretilmistir. Yetersiz geldigi
diisiiniilen mevcut siirlinme ve kopma mukavemeti degerlerini arttirmak i¢in 1969
yilinda, Mar-M 200 alagimma %2 mertebesinde hafniyum ilave edilmistir;
sonrasinda hafniyumun yararli etkisi géz oniinde bulundurularak Inco 713LC ve
B1900 gibi birgok dokiim alasiminda da hafniyum kullanilmistir. Stiper alagimlarin
ozelliklerini gelistirmek i¢in alasim elementinin sistem {izerindeki etkileri
arastirllmis ve proses kontrolii saglayan yeni iiretim yontemleri gelistirilmistir.
Gliniimiizde kullanim alan1 bulan birgok siiper alagim tiirii 1950-1970 yillar1 arasinda
kesfedilmistir. Yiiksek sicaklik ve gerilmelerin bir arada bulundugu uygulamalarin
basinda gelen motorlarda kullanilan siiper alasim miktari, 1990’11 yillarda %60
mertebesine ulagmistir. Giinlimiizde yapilan ve yakin gelecekte yapilacak olan
aragtirmalar neticesinde siiper alasimlarin kullanim alanlarmin genisleyecegi ve
kullanim miktarlarinin her gegen giin biraz daha artacagi diisiiniilmektedir [1, 23-25].
Sekil 2.2.°de siiper alasimlarin zamana bagli olarak gelisimleri ve artan sicaklik

dayanimlar verilmistir [25].
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Sekil 2.2. Siiper alagimlarin zamana bagli olarak gelisimleri ve sicaklik dayanimlari [25].

2.3. Siiper Alagimlarin Siniflandirilmasi

Giinlimiizde yaygin olarak kullanilan siiper alagimlar; demir-krom-nikel alagimlart,
demir-nikel-krom-kobalt alasimlari, karbiirlerle mukavemetlendirilmis kobalt esash
alagimlar, kat1 ¢ozelti ile mukavemetlendirilmis ve ¢okelme sertlesmesi uygulanmis
nikel esasli alagimlar olarak siniflandirilabilir. Siiper alagimlar, yapilarinda bulunan
alasim elementlerine bagli olarak {i¢ ana gruba ayrilirlar [1,21]. Siiper alasimlarin

siniflandirilmasi Tablo 2.1.”de verilmistir.



Tablo 2.1. Siiper alagimlarin simiflandirilmasi [21]

SUPER ALASIMLAR

:

Nikel Esasli

- Inconel
578, 597, 600
617, 625, 706
718, X750
- Nimonic
75, 804, 90,105,
115, 263, PE. 11,
PE. 16, PK .33

—— Rene 45,90
—— Udimet
400, 500, 520

630, 700, 710,

720
—— Pyromet 860

—— Astroloy
— M-252
—— Hastelloy
C-22, G-30

S, X
— Waspaloy

—— Cabot 214
_— Haymes 230

l

Demir Esash

907, 909
— A-286

L Alloy 901
— Discaloy
— Haynes 556
— H-155

L v.57

.............. Unitemp AF2-TDA6

2.3.1. Demir esash siiper alasimlar

800, 801, 802,
807, 825, 903,

l

Kobalt Esash

— Haynes 188

— L-605
— MAR-M918

— MP159
— Stellite 6B

— Elligo

Demir esasl siiper alasimlar, basta demir elementi (%15-60) olmak iizere 6nemli

oranda krom (%15-28), nikel (%25-45) ve az miktarda molibden veya tungsten (%1-

6) elementleri iceren alasimlardir. Bu malzeme grubu; karbiir, intermetalik fazlarmin

¢okelmesi ile veya kati-eriyik ile mukavemetlendirilmektedir. Intermetalik ¢okeltiler

genellikle Niz (Al,Ti) (y') seklindedir. Siiper alagimlarin 6nemli bir kismi yiiksek

oranda Fe ihtiva etmesine ragmen bu alagimlarin hepsi demir esash siiper alagim

olarak degerlendirilmemektedir.

Ciinkii bu siiper alasimlar demir, nikel, krom,
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kobalt, az miktarda molibden, tungsten ve niyobyum gibi elementlerin kompleks
kombinasyonlaridir. Bu duruma O6rnek olarak; kati-eriyik dayanimli %16Fe ve
%A49Ni1 iceren Hastelloy X ile y"- mukavemetlenen %18.5Fe ve %352.5Ni iceren
INCO 718 alagimlar1 verilebilir. Bu alasimlar, Fe ihtiva eden nikel esash siiper
alagimlardir.  Demir esasli  sliper alagimlarin  krom-nikel oranlart  ve
mukavemetlendirme mekanizmalari, paslanmaz ¢eliklerden farklidir. Paslanmaz
celikler %12-25 Cr ve %0-20 Ni igerirken, demir esash siliper alasimlar %20’den
daha fazla Ni (%25-35) i¢ermektedir.

Demir esaslt siiper alagimlarda, diigiik maliyetli demir, nikelle kismen yer degistirmis
durumdadir. Dolayisiyla diisiik nikel igeriginden dolay1 yiiksek sicaklik 6zellikleri
kobalt ve nikel esasl siiper alagimlarin 6zelliklerinden diisiiktiir. Demir esash siiper
alasimlarin ¢ogu %25-45 Ni ve %15-60 Fe ihtiva etmektedir. Bu alasimlara yiiksek
sicaklik oksidasyon direnci igin %15-28 mertebesinde Cr ve kati eriyik
mukavemetlenmesi i¢in  %1-6 mertebesinde Mo ilave edilmektedir. Ayrica
mukavemet arttirict ¢okelti olusturmak i¢in Ti, Al ve Nb elementleri sisteme dahil

edilmektedir.

Demir esashi siiper alagimlar 650°C sicakliga kadar uygun olup, daha yiiksek
sicakliklarda diger siiper alagimlara nazaran daha diisiik mekanik o6zellik
sergilediginden kritik yerlerde kullanilmamaktadir. Bu malzemeler gaz tiirbin
motorlarinda, kanatlarinda, diskler ve saftlar ile buhar tiirbinlerindeki bazi1 pargalarin
imalatinda tercih edilmektedir. Demir esasli siiper alagimlar1 6n plana ¢ikaran en

onemli 6zellik diger siiper alasimlara kiyasla daha ucuz olmalaridir [2, 24-27].

2.3.2. Kobalt esash siiper alasimlar

Kobalt esasli siiper alasimlar, temel bilesen olarak kobalt ve 6nemli oranda krom ve
tungsten, az miktarlarda molibden, niyobyum, tantal, titanyum ve duruma gore demir
iceren, kat1 eriyik ve karbiir ¢okelmesi ile mukavemetlendirilen alagimlardir. 1943
yilinda kobalt elementi, krom, nikel, tungsten, karbon ve diger alasim elementleri ile

alasimlandirilarak ilk kobalt esasli siiper alasimlar {retilmis ve gaz tirbin
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motorlarinda kullanilmaya baslanmistir. Kobalt esasli stiper alasimlar, kimyasal
bilesim olarak nikel esasli siliper alasimlar kadar karmasik yapiya sahip degildir.
Dokiim yontemleriyle elde edilen kobalt esash siiper alagimlar yaklasik 9%50-60 Co,
%20-30 Cr, %5-10 W ve %0.1-1 C elementlerinden olusmakta ayrica nikel, tantal,
demir ve niyobyum ile alagimlandirilabilmektedir. Dévme yontemleri ile elde edilen
kobalt esasli siiper alagimlar ise yaklasik %40 Cu ve kaynaklanabilirlik 6zelligini
arttirmak i¢in yaklasik %20 mertebesinde Ni icermektedir. Bu alasimlar, yiiksek
sicakliklarda kararlilik gostermesi ve iyi kopma gerilmesi Ozellikleri sayesinde
nispeten diisiik gerilmelerde ve yiiksek sicakliklarda statik parcalar i¢in kullanilacak
yapt malzemeleridir. Kaynak yapma ve talaslhi imalat yontemleriyle isleme
durumlarinin diginda normal servis sartlarindaki kullanimlart igin 1s1l isleme gerek

duyulmamaktadir [2,30].

Kobalt esasli siiper alasimlarda genellikle yiizey merkezli kiibik y matris ve gesitli tip
karbiirler goriilmektedir. Bu alasimlarda mukavemetlenme, Oncelikle kati eriyik
mukavemetlenmesi ve karbiir ¢okelmesi kombinasyonundan elde edilmektedir.

Kobalt kat1 eriyik alasimlart;

a- 650°C’den 1150°C’ye kadar kullanilan Haynes 188, UMCo-50 ve S-816,
b- Yaklagik 650°C’de kullanilan baglayici alasimlar MP-35N ve MP-159,

Cc- Asinma direngli Stellite 6B alasimlari olarak {i¢ gruba ayrilmaktadir.

Haynes 25 yaygin olarak kullanim alan1 bulan kobalt esasl bir siiper alasimdir. Bu
alasim gaz tilirbinlerinin yliksek sicaklifa maruz kalan kisimlarinda, niikleer
reaktorlerde, implant malzemelerde ve soguk calisma sartlarinda kullanilmaktadir.
Haynes 188 miikemmel 6zelliklere sahip olup tutusturucularda, gecis kanallar1 ve gaz
tiirbinlerinin i¢ tasariminda kullanilmaktadir. Bilesimlerinde ise lantan, silisyum,
aliminyum ve magnezyum bulunmaktadir. Bu alagimin, 1100°C de oksidasyon ve
stirlinme direnci yiiksektir. Oda sicakliginda sekillendirilebilmekte ve uzun siireli
yaslanmadan sonra servis sicakliginda siinekligini korumaktadir. %21 Fe iceren
UMCo0-50 alagimi, Haynes 25 veya Haynes 188 kadar sert olmakla birlikte firin

pargalar1 ve karistiricilar i¢in uygun malzemelerdir. MP-35N ve MP-159 alagimlari,
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yiikksek dayanim ve silineklige sahiptir. Kobalt kati-eriyik alagimlarinin son grubu
olan Stellite 6B alasimi, sahip oldugu yiiksek krom igerigi sayesinde yiiksek sicaklik
sertligi ve oksidasyon direnci sergilemekte ve genellikle buhar tiirbinlerinde
kullanilmaktadir. Karbiir ¢okelmesi ile mukavemet kazandirilan kobalt esasli siiper
alagimlar X-40, WI-52, MAR-M302 ve MAR-M509 malzemeleri olup yaygin olarak
ucak yakit motor tiirbinlerinde ve statik kanat uygulamalarinda kullanilmaktadir. Bu
malzemeler, yiiksek sicaklik dayanimina, yiiksek oksidasyon direncine ve kaynak ile

onarilabilme 6zelligine sahip alasimlardir [2, 28-30].
2.3.3. Nikel esash siiper alasimlar

Nikel esasli siiper alasimlar en ¢ok kullanilan ve lizerinde en ¢ok calisilan siiper
alagim tiirii olup, ana element olarak %30-70 Ni, énemli oranda (%30 ve tizeri) Cr
icermektedir. Inconel, Nimonic ve Hastelloy gibi nikel esasli siiper alagimlar iginde
az miktarda, Incoloy 901 ve Inconel 706 gibi alasimlarda ise yiiksek oranda Fe ihtiva
etmektedir (yaklasik %35) ayrica Al, Ti, Nb, Mo, W gibi elementlerle de
alagimlandirilmaktadir. Bu siiper alasim tiirii genel olarak yapi icerisinde dnemli
fonksiyonlar1 yerine getirecek 10’dan fazla alasim elementi icermektedir.
Intermetalik olusumunu saglayan elementler aliiminyum, titanyum ve niyobyumdur.
Nikel ve krom, oksidasyon direncini arttirmak i¢in karbon, bor ve zirkonyum tane
sinirt mukavemetini gelistirmek i¢in sisteme dahil edilen elementlerdir.

M23Ce y' Nodule

I
A
A
3 ’ O
5 ""' S00
o %5558 Ealp)
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)%)305‘} cJ:’JQ‘ o= %F}t)"

7' Sekillendiriciler —  2.5Ti, 1.3Al1 2.9Ti, 2.9Al 3.5Ti, 4.3A1 4.7Ti, 5.5Al 1.5Ti, 5.5A1 1.5Ta

Karbir Yapicdar —  20Cr, 2.5Ti 19Cr, 4Mo, 2.9Ti 15Cr, 5.2Mo, 3.5Ti 10Cr, 3Mo, 4.7Ti 9Cr, 2.5Mo, 10W, 1.5Ta
Alagim Tari —  Nimonic S0A U-500 N-115/U-700/R-77  IN-100/R-100 MM-246

Sekil 2.3. Kimyasal bilesimin Ni esasli siiper alagimlarin mikroyapisina etkisi [31].

Nikel esashi siiper alagimlarin mikroyapisi, Ostenitik matris (y) igerisinde
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dagilmis matrisle koherant baglanmis intermetalik Ni3(ALTi) (y") ¢okeltisi ve
tane siirlar1 boyunca biriken karbiir ve boriir fazlarindan olugsmaktadir. y fazi
yiizey merkezli kiibik yap1 ve farkli atomlarin (Al, Ti ve Ni atomlar1) rasgele
dagilimi ile kat1 eriyik halindedir. y' faz1 da yiizey merkezli kiibiktir fakat y
fazindan farkli olarak Al ve Ti atomlar kiibik kafesin koselerinde, Ni atomlar1
yiizeylerde bulunmaktadir. Bu atomik dizilimin kimyasal formiilii Ni3Al, NisTi
veya Ni3(ALTi) seklindedir. Sekil 2.4.’de y ve y" fazlarinin kristal yapilar

gosterilmigtir.

(a) (b)

Sekil 2.4. (a) y ve (b) ¥’ fazlarmin kristal yapilari [33].

Nikel esash siiper alagimlarin yiliksek sicakliklarda korozyona, mekanik ve termal
yorulmalara, mekanik ve termal soklara, slirlinmeye ve aginmaya dayanikli olmalari,
zorlu galisma kosullarinda kullanimlarini miimkiin kilmaktadir. Ozellikle 650°C {istii
sicakliklarda sahip olduklart mekanik dayanimlari sayesinde paslanmaz ¢eliklerden
daha istiin 6zellik sergilemekte ve daha fazla uygulamada tercih edilmektedir. Nikel
esaslt siiper alagimlar; ucaklarin gaz tiirbinlerinde, motor pistonlarinda, 1sil islem
ekipmanlarinda, uzay araglarinda, niikleer gii¢ initelerinde, elektrik santrallerinin
buhar tribiinlerinde, metal isleme, kagit ve fosil yakit fabrikalarinda yaygin olarak

kullanilmaktadir [30-36].

Nikel esasli siliper alasimlarin mukavemet arttirici mekanizmalar1 kati eriyik
sertlesmesi, c¢okelme sertlesmesi ve dispersiyon sertlesmesidir. Kat1 eriyik
elementleri tipik olarak y fazinda bulunmaktadir ve bu elementleri nikel atomuna

gore atom capi1 farklilik gosteren Al, Cr, Fe, Ti, W, V, Mo ve Co olusturmaktadir.
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Kat1 eriyik nikel alasimlar, nispeten diisiik sicaklik araliginda (genelde 870-980°C)
en yiiksek genlesme ve yorulma mukavemetini elde etmek i¢in kullanilmaktadir.
1120-1200°C yiiksek sicaklik araliginda 600°C’de oldugundan daha yiiksek
genlesme mukavemeti ve siirlinme-kopma Ozellikleri sergilemektedir. Basta
Hastelloy X, Inconel 601, 617 ve 625 olmak iizere kati eriyik nikel alagimlar uzay
caligmalarinda kullanilmaktadir. Hastelloy X, Inconel 601 jet motorlarinda ve gaz
tiirbin pargalarinda kullanilirken Inconel 625 1s1 kalkanlarinda, ugak sistemlerinde,
egzoz sistemlerinde ve tiirbin kaplamalarinda kullanilmaktadir. Cokelme ile
mukavemetlendirilen nikel alagimlari, ikinci bir fazin ¢okelmesi ile elde
edilmektedir. Cokelen faz, (genellikle y' veya y") alasimin sertligini ve dayanimin
onemli Ol¢iide arttirmaktadir. Bu alagimlarin g¢ogunda, y' intermetalik Niz(Al,Ti)
fazin sekillenerek ¢okelme sertlesmesini saglamak amaciyla Al, Ti ve bazi
alasimlarda da Nb kullanilmaktadir. Bunun sonucunda ise y" NisNb olugmaktadir.
Kaynak sicakliginin sertlesmeye neden olmamasi ve oOn kaynak catlamasi
goriilmemesi nedeniyle bu alasimlarin kaynak kabiliyetleri iyidir. Cokelme-
dayanimli siiper alagimlarin en dnemli kullanim alani1 uzay endistrisidir. Ayrica bu
siiper alagimlar roket motorlarinda, ugak tiirbin parcalarinda (disk, saft, halka,
pervane kanadi) ve niikleer reaktorlerde (civata, yay) kullanilmaktadir. y" fazinin
ergime derecesinin iizerindeki yliksek sicakliklarda, bu alagimlarin mukavemetini
saglayabilmenin en etkili yolu, matris icerisinde ¢dziinmeyen, farkli ve kararli bir
dagilim fazinin sisteme dahil edilmesidir. Yiiksek sicakliklarda ¢alisma kabiliyeti
i¢in en 1iyi dispersiyon malzemeleri; toryum dioksit, itriyum oksit, lantan oksit gibi
yiiksek serbest enerji degerlerine sahip olan elementlerin oksitleridir. Bu oksitler,
kiiglik ve uniform dagilimli olmalidir. Mukavemet artirma 6zelligini dagilim fazinin

biiytikligi ve dagilim etkinligi belirlemektedir [37-40].

Denizcilik sektoriinden uzay-ucak endiistrisine kadar genis uygulama alani bulan
nikel esasl siiper alasimlar, kullanim alanlarina gore bes ana gruba ayrilmaktadir

[33];

— Yiiksek Sicaklik Dayanimli Nikel Esasli Siiper Alagimlar

— Korozyon Dayanimli Nikel Esasli Stiper Alagimlar



— Elektriksel Alasimlar

— Yumusak Miknatis ve Diisiik Genlesme Katsayili Alagimlar
— Sekil Hafizali Alagimlar
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Yiiksek sicaklik dayanimli nikel esash siiper alasimlarin en temel 6zelligi yiiksek

sicakliklarda yliksek akma mukavemeti ve ¢ekme dayanimi sergilemeleridir. Ni-Cr

ve Ni-Cr-Fe elementlerinin kombinasyonlarindan gelistirilen bu alasimlar askeri ve

ticari gii¢ sistemlerinin olusturulmasinda kullanilmaktadir. Bu malzeme grubu i¢inde

yer alan bazi ticari alagimlarin isimleri ve kullanim alanlar1 Tablo 2.2.’de verilmistir.

Tablo 2.2.Yiiksek sicaklik dayanimli Ni esasli siiper alagimlarin kullanim alanlari [33]

Alasimun Ticari Ismi | Kullanim Alani
Hava, Uzay ve Deniz Araclari,
Inconel 625 Kimya Endiistrisi, Niikleer Reaktorler
Gaz Tribilinleri, Endiistriyel Ocaklar, Isil Islem Ekipmanlari,
Inconel HX . "
Niikleer Enerji Uygulamalari
Nimonic 75 Endl'.ist.ri.ye.:l Ocaklar, Isil Islem Ekipmaqlarl, Boru Tesisatlari, Is1
Degistiriciler, Niikleer Buhar Jeneratorleri
Nimonic 90 Tiirbin Kanatlar1 ve Diskleri, Sicak Is Takimlari
Havacilik ve Uzay Sanayi, Roket Motor Endiistrisi, Niikleer
Inconel 718 Reaktorler, Tiirbin Pervane Bigaklari,
Petro-Kimya Endiistrisi

Korozyon dayanimli nikel esaslhi siiper alagimlar korozif ortamlarda sergiledikleri

miikemmel korozyon direnci ile 6n plana ¢ikmaktadir. Bakir ihtiva eden bu

alasimlar, deniz suyunda ve indirgeyici ortamlarda kimyasal kararliligin1 korumakta

ve niikleer denizaltilarda, yiiksek sicakliktaki klor ve kiikiirt iceren hammaddelerin

bulundugu petrokimyasal ortamlarda kullanilmaktadir. Bu malzeme grubu iginde yer

alan bazi ticari alasimlarin isimleri ve kullanim alanlar1 Tablo 2.3.’de verilmistir

[33].

Tablo 2.3. Korozyon dayanimli Ni esasli siiper alagimlarin kullanim alanlar1 [33]

Alasimin Ticari Ismi Kullanim Alani
Deniz Yapilari, Kimyasal ve Hidrokarbon Isleme Ekipmanlari,
Monel 400 ..
Vana, Pompa, Bacalar, Is1 Degistiriciler
Inconel 600 Kimya, Gida, Niikleer Enerji Sektorleri
Inconel G-3 Fosforik ve Siilfiirik Asit Islemleri
Incoloy 20 Depo, Boru, Is1 Degistiriciler
Incoloy 925 Yag Imalat Ekipmanlari
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Yiiksek oranda nikel igeren cesitli elektriksel ozellikleri 6n planda olan siiper
alagimlar; 1s1 iiretme amaciyla veya Olgme ve kumanda aletlerinde elektriksel
Ozellikleri Olgmek ve diizenlemek icin kullanilmaktadir. Elektriksel alasimlar,
endiistriyel ocaklardan, evde kullanilan su 1sitic1 ve tost makinelerine kadar pek ¢ok
alanda kullanim alan1 bulmaktadir. Yumusak miknatis nikel esash siiper alagimlar,
Fe-Ni alasim sisteminden gelistirilmistir. Yiiksek nikel ihtiva eden alasimlar (Fe,
%79Ni, %4-5 Mo) yiikksek bir manyetik gegirgenlik degerine ve diisik doyum
indiiksiyonu degerine sahiptir. Yumusak miknatis nikel esasli siiper alagimlarin ticari

isimleri ve kimyasal bilesimleri Tablo 2.4.’de verilmistir.

Tablo 2.4. Yumusak miknatis nikel esasl siiper alagimlarin kimyasal bilesimleri [33]

Alasim Elementlerin % Miktar1
Tiiri Ni C Co Cr Cu Fe Mn | Mo Si
Ni30 29-32 0,4 - - - Balans 1 - 0,6
Ni40 39-42 0,05 - - - Balans 1 - 0,3
o~ 35-38 | 005 | - i - | Balans | 1| - | 03
Ni48
RNi12 46-49 0,05 - - - Balans 0,5 - 0,3
RNi8
NiFe44 Balans 0,05 - - - 42-46 0,5 - 0,3
NiFel6CuCr Balans 0,05 - 1,5-2,5 4-6 15-18 1 - 0,3
NiFel6CuMo Balans 0,05 - - 4-6 12-16 1 2-5 0,4
NiFel5Mo Balans 0,05 - - - 11-17 1 2-6 0,4

Diisiik genlesme katsayili alasimlar ise; cam-metal baglantilarinda, sizdirmazlik
istenen lamba endiistrisinde ve elektronikte 6nemli rol oynamaktadir. Demir ve % 36
nikel igeren alagim (Invar) Fe-Ni alasimlari i¢inde en diisiik genlesmeye sahiptir.
Demir ve nikele ilave olarak katilacak kobalt ise diisiik genlesme katsayisi, sabit bir
elastisite modiilii ve yiiksek dayanimi beraberinde getirmektedir. Tablo 2.5.”de diisiik

genlesme katsayili alagimlarin kimyasal bilesimi gosterilmistir [33].

Tablo 2.5. Fe-Ni diisiik genlesme katsayili alagimlarin kimyasal bilegimi [33]

Alasim Elementlerin % Miktari

Tiri Ni C Co Cr Cu | Fe Mn Mo | Si
Ni36 35-37 | 0,05 |- - - Balans | 0,5 - 0,3
Ni38 37-40 | 0,05 |- - - Balans | 0,5 - 0,3
Ni42 40-43 | 0,05 |- - - Balans |1 - 0,3
Ni46 45-47 | 0,05 |- - - Balans |1 - 0,3
Ni48 47-49 | 0,05 |- - - Balans | 0,5 - 0,3
NiCr426 |41-43 | 0,07 |- 5-6 - Balans | 0,5 - 0,3
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Tablo 2.5. (Devami)

NiCo 29 (28-30 |0,05 | 16-18 |- - Balans | 0,5 - 0,3

18

NiCo 28 |27-29 | 0,05 |22-24 | - - Balans | 0,5 - 0,3

23

NiFe45 Balans | 0,02 | - - - 44-46 | 0,6 - 0,3

NiFe46 Balans | 0,02 | - - - 46-49 0,6 - 0,3

NiFe47 Balans | 0,02 | - - - 47-50 |0,6 - 0,3

NiFe48Cr | Balans | 0,02 | - 0,7- - 45-48 |1 - 0,3
15

NiFe47Cr6 | Balans | 0,02 | - 5,5- - 44-47 |1 - 0,3
6,5

Diisiik genlesme katsayili nikel esasl siiper alagimlardan Nilo 42, oda sicakligindan
300°C’ye kadar sabit bir 1s1l genlesme katsayisina sahiptir. Entegre devrelerde yari
iletken kursun ¢ergevelerde, bimetal termostat seritlerinde, termostat ¢ubuklarinda,
seramik-metal sizdirmazhiginda ve elektrik ampiilii, televizyon tiipleri, fliioresan
lambalar gibi pek ¢ok cam-metal sizdirmazligi gereken yerlerde kullanilmaktadir.
Nilo K, diisiik genlesme katsayili % 29 nikel i¢eren bir nikel-demir-kobalt alagimidir.
Alagimin sicaklik artistyla artan genlesme katsayist degeri, borosilikat cam ve
aliminyum oksit seramiklerin genlesme katsayisi degerleri ile uyumludur. Yiiksek
giivenilirlik veya termal soklara dayanim gerektiren cam-metal sizdirmazlik
uygulamalarinda kullanilmaktadir. Entegre devrelerdeki yar1 iletken kursun
cerceveler ve fotografciliktaki flas lambalari bilinen en yaygin 6rnekleridir. Nilomag
77, bakir ve molibden takviyeli bir nikel-demir alasimi olup yiiksek baslangic
gecirgenlik degeri gdsteren yumusak miknatislik 6zelligine sahiptir. Bu alasgimlar
transformatorler, indiiktorler, manyetik gii¢lendiriciler, teyp kayit kafalar1 ve kayit
cthazlart gibi 6zellikle giic gereksiniminin en aza indirgenmesinin zorunlu oldugu

uygulamalarda kullanilmaktadir.

Nikel esasli siiper alasimlarin son grubunu olusturan sekil hafizali alasimlar, 6zel 1s1l
islem uygulanarak sekillendirildiginde, daha sonra ilk sekline donme kabiliyeti olan
metalik malzemelerdir. Nikel-titanyum alagimlari (%50 Ni - %50 Ti) birka¢ 6nemli

ticari sekil hafizali alasimlardan bir tanesidir [33,41,42].
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2.4. Siiper Alasimlara Alasim Elementlerinin EtkKisi

Stiper alagimlara bazi alasim elementleri ilave edilerek farkli birgok 6zellik
kazandirilmaktadir. Bu elementler ve kazandirdiklar1 ozellikler Sekil 2.5. ve Tablo
2.6.’da verilmistir. Genellikle alagimlara ilave edilen katki elementleri, alasimlarin

bilesim oranina bagli olarak mukavemetlerini, sertlik, korozyon, manyetiklik, yliksek

sicaklik oOzellikleri, elektrik direnci gibi mekanik ve fiziksel oOzelliklerini
degistirmektedir [43-48].
v Cokeltici
¢ °]“°1“_ modifikasyon
yapici Birlestirici Tane-smir1

Yiizey
koruyucu

temel element fazlon

|Gt | BT
e | e \Au\Hg\Tl T

/ Y

Tane-smu Kati-eriyik
mukavemetlenmesi mukavetlenmesi

Sekil 2.5. Siiper alagimlarda kullanilan alagim elementleri ve etkileri [49]

Tablo 2.6. Siiper alagimlar iizerine elementlerin etkisi [49]

Alasim Elementlerinin Etkileri Fe Esash Co Esash Ni Esash
Kat1 Eriyik Mukavemetlendiriciler Cr, Mo NI\?IC\:,(/ '\.I/_I;)’ CV(\)/” CT:; '\42’
YMK Matris Stabilize Ediciler C, Ni, Co Ni, Co Ni, Co
MC Ti Ti W, Ta, Ti,
Karbiir Mo, Nb
Yapicilar M:Cs . Cr Cr
M23Cs Cr Cr Cr, Mo, W
MsC Mo Mo, W Mo, W
Karbonitriirler M(CN) C N C N C,N
Karbiirlerin Genel Cokelticileri P - -
v Niz(AlTi) Al, Ni, Ti - Al, Ti
Hegzagonal n NisTi Déniisiim Al, Zr - -
Geciktiriciler
y' Coziicti Sicakligim Yiikselticiler - - Co
v’ Coziicli Sicakliginmi Diisiiriiciiler - - Cr




Tablo 2.6. (Devami)

Cokelme Sertlesmesi veya Intermetalikler Al Ti. Nb Al, I\_I/!;), W, AL Ti. Nb
Oksidasyon Direnci Cr Al, Cr, Ta Al, Cr, Ta
Sicak Korozyon Direnci Gelistiriciler La, Y La, Y, Th La, Th
Siilfidasyon Direnci Cr Cr Cr
Siiriinme Ozellikleri Gelistiriciler B B, Zr B, Zr
Ara Sicaklik Siinekligini Gelistiriciler - - Hf
Tane Sinir1 Segregasyonu Yapicilar - - B, C, Zr

2.5. Siiper Alasimlarin Mukavemetlendirme Mekanizmalari

Stiper alasimlar  kompleks alasim  sistemleri olup bu malzemelerin

mukavemetlendirilmesinde ¢esitli yontemler kullanilmaktadir;

— v fazi ile kat1 ¢ozeltiyi mukavemetlendirme,

— vy’ vey"” fazlarinin hacim yiizdelerinin arttiritlmast,

— Yapida az miktarda o ve n fazlarini olusturma,

— v’ fazayla tane sinirlarini ve karbiirleri kontrol ederek mukavemeti yiikseltme,

— Tane biiyiikliigii orani i¢in bilesen kalinliginin kontrolii
Stiperalagimlar i¢in en etkili mukavemetlendirme mekanizmasi, kat1 ¢ozelti
mukavemetlendirmesidir ve biitilin siiper alasimlarda yaygin olarak kullanilmaktadir.
Matris veya bilesimi olusturan alasim sistemi icerisinde diger metal c¢oziiniip
katilagtiginda sert bir yap1 meydana gelmektedir. Nikel esasli alagimlar i¢inde olusan
¥" Niz (Al, Ti) faz1 en 6nemli fazdir. Bu mekanizmada doymus kat1 ¢ozelti diisiik
sicakliklara hizla sogutulmaktadir. Bu durumda kat1 ¢6zelti daha diisiik sicakliklarda
daha fazla miktarda ikinci bir malzemeyi bilesiminde bulundurabilmektedir. Boylece
malzeme siliper doygun sartlardadir ve bu da malzemenin mukavemetini
arttirmaktadir [2]. Ni-Cr-Al ve Ni-Cr-Ti gibi ii¢lii alasim sistemlerinde, NizAl ve

NisTi intermetaliklerinin ¢okelmesi Sekil 2.6.’da gosterilmistir.
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Sekil 2.6. (a) Ni-Cr-Al ve (b) Ni-Cr-Ti sistemlerinde nikelce zengin kismin izotermal kesiti [2]

y" fazinin hacimce artmasi yiiksek sicaklik mukavemetinin de beraberinde artmasina
sebep olmaktadir. Dolayisiyla nikel esashi siiper alasimlardaki aliiminyum ve
titanyum miktar arttikca, yliksek sicaklik mukavemeti de artmaktadir. Nikel esash
siiper alasimlarin mukavemetlendirilmesinde uygulanan diger 6nemli bir mekanizma
da, yapida y” fazi olan Ni3Nb intermetaliklerinin olusturulmasidir. Siiper alagimlarin
mukavemetleri, y' faziyla tane smirlarin1 ve Kkarbiirleri kontrol ederek de
arttirillabilmektedir. Yiiksek sicaklik deformasyonu sirasinda matristen daha sert olan
karbiirler, tane sinirlar1 boyunca dagilarak tane sinirlarinin kaymasini engellemekte
ve bdylece bu alasimlarin yiliksek sicaklik dayanimlarini, siinekligini ve siirlinme
ozelliklerini gelistirmektedir [2,50-54]. Siiper alasimlarin mukavemetlendirme
mekanizmalarinin, siiper alagimlarin Ozellikleri tizerine etkileri Tablo 2.7.°de

verilmistir.

Tablo 2.7. Mukavemetlendirme mekanizmalarinin siiper alagimlar tizerine etkileri [2]

Faz Kristal Formiil Aciklama
Yap:
NisAl Bir¢ok Ni ve Ni-Fe es“ash . siiper.ala.lsl.m igindeki
, YMK Nia(AlTi mukavemetlendirme fazidir. Ostenit matris igindeki kristal
v s kafesleri kiigiiktiir, kiireselden kiibige degisik sekillerde,
) sicaklik ve zamanin etkisiyle de degisik boyutlardadir.
. HSP NisTi Fe, Co ve Ni ?sash stiper alagimlarda yiiksek Ti/Al
oranlarina uzun siire maruz kalmasiyla olusur.
Y’ HMT NisNb Inconel 718’in ana mukavemetlendirme fazidir.
Asirt yaglanan Inconel 718 iginde gozlenir; 815-980°C
arasinda sekillendiginde ignemsi bir goriintiiye sahiptir;
NizNb(8) | Ortorombik NisNb | yiiksek yaglanma sicakliklarinda intragranular ¢okelticiler
tarafindan ve diisik yaslanma sicakliklarinda gozenekli
reaksiyonlar tarafindan sekillenir.
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Tablo 2.7. (Devami)

TiCc. NbC Titanyum karbiir, azot, zirkonyum ve molibden igin
MC Kiibik H fC " | ¢oziilebilirlige sahiptir; bilesimi farklidir; kiiresel olarak
goriiliir, “M” elementleri Ti, Ta, Hf, Nb, Th, Zr
Cokelme sekli 6nemli olup; film, kiiresel, levha, lamelli
CrasCe, ve hiicresel olarak ¢okelebilir; genellikle tane sinirlarinda
MasCe YMK (Fe’V\c/;’Mo sekillenir; “M” elementi genellikle Cr, ancak Ni-Co, Fe,
)zsCs Mo ve W’de yerine gecebilir.
M<C YMK FesMosC | Gelisigiizel dagilan karbiirlerdir; pembemsi goriinebilir;
6 ) . )
TazCosC | “M”elementi genellikle Mo, W dir.
Genellikle intergranular bir blok seklinde goriiliir;
1000°C sicakligin iistiinde bir sicaklia maruz kaldiktan
MCs Hegzagonal CriCs sonra Nimonic%SOA gibi alasimlarda Vge baz1 kobalt esasl
alasimlarda goriiliir.
TasB, Yaklasik %0.03 veya daha fazla B’lu, Fe-Ni ve nikel
M3zM; Tetragonal V2B ' esasli alagimlarda gozlenir; boridler karbiirlere benzer;
32 “M” elementleri Mo, Ta, Nb, Ni, Fe ve V
MN Kiibik TiN, ZrN, | Nitridler, Ti, Nb ve Zr iceren alasimlarda gdriiliir; bunlar
NbN ergime sicakliginin altindaki sicakliklarda ergimezler.
Genellikle yiliksek oranda Mo ve W igeren alagimlarda;
n Rombohedral CorWe kaba, diizensiz Widmanstent plakalar seklinde
goriilmektedir.
FeaNb,
Fe,Ti, Fe ve Co esash siiperalasimlar i¢inde ¢ok yaygindir;
Laves Hegzagonal Fe>Mo, genellikle diizensiz kiireler seklinde olup, yiiksek
Co,Ta, sicakliklarda plakalar halindedir.
COzTi
FeCr,
FeCrMo, | En ¢ok Fe ve Co esasl siiper alagimlar i¢inde, bir miktar
Tetragonal | da Ni esasli siiperalagimlarda goriiliir, diizensiz kiireler
° g CrFeMoNi | geklindedir; 540-980°C arasindaki sicakliklarda uzun
, CrCo, siire bekletildikten sonra sekillenirler.
CrNiMo

2.6. Siiper Alasimlarin Uretim Karakteristikleri

Stiper alagimlarin tiretiminde genel olarak dokiim, dovme, toz metaliirjisi gibi ¢esitli
liretim yontemleri kullanilmaktadir. Uretilen siiper alagimlarin %45’ini dévme ve
%25’ini  dokiim ile iretilen nikel esasli siiper alagimlar olusturmaktadir.
Malzemelerin elde edilmesinde kullanilan iiretim teknikleri, bu malzemelerin
mekanik 6zelliklerini, dolayisiyla servis sartlarindaki kullanim kalitesi ve kullanim

omriini etkilemektedir [55-57].

2.6.1. Siiper alasimlarin dokiim prosesi ile iiretimi

Stiper alagimlarin dokiim ile iiretimlerinde genellikle ingot dokiim metalurjisi

kullanilmakta olup, kalip ve levha formunda iiriinler elde edilmektedir. Vakum
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indiiksiyon ergitme (VIM), vakum ark ergitme (VAR) ve elektro ciiruf ergitme
(ESR) yontemleri siiper alasimlarin ingot formunda elde edilmesi i¢in kullanilan
dokiim yontemleridir. VIM prosesinde sivi metal, 1sitilmis indiiksiyon potasinda
vakum altinda tutulmaktadir. Bu yontem, acik atmosferde ergitildiginde olusabilecek
ciiruf ve kalintt problemlerini elimine etmek, mukavemet arttiran Al ve Ti
elementlerinin kontrol edilebilirligini mimkiin kilmak ve dokiim prosesi igin
istenmeyen gazlari sistemden uzaklastirmak i¢in kullanilmaktadir. VIM bir baslangig
prosesi olup, VIM isleminden sonra siiper alasimlar VAR veya ESR yontemleriyle
tekrar ergitilmektedir. Alasim elementlerinin ilavesinden Once oksijen, azot ve
hidrojen gibi istenmeyen gazlar1 ve diger empiiriteleri uzaklastirarak arzu edilen
kimyasal bilesimde malzeme elde etmede etkili bir yontemdir. Hammadde olarak saf
elementler veya geri doniisiime uygun hurdalar kullanilmaktadir. VIM ingotlar
genellikle iri tane boyutuna ve iliniform olmayan tane dagilimina sahip olduklarindan

ikincil iglemlerle endiistride kullanima uygun hale getirilmektedir.

Vakum ark ergitme ve elektro ciiruf ergitme prosesleri, VIM prosesi ile elde edilen
siiper alasim ingotlarin tane yapisini inceltmede kullanilmaktadir. VAR prosesinde
ark, su sogutmali bakir potada ingot ile elektrot arasinda meydana gelmektedir. Bu
yontemde ergimis alasimin katilasma orani hassas bir sekilde kontrol edilerek
istenilen yap1 elde edilmektedir. Elektro ciiruf ergitme prosesinde ise istenilen
kalitedeki stiperalagim, klasik usiillerle elde edildikten sonra su sogutmali bakir pota
icinde kimyasal olarak aktif bir ciiruf tabakasi altinda hava ile temas ettirilmeden
ergitilmektedir. ESR prosesi, asagidan yukariya dogru yonlendirilmis katilasma
mikroyapist elde edilebilmesi agisindan 6nem teskil etmektedir. Siiper alagimlarin
dokiim ile elde edilmesinde VIM-ESR-VAR iiclii dokiim prosesleri kullanilmaktadir.
Sekil 2.7.°de VIM-ESR-VAR 1glii dokiim proseslerinin  sematik goriiniimii

verilmistir.
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Sekil 2.7. Ingot metalurjisi ile siiper alagim {iretimi [58]

Stiperalagimlarin dokiim prosesi ile liretiminde kullanilan bir diger yontem hassas
dokiim teknigidir. Bu teknik 1960’lardan giiniimiize motor pargalari, kanatgiklar ve
tirbin bigaklar1 gibi karmasik sekilli stiper alasimlarin iiretiminde yaygin olarak
kullanilmaktadir. Bu proseste, istenen parcanin modeli balmumundan yapilmakta ve
6zel bir seramik karigimla kaplanmaktadir. Kaplama islemi gerceklestirildikten sonra
mum basing yardimiyla seklini aldigi seramik kabin disina alinip, ergimis siiper
alasim vakum altinda bosaltilarak nihai sekle yakin dokiim numuneler elde

edilmektedir.

Stiper alasimlarin dokiim prosesi ile iiretimlerinin gergeklestirilmesinde meydana
gelen dezavantajlar1 ortadan kaldirmak i¢in yeni dokiim teknikleri gelistirilmis ancak
biiylik ingotlardan iiriin eldesinde mekanik 6zellikleri zayiflatacak Laves fazi

olusumu gibi problemler tam olarak ¢6ziimlenememistir [58-62].

2.6.2. Siiper alasimlarin dévme prosesi ile iiretimi

Stiper alagimlarin {iretiminde yaygin olarak kullanilan iiretim proseslerinden biri de

dovme islemidir. Sekillendirilebilirlikleri alasim tipine ve kimyasal bilesimine bagl
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olan siiperalasimlar, yiiksek sicakliklarda mukavemetlerini koruduklar i¢in birgok
metal ve alagimindan daha zor sekillendirilmektedir. Siiper alasimlarin dovme
prosesleri ile sekillendirilmesinde agik kalipta dovme, kapali kalipta dovme, sisirme
dovme, ekstriizyon, halkali haddeleme ve izotermal dovme yOntemleri
kullanmaktadir. A¢ik kalipta dovme, genellikle tiirbin diskleri gibi nispeten biiyiik
pargalarin sekillendirilmesinde tercih edilmektedir. Siiper alasimlarin genel olarak
dovme ile sekillendirilmesinde birden fazla prosesin bir arada kullanimi tercih
edilmektedir. Agik kalipta dovme, ekstriizyon, ve sisirme dovme ile 6n sekillendirme

yapilan iirlinlerin nihai sekli kapali kalipta dovme ile gerceklestirilmektedir.

Geleneksel dovme yonteminde kullanilan geleneksel 1s1l islemler, liretim agamasinda
siiper alasimlarin tane boyutu kontroliini miimkiin kilmamaktadir. Dolayisiyla
doviilen parcalarin mekanik 6zelliklerini optimize etmede tahmin edilen mikro yap1
elde edilmemektedir. Dovme yontemi ile elde edilen siiper alasimlar, dokiim ile elde
edilen {rilinlerle kiyaslandigina, orta dereceli sicakliklarda mukavemet ve
islenebilirlik o6zellikleri daha iyi, 540°C iizerindeki yiiksek sicakliktaki mekanik
Ozellikleri daha dustiktiir [20,63,64].

2.6.3. Siiper alasimlarin toz metalurjisi yontemi ile iiretimi

Stiper alagimlarin imalatinda tercih edilen diger bir yontem de toz metalurjisidir.
Kimyasal ve metalurjik olarak {iniform yapilarin elde edilmesine olanak saglayan toz
metaliirjisi yontemi inert ortamlarda, miikkemmele yakin saflikta ve istenilen boyutta
iriin eldesini ve baslangic tozlarina 6n alasimlama uygulanabilmesini miimkiin
kilmaktadir. Uretimde kullanilan sicak izostatik presleme ve izotermal sekillendirme
gibi uygun sekillendirme tekniklerinin gelistirilmesi, siiper alasim tretiminde bu
yontemin kullanimini artirmustir. Ozellikle yiiksek mukavemetli nikel esasli siiper
alagimlardaki yliksek makro-segregasyon, toz metalurjisi yOntemiyle ortadan

kaldirilabilmektedir [58,65,66].
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Siiper alagimlarin toz metalurjisi yontemi ile tliretilmesi; genellikle gaz atomizasyon
prosesi ile toz Tlretimi ve mekanik alasimlama olmak iizere iki ana gruba

ayrilmaktadir.

2.6.3.1. Toz metalurjisi ile sekillendirilen siiper alasimlar

Siiper alagimlarin toz metalurjisi ile liretimlerinde hammadde olarak gaz atomizasyon
yontemi ile elde edilmis kiiresel sekle sahip tozlar kullanilmaktadir. Bu tozlarin
iretimindeki en yaygin metot inert gaz atomizasyonudur. Sekil 2.8.’de gaz
atomizasyonunun sematik goriiniimii verilmektedir. Yiiksek basingl argon gazi hizh
bir sekilde noziilden akmakta olan sivi metal iizerine gonderilmek suretiyle istenen

ozellikte tozlarin elde edilmesi saglanmaktadir.

rm
.J\f/,,
Bogaltm /X
- c n
Al¢ak Basing Atomizas_x:on
Seperatérii Haznesi
Citf valf ;Q § ‘/Citf valf
sl <_3__ Birincil
Kollektor Kollektor

Sekil 2.8. Siiper alagim toz iiretimi i¢in kullanilan gaz atomizasyon sistemi [58]

Gaz atomizasyon yontemi ile elde edilen siiper alasim tozlarinin birlestirilmesi
genellikle sicak izostatik presleme veya sicak ekstriizyon yontemleriyle

gerceklestirilmektedir.

2.6.3.2. Mekanik alasimlama

Mekanik alagimlama MAG6000 gibi oksit dispersiyon sertlesmesi (ODS) ile

mukavemetlendirilen alasimlarin iiretiminde kullanilan bir yontemdir. Mekanik
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alasimlama prosesinde, bilyali degirmen icinde yiiksek enerjiyle donen kati haldeki
tozlar birbirlerine periyodik olarak kaynaklanmakta daha sonra kaynaklanan tozlar
kirilmaktadir. Boylece daha ince ve homojen mikro yapiya sahip siiper alagimlar elde
edilmektedir. Mekanik alasimlama sonrasi tozlar, istenen sekli verecek tarzda
tasarlanmis kaliplar icine yerlestirilerek sekillendirilmekte ve sinterlenmektedir.

Sekil 2.9.’da mekanik alasgimlama prosesinin sematik goriiniimii verilmistir.

Déner Cark
\
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64% Kap Istict Konteyner
R - v /// [z] iy
D > ' I\ihal
20% —» ] /
e
_ & : 7%
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Sekil 2.9. Mekanik alagimlama prosesi [58]

2.6.4. Siiper alasimlarin islenebilirligi

Doévme, dokiim gibi  proseslerle iiretilen siiper alasimlarin, iiretimi
gerceklestirildikten sonra, talaghh i1malat yontemleri gibi ikincil islemlerle
sekillendirilmeleri, siiper alagimlarin sahip olduklar1 yliksek asinma direngleri,
yiiksek sertlikleri ve gevrek karakterlerinden dolay1 olduk¢a zordur. Bu malzemelerin
zayif termal iletkenlikleri, talas kaldirma islemi esnasinda isleme kaleminin
sicakligini arttirmakta ve talas, numune ve kesme kalemi arasinda mikro catlaklar
olusturmaktadir. Taglama islemi esnasinda yiliksek sicakliga bagli olarak yapisal
degisiklikler meydana gelmekte, ylizey tabakasinin sertligi degismekte, mikro ve
makro c¢atlaklar olusabilmektedir. Ayrica islem siiresince ikinci faz (NisNDb)
sertlesmesi meydana gelmektedir. Ozellikle nikel esasli siiper alasimlarin islenmesi
esnasinda kesici takima yapigmasi, takimin yontulmasina, dokiilmesine ve g¢entik
asinmasina sebep olmaktadir. Bu alagimlarin igslenmeleri esnasinda kullanilan kesici
ucun takim Omrii, sliper alasimlarin karakteristiklerinden otiirii oldukca kisadir ve

islenen pargada istenen yiizey kalitesi elde edilememektedir [10,12,20,67].
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Glinimiiz malzeme teknolojileri, siiper alasimlari ergime noktasina yakin
sicakliklarda kullanilacak duruma getirmistir. Ancak su anda gelinen noktay:1 daha da
ileriye gotiirecek {retim metotlar iizerinde ¢alisilmaktadir. Siiper alasimlarin
tiretiminde liniform faz dagiliminin elde edildigi, termo-mekanik islem kontroliinii
mimkiin kilan, ikincil islemlere gerek duyulmadan nihai sekle sahip {iriin elde
edilmesini saglayan iiretim yontemlerinin kullanilmasi gerektigi vurgulanmaktadir

[2,20].

2.7. Inconel 718 Siiper Alasimlari

Inconel alasimlar, genis kompozisyon araliginda degisim gosteren Ve
kompozisyondaki bilesim oranina bagli olarak farkli mekanik 6zellikler sergileyen
Cr-Ni esash siiperalagimlarin bir tiiriidiir. Krom ve nikel elementleri korozyon,
oksidasyon ve karbiirizasyon gibi yiiksek sicakliklarda meydana gelen hasar
mekanizmalarima karsi direng saglamaktadir. Inconel alasimlar iyi kriyojenik
ozelliklere, orta dereceli sicakliklarda iyi mekanik 06zelliklere ve nispeten iyi
siirinme direncine sahiptir. Genellikle bu alasimlarin mekanik ve yiiksek sicaklik
Ozelliklerini arttirmak i¢in Al, Ti, Nb, Co, Cu ve W elementleri ile alasimlama
yapilmaktadir. Kompozisyon icerisinde Fe elementi % 1-20 araliginda degisim
gostermektedir. Bu alasgimlar 1s1l islem ekipmanlarimin yapiminda, tribiinlerde,

niikleer gii¢ santrallarinda ve havacilik uygulamalarinda kullanilmaktadir.

Inconel 718, Inconel alasimlarinin son gelistirilen bir tiirii olup, Nb elementi ile
ozellikleri gelistirilmis ve 1965 yilinda endiistriyel olarak kullanilmaya baslanilmis
yiksek performans malzemeleridir. Bu malzemeler 6nemli miktarda Fe, Nb, Mo
igerigine sahiptir ve Al, Ti gibi elementlerle zenginlestirilerek, ¢cokelme sertlesmesi
ile mukavemetlendirilen alagimlardir. Inconel 718 alasimlari 1yi korozyon direncine,
miikemmel oksidasyon direncine, yiiksek siliriinme mukavemetine ve yiliksek aginma
direncine sahip olup, -253°C ile 650°C sicakliklar1 arasinda miikemmel mekanik
ozellikler sergilemektedir. Ayrica bu alasimlarin statik ve tekrarli yiikler altindaki
catlak ilerleme direnci yiiksek olup, iiretilebilirlikleri ve kaynak edilebilirlikleri

oldukga iyidir [68-76]. Ana bilesenini nikel, krom ve demirin olusturdugu ve 10’un
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tizerinde alagim elementi ilavesi ile meydana gelen Inconel 718 siiper alagiminin

kimyasal bilesimi Tablo 2.8.’de verilmektedir.

Tablo 2.8. Inconel 718’in kimyasal bilegimi [77]

Element Ni Cr Fe Nb Mo Ti Al Co | Cu
Ag. % 4.7- 2.8- 0.2- | max | max
Miktarlary | 2020 | 17-21 | Balans | oo | 50 | 0611 5g 1747 | 3

Inconel 718 siiper alagimini olusturan ana bilesenlerin ve alasim elementlerinin, bu
alagimlar iizerine farkli etkileri bulunmaktadir. Cr ve Ni bu malzemelerin korozyon
ve asinma direncini arttirmaya katki saglamakta ve ylizey merkezli kiibik kristal
kafes yapisina sahip y matris fazini olusturmaktadir. Nb, yiiksek sicaklik mukavemeti
kazandiran y matrisine disperse olmus hacim merkezli tetragonal kristal yapisina
sahip y" (NisNb) ana ¢okelti fazin1 meydana getirmektedir. Ti ve Al yogunlugu
azaltip mukavemeti arttirirken, yilizey merkezli kiibik yapisina sahip, Nis(Al-Ti)
intermetalik ¢okeltisi olan Yy’ fazin1 olusturmaktadir. Co, oksitlenmeye karsi direng
saglamakta ve Mo, kat1 hal sertlesmesi ile yiiksek sicakliklarda asimmaya karsi
mukavemeti arttirmaktadir. MC tipi karbiirler (M ¢ogunlukla Nb) ve ortorombik 3§,
tane smirlarina ¢okelmekte ve yiiksek sicakliklarda tane smirlarindaki kaymayi
engellemekte, boylece siirlinme 6zelliklerini gelistirmektedir. Ayrica Al ve Cr, Al203
ve Cr,03 oksit filmler seklinde koruyucu tabaka olusturarak bu alagimlarin korozyon
direncinin saglamaktadir [78-82]. Inconel 718 siiper alasitminin termal, mekanik,

elektriksel ve fiziksel 6zelliklerinin bazilar1 Tablo 2.9.’da verilmistir.

Tablo 2.9. Inconel 718 siiper alasiminin bazi 6zellikleri [77]

Fiziksel Ozellikler

Yogunluk (g/cm?®) 8.19
Mekanik Ozellikler

Cekme Mukavemeti (MPa) 1375
Akma Mukavemeti (MPa) 1100
Kopma Uzamasi (%) 25
Termal Ozellikler

Isi Tletkenligi (W m™*K™) 114
Ergime Noktasi1 (°C) 1260-1336
Elektriksel Ozellikler

Ozdireng (ohm/cm) 0.000125
Curie Sicakligi (°C) -112
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Inconel 718 siiper alasiminin mukavemet, sertlik gibi mekanik 6zelliklerini
gelistirmek ve yiiksek sicaklikta kullanilacak optimum nitelikte iiriin elde etmek i¢in
ikili yaslandirma prosesinden olusan 1s1l islem uygulanmaktadir. Inconel 718 siiper
alasimina uygulanan 1s1l islemin sematik goriinimi Sekil 2.10.’da verilmistir. y"’
cokeltisi genellikle 720°C gibi daha yiiksek yaslandirma sicakliklarda olusurken, y’
cokeltisi 620°C gibi daha diisiik sicakliklarda meydana gelmektedir. Bu alagimlarin
1s1l islemi, ¢ift yaslandirma ile olusturulmaktadir ve faz dagilimlar1 hacimsel olarak
%20 y" ve %5 y' mertebesindedir. Yar1 kararli y"' fazi uzun siire 650°C’nin
tizerindeki sicakliklara maruz kaldiginda kararli & (NisNb) fazina doniismekte ve bu
da mekanik ozellikleri olumsuz yonde etkilemektedir. Literatiirde bu fazlarin
cokelme kinetigi ile ilgili farkli goriisler bildirilmektedir. Baz1 yazarlar y'' ve y'
partikiillerinin 550°C ve 660°C sicaklik araliginda uzun yaslanma siireleri sonunda
cokelecegini savunurken, bazi yazarlar atomik yiizde miktar1 (Ti+Al)/Nb = 0,66
degerine kadar 700°C ve 900°C sicaklik araliginda daha kisa yaslanma siirelerinde

bekletilmesi gerektigini savunmaktadirlar.

980 /7
- o 8

Sicakhk (°C)

P™]

o
-__\~'L__
5
o

f=]

[

——
|

~

o
-

>

Sire (ssat)

Sekil 2.10. Inconel 718 siiper alagimina uygulanan 1sil islemin sematik gériiniimii [77]

Inconel 718 siiperalasimlariin mekanik o6zellikleri mikroyapisina bagli olarak
degismektedir ve bu alagimlarin en 6nemli avantaji mikroyap: kontrolii ile istenilen
mekanik ozelliklerin elde edilmesidir. Yiiksek sicaklik ve yiiksek gerilim altinda
calisan bu malzemelerin arzu edilen yorulma mukavemeti degerlerine ulasabilmesi
icin iniform ve ince taneli bir mikroyapida {retilmeleri gerekmektedir. Bu

malzemeler kademeli sicak deformasyon prosesleri ile {iretildiginde istenilen
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mikroyapiya  ulagilamadigindan  istenilen  mekanik  ozellikler de elde
edilememektedir. Geleneksel dokiim yontemleriyle tiretimleri gerceklestirildiginde
katilasma esnasindaki yavas soguma hizindan dolay1 iri tane yapisina sahip, yogun
dentritik segregasyonlar1 olan, nispeten zayif mekanik oOzelliklere sahip iirlinler

meydana gelmekte ve porozite, mikro catlak gibi katilagsma hatalar1 olugmaktadir.

Inconel 718 siiperalagimlarinin diisiik termal iletkenlikleri, islem esnasinda meydana
gelen hizli deformasyon sertlesmesi ve kesici takima yapisma egilimi
gostermelerinden dolay1 talaghh imalat gibi ikincil islemlerle sekillendirilmeleri
oldukca zordur. Bu alasimlarin nispeten yavas ¢okelme kinetiginden dolay1 kaynak
edilebilme 6zellikleri iyidir, ancak kaynak bolgesinde veya 1sinin tesiri altinda kalan
bolgede bor niyobyum segregasyonu, Laves fazi ve mikro ¢atlak olusumundan
kacinmak i¢in termal deformasyona sebebiyet vermeyecek diisiik 1s1 girdisine sahip

kaynak yontemleri tercih edilmektedir.

Son yillarda yapilan bir¢ok ¢aligma iiniform ve ince taneli mikroyap1 elde edilmesine
imkan saglayan sicak izostatik presleme gibi proses kontrollerine imkan saglayan toz
metalurjisi yontemlerinin bu malzemelerin {iretimlerinde kullanilmasi1 gerektigini

vurgulamaktadir.

Uzerinde en c¢ok calisilan nikel esash siiper alasimlardan biri olan Inconel 718,
yiiksek sicakliklarda yiiksek yorulma mukavemeti, yliksek oksidasyon direnci ve
hafifligin gerekli oldugu, ticari ve askeri ugak motorlarinin gaz tribiinleri ve yanma
¢emberlerinde, elektrik santrallerinin buhar tribilinlerinde, metal iiretim proseslerinin
sicak is takimlar1 ve dokiim kaliplarinda, 1s1l islem ekipmanlarinda, kimya, petro-

kimya, biomedikal ve niikleer enerji endiistrisinde yaygin olarak kullanilmaktadir
[83-94].



BOLUM 3. ELEKTRIK AKIMI DESTEKLI SINTERLEME

3.1. Giris

Elektrik Akimi1 Destekli Sinterleme Yontemi (ECAS, electric current activated
sintering), ¢esitli malzemelerin ozellikle de geleneksel iiretim yodntemleriyle kolay
iiretilemeyen iriinlerin sinterlenmesine imkan taniyan alternatif bir toz metalurjisi teknigidir.
Bu yontem; kaliplar igerisine yerlestirilen sekillendirilmemis veya soguk sekillendirilmis
tozlarin belirlenen zaman araliginda, istenen basingta ve arzu edilen sicaklikta tutulmasi ile
iiriin eldesi prensibine dayanan yeni bir tiretim prosesidir. Burada 1s1, tozlardan veya kaliptan

elektrik akiminin gegirilmesi sonucu meydana gelen Joule etkisi ile saglanmaktadir.

Diistik sinterleme sicaklifinda ve kisa islem siiresinde sinter baglari olusturmay1
saglayan bu yaklasim; geleneksel metotlarla iiretimi zor olan nano boyuttaki yari
kararli tozlarin, metal matrisli kompozitlerin (MMK), fiber takviyeli seramiklerin
(FRC), intermetalik bilesiklerin ve fonksiyonel kademeli malzemelerin (FGM)

sentezlenmesinde yaygin olarak kullanilmaktadir.

Bu yontem geleneksel sinterleme metotlar ile karsilastirildiginda; daha hizli 1sitma
hizi, daha diisiik sinterleme sicakligi, daha kisa islem siiresi, zor sinterlenen tozlarin
sentezlenmesine imkan vermesi, yardimer sinterleme ekipmanlarinin azligi, kontrollii
bir atmosfere ve soguk preslemeye ihtiyacin duyulmamas: gibi stiinliikler
saglamaktadir. ECAS yontemiyle 6zellikle diisiik sicaklik ve daha kisa islem siiresi
sayesinde kiiclik tane boyutuna sahip teorik yogunluga yakin malzemelerin iiretimi
gerceklestirilmekte ve nano boyuttaki yar1 kararli tozlar sentezlenmektedir. Nispeten
kisa doniislim zamani, baslangi¢ malzemelerinde arzu edilmeyen reaksiyonlarin
olusmasini ve istenmeyen faz donilisimlerinin ger¢eklesmesini Onlemekte ve
malzemelerin liniform bir sekilde sinterlenmesini saglamaktadir. Ayrica, yardimci

ekipman gereksiniminin azlig1 nedeniyle ilk yatirnm maliyeti diisiiktiir ve nihai sekle
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sahip {iriin eldesine imkan vermesi sayesinde malzeme kaybinin olmamasi sebebiyle
ekonomik bir yontemdir [15,19,95,96]. ECAS yonteminin enerji tasarrufu agisindan

diger yontemlerle mukayesesi Sekil 3.1.’de verilmistir.

Geleneksel
100000 7. Sinterleme
g Sicak
10000 1 n Presleme
g 1000 } § ECAS
wn 3
g 1 A
100 4 ..
% 1 X Enerji
g 1 . Tasarrufu
2 10 -! %‘\
7]

600 800 1000 1200 1400 1600
Sicaklik (°C)

Sekil 3.1. ECAS prosesinin enerji tasarrufu agisindan diger yontemlerle mukayesesi [97]

3.2. Elektrik Akimi Destekli Sinterleme (ECAS) Yonteminin Gelisim Siireci

Toz sinterleme proseslerinden biri olan elektrik akimi destekli sinterleme yontemi
son yillarda yaygin olarak kullanilmasina ragmen, bu yontemin ilk uygulanmaya
baslanmasi 1900°li yillara dayanmaktadir. Toz partikiillerinin birlestirilmesinde
elektrik akiminin ya da elektrik alaninin kullanilmasi diisiincesi ¢ok eskilerden beri
var olup, ge¢miste elektrik akimi ve alami uygulanarak malzeme iiretiminin
gerceklestirildigi bilinmektedir. Literatiirde ECAS yonteminin tarihsel gelisimi
1900’1 yillarindan giliniimiize kadar yapilmis yayimnlar ve alinmis patentler 1s181inda
incelenmistir. ECAS yoOnteminin alinan patent sayisina bagli olarak gelisim siireci
Sekil 3.2.’de verilmistir. Ingiltere’de 1906 yilinda ECAS yéntemi ile iiretilen W/Mo
lamba flamalari, bu yontem ile iiretimi gerceklestirilen ilk malzemeler olarak
literatiire gegmistir. Bunu takiben ABD’de 1913 yilinda ayn1 yontem kullanilarak
karbiir nitriir tiretimi gerceklestirilmistir. 1922 yilinda oksit tozlarin iizerine direk
elektrik akimi tatbik edilerek birlestirilmesi saglanmis, konu ile ilgili patent

almmustir [15,19,98].
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Sekil 3.2. 1900-2008 yillar1 arasi alinan ECAS yonteminin patent sayilari [19]

1927 yilinda Hoyt tarafindan es eksenli mekanik yiik ile beraber elektrik akimi
uygulanarak metal tozlarinin birlestirilmesi fikri ortaya atilmis ve mekanik basingla
paketlenen WC/Co tozlara, dogru ve alternatif akim ayn1 anda tatbik edilerek birkag
dakikada sinterlenmesi saglanmistir. Hoyt tarafindan patenti alinan bu proseste
birka¢ dakikada tam yogun bulk malzemeler elde edilirken 1933°de Taylor WC/Co
Sermet karbiirleri, alternatif ve pulse (darbeli) dogru akimi birlikte kullanarak
tamamen yogun yapilar1 birkag saniye gibi kisa bir siirede elde ettigini bildirmistir.
Baslangicta tozlarin direncleri yiiksek oldugundan sistem diisiik voltajli alternatif gii¢
kaynagina baglandiginda elektrik akimimin ge¢cmesi problem teskil ederken
Taylor’'un patentinde bu sorunun sistemin diisiik voltajli jeneratdre baglanarak

tozlarin direnglerinin azaltilmasi suretiyle asilacagi iddia edilmistir.

1944 yilinda Cramer, yaklasik 20kA dogru (DC) veya alternatif akim (AC) ve
mekanik basincin ayni anda uygulanmasiyla ¢ok kisa siirelerde (1/60-1/15 saniyede)
metalik tozlarin sinterlenmesini saglayan bir cihazin patentini yaymnlamistir.
1950’lerde basingl direng sinterleme yontemi olarak adlandirilan bu proses 1960’
yillarinda ECAS terimiyle kullamilmistir. Yine ayni yillarda iki islem adimindan
olusan Spark Plazma Sinterleme (SPS) teknigi gelistirilmistir. Ik adimda diisiik
basing altinda 15-30 sn. siireyle 500-1000 Hz frekansli bir alternatif akim
uygulanarak spark desarjlari olusturulmakta ve toz partikiillerinin yiizeyleri aktive

olmaktadir. ikinci adimda ise numune ayn1 basingta veya basincin daha da arttirilmak
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suretiyle elektriksel olarak 1sitilmasi yer almaktadir. Spark sinterleme yontemiyle
1960’11 yillarin sonu 1970’lerin basinda Al, Be, Cu, Ni, Fe, Ti ve bunlarin alagimlari,
refrakter metaller, karbiirler, boriirler, oksitler ve berilitler gibi birgok malzeme

grubu deneysel olarak iiretilmistir.

Elektrik akimi destekli sinterleme yontemi i¢in 1900-1960 yillart arasindaki siireg
kesif asamasi, 1960-1990 yillar1 arasi1 gelisme siireci ve 1990 yillar1 sonrasindaki
siire¢ ticarilesme asamasi olarak kabul edilmektedir. 1900-2008 yillar1 arasindaki
siiregte yayinlanan patent sayilart goz Oniine alindiginda 1990’dan sonra yapilan
caligsmalarin arttig1 agik¢a goriilmektedir. Yayimlanan patentlerde ECAS ile tiretilen
yapisal ve fonksiyonel malzeme gruplari i¢in alinan patent sayilar1 Sekil 3.3.°de

verilmistir.
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Sekil 3.3. ECAS ile iiretilen a)fonksiyonel ve b)yapisal malzeme gruplarmin patent sayilart [19]
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ECAS yoOnteminin artan Onemini son yillarda yaymlanan bilimsel makalelerin
sayisindaki artis gostermektedir. 1970-2006 yillart arasindaki siiregte konu ile ilgili
2000 civarinda makale yaymlanmis ve ¢ofgu Uzakdogu iilkeleri tarafindan
yapilmistir. ECAS yontemi ticarilestiginden bu yana en ¢ok bilimsel ¢calisma yaklasik
550 yayin ile Japonya’da yapilirken ve bunu sirasiyla 380 yayin ile Cin, 270 yayin ile
Kore, 130 yayin ile ABD ve 70 yayin ile Rusya izlemistir [15,19,99,100].

3.3. ECAS Yonteminin Ekipmanlari ve Sistem Parametreleri

ECAS prosesinde tozlarin birlestirilmesi ve arzu edilen yogunlukta spesifik tirlinlerin
sentezlenmesi icin mekanik basing ile beraber elektrik akimi uygulanmaktadir.
Uygulanan elektrik akimi ve mekanik yiik 6zellikleri otomatik sistemler yardimiyla

kontrol edilebilmektedir. ECAS prosesinin sematik gorinimi  Sekil 3.4.°de

verilmigtir.
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Sekil 3.4. ECAS prosesinin gematik goriiniimii
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Uretimi gergeklestirilecek tozlar, elektriksel dzelliklerine bagl olarak iletken veya
yalitkan kaliplar igerisine yerlestirilerek elektrik akimi kullanilmak suretiyle
birlestirilmektedir. Hammadde olarak kullanilacak tozlarin yalitkan olmasi
durumunda, tozlarin sekillendirilmesi ve elektrik akiminin iletimini saglamak
amactyla kullanilacak kalibin iletken olmasi gerekmektedir. iletken toz kullaniminda
ise kaliplarin iletken ya da yalitkan olmasi veya i¢ yiizeyi yalitkan malzeme ile astarli
iletken kaliplarin kullanilmast iiretim siirecini etkilememektedir. iletken tozlar, kalip
ile elektrotlar arasinda meydana gelen 1s1 transferi ve Joule etkisi ile 1sinirken, iletken
olmayan tozlarda ise 1s1 sadece 1s1 transferi ile saglanmaktadir. ECAS yoOnteminde
kullanilan kaliplar genellikle seramik, ¢elik veya mekanik basincin diisiik oldugu

yerlerde kullanilacak ise grafit malzemelerden imal edilmektedir.

Sistemde bulunan elektrotlar ise elektrik giic kaynagindan aldigi elektrik akimini
kaliplarin temas yiizeylerine iletmektedir. Elektrotlar, 1sinin en yogun oldugu
bolgelerde bulundugundan ergime derecesi yiiksek ve elektrik akiminin minimum
kayiplarla iletilmesi ag¢isindan elektriksel direnci diisiik malzemelerden imal
edilmektedir. Elektrotlarin tiretiminde genellikle bakir ve alagimlari kullanilirken
100MPa basinca kadar grafit, yiiksek 1s1 ve basincin 6n plana ¢iktig1 yerlerde ise

paslanmaz celik malzemeler tercih edilmektedir [15,19].

ECAS prosesinde kullanilacak elektrik giic kaynagi; tercih edilen akim tipi (dogru,
alternatif veya kombinasyonlar1), akim yogunlugu ve akimin uygulama sekline bagh
olarak belirlenmektedir. Mekanik yiik ise amaca yonelik olarak igslem esnasinda akim
ile beraber ayni siiregte basing uygulamak ya da on sekillendirilmesi yapilmis
numunelerin elektrotlar arasinda sabitlenmesini saglamak icin kullanilmaktadir.
ECAS prosesi siiresince genellikle tek eksenli mekanik yiik tatbik eden geleneksel
presler kullanilirken laboratuvar ortamlarinda yapilan spesifik deneylerde izostatik

presler tercih edilmektedir.

ECAS yontemi sicaklik ve basincin ayni anda uygulanmasi agisindan sicak presleme
(HP) prosesine benzer ozellikler sergilemektedir. Ancak bu teknikte kullanilan

elektrik akimi sayesinde 1sitma isleminin ¢ok hizli bir sekilde gerceklestirmesi, toz
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partikiillerinde farkli birlesme mekanizmalarinin olusmasi ve iglem siiresinin ¢ok
kisa olmast agisindan biiylik farkliliklar gostermektedir. ECAS prosesindeki 1sitma
hizi1 numunenin son sekline, termal ve elektriksel 6zelliklerine, kalip geometrisine ve
uygulanan elektriksel giice bagl olarak degismektedir. Sonug olarak islem siiresi;
malzemenin cinsine, partikiil boyutuna ve nihai sekline gore farklilik gostermektedir

[15,19].

Geleneksel sicak presleme tekniginde kaliplar, genellikle istege bagli olarak
koruyucu gaz ortaminda harici 1sitict elemanlar ile firin igerisinde 1sitilmaktadir. Bu
nedenle numunenin 1sitilmasi, kaliplarin dig yiizeylerinden i¢ yiizeylerine dogru 1s1
iletimi ile ger¢eklesmektedir. Dolayisiyla 1sitma hiz1 yavas ve islem siiresi uzundur.
Ayrica firin hacminin 1sinarak numuneye 1sinin dolayli yoldan ulasmasi nedeniyle
1sinin biiyiikk bir kismi kaybedilmektedir. Geleneksel iiretim yontemlerinin aksine
ECAS, kisa siireli elektrik akimi uygulamak suretiyle malzeme eldesine imkan
vermesi sayesinde 1sinin ve enerjinin etkili bir sekilde kullanimi ile 6n plana ¢ikan
bir prosestir. ECAS prosesi degiskenlerinin sematik gdsterimi Sekil 3.5.te

verilmigtir [19].
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Sekil 3.5. ECAS degiskenlerinin sematik gésterimi [19]
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ECAS prosesinde karsilagilan baslica problem, homojen ham yogunluk dagilima
sahip olmayan numunelerin lretiminde meydana gelen 1s1 farkliligidir. Homojen
yogunluga sahip olmayan numunelerde, elektrik akimmnin gegisi bolgesel olarak
baslamakta ve bu bolgelerde 1s1 artislar1 ve ergimeler meydana gelmektedir. Ozellikle
elektrik akiminin ve preslemenin ayni anda uygulandigi durumlarda iiniform sicaklik
dagilimmi elde etmek oldukca zor oldugundan ECAS ydnteminde simdiye kadar
kiiciik boyutlu, silindirik veya dikdortgen kesitli basit sekillere sahip numunelerin
iretimi tercih edilmektedir. ECAS yonteminde uygulanan mekanik basincin
biiyiikliigii ve elektrik akimi altinda uygulanip uygulanmadigi, sinterleme isleminin
koruyucu gaz atmosferinde yapilip yapilmadigi kadar onemli olan bir diger
parametre de akim karakteristigidir. ECAS prosesinde; DC, AC, Pulsed DC, Pulsed
DC + DC, AC + DC, distik frekansli AC + yiiksek frekansli AC veya pulsed DC
kombinasyonlar1 olmak tizere farkli akim tipleri kullanilmaktadir. ECAS prosesinde

kullanilan elektrik akimi dalga tipleri Sekil 3.6.’da verilmistir.
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Sekil 3.6. Tipik elektrik akimi dalga formlar1 (a) DC, (b) AC, (c) pulsed DC, (d) pulsed DC + DC [15]
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Kullanilan akimin karakteristigine (dalga tipine) bagli olarak farkli parametreler 6n
plana ¢ikmaktadir. Siirekli DC kullanildiginda etkin olan parametre akim siddeti
iken, AC kullanildiginda maksimum akim siddeti ve frekans etkilidir. Pulsed DC
tercih edildigi uygulamalarda islem degiskenlerini; maksimum akim siddeti, pulsed
stiresi ve pulsed aktif-pasif oldugu zaman dilimi olusturmaktadir. Pulsed DC+DC
kombinasyonlarinda elektrik akimi pulsed DC ve DC olmak iizere iki dalga
formunda olusmaktadir ve birinci dalga formunda pulsed DC parametreleri, ikinci

dalga formunda siirekli DC parametreleri etkili olmaktadir.

ECAS prosesinde sistem parametrelerinin disinda iiretim kalitesini etkileyen diger
unsur, iiretimi gergeklestirilecek malzeme 6zellikleridir. Ikincil parametreler olarak
kabul edilen bu oOzellikler; malzemenin cinsi, termal ve elektriksel Ozellikleri,
numunenin nihai geometrisi ve baslangi¢ tozlarinin partikiil boyutudur [15,19,101-
105].

3.4. ECAS Yonteminin Simiflandirilmasi

Elektrik akimi destekli sinterleme yontemi uygulanan akim karakteristigine bagh
olarak Direngle Sinterleme (RS) ve Elektrik Desarj Sinterlemesi (EDS) olmak {izere
2 kategoride siniflandirilmaktadir. RS disiik voltajli, yiiksek amper degerinde
tiretimi gergeklestirilebilecek malzemelerin sentezlenmesinde tercih edilmekte ve
akim tipi olarak dogru akim, alternatif akim, pulsed dogru akim ve bunlarin
kombinasyonlart kullanilmaktadir. EDS de ise kapasitorde biriken elektrik enerjisi
bir anda O0n sekillendirilmis toz tablet ilizerine bosaltilmasi suretiyle sinterleme
gerceklestirilmektedir. EDS’de elektrik enerjisi olarak pulsed elektrik akimi
kullanilmaktadir ve RS’ye gore daha yiikksek amper ve daha yiiksek voltaj
degerlerindedir. Ayrica, EDS prosesi siiresince akimin zamanla degisimi
elektromanyetik etkiye neden oldugundan paketlenmeye 6nemli etki saglamaktadir.
EDS ile RS arasindaki diger onemli fark islem siiresidir. Spesifik olarak EDS
prosesinin islem siiresi genellikle 10°-102 s araliginda degisirken, RS islemi 10°-103
s’de gerceklesmektedir. Bugiine kadar yapilmis iki yontem arasindaki bilimsel

arastirmalarin %94.8’ini RS, %5.2’sini EDS olusturmaktadir [15,19,106].
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3.4.1. Elektrik desarj sinterlemesi

Elektrik Desarj (Bosaltim) Sinterlemesi (EDS) veya Cevresel Elektro-Desarj
Sinterlemesi (EEDS) olarak isimlendirilen bu proseste, kapasitorde biriktirilen
elektrik enerjisi yalitkan tiipler igerisinde bulunan tozlara anlik bosaltilmaktadir.
Gegici olarak uygulanan yiiksek degerlikli elektrik akimi, toz partikiillerinin
1sinmasina ve kendi kendine sinterlenmesine neden olmaktadir. Es zamanli olarak bu
akim, kuvvetli bir manyetik alan1 meydana getirmektedir. Bu nedenle desarj sonrasi
sekillendirilen numune kalip igerisinde rahat hareket etmekte ve daha sonraki
islemler i¢in kolayca disar1 ¢ikarilabilmektedir. Numunelerin kaliptan kolay ¢ikmasi

sayesinde zarar gébrmeyen kaliplar birkag¢ kere daha kullanilabilmektedir.

EDS prosesinde kullanilan kapasitorler, genellikle toplam kapasitesi 25 mF ve sarj
voltaj1 30 kV’a kadar olan birka¢ kondansatérden meydana gelmektedir. Kapasitor
transformatdr, dogrultma ve yumusatma iinitesi kullanilarak sarj edilmektedir.
Uygulanan desarj akimimnin yogunlugu ve siddeti sirastyla 2800 MA/m? ve 90 kA’e
kadar cikabilmektedir. Ozellikle akim; numunelerin boyu arttikga azalirken, capi
artttkca artmaktadir.  Arastirmalar, prosesin iki asamada gerceklestigini
gostermektedir. Birinci asamada, sinterleme islemi 10%-10° A/ecm? akim
yogunlugunda gergeklesirken, ikinci adimda tozlar darbeli yiiksek voltaj ile

sekillendirilmektedir.

Bu proses, basing uygulanarak veya uygulanmadan gerceklestirilebilmektedir. 1k
durumda o©n sekillendirme statik veya dinamik basing uygulamalar ile
yapilabilmekte ve statik olarak 710 MPa mekanik basinca ulasilabilmektedir.
Dinamik eksenel yiik ve elektrik desarjinin es zamanli uygulamasi ile daha yogun
numuneler elde etmekte ayrica maksimum eksenel yiik ve desarj baslangici
arasindaki iligki lizerine ¢aligmalar yapilmaktadir. Yapilan incelemeler neticesinde,
%095’in lizerinde yliksek yogunluklu numuneler elde etmek i¢in ham yogunlugun
%80’in lizerinde olmasi gerektigi, bu nedenle soguk preslemeye ihtiyacin oldugu
bildirilmektedir. Ayrica, etkili desarjin gerceklestirilmesi i¢in az miktarda basing

gerekmektedir. Islem ©ncesi daginik olarak bulunan tozlardan akim gectiginde



41

yogunlasma gerceklesirken, ayni zamanda tozlar arasinda siddetli kivilcimlar
meydana gelmektedir. Bu olay baz1 durumlarda kalibin kirilmasina neden olmakta ve

hava boslugunu ortadan kaldirmak i¢in yeterli enerji girisinin olmamasina sebebiyet

vermektedir [15,19,107-109].

Bir¢cok metalik toz EDS ile sentezlenmesine ragmen ferro malzemelerde her zaman
basarili sonuglar alinamamaktadir. Bu yontem ile ¢ubuk ve seritlerin iiretildigi, ancak
yiiksek yonlenme oranlarinin oldugu bildirilmektedir. Tane boyutu ve elektrik
akiminin yond, istenen yogunlukta ve mekanik o6zelliklerde homojen {iriinler elde
etmek icin temel etkendir. iddia edilmektedir ki, normal toz metalurjisi ile {iretimi
zor olan sert ylizeye sahip uzun ¢ubuklarin iiretimi bu yontemle diisiik maliyetlerde

ve siirekli sinterleme yapmaksizin gerceklestirilebilmektedir.

Elektriksel parametreler ve toz ozellikleri gibi degiskenler kadar kalip tasarimi ve
geometrisi de verilen enerjinin miktarin1 etkilemektedir. Ancak nispi yogunluk
mekanik yiikk uygulanmadigi zamanlar olduk¢a diismekte, bu yiizden yogun
numuneler elde etmek i¢in basing uygulanmasi gerekmektedir. Ayrica kapasitor, sivi
akis kontrol tinitesi, katalizor yapilar ve basing kontrol {initesi gibi uygulamalar i¢in
yiiksek voltajda toz sekillendirilerek poroz iiriinler elde edilmektedir. Bu sekilde
tiretilmis cesitli preformlarin ¢gekme mukavemeti, izostatik olarak sekillendirilmis
benzer yogunluktaki preformlardan daha ytiksektir. Mukavemetin yiiksek olmasinin
nedeni, elektrik akimi esnasinda olusan 1sidan dolayr toz partikiillerin kaynakla

birlesmesi ve metaller arasindaki metal-metal baglarinin gliglenmesidir.

150 um civarindaki partikiil dagilimma sahip 6n sekillendirilmis tabletler, EDS
prosesiyle sivi faz olusum sicakliklarinin hemen altindaki sicakliklarda ¢ok kisa siire
sinterleme ile tiretildiginde yetersiz diflizyon sonucu numunenin homojen bir yapida
olmadigi tespit edilmistir. Bu nedenle tabletler, karisimi olusturan metal tozlar
arasindaki reaksiyonun veya alagimlandirmanin gerceklesmesi i¢in sivi faz olusum
sicakligina kadar 1sitilmalidir. EDS prosesinde akim biiyiik ¢apli yani diisiik
yonlenme oranina sahip tabletlerden gecirildiginde, akimin akis yoniinde siirekli

eksenel fiber yapilar olugsmaktadir. Numune merkezinde olusan daha yiiksek
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yogunlagma, toz tabletin merkezinde olusan daha yiiksek sicakligin sonucudur

[15,19,107-109].

Toz tabletlerin desarj1 ile iliskilendirilen enerji, elektrik akisi ile orantilidir. Akim
seviyesi; direng, kapasite ve indiiktans ile iliskilidir. Islem siiresince indiiktans’da
kiigiik degisiklikler olurken, partikiillerin asamali olarak kaynagi ve 1sinmadan dolay1
devredeki elektrik direnci degisiklik gostermektedir. Devredeki daha yliksek akim
yogunlugu; mukavemet ve ham yogunlugu arttirmada katki saglayan daha biiyiik
manyetik gilicii beraberinde getirmektedir. Bu nedenle numunedeki anlik akim
siddeti, islemin gergeklesmesindeki en Onemli faktordiir. Dolayisiyla akimin
artmasiyla yogunlugun da arttig1 tahmin edilmektedir. Ancak unutulmamalidir ki
tozlar arasindaki kaynak ve birlesme islemi belli bir enerji araliginda
gerceklesmektedir. Bu aralik toz tabletlerin boyutuna ve malzeme tipine gore
farklilik gostermektedir. Cok yliksek enerji girdisi numunenin tamamen veya kismen
ergimesine, patlayarak parcalanmasina, daha sonra da kalibin yanmasina sebebiyet
vermektedir. Ancak belli seviyenin altinda uygulanan voltaj degerlerinde, verimli bir
tiretim gerceklesmemektedir. Ayrica ¢ok diisiik ¢apli numunelerde kiiglik bosaltim
enerjisi, yeterli olmayan manyetik alani olusturmakta ve tiipe zarar vermeden
numuneyi ¢ikartmak zor olmaktadir. Bu, elektrik direncinin énemli rol oynadiginin
gostergesidir. Bu proseste iiretimi planlanan numunenin direnci ¢ok yiiksekse
sinterleme i¢in akim etkili olmayacaktir, diger taraftan eger direng ¢ok diisiikse akim
tiniform olarak gecmeyeceginden sinterleme istenildigi gibi gerceklesmeyecektir.
Aslinda akim, en diisiik direng gosteren yolu izleyecek ve daha fazla akim gegisi ile
birlikte bu bolge etkili bir sekilde 1sinacaktir. Nispeten akimin daha zor gegtigi
bolgeler daha soguk iken akimin ilk izledigi yol asir1 derecede 1smacaktir.
Numunenin istenilen yogunlukta, iiniform olarak elde edilmesi i¢in gerekli olan
enerji girisi, EDS teknigi ile elde edinilmis tecriibelerden tahmin edilerek

belirlenmektedir.

Yiiksek Enerji—Yiiksek Hiz (HEHR, High Energy-High Rate) olarak isimlendirilen
bir diger EDS metodunda iiretim, Faraday etkisi kullanilarak elektrik enerjisini

kinetik enerjiye ¢eviren 10 MJ Homo-Polor Jeneratér (HPG) kullanilarak
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gerceklestirilmektedir. HPG’de diisiik voltaj (5-25V) ve biiyiikk avantaj saglayan
pulse (darbeli) yiiksek akim kullanilmaktadir. Baglar, partikiillerin ara yiizeylerindeki
diren¢ sonucu meydana gelen 1s1 ile olusmaktadir. Uygulanan akim ¢ok yiiksektir,
akim yogunlugu 100-500 MA/m? araligindayken, birka¢ 100 ms’den sonra 250 kA’e
kadar ulasabilmektedir. Bu proseste ilk 0,5 saniyede enerjinin biiylik bir kism1 agiga
cikmakta ve genellikle 3 saniyeden daha kisa bir zamanda iiretim gergeklesmekte ve
yiiksek basing uygulanmasi 3-5 dakika kadar devam ettirilmektedir. Spesifik enerji
girisi 400-14250 J/g araliginda degisiklik gostermektedir [15,19,107-109].

3.4.2. Direngle sinterleme (RS)

RS prosesi, 80 yili askin siiredir bilimsel arastirma konusu olup bazi ticari
uygulamalarda kullanim alani bulmaktadir. EDS yonteminden farkli olarak burada
siirekli akim uygulanmakta ve iletken veya yalitkan kaliplar kullanilmaktadir. Islem
stiresi EDS prosesine gore nispeten daha uzun ve proses kontrolii daha kolay olan bir
tretim yontemidir. RS prosesi, farkli akim tipleriyle veya farkli ekipmanlarla
yapildiginda farkli isimlerle anilmaktadir. Yapilan arastirmalarda proses, farkli
elektriksel ozellikler, farkli akim degerleri ve farkli ekipmanlar ile tanimlanmaktadir.
RS prosesinin farkli isimlerle tanimlandigini1 gosteren sema Sekil 3.7.’de verilmistir
[15].

% 7.43MPECS

%3.96 M PDS

%3.05 g
B 066.2 3.0 mmPAS
5P %1.95 mmmRS
%1.83C1PCS

%1.65Hp2 -
%1.58 M, o7

Sekil 3.7. RS prosesinin farkli isimlerle gosterimi[ 15]
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RS prosesinin temelini, uygulanan elektrik akimi olusturur ve literatiirde islem
stiresince uygulanan akim tipi goz oniine alinarak siniflandirmalar yapilmaktadir. RS
yonteminde dogru akim, alternatif akim, darbeli akim ve bu akim tiplerinin
kombinasyonlar1 kullanilmaktadir. RS yontemiyle yapilan calismalarda kullanilan

akim tiplerinin ylizde dagilimlar1 Sekil 3.8.’de verilmistir.

%5.35 @@ Pulsed DC + DC

- %9 .36 mmm Pulsed
‘> 7 %2.810 1 Diger

|
Pulsed DC

%54.9 %21.5mm

Ssflandmlmarnug

P %02.96 WM Sirekli DC
%3.07mm AC

Sekil 3.8. RS yonteminde kullanilan akim tiplerinin yiizde dagilimlari [15]

3.5. ECAS Yontemi ile Uretilen Malzemeler

ECAS yonteminin tarihsel gelisimi incelendiginde elektrik akimi veya elektrik
alanmin etkisine bagl olarak kullanilan cesitli ECAS prosesleri ile metal ve
alasimlari, intermetalikler, karbiirler, boriirler, nitriirler, oksitler, seramik-metal
kompozitler, seramik-seramik ve seramik-intermetalik kompozitler, fonksiyonel

kademeli malzemeler gibi malzeme gruplarinin iiretimi gergeklestirilmistir.
3.5.1. Metal ve alasimlar1

Aliminyum ve Alasimlart: Aliiminyum ve alagimlarinin elektrik akimi destekli
sinterleme yontemiyle iiretimi ilk olarak Sovyetler Birligi’nde, %5.7-30 Cu igerigine
sahip Al alagimlar1 kullanilarak EDS prosesiyle gerceklestirilmistir. Daha sonra
X7091 alasimi (Al-6.5Zn-2.5Mg-1.5Cu-0.4C0-0.04Fe-0.05Si) HEHR prosesi ile
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tiretilmis ve %95 nispi yogunluk elde edilmisti. HEHR prosesinde kullanilan
kombine akim tipleri sayesinde baglangic tozlarinda olusan oksit tabakalarini kirmak
suretiyle partikiiller arasindaki baglanmanin kuvvetlendigi bildirilmistir. Simdiye
kadar yapilan ¢aligmalarda, basta SPS yontemi olmak tizere ECAS prosesinin farkl
tirleri kullanilarak farkli kimyasal bilesime sahip Al alasgimlarimin dretildigi

goriilmektedir [15].

Kobalt ve Alasimlari: Kobalt esasli camsi CoesTi2oWi1s alasimlari, mekanik
alastmlama sonras1 SPS teknolojisi ile iiretilmistir. Uretim islemi argon atmosferinde
570°C’de19.6-38.2 MPa basing altinda gergeklestirilmistir. 180 saniye sonunda elde
edilen numunelerin nispi yogunlugu %99.6 olarak tespit edilmistir. Farkli bir
calismada poroz yapidaki Co-29Cr-6Mo biomedikal malzemelerinin SPS yontemiyle
tiretildigi bildirilmistir [15,110].

Bakir ve Alasimlart: Oncelikle bakir tozlarmin Plazma Aktivasyon Sinterlemesi
(PAS) yontemi ile dretilebilirligi arastirllmig ve akim, basing gibi PAS
parametrelerinin etkisi iizerine ¢aligmalar yapilmistir. 1ki asamadan meydana gelen
bu siirecin ilk adiminda 0-30 saniye 400A darbeli akim uygulanmis ikinci adiminda
ise 12.6-25.2 MPa basing altinda 300-800A DC akim kullanilmigtir. Burada DC
akimin daha yiliksek olmasi, daha yiliksek 1sitma hizina dolayisiyla daha yiiksek
yogunlagma hizina sebebiyet vermektedir. Mekanik basincin yiiksek olmasi ise daha
diisiik sicaklikta daha yliksek yogunlagsma hizini beraberinde getirmektedir [111].
Baska bir ¢alismada saf bakir tozlarimin farkli proses sartlart (akim tipi, sicaklik,
zaman) kullanilarak Plazma Basingli Sinterleme (P?C) yontemiyle iiretilebilirligi
arastirilmistir. Bir diger calismada Cu-Ni kompoziti izotermal sinterleme yontemiyle
1050°C’de 4 saat sonunda elde edilirken EDS prosesi kullanilarak sadece 45
saniyede {retildigi bildirilmistir. SPS ile yapilan bagka bir calismada %98’in
tizerinde nispi yogunluga sahip Cu-6Ni-22Zr-18Ti metalik camlarin {retildigi

gorilmektedir [15].
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Krom ve Alagimlari: Kromun ECAS ile iiretimi iizerine yapilan ¢aligmalardan bu
malzemelerin optimum 6zelliklerinin 1400°C’de 300 saniye bekletilmesi sonucu

saglanacagi bildirilmektedir [15].

Iridyum ve Alasimlart: Cesitli ikili ve dortlii iridyum alasimlarmin 6n alasimlama
yapilan elementel tozlardan Darbeli Elektrik (Pulse) Akimi ile Sinterleme (PECS)
prosesi ile iiretildigi goriilmektedir. Ir-Nb-Ni-Al alagsimlar1 (Ir-13.5Nb-8.1Ni-1.9Al,
Ir-10Nb-41.6Ni-8.4Al, Ir-2.21Nb-76.9Ni-9.96Al) elementel tozlar kullanilarak PECS
prosesi ile iiretilmis ve elde edilen faz doniisiimii ve mikroyapilarinin geleneksel ark

kaynag1 metodu ile iretilenden farklilik gosterdigi bildirilmistir [112,113].

Demir ve Alasimlari: Demir esasli malzemelerin ECAS yontemiyle iiretimi siiresince
etkili olan sinterleme sartlar1 ve metal tozlar ile kalip duvari arasindaki etkilesimin
arastirilmasi lizerine birgok ¢alisma yapilmistir. Demir tozlarinin saniyede 327°C
1sitma hizinda 1sitilmak suretiyle 6 dakikadan daha az bir siire 800°C’de direngle
sinterlenmesi sonucu %95 nispi yogunluk elde edildigi bilinmektedir. Ayn1 sekilde
SPS yontemiyle 60 MPa basing altinda 900°C’de 5 dakika tutularak Fe-Co esash
nano kristal malzemelerden benzer yogunluk degerlerine ulasildigi goriilmiistiir.
Diger calismalarda Elektrik Alan Aktive Edilmis Sinterleme Teknigi (FAST) ile
(900°C,125 MPa) Fe-Co-Cr-V miknatislar iiretildigi ve SHS yontemi ile Fe-Pt esaslt
(Fe-50Pt, Fe-35Pt-30P ve Fe-44Pt-3C) alasimlarin ve yiiksek azot igeren paslanmaz
celiklerin (Fe-Cr-Ni-N ve Fe-Cr-Mo-N) iiretildigi (900°C, 10 dk.) bildirilmistir
[15,114,115].

Magnezyum ve Alasimlari: Hammadde olarak magnezyum (AZ91D, AMG60B,
AZ31) alasimlarinin kullanilmasiyla poroz yapida malzemeler PECS prosesi ile elde
edilmistir. Uretim islemi esnasinda numuneler oda sicakligindan iiretim
sicakliklarma (500, 530, 550, 575, 600) kadar 10 dakikada isitilmis ve bu
sicakliklarda 10 dakika bekletilmistir [15].

Molibden ve Alasimlari: Molibden alagimlarinin ECAS yontemi ile iiretimi {izerine

bircok c¢alismaya rastlanilmaktadir. Bir calismada mikro boyuttaki tozlar 48 MPa
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basing altinda 1650°C’de 1-2 dakika tutularak %98 yogunluga ulasilmistir. Bir diger
calismada baslangic malzemesi olarak 100 nano boyuttaki tozlar kullanilmis ve
48MPa basing altinda, 1400°C’de 3 dakika bekleme siiresi sonunda %97 yogunluk
degeri elde edilmistir. Baska bir ¢alismada Titanyum-Zirkonyum-Molibden (TZM)
esaslt alasimi 690MPa basing altinda 2-3 saniyede direngle sinterleme teknigiyle
tretilmistir [15].

Nikel ve Alasimlari: Nikel alagimlari tizerine yapilan bir calismada, EDS prosesi ile
sinterlenmesi esnasinda olusan mekanizmasini anlamak i¢in oksitlenmis nikel tozlari
yiiksek voltaj ve yiiksek akim yogunluguna tabi tutulmustur. Deneysel sonuglar
olusum mekanizmasinin oksit tabakasinin elektronik ve fiziksel par¢alanmasi, boyun
olusumu ve biiylimesi sonucu meydana gelen 4 adimdan olustugunu gostermektedir.
Farkli bir ¢alismada SPS yontemi kullanilarak 40 MPa basing atinda 360 saniyede
oda sicakligindan 900°C’ye 1sitilmak suretiyle iiretimin gergeklestirildigi
bildirilmistir. Bagka bir ¢aligmada nikel esasli metalik camlar 600 MPa basing altinda
500°C’de SPS teknigiyle tiretilerek %100 yogunluk elde edilmistir[15].

Niyobyum ve Alagimlari: Niyobyum alasimlar: iizerine yapilan ¢alismada, mekanik
alasgimlanmig Nb tozlar1 (Nb-Al, Nb-Al-W, Nb-Al-Mo ve Nb-Al-N) SPS teknigi
kullanilarak sentezlenmistir. Ozellikle atomik olarak %10-25 Al igerigine sahip Nb
alagimlar1 49 MPa basing altinda 1500°C’de sinterlenerek tamamen yogun olarak
tiretildigi ve Nb-Al-N alagimlarindan alinan XRD analizlerinden NboN fazinin elde
edildigi tespit edilmistir [116].

Nadir Toprak Metaller: Nano kristal saf nadir toprak metaller, 6zellikle Sm,
koruyucu gaz atmosferinde SPS teknigiyle sentezlenmistir. Ortalama tane boyutu 40
nm olan Sm tozlar1 50 MPa basing altinda dakikada 50°C’de 1sitma hiziyla 240°C’ye
isitilmak suretiyle numune iiretimi gerceklestirilmis ve %99 nispi yogunluk elde

edilmistir [15].

Tantal: Tantal {izerine yapilan bir ¢alismada mikron ve nano boyuttaki Ta tozlar1 P2C

teknigi ile hizlh bir sekilde sentezlenmistir. 1300A ve 0-5V araliginda 60 ms DC
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pulsed uygulayarak 3 dakika tutulmus, daha sonra dakikada 500°C isitma hiziyla
1sitilarak maksimum sinterleme degerinde (1750-2000°C) bir dakikadan az siire
bekletilerek %95 nispi yogunluk elde edilmistir. Baska bir ¢alismada SPS teknigi
kullanilmis, 20-30 MPa basing altinda, dakikada 100°C i1sitma hizi ile 1500-
1900°C’ye 1sitilarak 1 dakika bekleme siiresi sonunda %84-95 nispi yogunluga
ulasilmistir [15].

Titanyum ve Alasimlari: Ti ve alagimlarinin ECAS prosesi ile iiretimi farkli akim
tiplerine bagli olarak farklt yontemlerle yapilmaktadir. Direngle sinterleme
yontemiyle 2 saniyede yapilan iliretim sonucunda %96 nispi yogunlukta Ti elde
edilmis ve diger toz metalurjisi yOntemleriyle iretilen numunelerle
karsilagtirildiginda nispeten daha yiliksek akma mukavemeti ve ¢gekme mukavemeti
sergiledigi tespit edilmistir. Ti ve alagimlarmin yiiksek mukavemet ve
biyouyumluluk o&zelliklerinden dolayr farkli akim destekli sinterleme teknikleri
kullanilarak poroz iiriinler elde edilmektedir. Ti-6Al-4V alagimlar1 SPS teknigi ile
tiretilmis ve biyouyumluluk agisindan yeterli sonuglar elde edilmistir. Daha sonra
ayni alagim tipi EDS yOntemleriyle daha kisa islem siirelerinde implant i¢in uygun

numuneler iiretilmistir [15].

Tungsten ve Alasimlari: Bu konu iizerine yapilan bir ¢alismada alasimsiz tungsten ve
tungsten esasli (W-Nb, W-Ni) alasimlarin tiretiminde HEHR teknigi kullanilmis olup
basing ve enerji girisi gibi proses parametrelerinin mikroyap1 ve 6zellikler {izerine
etkisi incelenmistir. Bagka bir calismada tungsten tozlar PAS prosesi ile agik
atmosfer veya vakum ortaminda 1750-2400°C sicakliklart arasinda 2-8 dakika
bekleme siiresi sonunda iiretilmistir. Uretimi gerceklestirilen numunelerin nispi

yogunlugu %80.2 ile %91.5 arasinda degisim gosterdigi tespit edilmistir [15].

3.5.2. intermetalik bilesikler

NDbAI: NbsAl intermetalik bilesiginin iiretimi, PAS yontemi ile mekanik alasimlama
sonucu elde edilmis nano boyuttaki Nb-at.% 15.4Al tozlarla gergeklestirilmistir. Bu
islem 30 MPa basing altinda 3 ile 14 dakika zaman araliginda ve 750-1250°C
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sicakliklarda yapilmistir. Bir diger calismada NbzAl intermetalik bilesigi SPS
yontemiyle 49 MPa basing altinda 1500-1600°C araliginda 5 dakikada tretilmis ve
yapilan incelemeler neticesinde NbsAl ana fazi yaninda Nb2Al fazinin da olustugu
tespit edilmistir. SPS yontemiyle yapilan bagka bir ¢calismada tamamen yogun NbAl3
intermetalik bilesiginin elde edildigi bildirilmistir [15].

NiAl: Ortalama partikiil boyutu 6 mikron olan NiAl tozlar1 PAS teknigi kullanilarak
30 MPa basing altinda 1100-1343°C sicaklik ve 0.5-3 dakika zaman araliginda
tretilmistir [117].

FeAl: Stokiometrik bilesim oraninda (Fe:Al = 53:47) nano boyuttaki (70-90 nm)
FeAl tozlar yiiksek basing (70-106 MPa) ve yiiksek alternatif akimla (60 Hz, 1250-
1500A) oldukga kisa islem siiresinde (2.5-3.5 dk.) iiretilmis ve %98-99 arasinda nispi
yogunluga sahip numuneler elde edilmistir. Bu ¢alismayi takiben SPS teknigi ile Fe-
at.%47Al ve Fe-at.60Al alasimlar1 70 MPa basing altinda DC akim kullanilarak
sirasiyla %93.5 ve %98.5 nispi yogunluklar elde edilmistir. Son olarak Y203 ile
mukavemetlendirelen Fe-at.%40Al intermetalik bilesiginin SPS teknigi ile tek
eksenli pres kullanarak 70 MPa yiik altinda dakikada 250°C 1sitma hiziyla 1sitilarak
1050°C’de iiretimi gerceklestirilmistir. FesAl intermetalik bilesiginin SPS teknigi ile
tretiminin yapildigr farkli bir ¢aligmada 50 MPa basing altinda 1050°C’de 5
dakikada islemin ger¢eklestigi bildirilmistir [15].

TiAl: TiAl intermetaliklerinin ECAS teknigi ile iiretiminde EDS, SPS ve Darbeli
Desarj Sinterlemesi (PDS) proseslerinin kullanildigi goriilmektedir. EDS metodu ile
yapilan liretimde nano boyuttaki Ti-50Al amorf tozlarin kullanildigi, 87 MPa basing
altinda DC+AC akim kombinasyonlar1 ile 1000A akim siddeti ve 70 saniyede
islemin gerceklestirildigi bildirilmistir. SPS teknigi ile yapilan iiretim 30 MPa basing
altinda dakikada 30°C 1sitma hiziyla 1100-1200°C’ye 1sitilarak gergeklestirilmis ve
oldukca yogun numuneler elde edilmistir. PDS yonteminde ise aymi ozellikteki
bilesik kullanilarak 800A pulsed akim siddetiyle 30 saniyede iiretim saglandigi
bildirilmistir.
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TiNi: TiNi lizerine yapilmig bir ¢calismada tiretim, SPS yontemiyle 50 MPa basing
altinda 900°C’de 10 dakikada gerceklestirilmistir. Uretim sonunda yogun ve TiNi,
TioNi ve TiNiz fazlarindan olusan ¢ok fazli bir yapi elde edilmistir. Baska bir
calismada elementel tozlardan olusan baslangi¢ malzemeleri Basing Destekli Elektrik
Alan Aktive Edilmis Sinterleme Teknigi (FAPAS) teknigi kullanilarak 800-
1500A°de 0-40 dakikada elde edilmis ve sonug olarak ikinci faz miktarinin azaldigi
bildirilmistir. Bir diger ¢alismada 50 nm boyutuna sahip TisoNiso tozlar1 30 MPa
basing ve 700-1000°C’de sentezlenmistir. 30 saniye pulsed DC akima maruz
birakilan numuneler yiiksek oranda poroziteye maruz kalmasina ragmen sekil hafiza

ozelligi sergilendigi bildirilmistir.

IrNDb: IrsNb bilesigi PECS prosesiyle Ir-at.%25Nb oranina sahip elementel tozlardan
vakum ortaminda 40 MPa basing altinda saniyede 0.016-2.5°C 1sitma hiziyla
isitilarak 1700-2000°C sicaklik ve 0-4 saat zaman araliginda diretilerek %70-90
arasinda nispi yogunluk elde edildigi tespit edilmistir [15].

Silisitler: Molibden silisitler {izerine yapilan bir ¢alismada Mo+2Si tozlar yiiksek
AC (1600A) ve 106 MPa basing altinda 3-6 dakika gibi kisa zaman araliginda
tretilmistir. Elde edilen trtinlerin nispi yogunluklar1 % 82-93 olarak belirlenmistir.
Baska bir calismada %45 oraninda poroziteye sahip poroz FeSiz bilesiginin SPS
teknolojisi ile elde edildigi bildirilmistir. SPS kullanilarak yapilan bir diger
calismada elementel Re ve Si tozlar1 kullanilarak tek fazli ReSii7s bilesiginin
uretildigi goriilmistiir. Magnezyum silisitler iizerine yapilan bir ¢alismada ise oda
sicakliginda 60 saat mekanik alagimlama sonucu elde edilen Mges.7Si333 tozlar grafit
kalip igerisinde 50 MPa basing altinda 800-900°C sicaklik araliginda SPS yontemiyle
tretildigi goriilmiistiir. Mangan silisitlerin SPS yontemiyle, liretim sartlarina baglh
olarak 6zelliklerinin degisimini gdsteren baska bir ¢alismada MnSi1.73 bilesimi 20
MPa basing ve 650°C {iretim sartlarinda kismen olusurken 40 MPa basing ve
900°C’de 15 dakika tutularak tamamen elde edildigi bildirilmistir.
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3.5.3. Karbiirler

BxCy: Yapilan c¢alismalarda B12+xCsx, (X=0-1) tozlar1 kullanilarak SPS yontemi ile
bor karbiir ince filmlerin olusturuldugu bilinmektedir. Farkli bir incelemede argon
atmosferinde 2000°C’de 20 dakika sonunda nispi yogunlugu %96 olan B4C elde
edildigi goriilmiistiir. FAPAS metodu kullanilarak argon atmosferinde 1000A siirekli
akim uygulanarak 5 dakikada ince taneli olduk¢a yogun B4C bilesigi elde edilmistir.
SPS yontemiyle B4C iiretimi {iizerine yapilan son calismalarda vakum ortami
kullanilmis 70 MPa tek eksenli pres altinda dakikada 200°C 1sitma hiziyla 1300-
2100°C araliginda iiretim gerceklestirilmis ve %95’in iizerinde nispi yogunluklar

elde edildigi bildirilmistir.

CrxCy: Krom ve amorf karbon tozlar1 kullanilarak SPS yontemi ile tek eksenli pres
altinda 30 MPa basing ve pulsed DC sartlarinda Cr3zC», Cr7Cs ve Cr3Cs li¢ farkl
bilesigin iiretimi gergeklestirilmistir. Uretim sonunda %98’in {izerinde nispi
yogunluklar elde edilmis ancak ana fazin yaninda az miktarda Cr203 fazina

rastlanilmagtir [118].

FesC: Sementitin SPS teknigi ile iiretilebilirligi ve Cr, Mo, Ti, Ni gibi alasim
elementlerinin {iretim ve Ozellikler {iizerine etkisini belirlemek igin yapilan
caligmalarda 900°C’de 300 saniye gibi bir siirede elde edilen numunelerde %98 nispi
yogunluga ve 1000Hv mikrosertlik degerine ulagildig: bildirilmistir [15].

TiC: PAS teknigi kullanilarak nano boyuttaki TissCse bilesigi olusturulmustur.
Sentezleme islemi vakum ortaminda 1750°C’de 300 saniyede gerceklestirilmis,

9%99.9 nispi yogunluk ve 32 GPa sertlik elde edilmistir [119].

WC: ECAS yontemi ile WC firetimi prosesin ¢ikis asamasindan giiniimiize kadar
oldukca yogun calisilan bir konudur. Bu c¢alismalarin birinde baslangic malzemesi
olarak nano boyuttaki WO3, Mg ve C tozlar1 kullanilarak MgO li¢ islemini takiben
ECAS teknigi ile 1680°C’de 300 saniye bekletilerek tamamen yogun WC
tiretilmistir. Bagka bir ¢aligmada farkli partikiil boyutlarina (0.2, 0.8 ve 12 um) sahip
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WC tozlar1 vakum ortaminda 45 MPa basing altinda pulsed DC ve DC akim
kombinasyonlar1 kullanilarak 1 dakikada {retilmis olup maksimum %96 nispi
yogunluk elde edilmistir. Bir diger ¢alismada farkli boyuttaki (0.57, 1.33 ve 4.06 um)
W(C tozlar dakikada 100°C 1sitma hiziyla 1550-1800°C’ye 1sitilarak bu sicakliklarda
bekletilmeksizin iretilmistir. 1700°C ve iizeri sicakliklarda tamamen yogun
numuneler elde edilmis ancak sinterleme sicakliginda 1 dakika ve lizeri siirelerde
bekletildiginde asir1 derecede kaba taneli yapilar gozlenmistir. Farkli bir ¢calismada
Elektrik Alam1 Destekli Yanma Sentezi (FAPACS) prosesi kullanilarak vakum
altinda 3000A akim degerinde 3 dakika bekleme siiresi sonunda WC iiretilebilirligi
arastirilmistir. XRD sonuglarina gére WC ve W2C fazlari tespit edilmis ve %80’in

tizerinde nispi yogunluk elde edilmistir [15].

3.5.4. Boriirler

HfB2: Onceden hazirlanmis HfB; tozlar ve stokiometrik oranda hafniyum ve bor
elementel tozlarindan olusan bilesim SPS teknigi ile iiretilmistir. Her iki malzeme
grubunun tretimi benzer sekilde olup 30-95 MPa basing altinda dakikada 100°C
1sitma hiziyla 1sitilarak 1800-1900°C’de 10 dakika bekletilerek gergeklestirilmistir.
Sicaklik ve basinca bagli olarak %87 ile %98 arasinda nispi yogunluga ulasildig:
goriilmiistiir [120].

MgB:2: MgB: siiper iletkeninin SPS teknigi ile tiretimi ticart MgB2 tozlariyla 30 MPa
basing altinda 1200A’de gergeklestirilmistir. Benzer bir ¢calismada MgB: iiretimi 50
MPa basingta 950-1050°C’de 10-30 dakika zaman araliginda yapilmistir.
Numunelerde %99’un iizerinde nispi yogunluga ulasilmis ve XRD sonuglarindan
MgB: ana fazinin yaninda az miktarda MgO fazinin da olustugu tespit edilmistir.
SPS teknigi ile elde edilen MgB, numunelerin miikemmel siiper iletken 6zellik

sergiledigi gorilmustiir [15].

SiBs: 700°C’nin tuzerindeki sicakliklarda milkemmel termo-elektrik ozellik

sergileyen saf SiBs bilesiginin geleneksel yontemlerle sinterlemesi olduk¢a zordur.
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Oysa SPS teknigi ile 1600°C’de tamamen yogun yapilarin elde edildigi bildirilmistir
[121].

3.5.5. Nitriirler

AIN: AIN tozlar (partikiil boyutu: 0.44-0.08 um) PAS yontemiyle 50 MPa basing
altinda 1730°C’de 5 dakika tutulmasi suretiyle lretilerek %99.3 nispi yogunluga
ulasilmistir. Islem siiresi 5-10 dakikaya cikarildiginda nispi yogunluk %97-99

mertebelerine ¢iktig1 bildirilmistir.

SisNa:  SisNs  SPS  yoOntemiyle {iretimi geleneksel sicak presleme ile
karsilastirildiginda daha diisiik sicaklikta ve daha kisa zamanda gerceklestiginden
sinterleme stiresindeki tane biiylimesi minimize edilmektedir. SPS ile {iretim
sonucunda %98.5 nispi yogunluk elde edilmistir. PAS yontemi kullanilarak mikron
alt1 tozlardan 1750°C’de 5 dakika gibi bir zamanda %99 nispi yogunluga ulasildig:
gorilmustir [15].

TiN: Nano boyuttaki TiN tozlar1 ile SPS yontemi kullanilarak 60MPa basing altinda
1380, 1430, 1480 ve 1510°C farkli sicakliklarda 1 dakika bekletilmek suretiyle dort

farkli iiretim gerceklestirilmis ve %98’in iizerinde nispi yogunluklar elde edilmistir
[122].

3.5.6. Oksitler

Titanatlar: Titanatlar iizerine yapilan ¢alismada Nao 2:NdosTiO3 SPS yontemiyle 40
MPa basing ve 1250°C’de 5 dakikada iiretilmistir. Baska bir ¢alismada SPS
yontemiyle 39 MPa basing altinda 1100-1200°C’de tamamen yogun (La,Li)TiO3
seramiklerinin iiretimi gerceklestirilmistir. Bir diger calismada SPS teknigi ile 0.1 ve
0.5 um tane boyutuna sahip BaTiOs tozlar1 5 dakika gibi bir zamanda iiretilerek %95
nispi yogunluga ulasilmistir. Benzer bir ¢alismada ayni yontem kullanilarak dakikada
200°C 1sitma hiziyla daha ince taneli BaTiOs seramiklerinin 3 dakikada iiretildigi
bildirilmistir [15].
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Ferritler: Mn-Zn veya Ni-Zn-Cu ferritlerinin SHS yontemiyle 1000°C’de 30
dakikada tiretildigi yapilan calismalarda goriilmiistiir [123]. Baska bir calismada
(NiZn)Fe2O4 geleneksel sinterleme ile 1150°C’de 4 saat bekleme siiresi sonunda
%095 nispi yogunlukla iiretilirken SPS teknigi ile 600A degerinde 0-5 dakika zaman
araliginda tretilerek tiniform dagilmis ince tane yapisina ve %98 nispi yogunluga

ulasildigr tespit edilmistir [124].

Al;O3 Esasli Oksitler: Al2O3 seramiginin SPS teknigi ile tiretiminin yapildigi bir
calismada 40 MPa basingta dakikada 600°C 1sitma hiziyla 1350-1700°C’lere
isitilarak 3 dakikadan daha az bir zamanda iiretimin gergeklestigi bildirilmistir.
PACS metodu kullanilarak yapilan bagka bir calismada 1200-1600°C ve 29-66 MPa
basing aralifinda degisen farkli iiretimler sonucu %57-96 araliginda farkli nispi
yogunluklar elde edilmistir. Bir diger ¢alismada partikiil boyutu 3-4 ve 64-124 um
olan Al203-Y3Als012 tozlart SPS teknigi ile 1690-1710°C’de 5-60 dakika zaman
araliginda tiretilmis %99.5 nispi yogunluk elde edilmistir.

Zirkonya Esasli Oksitler: SPS yontemi kullanilarak yapilan bir ¢aligmada ticari ZrO2
tozlar1 100 MPa basing altinda dakikada 50°C 1sitma hiziyla 950-1200°C’de 5 ile 180
dakika bekleme siiresi sonunda tiretildigi bildirilmistir. Bekleme siiresi ve sinterleme
sicakligina bagli olarak %61-90 arasinda nispi yogunluklar elde edilmistir. SPS
yonteminin kullanildigir baska bir ¢alismada nano boyutlu ZrO2-3molY203 tozlar
1050-1500°C’de 1-10 dakika gibi zamanda iiretilerek %98 mertebesinde nispi
yogunluk saglanmistir [15].

Alumina/Zirkonya Oksitleri: SPS teknigi ile yapilan bir calismada ag.%5SiC-
ag.%15Zr02(3Y)-Al,03 tozlar1 kullanilarak dakikada 600°C 1sitma hiziyla 1350-
1600°C arasindaki farkli sinterleme sicakliklari sonunda iiretilen numunelerde %100
yogunluga ulagilmistir [125]. Benzer sartlarda SPS teknigi kullanilarak yapilan bir
diger calismada nano boyutlu ZrO2(Y203)-%20molAl>Oz tozlar1 2 dakikada %100
yogunlukta tiretildigi bildirilmistir [126].
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SiO2: Baslangi¢ malzemesi olarak 70 um SiO2 kullanilarak 1500-1600°C araliginda
2 dakikada PECS prosesi ile iiretim gerceklestirilmistir. Bagka bir ¢alismada SPS
prosesi ile Lax03:Si02 = 25:75 filmleri olusturulmus ve %97 nispi yogunluga

ulasildigr goriilmiistiir [15].

Mullit: SPS teknigi ile ag.%0.2 MgO-ag.%0.5SrO katkili mullit tozlar 1500°C’de 2
dakikada {iretilmistir. Numunelerin nispi yogunlugu %98 olarak tespit edilmistir

[127].

ZnO: Farkli boyuttaki ZnO seramikler SPS teknigi ile 400-750°C degisen
sicakliklarda dakikada 200°C 1sitma hiziyla 1 dakikada iiretilmistir. Uretilen
numunelerden elde edilen sonuglara gore en iyi 6zellikler 100 nm tane boyutuna
sahip tozlar kullanilarak 550°C’de iiretimi yapilan numunede elde edilmis ve nispi

yogunluk %98.5 olarak belirlenmistir [128].

3.5.7. Seramik-metal ve seramik-intermetalik kompozitler

WC-Co: WC-Co bilesiginin ECAS teknigi ile tiretiminde mikro ve nano boyutlu WC
tozlar1 kullanilarak iiretim sonrast 6zellikleri incelenmistir. WC ve WC-ag.%A Co
(A=0, 8,10,12) malzemeleri 2800A pulsed DC kullanilarak 2 dakikada tiretilmis ve
%99.2 nispi yogunluk elde edilmistir. Baska bir calismada 1pum’dan daha kiicilik tane
boyutuna sahip WC-Co elementel tozlart FAPACS prosesiyle 3000A, 18V akim
degerinde 3-4 dakika gibi bir zaman araliginda tretilmis ve numunelerin nispi

yogunlugu %98 olarak belirlenmistir [15].

TiC-%20Ni: Cok ince TiC partikiilleri igeren sermet kompozitleri pulsed DC
yontemiyle iiretilmistir. Oncelikle mekanik alasimlanan Ti, grafit, Ni tozlar1 70 MPa
basing altinda 950°C’de iiretim gerceklesmis ve numunelerin nispi yogunlugu %92

ve sertligi 2260 Hy olarak belirlenmistir [129].

TiC takviyeli Fe-at.%28Al: Hammadde olarak Fe, Al, Ti ve grafit tozlar: kullanilarak
pulsed DC desarj sinterlemesi ile 1000, 1100 ve 1200°C farkli sicakliklarda 10
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dakika bekleme siiresi sonunda TiC takviyeli FesAl kompoziti olusturuldugu

goriilmiustiir [130].

TiB Takviyeli Metal Matris Kompozitleri: TiB takviyeli Ti metal matris kompoziti
mekanik alasimlanan Ti ve TiB: tozlar kullanilarak SPS teknigi ile 800-1200°C
araliginda 5 dakika gibi bir zaman zarfinda iiretilmistir. Uretim sonunda Ti matris
icerisine Uliniform olarak dagilmis TiB takviyelerden olusmus numuneler elde
edilmigtir. Maksimum yogunluk (%99.6) 1000°C’de sinterlenen numunelerde tespit

edilmistir.

Al-SiC: Seramik partikiil takviyeli metal matris kompozitlerinden birini olusturan
Al-SiC, baglangi¢ malzemesi olarak Al ve B-SiC (0.3-85 um) tozlarmin mekanik
alasimlama sonras1 RS yontemiyle 4000A’de sinterlenmesi sonucu iiretilmis ve %95

nispi yogunluga ulasildig bildirilmistir [15].

Al-AlzTi: Al-AlzTi metal-intermetalik kompozitleri PDS prosesi ile 38 MPa basing
altinda vakum ortaminda 800A pulsed DC kullanilarak 30 saniyede iretilmistir.
Farkli bir caligmada SPS teknigi ile Ti ve Al folyolar arasinda yanma sentezi

reaksiyonu olusturularak Ti ve TiAl iceren kompozitler elde edilmistir[15].

Metal-Silisit Kompozitler: Baslangic malzemesi olarak ticari Feo91Mno.0eSi2s ve Cu
tozlar1 kullanilarak metal-silisit kompozitleri liretilmistir. Sinterleme islemi 25 MPa
basing altinda 3 asamada gerceklestirilmistir. ilk asamada numuneler 900°C’de 60
saniye bekletilmektedir. Ikinci asamada sicaklik 180 saniyede 670°C’ye
diistiriilmektedir. Uciincii asama bu sicaklikta farkli siirelerde bekletilmekten
olugmaktadir. Metal-silisit kompozitler iizerine yapilan bir diger ¢alismada reaktif
SPS teknigi ile ortalama partikiil boyutu 30 um olan mekanik alagimlanan Nb ve Si
tozlart kullanilarak Nb/NbsSiz  kompozitlerinin  iretimi  gerceklestirilmistir.
Sentezleme islemi 30 dakika bekleme siiresi ve 1200-1700°C araliginda yapilmistir
[131].
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NiAI-Al203: NiAl-Al203 oksit-intermetalik kompozitleri direngle sinterleme veya
pulsed desarj yontemiyle iiretilmektedir. Direngle sinterleme prosesi 800A’de 1 ile 3
dakika zaman araliginda gergeklesmektedir. Pulsed desarj prosesinde ise tiretim 200
uF kapasitorde biriktirilen maksimum 10 kV enerjinin numune iizerine desarji ile
gerceklesmektedir. Her iki yontemle liretilen numunelerde %90’larin {izerinde nispi

yogunluk elde edildigi goriilmistiir [15].

3.5.8. Polimer iceren malzemeler

ECAS prosesi ile polimer iiretimi iizerine yapilan ¢alismalarda diisiik yogunluklu
polietilen-karbon ¢eligi tozlarindan meydana gelen kompozitlerin yiiksek voltaj EDS
prosesi ile iiretiminin gergeklestirildigi, SPS teknigi ile polimid termosetinin ve

polimer iceren Ni-P alagiminin iiretildigi belirtilmektedir [132].

3.5.9. Fonksiyonel kademeli malzemeler

ECAS yontemi ile FGM {iretimi iizerine yapilan caligmalardan Darbeli Akiml
Basing Sinterleme (PCPS) prosesiyle Al ve Ti tozlari kullanilarak Al, Ti, AlzTi
fazlarindan olusan 5 tabakali FGM iiretildigi bildirilmistir. Diger ¢alismalarda SPS
teknigi ile polimid, AIN ve Cu tozlarindan olusan FGM’lerin, W, Mo ve FeC
tozlarindan olusan FGM’lerin ve NbsSiz/Nb tozlarindan olusan 2 ve 5 kademeli

FGM’lerin tiretildigi goriilmiistiir [15].

3.5.10. Diger sistemler

MgSiBi: N tipi Bi katkili Mg2Si termoelektrik malzemeleri SPS teknigi ile vakum

ortaminda 750-780°C’de 15 dakikada tiretilmis ve %99 nispi yogunluga ulasilmistir
[133].

SiGe: P ve N tipi SiogGeo2 tozlari kullanilarak PCS prosesiyle 1250°C’de 180

saniyede SiGe termoeletrik malzemeleri tiretilmistir [134].
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CoSb: Baslangic malzemesi olarak elementel Co ve Sb tozlar1 kullanilarak SPS
teknigi ile 400-700°C ve 5-30 dakika araliginda farkli tiretimler gerceklestirilerek
%97.4 nispi yogunlukta tek fazli CoSbs alasimi elde edilmistir [135].

ZrNiSn: Elementel tozlar kullanilarak SPS teknigi ile argon atmosferinde 700-850°C
ve 15-30 dakika araliginda ZrNiSn alagiminin Uretilebilirligi ve farkli siire ve
sicakliklara bagli olarak yogunluk degisimi lizerine etkisi arastirilmistir. En iyi
sonuclar 900°C’de 25 dakika bekleme siiresi sonunda saglanmis ve %97.8 nispi

yogunluk elde edilmistir [136].

BasCeo: Hammadde olarak Ba ve Ceo kati hal reaksiyonu ile hazirlanan tozlar
kullanilarak BagCeo bilesigi SPS yontemiyle iiretilmistir. Uretim argon atmosferinde
50 MPa basing altinda 1600°C ve 12 dakika bekleme siiresi sonunda
gerceklestirilmistir. Uretim sonunda %84 nispi yogunluk elde edilmistir [137].



BOLUM 4. DENEYSEL CALISMALAR

4.1. Giris

Stiper alasimlar, degisken (diistiik ve yiiksek) sicakliklarda yiliksek ylizey bozunma
direnci ve yiiksek mukavemet sergileyen Ni, Fe ve Co esasli, genellikle VIII-B grubu
elementlerden gelistirilmis 1siya dayanikli, yiiksek sicaklik malzemeleridir. Bu
malzeme grubu icerisinde yer alan nikel esash siiper alagimlar en ¢ok kullanilan ve
tizerinde en ¢ok calisilan siiper alasim tiirii olup, ana element olarak %30-70 Ni,
onemli oranda (%30 ve iizeri) Cr igermektedir. Yiiksek sicakliklarda korozyona,
mekanik ve termal yorulmalara, mekanik ve termal soklara, siirinmeye ve aginmaya
dayanikli olmalari, zorlu ¢aligma kosullarinda kullanimlarint miimkiin kilmaktadir.
Ozellikle 650°C iistii sicakliklarda sahip olduklari mekanik dayanimlar1 sayesinde
paslanmaz ¢eliklerden daha iistiin 6zellik sergilemekte ve daha fazla uygulamada
tercih edilmektedir. Bu alasimlardan Inconel 718, hacim merkezli tetragonal y''-
NisNb ve diizenli yiizey merkezli kiibik v'-Nis(ALTi) ¢okeltileri ile
mukavemetlendirilen, iyi korozyon direncine, oldukga yiiksek oksidasyon direncine,
yiiksek stirinme mukavemetine ve yiiksek aginma direncine sahip olup, -253°C ile
650°C sicakliklar1 arasinda miikemmel mekanik o6zellikleri ile 6n plana ¢ikan

alagimlardir [16-20].

Siiper alagimlarin tiretiminde genel olarak dokiim, dovme, toz metaliirjisi gibi ¢esitli
iiretim yontemleri kullanilmaktadir. Uretilen siiper alagimlarin %45’ini dévme ve
%25’ini  dokiim ile iretilen nikel esasli siiper alagimlar olusturmaktadir.
Malzemelerin elde edilmesinde kullanilan tretim teknikleri, bu malzemelerin
mekanik 6zelliklerini, dolayisiyla servis sartlarindaki kullanim kalitesi ve kullanim
Oomriinii  etkilemektedir. Son yillarda yapilan c¢alismalarda siiper alasimlarin

tretiminde liniform faz dagilimmin elde edildigi, termo-mekanik islem kontroliinii
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mimkiin kilan, ikincil iglemlere gerek duyulmadan nihai sekle sahip {iriin elde
edilmesini saglayan iiretim yontemlerinin kullanilmasi gerektigi vurgulanmaktadir.
Toz metalurjisine alternatif bir yaklasim olan elektrik akimi destekli sinterleme
(ECAS) prosesi; yiiksek 1sitma hizi, diisiik sinterleme sicakligi ve kisa islem siiresi
sayesinde kiiciik tane boyutuna sahip, teorik yogunluga yakin, istiin mekanik
Ozelliklerde malzeme tiiretimine imkan tanimaktadir. Ayrica bu yontem yardimci
ekipman gereksiniminin azligi, kontrollii bir atmosfere ve 6n sekillendirme igin
soguk preslemeye ihtiyacin duyulmamasi ve toplamda 4 ile 6 saat arasinda degisen
sinterleme stiresinin dakikalar mertebesinde gerceklestirilmesi sonucu dikkate deger
nicelikte enerji tasarrufunun saglanmasi agisindan 6nem arz etmektedir [16-20].
Sahip oldugu bu o6zellikleri ile ECAS ydntemi, siiper alasim malzeme {iretimi i¢in

beklentileri karsilayacak bir yontem olarak diistiniilmiistiir.

Bu caligmada, stokiometrik bilesime uygun olarak elementel tozlardan hazirlanan toz
karisimi ve ticari olarak iretilen (piyasadan temin edilen) In718 hazir tozlar
kullanilarak geleneksel toz metalurjisi (1300°C/4h) ve elektrik akimi destekli
sinterleme  (1700-2300A/10dak) yontemleriyle, Inconel 718 nikel esash
siiperalasiminin  iiretimi gerceklestirilmistir. Uretilen siiperalasimlarmn mekanik
(mukavemet, sertlik gibi) ve yiiksek sicaklik ozelliklerini gelistirmek icin ikili
yaslandirma prosesinden olusan 1s1l islem uygulanmistir. Optimum iiretim sartlarinin
belirlenmesi amaciyla her iki toz karisiminin DSC analizi yapilmistir. Uretilen
numunelerin  karakterizasyon ¢alismalart kapsaminda Archimed prensibiyle
yogunluklari, taramali elektron mikroskobu (SEM) ile mikroyapilari, x-151n paternleri
ve kantitatif noktasal EDS analizleri ile faz yapilari tespit edilmis ve mikrosertlik
testleri yardimiyla 1s1l islem Oncesi ve sonrast sertlik degisimleri incelenmis ayrica
korozyon ozellikleri, elektro-kimyasal korozyon ve sicak korozyon ¢aligmalart ile

tespit edilmistir.

4.2. Uretim Asamasinda Kullamlan Cihaz ve Ekipmanlar

ECAS prosesi, yiiksek yogunluklu malzemelerin iiretilmesi i¢in mekanik basing ve

elektrik akiminin ayni1 anda uygulanarak sinterlemenin gerceklestirilmesi prensibine



61

dayanmaktadir. Bu yontemde kullanilan ekipmanlar; elektrik giic kaynagi olarak
redresor, tlretim sirasinda akim ile ayn siiregte iki yonlii basing uygulamak i¢in pres
ve numunelerin sekillendirilmesi i¢in kullanilan kaliplardan olugmaktadir. Redresor,
dogrultulmus tam dogru akim saglayacak sekilde taleplerimiz dogrultusunda MRS
Elektrik Cihazlar1 San. ve Tic. A.S firmasina yaptirilmistir. Sistemi olusturan diger

ekipmanlarin tasarimlari tarafimizca yapilmistir.

4.2.1. Elektrik gii¢c kaynag1 (Redresor)

Elektrik gilic kaynagi olarak, yiikksek voltaj (380V) ve alternatif akima sahip
endiistriyel elektrik enerjisinin, ECAS prosesinin ¢alisma prensibine uygun olarak
diisiik voltaj (max.30V) ve tam dogrultulmus yiiksek akim (max.5000A) degerlerine
cevrilmesini saglayan redresor (Sekil 4.1.) kullanilmistir. Ayrica redresor, numune
tiretimi sirasinda istenilen akim degerlerini +1 hassasiyette uygulayabilecek sekilde

kontrol edilebilmektedir.

Sekil 4.1. Elektrik gii¢c kaynagi olarak kullanilan redresor

4.2.2. Sekillendirme kaliplari

Uretimi gerceklestirilecek numunelerin 6n sekillendirme islemi, geometrisi dnceden

tasarlanan kaliplar vasitasiyla yapilmaktadir. Kalip malzemesi olarak talasli imalatla
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tiretilebilirligi, kalip omrii boyunca bakim ve onarim kolayligi, yeterli seviyede
tokluk ve mukavemet 6zellikleri ve secilen malzemelerin 1s1l isleme uygunlugu goz
ontinde bulundurulmak suretiyle AISI 4140 celigi ve DIN 2365 sicak is takim c¢eligi
secilmistir. Soguk sekillendirme sonrast 5 mm yiikseklik ve 20 mm capa sahip
numune iiretimi hedeflendigi i¢in kaliplar 0,001 mm hassasiyette, matris ¢gap1 20 mm,
yiiksekligi 45 mm; punchlar ise 40 mm yiikseklik ve 20 mm ¢apa sahip olacak
sekilde tasarlanmistir. Sekil 4.2.’de soguk sekillendirme isleminin gerceklestirilmesi

icin kullanilan kaliplarin sematik goriiniimii verilmistir.

Sekil 4.2. Numunelerin sekillendirilmesinde kullanilan kaliplarin sekli ve boyutlari

4.2.3. Mekanik sistem

Sistemi olusturan bir diger ekipman, islem esnasinda akimin yani sira basing
uygulamak ve (+), (-) kutuplara sahip problari temas ettirmek i¢in kullanilan ve ayni
zamanda islemin yapildigr ana merkezi olusturan mekanik govdedir. Tasarimini
yaptigimiz ve iretimini ger¢eklestirdigimiz mekanik govde, problar ve gii¢ iletim
initesi olmak {izere iki kisimdan olusmaktadir. Problarin sematik gosterimi Sekil

4.3.”de verilmistir.
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Sekil 4.3. Problarin sematik goriinimii

Problarin (+) ve (-) kutuplar1 arasina yerlestirilen numune uygulanan elektrik akimi
vasitasiyla 1sitilmaktadir. Isiya dayanikli ve yiizeyi bozuldugunda kolayca
degistirilebilecek sekilde diisiiniilen problar, paslanmaz celik malzemeden iiretilip,
vidal1 sistemle baglanmistir. Redresérden gelen ana baglanti kablolar ise yiiksek
iletkenlige sahip bir metalle (bakir bara) baglanip enerji kaybi olmadan sisteme
uygulanmistir. Mekanik govdeyi olusturan bir diger ekipman olan gii¢ iletim iinitesi,
problarin ve kablolarin sisteme temasint Onleyecek, gerektiginde basing hizla
diisiiriiliip numuneye miidahale edilebilecek ve farkli mesafelerde calisarak bir¢ok
kaliba uygun olacak sekilde tasarlanmis ve imalati gergeklestirilmistir. Gii¢ iletim

initesinin sematik gosterimi Sekil 4.4.’de verilmistir.
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Sekil 4.4. Giig iletim iinitesinin sematik goriiniimii

4.2.4. Gezegensel bilyall degirmen

Inconel 718 siiperalagiminin elementel tozlardan tretimini gergeklestirmek icin
belirlenen stokiometrik bilesim oranina gore hazirlanan tozlarin homojen bir sekilde
karistirtlmasinin  saglanmasi gerekmektedir. Mekanik olarak yapilan karigtirma
islemleri Fritsch Planetary Mono Mill Pulverisette-6 model gezegensel bilyal
degirmen ile gergeklestirilmistir. Degirmenin i¢ haznesinin cidari aginmaya dayanikli
WC’ den imal edilmis olup, karistirma islemlerinde 10 mm c¢apinda WC bilyeler

kullanilmistir.
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Sekil 4.5. Deneysel ¢alismalarda kullanilan gezegensel degirmen

4.2.5. Soguk izostatik pres (CIP)

Geleneksel toz metalurjisi yontemi ile iiretilecek olan numuneler, sinterleme Oncesi
sekillendirilmistir. Numunelerin kompakt hale getirilmesinde 600 kg/cm?’ ye kadar
basing uygulayabilen tek eksenli hidrolik pres kullanilmistir. Tozlarin kalip
igerisinde tek eksenli preslenmesinde, pistonla kalip yiizeyi ve tozlarla kalip ylizeyi
arasinda meydana gelen siirtiinmeden dolay1 uygulanan basing tiim tozlara esit olarak
iletilmemesinden dolayr numune igyapisindaki homojen olmayan yogunluk
dagilimimi ortadan kaldirmak ve daha yiiksek ham yogunluk elde etmek igin 6n
sekillendirilmis numuneler latekse alinip vakumlandiktan sonra 250 MPa basingta
150 saniye soguk izostatik preste (CIP) preslenmistir. Izostatik presleme islemleri

Stansted Fluid Power marka FPG2330A-40 model CIP cihazi ile yapilmistir.
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Sekil 4.6. Deneysel ¢alismalarda kullanilan soguk izostatik pres

4.3. Deneylerde Kullanilan Tozlar

Inconel 718 siiper alasimi, genis kompozisyon araliginda degisim goOsteren ve
kompozisyondaki bilesim oranina ve alasim elementlerine bagli olarak farklh
mekanik 6zellikler sergileyen Fe-Cr-Ni esasli siiper alagimlarin bir tiirtidiir. Genel
olarak Inconel 718 siiper alasiminin kompozisyon araligr Tablo 4.1.’de verilmistir.
Bu calismada Inconel 718 alasimi toz metalurjisi yontemi ile iiretileceginden, toz
boyutlarinin ve morfolojisinin malzeme 06zellikleri iizerindeki etkisi gdz Oniine
alinarak ihtiyaclara cevap verecek nitelikte olmasma dikkat edilerek hammadde

secimi yapilmistir.

Tablo 4.1. Inconel 718 siiper alasiminin genel kompozisyon araligi

Element Ni Cr Fe Nb Mo Ti Al Diger
Ag.% 50- 17- Balans 4,75- 2,8- 0,65- 0,2- max
55 21 55 3,3 1,15 0,8 2,116

Deneylerde kullanilan tozlardan demir, nikel ve alliminyum Goodfellow Cambridge
Ltd. (ingiltere); titanyum, molibden, silisyum ve mangan Alfa Aesar GmbH&Co
KG. (Almanya); kobalt ve krom Atlantic Equipment Engineers (ABD); niyobyum
Famousschem.. (Cin) ve Ticari In718 Huarui Industr. (Cin) Ltd. sirketlerinden temin

edilmistir. Deneylerde kullanilan tozlarin 6zellikleri Tablo 4.2.’de verilmistir.
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Saflik  Tane Boyutu S

Malzeme (%) (pm)y Kaynak Uriin Kodu
Nikel 99.8 3-7 Goodfellow N1006021
Demir 99.0 6-8 Goodfellow FE006041
Krom 99.8 1-5 Atlantic Equipment CAS:7440-47-3
Kobalt 99.9 10 Atlantic Equipment CAS:7440-48-4
Titanyum 99.5 <40 Alfa Aesar CAS:7440-32-6
Aliiminyum 99.0 7-15 Goodfellow AL006038
Niyobyum 99.8 1-50 Famousschem. 92.90638
Molibden 99.95 3-7 Alfa Aesar CAS:7439-98-7
Mangan 99.6 <10 Alfa Aesar CAS:7439-96-5
Silisyum 99.9 1-5 Alfa Aesar CAS:7440-21-3
Ticari In718 100 1-20 Huarui Industr. HR-Inconel 718

4.4, Inconel 718 Siiperalasimin Uretim Prosesi

Bu tez calismasinda, stokiometrik bilesimi olusturacak sekilde elementel tozlardan

hazirlanan ve piyasadan temin edilen Ticari In718 siiperalasim karigim tozlarindan

geleneksel toz metalurjisi ve elektrik akimi destekli sinterleme yontemi ile tiretimleri

gerceklestirilmistir. Metalografik, mekanik ve korozyon 6zelliklerini belirlemek i¢in

Sekil 4.7.”de verilen boyutlarda numuneler iiretilmistir.

) —=

Sekil 4.7. Uretilen numunelerin sekil ve boyutlart

4.4.1. Inconel 718 siiperalasiminin geleneksel TM yontemi ile iiretimi

Elementel tozlar kullanilarak Inconel 718 siiperalasima uygun stokiometrik bilesim
hazirlanmis ve daha sonra homojen karisim igin gezegensel bilyali degirmene 1:20

oraninda (agirlik¢a toz/bilye) besleme yapilarak kuru ortamda 600 rpm hizda 30
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dakika siire ile karigtirilmistir. Hazirlanan karisim ve ticari alagim tozlari, ylizey
plriizliliigii en aza indirgenmis kaliplar igerisine yerlestirilip 150 MPa basing altinda
preslenerek tablet haline getirilmistir. Bu numuneler, 250 MPa basing altinda 150
saniye siire ile soguk izostatik presleme (CIP) islemine tabii tutulmustur. Optimum
numune iiretim sartlarini belirlemek amaciyla yapilan DSC ile belirlenen endotermik
ve ekzotermik sicakliklar goz Oniine alinarak, preslenen numunelerin {iretimleri
1300°C’de 4 saat sinterlenerek gerceklestirilmistir. Islem sonrasi firin igerisinden

alinan numuneler acik atmosferde sogutulmustur.

4.4.2. Inconel 718 siiperalasiminin ECAS yontemi ile iiretimi

Elementel tozlar kullanilarak hazirlanan homojen karisim ve ticari alasim tozlari,
yiizey plriizliligii en aza indirgenmis ve yiiksek sicaklikta numune kalip
yiizeylerinin yapismasini engellemek igin bor nitriir ile yaglanmig kalip igine
yerlestirilerek 600 MPa basing altinda tek eksenli presle sekillendirilmistir. Agik
atmosferden etkilenmemesi i¢in kalip icerisinde tutulan numuneler, akim tipi olarak
dogrultulmus tam dogru akim kullanilmak suretiyle 1700-3500A degerleri araliginda
10 dakika sabit siirede bekletilerek elektrik akimi destekli sinterleme yontemi ile

tiretimleri gergeklestirilmistir.

4.4.3. Inconel 718 siiper alasiminin 1s1l islemi

Uretilen Inconel 718 siiperalasimi mukavemet, sertlik gibi mekanik o6zelliklerini
gelistirmek ve optimum o6zellikleri elde etmek ig¢in ikili yaslandirma adimindan
olusan 1s1l igsleme tabii tutulmustur. Isil islem, numuneleri agik atmosferin menfi
etkilerinden korumak amaciyla argon atmosferinde gergeklestirilmistir. Numuneler
980°C de firinda 1sitilarak 1 saat bekleme siiresi sonunda suda sogutulmus, 720°C ye
tekrar 1sitilip 8 saat bekletildikten sonra firin sicakligi 30 dakikada 620°C olacak
sekilde sogutulmustur. 620°C de 8 saat bekleme siiresi sonunda firindan alinip
havada sogutulmak suretiyle numunelerin 1s1l igslemi gergeklestirilmistir. Birinci

yaslandirma isleminde 720°C’de bekletilerek vy’ ¢okeltisinin olusumu ve ikinci
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yaslandirma isleminde 620°C’de bekletilerek y' ¢okeltisinin olusumu hedeflenmistir.

Numunelere uygulanan 1s1l islemin sematik goriiniimii Sekil 4.8.’de verilmistir.

Sicakhk

980C

8h

0,5h
| 8h

720C

620C

Siire

Sekil 4.8. Inconel 718 siiperalasimina uygulanan 1sil isleminin sicaklik-zaman egrisi
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Sekil 4.9. Uretim prosesinin sematik goriiniimii
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4.5. Diferansiyel Taramah Kalorimetre (DSC) Analizleri

DSC teknigi, malzemelerin 1s1l 6zelliklerini belirlemek i¢in kullanilan termo-analitik
bir yontemdir. Olgme prensibi, numune ile referans arasindaki 1s1 aki farkinm 6l¢iimii
esasina dayanmaktadir. Cok kiiciik 1s1 farklarinin algilanabilmesi i¢in bu islem disg
ortama karst iyi izole edilmis bir hiicre i¢inde gergeklestirilmektedir. Sicaklik
degistikce 1s1 akimi degerlerinin de degistigi goriilmektedir. Dolayisiyla 1s1 aki
degisimlerinin kolaylikla tespit edilebilmesi i¢in kullanilan numune miktarinin kii¢iik
olmasi1 gerekmektedir. DSC cihazi ile malzemelerin entalpi, ergime enerjileri, 6zgiil

1s1lar1, camsi nokta, kristallesme, termal kararlilik, yaslanma, saflik, faz doniigiimleri

ve Otektik nokta gibi fiziksel 6zellikleri belirlenebilmektedir.

Bu calismada, tiretimi hedeflenen Inconel 718 siiper alagimin optimum iiretim
sartlarinin belirlenebilmesi i¢in ekzotermik ve endotermik doniisiim entalpileri ve faz
doniisiim sicakliklart tespit edilmistir. Bunun i¢in her iki toz karigimin DSC
analizleri argon ortaminda 1200°C sicakliga kadar 10°C/dk 1sitma hizinda TA
Instruments SDT-Q600 model DSC cihazi ile yapilmustir.

4.6. Yogunluk Olgiimleri

Numunelerin yogunluk 6l¢iimleri, suyun kaldirma kuvveti yani Archimed prensibi
kullanilarak RADWAG AS 60/220.R2 marka yogunluk 6l¢iim cihazi ile yapilmustir.
Bu yontemde yogunluk, numunenin kuru agirligi ve yogunlugu bilinen bir sivi
icindeki (saf su) agirligindan ve ol¢iim yapilan sivinin sicakligr dikkate alinarak
tespit edilmektedir. Uretilen numunelerin yogunluklar1 esitlik 4.1’¢ ve nispi

yogunluklar esitlik 4.2°e gore hesaplanmugtir.

Wk
P = wi-ws (4.1)
ds

p = bulk yogunluk, gr/cm?®

Wk = numunenin kuru agirlhigi, gr
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Ws = numunenin saf su i¢indeki agirligi, gr

ds = suyun yogunlugu, gr/cm?®
%N.Y = (£)100 4.2)

N.Y = nispi yogunluk
dr = teorik yogunluk

4.7. X-Isilar: Difraksiyon Analizi

Uretimi gergeklestirilerek ¢ift yaslanma 1s1l islemi uygulanan numunelerdeki fazlari
tespit etmek i¢in RIGAKU D MAX 2200 PC model x-1sinlar1 difraktometresi
kullanilmistir. Analiz sirasinda CuKo (A=1,5418°A) 1s1mn demetleri kullanilarak
olusan bilesiklerin tespitinde ASTM kartlarindan yararlanilmistir.

4.8. Metalografik Incelemeler

Uretimi gerceklestirilen ve iiretim sonrast 1s1l islem uygulanan numunelerin boyutlari
g0z Oniine alinarak karakterizasyon isleminin kolay bir sekilde yapilabilmesi i¢in
180°C sicaklikta ve 4 dakikada bakalite alma islemi gergeklestirilmistir. Bakalite
alinan numuneler, standart numune hazirlama yontemlerine uygun olarak sirasiyla
60, 180, 240, 400, 600, 800, 1000 ve 1200 meshlik SiC zimpara ile zimpara

kademelerinden gecirilmistir ve sonra 0,3um’lik elmas pasta ile parlatilmigtir.

Uretimi gergeklestirilen ve iiretim sonrasi 1s1l islem uygulanan siiperalagimlarin
morfolojilerinin  incelenmesinde JOEL JSM-6600 marka taramali elektron
mikroskobu (SEM) kullanilmistir. Farkli morfolojide gozlenen fazlardan noktasal
EDS analizleri alinarak elementel degisimler tespit edilmistir. X-151n1 spektrometrisi

analizleri i¢cin SEM cihaziyla senkronize ¢alisan IXRF 500 EDS cihazi kullanilmistir.
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4.9. Mikrosertlik Ol¢iimleri

Vickers sertlik deneyi, 136° tepe acis1 ve tabani kare olan standartlastirilmis elmas
piramit batict ucun, malzeme cinsi ve kalinligina bagl olarak secilen belirli yiikler
sayesinde belirli bir siire batirilmasi sonucu olusan izin kdsegen uzunluklarinin
Olclilmesi prensibine dayanmaktadir (Sekil 4.10.). Vickers sertlik degerini (HV)
bulmak icin kare seklindeki izin yatay ve dikey kosegenleri mikroskop yardimi ile
hassas bir sekilde dlciilmektedir. HV degeri uygulanan yiikiin, test sonucu olusan izin

alanina boliinmesi sonucu elde edilmektedir (Esitlik 4.3).

Test Yiikii (F)

Hv = Katsay1 - = N/mm?
amayl [zin Alanit (A) mmn
136° (4.3)
2F sin > F
Hv = 0,102 — gz - 0’189ﬁ

F = uygulanan yiik, kgf (N)
A = izin alani, mm?

d = olusan izin kdsegen uzunluklarinin ortalamasi, mm

Batict —L
Ug !
h 4 - d.‘ »
— LA\,
SNy ~ N
il iz
Numune

Sekil 4.10. Vickers sertlik 6lgme yonteminin sematik gosterimi

Metalografik olarak hazirlanan numunelerin 1s1l islem Oncesi ve sonrasi sertlik
Olctimleri, FUTURE TECH. FM 700 marka mikrosertlik cihazinda Vickers sertlik
ucu kullanilarak 10s stiresince 500 gr N yiik uygulanarak gerceklestirilmistir. Sertlik

degerleri 6 ayr 6l¢limiin ortalamasi alinarak tespit edilmistir.
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4.10. Korozyon Ol¢iimleri

Korozyon, malzemelerin bulunduklar1 ortamla kimyasal veya -elektrokimyasal
reaksiyona girerek bozunmasi ve fiziksel, kimyasal ve mekanik O6zelliklerinde
degismelerin meydana gelmesi neticesinde islevini yitirmesi olayidir. Korozyon,
korozif ortamin tiirline gore incelendiginde, metal ve alasimlari gaz ortamlar
icerisinde bozunuyorsa “kimyasal reaksiyon” veya “kuru korozyon” olarak
adlandirilirken, c¢evre sartlarina bagli olarak nemli veya sulu bir ortamda
gerceklesiyor ise “islak korozyon” veya diger bir degisle elektrokimyasal korozyon
olarak ifade edilmektedir. Metalin birim zamanda ¢0ziinme miktar1 olarak
tanimlanan korozyon hizi, kimyasal olaylarda kiitle kayb1 yoOntemiyle;
elektrokimyasal olaylarda ise Tafel ekstrapolasyon yontemi, lineer polorizasyon
yontemi ve alternatif akim empedans Olgme ile belirlenmektedir. Kimyasal
yontemlerle korozyon hizinin tespit edilmesi, korozif ortam iginde belirli bir siire
bekletilen malzemelerin, bu siire zarfinda meydana gelen agirlik kayiplarinin
tartilarak tayin edilmesi prensibine dayanmaktadir. Elektrokimyasal korozyonda ise
reaksiyonlar yiikseltgenme reaksiyonunun meydana geldigi anot ile indirgenme
reaksiyonun meydana geldigi katot ylizeyinde es zamanli olarak olusan elektron alig
verisi seklinde gerceklesmektedir. Korozyonun meydana geldigi reaksiyonlarin
belirlenmesi, korozyon hizinin tespit edilmesi ve korozyonun 6nlenmesi konusunda
bliyiilk onem arz etmektedir. Korozyon mekanizmasindaki yiikseltgenme ve
indirgenme reaksiyonlart sonucu olusan elektrokimyasal diizenegin potansiyeli
Olclilerek genel olarak bilgi edinilebilmektedir. Bir galvanik hiicreden akim
gectiginde katot potansiyelinde negatif yonde, anot potansiyelinde pozitif yonde
degisme meydana gelmektedir. Bu degisiklige polarizasyon adi verilmektedir.
Burada korozyon hizi, katodik ve anodik polarizasyon egrilerinden biri veya ikisinin

birlikte kullanilmasiyla belirlenmektedir [138-141].

4.10.1. Tafel ekstrapolasyon yontemi

Yiiksek gerilime (yaklasik korozyon akiminin on kat1) sahip dis akim uygulandiginda

polorizasyon egrilerinde bir kirllma meydana gelmektedir. Polarizasyon egrisindeki
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degisim, olusan bu kirilma noktasindan sonra lineer hale gelmektedir. Uygulanan
yiiksek gerilimli dis akimin logaritmasinin lineer olarak degistigi bu bolgelere “Tafel
Bolgesi” ve dogrunun egimine de “Tafel Egimi” denilmektedir. Tafel ekstrapolasyon
yonteminde, deneysel olarak belirlenen Tafel egrilerinin ¢izgisel olan kisimlari
uzatilarak kesim noktasindan o sistem igin korozyon akim yogunlugu (ikor) ve

korozyon potansiyeli (Ekor) belirlenmektedir (Sekil 4.11.).

0.15 1 Ekstrapole Katodik Deneysel
Re(0) . Tafel Bolgesi Anodik p
0.10- / N

P Hesaplanan :/

4 N Anodik | >
N \
0.05 4 B 3, /"j Hesaplanan Anodik
] N ' Tafel Bolgesi

0.00 4 Em —
4 / I N\
Ektrapole Anodik yar N
-0.054 Taafl:?;é]geosi / Jeon N\ Deneysel Katodik
by \ N\ Tafel Bolgesi
- \, ‘/ \
..\n N\

-0.10 4 / \

E / V(Ag/AgCI)

B e e e s m e e e S L
-5.0 -4.5 -4.0 -35 -3.0 25 -2.0 -1.5 -1.0

log (j / A cm?)

Sekil 4.11. Tafel ekstrapolasyon yontemi ile korozyon hizinin belirlenmesi [142]

Tafel yonteminde, katodik ve anodik reaksiyonlarin polarizasyon egrileri korozyon
potansiyelinden uzakta potansiyellerde belirlenir. Dis devrede tespit edilen akim
yogunlugu her zaman Ianot + lkatot toplamina esittir ve korozyon potansiyelinde (Ekor)
stfirdir. Bu baglamda, korozyon akimi, korozyon potansiyeli Olglimii ile

belirlenebilmektedir [143].

4.10.2. Lineer polarizasyon yontemi

Glinlimiizde korozyon hizin1 belirlemek icin yaygin olarak kullanilan, kuramsal
temelleri 1957 yilinda Stern ve Geary tarafindan atilmig olan bu ydntemde, gii¢
kaynagindan degisken bir diren¢ yardimiyla ¢aligma elektrodu ile karsi elektrot
arasinda belirli potansiyeller uygulanarak bunlara karsilik gelen akim degerleri

Ol¢iilmesi ve AE-AI egrilerinin elde edilmesi prensibine dayanmaktadir. Polarizasyon
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egrileri korozyon potansiyelinin = 10 mV civarinda, uygulanan dis akim yogunlugu
ve asirt gerilim arasinda lineer bir degisim gostermektedir. Polarizasyon egrilerinin
korozyon potansiyeli yakinindaki lineer bolgedeki egimine RP= (AE/AI)
“polarizasyon direnci” denilmektedir. Deneysel olarak tayin edilen bu direng

korozyon hizinin hesaplanmasinda kullanilmaktadir (Sekil 4.12.).

Q)
‘ -

g ) Egim=Rp
”:'
Bk :

8
.é\
5
o

(—) < T 1 ! - E’ (+)
Akm Yogunhugu
" v
)

Sekil 4.12. Korozyon potansiyeli yakininda olusan lineer polarizasyon egrisi [143]

AE Papc
Al 2.3icor(Ba + pb)

feor = AVAE{[BaBc)/[2.303(Ba+Bb)]} — Icor = AVAE({[BaBc)/[2.303(Ba+Bb)]} (4.6)

B

Ieor = BAI/AE

Ieor: Korozyon akim yogunlugu
Banot Ve Pratot: Tafel katsayilar

Rp: polarizasyon direnci
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Cok duyarli sonuglar istenmedigi durumlarda Ba ve Bc degerleri 0.12 V alinarak B
degeri 0.026V kabul edilmektedir. Daha hassas dl¢iimler i¢in Ba ve B¢, polarizasyon
egrilerinden tespit edilmektedir [143,144].

icor = & - fcor = X228 4.7)
Rp Rp

4.10.3. Elektrokimyasal empedans spektroskopi

Serbest kinetik mekanizmas1 hakkinda bilgi veren elektrokimyasal empedans
spektroskopi (EIS) yontemi ile korozyon, yari iletkenler, piller, elektrolitik kaplama
ve elektro-organik sentezlerin elektrot kapasitanst ve yiik transfer kinetigi
belirlenebilmektedir. Empedans, bir devredeki toplam direnci ifade etmektedir. Bir
veya daha fazla esdeger devre ile elektrokimyasal sistem arasinda iliski kurarak

empedans egrileri elde edilmektedir.

Ro, seri resistans olup elektrolit direncini temsil etmektedir. Yiizeydeki filmler ve
teller hiicreyle birlestirilip, dl¢ciim yapilmaktadir. Yiik transfer direnci olan ve R ile
gosterilen paralel direng, korozyonun reaksiyon derecesini belirlemektedir. Cift
tabaka kapasitansi (Cai), elektrot ile elektrolit arayiizeyini tanimlamaktadir. Elektrot
yiizeyi, elektrolit icindeki zit yiikteki maddelere esit degerde yiiklenerek denge
kurulmaktadir. Ara yilizeyin dayanikli bolgelerinde yiikler sirayla dagilmakta ve

bdylece iyon transfer derecesi tespit edilmektedir.

Yiiksek frekanslarda, kapasitans (Cqi) sadece seri dirence (Ro) yonelmektedir.
Frekans azaldik¢a kapasitans iletimi azalmakta ve R¢'nin yaniti artmaktadir. Frekans
sifira yaklastiginda kapasitor iletimi durmakta ve hiicrenin empedanst R ve Ro’dan
Olctilmektedir. Eklenen element Warburg empedansdan bulunmaktadir. Bu empedans
frekansin karakokiiyle orantilidir (1/(®)"?). Bu oran diisiik ve yiiksek frekanslarda
gecerlidir. Difiizyon ise sadece diisiik frekanslarda bu orantiya uymaktadir. Difiizyon
tabaka etkisi diislik frekanslarda eksenin gercek boliimiinde empedansin biikiilmesine

sebep olmakta, ¢ift yarim daire vermektedir [140-146].
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Elektrokimyasal hiicre, elektronik modeli temsil etmektedir. Buna gore;

Dogru akim (DC) teorisinde,

E=1xR (4.8)

E: Voltaj

I: Akim

R: Direng

Alternatif akim (AC) teorisinde,

E=IxZ (4.9)

Z: empedans

Akim ve potansiyel, siniis akim dalgasi1 seklindedir;

[=AX sin (ot + ®) (4.10)

o: frekans: 2nf
A: maksimum akim siddeti

@: degisen faz

Alternatif akim vektorii 3 sekilde gosterilmektedir:
1. Vektoriin bittigi nokta x ve y koordinatlarinin degeri ile,
2. Vektor bir ag1 (0) ve |I| bliyiikligii ile,
3. Acilar gergek I' ve farazi I' ile

tanimlanmakta ve I’ koordinat degeri j ile ¢carpilmaktadir.

J=(-1)"?
Lioptam = 1" + 1""j
Benzer sekilde, AC gerilim vektorii;  Eioplam = E' + E"'j
AC empadanst; Ziopam =2Z' + 7] (4.11)
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Nyquist grafiginde Z''(farazi) ne kars1 Z'(gercek) cizilir (Sekil 4.13.). Elde edilen
grafikten;

%™ = 1/CRp[(1+Rp)/Ro] 2
(Demax — 22nf9max

kullanilarak Ro, Rp ve Cqi hesaplanabilir.

O maxZ"
\
E
St
(e
\
/ O max
\
[ ] n
T Gergek t
RO R0+Rp

Sekil 4.13. Nyquist grafigi [145]

Bode grafigi Nyquist grafiginden daha avantajli olup, dl¢limler daha kisa zamanda
elde edilip diisiik frekanslarda Rp belirlenebilir. Veriler daginik oldugu zaman Bode
grafigi, tam yarim daire oldugu zaman Nyquist grafigi tercih edilmektedir. Frekans,
elektrokimyasal sistemin davranisina baglidir. Elektrokimyasal sistem Bode
grafigiyle daha iyi belirlenebilmektedir. Bode grafiginde frekans ¢ok genis aralikta
olup logaritmik olarak verilmekte ve bdylece genis empedans alani bu eksene
yerlestirilebilmektedir. log |Z| ve log ® egrileri, Rp ve Ro degerleridir (Sekil 4.14.).
Yiiksek frekanslarda ohmik direng, empedasdan yiiksektir ve log (Ro) yiiksek
frekanstaki horizantal egriden okunur. Diisiik frekanslarda, polarizasyon direnci
log(Ro+Rp) verir. Bu deger diisiik frekanstaki horizontal yaydan okunabilir. Orta
seviyedeki frekanslarda, grafik diiz ¢izgi seklindedir ve egim -1’dir. Bu ¢izginin

log|Z| ekstrapolasyonunda eksen =1 (logw=0, /=0,16 Hz) Ca ile iliskisi;
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IZ| =1/ Caw o=27f seklindedir.
Cift tabaka kapasitanst Cgi;
®omax = [(1/ CaiRp)(1+Rp/R0)]"? hesaplanmaktadir.

log|Z| e
-90
|Z|= —

DL

logw=0
Sekil 4.14. Bode grafigi [145]

Bu c¢alismada, korozyon deneyleri potansiyodinamik polarizasyon teknigi
kullanilarak  Sekil 4.15.°de verilen Gamry marka bilgisayar kontrollii
potansiyostat/galvanostat test cihazinda oda sicaklifinda gergeklestirilmistir. Cam
korozyon hiicresinde {i¢ elektrot teknigine gore yapilan deneylerde referans elektrot
olarak doymus Ag/AgCl, yardimci elektrot olarak ta grafit kullamilmustir. Uretimi
gerceklestirilen numunelerin sadece 0,785 cm?’lik alan1 korozyona ugratilmis, diger
kisimlari izole edilmistir. Korozyon testleri sirasinda, soliisyon olarak ag.%3,5 NaCl
ve ag.%10 NaNOs olmak tizere iki farkli ¢ozelti ortami kullanilmistir. Korozyon
deneyleri sonrast akim (i) - potansiyel (E) egrilerinden (Tafel) potansiyodinamik
polarizasyon parametreleri olan korozyon akimi (Ikor) ve korozyon potansiyeli
(Ekor) degerleri elde edilmistir. Korozyon testleri tamamlandiktan sonra, numune

yiizeyleri SEM-EDS ile incelenmistir.
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Sekil 4.15. Korozyon deney diizenegi

4.10.4. Sicak korozyon

Inconel 718 siiperalasimi, korozif ortamlarin 6n planda oldugu wuzay-ugak
endistrisinden petro-kimya endiistrisine kadar genis kullanim alanina sahip ¢okelme
dayanimli yliksek sicaklik malzemeleridir. Bu alagimlar 6zellikle roket motorlarinda,
ucak tribiin parcalarinda (disk, saft, pervane kanadi), niikleer reaktdrler gibi sicak

korozyona maruz kalan bolgelerde tercih edilmektedir [147].

Sicak korozyon, tiirbin motorlarin yakitlarinda bulunan Na, S ve V gibi saflig1
bozan empiiritelerin diisiik sicakliklarda (950°C) eriyen Na2SOs ve V20s tuzlarinin
olusumuna yol acarak, metal parcayla etkilesimi sonucu sistemin kararliliginin
bozunmasi olayidir [148]. Ayrica, deniz ortaminda bulunan ugak ve deniz araglarinin
gaz tiirbinlerinde deniz ortaminda bulunan tuz buhar1 ve bunun gibi saflig1 etkileyen

dis etmenler sebebiyle yiiksek sicaklik korozyonu olusmaktadir [149].

Bu ¢alismada, yiiksek sicaklik malzemesi olarak tanimlanan In718 numunelerin
sicak korozyon davraniglarini belirlemek amaciyla gaz tiirbin motorlarinin servis

sartlar1 simule edilerek agirlik¢a %40 Na>SO4+ %60 V205 karisim korozif tuz ortami
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hazirlanmustir. iki farkli baslangig tozlar1 kullanilarak iki farkli yontemle iiretilen ve
cift yaslanma 1s1l iglemi gergeklestirilen numuneler, bu tuz karigim igerisine
gomiilerek 650°C, 750°C ve 850°C’lerdeki sicakliklarda 1, 3, 5, 10, 20 ve 30 saat
siirelerde bekletildikten sonra oda sicakligina sogutulmustur. Izotermal sicak
korozyon caligmalari sonrasinda numune yiizeyine ¢oken tuz kalintilarini
uzaklastirmak i¢in numuneler saf su ile yikanmis ve kurutulmustur. Korozyon hizi,
numunelerin agirlik degisiminin yiizey alanina oran1 dikkate alinarak kiitle
kaybindan hesaplanmistir. Numunelerin agirlik degisimleri 0.00001g hassasiyetteki
bir elektronik terazi vasitastyla belirlenmistir. Ayrica korozyon sonrasi numunede
meydana gelen bozulmalar tespit edebilmek icin taramali elektron mikroskobu
(SEM-EDS) ve XRD kullanilarak yilizey morfolojileri ve faz olusumlar

incelenmistir.



BOLUM 5. DENEYSEL SONUCLAR VE IRDELEMELER

5.1. Kullamlan Tozlar Ozellikleri

Malzeme iiretim teknigi olarak toz metalurjisi yontemi kullanildiginda, nihai {iriiniin
kalitesini, iretim siireci ve hammadde olarak kullanilan tozlarin 6zellikleri
belirlemektedir [150]. Ozellikle toz morfolojisinin nihai iiriin iizerindeki etkisi goz
Oniline alindiginda toz Ozelliklerinin iiretim Oncesi belirlenmesi biiylik dnem arz
etmektedir [151]. Numune tretiminde 6zellikleri Tablo 4.1. ve Tablo 4.2.’de verilen
elementel tozlar ve ticari In718 tozu kullamlmustir. Uretimde kullanilan tozlarin
seklinin belirlenmesi ve yiizey alaniin biiytikliiglinden dolay1 saklama kosullarinda
oksitlenme olasilig1 olan partikiillerin oksit igeriginin tespit edilmesi amaciyla SEM-
EDS analizleri yapilarak numune iiretimindeki baslangi¢ toz 6zellikleri belirlenmistir

(Sekil 5.1.-11.).

Fe 1 Fe 2

Fe
Fe
Fe Fe Fe
F 0 Fe
f"l_ﬁ _.,LH J i Hw |
3 10 5 10

Sekil 5.1. Fe tozunun SEM-EDS analizi
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Elementel demir tozunun flake seklinde oldugu, farkli noktalardan alinan SEM-EDS
analizlerine (Sekil 5.1.) gore %9 oraninda oksijen igerdigi tespit edilmistir. %99.8
safliga sahip carbonyl olarak iiretilmis nikel tozunun genel olarak kiiresel forma
yakin ve yapraks1 ¢ikintilarin bulundugu piiriizlii bir yiizeye sahip oldugu goriiliirken,
oksijen icerigine rastlanmamistir (Sekil 5.2.). Krom tozu ise homojen olmayan ve
keskin koseli tane yapisinda oldugu Sekil 5.3.’de goriilmekte olup, %11 oraninda

oksijen icerdigi belirlenmistir.

Ni | vs 1 - 2

Ni

Ni

Ni

Ni
——] U W U—
5

: 10 10

Sekil 5.2. Ni tozunun SEM-EDS analizi
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5 10 5 10
Sekil 5.3. Cr tozunun SEM-EDS analizi
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Sekil 5.4. Nb tozunun SEM-EDS analizi

Niyobyum toz boyutu Sekil 5.4.’de goriildiigii gibi oksijen ihtiva etmeyen, oldukca
genis bir aralikta degisim gostermekte olup, keskin koseli bir yapiya sahiptir.
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Molibden tozlar1 ise kiiresel forma yakin olup biiyilk ylizey alanindan dolay1
topaklanma egiliminde oldugu ve oksijen icermedigi tespit edilmistir (Sekil 5.5.).

T 2

-
i—

ol SR A0 (DA
: Q A {
P —

Mo 1 Mo 2
Mo Mo
Mo
Mo Mo Ma Mo
5 10 5 10

Sekil 5.5. Mo tozunun SEM-EDS analizi

Titanyum tozunun flake seklinde oldugu, toz boyut dagiliminin genis bir aralikta
degistigi ve oksijen icermedigi goriilmiistiir (Sekil 5.6.). Atomizasyon yontemi ile
tiretilen aliiminyum tozunun genel itibari ile kiiresel forma yakin oldugu ve oksijene
affinitesi olan aliiminyum tozunun 2 farkli noktasindan alinan SEM-EDS analiz
sonuglarina gére 1 nolu noktada ag.% 8.9, 2 nolu noktada ag. % 4.1 oksijen igerigi

tespit edilmistir (Sekil 5.7.).
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Sekil 5.6. Ti tozunun SEM-EDS analizi
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Sekil 5.7. Al tozunun SEM-EDS analizi

In718 siiperalasiminin kimyasal bilesiminde eser miktarda bulunan Si, Mn, Co

tozlariin SEM-EDS analizleri Sekil 5.8. (a-c¢) verilmistir. Silisyum ve mangan
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tozlarinin genis bir aralikta degisim gosterdigi, keskin koseli ve diizensiz bir
geometriye sahip oldugu goriiliirken, kobalt tozunun ise homojene yakin bir partikiil
boyutuna sahip oldugu, demir tozunda oldugu gibi yapraksi bir yapiya benzedigi ve
ag.%4 mertebesinde oksijen icerdigi tespit edilmistir. Toz karakterizasyon
islemlerinde tiim tozlar birbirleri ile karsilastirildiginda genel olarak farkli
morfolojiye sahip olduklar1 ve toz boyutlarinin birbirine yakin olsa da farkli boyut
dagiliminda oldugu belirlenmistir. Farkli toz boyutlar ile ¢alisildiginda daha kiigiik
tane boyutuna sahip tozlar, daha biiylik olanlarin ara bosluklarina yerleserek daha
yiiksek paketleme faktorii sergilemekte ve yiiksek yogunluga ulagsmada 6nemli rol

oynamaktadir [152].

Ca . Co | Mo | S
o Mn si
o _ ICG 1 Mn 1M.n 51
5 10 ) D é i lrl:l J é lll:l
(a) (b) (©)

Sekil 5.8. Eser oranda bulunan elementlerin SEM-EDS analizi (a)Co, (b)Mn ve (c)Si

Numune iretimi i¢in piyasadan temin edilen Ticari In718 tozu gaz atomizasyon
yontemiyle lretilmesinin bir sonucu olarak kiiresel formdadir ve yaklasik ag.% 2
oraninda oksijen igerigine sahiptir (Sekil 5.9.). Stokiometrik orana goére hazirlanan
elementel toz karistminin homojen yapida elde edebilmek icin gezegensel
degirmende toz bilya orani 1/20 oraninda kuru ortamda 600 rpm hizda 20 dk.
karistirilmistir. Karistirma sonucu elde edilen tozlarin yiizey morfolojisini belirlemek
amaciyla SEM-EDS analizi yapilmistir (Sekil 5.10.). Detay incelemelerinde

topaklanmanin oldugu net olarak goriilmekte olup buradan alinan EDS analizi
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sonuclar1 da hazirlanan kimyasal bilesime uygun sonuglarin elde edildigini ve ag.%

6.3 oraninda oksijen i¢erigine sahip oldugunu gostermektedir.

e

Sekil 5.10. Mekanik karigtirma sonucu elde edilen Inconel 718 tozunun SEM-EDS analizi

Baglangic malzemesi olarak kullanilan ticari Inconel 718 tozunda ve elementel
tozlarin gezegensel degirmende homojen karistirilmasi sonucu elde edilen Inconel
718 tozunda sinterleme Oncesi olusan fazlar1 tespit etmek amaciyla x-1s1nlari

difraksiyon analizi yapilmistir (Sekil 5.11.). Her iki tozun paternlerinden gama (y)
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matrisine ait pikler tespit edilmistir. Elementel Inconel 718 karisiminda y piklerinin
yant sira Cr203 pikinin de varligina rastlanilmistir. Inconel 718 siiperalasiminda
tiretim ve 1s1l islem sonrasi elde edilmesi beklenen Cr.O3 pikinin karistirma islemi
sonrast olusmasi, alasimi olusturan tozlarin bazilarinin saklama kosullarina bagl

olarak sahip olduklar1 yiiksek oksijen miktarlarindan kaynakladigi diisiiniilmektedir.

Y111y Tican In718

® Blemeei In/ i

Sayumn

Y

a

20

Sekil 5.11. Inconel 718 alagimina ait toz karigimin XRD analizi (a)Ticari (b)Elementel Karigim

Benzer igerige sahip ticari Inconel 718 tozu kullanilarak yapilan ¢aligmalarda, XRD
analizinde y piklerinin yani sira o fazina ait piklerin tespit edildigi bildirilmistir
[153]. Cao ve arkadaslar1 [154] lazer ergitme yontemi ile iiretimini gergeklestirdikleri
Inconel 718 siiperalagiminin 1s1l islem sonrasi olusan ¢okelti fazlarini incelemisler ve
benzer sonuglar bulmakla birlikte XRD c¢alismalarinin 1s1l  islem sonrasi
yapildigindan pik siddetlerinde farklilik gozlemislerdir. Anbasan ve arkadaslari
[155] Inconel 718 siiperalasiminin &zelliklerine 1s1l islemin etkisi ile ilgili
arastirmalarinda, ftretim siireci sonunda ve her bir 1si1l islem kademesinde
karsilagtirmali olarak yapilan XRD c¢alismalarinda ¢oken fazlar net olarak tespit
edilememekle birlikte sertlik degisimi incelemelerinden bu tespitin yapilabilecegini

belirtmislerdir.

TM tekniginde tozlarin tane boyut dagilimi, numunelerin yogunluk ve akis 6zelligini

etkileyen dolayisiyla gézenek miktar1 ve mekanik 6zellikleri belirleyen faktorlerden
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biridir [156]. Inconel 718 siiperalagiminin iiretimi i¢in hammadde olarak kullanilan
ticari toz ve elementel toz karisimin tane boyut dagilimi Sekil 5.12. (a,b) de

verilmistir.
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Sekil 5.12. Baslangig tozlarinin toz boyut dagilimi (a) Ticari In718 (b) elementel karigim In718

Ticari In718 tozlarinin tane boyut dagilimi analizinden ortalama tane boyutunun 74
pm oldugu, 57.02 — 118.6 um arahiginda dagilim gosterdigi tespit edilirken,
elementel toz karigimin ortalama tane boyutunun 53 um oldugu ve 8.19 — 111.1 pm
araliginda dagilim gosterdigi belirlenmistir. Elementel toz karisimin tane boyut
dagilimi ticari In718 alasimli tozlara gore daha genis bir aralikta olup, bunun
gezegensel degirmende karistirma islemi esnasinda olusan topaklanmadan ve yiiksek
devirde carpma etkisi ile farkli ebatlarda kopan partikiillerden kaynaklandig:

diistiniilmektedir.
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5.2. DSC Analizi

Faz doniisiim c¢alismalarinda DSC analizi genellikle anahtar bir teknik olarak kabul
edilip, endotermik veya ekzotermik pikler sayesinde faz doniistimleri tespit
edilebilmektedir [157]. iki farkli toz kaynag: kullanilarak iki farkli yontemle Inconel
718 numunelerinin iiretiminde, geleneksel sinterleme yoOntemi icin sicakligin
belirlenmesi ve ekzotermik enerjinin kullanimi1 esasina dayalt ECAS yontemi i¢in de
ekzotermik reaksiyon sicakliginin tespit edilmesi amaciyla yapilan DSC analiz

sonuglar1 Sekil 5.12. (a,b)’de verilmistir.
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Sekil 5.13. Inconel 718 alagimina ait toz karistmin DSC analizi (a) Ticari In718 (b) Elementel Karisim

Faheem ve arkadaslar1 [157], Inconel 718 siiperalasgiminin {iretim sonrasi iki farkll
1s1l iglem sicakliginda ve iki farkli tutma siiresi i¢in yapilan DSC analiz
caligmalarinda, 869°C ve 901°C sicakliklarinda ekzotermik reaksiyon oldugunu
bildirmislerdir. Mei ve arkadaslari [158], soguk haddelenmis Inconel 718
siiperalasiminin DSC analiz ¢alismalarinda, 804°C’ de y"’-¢okeltisinin ve 928°C’ de
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O-¢okeltisinin olustugunu bildirmislerdir. Bu ¢alismada Inconel 718 iiretiminde
kullanilacak iki farkli tozun DSC analizlerinde, ticari tozda 832,5°C ve elementel
karisim tozda 813,8°C’ de ekzotermik pikler tespit edilmistir (Sekil 5.13. a,b). Uretim
oncesi hammadde olarak kullanilan tozlardan alinan DSC ¢alismalari ile belirlenen
sicakliklarin Inconel 718 siiperalasiminin matris fazi (y) olusum sicakligi oldugu
diistiniilmektedir. Inconel 718, genis kompozisyon araliginda farkli element icerigi ve
farkl iiretim yontemleri ile elde edilebilen Ni esash siiperalasimlardir [159]. Inconel
718 icerdigi element ve element miktarlarina baghi olarak farkli O6zellikler
sergilemektedir. Dolayisiyla DSC analizlerindeki kii¢iik sapmalarin, alagimin

kimyasal bilesimine bagli olarak degisebilecegi bildirilmektedir [158].

5.3. Metalografik incelemeler

Stiperalagimlarin genel itibari ile metalografik olarak hazirlanmasi oldukca giigtiir.
Numunelerin ihtiva ettigi karbiir tabakalar1 kesme, zimparalama ve parlatma
islemleri esnasinda gevrek karakter sergilemelerine neden olmakta ve asindirma
islemi esnasinda kolaylikla koparak malzeme yiizeyinde derin hasarlar
olusturmaktadir. Ayrica siliperalagimlarin sahip oldugu korozyon direncine bagl
olarak daglama isleminin dakikalar mertebesinde siirmesi bolgesel olarak asiri
korozyon olusmasina sebebiyet vermektedir [160]. Bu nedenle numunelerin
mikroyap1 incelemeleri, SEM analiz teknigi kullanilarak kirik yiizeyler olusturmak
suretiyle yapilmistir. Elementel toz karisim ve ticari tozlardan iki farkli iiretim
yontemi ile elde edilen numunelerin SEM mikroyap1 goriintiileri Sekil 5.14.°de
verilmisti. SEM analiz sonuglarindan tiim numuneler i¢in faz doniisiimiiniin
tamamlandigr ve diigiik poroziteler iceren yogun mikroyapilarin elde edildigi
goriilmektedir. Elementel toz karisim kullanilarak ECAS teknigi ile iiretilen
numunenin iri tane yapisina sahip oldugu, homojen yapida ve diger numunelere gore
yiiksek yogunluklu oldugu gozlenmistir. Ticari toz kullanilarak ECAS teknigi ile
iiretilen numune benzer yapida olmakla birlikte heterojen dagilimda ve nispeten
diisiik yogunluktadir. Geleneksel TM yontemi ile iiretilen numuneler ise es eksenli
tane yapisi yaninda ¢ubuksu goriiniime benzer ikinci bir tane yapisi sergilemektedir.

Mikroyapi goriintiilerinden Ticari tozlar kullanilarak elde edilen numunenin homojen
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yapida oldugu, elementel toz karisim ile elde edilenin numunenin ise daha yogun

yapida olup ¢ubuksu goriinlimdeki fazin daha az oldugu goriilmiistiir.

V
&
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XZ, 888 1E88m

(©) (d)
Sekil 5.14. Numunelerin kirik yiizeylerinden alinan SEM Mikrograflar1 a) Elementel ECAS b) Elementel TM c)
Ticari ECAS d) Ticari TM

Uretimi  gergeklestirilen ve 1s1l islemi yapilan numunelerin ¢okelti fazlarinin
belirlenmesi ve malzemeye belirli 6zellikler kazandiran elementlerin mikroyapidaki
dagilimlarinin tespit edilmesi igin SEM noktasal elementel analiz incelemesi
yaptlmistir. Sekil 5.15.°de elementel toz karigim kullanilarak ECAS teknigi ile
tiretilen numunenin noktasal EDS analizi verilmistir. Numunenin farkli bolgelerden
alman EDS analiz sonuglarina gére numunenin her bdlgesinin benzer kompozisyona
sahip oldugu, elementlerin yapida homojen dagilim gosterdigi ve hedeflenen Inconel

718 kimyasal kompozisyonuna ulagildigi goriilmektedir.
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5 10
Sekil 5.15. Elementel toz karisim kullanilarak ECAS teknigi ile tiretilen numunenin noktasal EDS analizi

Ticari In718 hazir toz kullanilarak ECAS teknigi ile iiretilen numunenin noktasal
EDS analizi Sekil 5.16.’da verilmistir. Yiiksek biiyiitmeli mikroyap1 goriintiisiinden
matris Ulizerine homojen dagilim gosteren c¢okelti seklindeki faz net olarak
goriilmektedir. Matris fazinin (1. Numarali bdlge) beklenen kimyasal kompozisyona
¢ok yakin oldugu ve bunun yani sira oksijen ihtiva ettigi goriilmektedir. 2 numarali
bolgede ise Inconel 718’1 olusturan ana elementler olan Ni ve Fe miktarinin belirgin

bir sekilde azaldigi, Al ve Nb miktarlarinin arttig1 tespit edilmistir.



96

e ) LT

P

Zakd xS, 588
- -

1 Nb 2
Ni
. Al
Ni
Nb
Cr
ONi Ni
Mo Fe
Fe Ni
Fe
Nb) Cr
ol duki el

10
Sekil 5.16. Ticari In718 hazir toz kullanilarak ECAS teknigi ile iiretilen numunenin noktasal EDS analizi

Geleneksel TM yontemi ile tiretilen her iki toz karisimin noktasal EDS analizi Sekil
5.17. ve Sekil 5.18.’de verilmistir. Uretim sonras1 1sil islemleri gergeklestirilen
numuneler genel olarak es eksenli ve ¢ubuksu goriiniime benzer tane yapisindan
olustugu gorilmiistiir. Farkli tane yapilart lizerinden 2 ayr1 noktadan EDS analizi
alinmistir. Geleneksel TM yontemi kullanilarak elementel toz karisim ile elde edilen
numunenin es eksenli fazdan (1 numarali bolge) aliman EDS analiz sonug¢larindan
ECAS ile tiretilen numuneye yakin kompozisyona sahip oldugu goriilmektedir. 2
numarali bolge olan c¢ubuksu goriinlimdeki fazdan alinan sonuglara gore Ni
miktarinin artarken, Fe miktarinin oldukga azaldigi belirlenmistir. Geleneksel TM
yontemi ile Ticari tozlar kullanilarak {iretilen numunenin ise benzer bilesime yakin
olup Nb ve Mo miktarinin oldukca az oldugu ve ¢ubuksu goriiniimdeki fazda Fe
miktarinin aym sekilde azalip, Cr miktarinda artis oldugu goriilmektedir. Ayrica
geleneksel TM ile elde edilen numunelerde oksijen igerigine rastlanmamistir.
Geleneksel TM yontemiyle liretilen numunelerin sahip oldugu ¢ubuksu yapiyr Zhu
ve arkadaglar1 [161], siitunlu dentritler olarak yorumlamis ve katilasma islemi
esansindaki sicaklik gradyanlarindan kaynaklandigini vurgulamistir. Geleneksel TM
yonteminde tercih edilen sicakligin, bu malzemelerin ergime sicakligima yakin

oldugu g6z dniine alindiginda benzer durumun oldugu diisiiniilmektedir.
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5 10
Sekil 5.17. Elementel toz karigim kullanilarak geleneksel TM yontemi ile iiretilen numunenin noktasal EDS
analizi

b
o

Fe

. e

I A lt.- L IIE

5 10 5 10
Sekil 5.18. Ticari In718 hazir toz kullanilarak geleneksel TM yontemi ile iiretilen numunenin noktasal EDS
analizi



98

5.4. X-Ismlar Difraksiyon Analizi

Elementel tozlardan hazirlanan homojen karisim ve ticari In718 tozlar1 kullanilarak,
ECAS ve geleneksel TM yontemleriyle benzer sartlar altinda tiretimi gergeklestirilen
ve liretim sonrasi 1s1l islemleri yapilan Inconel 718 siiperalasimlarda olusan fazlari

tespit etmek i¢in x-1g1nlar1 difraksiyon yontemi kullanilmistir.

Elementel ECAS
Q‘Y(‘l 11) Elementel TM
® Tican ECAS
® TicanTM
= ¥200)
E | %Cry03 ® Y(220)
g\ * CI’203
w2
|
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Sekil 5.19. Inconel 718 siiper alagiminin iiretim sonrast XRD difraksiyon analizleri

Uretim sonrasinda numunelerin XRD paternlerinde, Inconel 718 gama (y) matrisine
ait piklerin elde edildigi tespit edilmistir. Elementel toz karisimi kullanilarak yapilan
her iki lretim yonteminde de matris fazinin yani swra Cr20; pikinin varligi
belirlenmistir. Elementel toz karistmimin SEM-EDS analizinde oksijen igerigi % 6.3
(Sekil 5.10.) iken, ticari In718 de yaklasik %2 (Sekil 5.9.) olarak tespit edilmistir. Bu
nedenle elementel toz karisim kullanilarak gergeklestirilen iiretimlerde yiiksek
oksijen i¢eriginden dolay1 Cr203 pikinin olustugu diisiiniilmektedir. Ticari In718 tozu
kullanilarak benzer iiretim siireci sonunda gercgeklestirilen numunelerde ise C>O3

pikine rastlanmamustir.

Uretilen numunelerin mukavemet, sertlik gibi mekanik ve yiiksek sicaklik
Ozelliklerini gelistirmek i¢in yapilan ¢ift yaslandirma islemi sonrast XRD

paternlerinde (Sekil 5.11.) 6, MC ve C;03 fazlar tespit edilmistir.
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Sekil 5.20. Inconel 718 siiper alasiminin 1s1l iglem sonras1 XRD difraksiyon analizleri

Elementel tozlar kullanilarak her iki yontemle liretimi gergeklestirilen numunelerde
literatlirde tanimlanan ¢okelti fazlarina ulasilirken, ticari toz kullanilarak ECAS ile
yapilan tiretimde MC faz1 tespit edilememis ve geleneksel TM ile iiretilen numunede
de c¢okeltiler, diisiik pik siddeti ile belirlenmistir. Literatiir incelemelerinde, bazi
calismalarda 1s1l islem sonras1 6 ve NbC ¢okelti fazlar1 kolaylikla tespit edilirken
[162, 163], baz1 calismalarda [153, 164] ¢okelti fazlarinin X-ray ile yakalanmasinin
zor oldugu bildirilmistir. Ancak cokeltilerin varliginin matris fazinin paternlerinde

meydana gelen degisimlerle dolayli olarak belirlenebilecegi ifade edilmektedir [165].

Inconel 718 siiper alasimi igerigindeki Cr ve Ni; ylizey merkezli kiibik kristal kafes
yapisina sahip y matris fazini, Nb; y matrisine disperse olmus hacim merkezli
tetragonal kristal yapidaki y" (Ni3Nb) ana ¢okelti fazim1 ve Ti, Al ise ylizey merkezli
kiibik yapisina sahip Ni3(Al,Ti) intermetalik ¢okeltisi olan y" fazin1 olusturmaktadir.
Inconel 718’in siiriinme Ozelliklerini tane sinirlarina ¢okelen ortorombik 6 fazi ve
MC tipi karbiirler (M ¢ogunlukla Nb,Ti) gelistirmektedir. Ayrica Al ve Cr; Al2O3 ve
Cr203 oksit filmleri seklinde yiizeyde koruyucu tabaka olusturmaktadir [166, 167].
Inconel 718 siiperalasimina uygulanan ¢ift yaslanma 1s1l igleminin 720°C” de yapilan
ilk yaglandirma adiminda y" ¢okeltisinin ve 620°C’ de yapilan ikinci yaslandirma

isleminde y' c¢okeltisinin olusacag bildirilmektedir [168]. v ve y' faz pikleri, y
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fazinin difraksiyon pikine ¢ok yakin degerlere sahip oldugunu i¢in [162] 1s1l islem
sonrast XRD paternlerinde tespit edilmeleri olduk¢a zordur. DO2; (diizenli tetragonal,
pearson sembolii; tI8) yapisindaki Y’ fazinin kafes parametresi a=0,3624 ve ¢=0,7406
nm iken, L1, (diizenli YMK, pearson sembolii; cP4) yapisindaki y' fazinin kafes
parametresi a=0,3690 nm degerlerindedir. ' ve y" fazlarmin difraksiyon diizlemi,
diizlemler arast mesafesi, difraksiyon agis1 ve relatif yogunlugu Tablo 5.1.°de

verilmistir.

Tablo 5.1. 'Y' ve 'Y”fazlarlmn difraksiyon diizlemi (hkl), diizlemler aras1 mesafesi (d), difraksiyon agis1 (20) ve
relatif yogunlugu (1) [162]

y” Fazi y’Fazi
hkl d 26 I hkl d 26 P
101 3.262 27.34 5 100° 3.600 24.73 4
110 2.561 35.04 1 110°® 2.546 35.26 4
112 2.107 42.92 100 111 2.079 43.54 VS
103 2.040 44.41 - 200 1.800 50.72 S
004 1.852 49.20 16 210° 1.610 57.22 \AY
200 1.812 50.36 31 211° 1.470 63.28 VW
202 1.627 56.57 1 220 1.273 74.56 S
211 1.587 58.13 1 300° 1.200 79.95 VW
204 1.294 73.13 18 310° 1.138 85.25 VW

VS: ¢cok giiclii, S:giiclii, W:zayif, VW: ¢ok zayif.

Uretimi gergeklestirilip 1s1l islemleri yapilan siiperalasimlarin XRD paternlerinde 1s1l
islem sonrasi olusan ¢okelti fazlariin kolaylikla tespit edilemedigi i¢in 1s1l islem
sonrast numunelerin mekanik 0©zellikleri incelenmekte ya da DSC analizleri
yapilmaktadir [169, 170]. Mevcut ¢alismada iki farkli iiretim yontemi ve iki farkl
toz kullanilarak elde edilen numunelere 1s1l iglem sonrast DSC analizi yapilarak
¢okelti fazinin olusup olusmadig: tespit edilmistir. Uretilen numunelerden 1s1l islem
sonrasi aliman DSC analizleri Sekil 5.21.’de verilmektedir. DSC analiz sonu¢larindan
numunelerde birbirine ¢ok yakin sicakliklarda c¢okelti fazlarinin  olustugu

goriilmektedir.
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Sekil 5.21. Uretilen numunelerden 1s1l islem sonrasi alman DSC analizleri

5.5. Yogunluk Olgiimleri
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Archimed prensibine gore Olgiilen numune yogunluklar1 Tablo 5.2.°de verilmistir.

Uretilen numunelerin nispi yogunluklar1 %97’ nin iizerindedir (Sekil 5.22.).

Tablo 5.2. Tiim numunelerin deneysel olarak tespit edilen yogunluklari

Yogunluk Teorik Yogunluk Nispi Yogunluk
Malzeme ( grg/ cm’) (gr/ cn%) ’ %g
Elementel ECAS 8,106 2192 98.96
Elementel TM 8,065 ’ 98.46
Ticari ECAS 8,050 2920 97.94
Ticari TM 8,025 ’ 97.63

Elementel tozlarla tiretimi gergeklestirilen numunelerin nispi yogunluklart %98’in

tizerinde olup, en yogun numunenin bu grupta ECAS ile elde edilen numune

(%98.96) oldugu belirlenmistir. Ticari toz, dar bir boyut araliginda (57.02—118.6 um)

ve genel olarak kiiresel formdadir, karistmi meydana getiren elementel tozlar ise

genis tane boyut araligina (8.19—111.1 um) sahip, sekilsiz ve keskin koseli yapidadir.

Elementel toz kullanilarak {iiretilen numunelerin iiretim sonrasi belirlenen nispi

yogunluklarin, ticari In718 toz ile iiretilen numunelerden yiliksek olmasi, elementel

tozlarin genis bir boyut dagiliminda ve agiga ¢ikan ilave ekzotermik reaksiyon

sicakligindan kaynaklandigi diisiiniilmektedir. Gezegensel degirmende uygulanan

karistirma islemi sonrasi topaklanma olmakla birlikte diizgiin olmayan sekil yapisini
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korumaktadir. Bu durum ticari toza gore dezavantaj gibi goriilse de karmasik sekilli
tozlarin presleme sonrasinda baglanma noktalar1 olusturma kabiliyetinin daha fazla
oldugu ve keskin koseli yapisi ile komsu partikiillerin yiizeyinde olusabilecek oksit
tabakasini kirmada etkili oldugu bilinmektedir [171].
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Sekil 5.22. Uretilen numunelerin 1s1l islem sonras nispi yogunluklari

Inconel 718 siiperalasiminin farkli tiretim teknikleri sonucu elde edilen nispi
yogunluk incelemelerinde Joon-Phil ve arkadaslari [172], se¢imli (selective) lazer
ergitme yontemi ile >%99, Tillman ve arkadaslar1 [173] ise secimli (selective) lazer
ergitme ile tretilen numunelere uygulanan ilave sicak izostatik presleme sonucu
%99.998 nispi yogunluk degerinin elde edildigini bildirmislerdir. Tercih edilen
iiretim yOnteminde ergimenin gerceklestigi ve ilave yogunlastirma isleminin
uygulanmasindan dolayr TM yontemine gore yiiksek yogunluklu numunelerin elde
edilmesi olagandir. Ozgiir ve arkadaslar1 [174], toz enjeksiyon kaliplama ydntemiyle
1280°C ve 1290°C’de 1 saat tutma siiresi ile liretilen numunelerin sirastyla % 94.9 ve
%95.5 nispi yogunluk degerleri elde edilirken bu sicakliklarda 3 saat tutma siiresi
sonunda ise sirasiyla %96.2 ve %97.3 degerlerine ulastiklarin1 bildirmislerdir.
Johnson ve arkadaslar1 [175] ise metal enjeksiyon kaliplama yontemi ile 1260°C’de 1
ve 2 saat sinterleme siiresi sonunda sirasiyla %96.7 ve %98.8 nispi yogunluk
degerlerinin elde edildigini rapor etmislerdir. Geleneksel sinterleme (elementel 718
icin %98.46 ve ticari In718 icin %97.63) ve alternatif bir sinterleme yontemi olan
ECAS teknigi (elementel 718 i¢in %98.96 ve ticari In718 i¢in %97.94) ile iiretilen
numunelerin nispi yogunluklari, literatiir ¢alismalart ile karsilastirildiginda yiiksek

yogunluk degerlerine ulasildigi goriilmektedir. Ayrica ECAS yontemi ile 10 dakika
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gibi kisa bir sinterleme siiresinde yiiksek nispi yogunluk degerlerinin de elde edildigi

goriilmektedir (Tablo 5.1.).

5.6. Sertlik Olciimleri

Numunelerin sertlik degerlerinin tespit edilmesi, mekanik 6zellikleri ile ilgili bilgi
vermesi acisindan oldukca Onemlidir. Sertlik ol¢limleri mikrosertlik cihazinda
Vickers sertlik ucu kullanilarak yapilmistir. Numunelerin 1s1] islem 6ncesi ve sonrasi
sertlik degerleri, metalografik olarak hazirlanmis numunelerden 500 gr yiik altinda 6
farkli 6l¢iimiin ortalamasi alinarak tespit edilmis (Tablo 5.3.) ve bulunan sertlik
degerleri Sekil 5.23.de verilmistir. Isil islem 6ncesi {iretilen tiim numunelerin sertlik
degerleri 200-245HV.5 aralifinda iken, 1s1l islem sonrasi 285-344 HVys arasinda
degisim gosterdigi tespit edilmistir. Sertlik degerlerinin, nispi yogunluk artigina
(Sekil 5.22.) paralel olarak arttig1 gozlenmistir. Elementel toz karisim kullanilarak
ECAS yontemi ile iiretimi gerceklestirilen numunelerin ¢ift yaslandirma 1s1l islemi
sonrast XRD paterninde (Sekil 5.20.) c¢okelti faz piklerinin siddetinin diger
numunelere gore daha fazla oldugu ve bu numunelerin en yiiksek sertlik ve yogunluk

degerlerine sahip oldugu belirlenmistir.

Tablo 5.3. Uretilen numunelerin sertlik degerleri

Malzeme Uretim Sonras1 (HVos) | Isil Islem Sonrasi (HVs)
Elementel ECAS 245.4 3447
Elementel TM 214.5 331.6
Ticari ECAS 208.9 314.1
Ticari TM 200.2 285.3
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Sekil 5.23. Uretilen numunelerin 1s1l islem &ncesi ve sonras1 dlgiilen sertlik degerleri

Genis bir kompozisyon aralifinda iiretilen Inconel 718 siiperalasiminin sertligi,
uygulanan yaslanma 1s1l islem sicaklig1 ve siiresine bagli olarak 30-40 HRC (285-388
HV) araliginda degistigi bildirilmektedir [176]. Qin ve arkadaslar1 [177], vakum
enjeksiyon ergitme, elektro ciliruf ergitme ve vakum ark ergitme teknikleri
kullanilarak elde edilen Inconel 718 siiperalagiminin 1s1l islem sonrasi 3 farkh
bolgesinden aldiklar sertlik degerlerini 37.3 HRC, 41.67 HRC ve 44.2 HRC (351
HYV, 393 HV ve 438 HV) olarak bildirmislerdir. Tucho ve arkadaglari [178] ise segici
lazer ergitme yoOntemi ile iiretimini gerceklestirdikleri numunelerin, 1s1l islem
sicakligi ve siiresine bagli olarak sertlik degerlerinin 207-304 HV araliginda
oldugunu bildirmislerdir. Bu c¢alismada elde edilen sertlik degerlerinin, literatiir ile

uyumlu oldugu goriilmektedir.

5.7. Korozyon Ozellikleri

Korozyon, malzemelerin bulunduklar1 ortamla kimyasal veya elektrokimyasal
reaksiyona girerek bozunmasi ve meydana gelen degisimler neticesinde islevini
yitirmesi olayidir. Metalin birim zamanda ¢6ziinme miktar1 olarak tanimlanan
korozyon hizi; kimyasal korozyonda kiitle kaybi yoOntemiyle, elektrokimyasal

korozyonda ise Tafel ekstrapolasyon, lineer polorizasyon ve alternatif akim
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empedans Slgme yontemleri ile belirlenmektedir. Kimyasal yontemlerle korozyon
hizinin tespit edilmesi, korozif ortam iginde belirli bir siire bekletilen malzemelerin,
bu siire zarfinda meydana gelen agirlik kayiplarinin olgiilerek tayin edilmesi
prensibine  dayanmaktadir.  Elektrokimyasal  korozyonda ise  korozyon
mekanizmasindaki yiikseltgenme ve indirgenme reaksiyonlar1 sonucu olusan
elektrokimyasal  diizenegin  potansiyeli  Olgiilerek  korozyon hizi  tespit
edilebilmektedir. Bu ¢alismada numunelerin korozyon Ozellikleri, sicak korozyon
ortamina maruz birakilan numunelerin zamana bagl olarak agirlik degisimleri ile ve
elektrokimyasal olarak Tafel bolgelerinin korozyon potansiyeline ekstrapolasyonu ile

belirlenmistir.

5.7.1. Sicak korozyon ozellikleri

Inconel 718 siiperalasiminin ge¢misten giiniimiize kullanim alanlar1 incelendiginde
ticari olarak 1960’larda havacilik uygulamalar1 icin kritik hareketli (donen)
pargalarda, kanatlarda, destek yapilarinda ve basingh kaplarda en ¢ok kullanilan
alasimlar oldugu goriilmektedir. Gilinlimiizde jet motor bilesenleri, ticari gaz
tirbinleri, niikleer yakit elemani ara parcalari, kriyojenik depolama tanklari gibi
uygulamalarda kullanim alani bulmaktadir. Oniimiizdeki 5 yil igin éngériilen Inconel
718 siiperalasimlariin “Diislik Maliyetli Yiiksek Sicaklik Yap1 Malzemeleri” olarak
gaz tiirbin motorlarindan petro-kimya endiistrisine kadar genis bir kullanim alaninda
degerlendirilecegi yoniindedir [179-181]. Gaz tlirbin motorlar1 emilen havanin
kompresorlerle sikistirilmasi ve yanma odasinda yakit ile karistirilarak yakilmasi
sonucu elde edilen yiliksek basing ve sicakliktaki gazlarin tiirbinler vasitasiyla
mekanik giice doniistiiriilmesini saglayan makinelerdir [182, 183]. Bu makineler
kullanim alanlarindaki servis sartlarina bagh olarak tiirbin motorlarinin yakitlarinda
bulunan Na, S ve V gibi safligi bozan empiiritelerin diisiik sicakliklarda (950°C)
eriyen NaxSO4 ve V205 tuzlariin olugsmasi sonucu sicak korozyon hasarlarina maruz

kalmaktadir [148].

Bu calismada, yiiksek sicaklik malzemesi olarak tanimlanan In718 numunelerin

sicak korozyon davraniglarini belirlemek amaciyla gaz tiirbin motorlarinin servis
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sartlar1 simule edilerek agirlikca %40 Na;SO4+ %60 V20s karisim korozif tuz ortami
hazirlanmustir. Iki farkli baslangic tozlar1 kullanilarak iki farkli yontemle iiretilen ve
cift yaslanma 1s1l islemi gergeklestirilen numuneler, bu tuz karisim igerisine
gomiilerek 650°C, 750°C ve 850°C’lerdeki sicakliklarda 1, 3, 5, 10, 20 ve 30 saat
stirelerde bekletilerek izotermal sicak korozyon caligmalari ile agirlik degisiminden
korozyon hiz1 tespit edilmistir. Sekil 5.24.’de Ticari In718 tozlar1 kullanilarak ECAS
yontemi ile iiretilen numunelerin sicaklik ve siireye bagli olarak agirlik degisimleri
verilmistir. Sicaklifin ve siirenin artigiyla birlikte numunelerin de agirlik degisiminde
artisin meydana geldigi goriilmektedir. Numunenin 30 saat izotermal sicak korozyon
deneyleri sonunda 650, 750 ve 850°C sicakliklardaki agirlik degisimleri sirasiyla
yaklasik olarak 4.5, 6 ve 6.5 mg/cm? olarak tespit edilmistir.

4 v (=2 ~l
1 1 1 I

Agirlik degisimi (mgfcm?)
N w

[
1

Zaman (saat)

Sekil 5.24. ECAS teknigi ile iiretilen Ticari In718 numunelerinin siire ve sicakhiga bagli olarak agirlik degisimi
diyagramlari

Ticari In718 tozlar kullanilarak geleneksel TM yontemi ile lretilen numunelerin
sicaklik ve siireye bagli olarak agirlik degisimleri Sekil 5.25.’de verilmistir. 650°C ve
750°C sicakliklarda sicak korozyona maruz kalan numunelerde herhangi bir
dokiilmenin olmadigr goriilmektedir. Ancak 850°C’de sicak korozyona maruz kalmig
numunede 10. saate kadar agirlik artis1 gézlemlenirken, 10. saatten sonra korozyon
sonucu yiizeyde olusan tabakalarmn dokiilmesi ile agirhiginda ciddi bir azalmanin

meydana geldigi goriilmiistiir.
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Sekil 5.25. Geleneksel TM ile iiretilen Ticari In718 numunelerinin siire ve sicakliga baglh olarak agirlik degisimi
diyagramlari

Elementel toz karisimi kullanilarak ECAS yontemi ve geleneksel TM teknigi ile
iretilen numunelerin sicaklik ve siireye bagl olarak agirlik degisimleri Sekil 5.26. ve
Sekil 5.27.’da verilmistir. Sicakligin ve siirenin artisiyla birlikte her iki grup numune
icin agirhk degisim egrilerinin parabolik degisime uygun olarak degistigi

gOriilmiistiir.

Agrlk degisimi (mg/cm?)
= o
= w (3 W

o
[4)]
L

L] L]
0 5 10 15 20 25 30 35
Zaman (saat)

Sekil 5.26. ECAS teknigi ile iiretilen elementel 718 numunelerinin siire ve sicakliga bagli olarak agirlik degisimi
diyagramlari
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Sekil 5.27. Geleneksel sinterleme teknigi ile iiretilen elementel 718 numunelerinin siire ve sicakliga bagli olarak
agirlik degisimi diyagramlari

Iki farkli iiretim yontemi ve iki farkli toz karisimi kullanilarak iiretilen numunelerin
stireye bagli olarak 650, 750 ve 850°C sabit sicakliklardaki, sicak korozyon
davranislar1 karsilastirilmistir. Sekil 5.28-5.30’da numunelerin bu sicakliklardaki
siireye bagli olarak agirlik degisim grafikleri verilmistir. Elementel toz karigim
kullanilarak ECAS yontemi ile iiretilmis numunelerin tim test sicakliklarindaki
agirlik degisimi en az iken, Ticari tozlardan geleneksel TM yontemi ile tretilmis
numunenin agirlik degisiminin 650 ve 750°C en fazla oldugu tespit edilmistir. Ayrica
bu malzeme i¢in sicak korozyon sicakligr 850°C’ye ¢ikartildiginda 10 saat deney
stiresi sonunda yiizeyde olusan tabaka kalinliklarinin artarak dokiilmesi ile agirliginin
Oonemli olgiide azaldigr goriilmiistiir. Ticari TM numunesi i¢in hesaplamalar 10 saat

korozyon siiresi esas alinarak yapilmaistir.

Numuneler tiretim yontemi ve kullanilan baslangi¢ malzemesi tiirline gore farkli
korozyon sicakliklarinda benzer davranis gostermektedir. Dolayisiyla malzeme ve
iiretim yontemine bagli olarak korozyon 6zellikleri karsilastirildiginda en iyiden en
kotiiye davranig sergileyen numuneler sirasiyla Elementel ECAS, Elementel TM,

Ticari ECAS ve Ticari TM seklindedir.
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Sekil 5.28. 650°C sicak korozyon sonrast numunelerin siire ve sicakliga bagh olarak agirhik degisimi

diyagramlari
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Sekil 5.29. 750°C sicak korozyon sonrast numunelerin siire ve sicakliga bagli olarak agirlik degisimi
diyagramlari
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Sekil 5.30. 850°C sicak korozyon sonrasi numunelerin siire ve sicakliga bagli olarak agirlik degisimi
diyagramlari

Numunelerin sicak korozyon davranislarini belirlemek igin parabolik hiz sabit

degerleri esitlik 5.1 esas alinarak hesaplanip Tablo 5.5.’te verilmistir.

A (5.1)

Burada, W, numunenin birim alandaki agirlik degisimi (gem™), Kp, parabolik hiz
sabiti (g’lcm™s?), t, siire (sn). 650, 750 ve 850°C’de sicak korozyona maruz
birakilmis farkli tozlar kullanilarak ECAS ve TM yontemleri ile iiretilmis
numunelerin parabolik hiz sabit grafikleri Sekil 5.31.— Sekil 5.33.’de verilmistir.
Parabolik hiz sabiti ile malzemenin korozyon davranisi arasinda ters orant1 oldugu
bilinmektedir. Dolayisiyla 650, 750 ve 850°C’de sicak korozyona maruz birakilmig
numuneler arasindan Ticari In718 TM numunesi en kotii korozyon davranigina sahip
iken elementel Inconel 718 ECAS numunesi en iyi korozyon davranisina sahip

oldugu tespit edilmistir.
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Sekil 5.31. 650°C sicak korozyon sonrast numunelerin parabolik hiz sabitleri
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Sekil 5.32. 750°C sicak korozyon sonrast numunelerin parabolik hiz sabitleri
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Sekil 5.33. 850°C sicak korozyon sonrast numunelerin parabolik hiz sabitleri
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Tablo 5.4. Numunelerin parabolik hiz sabit degerleri

Malzeme 650°C 750°C 850°C
Kp R? Kp R? Kp R?
Elementel Inconel 718 ECAS 0,52 0,96 0,61 0,93 0,76 0,93
Elementel Inconel 718 TM 1,06 0,96 1,61 0,96 2,33 0,89
Ticari In718 ECAS 2,23 0,89 3,72 0,95 4,97 0,95
Ticari In718 TM 7,02 0,94 9,57 0,94 6,56 0,99

850°C’deki izotermal sicak korozyon testine maruz birakilmig numunelerin 30 saat
bekleme siiresi sonrasindan numunelerin yiizey morfolojilerini incelemek ve ylizeyde
olusan korozyon firiinlerinin elementel dagilimini tespit etmek i¢in SEM-EDS analiz
incelemeleri yapilmis ve Sekil 5.34. (a-d)’de gosterilmistir. Yiizey goriintiilerinden
sicak korozyon sonrasi numunelerin yiizeylerinin porozlu bir morfolojiye sahip
oldugu goriilmiistiir. Agirlik degisim egrilerinden en az degisim gdsteren Elementel
ECAS numunesi (Sekil 5.34. (a)) yiizey karakteristigi olarak en iyi durumda olup
yiizey biitliinligiinii korumustur. Ticari TM numunesinin ise Sekil 5.36. (d) yiizey
morfolojisi incelendiginde yiizeydeki bozulmanin daha fazla oldugu ve bolgesel
olarak dokiilmelerin meydana geldigi goriilmektedir. Kiitle kaybi yontemi ile
korozyon hizinin belirlenmesinde yilizeyin belirli yerlerinde gelisen ve homojen
dagilim gostermeyen korozyon olayinda, kiitle kaybi fazla anlam ifade etmemektedir.
Bolgesel olarak olusan korozyon, malzemeyi belli bir noktadan delinmeye kadar
gotiirebilirken, ylizeyin diger kesimlerinde hi¢ hasar birakmayabilmektedir. Bu
nedenle kiitle kaybi ile korozyon hiz1 belirlenmek istendiginde, oncelikle korozyonun
bolgesel mi yoksa homojen dagilimli mi1 oldugu hakkinda bilgi sahibi olmak
gerekmektedir [184]. Dolayisiyla mikroyap: incelemeleri ile net bir sekilde goriilen
bolgesel degisimler Ticari TM numunesinin 850°C’lerde uzun siire kullanimina

uygun olmadigini géstermistir.
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(d)
Sekil 5.34. 850°C’de 30 saat sicak korozyona maruz birakilan numunelerin SEM-EDS gériintiileri (a) Elementel
ECAS, (b) Elementel TM, (c) Ticari ECAS, (d) Ticari TM

850°C’deki izotermal sicak korozyon testine maruz birakilmig numunelerin 30 saat
bekleme siiresi sonrasindan numune ylizeyinde olusan faz olusumlarini tespit etmek
icin XRD difraksiyon analizi yapilmis ve Sekil 5.35.’de verilmistir. XRD analiz
sonucundan NiCr204, NiFe;O4 spin fazlarinin yani sira NizV20g, FeV204, Cr03,
Fe»03, FeoSi0 ve NiO fazlari tespit edilmistir.
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Sekil 5.35. 850°C de 30 saat sicak korozyona maruz birakilan numunelerin XRD paternleri

Kamal ve arkadaslar1 [185], Superfer 800H siiperalasimmin 900°C’de
NaxS04+%60V20s sicak tuz cozeltisi igerisindeki sicak korozyon davraniglarini
incelemis, kp degerlerini 10 ¢evrim sonunda 1,684, 20 ¢evrim sonunda 2,931 ve 35
cevrim sonunda 2437 g’cm™s’ olarak tespit etmislerdir. Superfer 800H
siiperalasiminin kimyasal kompozisyonunu olusturan elementler Inconel 718 siiper
alasimininkine benzer ve ihtiva ettigi Cr miktar1 ayn1 olup, igeriginde Nb ve Mo
alasim elementi bulunmamaktadir. Siiperalagimlarin sicak korozyon direncini
saglayan ana elementin Cr oldugu ancak Ti, Al ve Nb elementlerinin sicak korozyon
direncini arttirmada Onemli rol oynadigr bilinmektedir [186]. Dolayisiyla bu
calismada elde edilen korozyon direnglerinin Superfer 800H siiperalasimi ile
karsilastirildiginda yiliksek olmasinin nedeni olarak ihtiva ettigi Nb icerigi oldugu

diisiiniilmektedir. Superfer 800H siiperalasiminin XRD paternlerinden, bu ¢alismada
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tespit edilen fazlara benzer, FeoO3, NiO, Cr203 fazlarinin ve spin NiCr2O4 fazinin

olustugu belirlenmistir.

Son yillardaki c¢aligmalar, gaz tiirbinlerinde kullanilmak iizere tasarlanan
malzemelerin  Ozellikle siliperalasimlarin  kaplamalarla  yiizey 6zelliklerinin
gelistirilmesi sonucu sicak korozyon dayanimlarimin arttirilabilecegi yoniindedir
[187-189]. Kamal ve arkadaslar1 [190], D-gun termal sprey prosesi ile Cr3C>-NiCr
kaplanmis  ve  kaplanmamis  Superni 718  siliperalasiminin = 900°C’de
NaxS04+%60V20s sicak tuz c¢ozeltisi igerisindeki sicak korozyon davranislari
lizerine yaptigi calismada zamana bagli agirlik degisiminin ylizey alanina orani
incelendiginde numune 25 ¢evrime kadar parabolik bir davranis sergilemis ancak 25
cevrimden sonra agirliginda hizli bir sekilde diisme goriilmiistiir. Ayn1 malzemenin
Cr3;Co-NiCr kaplama iglemi sonrast 50 ¢evrime kadar iyi bir korozyon dayanimi
sergiledigi, daha sonra Ozelligini kaybettigi tespit edilmistir. Kp degerleri
incelendiginde, kaplanmis numunenin 2,29 kaplanmamis numunenin 6,874 g*cm™s?
oldugu belirlenmistir. XRD paternlerinden kaplanmamis numunede NiO, TiO2,
Cr203, Ni(VO3)2, NiFexO4, NiCr2O4 ve FexOs fazlar tespit edilirken, kaplama
sonrast numunede major faz olarak NiO, Cr.O3 ve NiCr2O4 fazlarmin olustugu
belirlenmistir. Sreedhar ve arkadaglar1 [191], standart kimyasal kompozisyona sahip
Inconel 718 siiperalasiminin yiizeyini farkli oranlarda NiCrAlY+(%25-50-75)YZS
plazma sprey yontemi ile kaplayarak agirlik¢a 1:1 oraninda Na>SO4+V20s sicak tuz
cozeltisi igerisindeki sicak korozyon ozelliklerini incelemisler, sonug olarak termal
cevrim Omriinii dolayisiyla bozulma direncini arttirmiglar ve Inconel 718
siiperalasiminin Na;SO4+V20s ortamindaki sicak korozyon sonrasi beklenen faz

yapist yaninda YVO4 ve ZrO; fazlarmi da elde etmislerdir.

Yiiksek sicaklik korozyonunun 4 asamadan olusan olusum mekanizmasi
incelendiginde, ilk asamada oksit tabakasinin biraz biiyiimesi ve bdolgesel
pargalanmalardan dolay1 yiizeyde piiriizlenmenin olmas1 beklenmektedir. Ikinci
asamada oksit tabakasinin parcalanmasi devam ederek Cr tiikketimi baslamakta ve
ticlincli asamada Cr miktar1 oldukca azalmakta ve tiikenen Cr elementi ile gbzenekli

bir yap1 olugsmaktadir. Son asamada ise dokiilmeler ile birlikte malzeme kayiplar
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meydana gelmektedir [192]. Ticari TM numunesinin 850°C’de 10 saat korozyona
dayanim sergileyerek siirenin 10 saatin {izerine ¢ikmasiyla birlikte yiiksek sicaklik
korozyonunun 4. asamasma gelerek yilizeyinden kopmalarin meydana gelmesi
sonucu bozuldugu diisiiniilmektedir. Yapilan bu calismada, Ticari TM disindaki
numunelerin sicak korozyon dayanimlarinin benzer kimyasal kompozisyona yakin
olan siiperalagimlar ile benzer, hatta Elementel ECAS numunesinin literatiirdeki bazi

calismalardan daha iyi sonug verdigi goriilmiistiir.

5.7.2. Elektrokimyasal korozyon ozellikleri

Elementel toz karisim ve ticari toz kullanilarak iki farkli {iretim yontemi ile elde
edilen numunelerin elektrokimyasal korozyon testleri ag.%3,5 NaCl ve ag.%10
NaNOs3 ¢ozelti ortaminda {i¢ elektrot teknigi kulllanilarak  yapilmistir.
Elektrokimyasal korozyon deneyleri 6ncesi sistemin kararlt duruma gelmesi i¢in -1V
ve 1V araliginda 5 mV/sn tarama hizinda 1800 saniye bekleme siiresi sonunda
numunelerin referans elektroda karsi agik devre potansiyelleri (OCP) belirlenmistir.
OCP olgtimleri sonrast -1V ve +1V araliginda 0,5 mV/sn tarama hiziyla Tafel egrileri
elde edilmis, Icorr, Ecorr ve korozyon hizi belirlenmistir. Uretimi gerceklestirilip 1s1l
islemi yapilan numunelerin ag.%3,5 NaCl cozeltisindeki zamana bagli olarak OCP
Olctimlerine ait egriler Sekil 5.36.’da ve akabinde elde edilen polarizasyon egrileri
Sekil 5.37.’de verilmistir. OCP egrilerinden Ticari TM numunesinin kararsiz bir
davranis sergiledigi anlasilirken diger tiim numunelerin daha kararli bir davranis
sergiledigi belirlenmistir. OCP degerleri ile korozyon hizi arasindaki iligki esas
alindiginda OCP degerlerinin pozitif degere yakin olmasi korozyona karsi direncin
yiiksek oldugu anlamma gelmekte, dolayisiyla en diisiik korozyon hizinin pozitif
degere en yakin olan elementel tozlar kullanilarak ECAS yontemi ile {iretilen
numuneden elde edildigi goriilmiistiir. Korozyon direncinin en iyiden en kotiiye
siralamas1 yapildiginda Elementel ECAS numunesini takiben siralama Elementel

TM, Ticari ECAS ve Ticari TM seklindedir.
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Sekil 5.36. Uretilen numunelerin 1s1l islem sonras1 %3.5 NaCl ¢ozeltisindeki OCP 6lgiimleri

Elementel Inconel 718 toz karisiminin ECAS ve TM yontemleriyle, Ticari In718
hazir tozlarimin ECAS ve TM yontemleriyle iretilmesi sonucu elde edilen
numunelerin korozyon potansiyelleri sirasi ile -0,2838mV, -0,3112mV, -0,3306mV ve
-0,3498mV olarak olcililmiistiir. Bu potansiyellere bagli korozyon akim yogunluklari
ise Gamry cihaz1 kullanilarak sirasiyla 1,28 mA/cm?, 1,35 mA/cm?, 1,47 mA/cm? ve
1,52 mA/cm? olarak hesaplanmustir. Hesaplamalarda tafel yaklasimi uygulanmistir.
Elde edilen korozyon degeri Tablo 5.5.’te verilmistir. Tafel egrilerinden elde edilen
Ecorr degerlerinin sifira yakinhigi ve akim (Icorr) degerlerinin diisiikk olmasi
malzemenin korozyon direncinin yiiksek oldugu anlamina gelmektedir [193]. Sekil
5.37.°de elementel toz karisim kullanilarak hazirlanip ECAS yontemi ile iiretimi
gerceklestirilen numunenin diger numunelere kiyasla daha yiiksek korozyon
potansiyeline ve daha diisiik korozyon akim yogunluguna sahip oldugu ve bu
numunenin korozyon hizinin diger numunelere gore daha diisiik oldugu goriilmiistiir.
Genel itibari ile elementel toz karisimi ile iiretilen numuneler, ticari toz ile elde
edilenlere gore daha iyi korozyon dayanimi sergilemekte ve en yiiksek korozyon
hizinin dolayisiyla en diisiik korozyon dayaniminin Ticari TM numunesinde elde

edildigi tespit edilmistir.
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Sekil 5.37. Uretilen numunelerin 1s1l islem sonras1 %3.5 NaCl ¢ozeltisindeki Tafel egrileri

Tablo 5.5. Numunelerin %3.5 NaCl ¢6zeltisi igindeki Tafel analiz sonuglari

Malzeme Tiirli Ecor (mV) | Lo (mA/cm?) | Korozyon Hizi (mpy)
Elementel ECAS -0,2838 1,28 45,59
Elementel TM -0,3112 1,35 65,93
Ticari ECAS -0,3306 1,47 76,09
Ticari TM -0,3498 1,52 77,82
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Numunelerin ag.%3,5 NaCl ¢ozeltisi igerisinde gerceklestirilen korozyon deneyleri

sonrasinda yiizeylerinde olusan mikroyap: degisimleri ve elementel analizlert SEM-

EDS analiz incelemeleri ile gerceklestirilmis ve Sekil 5.38.(a-d)’de gosterilmistir.

Ticari toz kullanilarak her iki yontemle iiretilen numunelerin elementel tozlar ile elde

edilenlere kiyasla daha fazla korozyona ugradigi goriilmiistiir. Elementel ECAS

numunesinin yiizey biitiinliiglini koruyarak korozyondan daha az etkilendigi

gozlenmistir. Numuneler korozyon direnci

agisindan

tyiden kotiiye dogru

siralandiginda numunelerden aliman EDS analizlerinden Nb miktarinin kotii olan

numuneye dogru gidildik¢e azaldigr goriilmektedir.
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(d)
Sekil 5.38. Numunelerin ag.%3.5 NaCl ¢ozeltisi i¢indeki SEM-EDS analizleri (a) Elementel ECAS, (b)
Elementel TM, (c) Ticari ECAS, (d) Ticari TM
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Elementel toz karigim ve ticari toz kullanilarak iki farkli tiretim teknigi ile tiretilen

numunelerin  ag.%10 NaNO; c¢ozeltisi igerisindeki korozyon davarnislarini
belirlemek igin ti¢ elektrot teknigi kulllanilarak elektrokimyasal testleri yapilmistir.
Ag.%3,5 NaCl ¢ozeltisinde gerceklestirilen islem adimlari bu numuneler i¢in de
uygulanmis, -1V ve 1V araliginda 5 mV/sn tarama hizinda 1800 saniye bekleme
stiresinde sistemin kararli hale gelmesi saglanmis ve acik devre potansiyelleri tespit
edilmistir. OCP ol¢iimleri sonrast -1V ve +1V araliginda 0,5 mV/sn tarama hiziyla
Tafel egrileri elde edilmistir. Numunelerin OCP 6lg¢limlerine ait egriler Sekil 5.39.’da
ve Tafel polarizasyon egrileri Sekil 5.40.°da verilmistir. OCP egrilerinden tiim
numuneler icin sistemin kararli duruma geldigi goriilmiis ve OCP degerleri ile
korozyon hizi arasindaki iligki esas alindiginda ag.%3.5 NaCl c¢ozeltisindeki
korozyon davranislari ile benzer sonuclar elde edilmis, korozyon direnci en iyi olan
numune Elementel ECAS iken korozyon dayanimi en kotii olan numune Ticari TM

olarak belirlenmistir.
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Sekil 5.39. Uretilen numunelerin 1s1l islem sonrasi %3.5 NaCl ¢ozeltisindeki OCP Slgtimleri

OCP olglimlerini takiben -1V ve +1V araliginda 0,5 mV/sn tarama hiziyla
gerceklestirilen korozyon deneyi sonrasi olusan Tafel egrilerinden faydalanarak elde

edilen korozyon degerleri Tablo 5.6.’da verilmistir. Elementel Inconel 718 toz
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karistminin ECAS ve TM yoOntemleriyle, Ticari In718 hazir tozlarinin ECAS ve TM
yontemleriyle iiretilmesi sonucu elde edilen numunelerin korozyon potansiyelleri
sirast ile -0,188mV, -0,202mV, -0,246mV ve -0,550mV olarak oOl¢lilmiistiir. Bu
potansiyellere bagli korozyon akim yogunluklar1 ise Gamry cihazi kullanilarak
sirastyla 0,93 mA/cm?, 1,08 mA/cm?, 1,41 mA/cm? ve 5,56 mA/cm? olarak
hesaplanmistir. Numunelerin bu ¢ozelti ortamindaki korozyon davraniglari
kiyaslandiginda potansiyel degeri agisindan sifira daha yakin, korozyon akiminin ise
daha diisiik degere sahip olmasi neticesinde en iyi korozyon direnci sergileyen
numunenin tiim korozif ortamlarda oldugu gibi Elementel ECAS numunesi oldugu

belirlenmistir.
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Sekil 5.40. Uretilen numunelerin 1s1l islem sonras1 %10 NaNO3 ¢ézeltisindeki Tafel egrileri

Tablo 5.6. Numunelerin NaNO3 ¢6zeltisi igindeki Tafel analiz sonuglart

Malzeme Tiirii Ecorr (mV) Leorr (MA/cm?) | Korozyon Hizi (mpy)
Elementel ECAS -0,188 0,93 10,56
Elementel TM -0,202 1,08 30,27
Ticari ECAS -0,246 1,41 70,31
Ticari TM -0,550 5,65 152,27

Numunelerin korozif ortam olarak ag.%10 NaNOs c¢ozeltisi kullanilarak yapilan
korozyon deneyleri sonrasinda yiizeylerindeki mikroyap1 degisimleri ve elementel
analizleri SEM-EDS analiz incelemeleri ile yapilmis ve Sekil 5.41. (a-d)’de
gosterilmistir. Mikroyap1 incelemelerinden numunelerin  korozyona ugradigi,

yiizeylerinde catlaklt bir yapida korozyon tabakasinin olustugu gorilmiistiir.
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Elementel ECAS numunesinin yiizeyinde olusan korozyon iiriinlerinin ve catlak
miktarinin digerlerine gore daha az oldugu tespit edilmistir. Ticari TM numunesinde
ise diger numunelere gore korozyon hasarinin daha fazla oldugu ve ylizeyde
ayrilmalarin olustugu goriilmiistiir. Numunelerin EDS analizlerinden ylizeylerinde

ag.%50 mertebesinde yogun bir oksit tabakasinin olustugu tespit edilmistir.

Sekil 5.41. Numunelerin ag.%10 NaNO3¢ozeltisi i¢indeki SEM-EDS analizleri (a) Elementel ECAS, (b)
Elementel TM, (c) Ticari ECAS, (d) Ticari TM
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Elektrokimyasal korozyon ortamlari esas alinarak numunelerin ¢ozeltiler igerisindeki
korozyon davraniglart incelendiginde Ticari TM numunesi digindaki numunelerin
NaNOs; ortaminda daha iyi sonuclar verdigi goriilmiistiir. Elementel ECAS
numunesinin NaCl ortamindaki korozyon hizi 45,59 mpy iken NaNO3 ortamindaki
hiz1 10,56 mpy seviyesindedir. Benzer 6zellik sergileyen Elementel TM ve Ticari
ECAS numunelerinin NaCl ortamindaki korozyon hizlari sirasiyla 65,93 ve 76,09
mpy iken NaNOj3 ortamindaki korozyon hizlari sirastyla 30,27 mpy ve 70,31 mpy
olarak tespit edilmistir. Elementel toz karisim kullanilarak hazirlanip ECAS yontemi
ile dretimi gergeklestirilen numunenin diger numunelere gore daha iyi korozyon
davranisi sergilemesinin sebebinin 1s1l islem sonrasi ¢okelen 6 ve Cr20O; fazlar
oldugu diisiiniilmektedir. You ve arkadaslar1 [194], Inconel 718 siiperalagimi {izerine
yaptig1 c¢alismada y' ve y" fazlarmin korozyon direncini olumsuz etkiledigini ve o

fazinin korozyon direncini arttirict 6zellige sahip oldugunu vurgulamaktadir.

Inconel 718 siiperalasimin elektrokimyasal korozyonu iizerine yapilan literatiir
incelemelerinde bu alagimlarin 6zelliklerini belirlemek i¢in ag.%3-3.5 NaCl ve
ag.%10 NaNOj; ¢ozeltilerinin kullanildig1 ve standart kimyasal kompozisyona sahip
malzemelerde yaptigimiz ¢alisma ile benzer davranis sergiledigi belirlenmistir [195-

197].



BOLUM 6. GENEL SONUCLAR VE ONERILER

6.1. Genel Sonuglar

Bu c¢alismada, korozyon direncinin 6n plana ¢iktigi ortamlarda yapisal malzeme
olarak kullanilmak {iizere ince tane boyutu ve liniform faz dagilimina sahip Inconel
718 siiperalagiminin toz metaliirjisine alternatif bir yaklasim olan ECAS teknigi ile
tiretiminin gergeklestirilmesine calisilmistir. Boylece diger iiretim yodntemleriyle
tiriin eldesinde karsilasilan dezavantajlarin ortadan kaldirilmasi, talagl imalat gibi
ikincil islemlere duyulan gereksinimlerin minimize edilmesi ve kisa iglem siiresi
sayesinde iiretim maliyetlerinin azaltilmas1 amaglanmistir. Bu kapsamda elementel
tozlardan stokiometrik bilesimine uygun olarak hazirlanmasiyla olusturulan karisim
tozu ve ticari olarak piyasadan temin edilen toz olmak ftizere iki farkli toz kaynagi
kullanilarak In718 siiperalasgiminin hem elektrik akimi destekli sinterleme hem de

geleneksel TM yontemi ile iiretimleri gerceklestirilmistir.

Uretimde kullanilan tozlarin seklinin belirlenmesi ve yiizey alanmin biiyiikliigiinden
dolay1 saklama kosullarinda oksitlenme olasilig1 olan partikiillerin oksit igeriginin
tespit edilmesi amaciyla SEM-EDS analizleri yapilarak numune iiretimindeki
baslangi¢ toz Ozellikleri belirlenmistir. Tozlarin homojen karisimini saglamak igin
600 rpm hiz1 ile 20 dk. mekanik karistirma islemine tabii tutulmus ve toz
karakterizasyonlart DSC, XRD, SEM-EDS ve toz boyut dagilimi analizleri ile
gergeklestirilmistir. Elementel tozlarin DSC analizinden 813.80°C’de ve ticari tozun

DSC analizinden 825.50°C’de ekzotermik reaksiyon pikleri tespit edilmistir.

Geleneksel TM yontemi ile liretilen numuneler 150 MPa basingta 6n sekillendirilip
250 MPa basing altinda 150 sn. boyunca CIP islemine tabii tutulmustur. Sinterleme

islemi 1300°C’de 4 saat siire ile gerceklestirilmigtir. ECAS yontemi kullanildiginda
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600 MPa basingla sekillendirilip 1700-3500A akim aralifinda 10 dk. gibi kisa bir
siirede iiretilmistir. Uretilen Inconel 718 siiperalasimlari mukavemet, sertlik gibi
mekanik o6zelliklerini gelistirmek ve optimum ozellikleri elde etmek igin argon

atmosferinde ikili yaslandirma adimindan olusan 1s1l isleme tabii tutulmustur.

Uretim sonrast 1s1l  islemleri gergeklestirilen numunelerin  mikroskobik
incelemelerinden ECAS teknigi ile iiretilen numunenin iri tane yapisina sahip ve
diger numunelere gore yiiksek yogunluklu oldugu goézlenmistir. Ticari toz
kullanilarak ECAS teknigi ile iiretilen numune de benzer yapida olup nispeten diisiik
yogunluktadir. Geleneksel TM yontemi ile iiretilen numunelerin ise es eksenli
tanelerin yani sira ¢ubuksu goriinlime benzer bir yapidaki tanelere sahip oldugu
gbzlenmistir. Mikroyap1 goriintiilerinden Ticari tozlar kullanilarak sinterlenen
numunede ¢ubuksu goriiniime benzer yapidaki tanelerin homojen dagilimli oldugu
ancak clementel toz karisimi kullanilarak sinterlenen numunede ise bu fazin daha az
oranda ve homojen dagilim sergilemedigi gozlenmistir. XRD c¢alismalarindan
elementel tozlar kullanilarak her iki yontemle iiretimi gerceklestirilen numunelerde
literatiirde tanimlanan vy, 8, MC ve C,0s3 ¢okelti faz pikleri tespit edilmis ancak ticari
toz kullanilarak ECAS ile yapilan iiretimde MC faz piki tespit edilememis ve
geleneksel TM ile iiretilen numunede ise bu ¢okeltilerin pik siddetlerinin zayifladig
gozlenmistir. Isil islem sonrasi ¢okelti fazlarmin XRD paternleri ile tespit edilmesi
zor oldugundan iiretilen numunelerin 1s1l islem sonrasit DSC analizleri yapilmis ve
numunelerde birbirine ¢ok yakin sicakliklarda ¢okelti fazlarinin olustugu tespit
edilmis ve bu sonuglar literatiir ile karsilastirildiginda uyumlu oldugu goriilmiistiir.
Elementel ECAS, Elementel TM, Ticari ECAS ve Ticari TM numunelerinin nispi
yogunluklar sirastyla %98.96, %98.46, %97.94 ve %97.63 olarak hesaplanmistir.
Uretilen numunelerin mikrosertlik degerleri 1s1l igslem oncesi 245.4 HVos, 214.5
HVos5, 208.9 HVos5 ve 200.2 HVo 5 mertebelerinde iken 1s1l islem sonrasi ise 344.7
HVos, 331.6 HVos, 314.1 HV 5 ve 285.3 HVq 5 olarak tespit edilmistir.

Numunelerin korozyon davranislar1 %40Na2SO4+%60V20s tuz ortaminda 650, 750
ve 850°C sicakliklarda 1, 3, 5, 10, 20 ve 30 saat siirelerde izotermal sicak korozyon

ve ag.%3.5 NaCl ile ag.%10 NaNOs c¢ozeltileri icinde elektrokimyasal korozyon
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testleri yardimiyla belirlenmistir. Ag.%3.5 NaCl ¢ozeltisi ile yapilan elektrokimyasal
korozyon sonrasi Elementel ECAS, Elementel TM, Ticari ECAS ve Ticari TM
numunelerinin korozyon hizlar sirasiyla 45.59 mpy, 65.93 mpy, 76.09 mpy ve 77.82
mpy olarak belirlenirken, ag.%10 NaNOs ¢ozeltisi i¢cindeki korozyon hizlar sirasiyla
10.96 mpy, 30.27 mpy, 70.31 mpy ve 152.27 mpy olarak tespit edilmistir. Bu
numunelerin izotermal sicak korozyon sonrasi parabolik hiz sabiti (kp) degerleri;
strastyla 650°C i¢in 0.52, 1.06, 2.23 ve 7.02 g’cm™s?; 750°C igin 0.61, 2.47, 4.41 ve
9.57 g’cm™s?; 850°C igin 0.93, 0.89, 0.95 ve 0.99 g’lcm™s? olarak belirlenmistir.
Genel olarak sonuglar degerlendirildiginde elementel tozlar kullanilarak ECAS

teknigi ile tiretilen numunelerin en iyi sonuglara sahip oldugu tespit edilmistir.

6.2. Oneriler

Bu c¢alismada, Ticari In718 ve elementel tozlar kullanilarak elde edilen toz
karisimlarindan ECAS ve geleneksel TM yontemleriyle Inconel 718 siiperalagimi
tiretilmistir. Bu malzemelerin mikroyapisi, faz analizi, yogunluklari, sertlik
ozellikleri, izotermal sicak korozyon ve elektrokimyasal korozyon yontemleriyle

korozyon davraniglar1 arastirilmistir.

Bu malzemelerin kullanim alanlarindan dolayr ECAS teknigi ile {retilen

numunelerin stiriinme, sicak asinma ve sicak ¢ekme davranislari incelenebilir.

Bu yontemle iiretilen Inconel 718 siiperalasgimlarin yiizeyleri NiAl gibi intermetalik
bilesiklerle veya ZrO: gibi seramiklerle kaplanarak servis sartlarindaki performans

davraniglar arastirilabilir.

Ayrica bu alagima, karbon nano tiip, grafen gibi ilaveler yapilarak ECAS teknigi ile

tiretilebilirligi ve malzemenin mekanik ve elektrokimyasal 6zellikleri incelenebilir.
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