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OZET

Bilyeli degirmenler ile firetilen yiiksek mukavemetli tozlarin konsolidasyonunda temel hedef mekanik
ozelliklerinde onemli bir kaylp olmadan bu tozlarin birlestirilerek porozite igermeyen iiriine
doniistiiriilebilmesidir. Son yillarda yapilan arastirmalar sicak ekstriizyon ile yiiksek kayma ve basinca maruz
birakilan tozlarin porozite igermeden, teorik yogunluklarinda birlestirilebilecegini gostermistir. Bu ¢aligmada
sicak presleme ve yiiksek sicakliklarda ¢ok gecisli es kanalli agisal ekstriizyon (ECAE - equal channel angular
extrusion) teknikleri kullanilarak nano-kristalin Fe-Ni-Zr tozlarindan konsolide edilmis ferritik alagimlarin
iretimi arastirilmistir. Elde edilen sonuglar sicak presleme metodu ile teorik yogunluga ulagilamadigini, ancak
sicak ekstriizyon yontemi ile yapisinda porozite igermeyen ve teorik yogunlukta malzeme iretilebilecegini
gostermistir.  Konsolidasyon sonucunda mikroyapida mikrometre seviyelerine ulagan tane biiylimesi
gbzlenmesine ragmen iiretilen bu geliklerin sertligi 4-6 GPa civarindadir.

Anahtar Kelimeler: Toz metalurjisi, mekanik alagimlama, tane biiyiimesi, mekanik &zellikler, ekstriizyon,
ECAE

CONSOLIDATION OF THERMALLY STABILIZED FE BASED FERRITIC STEELS
VIA HOT PRESSING AND HOT EXTRUSION (ECAE)

ABSTRACT

The key characteristic of ball-milled powders consolidation process is to achieve densification and particle
bonding without degradation in mechanical properties. Recent demonstrations of novel processing methods
involving temperature, high shear and high pressure have shown promise for bonding high strength particulate
materials. In this study, we report the ability of multi-pass high temperature equal channel angular extrusion
(ECAE) and hot pressing to produce fully dense and well-bonded bulk Ferritic alloys from nanocrystalline Fe-
Ni-Zr powders. Subsequent microstructural characterizations indicate full consolidation via hot extrusion with
grain growth to micron sizes. The consolidated alloys demonstrate an extremely high strength (4-6 GPa) at room
temperature.

Keywords: Powder metallurgy, mechanical alloying, grain growth, mechanical properties, extrusion, ECAE
1. GIRIS INTRODUCTION) malzemenin mekanik O6zellikleri lizerine etkisi Hall-

Petch denklemi ile ifade edilmistir [3].
Miihendislik malzemelerin 6zelliklerini iyilestirmek

igin birgok tasarim ve g¢alisma yapilmaktadir. O =0 + ky d-1/2
Bunlardan biri de malzemelerin tane boyutunu
kiigiilterek mekanik ozelliklerinin arttirilmasidir [1-2]. Bu denklemde o,x akma mukavemeti, o, ve k,

Nano boyuttaki tanelerden olusan mikro-yapilarm  malzemeye 6zgii sabitler, d ise ortalama tane capidir.
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Denklem azalan tane boyutu ile beraber malzemenin
dayanimmin daha fazla olacagini gdstermektedir. Son
20 yilda yapilan calismalar geleneksel miihendislik
malzemelerinin tane boyutunu kiiglilterek nano-
kristalin yapida malzeme fretiminin miimkiin
oldugunu gostermistir [4-10]. Bu yontemlerden bir
tanesi de bilyeli degirmenler ile toz iretimi ve
akabinde uygulanan konsolidasyon yontemleri ile
iiretilen bu tozlardan teorik yogunlukta bir iiriin elde
edilmesidir [11, 12]. Yiksek enerjili bilyeli
degirmenler ile nano yapili tanelerden olusan
mikrometre boyutunda ve yiiksek sertlikte tozlar
iretilmektedir [11-14]. Yiiksek enerjili &giitme
esnasinda ~ maruz  kaldiklar1  yogun  plastik
deformasyondan dolayr {iretilen bu tozlar soguk
presleme esnasinda uygulanan kuvvetlere karsi direng
gostererek teorik yogunlukta iriin elde edilmesine
engel olurlar [15]. Dolayisiyla, teorik yogunluk elde
etmek icin presleme esnasinda tozlarin plastik
deformasyonlarina imkan verecek sicak prese ya da
sicak ekstriizyona ihtiya¢ vardir. Bununla birlikte,
tane boyutunun kiigiilmesiyle malzeme yiiksek
sicakliklarda tane biiyiimesine karsi kararsiz hale
gelir.  Bunun nedeni sOyle ifade edilebilir;
mikroyapida bulunan tane smirlari birer hatadir ve
enerjileri vardir. Malzemedeki tane boyutu azaldikca
tane smir1 alan1 artmakta ve bu da yapidaki toplam
enerjiyi arttirarak malzemeyi termal olarak kararsiz
hale getirmektedir [16]. Tane smirlarinda fazla enerji
biriktigi zaman baslangi¢ tane boyutu ve sicakliga
bagl olarak malzeme toplam tane smirmi azaltarak
biiyiime yoluna gider [16]. Meydana gelen bu tane
biiylimesi ile liretim asamasinda mikro-yapiya bagl
elde edilen yiiksek mekanik ozellikler kaybolur. Bu
nedenle malzemenin konsolidasyonu esnasindaki tane
boyutu kontrolii ve tane biiylimesinin smirlandirilmasi
ileri miihendislik uygulamalar1 i¢in son derece
onemlidir. Son yillarda nano-kristalin yapili metal ve
alagimlarin termal kararliliklarin arttirilmasi igin
teorik [17-20] ve deneysel [21-23] c¢alismalar
yapilmaktadir. Yapilan galismalar nano-kristal yapili
malzemelerde tane boyutu kararliliginin elde
edildigini ve yapiya ilave edilen ve ¢oziinen alagim
elementlerinin bu termal kararliligi saglayan 6nemli
faktorlerden biri oldugunu gostermistir. Darling ve
arkadaslar1 [21, 22] Zr ilavesiyle saf demirdeki tane
biliyiimesini smirlandirmayr hedeflemis ve % 1 Zr
ilavesi ile 900 °C de 1 saat 1s1l islemden sonra bile
tane boyutunun nanometre mertebesinde kaldigini
rapor etmislerdir. Bununla birlikte Zr ilavesinin ikili
Fe alagimlarinda da (Fe-Cr ve Fe-Ni) termal
kararliligi  arttirdigi  tespit  edilmistir.  Sunulan
bulgulara gore Fe-Cr ikili sistemine ilave edilen Zr ile
olusturulan Fe-Cr-Zr alasimlarinda termal kararlilik
900 °C ye kadar yiikseltilmistir [24]. Saf Fe ve Fe-Cr
alagimlariyla kiyaslandiginda Zr ilavesinin Fe-Ni
alagimlarma etkisi farkli olmustur. Saf Fe ve Fe-Cr
alagimlarinda saglanan termal kararlilik ¢ogunlukla
termodinamik etkilerle (Zr ilavesinin tane smirl
enerjisini azaltmasi) agiklanirken Fe-Ni alagimlarma
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ilave edilen % 1 Zr ilavesi ancak 700 °C ye kadar
termodinamik olarak kararhiligi arttirir [25]. Bu
sicakligin iizerinde hizli bir tane biiylimesi tespit
edilmesine ragmen Fe-Ni-Zr alagimlarinin mekanik
ozellikleri tavlama esnasinda yapida olusan kiigiik

boyuttaki ikinci fazlar sayesinde ¢ok yiiksek
seviyelerde kalmistir [25, 26]. Bununla birlikte
sunulan  bulgularda  {iretilen tozlarin  termal

kararliliklar1 tavlama islemleri sonucunda incelenmis
olup, yiiksek basing ve sicaklik uygulanarak bu
tozlardan teorik yogunlukta iiriin elde edilme olasiligi
arastirilmamigtir.  Sunulan bu ¢alismada Dbilyeli
degirmen ile {iretilmis ve termal kararliligi arttirilmig
nano-kristalin ferritik Fe-Ni-Zr alagimlarinin sicak
pres ve sicak ekstriizyon yontemleri ile yiiksek
sicaklik ve basing altinda teorik yogunlukta konsolide
edilebilirligi incelenmistir.

2. DENEYSEL DUZENEKLER (EXPERIMENTAL
SETUPS)

2.1 Bilyeli Degirmen ile Fe-Ni-Zr Alasim
Tozlarimin Uretimi (Synthesize of Fe-Ni-Zr Alloy Powders
via Ball Milling)

FegNigZr; alagimi SPEX 8000D model yiiksek
enerjili bilyeli degirmen kullanilarak {retilmistir.
Baglangi¢ olarak uygun miktarda Fe (99,9 %), Ni
(99,8 %), ve Zr (99,5 %) tozlar1 (Alpha Aesar) ve
440C paslanmaz ¢elik bilyeleri oksijen seviyesinin 1
ppm’in  altinda  oldugu argon atmosferinde
sertlestirilmis sizdirmaz c¢elik tutucu (vial) igine
yerlestirilmistir. Her bir &giitme islemi igin ¢elik
tutuculara yiiklenen toz miktar1 5,1 g olup, yiiksek
enerjili bilyeli degirmen oda sicakliginda 20 saat
calistirilmistir. Ogiitme islemi sonunda gelik tutucu
koruyucu atmosfer ortaminda agilmis ve bir sonraki
isleme kadar iiretilen tozlar bu ortamda muhafaza
edilmistir.

2.2 Uretilen Tozlarin Konsolidasyonu (Consolidation
of Synthesized Powders)

Ogiitme isleminden sonra ogiitiilmiis tozlara sicak
preslemeden 6nce 900 °C ve 1000 °C’de 1 saat
boyunca Ar + % 2 H, ortaminda tavlama 1sil islemi
uygulanmistir. Daha sonra Sekil 1’de goriildiigii gibi
bu tozlar 500 °C sicaklikta ve 3 GPa basing altinda
preslenerek 7 mm c¢apmda diskler hazirlanmistir.
Sicak pres uygulanmadan 6nce tozlar tungsten karbiir
kalibin icine yerlestirilip vakum altina alinmigtir ve
ardindan da 30 dakikalik sicak presleme boyunca Ar
+ % 2 H, gaz1 ortama gonderilerek oksitlenmesi
engellenmistir. Sicak presleme ile {iretilen bu disklere
daha sonra tavlama sicakliklarinin 250 °C altindaki
sicakliklar olan 650 °C ve 750 °C sicakliklarda 1 saat
boyunca sinterleme yapilarak tozlar arasi baglarin
kuvvetlenmesi amaglanmistir. Sinterleme igleminin
tavlama sicakliklarmm 250 °C altinda yapilmasmin
nedeni sinterleme esnasinda malzemede meydana
gelebilecek tane biiyiimesinin engellenmesidir.
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Sekil 1. Sicak presin sematik gosterimi. (Schematic
representation of hot press)
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Sekil 2. Sicak es kanalli agisal ekstriizyon prosesinin
(ECAE) sematik gosterimi. (Schematic representation of hot equal
channel angular extrusion - ECAE)

Ekstriizyon islemi igin iretilen tozlar dnce koruyucu
atmosfer ortammda 900 °C ve 1000 °C sicakliklara
sitilip 1 saat boyunca bu sicakliklarda bekletilirken,
ayn1 anda ekstriizyonun yapilacagi kalip sistemi 300
°C ye kadar 1sitilmustir. 30 dakikalik 1sitmadan sonra
8 saniye iginde tozlar ekstriizyon kalibmma
yerlestirilerek 6 mm/sn hizla ekstriizyon islemi
gergeklestirilmistir. Tercihli tane yonelmesinin 6niine
gecgip homojen 6zelliklere sahip iiriin elde etmek igin
ekstriizyon islemi ayni malzeme igin dort defa
tekrarlanacak sekilde yapilmis ve her bir ekstriizyon
gecisi igin malzeme Sekil 2°de goriilen ¢ikis ekseni
etrafinda 90° dondiiriilmiistiir.

2.3 Malzeme Karakterizasyonu ve Mikroyapi

Analizi (Materials Characterization and Microstructural
Investigation)

Sicak pres ve sicak ekstriizyon ile tiretilen malzemeler
metalografik islemlerden gegirilerek mekanik testler
i¢in hazir hale getirilmistir. Mekanik 0glitme ve
alasimlama isleminden sonra elde edilen tozlar
yiiksek sertlik ve kafes hatalarina sahiptir [27]. Bu
nedenle oda sicakliginda preslenip sertlik testi icin
numune hazirlanmasi bu tozlar i¢in mimkiin
olmamigtir. Bunun yerine &giitiilmiis tozlar regine
icinde kaliplanarak sertlik Olgiimleri tek tek tozlar
iizerinde yapilmigtir. Daha sonra hazirlanan biitiin
numuneler i¢in 10 saniye ve 200 gram yiik kullanarak
Vickers sertlik deneyleri gergeklestirilmistir. Kayma
kuvveti testleri i¢in konsolide edilen numuneler 400
nanometre kalinliga kadar inceltilerek MTS Alliance

Gazi Univ. Miih. Mim. Fak. Der. Cilt 31, No 1, 2016

H. Kotan

RT/10 diizenegi ile test edilmislerdir. Kayma kuvveti
testi deney diizenegi Guduru ve arkadaslari tarafindan
detayli bir sekilde agiklanmistir [28]. Mikro yap1
karakterizasyonu i¢in odaklanmig iyon demeti
mikroskobu (FIB), gecirimli elektron mikroskobu
(TEM) ve taramali elektron mikroskoplar1 (SEM)
kullantlmistir.  Odaklanmig iyon demeti (FIB)
mikroskobu hem numunelerin tane boyutlarini
incelemek hem de bu numunelerden uygun incelikte
gecirimli elektron mikroskobu (TEM) numuneleri
hazirlamak i¢in kullanilmistir. FIB mikroskobunun
¢Ozinirligi, Fe ve Fe alagimlari i¢in 100 nanometre
civarindadir ve mikro-yapiyr taneler arasindaki
yonelme  farkim1  kullanarak  goriintiller.  Bu
mikroskobun avantaji, biiyliik alanlar resmedilecegi
icin mikroyapmin bilyiilk bir bolimi ayni anda
incelenerek analiz yapilabilir. Tane boyutu analizi
Imagel] programi kullanilarak yapilmstir.

3. DENEYSEL BULGULAR VE TARTISMA
(EXPERIMENTAL RESULTS AND DISCUSSIONS)

3.1 Mikroyapisal Degisim (Microstructural Evolution)

Sekil 3 (a) ticari olarak satin alman saf demir tozlarina
ait X 1smlart difraksiyonunu ve (b) ogiitiilmiis ve
mekanik  olarak  alagimlandirilmis  FegNigZry
alagimina ait X 1ginlar1 difraksiyonunu
gostermektedir. Beklenildigi gibi saf demir hacim
merkezli kiibik (HMK) yapiya sahiptir. Mekanik
ogiitme ve alagimlamadan sonra elde edilen
FegNigZr; alasimi ise gene tek fazli hacim merkezli
kiibik (HMK) yapidadir.

HMK - 110
HMK - 200

A L8

HMK - 211 HMK - 220
. (b)

40 60 80 100

2 O (derece)
Sekil 3. X 1gmlar1 difraksiyonu sonuglar1. (a) Ticari
olarak satin alinan saf Fe. (b) FeyNigZr; alasgimimimn

mekanik 6gilitme ve alasimlamadan sonraki yapisi. (X-
ray diffraction patterns for (a) Pure un-milled Fe and (b) Feq;NigZr,
alloy after mechanical alloying.)

Buradan anlasilacag: tlizere yiiksek enerjili mekanik
ogiitme/alagimlama esnasinda Ni ve Zr tamamiyla Fe
iginde ¢Oziinmiistiir ve bir kat1 eriyik olusmustur.

Ayrica, FegNigZr; alasimmn difraksiyon pikinin
siddetinin azalmasi ve genislemesi mekanik
oglitme/alasimlama  neticesinde  alagimin  tane

boyutunun kiigiilmesi ve yapida olusan kafes
hatalarinin neden oldugu i¢ gerilmelerin artmasmdan
kaynaklanmaktadir [29]. Scherrer denklemi [30]
kullanilarak yapilan hesaplamalar neticesinde {iretilen
FegNigZr; alasiminin tane boyutunun 18 nanometre
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civarinda oldugu goriilmiistiir. Taramali elektron
mikroskobu (SEM) analizi, iiretilen alagim tozlarmin
boyutunun Sekil 4a’da goriildiigii gibi cogunlukla 10
mikrometre ile 100 mikrometre arasinda oldugunu
gostermistir. Toz metalurjisi yontemi ile iretilen
tozlardan TEM numunesi hazirlamak,
konsolidasyonun miikkemmel olmadigi durumlar igin
miimkiin degildir. Bu ¢alismada iiretilen numunelerin
manyetik olmasi ve TEM mikroskopu iginde olusan
manyetik alandan etkilenmeleri numune hazirlamasi
asamasini daha ¢ok zorlastirmaktadir. Bu nedenle FIB
mikroskobu kullanilarak “TEM lift-out” [31] olarak
isimlendirilen bir teknikten faydalanilarak &giitiilmiis
tozlardan Sekil 4b’de goriildiigii gibi TEM numunesi
hazirlanmistir. TEM incelemeleri, iretilen tozlarin
ortalama 20 nanometre tanelerden olustugunu (Sekil
4c¢), elektron kirmim analizleri ise (Sekil 4d) alagimin
hacim merkezli kiibik (HMK) yapiya sahip oldugunu
ve mekanik alasimlama esnasinda ikinci bir fazin
olusmadigint  gostermistir. Dolayisiyla mekanik
oglitme/alasimlamadan sonra olusan alasim Fe-Ni-Zr
kati eriyigidir.

Arsimet prensibi dogrultusunda, preslenen
numunelerin hacim ve agirliklarinin 6lgiilmesiyle
yapilan yogunluk hesaplamalar1 neticesinde sicak pres
ile preslenen tozlarin teorik yogunlugun altinda
oldugu (% 92 — 97 arasinda) fakat ekstriizyon ile
iiretilen numunelerin % 100 teorik yogunlukta (tozlar

s
Sekil 4. Ogiitiilen tozlarm morfolojisi ve mikro yapisi; (a) Toz boyutunu ve morfolojisini gosteren SEM
goriintiisi, (b) TEM lift out teknigiyle hazirlanan TEM numunesi, (c¢) Tane yapisin1 gosteren TEM

goriintiisii, (d) Uretilen tozlarm kristal yapisini gosteren elektron kirmimi. (Powder morphology after ball-milling; (a)
SEM image showing as-milled particle size, (b) TEM sample prepared by TEM lift out, (¢) TEM image showing as-milled grain size,
(d) Electron diffraction pattern showing the crystal structure of as-milled powder)
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arasinda porozite igermeyen) oldugu gorilmistiir.
Ayrica, FIB mikroskopu ile yapilan mikroyap1
analizleri esnasinda  extriizyon ile preslenen
numunelerin i¢ kisimlarinda herhangi bir bosluga
rastlanmamasi1 da teorik yogunlukta numune elde
edildigini isaret etmektedir. Sicak pres ve ekstriizyon
ile tretilen numunelerin mikroyapisal degisimleri
tavlama ve ekstriizyon sicakliginin fonksiyonu olarak
Sekil 5°deki FIB goriintiileri ile verilmistir. Sicak pres
ile iretilen Fey;NigZr; kompozisyonuna sahip alagim
numunelerinde tane boyutu 900 °C’deki tavlama
sicakligr icin yaklagik 1 mikrometre (Sekil 5a) iken
sicakligmm 1000 °C’ye yiikseltilmesiyle beraber
ortalama tane boyutu yaklasik olarak 3 mikrometre
seviyelerine ulagmistir (Sekil 5b). Buna karsin, sicak
ekstriizyon ile iiretilen malzemelerde tane boyutu 900
°C igin yaklagik 3 mikrometre iken (Sekil 5¢), 1000
°C i¢in ortalama tane boyutu yaklasik olarak 4
mikrometre civaridadir (Sekil 5d). Sicak ekstriizyon
ile tretilen malzemelerin tane boyutunun sicak pres
ile iiretilen malzemelerin tane boyutundan biiyiik
olmasmin nedeni, ekstriizyonun yiiksek sicaklik ve
basing kombinasyonu altinda ger¢eklesmesi ve buna
ek olarak bu islemin tek bir malzeme i¢in dort defa
tekrarlanmasidir. Sekil 6 Feg;NigZr; alasim1 igin 1000
°C’deki islemden sonra elde edilen mikroyapiya ait
TEM aydinlik alan ve karanlik alan resimlerini
gostermektedir. Diisiik  biiyiitmedeki (a ve b)
resimlerde beyaz oklarla isaret edilen noktalar yapida

Gazi Univ. Mith. Mim. Fak. Der. Cilt 31, No 1, 2016
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Sekil 5. FeyNigZr; alasimi i¢in FIB mikroyap1 goruntileri. (a-b) Sirasiyla 900 °C ve 1000 °C’de 1 saat
tavlamadan sonra sicak preslenmis yapilar, (c-d) Sirasiyla 900 °C ve 1000 °C’de sicak ekstriizyondan

(ECAE) sonra elde edilen mikroyapilar. (FIB micrograph images of FeyNisZr, alloy. (a-b) 1 hour annealing at 900 and 1000
°C, respectively. (c-d) ECAE processing at 900 and 1000 °C, respectively.)

Sekil 6. 1000 °C’deki islemden sonra FeqNigZr; alasiminda olusan tane boyuunu gosteren TEM (a) aydinlik

alan ve (b) karanlik alan mikroyapi resimleri ile (c) ikinci fazlar1 gdsteren karanlik alan mikroyapi resmi.
(TEM (a) bright field and (b) dark field micrographs of FeqNigZr, alloy after treatment at 1000 °C showing grain size and (c) dark field

micrograph showing second phases.)

olusan ikinci fazlarn gostermektedir. Sekil 6¢’de daha
yiiksek biiylitmede ¢ekilen karanlik alan resminde bu
ikinci fazlar daha net bir sekilde goriilebilmektedir.
Fe-Ni-Zr alagimlar i¢in referans [32]’de agiklandig
iizere olusacak muhtemel fazlar Fe;Zr, FeZr; ve FeZr,
fazlaridir. Zener pinning [33] prensibine gore yapida
olusan bu ikinci fazlar hacim oranlarina ve
boyutlarina bagli olarak hareket eden tane simirlari
lizerinde bir basing olusturarak tane sinir1 hareketini
ve dolayisiyla tane biiylimesini yavaslatirlar.
FegNigZr; alagim tozlarmm sicak ekstriizyon ile
konsolidasyonunda, ekstriizyon numunesi aralarinda
90° ag1 olan kanallardan gegmektedir. Sekil 2’de
goriilecegi tlizere numune ilk olarak kalibin dikey
kanalma yerlestirilir ve ekstriizyon islemi boyunca
hareket ederek yatay kanaldan disar1 ¢ikar. Kalibin
yatay ve dikey kanallar1 arasinda 90°’lik a¢1 olmasi,

Gazi Univ. Mith. Mim. Fak. Der. Cilt 31, No 1, 2016

kanallarin birlestigi noktalarin i¢ ve dig kisimlarindaki
numune bolgelerinin  farkli oranlarda plastik
deformasyonlara maruz kalmasina neden olarak
tercihli tane yonelmesine ve bununla birlikte homojen
olmayan mekanik o&zelliklere yol agabilir [34].
Tercihli tane yoOnelmesini engelleyip homojen
ozelliklere sahip iriin elde etmek igin ekstriizyon
islemi ayn1t numune igin dort defa tekrarlanmis ve her
bir ekstriizyon ge¢isi igin malzeme ¢ikis ekseni
etrafinda ag1 90° olacak sekilde dondiiriilmiistiir.
Yapilan calismalar, bu sekilde uygulanan ekstriizyon
islemi ile en kisa slirede ve homojen ozelliklerde
malzeme {iretilebildigini goéstermistir. Sekil 7’deki
EBSD  (Elektron  Geri  Saginim  Kirmimi)
haritalandirmasindan da goriilecegi lizere ekstriizyon
isleminden sonra malzemede herhangi bir tercihli tane
yonelmesi yoktur.

175



H. Kotan

‘-. i ML .ﬁ.‘ p 5! .* ﬂ.
Sekil 7. Es kanalli agisal ekstriizyon ile iiretilmis
alagim i¢cin SEM-EBSD mikroyap1 haritalandirmasi.
(SEM-EBSD mapping after ECAE processing at 900 °C)

3.2 Mekanik Ozellikler (Mechanical Properties)

Konsolidasyon yontemine ve proses sicakligina gore
numunelerin sertlik degerlerindeki degisim Sekil 8’de
verilmistir. Ogiitmeden sonra olusan alagimm sertligi,
tane boyutunun kiiglilmesi ve bilyilk boyuttaki Zr
atomlarinin Fe matrisi iginde katt ¢dzelti olusturmasi
sebebiyle 10 GPa civarmdadir. Yiiksek sicakliklarda
gergeklestirilen ekstriizyon ve tavlama islemlerinden
sonra meydana gelen tane biiylimesinden dolay:
sertlikte diislis meydana gelmistir. FegNigZr,
alagiminin 10 GPa olan baglangig sertligi, 900 °C ve
1000 °C’de gerceklestirilen 1s1l islem ve akabindeki
sicak pres proseslerinden sonra sirasiyla 6,5 GPa ve
5,5 GPa olarak ol¢iilmiistiir. Ayn1 kompozisyonun
sicak ekstriizyon (ECAE) ile konsolide edilmesinden
sonra sertlikteki diigiisiin daha fazla oldugu tespit
edilmis olup 900 °C ve 1000 °C’deki ECAE
islemlerinden sonra sertlik degerleri sirasiyla 4,7 GPa
ve 4 GPa olarak ol¢iilmiistiir. Bununla birlikte tiretilen
numunelerin  sertlik degerleri saf Fe ve Fe-Ni
alagimlart i¢in 1000 °C deki tavlama islemlerinden
sonra elde edilen 2-2,5 GPa sertlik degerlerinin ¢ok
istiindedir [35].
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SICAKLIK (°C)
Sekil 8. Ekstriizyon (ECAE) ve pres (SP) sicakligina
bagl olarak FeqNigZr; alasiminda sertlikte meydana
gelen degisim. Oda sicakligindaki sertlik degerleri
ogiitiilmiis alasimin sertlik degeridir. (Hardness changes
of FegNigZr, alloy as a function of ECAE processing and pressing

temperatures. Room temperature hardness is the as-milled
hardness)
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Sekil 9’da verilen Hall-Petch diyagraminda bu etki
net bir sekilde goriilebilmektedir. FeqNigZr; alasimina
ait 900 °C ve 1000 °C sicakliklarda 1sil islem ve
ekstriizyon uygulanmis numunelerin sahip olduklar
sertlik degerleri, ayn1 tane boyutuna sahip saf Fe ve
Fe-Ni alagimlar1 igin 6ngoriilen sertlik degerlerinin
¢ok iizerindedir. Dolayisiyla, tavlama ve sicak
ekstriizyon sirasinda yapida olugan ve sekil 6°da
gosterilen nano boyuttaki Zr esasli ikinci fazlar,
Orowan prensibine gore [37] elde edilen yiiksek
sertlik degerlerinin temelini olusturmaktadir. Fe ve Fe
esasli alagimlarda Zr ilavesi ile olusan nano boyuttaki
ikinci fazlarin hem termal kararliliga hem de mekanik
ozelliklere etkisi Zr miktarmin ve 1sil iglem
sicakligmin fonksiyonu olarak onceki g¢aligmalarda
detayli bir sekilde agiklanmugtir [26].

Elde edilen sertlik degerlerini dogrulamak igin segilen
numunelere ayrica kayma kuvveti testi uygulanmistir.
Sicak pres ve ECAE ile liretilen Feg;NigZr; alasimina
uygulanan kayma kuvveti testi sonucu elde edilen
egriler Sekil 10°da verilmektedir. Goriilecegi iizere
numuneyi konsolide etmek i¢in secilen yonteme bagli
olarak elde edilen egriler 6nemli Olgiide degisim
gostermektedir. 900 °C’de 1 saat tavlama igleminden
sonra 500 °C’de sicak pres uygulanan numunenin
maksimum kayma gerilmesi 1000 MPa civarinda
iken, 900 °C’de ECAE ile konsolide edilen numune
igin  maksimum kayma gerilmesi 800 MPa
civarindadir. Bununla birlikte ECAE yontemi ile
konsolide edilen numunenin siinekligi daha fazladir.
Bunun nedeni, Sekil 11°deki SEM goriintiileri ile de
goriilecegi gibi ECAE yontemi ile iiretilen numunede
porozitenin bulunmamasi, tozlar arasi baglantinin
daha iyi olmast ve % 100 teorik yogunlugun elde
edilmesidir.

Teorik yogunlukta konsolide edilen ve tozlar arasi
bagin kuvvetli oldugu numunenin siinekliginin fazla
olmasi beklenen bir sonugtur [38]. Sicak pres ile
konsolide edilen numunelerin porozite igermesi ve
tozlar arast bagin yeterince kuvvetli olmamasi
nedeniyle bu numunelerde test esnasinda erken
kirilma goriilmektedir (Sekil 11b). Oysaki ECAE ile
iiretilen numunede erken kopma gerceklesmemistir ve
kayma yiizeyleri net bir sekilde goriilebilmektedir
(Sekil 11a). ECAE ile konsolidasyon isleminde
numunenin daha uzun siire yiiksek sicakliga maruz
kalmas1 ve iglemin yiiksek sicaklik — yiiksek basing
kombinasyonunda gerceklesmesi bu numunede daha
fazla tane bilyiimesine yol acarak sertligin (Sekil 8) ve
alagimm maksimum kayma gerilmesinin (Sekil 10)
diismesine neden olmustur. Bununla birlikte, ECAE
ile elde edilen alagimlarin maksimum kayma
gerilmeleri saf Fe ve Fe-Ni alagimlari i¢in rapor
edilen yaklasik 400-450 MPa degerlerden daha
istiindiir [25].
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Sekil 9. Saf Fe [36], Fe-Ni alasimi [35] ve bu ¢alismada elde edilen Fey;NigZr; alasimlarma ait Hall-Petch
diyagraml. (Hall-Petch plot for pure Fe [36], Fe-Ni alloys [35] and FeoNigZr, alloy produced from this work.)
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Sekil Degistirme
Sekil 10. FeqNigZr; alagimi i¢in 900 °C’de tavlama
ve akabinde uygulanan sicak pres ve 900 °C’de
uygulanan ECAE prosesleri igin kayma gerilmesi
egrileri. (Shear punch curves for FeyNigZr, alloy as a function of
hot press and ECAE processed at 900 °C)

Sekil 11. (a) ECAE ve (b) sicak pres prosesleri ile
iretilmis FeoNigZr; alagimma uygulanan kayma
kuvveti testinde olusmus kayma yiizeylerinin SEM ile
gosterimi. (SEM images of shear surfaces for FeoNigZr; alloy
consolidated via (a) ECAE and (b) hot pressing)

4. SONUCLAR (CONCLUSIONS)
Tane boyutunun azalmasi mekanik ozelliklerde artisa
neden olurken, ayni zamanda termal kararliligini

zayiflatarak  iretilen malzemelerin  islenmesini
(konsolidasyon) smirlandirir ve yalnizca diisiik

Gazi Univ. Mith. Mim. Fak. Der. Cilt 31, No 1, 2016

sicakliklarda kullanilabilmesine miisaade eder. Bu
¢alismada, termal kararliligi arttirilmis FegyNigZry
alagimmin yiiksek enerjili bilyeli degirmen ile iiretilip
elde edilen tozlarm sicak pres ve sicak ekstriizyon
yontemleri ile teorik yogunluklarinda konsolide
edilmesi amaglanmigtir. Calismalarin sonucunda elde
edilen alagim tozlarmin sicak pres ile teorik
yogunlukta preslenmesinin miimkiin olmadigi, ancak
sicak ekstriizyon yontemi ile 900 °C ve 1000 °C’de
tekrarli gegis uygulandiginda teorik yogunlukta ve
porozite igermeyen irin elde edilebilecegi
goriilmiistir. Bununla birlikte sicak ekstriizyon
esnasinda malzemeye uygulanan yiiksek sicaklik ve
basinca ragmen elde edilen iiriinlerin tane boyutu
sadece birka¢ mikrometrede kalmistir. Ayrica, bu
alagimlar sicak konsolidasyon iglemleri esnasinda
yapilarinda olusturduklari nano boyuttaki ikinci fazlar
nedeniyle, Hall-Petch denklemine goére nano
boyuttaki demir esasli bir malzemenin sahip olmasi
gereken sertlige sahiptirler. Uretim igin uygulanan
proses siirecine bakildiginda, bilyeli degirmen ile
ogiitme isleminden sonra uygulanan basit 1s1l islem
siireci ya da konsolidasyon esnasinda malzemenin
maruz kaldigi sicakligin etkisiyle elde edilen
mikroyapmin sahip oldugu bu {istin mekanik
ozellikler, bu alasimmn endiistride uygulama alam
bulmasimi saglayacaktir. Yiiksek enerjili bilyeli
degirmenler ile iretilen FeqNigZr; alasimlarinda
mekanik 6zelliklerinin arttirilmasi tane boyutuna baglh
olmadigr disiiniildiiginde elde edilen bu sonug
yiiksek sicaklik ve basing kosullarini miimkiin kilarak
ileri miihendislik uygulamalarinda kullanilabilecek
iirlin {iretimi i¢in énemli bir avantaj saglamaktadir.
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