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Toz Metalurjisi (T/M) Siiperalagimi Rene 95°1n
Yiiksek Sicaklik ve Sabit Basin¢cta Uretimi ve
Mikroyap1 Ozellikleri
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Bahgeschir Universitesi, Miihendislik Fakiiltesi, 34538 ISTANBUL
Siileyman Demirel Universitesi Makine Miihendisligi Boliimii, 32260 ISPARTA

OZET

Bu caligmada, Ni esash siiperalagim, T/M Rene 95 metal tozlar yiiksek sicaklik ve sabit basing altinda (HIP) sikigtirilarak
kompozit tiretilmistir. Gaz atomizasyon yontemi ile tiretilmis diisiik C icerikli T/M Rene 95 siiperalasim tozlar 6nce kaliplanmig
sonra vakumlanmig, HIP islemi yardimi ile sikistirilmis, daha sonra 1s1l isleme tabi tutulmus ve talagli islemeden sonra islem
tamamlanmistir.  Birincil tane sinirlarinda (BTS) MC karbiir ¢okelmesini azaltmak amaci ile iki asamali HIP operasyonu
uygulanmustir. Solvus sicakligi altinda iiretilen T/M Rene 95 numunelerin karakteristik mikroyapisi ince taneli ¢ift fazli anayap:
icerisinde deformasyona ugramamis diizgiin dagilimli toz tanecikleri géstermistir. Daha sonra 1s1l islem etkisinin tane biiyiikligi
lizerine etkisini aragtirmak amaci ile bazi numunelere solvus sicakliginin altinda 1100°C sicaklikta, 1 saat 1s1l islem miiteakiben
hizli sogutma uygulanmugtir. Diger numunelere ise solvus sicakliginin tizerinde 1200°C’de 2 saat tane irilesmesi 1s1l igslemine
miiteakiben yavas sogutma islemi uygulanmistir. Ortalama tane boyutu sirasi ile ince taneler i¢in 7 pm ve kaba taneler igin 50
pum olarak ol¢iilmiistiir.

Anahtar Kelimeler: Toz metalurjisi, Ni esasli sliperalagimlar, Rene 95, HIP, intermetalik faz.

Production of P/M Superalloy Rene 95 at Elevated
Temperatures by Hot Isostaticaly Pressure

ABSTRACT

In this study, Ni-based superalloy composite was produced by hot isostatically pressing (HIP) using P/M Rene 95
powders. P/M Rene 95 superalloy powder with low carbon content, which is produced by inert gas atomization, was first located
into pre-shaped container, then gas evacuated, hot isostatically pressed and compacted, later on heat treated, and machined to
finish. A dual-stage HIP was used to minimize MC carbide precipitation at prior particle boundaries (PPB). Typical
microstructure of P/M Rene 95 compacts produced at sub-solvus temperature exhibited a uniform dispersion of a few
underformed powder particles in a fine grained microdublex matrix. Later, to investigate the heat treatment effect on grain size,
some compacts were applied to heat treatment for 1 hour at a sub solvus temperature of 1100°C followed by fast cooling. The
other compacts were applied grain coarsening treatment of 2 hours at super-solvus temperature of 1200 °C followed by slow
cooling. The average grain sizes were measured as 7 um fine, and 50 pm coarse grains respectively.

Keywords: Powder metallurgy, Ni base superalloys, HIP, Rene 95, Intermetalic phase.

1. GIRIS sicakliklarmin kontrol edilmesi (Y" solvus egrisinin al-
tinda) ince taneli mikroyapi elde edilmesi agisindan ol-
dukca 6nemlidir. Bu durum kompozitin mekanik 6zel-
liklerini etkilemektedir. Tirbin motor pargalari bilinen

Giintimiizde T/M siiperalasimlar ytiksek perfor-
mansli ugak motorlarinin yiiksek gerilmeye maruz kritik
parcalarinda yaygin olarak kullanilmaktadir (1,2). Agir

calisma sartlarindan dolayr mikroyapidaki tutarlilik ve T/N{ y((iinten}leri ille de imelll eslilebii(mle k{edir. kBu (}1]6;11_
T/M siiperalagimin kimyasal igerigi giivenilirlik ve em- temlerde - superalagim tozlar once kaliplanmakta, daha

niyet acisindan onemlidir.  HIP operasyonu T/M sonra sekill.en(.iiriln.lekte V-C.ISII islemin ardindan parga
siiperalagim {retiminde vazgegilmez bir yontemidir. 15.1venerelf nihai hahne getlnrllmektedlr. Waspal?y veya
Boylece iiretim asamasinda mikroyapidaki gelisimin in- diger d(ivme Ni esash stiperalasimlarda Old}lgu, glbl’
celenmesi HIP igleminin anlagilmasinda ve optimum pa- Rene 9? te de bu metot kullamilarak, anayap igerisinde
rametrelerinin belirlenmesinde dnemlidir (3). kaba y' fazimin uygun dagilimim saglanmaktadir. An-
cak TM siiperalagimlar igin gelistirilen en 6nemli tiretim
yontemi HIP (4,5) ve HIP+dovme teknigidir. HIP yon-
temi yiiksek sicaklik ve yiiksek gaz basincini ayni anda
ihtiva eder (6). Uygulanan basing sabittir. HIP yontemi

Metalleraras1 faz Ozelligine sahip alasimlarin
mukavemet ve siinekliligi, mikroyap1 ve {iretim sartla-
rina baglidir. T/M siiperalagim parga {iretiminde iiretim
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toz parcaciklar arasindaki gézenek olusumunu engelle-
digi i¢cin kompozitin mekanik &zellikleri olumlu yonde
etkilenir . Yiksek gaz basinci yogunlagmay1 onler ve
parcaciklar arasinda koprii olusumunu saglar. Bdylece
HIP yontemi hem mikro ¢atlak olusumunu dnler hem de
gozeneklerin kapanmasina yardimei olur. Bu yontem
icin geligtirilen en 6nemli alasimlar Astroloy ve Rene
95°dir. Uretim asamasinda bazi zorluklarla karsilagil-
masina ragmen bu Uretim yontemleri ile siiperplastik
Ozellikler elde edilebilmektedir. TM teknigi, dokiim,
dovme, sekillendirme ve talagh imalat yontemleri gibi
bilinen metotlarla karsilastirildiklarinda bir ¢ok tistiin-
lere sahiptir. TM’nin en Onemli avantajlarindan biri
farkli ve ince taneli tozlarin kolayca birbiri ile karisti-
rilmasidir (7-10).

Bu c¢aligmada TM siiperalasim Rene 95
kompozitler HIP yontem ile iiretilmesi hedeflenmistir.
Elde edilen numunelerin mikroyapilart hem iiretim
sartlarina hem de daha sonra uygulanan 1s1l islem sartla-
rina baglh olarak incelenmistir.

2. DENEYSEL CALISMA

2.1.Deneyde Kullanilan TM Siiperalasim
Tozun Ozelligi

Deneylerde kullanilan siiperalasim tozu argon
atmosferi altinda atomize edilmis ve kimyasal kompo-
zisyonu Colt Industries Inc.tarafindan analiz edilerek
sertifikalanmis ve Tablo 1’de verilmistir. Bu ¢alismada
standart Rene 95, 1-5 um arasinda ince tane boyutlu ve
diistik karbonlu ¢esidi olan siiperalagim tozu kullanilmisg
ve tozlar Colt Industries Inc. Firmasindan temin edil-
mistir.

Tablo 1 PM Rene 95 siiperalasim tozunun % agirhik

olarak kimyasal kompozisyonu

C M Si Cr Ni Co Fe M B Zr
n 0

0,0 00 00 13, B 76 00 34 0,0 0,0

59 3 2 18 al 0 9 8 12 5

S P (6] N w Nb Ti Al

0,00 0,00 84pp 26pp 3,3 3,3 2,5 3,4

1 3 m m 8 9 9 4

2.2. HIP Operasyonundan Once Yapilan
Hazirhklar

Siiperalasim tozun kaliplanmasinda 3/4" ¢apinda
304 paslanmaz c¢elik borular kullanilmistir. Borularin
once bir ucu TIG kaynag ile kaynak edilerek sizdirmaz
bir sekilde kapatilmig ve temizlenip icine siiperalagim
toz doldurulmugtur. Vibrator yardimu ile olusturulan tit-
resim sonucu siiperalagim toz sikistirilarak i¢indeki hava
bosluklar1 azaltilmugtir.

Boru igerisindeki ve toz partikiilleri arasindaki
kalan hava 24 saat siireyle 10° bar basingta tahliye
edilmistir. HIP operasyonu esnasinda yiiksek sicaklik
sebebiyle meydana gelebilecek gaz genlesmelerinin do-
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gurabilecegi malzeme imalat hatalarini minimize etmek
gayesi ile 8 saat siireyle 6x10° bar basingta ve 350°C si-
caklikta gaz tahliye islemi tesvik edilmistir. Bu operas-
yon ile ayni zamanda nem miktar1 en az miktara indiri-
lerek siiperalagim toz partikiillerinin yiizeylerindeki ar-
tik gazlar da tahliye edilmistir.

2.3 HIP Operasyonu

Kaliplama isleminden sonra Kanada Milli Aras-
tirma Kurulusu (NRC), Milli Havacilik Birligi (NAE)
laboratuarlarinda daha 6nce hazirlanan numuneler HIP
islemine tabii tutulmustur. Deneylerde kullanilan HIP
presi NAE atdlyelerinde imal edilmistir. Maksimum
kullanim kapasitesi sirast ile 200 MPa ve 2000°C ve
iiretilebilecek maksimum ig boyutu 240x120 mm olarak
sinirlandirilmistir. HIP cihazinin kesit resmi Sekil 1°de
verilmigtir.

|
- !|
</ Al

Basing Direng

1 Yalitim
Disleri |

& Pargas

Sicak Bolge

Sogutma Ceketi

srafit-X Frin

Sogutma
Suyu Girigi

Vakum valfi
Sekil 1 HIP cihazinin kesit resmi

P/M Rene 95 siiperalasim tozlarinin sikisti-
rilmasinda iki kademeli HIP operasyonu uygulanmis
(11-13) ve HIP sartlar1 Tablo 2’de verilmistir.

Tablo 2. PM Rene 95 siiperalasimin sikigtirilmasinda
uygulanan sabit basing ve yiiksek sicaklik

sartlari
Sicaklik, (£%0,5) Zaman Argon
basinci
1. satha, 950°C 3 saat 193 MPa
2. saftha, 1120°C 2saat 207 MPa

2.4 Mikroyapi incelemesi ve Isil islem

Kalip olarak kullanilan 304 kalite paslanmaz ¢e-
lik borularin alt ve st uglari numaralandirilmigtir. Ka-
lip iginde sikistirilmig siiperalasimin homojen bir
mikroyapiya kavusup kavusmadiklarini tetkik i¢in ka-
liplarmn alt ve iist kistmlart bor yag: sogutma sivisi kul-
lanilarak zimpara tasi ile kesilmistir. Daha sonra farkli
kaliplardan alinan numuneler, mikroyapisal analizlerin
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yapilmasina kolaylik saglamasi amaciyla ¥ " ¢ozelti si-

cakliginm altinda 1100 °C sicaklikta, 1 saat tutulmak ve
sonra suda ani sogutulmak suretiyle 1sil igleme tabi tu-
tulmuslardir. Sabit basing altinda sicak preslenerek elde
edilmis siiperalasim ¢ubuklarin alt ve iist kisimlarindan
Y=
kristalizasyonu, tane dagilimi ve boyutlari incelenmistir.
Ayrica HIP edilmis deney numuneleri siiperalasimin

numuneler ¢ikartilarak, ikinci faz

y'gézelti sicakligr iizerinde, 1200°C, 2 saat firinda

wsitilarak malzeme, kaba taneli yapi elde edilmek ama-
ciyla firin ig¢inde yavas sogumaya birakilmistir. Nu-
mune olarak alinan ug pargalar 1s1l islemden sonra 145
°C de, 5.52 Bar (80 PSI) basingta 10 dakika siireyle ba-
kalite alinmis ve kalip iginde pismis bakalit 2 dakika
sogutul mak suretiyle muhtemel bakalit hatalari asgariye
indirilmistir.

Numuneler 6nce 4.83 Bar (70 PSI) basingta 120
numara zimpara kagidi kullanarak 10 dakika, sonra 2.0
Bar (30 PSI) basingta laplama tas1 kullanarak 3 dakika,
ve nihayet 1.38 Bar (20 PSI) basingta sirasiyla 9,6 ve 3
mikronluk parlatma kegelerini 3,2 ve 1 dakika uygula-
mak suretiyle gerekli parlatma iglemi tamamlanmig ve
numuneler metalografik muayene icin ASTM 105 nu-
marali asit ile daglamaya hazir hale getirilmistir.

3. DENEY SONUCLARININ
DEGERLENDIRILMESI VE TARTISMALAR

3.1 Mikroyapi Incelemesi

Ni esaslt siiperalagimlar yiizey merkezli kiibik
(YMK) ostenitik y fazli anayap1 Ni (Co, Fe, Cr, Mo, W
ve V) ve ikincil fazlarin olusumundan meydana gel-
mektedir. Tim siiperalasimlarda en 6nemli ikincil faz
MC karbiirler ve Ni; (ALTi, Ta, Nb) seklinde dizilmis
YMK vy’
Siiperalasimlar mukavemetlerini kat1 ¢ozelti sertlesmesi
ve ¢okelme setlesmesi sonucu kazanmaktadir. Karbiir-
ler dogrudan dagilim sertlesmesi yoluyla veya daha ge-
nel olarak dolayli yoldan tane sinirlarmi daha kararl
hale getirerek siiperalagimlara sinirli miktarlarda muka-
vemet kazandirabilirler (14).

intermetalik  fazlardan olugmaktadir.

Sekil 2’de HIP operasyonu sonundaki Rene 95’in
mikroyapist verilmistir. Anayapi esas itibariyle ince ta-
neli ¢ift fazli bir yapiya sahiptir. Yapi icerisinde diizgiin
dagilimli deforme olmamis toz tanecikleri goriilmekte-
dir.

! . . .
HIP esnasinda 7y fazinin mevcudiyeti ince

boyutuna yaklasik olarak esit oldugu i¢in yapi ¢ift fazli
bir goriiniim kazanmigtir. HIP presinde HIP sicakligin-
dan yavas soguma esnasinda malzeme igerisinde biiyiik
hacimsel oranda, taneler i¢indeki sogumus diizgiin da-

gilimlt y" ihtiva etmektedir.
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Sekil 2.

HIP edilmis Rene 95
mikroyapisi, ince taneli ¢ift fazli (» ile gosterilmis)
anayapl ve anayapi igerisinde diizglin dagilimli
deformasyona ugramamig toz tanecikleri (— ile
gosterilmis) goriilmektedir.

siiperalasim ¢ubuklarin

3.2 Isil islem ve Tane Boyutunun Tespiti

Siiperalasimlarin belirli sicakliklar arasinda kont-
rol edilmesi farkli fazlarin ¢okelmesine ve mekanik
Ozelliklerin degismesine neden olur. Waspaloy ve Rene
95 gibi Ni esasli siiperalagimlarda yapiy1 en ¢ok etkile-

yen faz y' dir (15). Gergekte tim Ni esash

siiperalagimlar y' solvus egrisi Ti ve Al miktan ile kri-
tik olarak kontrol edilmektedir. Yani, Al ve Ti disinda
diger elementlerin degisiminin Y " fazina fazla bir etkisi
yoktur (15-17).

Bu calismada firetilen siiperalagim kompozitler,
Sekil 2°de gosterildigi gibi dnce HIP edilmis ince taneli
bir yapt elde edilmis daha sonra ayni kompozit
siiperalasimin y' ¢ozelti sicakligi olan 1160°C iize-

rinde 1s1l igleme tabi tutularak tane irilestirilmesi yapil-
mistir.  Islem sonucunda elde edilen kaba taneli
mikroyap1 Sekil 3’de verilmistir.

Y ¢ozelti sicakligi iizerinde 1s1l isleme tabi
tutularak ¢oziilmiis ve HIP edilmis ince tanelerin
biliyiimesine miisaade edilerek kaba taneli yapi elde
edilmistir. 1200°C’de 2 saat firinda 1sitilan malzeme,
firin i¢inde yavas sogumaya terk edilerek kaba taneli
yap1 elde edilmistir. Firin igerisindeki bu yavas
sogutma, HIP presindeki yavas sogutmaya benzetilerek
yapilmis, dolayistyla y " ¢ozelti sicakligi tizerinde HIP

operasyonu sikistirmasi yapilmigcasina kaba taneli
malzeme tretilmistir.
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Sekil 3.HIP edilmis PM Rene 95
gubuklarm 1200°C’de 2 saat isitilmadan sonra yavag
soguma suretiyle tane irilesmesi yapilmis, kaba

stiperalasim  metal

'Y' ‘niin tane sinirlarmi ve BTS sinirlarmi ¢evreledigi
(— ile gosterilmis) ve taneler iginde yavas sogumadan
meydana gelmis ince y' ‘m (»ile gosterilmis)
dagiliminin goriildiigi tipik bir mikroyap: 6rnegi

Sekil 2°deki ince taneli HIP edilmis malzeme ile
Sekil 3’teki 1s1l isleme tabi tutulmus malzeme muka-
yese edildiginde 1s1l islemden sonra elde edilen tane bo-
yutunun 1s1l islemden 6nceki toz partikiil boyutuna ya-
kin oldugu goriilmektedir. Isil islemden sonra elde edi-
len kaba tane simirlarinin onceki partikiil sinirlarini,
muhtemelen MC Kkarbiirleriin ve/veya bu tane sinirla-
rinda degigsmesine mani olan tutucu etkilerinden dolay1
asamadig1 tahmin edilmektedir (18,19). Cozelti sicakli-
gindan yavas soguma esnasinda tane sinirlart boyunca

'y'toplanmam meydana gelmistir. Bu tane sinirlarin-

daki

sinirlarmin - BTS  smurlariyla  ¢akismasi  sebebiyle
mikroyapinin 6zel goriiniimii daha belirgin olarak ortaya
¢ikarmustir.

'y'toplanmam, BTS’n1  belirgin yapip, tane

HIP operasyonuna tabi tutulmus ince taneli yada
tane kabalagtirmasi yapilmis malzemede, tane boyutu
homojen olmaktan uzak goriilmesine karsilik, her iki
durum i¢in, analiz gayesiyle ortalama lineer tane boyutu
hesaplama metodu uygulanmistir. Ortalama tane boyutu
ince taneli sikistirilmig siiperalasim i¢in 7 pm ve kaba
taneli sikistirilmis siiperalasim igin ise 50 pm. olarak 61-
culmiistiir.

Uretilen numunelerin homojen i¢ yap1 olusumla-
rin1 saglamak amaci ile HIP operasyonundan sonra nu-
munelere Y' ¢ozelti sicakliginin altinda bir saat 1s1l is-

leme tabi tutulmus ve suda ami sogutulmustur. Elde
edilen numunelerin i¢ yapr goriiniimleri Sekil 4’te ve-
rilmistir.
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(b)
Sekil4. PM Rene 95 siiperalasimin ince ve kaba taneli
olarak elde edilmis mikroyapilart
a) Ince taneli yapi, HIP edilmis, 1100°C’de 1 saat
sitilmis ve 3 saniye icinde suda ani sogutulmus
b) Kaba taneli yapi, HIP edilmis, 1200°C 'Y' cozelti

sicakligi lizerinde 2 saat 1sitilmig ve firin igerisinde 8

saatlik sogumaya birakilmus.
Her iki mikroyapida da BTS’larinin beyaz renkli
MC karbiirler ile gevrildigi ayrica tane iglerinde de MC
karbiirlerin seyrek ve keyfi bir dagilim gosterdigi dik-
kati gekmektedir. Ince tane simirlarinda goriilen beyaz
renkli beneklerin MC karbiir ve Y’ fazlarmin karigimi

seklindedir. Kaba tane yapili olarak elde edilmis
mikroyapidaki siyah renkli kaba beneklerin yine ikiz
tane goriiniimiinden kaynaklandigi tahmin edilmektedir.
Ikiz tane simrlar1 belirgin olarak resimde beyaz renkli
olarak goriilmektedir.

4. SONUCLAR

1. Bu calismada, Ni esasli TM siiperalagimi
Rene 95 metal tozlar HIP teknigi ile sikistiri-
larak kompozit iiretilmis ve HIP parametrele-
rinin kompozitin mikroyap: iizerine etkileri
deneysel olarak aragtirtlmigtir. y matrisi ige-
risinde ve tane smirlarinda MC karbiir olu-
sumunu stabilize etmek i¢in alasim tozlarinin
sikistirllmasinda iki asamali HIP operasyonu

kullanilmastir.
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2. HIP edilmis siiperalasim, temel olarak ince
taneli ¢ift mikroyapilt bir goriiniime sahip-
ken, yap1 igerisinde ince taneli dentritik bir
yapt ihtiva eden, deformasyona ugramamis
diizgin ~ dagilimli  toz  partikiilleriyle
karsilagil mugtir. Sikigtirma  esnasinda

v’ fazinin  mevcudiyeti  ince  tanelerin
bliylimesini minimum seviyede tutmustur.
! . . .
Y  fazimin mevcudiyeti, ayn1 zamanda, gift

fazli mikroyapinin meydana gelmesini ve ye-
niden kristallesmeyi tesvik etmistir. Yapinin
geri kalan kismi ince y matrisi iginde kaba

primer Yy ihtiva etmektedir. Primer y’ bo-

yutu y boyutuna yaklasik olarak esit oldugu
icin yapi ¢ift fazli bir gorliniim kazanmistir.

3. HIP operasyonuna tabi tutulmus ince taneli
ya da tane irilestirilmesi yapilmig malzemede,
tane boyutu homojen olmaktan uzak goriil-
mesine karsilik, her iki durum ig¢in, analiz ga-
yesiyle ortalama lineer tane boyutu hesap-
lama metodu uygulanmistir. Ortalama tane
boyutu ince taneli sikistirilmig siiperalagim
icin 7 um ve kaba taneli sikistirilmig
siiperalagim i¢in ise 50 pm. olarak olgiil-
miistir.
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