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OZET

YUKSEK LiSANS TEZi

MEKANIK ALASIMLAMA iLE URETILEN FeCoCrNi YUKSEK
ENTROPI ALASIMININ MiIKROYAPI VE MEKANIK OZELLIKLERINE
GELENEKSEL SINTERLEME VE SPARK PLAZMA SINTERLEMENIN
ETKIiSININ ARASTIRILMASI

ALI RIZA BALOGLU

Necmettin Erbakan Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisi

Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dah
Damisman: Prof. Dr. Hasan KOTAN
2022, 46 Sayfa
Juri

Prof. Dr. Hasan KOTAN
Do¢. Dr. Tuba BAHTLI
Dr. Ogr. Uye. Mustafa TEKIN

En az 5 element kullanilarak es atomik veya es atomik orana yakin bir sekilde kati eriyik
olusturduklar1 alasim tiiriine ylksek entropili alasim (YEA) denmektedir. Kisaca intermetalik fazlar
yerine basit kati ¢ozelti olusturan ve genel alasimlara gore daha iyi mekanik ve mikroyapisal 6zellik
saglayan alasimlar olarak da bilinmektedir. Son yillarda YEA konusunda yogun bilimsel ¢aligmalar
yapilmaktadir. Diger alagimlara kiyasla daha yeni bir malzeme tiirii olan YEA ‘lar, mihendislik
caligmalar1 i¢in umut verici ozellikler icermektedir. YEA sahip olduklar1 yiiksek dayanim/sertlik
degerleri, Uistiin aginma direnci, yiiksek sicaklik dayanimi, iyi korozyon ve oksidasyon dayanimi gibi
Ozelliklerinden dolay1 genis bir kullanim alanina sahiptir. Uzay ve havacilik endiistrisi, nikleer
endiistri, tasimacilik ve enerji endiistrisi gibi bir¢ok farkli alanda kullanilmaktadir. Bu malzemelerin
yeni nesil malzeme gelistirilmesi ve farkli uygulama alanlarinda potansiyel olusturacagi ve birgok
sektdrde geleneksel malzemelerin yerini alacag: 6ngoriilmektedir. YEA ‘lar1 dokiim ve toz metalurjisi
gibi farkli prosesler kullanilarak iiretilebilir. Toz metalurjisi ile tiretimde ise iiretilen tozlar1 bir iiriine
dontistiirmek icin preslemek ve sinterlemek gerekmektedir. Sinterleme esnasinda malzemenin maruz
kaldig1 sicaklik etkisi ise mikroyapiy1 degistirerek baslangic mekanik 6zelliklerinin kaybolmasina yol
acabilir. Bu tez c¢aligmasi kapsaminda yiiksek enerjili mekanik alagimlama yontemi ile nanokristal
yapida iiretilecek FeCoCrNi YEA tozlari hem geleneksel sinterleme yontemiyle hem de spark plazma
sinterleme yontemiyle bir y1gin (bulk) malzeme haline getirilmistir. Daha sonra her iki yontemle elde
edilen malzemeler gerek elde edilen yogunluk ve gozenek miktarlari, gerekse mikroyapisal degisim ve
mekanik dzellikler bakimindan mukayese edilmistir.

Anahtar Kelimeler: geleneksel sinterleme, mekanik alasimlama, nanokristal, sertlik, spark
plazma sinterleme, yiiksek entropili alasim



ABSTRACT
Master D. THESIS

INVESTIGATION OF THE EFFECT OF CONVENTIONAL SINTERING
AND SPARK PLASMA SINTERING ON THE MICROSTRUCTURE AND
MECHANICAL PROPERTIES OF FeCoCrNi HIGH ENTROPY ALLOY
PRODUCED BY MECHANICAL ALLOYING

Ali Riza BALOGLU

THE GRADUATE SCHOOL OF NATURAL AND APPLIED SCIENCE OF
NECMETTIN ERBAKAN UNIVERSITY

Department of Metallurgical and Materials Engineering
Advisor: Prof. Dr. Hasan KOTAN
2022, 46 Pages
Jury

Prof. Dr. Hasan KOTAN
Assoc. Dr.Tuba BAHTLI
Asst. Professor. Mustafa TEKIN

High entropy alloy (HEA) is the type of alloy in which at least 5 elements form a solid solution in an
equiatomic or close to equiatomic ratio. They are also known as alloys that form simple solid
solutions instead of intermetallic phases and provide better mechanical and microstructural properties
than conventional alloys. In recent years, extensive scientific studies have been carried out on HEAs
as they contain promising properties for engineering studies compared to other alloys. HEAs have
wide range of possible applications due to their high strength/hardness values, superior wear
resistance, high temperature resistance, good corrosion and oxidation resistance. Thus, they have the
potential to be used in many applications such as the aerospace industry, nuclear industry,
transportation and energy industries. It is foreseen that these materials will create potential in new
generation material development and different applications and will replace conventional materials in
many sectors. HEAs can be produced using different processes including casting and powder
metallurgy. In powder metallurgy production, it is necessary to press and sinter the produced powders
to turn them into a bulk shape or a product. The high temperatures necessary for full consolidation
during pressing or sintering can change the microstructure and lead to the loss of initial mechanical
properties. Thus, the main aim of this study is to produce nanocrystalline FeCoCrNi HEA from
elemental powders by using high energy mechanical alloying process and consolidate the obtained
nanocrystalline HEA powders into a bulk shape by using conventional sintering and spark plasma
sintering methods. After the sintering processes, the materials obtained by both methods were
compared in terms of density and microstructural changes and mechanical properties were
investigated.

Keywords: conventional sintering, hardness, high entropy alloy, mechanical alloying, nanocrystal,
spark plasma sintering
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SIMGELER VE KISALTMALAR

Simgeler

Fe : Demir

Co : Kobalt

Cr: Krom

Ni : Nikel

oy :Akma gerilimi

oo :Kristalin dislokasyon hareketine gosterdigi direnci
K : Malzemeye 6zgi mukavemet sabiti

d : Ortalama tane boyutu

T : Mutlak sicaklik

Kisaltmalar

FIB : Odaklanmis iyon demeti
GB : Tane sinir1

HMK : Hacim merkezli kubik
MA : Mekanik alasimlama

NK : Nanokristal

TEM : Gegirimli elektron mikroskobu
YEA : Yiiksek entropili alagimlar
YMK : Yizey merkezli kubik
XRD : X-1s1mlan difraksiyonu
GS : Geleneksel sinterleme

SPS : Spark plazma sinterleme
HSP : Hegzagonal siki paket

ASkonf : Konfigirasyon entropisi
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1. GIRIS

Tarih boyunca birgok farkli malzeme kesfedilmistir ve her malzemenin
kendine 6zgu 6zellikleri oldugu giin yiiziine ¢itkmistir. Ginimuzde bilimsel arastirma
yapan bilim insanlar1 gelistirilmis 6zellikler sergileyen malzemeler kesfetmek igin
calismalar yapmaktadir. Malzemelerin  mekanik 6zelliklerini iyilestirmek ve
gelistirmek i¢in birgok yontem uygulanmakta olup, tane boyutunu nano metre
seviyelerine diisiirerek malzemenin dayanimini arttirmak hem bilimsel hem de
uygulama olarak yaygin sekilde kullanilmaktadir (Koch, Scattergood ve ark. 2013).
Nano olgekli tane boyutuna sahip bu malzemeler nanokristal yapili malzemeler
olarak bilinmektedir. Tane boyutunun 1-100 nm arasinda degisiklik gosterdigi bu
malzemeler Ustin mekanik Ozellikleri sayesinde miihendislik ¢alismalarina konu

olmaktadir.

Yapilan ¢esitli ¢alismalar tane boyutundaki azalmanin (nanokristal boyuta
diisme) malzemelerin mukavemetini arttirdigini gostermistir. Bu bilgi dogrultusunda
malzemelerde tane boyutu kiigiiltme islemi ile akma gerilimi arasindaki iliski Hall-
Petch denklemi ile elde edilmektedir ve bu iliskiyi gosteren Denklem (1.1) ile

verilmektedir.

Oy = Oo+ kd_ll2 (1.1)

Denklemde verilen Ov- @kma gerilimini, co: dislokasyona kars1 gosterilen direnci, k:

malzemenin mukavemet sabitini ve d: Ortalama tane boyutunu gostermektedir (Jang
veKoch 1990).

Hall-Petch denkleminden yola ¢ikarak Sekil 1.1’de goriildiigii iizere tane
boyutundaki azalis malzemenin mukavemetini arttirmaktadir. Tane boyutu
kiiclildigli zaman tane sinirlar1 artmaktadir ve tane sinirlarindaki bu artis dislokasyon

hareketini zorlastirdig1 i¢in malzemenin dayanimini iyilestirmektedir (Gleiter 1991).



Mukavemet

Tane boyutu, d

Sekil 1.1. Mukavemet ve tane boyutu iliskisi (Tekin Nisan-2022).

Yaklasik birkag atom biiyiikligiinde olan tane sinirlari, tane iciyle mukayese
edildiklerinde duzensiz olarak isimlendirilirler ve malzeme igyapisindaki serbest
enerjinin artmasma neden olmaktadirlar (Saber, Kotan ve ark. 2013). Dolayisiyla,
metalik malzemelerde tane boyutunun nanometre seviyelerine diisiiriilmesiyle toplam
tane sinir1 alani artis gostermekte ve boylece, tane smirlar1 sistemin toplam serbest
enerjisinde biyuk bir artisa sebep olmaktadirlar (Koch 1993.). Serbest enerjisi artan
malzemelerde yiiksek sicakliklarda meydana gelecek tane biiylimesi bu malzemeleri
termal olarak kararsiz yapmakta ve gerek proses gerekse uygulama sicakliklarini
siirlandirmaktadirlar (Saber, Kotan ve ark. 2012). Bu sebepten dolay1 nanokrsital
yapida metal ve alagimlarinin tiretiminde siklikla kullanilan mekanik alagimlama gibi
toz metalurjisi yontemleriyle {iretilen alagimlarin daha sonraki siiregte preslenerek ve
sinterlenerek mekanik 6zelliklerinde dnemli bir kayip yasanmadan bir irtin haline
doniistiiriilmesi son donemlerde yaygin bir sekilde arastirilmaktadir (Parasiris
veHartwig 2000, Darling, Kapoor ve ark. 2015, Kotan, Darling ve ark. 2021, Ziaei,
Ebrahimzadeh ve ark. 2021, Moazzen, Toroghinejad ve ark. 2022).



2. KAYNAK ARASTIRMASI
2.1. Yuksek Entropili Alasimlar (YEA)

Metalik malzemeler hayatimizin her boliimiinde ihtiya¢ duyulan mekanik,
fiziksel ve kimyasal 6zelliklere gore birgok farkli alanda kullanilmaktadir (Kotan,
Darling ve ark. 2021, Wang, Nutor ve ark. 2022). Malzemelerin istenilen bu
Ozellikleri igyapilariyla dogrudan iligkili olmakla beraber, igyapida olusturulacak
degisiklikler ile metalik malzemelerin kullanim alanlar1 genisletilebilmektedir
(Suryanarayana 2005). Bu yiizden, yiiksek/diisiik sicaklik uygulamalari, aginma
ortami, korozif ortam, yiik altindaki mekanik diren¢ gibi etkenlere maruz
kalabilecegi durumlar icin malzemeler sirekli degisime ve gelisime ihtiyag
duymaktadir. Su ana kadar, aliiminyum ve alasimlar1 (Ma 2014), paslanmaz celikler
(Suryawanshi 2017, Kotan, Polat ve ark. 2021), nikel esash siiper alasimlar (Tsali
2014.) ve oksit dagilimiyla mukavemetlendirilmis alagimlar (Toualbi 2013, Kotan
2019) basta olmak iizere yapisal malzeme olarak kullanilan metalik malzemeler
Uzerine pek ¢ok calismaya konu olmustur. Geleneksel alasimlandirma ile Uretilen bu
malzemelerde alasim elementinin  smirli  olmast ve bu elementlerin  faz
diyagramlarinda uzak bolgelerde kalmasi, yani ¢ok diisik oranlarda
alasimlandirilmalar1 bu alasimlarin 6zelliklerinin ileri miithendislik g¢alismalar1 igin

gelistirilmesini durduran unsurlardan en 6nemli kisimlarini olusturmaktadir.

Ulkelerin hem ekonomik hem de teknolojik alanda gelismesi ve rekabet
edebilmesi, yukarida bahsedilen ve ileri teknoloji uygulamalari igin yetersiz kalan
geleneksel malzeme veya Uretim yontemlerinin yerini alacak yenilik¢i yaklagimlarin
kullanilmas: ile mimkin olabilmektedir. Bu sebepten dolayr son zamanlarda
mekanik 6zellik olarak daha verimli yeni bir alasim grubu gelistirilmis ve bu alasim
grubu Yuksek Entropili Alasimlar (YEA) olarak adlandirilmistir (Yeh, Chen ve ark.
2004, Cantor 2014). YEA konseptinde herhangi bir element gozetmeksizin en az 5
elementin atomik olarak %5 ile %35 gibi ylksek bir aralikta bir araya gelmesi ile
alasim olusturulmaktadir (Tekin 2021.). YEA olusturmak tzere kullanilan
elementlerin esit veya esite yakin atomik oranlarda bir araya gelmesi ile birlikte elde

edilen ylksek konfigursayon entropisi (ASkonf), genellikle tek veya iki fazli basit bir



kat1 ¢ozelti seklinde hacim merkezli kiibik (HMK) (Jien-Wei 2006.), ylzey merkezli
kiibik (YMK) veya hegzagonal siki1 paket (HSP) fazlarinda olmalarini saglamaktadir
(Sheng 2011.).

Kullanilan element ilavelerinin oraninin yiiksek olmasi, element sayisinin
fazla olmasi ve ilave olarak diisiikk oranlarda ikincil fazlarin olusmasi nedeniyle bu
yapida olan sistemler ¢ok bilesenli sistemler olarak da isimlendirilmektedir (Cantor,
Chang ve ark. 2004). YEA konseptinin olusmasinda en az 5 elementin bir arada
bulunmasi1 gerektigi belirtilse de konfigiirasyon entropisinin 1R ile 1,5R arasinda
oldugu 4 elementli Orta Entropi Alasimlarinda (OEA) da yapida tek veya birden
fazla kati ¢ozelti elde edilebilmektedir (R: Gaz sabiti: 8,314 kJ/mol.k) (Gali
veGeorge 2013). Bu yiizden OEA‘lar farkli ¢alismalarda YEA olarak
adlandirilmakta olup YEA’lar ile yakin termodinamik olusum kosullarina ve yapisal
Ozelliklere sahiptirler (Yeh 2013.). Son yillarda yapilan bazi bilimsel ¢aligmalarda
OEA’larin ayn1 YEA’lar gibi ustiin mekanik ozellikler gosterdigi gozlemlenmistir.
Bu baglamda, Gali ve arkadaslar1 (Gali veGeorge 2013) yaptiklari ¢alismada 4
elementli FeCoCrNi ve 5 elementli CrMnFeCoNi alagimlarina ayni sartlarda ve
cesitli sicakliklarda g¢ekme testi uygulayarak birbirlerine benzer sonuclar elde

etmislerdir.

Yeni bir alagim grubu olarak ifade edilen YEA’lar1 giincel literatiirde
iilkemizde ve diinyada arastirmacilar tarafindan yogun bir sekilde c¢alisilmaktadir.
YEA‘larin yiiksek dayanim/sertlik ve asinma direnci, Yyuksek diisiik sicaklik
stinekligi, oksidasyon direnci, yiiksek korozyon ve yuksek kirilma toklugu ve nano-
boyutlu ¢ozelti olusturmaya uygun yapist ile mithendislik uygulamalart i¢in iyi bir
alagim oldugu gosterilmistir (Moschetti, Xu ve ark. 2020, Sadeghilaridjani, Ayyagari
ve ark. 2020, El-Atwani, Alvarado ve ark. 2021, Moghaddam, Samodurova ve ark.
2021, Chen, Chen ve ark. 2022, Polat, Tekin ve ark. 2022, Tekin veKotan 2022).
Sekil 2.1°de CrCoNi, orta entropi ve yiiksek entropi alagimlari ile yaygin kullanilan

alagimlarin mukavemet ve kirilma toklugu degerleri verilmektedir.
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Sekil 2.1. CrCoNi, OEA ve YEA ile yaygin kullanilan alasimlarin mukavemet ve kirilma toklugu
degerleri (Liu 2019.).

2.2. Yuksek Entropi Kavram

Yiiksek entropili alagimlar kavraminda Hume-Rothery kurallar1 6n plana
cikmaktadir. Hume-Rothery kurallar1 bir karistmin  katt  ¢ozelti  olusturup
olugturamayacagini belirlemek amaciyla kullanilan bir yontemdir ve YEA’lar i¢in de
bu sekilde ¢6zen ve ¢oziinen elementlerin ¢cdzindrlikleri Hume-Rothery kurallarina
uygun bir sekilde belirlenmektedir (Mizutani 2005). Hume-Rothery kurallarina gore
¢Ozicii ve ¢ozlinen atomlarin kristal yapilar1 benzer olmalidir. Ayrica ¢oziinen ve
¢ozen atomlarin atom yarigaplar1 arasindaki fark %15°den fazla olmamalidir, valans
elektron sayilarin1 ve elektronegatiflik degerleri birbirine benzerlik gostermelidir.
Alasim elementlerinin birbirleri igerisinde karisimini bu parametreler etkiledigi i¢in,
karisim entalpisini bu parametreler belirlemektedir. Bilesenlerin ¢6ziiniirliiklerinin
siirli oldugu sartlarda, bilesene dayali kati1 ¢ozelti elde edilebilmektedir ve kati
eriyigin her oranda gerceklesmesi durumunda bu sistem izomorf sistem olarak
tanimlanmaktadir. Genellikle ikili sistemlerde siirekli kati eriyik olusturmak zor bir

durum oldugu i¢in bu sistemler ¢ok yaygin olarak goriillmemektedir (Miracle 2014.).



Genellikle ikili veya iglii sistemlerde yaygin olarak bilinen bu kati
¢ozeltilerin, 6zellikle dort ve daha fazla bilesenlerin bir arada bulundugu faz
diyagramlarinin  merkezinde elde edilip edilemeyecegi detayli olarak
bilinmemektedir. YEA ‘larin ortaya ¢ikmasini ve YEA ile ilgili ilk ¢alismalar
gerceklestiren Yeh ve arkadaslarn ile Cantor ve arkadaslari esit veya esite yakin
atomik oranlarda ¢ok bilesenli kompozisyonlar hazirlama fikrini ortaya atmislardir
(Cantor, Chang ve ark. 2004, Yeh, Chen ve ark. 2004). Ikili sistemlerde esit ya da
esit oranlara yakin bir sekilde bilesenler ile maksimum entropi degerinin elde
edilebilecegi ve bilesen sayisinin artirilmasina bagli olarak entropinin maksimum
degerini alacagi fikri yiiksek entropili alasimlarin kesfedilmesinin temelini
olusturmaktadir. Sekil 2.2’de iki bilesenli alasimlarin karisim entropi degisimi

verilmektedir (Tekin Nisan-2022).

Karsim Entropisi

A B bileseni miktar1 —— B

Sekil 2.2. iki bilegenli sistemlerde karigim entropisinin degisimi (Murty 2019).

Uretilen bir bilesigin yiiksek entropi degerlerini icinde bulundurmasi, kafes
gerilmesi, faz olusum kinetigi ve alasim &zellikleri tizerinde buyuk bir etkiye sahip
oldugu bilinmektedir. Artan yiiksek karigim entropisinin en 6nemli etkisi

elementlerin ¢ozlintirliglint arttirmak ve ayrica intermetalik bilesenler yerine basit



fazlar ve mikroyapilar olusmasina etki etmesidir (Miracle 2014.). Duzensiz ve ideal
bir ¢ozelti i¢in, mole bagli diizenleme entropisi Denklem (2.1)’de gosterilmektedir.
Yiiksek entropili alasimlarin entropi siniflandirilmasini yapmak i¢in entropi karisim
hesab1 agagidaki denklem ile gerceklestirilir. Verilen denklemde R: Gaz sabiti (8.31
J/K mol), N: Bilesen sayisin1 gostermektedir.

ASiangm - RIN(N) @.1)

Sekil 2.3’te konfigiirasyon entropisine bagli olarak entropili alagimlarin
smiflandirilmasi gosterilmektedir. En diisiik konfigiirasyon entropisine (ASkonf < 1,0
R) sahip olan alagim diisiik entropili alasimlar olarak tanimlanmaktadir. Diger alasim
smiflandirilmasi ise (1,0 R < ASkonf < 1,5 R) ile orta entropili alasimlar ve son
olarak (ASkonf > 1,5 R) ile yiiksek entropili alasimlar olarak tanimlanmaktadir.
Yiiksek entropili alagimlar ile orta entropili alasimlarin arasinda 1,5R konfiglrasyon
entropisi gibi bir fark bulunmaktadir. Konfigurasyon entropisinin (ASkonf ) 1,5R
oldugu noktada, orta entropili alasimlar ile yiiksek entropili alagimlarin birbirinden

ayrildigi bolge olarak tanimlanmaktadir (Carroll 2015.).

Yuksek Entropili Alagimlar

Orta Entropili Alagimlar

Diisiik Entropili Alagimlar

Askonf < 1,0 R

1,0 R < ASkont < 1,5 R

Askonf > ],5 R

Sekil 2.3. Konfigiirasyon entropisine bagli olarak entropi alagimlari

Yiiksek entropili alagimlarda ASkont degeri 1,5 R’den biiyiik olmalidir. Saf
metaller i¢in bu deger 2 R olabilir. Entropili alagimlarin siiflandirilmasi Sekil 2.4 ile

ifade edilmistir.



ASkonf > 15R Yiiksek Entropili Alagimlar

I

1,0 R<ASkonf <15R Orta Entropili Alagimlar

Diisiik Entropili Alagimlar

I 1

ASkonf < 1,0 R

Sekil 2.4. Karisim entropilerine gore yiksek entropili alagimlarin simiflandirilmas: (Murty
2019, Murty, Yeh ve ark. 2019).

Yukaridaki denklem kullanilarak hesaplama yapildiginda ana elementin 1 ila
2 arasinda oldugu alasimlar diisiik entropili, 3 ila 4 arasinda ana alagim elementinden
olusan alasgimlar orta entropili alasimlar ve son olarak bes ve istii ana alagim

elementinden olusan alagimlar ise yiiksek entropili alagimlar olarak tanimlanmistir.

2.3. Yuksek Entropili Alasimlarm Ozellikleri

Yiksek entropili alagimlar birbirleriyle uyumlu olan bir¢ok elementi
biinyesinde bulundurdugu i¢in mekanik ve mikroyapisal Ozellikleri geleneksel
alagimlarla mukayese edildiginde daha iyi bir seviyede oldugu bilinmektedir (Kareer,
Waite ve ark. 2019). Cogu zaman alasim elementleri malzemelerin davraniglarini
degistirerek istenilen o6zelliklerin elde edilmesini saglamak, mekanik Ozelliklerini
gelistirmek ve daha iyi seviyeye c¢ikartmak amaciyla ilave edilmektedir (Yang
veZhang 2012). Bu sayede geleneksel alasimlarin karsilayamadigi 6zellikleri yiksek
entropili alagimlar ile kolay bir sekilde ayrica kisa bir siirede elde edilme imkanina

sahip olurlar. Elde edilen baslica iistiin 6zellikler maddeler halinde verilmistir.

e Yiiksek dayanim ve sertlik,

e Yiiksek aginma direnci,

e Yiiksek sicakliklarda yiksek 1s1 dayanimi
e C(Cesitli ortamlarda ¢alisma imkana,

o Agirhigin diisiik olmast,

e Kolay sekil almast,



e Yiiksek manyetik 6zelligi,

e Cevreye zarar vermemesi (Kaya 2011).

2.4. Yiiksek Entropili Alasimlarda Temel Etkiler

Yiiksek entropili alasimlarda 4 temel etki malzemenin mikroyapisal ve

mekanik 6zelliklerine etki etmektedir. Bu etkiler su sekildedir;

e Yiksek entropi etkisi,

e Kafes carpilmalarin etkisi,

e Yavas diflizyon etkisi

o Kokteyl etkisi olarak belirtilmektedir.

2.4.1. YUksek entropi etkisi

Yiiksek entropili alagimlari olusturan ana elementlerin sayisi fazla oldugu igin
mekanik 6zellik agisindan kirillgan bir yapida ve karmasik mikroyapili malzemeler
olusacag fikri bu tip alasimlarin yaygin olarak ¢alisilmasini kisitlanmigtir. Bu fikrin
aksine birbirleri ile uyumlu elementlerin bir arada bulunmasi basit mikroyapili ayrica
cogu zaman tek bazen de iki sayida fazdan meydana gelen malzemeler olusturdugu
gozlemlenmistir (Polat, Tekin ve ark. 2022). Bu bilesiklerde yiksek entropi etkisi
sayesinde biyik bir dlcude elementlerin ¢oziiniirliikleri artirilarak intermetalik faz
olusumunun engellenmesi istenmistir ancak bazi sartlarda YEA’lar igerisinde bazi
elementler arasinda intermetalik fazlarin olusmasina ragmen, bu ara bilesikler diger

elementlerden de yiiksek oranlarda igermektedir (Tekin Nisan-2022).

YEA’larin karisim entropisi, sicakligin artmasi ile yukselirken bosluk
miktarindaki artigin ve zayif baglarin artan ¢oziiniirliigiiniin hesaplanmasinda yaygin
olarak bilinen bir etken olarak karsimiza ¢ikmaktadir. Buna ek olarak, intermetalik
bilesiklerin ana elementlerin ¢Ozunirliigiini artirdigr da bilinmektedir. Karigim
entropisi ile sicakligr gosteren kistim (TASkangim), sicaklik artisi ile entropinin daha
baskin olacagini gostermektedir. Bu sebepten dolayr YEA’lar yiiksek entropi
degerlerine sahip oldugundan dolay1 kat1 eriyiklerin ve meydana gelen intermetalik
fazlarinin ¢oziliniirligiinii gelistirmektedir. Bu alasimlar o6zellikle yiiksek sicakliga

maruz kaldiginda basit ¢oklu element fazlar1 olusturmaktadir (Tekin Nisan-2022).



2.4.2. Kafes ¢arpilmalari

Yiiksek entropili alagimlar1 olusturan atomlarin yapisi geregi, cok elementli
bir kafesin icinde, tim atomlar birbirlerine simetrik bir sekilde baglanamazlar ve bu
sorun kafes yapisinda ciddi bir sekilde bozulma meydana getirmektedir. Bu durumda
ki etkiye YEA i¢in kafes ¢arpilmalarin etkisi veya siddetli latis distorsiyonu etkisi
denilmektedir (Zhang 2014, Miracle 2017). Literatiirdeki ¢esitli ¢alismalar ylksek
entropili alasimlarda hacim merkezli kiibik (HMK) yapisina sahip olan YEA’larin
mukavemetlerin daha fazla oldugunu bildirmektedir (Zhang 2013). Sekil 2.5’te HMK
yapiya sahip kafes c¢arpilmalari sematik olarak goOsterilmistir. Sekil 2.5
incelendiginde saf metaldeki yapida atomlarin diizgiin bir sekilde dagildig:
goriilmektedir ancak buna karsilik olarak 5 bilesenli alasimin kafes yapisi
incelendiginde atomlarin boyutunun farkli olmasindan kaynakli ortaya ¢ikan bu kafes
yapisinda siddetli latis distorsiyonuna maruz kalmasindan dolayr bozulmalar
gorulmektedir. Cesitli ¢alismalar sonucunda ¢ok bilesenli kafes ¢arpilmalar1 XRD
piklerinin siddetlerinde bir azalmaya sebep verdigi bilinmektedir (Zhang 2014). Sekil
2.6’da siddetli latis distorsiyona ugramis bir kafes yapisinin goriinimii ve bu
durumun XRD piklerinde meydana getirdigi degisimler gosterilmektedir (Yeh 2007).
Sekli 2.6 incelendiginde XRD’lerdeki pik siddetleri farklilik gostermektedir. Diizenli
kafes yapisina sahip olan saf metaller ile diizensiz kafes yapisina sahip olan yiiksek
entropili alasimlarin XRD’lerindeki pik siddetleri karsilastirildiginda saf metallerde
daha siddetli piklerin ortaya ¢iktig1 agikga gortlmektedir (Yeh 2007).

Saf Metal S Bilesenli Alasim

HMK YAPI HMKYAPI

Latis distorsiyonu mevcut degil Latis distorsiyonu mevcut

Sekil 2.5. Saf metal ile yiiksek entropili alagimlara ait kafes yapilarm sematik gortintimii (Murty
2014,).
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Sekil 2.6. Latis distorsiyonu etkisinin Bragg kirinimi tizerindeki sematik gosterimi: a) Es
atomlardan olusan kafes yapis1 b) Farkli biiytikliikteki atomlarin kat1 ¢dzeltisi olan
distorsiyona ugramis kafes, ¢) XRD siddeti tizerinde sicaklik ve distorsiyon etkileri (Yeh
2007).

2.4.3. Yavas difiizyon etkisi

Yiksek entropili alagimlarinin mikroyapisal ve mekanik 6zelliklerine etki
eden bir diger faktdr yavas difiizyon etkisidir. YEA’larin saf metaller ve diger
alagimlarla difiizyon katsayilar1 kiyaslandiginda ¢ok diisiik oldugu belirtilmektedir.
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Difiizyon katsayilarinin diisiik olmasmin sebebi kisaca kafes carpilmalari olarak
belirtilmektedir (Tekin, Polat ve ark. 2022). YEA’larda difiizyon gergeklesmesi
beklenirken nano boyutta ¢okeltiler olusmaktadir ve bu c¢okeltiler difiizyona etki
etmektedir. Yapilan bir caligmada difiizyon hizinin saf metallerde en fazla,
YEA’larda ise en az oldugu belirtilmistir (Zhang 2014). YEA'lar i¢in yavas difiizyon
etkisi ¢cok Onemlidir. Bu etki ile tane irilesmesinin yavaslamasi, mikroyapisal
Ozelliklerin belirlenebilmesi, ince taneli bilesiklerin olusumu gibi bir¢cok olay
gerceklesmektedir (Tekin, Polat ve ark. 2021). Ayrica faz olusumunda biiyiik bir
etkiye sahiptir ve bu etki sayesinde diflizyon bariyer kaplamalari olarak da
kullanilabilmektedir. Alasimin i¢inde bulanan element sayisinin artmasi difiizyon
hizin1 azaltmaktadir. Bu konu Uzerine Tsai ve arkadaslarinin (Tsai 2014.) yapmis
oldugu bir calismada YEA’larda ki element sayisinin artmasi ile difiizyon hizlarinin

daha yavas oldugu kanitlanmistir.

2.4.4. Kokteyl etkisi

Yiiksek entropili alasimlarda kokteyl etkisi, tek bir element ile elde
edilemeyen Ozelliklerin 4-5 elementin bir araya gelerek elde edilmesi olarak
aciklanmaktadir. YEA’lardaki kokteyl etkisi, farkli alasim elementlerinin eklenmesi
ile yiksek entropili alagimlarin 6zelliklerinin ve kompozisyonlarin degistirilmesinde
biiyiik bir rol oynamaktadir (Murty 2014,). Ornegin Sekil 2.7°de g0sterilen
FeCoCrCuNiAl yiiksek entropili alasimin i¢inde Aliminyim (Al) igerik miktarinin
degistirilmesi ile alasimin sertlik degerinde, kafes yapisinda ve latis sabiti degerinde

meydana gelen degisiklikler gosterilmektedir.
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Sekil 2.7. Farkli x degerlerine sahip FeCoCrCuNiAl alagim sisteminin sertlik degerleri ve
latis sabitleri A) Alasimin sertlik degerleri B) YMK yapida latis sabiti degerleri C) HMK
yapida latis sabiti degerleri (Yeh 2004).

Sekil 2.7 incelendiginde Al oraninin degistirilmesi ile birlikte yulksek
entropili alagimin mekaniksel ve mikroyapisal ozelliklerinde buylk bir o6l¢ide
degisikliklerin oldugu goriilmektedir. Literatiirdeki calismalar incelendiginde Al
oraninin degistirilmesi ile sertlik degerinin artmasinda etki ettigi goriilmektedir. Bu
calisma sonucunda yiiksek entropili alasimin kafes yapisi énce YMK ve HMK
yapilarinin bir arada bulundugu, daha sonra ise HMK yapisina doniisiimiin oldugunu
goOstermektedir. Boylece yiiksek entropili alagimin mukavemetinde artis meydana

geldigi gozlemlenmistir (Tekin Nisan-2022).

2.5. Yiiksek Entropili Alasimlarin Uygulama Alanlari ve Ozellikleri

YEA’larin uygulama alanlart ve kullanim 6zellikleri maddeler halinde

verilmistir.

e Motor malzemeleri — yiiksek sicaklik ve oksidasyon dayanimi,
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o Nukleer malzemeler — diisiik ndtron absorbe ve yiiksek sicaklik dayanimu,

e Takim malzemeleri — ylksek asinma direnci, yiiksek sicaklik dayanimi, darbe
dayanimi, yuksek oksidasyon dayanimi,

e Atik yakma — korozyon, yiiksek sicaklik, asinma ve oksidasyon dayanimi,

e Refrakter bina kaplama — yangin esnasinda yiiksek sicaklik dayanima,

e Hafif nakliye malzemeleri — yiksek slriinme ve dayanim, tokluk ve
islenebilirlik,

e Yiksek frekansli iletisim malzemeleri — yiksek manyetiklik ve yuksek
elektriksel dayanim,

e Fonksiyonel kaplamalar — yiiksek asinma dayanimi, anti-bakteriyel 6zellik,

e Hidrojen depolama malzemeleri — maliyet ucuzlugu, hidrojenin hacimselligi
ve gravimetrik yogunlugu,

e Siper iletkenler — yiiksek sicaklik dayanimi

e Ucak malzemeleri — yiiksek korozyon ve yiliksek mukavemet dayanimi,

e Protez malzemesi — biyolojik olarak uyumlu,

e Kesici malzemeler — Yiksek tokluk,

e Nikleer endustri — yuksek korozyon direnci,

e Hiz celikleri — yiiksek sertlik dayanimi (KAYA 2021).

2.6. Nanokristal Yapih Malzemelerin Yiiksek Enerjili Mekanik Alasimlama
Yontemi fle Uretilmesi

Yiiksek entropili alagimlarin iiretiminde bir¢ok yontem kullanilmaktadir
(Ulmer, Chen ve ark. 2021, Chen, Chen ve ark. 2022, Ozturk, Alptekin ve ark. 2022,
Tekin, Polat ve ark. 2022, Wang, Nutor ve ark. 2022). YEA {retiminde kat1 hal
Uretim yontemi olarak en fazla kullanilan yontem mekanik alasimlama olarak
karsimiza ¢ikmaktadir. Yiiksek enerjili mekanik alagimlama yonteminde islem sirasi
su sekilde verilmistir. Tlk olarak ¢alisma kapsaminda kullanilacak olan elementlerin
hesaplamalar sonucunda belirlenen oranda karistirilmasi ile birlikte tozlar enerjisi
yuksek degirmenlerde islem gérmektedir. Bu islem homojen bir yap1 elde etmek

amaciyla yapilmaktadir ve homojen bir yap1 olusana kadar devam etmektedir (Koch
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1992). Sekil 2.8’de kati hal iiretim yontemi olan mekanik alagimlama yonteminin
sematik gorinimu verilmistir. Sekilde 2.8’de goriildiigii gibi tozlar ve bilyalar
arasindaki yiiksek enerjili etkilesim ile olusan toz parcacik karisimi gosterilmektedir
(Zhang 2014).

Sekil 2.8. Mekanik alasimlama islemi.

Mekanik alagimlama yonteminde kullanilan birgok parametre vardir ve bu
parametreler es zamanli birbirleriyle etkilesim igerisinde oldugundan dolay1 dikkat
edilmesi gereken bir durumdur. Istenilen dzellikte bir homojen yapinin elde edilmesi
igin ¢esitli parametrelere dikkat etmek gerekmektedir. Bu parametreler asagida

maddeler halinde verilmistir.

e Ogiitme isleminin siiresi

e Qgiitme isleminin ortami/atmosferi
e Kaullanilan bilya/toz oran1

e Ogiitiicii tipini

e Bilyalarin cinsini

e Ogiitme isleminin sicakligmi

Mekanik alagimlama isleminde toz partikilleri bilyalar ile carpigmasi
sebebiyle sikistirma kuvvetlerinin etkisiyle pargalanmaktadir. Mikro dévme islemi,
yiksek kinetik enerjiye sahip olan bilyalar tarafindan etkilesime giren pargaciklarin
kiimeler seklindeki degisiklikleri gergeklestirmekte, ancak tozlarin bu tiir
deformasyonu kdtlede gdzle gorulur bir degisiklik olmadigimi gostermektedir. Toz

partikullerinin birbirleriyle karisimi, diflizyon mesafesini olduk¢a azaltmaktadir. Bu
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islemler sonucunda bir miktar ¢oziinme goriilse de alagim tozunun kimyasal bilesimi

icin homojen bir yapida oldugunu séyleyemeyiz (Tekin Nisan-2022).
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Sekil 2.9. Ogiitme siiresinin tane boyutu ve mikro gerilme tizerine etkisi (Tekin Nisan-2022).

Sekil 2.9 incelendiginde &giitme siiresine bagli olarak tane boyutunun

kiigiildiigti  gorulmektedir. Mekanik alasimlama yOnteminin Dbitis evresinde,
numunenin tane boyutunda biyidk bir olglide kigilme meydana gelmektedir.
Mekanik alasimlama yonteminin son evresinde, toz partikiller yari kararli bir yapi

meydana getirmektedir (Kotan, Polat ve ark. 2021).

2.6.1. Ogiitme siiresi

Ogiitme isleminin siiresi hem ogiitiiciiniin bilya/toz oranina hem de
ogiitliciinun tipine gore degisiklik gosterdigi i¢in 6giitme siiresi mekanik alagimlama
icin dikkat edilmesi gereken 6nemli bir konudur. Ayrica bu islem sirasinda toz
parcacikta meydana gelen sofuk kaynaklanma ve kirilmanin denge konumuna
gelmesinin ardindan 6giitme isleminin tamamlanmasi gerekmektedir. ideal denge
saglandiktan sonra iglem durdurulmazsa alasimda istenmeyen intermetalik fazlar

olusabilir bu yilizden ¢ok dikkat edilmelidir (Koch 1992).
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2.6.2. Ogiitme ortamy/atmosferi

Mekanik alasimlama (MA) isleminde 6giitme ortami iretilecek alasimin
ozelliklerini etkilemektedir (Polat veKotan 2021). Ayrica mekanik alasimlama
prosesinde kullanilan bilye ve kavanozlarin ayni tip malzemeden yapilmis olmasi,
birbiriyle tepkimeye girme olasiligini en aza indirecektir. Mekanik alasimlama islemi
sirasinda tozlarin oksijen ile tepkimeye girmesini engellemek amaciyla toz
partiktller genellikle argon veya helyum gazli ortamda bekletilerek kapatilir (Polat,
Batibay ve ark. 2020).

2.6.3. Ogiitiicii tipi

Mekanik alasimlama isleminde bir¢ok 6giitiicii tipi kullanilmaktadir ancak en
fazla tercih edilen ogiitiicii tipi daire seklinde donen yiiksek enerjili mekanik
alasimlama degirmenlerdir. Bu degirmenlerde doénen yatay bir tabla vardir ve bu
tabla dondiigii siirece bilyeler metal tozun iizerine diiserek tozlarin kirilmasini
saglanmaktadir ve tozlarin kirilmasi parcacigin tane boyutunun kiiciilmesine neden
olmaktadir. Ogiitiicii hazne saat yoniiniin tersi bir sekilde donme hareketi
yapmaktadir. Bu degirmenin ¢aligma prensibi Sekil 2.10°da gosterilmistir. Ayrica,
mekanik alasimlama isleminde 6giitme hiz1 kullanilacak olan cihazin sistemine gore
farklilik  gostermektedir. Ogiitme hizinin  ¢ok yiiksek olmasi durumunda toz
parcaciklarinda istenmeyen fazlar olusabilmekte, hizin diisiik oldugu durumlarda ise

alasim olusturulamazken tane boyutunda da kigilme elde edilememektedir.
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Sekil 2.10. Degirmenin galigma prensibi (Suryanarayana 2001, ).

2.7. Nanokristal Yapih Metalik Malzemeler

Nanokristal yapili malzemelerin Uretilmesi ve mikroyapisal ve mekanik
Ozelliklerinin  gelistirilmesinde kullanilan en 6nemli plastik deformasyon
yontemlerinden biri de mekanik alasimlama yontemidir (Carl C. Koch 2007, Koch
2007, Koch, Scattergood ve ark. 2010). Mekanik alagimlama yontemi, element
haldeki tozlarin proses esnasinda birbirlerine yakin oranlarda karigtirllmasiyla
tekrarli olarak kaynama (birlesme), kirilma ve yeniden kaynama islemlerine tabi
tutuldugu yiiksek enerjili bir 6giitme islemidir (Suryanarayana 2001, , Kotan, Darling
ve ark. 2013, Mohanty 2017).

Yiiksek enerjili mekanik alasimlama isleminin uygulanmasinin temel sebebi
kullanilan malzemenin tane boyutunu nano seviyelere disilirip malzemenin
mukavemetini arttirmak oldugu diistiniilebilir (Suryanarayana veKoch 2000, Koch,
Scattergood ve ark. 2010). Bu islem sayesinde enerjinin elementel toz parcaciklarina
aktarilmasiyla alagimlandirma meydana gelmektedir (Kotan 2015). Ayrica
malzemenin cinsine bagl olarak tane boyutu yaklasik 20 nm seviyelerine kadar
distiriilebilmektedir (Kotan, Darling ve ark. 2014, Polat, Batibay ve ark. 2020).
Bhattacharjee ve arkadaslarimin (Bhattacharjee 2014) c¢alismasinda mekanik
alasimlama ile tretilerek sonrasinda spark plazma sinterleme (SPS) yontemi ile

konsolide edilen CoCrFeNiMn alasimmin mikroyapt ve mekanik ozellikleri
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incelenmistir. Rapor edilen bu calismada Ogiitme siliresinin malzemenin tane
boyutundaki degisimini ortaya c¢ikartmistir. Tane boyutunun 12 saat Ogiitme

sonrasinda 21,3 nm iken 60 saat 6giitme sonrasi 12,7 nm diistiigli raporlanmistir.

2.8. Nanokristal Yapih Metalik Tozlarin Konsolidasyonu

Mekanik alasimlama ile nano Olcekli bir mikroyapiya sahip toz partikuller
uretilmektedir (Kotan veDarling 2017, Cetin, Polat ve ark. 2021). Elde edilen bu
nanokristal yapili tozlarin bir {irline doniistiiriilebilmesi i¢in preslenmesi ve
sinterlenmesi gerekmektedir (Kotan veDarling 2018). Soguk metal tozlarinin
sikistirtlmasi plastik akma meydana getirmektedir, bu yiizden metal tozlarinin soguk
preslenmesinde, dayanimi arttiritlmis olan nanokristal metaller icin yiiksek basinglara
ihtiya¢ duyulmaktadir (Kotan 2016). Bu sebepten dolayr soguk pres ile oda
sicakliklarinda  gergeklestirilecek  sikistirma  islemlerinde malzemeler teorik
yogunluga ulasamamaktadir (Kotan, Saber ve ark. 2012, Kotan, Darling ve ark.
2013). Ayrica soguk pres islemi tamamlandiktan sonra ilave 1sil islemler ile toz
metalurji ile Uretilen malzemelerin yogunluklari arttirilabilmektedir (Polat, Canbolat
ve ark. 2021). Sicak pres, yiiksek sicaklik ve basinglarda metaller igin plastik
deformasyona izin verdigi i¢in yogunlasmaya yardimci olmaktadir (Griinberger
1997. ). Teorik yogunluklara ulagmak i¢in gerekli diizeyde bir basing ve sicakligin
bir kombinasyonu gerekmektedir. Bu sebepten dolay1, termal kararli malzemelerin ve
yapisal uygulamalarda kullanilabilecek yiiksek yogunluklu gelistirilmis malzemeler
elde etmek i¢in konsolidasyon kosullarindan yararlanmak gerekmektedir. Bu kosullar

sicaklik ve basingtir.

2.8.1. Geleneksel sinterleme (GS)

Geleneksel sinterleme yontemi malzemenin yiiksek sicakliklarda birbirine
temas eden pargaciklarin baglanmasini saglamaktadir ve taneler arasindaki bu
baglanma ergime sicakliginin altinda meydana gelmektedir ve kati halde bulunan
atom hareketleriyle olusmaktadir (Kotan 2019, Sekhar, Shifin ve ark. 2021).
Geleneksel sinterleme yontemiyle yiiksek entropi alasimlari tretilmektedir. GS
yonteminin kullanildig1 6rnek bir ¢alismada AlCoCuNiTi yiiksek entropili alasimi

mekanik alasimlama yontemi kullanilarak iiretilmistir (Kaya 2011). Uretimi

19



tamamlanan YEA’lara sicakliga bagli olarak degisen mikroyap: Ozelliklerini
gostermek i¢in alagimlara birgok farkli sicakliklarda sinterleme islemi uygulamistir
ve alasimin mikroyap1 ve mekanik 6zelliklerini incelemistir. Bu yontem kullanimi
gorece kolay olmasina ragmen basing uygulanmadigl igin sinterleme sonrasinda
gozenek miktar1 daha fazla olabilir ve buna bagli olarak gdzenek miktari artmakta ve
malzeme mekanik ozellikleri zayiflamaktadir. GOzenek miktarinin azalmasi igin
yiiksek sinterleme sicakliklar1 ve sreleri gerekir, bu durumda da mikroyapida
meydana gelecek asir1 tane biiytimeleri baslangicta elde edilen mekanik 6zelliklerin

kaybolmasina neden olabilmektedir (Kotan veDarling 2015).

2.8.2. Spark plazma sinterleme (SPS)

Mekanik alagimlama yontemi elde edilen YEA tozlarmin bir {iriine
dontistiirilebilmesi icin tane boyutunda onemli biliylimeye yol agmadan gozenek
miktarmi diisiirecek sinterleme islemlerine ihtiya¢ duyulmaktadir. Birgcok farkl
sinterleme yontemi vardir fakat son yillarda malzemelerin mekanik 6zelliklerinin
gelismesini saglayan SPS yontemi literatiirde ¢ok yaygin olarak kullanilmaktadir
(Peng, Lu ve ark. 2021, Sekhar, Shifin ve ark. 2021, Ziaei, Ebrahimzadeh ve ark.
2021, Moazzen, Toroghinejad ve ark. 2022). Bu yontem, tek yonlii basing ve elektrik
akimmin birlikte uygulamasi sonucunda 1sitma etkisi ile beraber numunelerin
sinterlenme prosesi olarak bilinmektedir (Praveen 2013.). SPS yonteminde, grafitten
olusan bir kalip igine konulan numunenin ylzeyine darbeli akim uygulamayi
icermektedir, es zamanli olarak yaklasik 100 MPa'lik bir basingta numune tizerine
uygulanmaktadir. Uygulanan akimla birlikte pargacigin ara yiziinde kivileim
plazmasi olugmaktadir ve bu plazma pargacigin ani bir sekilde 1sinmasina sebep
olmaktadir. Bu olay sinterleme siiresini oldukca kisaltmaktadir. Alagimlanmis
numunenin istenilen yogunluga ulasmasi igin yiiksek sicakliklarda uzun sure
bekletilerek sinterlemenin aksine sinterlemenin ¢ok kisa bir siire igerisinde
gerceklestigi SPS yonteminin kullanilmasi nanokristal yapida malzeme {iretim
yontemleri igin son derece 6nemlidir. SPS yonteminde yiiksek sicakliklara kisa bir
stirede ulagilmas1 sayesinde tane boyutunun irilesmesi i¢in yeterince vakit
bulamamasindan dolay1r elde edilen YEA’lar1 mekanik olarak daha iyi 0zellik
gostermesi beklenmektedir (Fu Z. 2013, Fu Z. 2013, Fan Q. 2014).
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Sekil 2.11. SPS cihazi sematik goriinimi (Sadeghilaridjani, 2020)

Spark plazma sinterleme metodu, geleneksel sinterleme islemlerine gore daha
kisa siire gerektirmesinin yaninda, daha hizli olmasi ve yiiksek teknoloji igermesi
sonucunda ortaya ¢ikan ¢ok etkili bir yontemdir (Saheb 2012. ). Ayrica bu islem ile
geleneksel sinterleme ile sinterlenmesi zor olan malzemeler yiiksek 1sitma hizlarinda
elde edilebilmekte olup, sonucunda nanokristal yapili numunelere ulasilabilmektedir
(Li 2020.). Bu sayede gozenek miktarinin azalmasi ile birlikte yogunluk degerinin
artmas1 verimli bir sinterleme islemi gergeklestirildigini kanitlamaktadir. SPS ile
konsolide edilen numuneler genellikle daha iyi nanokristallik, yiiksek yogunluk ve
homojen bilesimler saglar (Saheb 2012. ). Literaturdeki SPS uygulanan drnek bir
calisma incelendiginde zirkonyum karblr seramiklerinin spark plazma sinterleme
yontemi ile retildigi ve bu yontemin tercih edilme sebebinin ZiC seramiklerinin
sahip oldugu gii¢lii kovalent baglarinin sagladig: yiiksek ergime sicakligi ve difiizyon
katsayisinin diisiik olmasindan dolay1 geleneksel sinterleme yodntemi ile istenilen

yogunlugun elde edilememesidir (Murty B. , 2019).

2.9. FeCoCrNi Yuksek Entropili Alasimlar

FeCoCrNi yiiksek entropi alagimlar1 tek fazli yizey merkezli kibik (YMK)
kat1 ¢ozeltiye sahip ve gelistirilmis mekanik Ozellikler gosteren yaygin olarak
arastirilan bir alasimdir (Polat, Tekin ve ark. 2022). Ornek bir ¢alismada, Ma ve
arkadaglar1 (Ma 2020) ark ergitme yontemi ile FeCoCrNi YEA’sii iiretmis ve bu
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alasimin akma dayanimini 240 MPa, sertligini ise 156 HV degerinde oldugunu
gozlemlemistir. He ve arkadaslari (He 2016.) FeCoCrNi YEA’sm1 vakum ark
ergitme yontemini kullanarak iiretmislerdir ve mikroyap: ve mekanik o6zellikleri
aragtirarak nihai ¢cekme mukavemeti 453 MPa oldugunu bildirmislerdir. FeCoCrNi
YEA'larn da i¢inde bulundugu metalik malzemelerin mekanik 6zelliklerinin, tane
boyutunun nanometre seviyelerine kadar indirilmesi ile daha da artirilabilecegini
bildirmislerdir. Ornek bir calismada, Praveen ve arkadaslar1 (Praveen 2013.)
mekanik alagimlama yontemini kullanarak FeCoCrNi YEA’in1 iiretmislerdir ve bu
alasimin tane boyutunun 35 nm sertligi ise 400 HV degerinde oldugunu

bildirmislerdir.
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3. MATERYAL ve YONTEM
3.1. Tozlarin Hazirlanmasi

Yiiksek entropili alagimlarin iiretilmesinde ilk asama uygun elementlerin
belirlenip argon gazli koruyucu atmosfer ortaminda hazirlanmasidir. Proje
kapsaminda kullanilan elementler Fe, Co, Cr, Ni olarak belirlenmistir. Tozlar atomca
%25 olacak sekilde es atomik olarak ayarlanmigtir ve Uretilecek olan ylksek entropili
alasimlar argon gazli koruyucu atmosfer ortaminda oksijen ve nem orami 0,5
ppm’den az olan bir ortamda hazirlanmistir (Tekin veKotan 2022). Uretilecek
alasimi1 olusturan toz miktarlar1 Sekil 3.1 ile gosterilen hassas terazide tartilmustir.
Uygun miktarda tozlar tartildiktan sonra hazirlanan toz karisimi sertlestirilmis
sizdirmaz ¢elik tutucular igine konulup mekanik alasgimlamaya hazir hale
getirilmistir. Projenin bu kismi Necmettin Erbakan Universitesi Metalurji ve

Malzeme laboratuvarinda gergeklestirilmistir.

Sekil 3.1. Elementlerin tartilmasinda kullanilan Glove Box igindeki hassas terazi

3.2. Yiiksek Enerjili Mekanik Alasimlama Yo6ntemi

Proje kapsaminda firetilecek olan yiliksek entropili alagimlar koruyucu
atmosfer ortaminda hazirlanmistir ve Sekil 3.2 ile verilen SPEX 8000D model

yuksek enerjili bilyeli degirmen kullanilarak tiretilmislerdir. Baslangi¢ olarak yiiksek
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saflikta element olarak uygun miktarda eklenecek yiiksek saflikta tozlar ile 440C
paslanmaz celik bilyeleri oksijen ve nem seviyelerinin 0,5 ppm’in altinda oldugu
argon atmosferinde sertlestirilmis sizdirmaz c¢elik tutucular igine yerlestirilmistir.
Yiiksek enerjili bilyeli degirmenler oda sicakliginda 1800 rpm’de calistirilmistir.
Ogiitme siresi (20 saat), bilye/toz oram1 (10:1) ve Ogiitiicii kaba koyulacak toz
miktar1 (5,1 g) denemeler sonucunda ve literatlir taramasi neticesinde tespit edilmistir
(Tekin veKotan 2022). Soguk kaynaklanmay1 6nlemek amaciyla bir proses kontrol
maddesi olarak agirlikca %0,7 dodekan kullanilmis ve mekanik alagimlama sonrasi
24 saat boyunca oda sicakliginda vakum islemi ile toz karigimindan
uzaklastirilmistir. Ogiitme islemi sonunda ¢elik tutucu koruyucu atmosfer ortaminda
(Glove Box) agilmistir ve bir sonraki isleme kadar iiretilen tozlar bu ortamda
muhafaza edilmistir. Projenin bu kismi Necmettin Erbakan Universitesi’nde

gerceklestirilmistir.

-

Sekil 3.2. Mekanik 6giitme/alasimlama ile nano tanelere sahip toz iiretiminin sematik gosterimi. a)
Tutucu igindeki toz ve bilye etkilesimi, b) tutucu igindeki iki bilye arasinda kalan tozun plastik
deformasyonu, ¢) uygun orandaki toz ve bilyelerin tutucuya yerlestirilmesi, d) koruyucu atmosfer
ortaminda kapatilan tutucunun yiiksek enerjili 6giitiicliye yerlestirilmesi (Kotan 2013).

3.3. Geleneksel Sinterleme (GS)

Yiiksek enerjili mekanik alagimlama islemi tamamlandiktan sonra toz alagim
numunelerin mikroyapisal ve mekanik 0Ozelliklerini belirlemek icin numunelere
soguk presleme islemi uygulanmistir. Oda sicakliginda 4 mm capinda ve her biri

yaklasik olarak 5 mm kalinlikta numunelere preslenmistir. Sekil 3.3 ile presleme
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cihazi gdsterilmistir. Projenin bu kismi KTO Karatay Universitesi laboratuvarinda

gerceklestirilmistir.

Sekil 3.3. Soguk presleme cihazi

Mekanik alasgimlama ile iretilen ve soguk preslenen YEA’lar1 farkli
sicakliklarda Sekil 3.4 ile verilen atmosfer kontrollii firinda sinterlenmistir.
Sinterleme islemi tamamlandiktan sonra tozlar arasi gozenek miktar1 ve malzeme
yogunlugu analiz edilmistir. Sinterleme, birbirleri ile etkilesim icinde olan
pargaciklarin yiiksek sicakliklarda birbirlerine baglanmasini saglamaktadir (Castro
2012.). Bu baglanma, ergime sicakliginin altinda kati halde atom hareketleriyle
olusmaktadir (Bose 1991). Alasimlama ve dodekanin uzaklastirilmasindan sonra
geleneksel sinterleme islemi igin sicaklik 1000 °C ve 1100 °C olarak ayarlanmistir ve
sinterleme islemi tamamlanmistir. Sinterleme islemi igin Sekil 3.4’te gosterilen
Protherm marka 1s1l islem firmi kullanilmig ve sinterleme sonrasi tozlar firin
igerisinde sogumaya birakilmistir. Projenin bu kismi Necmettin Erbakan Universitesi

malzeme laboratuvarinda gerceklesmistir.

AANAANN
ANAAAL

Sekil 3.4. Geleneksel sinterleme firini
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3.4. Spark Plazma Sinterleme (SPS)

Mekanik alagimlama ile iiretilen yiiksek entropi alasim tozlari Sekil 3.5°te
gosterilen spark plazma sinterleme (SPS) yontemi kullanilarak sinterlenmistir.
Geleneksel sinterleme yontemlerinde yiiksek sicakliklara ulasilmak uzun bir siire
gerektirdiginden YEA’larin tane boyutunda biiylime gortilmektedir. Bu sorunu
ortadan kaldirmak i¢in mekanik alasimlama ile {iretilmig yiiksek entropili alagim
tozlar1 SPS ile sinterlenmistir. SPS, toz pargaciklari arasinda olusan bosluklar
darbeli akim vasitasiyla sarj ederek ve yliksek sicakliklarda anlik olarak iiretilen
spark plazmalarin etkili bir sekilde uygulanmasiyla hem diisiik sicakliklarda hem de
kisa siirelerde sinterlemeyi ve pargaciklar arasi baglanmayr miimkiin kilan yeni
gelistirilen bir sinterleme yontemidir (Mamedov 2002.). Hazirlanmig olan tozlar
1000 °C ve 1100 °C de 50 MPa basing altinda yaklasik 10 dakika SPS islemi
uygulanarak gerceklesmistir. Projenin bu kismi Eskisehir Teknik Universitesi ile
ortak yapilmis olan calismalar kapsaminda gergeklestirilmistir. SPS isleminde

kullanilan parametreler Tablo 3.1.’de verilmistir.

Tablo 3.1. Bu ¢aligmada {iretilen numuneler ve SPS parametreleri

Numuneler Sicakhik Isitma hizi Basing Sure
1 1000 °C 100 °C/dk 50 MPa 8 dk
2 1100 °C 100 °C/dk 50 MPa 10 dk
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Sekil 3.5. Spark plazma sinterleme firin1 gematik gosterimi (Sadeghilaridjani, 2020).

3.5. Sinterlenen Numunelerin Metalografik Hazirlanmasi

Malzemelerin mikroyapt ve mekanik Ozelliklerinin belirlenebilmesi igin
cesitli islemlerden gegmesi gerekmektedir. Zimparalama isleminde dikkat edilmesi
gereken bazi kurallar su sekilde siralanabilir. Numunenin her bir zimparanin
ylizeyine esit bir sekilde basing uygulanmasina, yiizeyde olusan ciziklerin sadece
zimparaya ait olmasina, olusan bu ¢iziklerin ayn1 dogrultuda olmasina, numunenin
zimparaya tek yoOnlii olarak siiriilmesine, islemin su kullanilarak yapilmasma ve
sonraki zimparanin 90° dik bir agida uygulamasina dikkat edilmelidir. Sekil 3.6°da
verilen cihazin bir bolimii zimparalama diger bolimii ise parlatma igin
kullanilmigtir. Parlatma isleminin amaci mimkin oldukga dizgiin, ciziksiz ve ayna
goriniimune benzer bir yiizey olusturulmasidir. Yukaridaki kurallara uygun bir
sekilde hem zimparalama hem de parlatma islemi uygulanmistir. Projenin bu kismi

KTO Karatay Universitesi’nde gerceklestirilmistir.
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Sekil 3.6. Zimparalama ve parlatma cihazi

3.6. Mikro Yapisal Karakterizasyon ve Mekanik Ozelliklerin Tespiti
3.6.1. Mikro-sertlik

Toz olarak iiretilen malzemelerin sertlik deneylerinin yapilabilmesi i¢in dnce
preslenmesi ve daha sonra metalografik islemlerden gecirilmesi gerekmektedir.
Sertlik deneyi malzemede sicaklifa veya sinterleme prosesine bagli olarak meydana
gelebilecek tane biiyiimesi ve mikroyapisal gelisimin tespiti olarak kullanilabilir. Bu
tez ¢alismasinda kullanilan yontemde, sertligi 6l¢iilecek olan numunelerin Gzerine,
taban kism1 kare piramit seklindeki bir u¢ batirilmistir ve 100 gf yiik uygulanmistir.
Daha sonra yiikk kaldirilmigtir ve meydana gelen izin koésegen uzunluklar
hesaplanmigtir. Denklemde P: uygulanan yiik d: uygulanan yiikten olusan kdsegen

uzunlugudur.

H,= 1,854 P/ 2 (3.1)

Ideal sonuglar elde etmek igin her numune yiizeyinde belirli noktalar segilip

10 farkli 6lglim alinmigtir. Alinan bu 6lglimlerin aritmetik ortalamasi hesaplanarak
sertlik degeri belirlenmistir. Sertlik testleri Necmettin Erbakan Universitesi

biinyesinde bulunan ve Sekil 3.7 ile verilen mikro sertlik cihaz1 kullanilarak

gergeklestirilmistir.
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Sekil 3.7. Mikro sertlik cihazi

3.6.2. X-isinlar1 kirmmim teknigi (XRD)

XRD analizleri kullanilarak (PANalytical EMPYREAN) mekanik alasimlama
prosesi sonrast hedeflenen alasim ve kristal yapinin olusup olusmadigi test edilmistir.
Ayrica, hem geleneksel sinterleme de farkli sicakliklardan sonra hem de SPS
prosesinden sonra numuneler XRD ile analiz edilerek sicakliga bagl olarak
mikroyapida faz donilisiimiiniin olup olmadig: tespit edilmistir. Ayrica Scherrer
yontemi kullanilarak alagimlarin tane boyutlart hesaplanmistir. XRD sonuglarina
bagli olarak Scherrer yontemi (H.Kotan, 2013) uygulanmasi 30-50 nm den kuguk

tane boyutlar i¢in dogru degerler vermektedir.

D=09A / B.Cos© (3.2)

D: ortalama kristal boyutu, A: kullanilan X-151n1 dalga boyu, B: yar1 pik genisligi
(radyan) ve O: Bragg kirmim agisidir. XRD analizlerinde dislokasyon yogunlugunu
hesaplamak i¢in kullanilan esitlik Denklem 3.2 de kullanilmistir.

pD=23(£)"?/D.b (3.3)
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D: ortalama kristal boyutu, b: dislokasyonun burgers vektori, €: i¢ gerilmeyi ifade

etmektedir.

3.6.3. Mikroskop analizleri

Mekanik alagimlama ile iiretilen ve hem geleneksel sinterleme ile hem de
SPS yontemi ile bir yigin malzeme haline getirilen numunelerin mikroyapisal
analizleri, FElI marka odaklanmis iyon demeti mikroskobu (FIB) ve gegirimli
elektron mikroskobu (TEM) kullanilarak gerceklestirilmistir. Mikroyap1
karakterizasyonu ve tane boyutu analizi igin Toz metalurjisi yontemi ile Uretilen
tozlardan geleneksel sekilde TEM numunesi hazirlamak, konsolidasyonun
mitkemmel olmadigi durumlar i¢in miimkiin degildir. Bu nedenle FIB
mikroskobu hem numunelerin tane boyutlarini incelemek hem de bu
numunelerden uygun incelikte TEM numunesi hazirlamak i¢in kullanilmustir.
Hem FIB hem de TEM analizleri igin gerekli caligmalar hizmet alimi1 kapsaminda
BILKENT-UNAM biinyesinde gergeklestirilmistir.

3.6.4. Sinterlenen numunelerin yogunluk testleri

Hem geleneksel sinterleme ile farkli sicakliklarda sinterlenen hem de SPS ile
sinterlenen numunelerin yogunluk olc¢timleri Arsimet prensibi kullanilarak tespit
edilmistir. Bu dogrultuda numuneler metal bir aski ile saf su icerisine daldirilacak ve
+ 0.001 gr hassasiyetteki terazi ile Ol¢imleri yapilmistir. Yogunluk ol¢imleri
sonrasinda karsilagtirma yapilarak hem sinterleme yontemine gore hem de sinterleme
sicakliklarina gore elde edilecek yogunluk degerleri tespit edilip ve buna bagl olarak
da malzeme i¢inde kalan gozenek miktarlar1 yorumlanmistir. Yogunluk test sonuglari
dogrultusunda hangi sinterleme yonteminin kullanilarak daha yogun bir malzeme

elde edildigi gézlemlenmistir.
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4. ARASTIRMA ve SONUCLAR

Gergeklestirilen ¢aligmalar kapsaminda yuksek enerjili mekanik alasimlama
yontemi ile nanorkistal yapida iiretilen yiiksek entropili alasim, iki farkli sinterleme
yontemi kullanilarak bir yigin (bulk) haline getirilmistir. Bu ¢alismalar kapsaminda
toplamda 5 adet numune elde edilmistir. Bu numuneler sirasiyla mekanik alasimlama
yontemiyle 6giitiilmiis nanokristal yapida tozlar, 1000 °C ve 1100 °C de geleneksel
sinterlenmis numuneler ve 1000 °C ve 1100 °C de spark plazma ile sinterlenmis
numunelerdir. Elde edilen bes numunenin mikroyapisal ve mekanik ozellikleri

incelenmis ve ¢ikan sonuglar agagidaki boliimlerde yorumlanmustir.

4.1. Yogunluk Sonuclari

Proje kapsaminda elde edilen bes numune igin yogunluk oranlar1 Tablo
4.1°de gosterilmistir. Ogiitiilmiis ve oda sicakliginda soguk preslenmis numunenin
bagil yogunlugu beklenildigi gibi %50 ile en az yogunluga sahip numune oldugu
ortaya ¢ikmigtir. En fazla bagil yogunluga sahip olan numune ise %98,5 orani ile
SPS yontemi ile 1100 °C sicakliginda sinterlenen numunedir. Bunun sebebi yiiksek
sicakliklarda ve uygun basing altinda numunelerin birbirine baglanmasi ile gozenek
miktarinin azalmasi olarak yorumlanmigtir. Geleneksel sinterleme ile 1000 °C ve
1100 °C sinterlenen numunelerin yogunluklari sirasiyla %70 ve %75 olarak
hesaplanmistir. Yapilan c¢aligmalar sonucunda sicakligin artmasi ile yogunlugun
arttig1 gozlemlenmistir. Bunun sebebi yiiksek sicakliklarda kiitle tasmiminin daha
hizli ve daha yogun bir sekilde ger¢eklesmesi olarak yorumlanmaktadir. Sinterleme
yOntemine bakilmaksizin sicakligin artmasi ile bagil yogunlugun arttigini literattrde
gerceklestirilen ¢alismalarda bildirilmistir (ASLAN 2020). Sonug olarak geleneksel
sinterleme ile spark plazma sinterleme kiyaslandiginda sicaklik ve basincin birlikte
etkin bir sekilde kullanildigi SPS yontemi uygulanan numunelerin daha yiiksek

yogunluga ulastig1 gézlemlenmistir.
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Tablo 4.1 Uygulanan iglemler ve elde edilen yogunluk degerleri

islemler Yogunluk (g/cm?®) |
Ogiitiilmiis (soguk 0.500
preslenmis) '
SPS 1000 °C 0.930
SPS 1100 °C 0.985
GS 1000 °C 0.700
GS 1100 °C 0.750

4.2. Kristal Yap1 Incelemeleri

XRD analizleri kullanilarak mekanik alagimlama prosesi sonrasi hedeflenen
alasim ve kristal yapinin olusup olusmadigi, sinterleme sonrasinda ise kristal yapida
olusacak degisimler ve faz analizleri gerceklestirilmistir. Sekil 4.1° de tez

kapsaminda tiretilen 5 farkli numune i¢in XRD goruntuleri verilmektedir.

¢ ¢ FCC o Cr,C,
. ¢ SPS 1100
° ° °
5 J SPS 1000
= AN
o))
o
>
G.S 1100
P it S
G.S 1000
.Jk A ,
MJ/‘\\ Ogutilmus
T T T T T T
40 50 60 70 80

20 (Derece)

Sekil 4.1. FeCoCrNi alagiminin XRD sonuglari
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XRD grafikleri incelendiginde, ana alasimimn XRD sonuglarinin daha Once
bildirilen galismalarla tutarli oldugu ve tek fazli YMK kat1 ¢6zeltisinin elde edildigi
goriilmektedir. Ayrica, XRD pik analizleri ile tespit edilen tane boyutu mekanik
alasimlama prosesinden sonra yaklasik olarak 13 nm’dir. Shang ve arkadaslari
mekanik alagimlama ile {tretilen FeCoCrNi YEA'sinin mikroyapisal gelisimini
incelemis ve alagimin 6giitme sonras1 YMK kristal yapisinda oldugunu ve yaklasik 6

nm tane boyutundan olustugunu bildirmektedir (Shang 2017).

Sinterleme Oncesi ve sonrast XRD pikleri karsilastirildiginda, mekanik
alagimlamadan sonra XRD piklerinde gozlenen genislemenin, tane boyutunun
inceltilmesinden ve yiiksek enerjili mekanik alasimlama esnasinda meydana gelen
yogun kafes geriliminden kaynaklandig:i bilinmektedir (Kotan 2018.). Mekanik
alagimlama sonrast XRD piklerinin genisledigi, sinterleme sonrasi ise keskinlestigi
Sekil 4.1°de gorilmektedir. Bu durumun sebebi, yiiksek enerjili mekanik alasimlama
sirasinda i¢ kafes sekil degistirmelerinin rahatlamasi ve tanelerin belirli bir dereceye

kadar irilesmesi ile agiklanabilir.

Sinterleme islemlerinin alagimlarda 1100 °C'ye kadar yapisal degisikliklere
neden olmadigi, yani mekanik alasimlamadan sonra elde edilen YMK kat1 ¢ozelti
fazinin yiiksek sicakliklarda sinterlemeden sonra yapisal kararliliklarini korudugu
goriilmiistiir. Bunun sebebi ise, bu calisma kapsaminda iiretilen YEA ‘nin degerlik
elektron konsantrasyonunun (VEC) 8,0'dan yiiksek olmasidir. Ayrica, SPS ile
sinterleme sonrasinda mikroyapida karbiir olusumunu gosteren ilave pikler tespit
edilmistir. Baslangigta yiiksek saflikta alasim tozlar1 kullanilmasina ragmen
sinterleme sonras1 mikroyapida olusan karbiir fazlar1 mekanik alagimlama esnasinda
yapiya eklenen proses kontrol ajan1 ve SPS prosesinde kullanilan grafit kaliptan
gelen karbon kontaminasyonundan oldugu literatiirde belirtilmektedir (Tekin, Polat
ve ark. 2021). Geleneksel sinterleme ile Gretilen numunelerde karbiir fazlarinin XRD
ile tespit edilememis olmasi, bu fazlarinin mikroyapidaki oraninin XRD ile tespit
edilebilecek seviyeden daha diisiik olmasiyla agiklanabilir. Bulgularimiza benzer
sekilde, FeCoCrNi YEA'nin tavlanmasindan sonra karbiir olusumu daha Once

Praveen ve arkadaslari tarafindan rapor edilmistir (Praveen 2013.).
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4.3. Mikroyap1 Analizleri

Geleneksel ve SPS sinterleme siregleri  tamamlanan  numuneler
mikroyapilarinin belirlenmesi i¢in numune hazirlama islemlerinden gegirilmistir.
Daha sonra geleneksel ve SPS ile sinterlenen numuneler sirasiyla FIB ve TEM
mikroskoplar1 ile analiz edilmistir. Sekil 4.2°de 1100 °C sicakliginda geleneksel
sinterleme sonrasi elde edilen numuneye ait diisiik ve yliksek biiyiitmelerdeki FIB
goriintiileri verilmektedir. Mekanik alagimlamadan sonra yaklasik olarak 13 nm
olarak tespit edilen tane boyutunun 1100 °C sicakligindaki geleneksel sinterlemeden
sonra 1,5 um seviyesine yiikseldigi goriilmektedir. Tane boyutundaki bu hizli artig
sinterleme sicakligindaki artis ile birlikte tane biiyiimesi i¢in itici giiclin artmasindan
dolayidir. Ayrica, sinterleme sonrast mikroyapida ikizlenmenin de oldugu

gorulmektedir.

ikizlenme

|

Sekil 4.2. 1100 °C’de geleneksel sinterleme sonrasi numunenin (a) diistik ve (b) yiiksek biiyiitmedeki
FIB goruntuleri

Sekil 4.3’te verilen mikroyapisal TEM goruntileri 1100 °C'de SPS
uygulandiktan sonra alasimin (a) aydinlik alan ve (b) karanlik alan gorlntuleri ile
birlikte (c) secili alan kirmim deseni ve (d) tane boyut dagilimi verilmektedir.
Karanlik alan kullanilarak yapilan 6l¢iimlerde tane boyutu yaklasik 355 nm olarak
belirlenmistir. Boylelikle 1100 °C’de sinterlenen numunelerin tane boyutunda
blylme olmasina ragmen ultra kiigiik tane boyutu kararliliginin korundugu ve elde
edilen tane boyutunun geleneksel sinterleme ile elde edilen mikroyapidan daha
kiiciik oldugu tespit edilmistir. Ayrica Sekil 4.3’te (b) goriintlisii incelendiginde

yapida SPS islemi sonrasi ikinci fazlar olustugu (karbiir fazlar1) tespit edilmis ve sar1
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ok isaretleri ile bu fazlar gosterilmistir. XRD grafiginde yer alan pikler ile tespit
edilen ikinci fazlar bdylece TEM segili alan kirmim deseni Sekil 4.3 (c¢) ile de

dogrulanmustir.

Ortalama= 355 nm

Second
phases

Tane boyutu (nm)

Sekil 4.3. 1100 °C’de SPS uygulanan numunenin TEM goriintileri. (a) aydmnlik alan, (b) karanlik

alan, (c) se¢ili alan kirmnim deseni ve (d) tane boyutu dagilimi.

4.4. Sertlik Testleri

Sertlik testleri, sinterleme yontemi ve sicakligimin etkilerini incelemek igin
uygulanmis  olup, mikroyapisal degisimler ile mekanik 6zelliklerinin
iliskilendirilmesi i¢in kullanilmistir. Sekil 4.4 ile gosterilen grafikte yuksek enerjili
mekanik alasgimlama yontemi ile {iiretilen FeCoCrNi ylksek entropili alasimina

uygulanan iglemler ve sertlik degerlerinin degisimi goriilmektedir.

Mekanik alagimlama ile 6giitiilmiis ve herhangi bir islem gérmemis YEA nin
en yiiksek sertlik degerine sahip oldugu goriilmektedir (477 £ 20 HV). Mekanik
alasimlanmig YEA'larin artan sertligi, nanoboyutlu tanelerin olusumuna ve yiiksek

enerjili mekanik alagimlama sirasinda olusan yiiksek kusur yogunluguna
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baglanmaktadir (Kotan veDarling 2017). Geleneksel sinterleme yontemlerinde
alagim tozlarinin yiiksek sicakliklara uzun siire maruz kalmasi sebebiyle nanoboyutlu
alagimlarda tane biiyiimesi meydana gelebilmektedir. Bunun sonucunda mekanik
alagimlama sonrasi elde edilen YEA’lar kiyaslandiginda sertlik degerinin daha diigiik
oldugu goriilmektedir. Buna bagli olarak 1000 °C ve 1100 °C sicakliklardaki
geleneksel sinterleme islemlerinden sonra sirasiyla 260 ve 215 HV degerinde
sertlikler elde edilmistir. Artan sinterleme sicaklifiyla birlikte sertlikte meydana
gelen azalma, artan sicaklikla birlikte diflizyonun ve tane blyUmesi icin var olan itici
giiciin artmast ve buna bagh olarak daha fazla tane biiyiimesinin meydana
gelmesindendir. SPS prosesi ile sinterleme sonrasinda, mekanik alasimlama sonrasi
elde edilen sertlik degeriyle mukayese edildiginde, sertlikte diisiis meydana gelmis
olmasma ragmen SPS ile elde edilen numunelerin sertlik degerlerinin geleneksel
sinterleme sonucunda elde edilen numunelerin sertlik degerlerinden yiiksek oldugu
goriilmektedir. Ornegin, 1000 °C ve 1100 °C sicakliklarindaki SPS prosesinden
sonra alagimin sertlik degerlerinin sirasiyla 285 ve 371 HV oldugu Sekil 4.4 ile
gosterilmektir. SPS ile sinterleme sonrasi elde edilen daha yiiksek sertlik degerlerinin
sebebi ise SPS prosesinin daha kisa slirede tamamlanmasi ve buna bagli olarak tane
bliylimesinin geleneksel sinirlemeye gore daha diisiik olmasidir. Ayrica, SPS prosesi
esnasinda, grafit kaliptan gelen karbon kontaminasyonuna bagli olarak yapida
fazlaca olusan karblir fazlar1 da artan sertlige katki saglamaktadir. Bununla birlikte,
geleneksel sinterleme ile elde edilen sertlik degerlerine kiyasla, SPS ile elde edilen
numunelerde artan  sinterleme sicakligimin  malzeme  sertligini  arttirdig
goriilmektedir. Bunun sebebi ise artan SPS sicakligr ile birlikte grafit kaliptan gelen
karbon kontaminasyonun artmasi ve buna bagl olarak da mikroyapida olusan karbiir
fazlarinin hacim oraninin artmasi olarak yorumlanabilir (D.J. Bacon 1973). Sekil 4.1
ile verilen XRD sonuglar1 analiz edildiginde de yiiksek sicaklikta uygulanan SPS
sinterlemesinde yapida olusan karbiir fazlarinin daha biiylikk hacimde oldugu

gorilmektedir.
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5. GENEL SONUCLAR

Bu tez calismasi kapsaminda yiiksek enerjili mekanik alagimlama yontemi ile
nanokristal yapida iiretilen FeCoCrNi yiiksek entropili alasim tozlar1 hem geleneksel
sinterleme yontemiyle hem de spark plazma sinterleme yontemiyle bir y1gin (bulk)
malzeme haline getirilmistir. Daha sonra her iki yontem ile elde edilen numuneler
yogunluk, yapisal ve mikroyapisal degisimler ile sertlik Ozellikleri bakimindan

mukayese edilmistir.

1) Yiksek enerjili mekanik alagimlama ile iiretilen nanokristal yapili FeCoCrNi
yuksek entropili alagimin kristal yapist incelendiginde YMK yapida oldugu ve bu
yapinin 1100 °C sicakliklardaki geleneksel ve spark plazma sinterleme

proseslerinden sonra dahi korundugu tespit edilmistir.

2) Yiksek sicakliklardaki sinterleme sonrasinda FeCoCrNi alagimimin yapisinda
YMK fazinin disinda Cr;Cs karbiir fazinin da olustugu tespit edilmistir. Olusan
karblir fazinin sebebi proses kontrol ajani ve grafit kaliptan gelen karbon

kontaminasyonu olarak yorumlanmistir.

3) Spark plazma ve geleneksel sinterleme tane boyutu bakimindan mukayese
edildiginde SPS proses sonrasinda mikroyapinin daha kiiciik ortalama tane boyutuna

sahip oldugu mikroskop analizleri ile tespit edilmistir.

4) Spark plazma ve geleneksel sinterleme sertlik bakimindan mukayese edildiginde
SPS yontemi sayesinde daha sert malzeme elde edilmistir (371 HV — 215 HV). Elde
edilen bu yiiksek sertlik daha diisiik tane boyutu ve daha yiiksek hacimde olusan

karbiir fazlarina baglanmistir.

5) Spark plazma ve geleneksel sinterleme yogunluk bakimindan mukayese
edildiginde SPS yontemi ile daha diisiik gézenek miktari ve buna bagl olarak da

daha yiiksek yogunluk degerlerinin elde edildigi goriilmiistiir.

6) SPS yonteminde elde edilen sonuglara bagl olarak, basincin ve sicakligin birlikte
uygulanmasi ve hizli bir yontem olmasi sebebi ile daha kiiciik tane boyutunda ve

daha diisiik bosluk oranina sahip YEA’larinin tiretildigi sonucuna ulasilmistir.
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