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Bu calismada Hf ilaveli ve ilavesiz 304L paslanmaz ¢elik alagimlari mekanik alagimlama
yontemi kullanilarak nanokristal yapida iiretildi ve 1100 °C'ye kadar degisen sicakliklarda tavlanmistir.
Mekanik alagimlama ile iiretilen ve tavlanan numunelerin faz doniisiimii ve tane biiyliimesi, x-1gin1
kirinimi (XRD), gegirimli elektron mikroskobu (TEM), ve odaklanmis iyon demeti mikroskobu (FIB)
teknikleri kullanilarak incelenmistir. Farkli sicakliklarda ve farkli siirelerde uygulanan XRD analizleri ile
sicaklik, zaman ve kompozisyona bagli olarak meydana gelen faz doniisiimlerinin kinetik incelemeleri
gercek zamanli olarak tespit edilmistir. Tavlama sicakliklari ve alasim kompozisyonunun malzeme
mekanik 6zellikleri {izerindeki etkisinin tespit edilebilmesi i¢in sertlik ve mikroyap1 arasindaki iliskiden
faydalanilmigtir. Calisma kapsaminda elde edilen sonuglar denge halinde yiizey merkezli kiibik (YMK)
yapiya sahip olan 304L paslanmaz ¢eliginin mekanik alasimlama esnasinda meydana gelen yogun plastik
deformasyon sebebiyle hacim merkezli kiibik (HMK) kristal yapiya sahip martenzit fazina doniistiigiinii
gostermistir. Mekanik alasimlama sonrasi elde edilen HMK yapinin tavlama isleminden sonra kismi
olarak YMK yapiya doniistiigii tespit edilmistir. Bununla birlikte, 1100 °C'de gerceklesen tavlama
islemlerinden sonra bile denge yapisinin (YMK) elde edilemedigi ve oda sicakligina sogutma sonrast
yaklasik %50 YMK ve %50 HMK kristal yapilarinin bir arada bulundugu mikroyap: elde edilmistir.
Gergek zamanli uygulanan in-situ XRD ¢aligmalari, HMK yapidan YMK yapiya tam faz doniisiimiiniin
304L celigi i¢in 900 °C'de 105 dakika tavlamadan sonra gergeklestigini, buna karsilik Hf ilavesinin tam
doniisiim i¢in gereken zamani uzattigini ortaya koymustur. Mekanik alasimlamadan sonra 10 nm olarak
hesaplanan 304L paslanmaz celiginin tane boyutunun 900 °C'de tavlamadan sonra yaklagik olarak 705
nm oldugu goriilmiistiir. Bununla birlikte, Hf ilavesi yapilan AlISI 304L paslanmaz ¢eliginin tane boyutu
ise 900 °C ve 1100 °C sicakliklardaki tavlama islemlerinden sonra sirastyla yaklasik olarak 226 nm ve
245 nm oldugu tespit edilmistir. Islem gérmemis AISI 304L paslanmaz celiginin yaklasik olarak 200 HV
olan sertligi, mekanik alasimlama sonras1 500 HV’ye ¢iktig1 goriilmiigtiir. Uygulanan tavlama islemleri
neticesinde sicakliga bagli olarak meydana gelen tane biiylimesiyle sertlikte azalma meydana gelmis
olmasina ragmen 1100 °C’de tavlama isleminden sonra AISI 304L alagimin sertligi 230 HV iken, Hf
ilaveli ayn1 paslanmaz celigin sertligi 400 HV seviyelerinde kalmistir. Yapilan c¢aligma kapsaminda
gelistirilen termal kararlilik ve mikroyapisal dzellikler, AISI 304L paslanmaz celiginin hem yiiksek
sicaklik uygulamalar1 hem de yiiksek sicakliklarda gergeklesen prosesleri i¢in 6nem arz etmektedir.

Anahtar Kelimeler: 304L paslanmaz celik, faz doniisiimii, in-situ XRD, izotermal tavlama,
mekanik alagimlama, tane biiylimesi
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304L stainless steels with Hf additions were nanostructured by mechanical milling and annealed
at varying temperatures up to 1100 °C. The phase transformation and grain growth of the as-milled and
annealed samples were investigated using X-ray diffraction (XRD), transmission electron microscopy
(TEM), and focused ion beam microscopy (FIB) techniques. The isochronal and isothermal in-situ XRD
investigations were carried out at elevated temperatures to study the phase transformation kinetics as a
function of temperature, time, and composition. The relationship between the hardness and the
microstructure was exploited to study the changes in the mechanical properties with respect to annealing
temperatures and steel compositions. The results have revealed that the face-centered cubic (FCC) phase
in the as-received AISI 304L powders partially transformed to the body-centered cubic (BCC) martensitic
phase during mechanical milling. Although the partial reverse transformation from BCC-to-FCC occurred
upon annealing, the equilibrium structural state could not be achieved even after annealing at 1100 °C
resulting in a two-phase steel with around 50 % FCC phase at room temperature. The in-situ XRD studies
revealed that the complete bcc-to-fec phase transformation occurred after 105 min annealing at 900 °C for
AISI 304L whereas Hf addition extended the required time for the complete transformation. The
calculated grain size of AISI 304L stainless steel was around 10 nm after mechanical milling and
remained approximately 226 nm and 245 nm after annealing at 900 °C and 1100 °C, respectively, with 4
wt. % Hf addition compared to the observed 705 nm average grain size of base AISI 304L stainless steel
after annealing at 900 °C. The as-received hardness of 304L stainless steel increased from ~200 HV to
~500 HV after milling and remained ~400 HV after annealing at 1100 °C with Hf addition as opposed to
~230 HV hardness of base AISI 304L steel under the same annealing conditions. These microstructural
features are expected to promote the processing conditions as well as the application of AISI 304L
stainless steels at elevated temperatures.

Keywords: 304L stainless steel, grain growth, in-situ XRD, isothermal annealing, mechanical
milling, phase transformation
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SIMGELER VE KISALTMALAR

Simgeler Aciklama
nm Nanometre
um Mikrometre
GPa Gigapaskal
MPa Megapaskal
g Gram
sa Saat
dk Dakika
S Saniye
ppm Milyonda bir
Hf Hafniyum
C Karbon
Si Silisyum
S Kiikdirt
Fosfor
Mn Mangan
Cr Krom
Cu Bakir
Ni Nikel
Mo Molibden
Zr Zirkonyum
Y Itriyum
Y203 Itriyum oksit
Cr203 Kromyum oksit
H20 Dihidrojen monoksit
02 Oksijen gazi
a Ferrit
Y Ostenit
o, Akma mukavemeti
lop Kristalin dislokasyon hareketine gdsterdigi direnci
Kd Mukavemet sabiti



Kisaltmalar Aciklama

AISI Amerikan Demir Ve Celik Enstitiisii
XRD X-1g11mi kirinim teknigi

SEM Taramali elektron mikroskobu

SAD Secilmis alan kirinim deseni

TEM Gegcirimli elektron mikroskobu
HMK Hacim merkezli kiibik

YMK Yiizey merkezli kiibik

MA Mekanik alasimlama

HV Vickers sertligi

YEMO Yiiksek enerjili mekanik 6glitme
APD Asir plastik deformasyon

Ms Martenzit fazina gegis baslangi¢ sicakligi
MD Martenzitik deformasyon sicakligi
BF TEM aydinlik alan goriintiisii

DF TEM karanlik alan goriintiisii
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1. GIRIS

Yiiksek enerjili mekanik 6giitme (YEMO) ve / veya mekanik alasimlama (MA)
gibi asir1 plastik deformasyon (APD) yontemleri, ¢eliklerin tane boyutunu nanometre
mertebesine kiicliltmek ve iri taneli muadillerine kiyasla mukavemetlerini artirmak igin
yaygin olarak kullanilmaktadir [1-4]. Ayrica, APD yontemlerinin bazi Ostenitik
paslanmaz c¢eliklerde martenzitik doniistimii tetikledigi bilinmektedir [5-8]. Nanokristal
yapidan kaynaklanan yliksek tane sinir1 alan1 ve APD sirasinda tetiklenen martenzit fazi
yiiksek sicakliklarda kararsizdir ve sicakliga bagli olarak mikroyapida meydana gelecek
degisimler bu malzemelerin kullanim alanlarini sinirlandirmaktadir [9-18]. Bu nedenle,
gerek proses kosullarini iyilestirmek (yliksek sicaklik presleme vb.) gerekse bu
malzemelerin yiiksek sicakliklarda uygulama alanlarini genisletmek amaciyla bu tiir
celiklerin mikroyapisal kararliliginin incelenmesi hem teknolojik hem de bilimsel olarak

olduk¢a onemlidir.

APD ile 6stenitik paslanmaz ¢eliklerde tetiklenen martenzit faz dontistimii ve bu
yapimin tavlama sonrasi tekrar kararli Ostenit fazina donlismesi iizerine odaklanan
birgok arastirma bulunmaktadir [19-23]. Ornegin, AISI 304L ve 316L paslanmaz
celiklerindeki deformasyona bagli meydana gelen faz doniisiimii Spencer ve arkadaslari
[23] tarafindan arastirilmis ve 177 °C'deki deformasyonun martenzitik doniisiime neden
olmadig1, bununla birlikte daha diisiik sicakliklarda uygulanan deformasyonla birlikte
martenzit fazina doniistimiin gerceklestigi bildirilmistir. Polat ve arkadagslar1 [24]
mekanik alagimlama sicakligmin 71Fe-17Cr-12Ni celiginin deformasyona bagh
martenzitik doniisiimii tizerindeki etkisini incelemis ve oda ve kriyojenik sicakliklarda
gerceklestirilen mekanik alagimlamadan sonra sirasiyla kismi ve tam martenzitik
doniistimiin  gergeklestigini  bildirmistir. Takaki ve arkadaslar1 [25] ise Fe-Cr-Ni
alasiminda deformasyona bagli olusan martenzit fazinin tavlamayla birlikte tekrar
Ostenit fazina doniisiinii arastirmis ve 873 K'de gergeklestirilen tavlamadan sonra tam

ostenit fazina doniisiimiin gergeklestigini rapor etmistir.

Nanokristal tane boyutuna sahip ¢eliklerin tane boyutu kararliligi son on yilda
onemli bir aragtirma konusu haline gelmis ve bu konuda da alagimlama ydnteminin
kullanildig1 basarili sonuglar yayimlanmistir. Ornegin, Darling ve arkadaslar1 [26]

tarafindan yapilan ¢alismalarda Zr ilavesinin nanokristal yapili saf Fe i¢in 6nemli bir



kararlastirict oldugu tespit edilmistir. Daha sonra, Zr ilavelerinin nanokristal yapili Fe-
Cr ve Fe-Ni alagimlarinin tane boyutu kararliligina etkisi arastirilmistir [27,28].
Gergeklestirilen Zr ilavesiyle birlikte Fe-Ni alagimlarinin nanokristal mikroyapisinin
yaklasik olarak 700 °C ve Fe-Cr alagimlarinda ise nanokristal yapinin yaklasik olarak
900 °C sicakliklara kadar korundugu bildirilmistir. Kotan ve arkadaslari [29,30]
nanokristal Fe-18Cr-8Ni paslanmaz geliklerin Zr ve Y ilavesiyle birlikte tane biliylimesi
ve termal kararliliklarini aragtirmis ve yiiksek sicakliklarda tane biiyiimesinde énemli
bir gecikme oldugunu tespit etmistir. Nanokristal yapili ¢eliklerde termal kararlilig
arttirmak icin Hf ilavesi de arastirilmistir [31,32]. Ornegin, Xu ve arkadaslar1 [32] Hf
ilavesi ile birlikte Fe-Cr alagiminin tane boyutunun 900 °C tavlama sicakligindan sonra

bile nanometre mertebesinde kaldigini gostermistir

Yukarida belirtildigi gibi, paslanmaz celikler dahil olmak {iizere Fe esash
alagimlarin termal kararliliginin arttirilmasinda alasimlama ydnteminin basarili bir
sekilde kullanildig1 goriilmektedir. Bununla birlikte, bazi Fe esash celiklerde termal
kararlig1 arttirict etkisi bilinen Hf ilavesi ile nanokristal 304L paslanmaz ¢eliklerinin
mikroyapisal kararliligin arttirilma ¢aligmalar1 literatiirde bulunmamaktadir. Fe-Cr
alagimlarinin termal kararliliginin Hf ilavesi ile onemli derecede arttirilabildigi
bilindiginden, nanokristal AISI 304L paslanmaz ¢eliklerdeki termal kararlastirict olarak
etkisi arastirilmaya degerdir. Bu nedenle, bu calismanin temel amaci, tavlama
sicakliklarmin bir fonksiyonu olarak Hf ilaveli AISI 304L paslanmaz ¢eligin tane
boyutu kararliligi ve sertligini incelemektir. Ayrica {iretilen alasimlarin mekanik

ozellikleri, sertlik ile tane boyutu arasindaki iliski kullanilarak yorumlanmustir.



2. PASLANMAZ CELIKLER

2.1. Paslanmaz Celiklere Bakis

Paslanmaz ¢elikler yiiksek alasimli c¢elik tiirleridir. Mubhtelif ortamlarda
gosterdikleri yiiksek korozyon direncleri ile malzeme gruplart igerisinde One
cikmaktadir. Bu 6zelligi saglamaya yardimci olan alasim elementi ise kromdur. Krom
metali ¢elik yiizeylerinde pasif ve yenilenebilir 6zellikte krom oksit (Cr,05) tabakasi
olusturmaktadir. Paslanmaz celiklerde en az %11 olmas1 gereken krom oraninin yani
sira manganez, bakir, azot ve korozyon direncinin arttirilmasinda yardimer nikel ve
molibden gibi alagim elementleri de kullanilmaktadir [33,34]. Alasim ilaveleri ile
paslanmaz geliklerin mekanik ve fiziksel 6zellikleri ile korozyon dayanimlari degisiklik
gostermektedir. Paslanmaz  c¢elikler, kayda deger korozyon direnci, geri
doniistiiriilebilirligi ve yeniden kullanilabilirligi nedeniyle mimari, gida, medikal, sivil,
enerji, otomotiv, havacilik ve savunma endiistrilerinde yaygin olarak kullaniimaktadir.
Genis uygulama cesitliligi, paslanmaz celikleri nem, kimyasal korozyon, degisken
diisiik ve yiiksek sicakliklarin etkileri gibi 6nemli 6lgiide farkli ortamlara maruz

birakmaktadir [35].

Paslanmaz c¢elikler iceriklerinde bulunan baskin fazlara goére Ostenitik, ferritik,
martenzitik, ¢okelme sertlestirilmesi uygulanabilen paslanmaz celikler ve ferritik-
Ostenitik (dubleks) olmak lizere bes gruba ayrilmaktadir [35]. Bazi paslanmaz celik

tiirlerinin mikroyapilar1 Sekil 2.1.”de verilmistir.
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Sekil 2. 1. Bazi paslanmaz gelik tiirlerinin mikroyapilari [36]



2.2. Ostenitik Paslanmaz Celikler

Paslanmaz ¢eliklerde nikel oraninin artmasiyla dstenit bolgesi genisleyerek oda
sicakliginda YMK (ylizey merkezli kiibik) yapili Ostenitik paslanmaz ¢elikler meydana
gelmektedir. Bu c¢elikler, oda sicakligi ve yiiksek sicakliklarda Ostenitik igyapilar
koruduklar1 i¢in 1si1l islem ile sertlestirilebilmeleri miimkiin degildir. Diisiik
sicakliklardaki tokluklari, sekillendirilebilme kabiliyetleri ve siineklilikleri iyidir.
Ostenitik paslanmaz ¢eliklerin mukavemetleri yalmzca soguk sekillendirme
(deformasyon sertlesmesi) ile artmaktadir. Soguk sekillendirme ile ¢ekme dayanim
degerleri 1200 MPa degerine kadar ¢ikartilabilmektedir [35,37]. AISI 300 ostenitik
serisi paslanmaz ¢elikleri nikel, mangan ve krom igermenin yani sira ¢esitli ortamlarda
miikemmel korozyon direncine sahiptir. Ostenitik paslanmaz geliklerin &zellikleri,
nispeten diisiik akma dayanimi, yiiksek silineklik ve miikemmel darbe toklugu ile
genellikle anti manyetik tanimlanmaktadir [38]. Ostenitik paslanmaz celikler diisiik
karbonlu ¢eliklerden daha iyi termal iletkenlik katsayisina, daha diisiik termal iletkenlik
katsayisina ergime noktasina sahip olmaktadir. Tane boyutu kiiglltiilmesi ile
dayanimlarinin  arttirllmasiyla Ostenitik paslanmaz ¢eliklerin  kullanim alanlar
genisletilebilmektedir [39]. Bu gelikler asitlere dayanikli olmasi 6zelligi ile daha ¢ok

gida ve kimya endiistrisi ile tibbi cihaz tiretiminde kullanilmaktadir [40].

Ustiin mekanik 6zellikleri, siinekligi ve korozyon dayanimu ile en yaygin olarak
kullanilan AISI 304 kalite Ostenitik c¢eliklerdir. AISI 316 ve AISI 317 kaliteleri ise
molibden (Mo) katilarak iiretilmektedir. Molibden (Mo) korozif ortamlarda AISI 316
celiginin AISI 304 celiginden daha iyi dayanmasimi saglamakla birlikte, yiizey ve
icyapisinda catlak ve cukur olusumlarma karsi basarilidir. Ince kesitlerde kaynak
sonrasi tavlama gerektirmemekte olmamakla birlikte AISI 316L, AISI 316’nin diisiik
karbonlusudur [41]. Cok diisiik karbonlu AISI 304L kalite geligi ise AISI 304 kalite
celiginden kaynak sirasinda 1s1 tesiri altindaki bélgede meydana gelen ve taneler arasi
korozyona sebep olan karbiir ¢okelmesini onlemek amaciyla gelistirilmistir. AISI 309
ve 310 Kkaliteleri gibi yiiksek kromlu alasimlar yiiksek alagimlarda ve oksitleyici
ortamlarda kullanilmaktadir [40].

Celik kalitelerinde yer alan “L” ifadesi celiklerin daha diisiik karbon miktari

icerdigini ifade etmektedir. Icerdikleri karbon miktar1 nedeniyle kaynaklanabilme



yeteneklerinin daha iyi oldugu anlamini tagimakta ve soguk halde bile yiiksek oranda
sekillendirilebilmektedirler. Ancak bu malzemelerin 1s1 iletimi diisiik fakat 1sil
genlesmeleri yiiksek oldugu i¢in malzemenin egilmesi ve carpilmasini 6nlemek ig¢in
kaynak sirasindaki 1smin diisiik olmas1 gerekmektedir [42]. Ostenitik paslanmaz gelikler
yiiksek siiriinme direncine ve islenebilirlige sahiptir. Bu tiir paslanmaz celikler,
ferritiklere gore daha yiiksek seviyelerde arayer atomlar1 tolere edebilmekle birlikte, "L"
serisi, stabilizator kullanilmadan da kaynaklanabilmektedir. Yaygin olarak kullanilan

Ostenit paslanmaz ¢elikler ve kompozisyonlar1 Cizelge 2.1° de verilmektedir.

Cizelge 2. 1. Ostenitik paslanmaz celiklerin kimyasal bilesimleri (agirlikca %) [43]

KALITE _ _

(AlSD %C %Cr %Ni %Mn %Mo | %Si | %S | %P Diger
201 0,15 | 16,0-18,0 | 3,50-5,50 | 5,5-7,5 - 1,0 | 0,03 | 0,06 0,25 N
202 0,15 | 17,0-190 | 4,0-60 | 7,5-10,0 1,0 1,0 | 0,03 | 0,06 0,25 N

204Cu | 0,15 | 15,5-175 | 15-35 6,5-9,0 - 0,75 | 0,03 | 0,06 | 2,0-4,0Cu
301 0,15 | 16,0-180 | 6,0-8,0 2,0 - - | 0,03 | 0,045 -

304 0,08 | 18,0-20,0 | 8,0-12,0 2,0 - - | 0,03 | 0,045 -
304L 0,03 | 18,0-20,0 | 8,0-12,0 2,0 - - | 0,03 | 0,045 -

310 0,25 | 24,0-26,0 | 19,0-22,0 2,0 - 1,5 | 0,03 | 0,045 -

316 0,08 | 16,0-18,0 | 10,0-14,0 2,0 2,0-30 | 1,0 | 0,03 | 0,045 -
316Ti | 0,08 | 16,0-18,0 | 10,0-14,0 2,0 2,0-30 | 1,0 | 0,03 | 0,045 | 0,50 Ti

2.2.1. Ostenitik paslanmaz celiklerin dayanimlarinin arttiriimasi

Ostenitik paslanmaz gelik alasimlarmin sahip olduklar1 korozyon direngleri,
siinek davranig sergilemeleri ve biyouyumluluk gibi 6zelliklerinden dolay1 basta kimya,
niikleer, gida ve petrokimya gibi pek ¢ok endiistriyel alanda kullanilmaktadirlar [44—
46]. Bundan dolay1 ostenitik paslanmaz ¢elik alagimlart 6nemli mihendislik
malzemeleri olarak bilinmektedir. Bununla birlikte, genel olarak bakildiginda 6stenitik
paslanmaz ¢eliklerinin mukavemeti ¢ok yiiksek olmadigindan ileri miihendislik
uygulamalar1 icin sahip olduklar1 mekanik Ozelliklerinin ve yiliksek sicaklik

uygulamalari i¢in de termal kararliliklarinin arttirilmasi gerekmektedir.




Ostenitik paslanmaz ¢elikler oda sicakligi ve yiiksek sicakliklarda YMK
yapilarint koruduklart igin 1s1l islem ile sertlestirilebilmeleri miimkiin degildir [47].
Ostenitik paslanmaz ¢eliklerin mukavemetleri soguk sekillendirme (deformasyon
sertlesmesi) veya tane boyutu kiigiiltiilmesi ile arttirilarak kullanim alanlar
genisletilebilmektedir. Soguk sekillendirme ile ¢ekme dayanim degerleri 1200 MPa
degerine kadar cikartilabilmektedir [37]. Mekanik olarak yiizey modifikasyonu ve
yiiksek basing altinda burma yontemleri kullanilarak dstenitik paslanmaz ¢eliklerin tane
boyutlarinin nano ve ultra-kiiclik mertebelerine diisiiriilebilecedi yapilan calismalar
neticesinde tespit edilmistir [48,49]. Bununla birlikte, bu malzemelere uygulanan
deformasyon neticesinde martenzit fazinin olusmasi ve yiiksek sicakliklarda bu fazin
tekrar Ostenit fazina donmesi seklinde yapilan ¢evrimsel deformasyon — tersine faz
dontisiimii gibi calismalar da Ostenitik paslanmaz ¢eliklerde tane boyutunu kiiciiltmekte
etkili oldugunu gostermektedir [50]. Yiiksek enerjili mekanik O6giitme/alasimlama
yontemi de Ostenitik paslanmaz celiklerin tane boyutunun kiigiiltiilmesi ¢aligmalarinda
kullanilmis ve 50 nm ’den daha kiiciik tane boyutunun elde edildigi rapor edilmistir
[51].

2.2.2. Ostenitik paslanmaz celiklerde deformasyona bagh faz doniisiimleri

Ustiin mukavemet ve siineklik 6zelliklerine sahip ¢esitli metal ve alasimlarin
tiretiminde asir1 plastik deformasyon yontemlerinin kullanilmasma olan ilgi giderek
artmaktadir [52]. Bu baglamda, Gstenit - martenzit faz doniistimiinii tetikleyen ostenitik
paslanmaz celiklerin asir1 deformasyonu ve daha sonra uygulanan 1sil islemler ile
martenzit — Ostenit tersine faz doniisimiinin meydana gelmesi iizerine kapsamli
aragtirmalar yapilmistir [18,53-57]. Sekil 2.2.’de alagim kompozisyonuna bagl olarak

elde edilebilecek fazlar gosterilmektedir.
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Sekil 2. 2. Schaffler Diyagrami ve alasim kompozisyonuna bagli olarak paslanmaz celiklerde elde
edilebilecek fazlar [58]

Yapilan literatiir taramalari, yogun plastik deformasyon esnasinda kristal yapida
meydana gelen faz doniisiimlerinin bazi Ostenitik paslanmaz ¢elik alasimlarinda
meydana gelen bir durum oldugunu gostermistir. Ostenit fazinin deformasyonu
sonucunda meydana gelen bu martenzit faz doniisiimiiniin, istifleme hatasi enerjisi,
dolayisiyla ¢eligin kimyasal kompozisyonuna bagli oldugu bildirilmistir [59,60]. Bir
baska ifadeyle, istifleme hatast enerjisine bagli olarak deformasyon esnasinda
dislokasyon kaymasinin zorlagsmasit martenzitik donilisiime neden olmaktadir. Bu faz
doniistimiiniin olabilmesi i¢in deformasyon esnasinda malzeme kritik bir gerilme
degerinin iizerinde deformasyona ugratilmali ve deformasyon sicakligi, Md ile verilen
sicakligin  (deformasyon ile martenzit olusabilecek maksimum sicaklik) altinda
olmaldir [61]. Ornegin; bir &stenitik paslanmaz celik alasimmin hesaplanan Md
sicakligr 50 °C ise, Ostenit - martenzit faz doniisiimiiniin meydana gelebilmesi i¢in bu
paslanmaz celik alasimina 50 °C altindaki sicakliklarda yogun plastik deformasyon
uygulanmas1 gerekmektedir. Bununla birlikte asagidaki denklemde ifade edildigi iizere
Md sicakligi sabit bir sicaklik olmaylp alagim kompozisyonuna gore degisim
gostermektedir [62]. Ornek olarak, artan Ni ve Cr miktarlat Md sicakliklarini
diisiirmekte ve bu durumda uygulanan deformasyonun martenzit doniistimiine neden

olabilmesi igin deformasyon sicakliginin da distiriilmesi gerekmektedir.



Mgso50 (°C) = 552 — 462(C + N) — 9,25i — 8,1Mn — 13,7Cr — 29(Ni + Cu) —
18.5Mo — 68Nb — 1,42(Gs — 8) 2.1)

Ostenitik paslanmaz celiklerde asir1 plastik deformasyona bagli olarak meydana
gelen martenzitik déniisiim iizerine odaklanmis birgok ¢alisma vardir. Ornegin, Spencer
ve arkadaslari AISI 304L ve 316L ostenitik paslanmaz celiklerinin martenzitik
donilisiimiinii oda sicakliginda ve sifirin altindaki sicaklikta gerilme testi sirasinda
arastirmigtir.  Yapilan bu c¢alisma kapsaminda 177 °C sicakliinda uygulanan
deformasyon ile mikroyapida martenzitik doniisiim gergeklesmemesine ragmen, daha
diisiik deformasyon sicakliklarinda Ostenit — martenzit faz donilisiimiiniin olugmaya
basladigt ve deformasyon sicakliginin -196 °C'ye disiiriilmesiyle de doniisiim
kinetiginin hizlandig1 tespit edilmistir [23]. Mirsa ve arkadaslari arayer atomlarmnin
dokiimle iiretilen Fe-16Cr-10Ni paslanmaz ¢elik alasiminin faz doniistimiine etkisini
aragtirmistir. Yapilan ¢alismada deformasyona bagli meydana gelen Gstenit — martenzit
faz donlisimiiniin ara yer alasim elementinin digik oldugu durumlarda kesme

mekanizmasi ile gergeklestigi bildirilmistir [63].

Deformasyon etkisiyle martenzit fazina doniisen bu yapinin yiiksek sicakliklarda
Ostenit fazina doniisiip doniismedigi, doniisiiyorsa bunun hangi sicakliklarda
gerceklestigi ve gene soguma esnasinda nasil bir faz doniisiim kinetiginin olustugu da
cevaplandirilmasi gereken 6nemli bir sorudur. Sun ve arkadaslar1 soguk haddelenmis ve
bu sayede Gstenit — martenzit faz doniisiimii olusmus paslanmaz celiklerde, martenzit -
Ostenit tersine faz doniisiim kinetigini 1sitma hizina baglh olarak arastirmiglardir.
Yapilan c¢alismada 1s1l iglem sirasinda uygulanan isitma hizinin 10 °C/s altinda oldugu
durumlarda difiizyonlu tersine faz doniislimiiniin gergeklestigi ve artan 1sitma hiziyla
beraber martenzit - Gstenit tersine faz doniisiim kinetiginin kontrol edilerek daha iyi
peklesme davranisi elde edilebilecegi rapor edilmistir [54]. Soguma hiziyla martenzit
olusturma sicaklig1 olarak bilinen Ms sicakligi da asagidaki denklemde verildigi gibi

degisen alasim kompozisyonu ile birlikte degistirmektedir [64].

M,(C) = 1305 — 42Cr — 61Ni — 33Mn — 28Si — 1667(C + N) (2.2)



2.2.3. Ostenitik paslanmaz celiklerin kullanim alanlar

Ostenitik paslanmaz celikler basingli kaplar, boru ve boru baglantilari
elemanlari, buhar kazanlari, niikleer ve gii¢ santralleri gibi yiiksek giivenlik gerektiren
yerlerde yaygin olarak kullanilmaktadir [65]. AISI 304L kompozisyonuna sahip
paslanmaz c¢elikleri deniz suyu ortaminda miikkemmel korozyon direnci nedeniyle
savunma ve niikleer bilim alaninda yaygin olarak kullanilmaktadir. Ayni1 zamanda,
asinma ve slrtiinme 6zelliklerinin iyilestirilmesi ve taneler arasi korozyona kars1 daha
diisiik bir hassasiyete bagli olarak diisiik karbon igerigine sahiptir. AISI 316L celikleri
ise niikleer bilim alanindaki uygulamalarda kullanilmaktadir. Yiiksek sicakliklarda
iistiin mekanik ozellikleri ve sivi sodyum ile iyi uyumu nedeniyle hizli besleyici
reaktorlerde niikleer yakit kapli tiipler ve yakit alt montaj sargilari i¢in bir dretim
malzemesi olarak kullanilmaktadir. Ayrica AISI 316 kalite ¢eligi endiistri, ulasim ve
mimari gibi gesitli sektorlerde farkli amagclar ile de kullanilmaktadir. Diger c¢eliklere
oranla yiiksek korozyon direnci, iyi kaynak kabiliyeti ve hijyenik olmasi nedeniyle
kullanim alanlar1 giderek artmaktadir. Reaktoriin sicakliklar1 genellikle ¢ok yiiksek
olmast sebebi ile 6zellikle niikleer reaktorlerde kullanilacak bu geliklerin mikroyapisal
davranis ve mekanik Ozelliklerinin yiiksek sicakliklara uygun olacak sekilde

incelenmesini zorunlu hale getirmektedir [41,66].
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3. NANOKRISTAL YAPILI METALIK MALZEMELER

3.1. Giris

Endiistriyel malzemelerin 6zelliklerini gelistirmek i¢in malzeme biliminde
birgok ¢alisma yapilmaktadir. Bu ¢alismalardan biri ise, tane boyutunu kiigiilterek bu
malzemelerin mekanik dzelliklerini arttirmaktir. Ince taneli ve nanokristal metaller ve
alasimlari, kaba taneli benzerleri ile karsilastirildiginda daha yiiksek mukavemete
sahiptir. Nanokristal tanelerden olusan bir malzemenin mekanik 6zellikler tizerindeki

etkisi Hall-Petch denklemi ile ifade denklem 3.1°de gosterilmektedir.

0, = 0; + kd='/? (3.1)

Bu denklemde o, malzemenin akma mukavemetini, o; kristalin dislokasyon hareketine
gosterdigi direnci, k malzemeye ait mukavemet sabitini ve d malzemenin ortalama tane
boyutunun ifade etmektedir. Denklem, azalan tane biiyiikligi ile malzemenin

mukavemetinin daha yiiksek olacagini gostermektedir [67].

3.2. YEMO ile Nanokristal Yapili Malzeme Uretimi

Toz partikiillerinin tekrar tekrar kaynaklanmasi, kirilmasi ve yeniden
sekillendirilmesinden olusan bilyali 6gilitme, nanokristal tane biiyiikliigiinde toz
tiretmektedir [68,69]. Bilyali 6giitme sirasinda toz partikiilleri Ogiitme ortaminda
meydana gelen c¢arpismalardan asir1 plastik deformasyona maruz kalmaktadir.
Pargaciklar igerisinde yiiksek gerilmeden dolay1 plastik deformasyon meydana gelir ve
Ogiitme siirelerinden sonra ortalama tane boyutunu birka¢ nanometreye diisiirmektedir.
Sekil 3.1.’de mekanik alasimlama ile alasim tiretiminde meydana gelen toz ve bilya
etkilesimi gdstermektedir. Proses esnasinda bilyalar arasinda kalan tozlar deformasyona
ugrayarak gevreklesir ve daha sonraki stiregte kirilarak yeni yiizeyler olusturur. Devam
eden mekanik alagimlama veya Oglitmede ise bu olusan temiz toz ylizeyleri temas
noktalarinda birbirine kaynasir. Bu tiir yiizeyler kolayca oksitlendiginden mekanik
ogiitme veya alasimlama islemleri koruyucu atmosfer ortaminda veya vakumda

gerceklestirilmektedir [28].
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Sekil 3. 1. Mekanik alagimlama sirasinda toz ve toplarin ¢arpigmast [70]

Bu proses esnasinda meydana gelen mikroyapisal degisimler, islem sirasinda
meydana gelen APD ve buna bagli olarak mikroyapida olusan kristal kusurlardan
kaynaklanmaktadir. Bilyali &giitmenin erken asamalarindaki gerinim seviyesi
dislokasyon yogunlugunun artmasi nedeniyle artmaktadir. Kritik bir dislokasyon
yogunlugunda, bu dislokasyonlar ayr1 ayr taneleri ayiran kiigiik agili tane siirlarini
imha ederek yeniden birlestirmektedir. Bu yolla olusturulan alt taneler, caplari
cogunlukla 20 ila 30 nm arasinda olan nanometre boyut araligindadir. Ogiitmenin ileri
asamalar1 sirasinda, kiigiik taneler sergileyen numune hacmi tiim numune boyunca
uzanmaktadir. Tanelerin komsu tanelere gore yonelimleri, tane sinir kaymasi nedeniyle
tamamen rasgele hale gelmektedir. Ogiitmenin APD ve 1s1] geri kazanim ile tanelerin
toparlanmasi siirecleri, bilyali 6giitme ile elde edilebilecek minimum tane boyutunu

belirlemektedir [69].

Metal tozlar1 plastik olarak deforme edildiklerinde, deformasyon isleminde
harcanan mekanik enerjinin ¢ogu 1stya doniistiriiliir, geri kalan kisim metallerde
depolanarak i¢ enerji yiikselmektedir. Bu nedenle soguk deformasyona maruz birakilan
metalik tozlarin sicakliklar1 yiikselebilir. Eger artan bu sicaklik kritik bir sicakligin
lizerine ¢ikarsa, soguk deformasyon sonrasinda toparlanma ve yeniden kristallesme
siirecleri meydana gelebilir ve akabinde tane biiylimesine yol acabilir. Bu nedenle, elde
edilen minimum nanokristal tane boyutu, deformasyon esnasinda kristal kusur
olusturma ve toparlanma — yeniden kristallesme arasindaki rekabetin bir sonucu

oldugundan, islem sirasinda sistemin sogutulmasi 6nem kazanmaktadir.
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3.3. Nanokristal Yapilh Malzemelerin Termal Kararhhg:

Metal ve alasimlarinda azalan tane boyutunun bu malzemelerin dayanimini
arttirdig1 bilinmektedir. Bununla birlikte, tane boyutu azaldiginda, malzeme yiiksek
sicakliklarda tane biiylimesine karsi kararsiz hale gelmektedir. Bunun nedeni su sekilde
aciklanabilir; mikroyapidaki tane sinirlar1 hatalardir ve enerjileri vardir. Malzemedeki
tane boyutu azaldiginda, tane sinir alani artar ve bu yapidaki toplam enerjiyi arttirir ve
malzemeyi dengesiz hale getirir. Tane smirlarinda ¢ok fazla enerji biriktiginde,
malzeme tane biliylimesi yoluyla baslangi¢ tane boyutuna ve sicakligina bagli olarak
toplam tane sinirin1 ve i¢ enerjisini azaltma egilimine gider [71]. Bu tiir tane biiylimesi
sonucunda iiretim agsamasinda nanokristal yap1 olusumu ile elde edilen yiiksek mekanik
ozellikler kaybolur. Bu nedenle, malzemeyi islerken ve kullanirken tane boyutunu

kontrol etmek Onem arz etmektedir.

Nanokristal yapili malzemelerin termal kararlilig1 bilgisi hem teknolojik hem de
bilimsel nedenlerden dolayr son derece Onemlidir. Tane biiylimesini 6nlemek icin
stratejiler gelistirerek bu malzemelerin endiistriyel kullanimini artirmak i¢in bilimsel
nedenler anlagilmalidir. Termal kararliligin teknolojik Onemi ise nanokristal
malzemelerin mekanik 6zelliklerinin kullanim sirasinda sicakligin bir fonksiyonu olarak
diismesini dnlemek ve toz halinde elde edilen nanokristal tane yapisina sahip bu tozlar
tane blyiimesine neden olmadan birlestirmek. Bilindigi gibi, nanokristal
malzemelerinin iiretiminde kullanilan yontemlerin ¢ogu toz lriinler olusturur ve bu
tozlarin mekanik Ozelliklerini kaybetmeden bir {riine donistiiriilmesi veya
birlestirilmesi icin yiiksek sicaklik ve basing gerekmektedir. Proses esnasinda veya
kullanim esnasinda mikroyapida meydana gelecek tane bilyiimesi bu malzemelerin
mekanik 6zelliklerinde azalmaya sebep olarak bu prosesleri ve nanokristal yapili metal

ve alasimlarin kullanim sicakliklarini sinirlandirabilir.

Nanokristal yapili malzemelerde tane biiyitimesi igin bilyiik bir itici gli¢ olmasina
ragmen termal kararliligi arttirici stratejiler gelistirilerek bu malzemelerdeki tane
bliylimesinin smirlandirildig1 arastirmalar rapor edilmistir. Elde edilen bu kararlilik
sicakliga bagli olarak taneler biliylime egilimi gosterdiklerinde tane sinirt hareketini
engelleyen kinetik ve/veya tane sinir1 enerjisini azaltarak tanelerin biiyiime egilimlerini

ortadan kaldiran termodinamik mekanizmalara baglanmistir [72]. Ornegin; nanokristal
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olarak iiretilen saf Fe, Fe-Cr ve Fe-Ni alasimlarinin termal kararliliginin, mekanik
alasimlama yontemi ile eklenen ve yapida ¢oziinen Zr ve Hf elementi ilaveleri ile
onemli derecede iyilestirildigi rapor edilmistir [27,28,73-75]. Ayrica, mikroyapiya
eklenen oksit fazlarmin Fe-Cr ve Fe-Ni alasimlarinda termal kararliliga etkisi
arasgtirtlmis ve 6zellikle nano boyutta ve homojen olarak mikroyapiya dagitilan bu oksit
fazlarinin nanokristal olarak tiretilen demir esasli alagimlarda termal kararlilig arttirdig:

farkli galigsmalarda tespit edilmistir [74,76].

3.4. Fe ve Fe Alasimlarinda Termal Kararhihk

Saf demirdeki termal kararliligin incelendigi arastirmalar, diisiik sicakliklarda
bile saf demirde ¢ok ciddi miktarda tane biiylimesinin meydana geldigini gostermistir.
Baslangicta 10 nm olan tane boyutunun sicakligin 500 °C f{izerine ¢ikmasiyla
mikrometre seviyelere ulastigi ve 1000 °C de tane boyutunun 20 mikrometreye
yaklastig1 ve baslangicta 9 GPa olan sertligin de 1000 °C de 2 GPa seviyelerine diistligii
rapor edilistir [1]. Darling ve arkadaglar1 Zr ilavesiyle saf demirdeki tane biiyiimesini
siirlandirmay1 hedeflemistir. Yapilan ¢alismalarda atomca %1 Zr ilavesi ile ¢ok yiiksek
sicakliklarda bile termal kararliligin korundugu tespit edilmistir. Sekil 3.2.°de
goriilecegi tizere 900 °C de 1 saat 1s1l islemden sonra bile tane boyutunun nanometre
seviyesinde kaldigi ve saf demirle mukayese edildiginde %1 Zr ilavesinin onemli

oranda termal kararlilig: arttirdigi tespit edilmistir [73,77].

Zr ilavesinin iki elementli Fe alagimlarinda da (Fe-Cr ve Fe-Ni) termal
kararliligr arttirdigi belirlenmistir [27,78]. Yapilan galismalarda Fe-Cr alagimlarina ilave
edilen Zr ile olusturulan Fe-Cr-Zr alasimlarinda Sekil 3.2.’de goriilecegi {izere termal
kararlilik 900 °C kadar yiikseltilmistir. Saf Fe ve Fe-Cr alasimlariyla kiyaslandiginda Zr
ilavesinin Fe-Ni alasimlarina etkisi farkli olmustur. Saf demir ve Fe-Cr alasimlarinda
saglanan termal kararlilik ¢ogunlukla termodinamik etkilerle (Zr ilavesinin tane siniri
enerjisini azaltmasi) agiklanirken Fe-Ni alagimlarina ilave edilen %1 Zr ilavesi ancak
700 °C ye kadar termodinamik olarak kararliligi arttirir. Bu sicakligin lizerinde ¢ok
bliyiik bir tane biiylimesi tespit edilmistir. Daha sonra Kotan ve arkadaslar1 tarafindan
gercek zamanli olarak yapilan XRD ve TEM c¢alismalar1 neticesinde 700 °C iizerinde
meydana gelen bu hizli tane biiyiimesinin nedeni yapida meydana gelen HMK-YMK

faz doniisiimiinden kaynaklandigi anlasilmistir. Faz doniistimii nedeniyle 700 °C de
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kaybolan termal kararliligin ilave Zr ile daha yukarilara g¢ikarilabildigi goriilmiistiir.
Daha fazla Zr ilavesi ile elde edilen bu kararlilik yiiksek sicakliklarda olusan Zr temelli

ikinci fazlarin tane sinirlarini tutmasiyla, yani kinetik kararlilikla saglanmistir [28,79].

Fe-8Ni-1Zr
700°

Sekil 3. 2. Saf Fe, Fe-1Zr, Fe-10Cr-2Zr ve Fe-8Ni-1Zr (%at) alagimlarinin optik ve FIB mikroskop
resimleri. Mikroyapilar belirtilen sicakliklarda 1 saat 1s1l islem uygulandiktan sonra elde edilmistir. Saf
demirde diisiik sicakliklar da bile tane bilylimesi meydana gelmis ve tane boyutu 500 °C iizerinde mikron
seviyelere ¢ikmistir. Saf demire ilave edilen %1 Zr ile demirdeki termal kararlilik arttirilmigtir. Fe-Cr
alasimlart ile Fe-Ni alagimlari karsilastirildiginda Zr ilavesi Fe-Cr alagimlari i¢in termodinamik kararlilik
noktasinda daha etkili oldugu tespit edilmistir [1,26,27,80].

Nanokristal yapili geliklerde termal kararliligi arttirmak i¢in Hf ilavesi de
calistimustir [31,32]. Ornegin, Xu ve arkadaslar1 Hf ilavesi ile birlikte Fe-Cr alasimimin
tane boyutunun 900 °C'de tavlamadan sonra bile nano metre mertebesinde kaldigini

gostermistir [32].
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3.5. Paslanmaz Celiklerin Termal Kararhhg:

Kotan ve arkadaslar1 [81] 304, 316 ve 904 paslanmaz c¢eliklerini mekanik
alagimlama yOntemi ile iiretmis ve tane boyutundaki azalmaya bagl olarak sertlikte artis
rapor etmistir. Bununla birlikte nanokristal yapida iiretilen bu paslanmaz ¢eliklerin
tavlanmasiyla mikroyapida hizli ve ani tane biiylimesinin geldigi rapor edilmistir [81].
Ornegin, Sekil 3.3.’de verilen FIB resimlerinde a) 1000 °C ve b) 1100 °C'de tavlamadan
sonra AISI 316L paslanmaz ¢elik alasiminda meydana gelen tane biiylimesi
gosterilmektedir. Mekanik 6giitmeden sonra tane biiyiikliigliniin yaklasik 20 nm oldugu
g0z Oniline alindiginda, tavlamadan sonra mikroyapida Onemli bir tane biiylimesi
goriilmektedir. Daha sonra, termal kararlilig1 arttirmak ve tane bilyiimesini 6nlemek igin
yapiya %1,5 Y ilave edilerek ayn sicakliklarda gergeklestirilen tavlama sonrasinda tane
boyutunun 6nemli dl¢iide kiiglildiigii Sekil 3.3. ¢ ve d resimlerinde goriilmektedir [18].
Diger c¢alismalarda ise nanokristal yapida iiretilen 304 paslanmaz ¢eliginin yiiksek
sicakliklarda termal olarak kararsiz oldugu, bununla birlikte Y ve Y20z ilaveleriyle tane
biliylimesinin énemli 6l¢iide yavaslatildigi ancak Zr ilavesinin termal kararlilik tizerinde

zay1f bir etkiye sahip oldugu tespit edilmistir [30,51,82].

Sekil 3. 3. a) 1000 °C deki tavlamadan sonra AISI 316L alagimininim mikroyapisi, b) 1100 °C deki
tavlamadan sonra AISI 316L alagiminimim mikroyapisi, ¢) 1000 °C deki tavlamadan sonra AlISI 316L +
1,5 Y alasimiminim mikroyapisi, d) 1100 °C deki tavlamadan sonra AISI 316L + 1,5 Y alasimininim
mikroyapist [18].
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4. MATERYAL VE YONTEM

4.1. Giris

Yapilan calismada, ticari olarak satin alinan AISI 304L paslanmaz c¢elik alagim
tozlart mekanik 0giitme yontemi ile nano kristal yapida iiretilmistir. Daha sonra elde
edilen bu nanokristal yapinin termal kararliligini arttirmak i¢in farkli oranlarda
Hafniyum (Hf) ilavesi yapilmistir. Elde edilen nanokristal yapidaki tozlar farkli
sicakliklarda tavlanmis ve tavlama sicakliginin malzemenin mikroyapisal gelisimi ve
mekanik oOzelliklerine etkisi arastirtlmistir. Mikroyapisal o6zellikler X-1s1m1 kirinimi
teknigi (XRD), iyon demeti mikroskobu (FIB) ve gegirimli elektron mikroskobu (TEM)
yardimiyla incelenmistir. Tavlama sicakligi ve alasim kompozisyonuna gore malzeme
mekanik Ozelliklerinde meydana gelen degisimler mikrosertlik testiyle arastirilmistir.
Yapilan c¢alisma kapsaminda izlenen deneysel metotlar ve malzeme karakterizasyon

adimlar Cizelge 4.1. ile verilmistir.
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Cizelge 4. 1. Deneysel calismalarin sematik gdsterimi

» Tozlarin Hazirlanmasi
* Mekanik Alasimlama

+ Tavlama Is1l Islemi (700, 900 ve 1100 °C)

* Metalografik Numune Hazirlama

* XRD (X-1s11 Kirinimi Teknigi)
* FIB (Iyon Demeti Mikroskobu)
* TEM (Gegirimli Elektron Mikroskobu)

+ Mikrosertlik Ol¢iimleri

4.2. Nanokristal Yapida Paslanmaz Celik Uretimi

4.2.1. Tozlarmm Hazirlanmasi

Yapilan ¢alismada ticari olarak Alfa Aesar firmasindan temin edilen %ag.
Fe:Cr:Ni; 70:19:11 kompozisyonuna sahip AISI 304L paslanmaz celik tozlar
kullanilmistir. Termal kararlilig arttirmak i¢in bu tozlara daha sonra agirlik¢ca %1, %2
ve %4 oranlarinda %99,6 saflikta temin edilen Hf tozlar ilave edilmistir. Termal
kararlilig1 arttirmak i¢in ilave edilen Hf elementi yliksek sicakliklarda muhtemel ikinci
faz olusumunun Oniine gegmek i¢in maksimum % ag. 4 ile sinirh tutulacaktir. Uygun
alasim kompozisyonlari, Oz ve H20 seviyesinin 0,5 ppm’in altinda oldugu argon
atmosferi olusturan ve Sekil 4.1. (a)’da verilen Mbraun Labstar marka glove box sistemi

igerisinde hazirlanmistir. Alasimlarin olusturulmasinda kullanilacak tozlar glove box
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icinde bulunan ve Sekil 4.2. (b)’de verilen Ohaus Adventurer AX224 marka 0,1 mg

hassasiyete sahip analitik hassas terazide hassas bir sekilde tartilmistir.

Sekil 4. 1. (a) Mbraun Labstar marka glove box ve (b) Ohaus Adventurer AX224 hassas terazi

4.2.2. YEMO ile alasim iiretimi

YEMO ile iiretilecek alasim tozlar ile birlikte uygun say1 ve boyuttaki bilyalar
glove box igerisinde Sekil 4.2. (a)’da gosterilen 65 ml hacminde SPEX 8001 marka
sertlestirilmis ¢elik 0giitme haznelerine yerlestirilmistir. Yapilan literatiir calismalar1 da
referans alinarak 10:1 bilya/toz oram kullanilmis ve YEMO islemi Sekil 4.2. (b)’de
gosterilen SPEX 8000D marka yiiksek enerjili bilyali degirmenlerde 20 saat boyunca
oda sicakliginda gerceklestirilmistir. Cihazin ¢alismasi esnasinda meydana gelebilecek
1s1 artislar, 2 adet fan ile 50 °C altinda tutulmaya calisilmistir. Ogiitme isleminde
bilyalar ile tozlar arasinda soguk kaynama problemi ongoriilmediginden toz karisimina
baglayici eklenmemistir. Bununla birlikte mekanik alasimlama esnasinda kismi oranda
meydana gelen soguk kaynamadan dolayi tozlarin boyutlarinda biliyiime meydana

gelmistir. Mekanik 6gilitme sonrasi elde edilen tozlar Sekil 4.2. (¢)’de gosterilmistir.
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Sekil 4. 2. (a) SPEX 8001 marka sertlestirilmis ¢elik 6giitme haznesi, (b) SPEX 8000D marka yiiksek
enerjili bilyali degirmen ve (c) YEMO sonrasi toz boyutlari

4.2.3. Tavlama 1s1l islemleri

YEMO sonrasi elde edilen nanokristal yapili Hf ilaveli ve ilavesiz paslanmaz
celik alagimlarinin mikroyapisal degisimi ve mekanik Ozelliklerini sicakliga ve Hf
miktarma baglhh olarak incelemek icin farki sicakliklarda tavlama islemleri
uygulanmistir. Tavlama 1s1l islemleri, Sekil 4.3. (a)’da gosterilen Protherm marka PZF
serisi atmosfer kontrollii tiip firin igerisinde argon gazi atmosferinde gergeklestirilmistir.
Firin igerisinde belirlenen sicakliklara 35 dakikada g¢ikartilarak sirasiyla 700, 900 ve
1100 °C sicakliklarda 1 saat olarak uygulanmistir. Tavlama 1s1l islemi i¢in uygulanan

1sitma ve sogutma hizlart Sekil 4.3 (b)’de gosterilmektedir.

(b) 1200 1 saat 1100°C

1000 1 // 1 saat 900°C
/
800
o / 1 saat 700°C
NN\ O\-f /
SANASN g
S RN i 600
ANNUNNANNANNSNS
S =
ANNANSSANANNNAN a
S\S\\\\\\\\\\ <
= @ 400 - /

200 |

0 20 40 60 80
Zaman (dK)

Sekil 4. 3. (a) Protherm Furnaces marka PZF serisi atmosfer kontrollii tiip firin ve (b) Tavlama 1sil
islemleri sicaklik ve zaman grafigi
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4.3. Metalografik Numune Hazirlama

YEMO ile nanokristal yapida paslanmaz ¢elik iiretimi ve alasimlama sonrasinda
elde edilen tozlar proses esnasinda meydana gelen APD’dan dolay1 yiiksek kristal yap1
hatalar1 icermektedir. Bu durum tozlarin gézenek igermeyecek sekilde preslenmesinin
oniine gecektedir. Gozenekli yapinin sertlik degerleri iizerindeki olasi etkisini ortadan
kaldirmak i¢in 6giitiilmiis ve tavlanmis tozlar preslenmemis, bunun yerine bakalite
alimmiglardir. Bakalite alinarak zimparalanan numune Ornekleri Sekil 4.4. (a)’da
gosterilmistir. Bakalite alinan numuneler Sekil 4.5. (b)’de verilen Tronic Ecopol 200
Polisher marka cihazda zimparalama ve parlatma islemleri yapilarak hazirlanmistir.
600, 800, 1200 numarali zimpara sarflar1 ile su altinda zimparalama yapilmistir. Bu

islemi takiben 800 numarali parlatma kegesi ile numune yiizeyler parlatilmistir.

(b)

Sekil 4. 4. (a) Bakalite alinarak zimparalanan numune ve (b) Tronic Ecopol 200 Polisher ¢ift diskli
zimparalama ve parlatma cihazi

4.4. Mikroyapisal Karakterizasyon

4.4.1. X-1s1nlar1 kirmnim teknigi (XRD)

XRD analizleri Bruker D8 Advance cihazi ile gergeklestirilmistir. XRD
analizleri ile YEMO ve tavlama sonrasinda yapida herhangi bir faz doniisiimii ya da
yeni bir faz olusumunun varlig arastirilmigtir. Ayrica XRD sonuglarindan faydalanarak
yapilan hesaplamalar neticesinde hem tane boyutu analizleri hem de faz analizleri
gerceklestirilmistir. XRD taramalar1 40-80 derece arasinda ve 2 derece / dakika olarak
gerceklestirilmistir.  XRD sonuglart kullanilarak YEMO ve tavlama sonrasinda

mikroyapidaki faz analizi (martenzit/Ostenit faz oranlar1) tavlama sicakligi ve alasim
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kompozisyonunun fonksiyonu olarak hesaplanmistir. Hesaplamalarda kullanilan

denklem asagida verilmektedir [7].

I !
fal — (211)a (41)

L 311)a’ +0:65 (I311)y* I(220)y)

4.4.2. iyon demeti mikroskopu (FIB)

Farkli sicakliklarda tavlama islemi uygulanan paslanmaz alasimlarinin sicakliga
ve Hf miktarina bagli olarak mikroyapisal gelisimleri JEOL JIB-4601F marka FIB-SEM
mikroskobu ile gergeklestirilmistir. FIB mikroskopun ¢oziintirliigii Fe ve Fe alagimlari
icin 150 nm civarindadir ve taneler arasindaki yonelme farkini kullanarak mikroyapiy1
resmetmektedir. Bu mikroskopun avantaji ¢ok biiylik alanlar resmedilecegi i¢in
mikroyapinin biiylik bir boliimii incelenerek malzeme mikroyapist hakkinda bilgiler
alinabilir. Ayrica, oOzellikle toz metaliirjisi ile hazirlanan numunelerden gegirimli
elektron mikroskobu (TEM) i¢in gerekli yeterli incelikte numune hazirlanmasi zorluklar
icermektedir, baz1 durumlarda ise gergeklestirilememektedir. Bu ¢alisma kapsaminda
FIB mikroskobu kullanilarak secilen numunelerden yeterli incelikte TEM numunesi

hazirlanmustir.

4.4.3. Gegirimli elektron mikroskobu (TEM)

Yiiksek coziniirliiklii elektron mikroskoplart kullanilarak tavlama sonrasinda
olusan mikroyap1 analizleri detayli bir sekilde yapilmistir. Bu sekilde numunelerden
alian aydinlik alan (BF), karanlik alan (DF) ve secili alan kirmnim analizleri (SAD) ile
hem numunelerin tane boyutu analizleri yapilmis hem de yiiksek ¢oziiniirliikli TEM

kullanilarak yapida var olan veya proses esnasinda olusan ikinci fazlar tespit edilmistir.
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4.5. Mikrosertlik Ol¢iimler

Tavlama sicakligi ve Hf ilavesine bagli olarak iiretilen paslanmaz geliklerin
mekanik Ozelliklerini incelemek i¢cin MATSUZAWA MMT-X marka mikrovickers
sertlik cihazi kullanilarak mikro sertlik testleri yapilmistir. Sertlik testleri 50 gf yiik ve
10 saniye bekleme siiresi sartlari altinda gergeklestirilmistir. Her numune igin 8-10 defa

sertlik 6l¢iimii alinmis ve standart sapmalar hesaplanmustir.
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5. ARASTIRMA BULGULARI VE TARTISMA

5.1. YEMO ve Tavlama Sonrasi Faz Déniisiimii

Sekil 5.1.°de verilen XRD taramalari, Hf ilaveli ve ilavesiz AISI 304L tozlarinin
kristal yapilarin1 gostermektedir. Elde edilen sonuclar HEMM o6ncesinde AISI 304L
paslanmaz celiginin hem YMK hem de HMK fazlarina sahip oldugunu, bununla birlikte
baskin fazin ise %97,2 ile YMK kristal yapiya sahip Ostenit fazi oldugunu
gostermektedir. Ticari olarak temin edilen AISI 304L tozlarmin oda sicakliginda
mekanik Ogitiilmesi sonrast XRD pik siddetleri ve pik genisliklerinde degisimler
oldugu goriilmektedir. Bunun sebebi ise YEMO esnasinda tozlarin maruz kaldig
APD’dan dolayr tane boyutunun kiiciilmesi ve tane siir1 alan1 ve kristal yapi
hatalarinindin dolay: i¢ gerilmelerin artmasidir [18]. YEMO sonrasinda AISI 304L
paslanmaz celiginin tane boyutu Scherrer denklemi kullanilarak yaklagik 10 nm olarak
hesaplanmistir. Ayrica, HMK — YMK fazlarin1 simgeleyen XRD piklerinin
siddetlerinde degisme sdz konusudur ve bu sonu¢ YEMO esnasinda meydana gelen
APD martenzitik faz donilistimiinii tetikledigini gostermektedir. Yar1 kantitatif yontemle
yapilan hesaplamalar, YEMO o6ncesinde ~%2,8 olarak HMK faz oraminin YEMO
sonrasinda ~%70'e yiikseldigini gdstermektedir. Ayrica, Hf ilavesinin YEMO
sonrasinda elde edilen faz oranlarinda énemli bir etki goriilmemis ve YEMO sonrasi Hf
ilavesi paslanmaz ¢eliklerinin martenzit orani yaklasik olarak %64 olarak bulunmustur.
Ostenitik paslanmaz ¢eliklerin APD’u esnasinda ostenit fazindan martenzit fazina
dontisiimiin  gerceklestigi ve bunun sebebinin de istifleme hatalarinin oldugu
bilinmektedir [48,49]. Kapsamli olarak yapilan arastirmalar, APD esnasinda istifleme
hatas1 enerjisine bagli olarak dislokasyon hareketinin zorlagsmasi bazi Ostenitik

paslanmaz ¢eliklerde martenzit dontigiimii tetikledigini gostermektedir [83—-85].
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Sekil 5. 1. YEMO 6ncesi ve sonrast AISI 304L paslanmaz gelik tozlarmin ve Hf ilaveli paslanmaz gelik
tozlarmin XRD sonuglart

APD ile olusan martenzit fazinin yiiksek sicakliklarda kararsiz oldugu
bilinmektedir ve kontrollii tavlama ile mikroyapidaki Ostenit faz oraninin artmasi
beklenmektedir. Dolayistyla YEMO sonrasi iiretilen Hf ilavesi ve ilavesiz tozlar 1100
°C'ye kadar farkli sicakliklarda tavlanarak sicakliklarin bir fonksiyonu olarak faz
dontigiimlerinin belirlenmesi ¢aligmalart yapilmistir. Tavlama sonrasi kristal yap:
analizleri XRD ile gergeklestirilmis ve sonuglar Sekil 5.2. (A-C)’de verilmistir.
Tavlama oOncesi ve tavlama sonrasi hesaplanan faz oranlari da Cizelge 5.1°de
verilmektedir. Beklendigi gibi, 1100 °C'ye kadar farkli sicakliklarda gergeklestirilen
tavlama sonrasinda alasim bilesimi ve tavlama sicakligina bagl olarak farkli oranlarda
martenzit — dstenit faz doniisiimii meydana gelmistir. Ornegin, AISI 304L paslanmaz
celiginin YEMO sonrasinda sahip oldugu %30,5 oranindaki YMK fazi, 700 °C ve 900
°C'de tavlamadan sonra sirasiyla %43,4 ve %46,1'e yiikselirken 1100 °C'de tavlamadan
sonra %41,9'a diismiistiir. Benzer faz doniisiimii karakteristigi Hf ilaveli c¢eliklerde de
gorilmistiir. Sicakliga bagli olarak YMK faz yiizdesi 900 °C'de tavlamaya kadar
yiikselmis, 1100 °C'de tavlamadan sonra azalmis ve oda sicakliginda iki fazli bir yap1
olusmustur. Ostenitik paslanmaz geliklerde APD sonucu olusan HMK kristal yapidaki

martenzit fazinin tavlama sonrasinda YMK kristal yapiya sahip Ostenit fazina
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doniismesi literatiirdeki galismalarda da gosterilmistir [24,51,86]. Ornegin, Enayati ve
arkadaglar1 Fe-Cr-Ni toz karisimlarinin mekanik 6giitiilmesinin Fe-18Cr-8Ni ve Fe-
15Cr-15Ni paslanmaz celiklerde HMK kristal yapiya sahip tek fazli martenzit fazim
olusturdugunu, Fe-15Cr-25Ni paslanmaz ¢elik i¢in ise YMK kristal yapiya sahip tek
fazli Gstenit fazini olusturdugunu gostermistir. Bununla birlikte, 6giitiilmiis Fe-18Cr-
8Ni ve Fe-15Cr-15Ni tozlarimin 700 °C'de 1 saat tavlandiktan sonra hem HMK hem de

YMK fazlarmin bir arada var oldugu gene ayni ¢alismada rapor edilmistir [86].
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Sekil 5. 2. YEMO ve tavlama sonrasi (A) AISI 304L, (B) AISI 304L + 1 Hf ve (C) AISI 304L + 4 Hf
paslanmaz celiklerine ait XRD sonugclari
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Cizelge 5. 1. XRD calismalar1 kullanilarak hesaplanan YMK faz yiizdeleri

Numune YEMO Sonrasi 700 °C 900 °C 1100 °C
AISI 304L 30,5 43,4 46,1 41,9
AISI 304L+1Hf 37,1 52,8 60,6 54,0
AISI 304L+4Hf 36,5 55,5 50,6 46,6

Bu calisma kapsaminda elde edilen sonuglar Hf ilaveli ve ilavesiz AISI 304L
paslanmaz c¢eliginin tavlama sonrasi benzer faz doniislimiine sahip oldugunu
gostermektir. Bununla birlikte, Hf katkili paslanmaz celikler, Cizelge 5.1. ’de
gosterildigi gibi tavlama sonrasinda biraz daha yiiksek YMK kristal yapisindaki faza
sahiptir. Bunun sebebinin ise biiyiik boyutlu Hf atomlarindan kaynaklanan daha yavas
difiizyon oldugu diistiniilmektedir.

5.2. Tavlama Sonrasi Tane Bilyiimesi

YEMO sonrasinda elde edilen paslanmaz ¢eliklerin tane boyutu, XRD
taramalart kullanilarak Scherrer denklemi ile hesaplanmis ve yaklasik olarak 10 nm
olarak bulunmustur. Sekil 5.3.'de (A ve D) verilen FIB goriintiileri, 900 °C ve 1100
°C'de 60 dakika tavlamaya tabi tutulan AISI 304L, AISI 304L + 1 Hf ve AISI 304L +
4Hf paslanmaz c¢eliklerin mikroyapilarin1 gostermektedir. AISI 304L paslanmaz
celiginin YEMO sonrasi elde edilen nanometre seviyesindeki tane boyutunun 900 °C'de
tavlama sonrasi biiylidiigii ve yaklasik 960 nm seviyelerine ulastig1 goriilmektedir. Tane
boyutunda meydana gelen bu artis, yliksek tane sinir1 alanina sahip olan ve buna bagl
olarak da yiiksek enerjiye sahip olan nanokristal yapilt AISI 304L paslanmaz ¢eliginin
yiiksek sicakliklarda termal kararliligii koruyamadigini gostermektedir [67,87].
Literatiirde, baslangigcta nanokristal tane yapisina sahip paslanmaz celiklerin yiiksek
sicakliklarda asir1 tane biiyiimesi gosterdigi ¢ok sayida ¢alisma vardir. Ornegin, Etienne
ve arkadaslar1 baslangicta 40 nm tane boyutuna sahip AlISI 316 paslanmaz ¢eliginin
farkli sicakliklardaki tane biiyiimesi egilimini arastirmis ve 900 °C'de tavlamadan sonra
baglangic nanokristal tane yapisinin 780 nm'ye yiikseldigini gostermistir [48].
Nanokristal AISI 316L paslanmaz ¢eliginin tane biiylime davranigi, Kotan ve
arkadaglar1 tarafindan incelenmis ve 1000 °C sicakliginda 3 saat olarak uygulanan
tavlama ile birlikte tane boyutunda Onemli bir artisin oldugu ve mikro metre

seviyelerine ulastigi rapor edilmistir [81]. Sekil 5.3. (A)’dan goriilecegi tizere 900 °C
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sicakliginda tavlama sonrasi ~ 960 nm olan AISI 304L paslanmaz ¢eliginin tane boyutu
%1 Hf ilavesiyle 285 nm, %4 Hf ilavesiyle ise 167 nm seviyelerinde korunmustur.
Bununla birlikte, Sekil 5.3. (D)’de goriildiigii gibi, tavlama sicakliginin 1100 °C'ye
yiikseltilmesi anormal tane biiylimesini tetiklemis ve buna bagl olarak boyutu yaklasik
olarak 4,6 um olan taneler mikroyapida goriilmektedir. Bu nedenle anormal tane
biliylimesin arastirilan alagimlarda meydana gelen mikroyapisal degisimde etkili oldugu
anlagilmaktadir. Tavlama sonrasi mikroyapidaki bazi tanelerin komsu tanelere gore
daha fazla biiylimesinin sebebi tavlama boyunca isitma veya sogutma esnasinda
meydana gelen faz doniisiimlerine, ¢oziinen atomlarin veya mikroyapida olusan ikinci
fazlarin tane sinirlarinda homojen olmayan bir basing olusturmasina baglanmistir [88—

90].

7
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Sekil 5. 3. Paslanmaz geliklerin tavlama sicaklig1 ve Hf miktarina bagli olarak mikro-yapisal gelisiminin
FIB goriintiileri; (A) 900 °C'de tavlamadan sonra AISI 304L, (B) 900 °C'de tavlama sonras1 AISI 304L +
1 Hf, (C) 900 °C 'de tavlama sonras1 AISI 304L + 4 Hf ve (D) 1100 °C'de tavlama sonras1 AISI 304L + 4
Hf paslanmaz celik alagimlari

1100 °C'de tavlama sonrasi AlSI 304L + 4Hf paslanmaz ¢eligin mikroyapisini
detayli olarak incelemek icin TEM mikroskobuyla incelemeler gerceklestirilmistir.
Sekil 5.4. (A-C)’de gosterildigi gibi, mikroyapida ortalama tane boyutu 228 nm olarak
hesaplanmistir ve bu tane boyutu degeri FIB mikroskobuyla elde edilen ve Sekil 5.3.°de

verilen degere oldukga yakindir. Sekil 5.4. (A)’da verilen se¢ili alan kirmim deseni
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(SAD) ise, 1100 °C'de tavlamadan sonra mikroyapida hem yiizey merkezli kiibik hem
de hacim merkezli kiibik fazlarinin ayn1 anda bulundugunu gostermektedir ve bu sonug
Sekil 5.2.°de verilen XRD sonuglariyla uyusmaktadir. Sekil 5.5.’de verilen ve yiiksek
¢Oziiniirliiklii TEM calismalar1 sonucunda elde edilen mikroyap1 goriintiileri cogunlukla
10 nm'den daha az olan ikinci fazlarin mikroyapida bulundugunu ve bu ikinci fazlarin

tane i¢inde ve tane sinirlarinda yer aldigini géstermektedir.

. @ ;
S00mm

I #5
re= I e

Sekil 5. 4. 1100 °C'de tavlamadan sonra AlSI 304L + 4Hf alasimmin TEM mikroyap1 goriintiileri; (A)
aydinlik alan ve (B-C) karanlik alan goriintiileri, (D) secili alan kirinim deseni. Birkag karanlik alan
goriintiisii tizerinde istatistiksel analizin sonuglar1 ortalama 228 nm tane boyutunu vermektedir.

Sekil 5. 5. 1100 ° C'de 1 saat tavlamadan sonra mikroyapida ikinci fazlar1 gésteren AISI 304L + 4 Hf
alasiminin ytiksek ¢oziiniirliiklic TEM gorintiileri, (A) ikinci fazlarin dagilimi ve (B) ikinci fazin tane
sinirt ile etkilesimi
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Mikroyapisal incelemeler sonucunda elde edilen sonuglar AISI 304L paslanmaz
celiginin tane boyutu kararliliginin Hf ilavesiyle arttirilabilecegini gostermektedir.
Alasimlandirma stratejisi, yiiksek sicakliklara meydana gelmesi muhtemel tane
bliylimesini engellemek veya yavaglatmak icin Onceki ¢alismalarda yaygin bicinde
kullanilmis ve proses esnasinda yapida olugsan 5 nm’den daha kiiciik olan ikinci fazlarin
termal kararliligin arttirilmasinda etkili oldugu rapor edilmistir [32,74,91]. Ornegin, Xu
ve arkadaslar1 [32] Hf ilavelerinin mekanik alasimlama ile tiretilen ve 900 °C'de
tavlanan Fe-14Cr alasiminin tane biiylimesi {lizerindeki etkisini arastirmistir. Yapilan
mikroyapisal incelemeler neticesinde Fe-14Cr alagiminda meydana gelen asir1 tane
biiyiimesinin Hf ilavesiyle sinirlandirildigi ve bunun da proses esnasinda mikroyapida
olusan HfO» fazlarindan kaynaklandigi rapor edilmistir [32]. Bu nedenle, Sekil 5.5°de
gosterilen ve HfO2 olmasi muhtemel bu tiir kiigiik fazlarin, AISI 304L paslanmaz
celiginde elde edilen termal kararlilik igin kritik Oneme sahip oldugu ve Zener
mekanizmasiyla tane biiyiimesini kinetik olarak sinirlandirildigi sonucuna varilmistir

[72,92-94].

5.3. YEMO ve Tavlama Sonrasi Sertlik Degerleri

Mikroyapr ve sertlik arasindaki iliskiden faydalanilarak, calisma kapsaminda
aragtirilan paslanmaz celiklerin mekanik 6zellikleri uygulanan tavlama sicakliklari ve
Hf iceriklerine bagli olarak arastirilmistir. Sekil 5.6’dan gériildiigii iizere, YEMO 6ncesi
~ 200 HVo05 olarak olgiilen AISI 304L paslanmaz ¢eliginin sertligi mekanik alagimlama
sonrast ~ 400 HV seviyelerine ulasmistir. Sertlikte goriilen bu artisin sebebi tane
boyutunun nanometre seviyelerine diismesi, YEMO prosesinde olusan APD ve buna
bagli olarak mikroyapidaki dislokasyon yogunlugunun artmasi ve olusan martenzit
fazina baglanmistir. Ayarca, YEMO sonrasinda AISI 304L paslanmaz celiginin sertlik
degerlerinin %1 ve %4 Hf ilaveleriyle sirasiyla 470 HVo.05 ve 500 HVo.05 mertebelerine
ciktigr tespit edilmistir. Hf ilavesiyle sertlikte tespit edilen ilave artisin sebebi ise ana
alasim elementlerine kiyasla daha biiyiilk boyutta olan Hf atomlarimin kristal yapida

meydana getirdigi distorsiyona ve kati ¢ozelti sertlesmesine baglanmustir [3,27].
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Sekil 5. 6. Bilesim ve tavlama sicakliginin bir fonksiyonu olarak paslanmaz ¢eliklerin sertliginin
degisimi. YEMO oncesi AISI 304L tozlarmn sertligi 204 HV olarak 8lciilmiistiir.

Tavlama sicakliklarimin bir fonksiyonu olarak sertlikteki degisiklikler,
mikroyapisal degisime ve tane biiyiimesine referans olarak incelenmistir. Beklendigi
gibi, YEMO sonrasi elde edilen yiiksek sertlik artan tavlama sicakligiyla birlikte azalma
gostermistir. Ornegin, YEMO sonras1 ~ 400 HV olarak 6lciilen AISI 304L celiginin
sertligi 700 °C sicakliginda tavlama sonrasi ~ 350 HV seviyelerine diigmiis, artan
tavlama sicakligiyla beraber sertlikteki azalmanin ise nispeten daha hizli oldugu
goriilmektedir. Tavlama sicakliginin 1100 °C’ye ¢ikarilmasiyla AISI 304L paslanmaz
celiginin sertligi, YEMO oncesi sertlik degeri olan 200 HV'ye yaklasmustir. Tavlama
sonrast sertlikte yasanan bu diislislin sebebi ise martenzit-Ostenit faz doniisiimiine ve
tane boyutundaki artisa baglanmistir. Diger taraftan artan tavlama sicakligiyla beraber
sertlikte meydana gelen azalis, baz AISI 304L paslanmaz ¢eligiyle kiyaslandiginda Hf
ilaveli ¢elikler i¢cin kademeli olarak meydana gelmistir. Bir baska ifadeyle, AISI 304L +
1 Hf ¢eliginin HEMM sonrasi 6lgiilen ve ~470 HV olan sertligi, 900 °C ve 1100 °C
sicakliklardaki tavlama sonrasinda sirasiyla 375 HV ve 290 HV olarak ol¢lilmiistiir. Son
olarak, tavlamadan sonra sertlikte en diisiik azalma agirlikga %4 Hf ilavesiyle elde
edilmistir. AISI 304L + 4 Hf celiginin YEMO sonras1 500 HV olarak 6lgiilen sertligi

900 °C'de tavlamadan sonra ~ 385 HV degerine azalis gostermesine ragmen bu sertlik
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degeri AISI 304L paslanmaz geliginin YEMO sonras1 sahip oldugu sertlik degerine
yakindir. Hf ilavesiyle AISI 304L paslanmaz ¢eliginin yiiksek sicakliklarda tavlanmasi
sonras1 yiiksek sertlik degerlerinin korunmasi, Hf ilavesiyle tane boyutu kararliligin
saglanarak daha kiiglik tane boyutunun mikroyapida korunmasi ve nano boyutlu ikinci

fazlarin olugmasina baglanmistir.
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6. SONUCLAR VE ONERILER

Bu calisma kapsaminda agirlik¢a % 0, 1, 2 ve 4 oraninda Hf igeren nanokristal
yapilt AISI 304L paslanmaz celigi YEMO yéntemi ile oda sicakliginda iiretilmis, daha
sonra ise farkli sicakliklarda tavlanmigtir. Uygulanan farkli mikroyapisal
karakterizasyon ve mekanik testler ile iiretilen alasimlar tane biiylimesi, faz doniistimii

ve sertlik bakimindan tartisiimistir.

Caligma kapsaminda elde edilen sonuglar denge halinde ylizey merkezli kiibik
(YMK) yapiya sahip olmasi beklenen AISI 304L paslanmaz ¢elik alagiminin, oda
sicakliginda gergeklesen YEMO esnasinda tozlarin maruz kaldigi yogun plastik
deformasyon nedeniyle hacim merkezli kiibik (HMK) kristal yapiya sahip martenzit
fazina donistiigiini gostermektedir. Mekanik alasimlama sonrasi elde edilen HMK
yapinin tavlama igleminden sonra kismi olarak YMK yapiya doniistiigii tespit edilmistir.
Bununla birlikte, 1100 °C'de gerceklesen tavlama islemlerinden sonra bile denge
yapisinin (YMK) elde edilememis ve oda sicakligina sogutma sonrasi yaklasik %50
YMK ve %50 HMK kristal yapilarinin bir arada bulundugu mikroyap: elde edilmistir.
Gergek zamanli olarak yiiksek sicakliklarda uygulanan XRD c¢alismalari, HMK yapidan
YMK yapiya tam faz doniislimiiniin AISI 304L celigi icin 900 °C'de 105 dakika
tavlamadan sonra gergeklestigini, buna karsilik Hf ilavesinin tam doniisiim i¢in gereken

zamani uzattigini ortaya koymustur.

Mekanik alagimlamadan sonra 10 nm olarak hesaplanan AISI 304L paslanmaz
celiginin tane boyutunun 900 °C'de tavlamadan sonra yaklasik olarak 960 nm oldugu
goriilmistiir. Yiiksek sicakliklarda tavlamaya birlikte tane boyutunda meydana gelen bu
artis nanokristal yapidaki yliksek tane sinir1 alaninin malzemeyi termal olarak kararsiz
yapmasindan kaynaklanmaktadir. Daha sonra nanokristal yapili AISI 304L paslanmaz
celiginin termal kararlili§ini arttirmak i¢in agirlik¢a %1, 2 ve 4 oraninda Hf ilavesi gene
YEMO yontemiyle gerceklestirilmistir. Hf ilavesi yapilan AISI 304L paslanmaz
celiginin tane boyutu ise 900 °C ve 1100 °C sicakliklardaki tavlama islemlerinden sonra
sirasiyla yaklasik olarak 167 nm ve 228 nm oldugu tespit edilmistir. Tane boyutu
kararliliginda elde edilen bu artis diislik sicakliklarda alagimlandirma etkisine, yiiksek
sicakliklarda ise mikroyapida olusan ikincil fazlar nedeniyle kinetik etkilere

baglanmistir.
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YEMO 6ncesi AISI 304L paslanmaz celiklerin dlgiilen ve 200 HV civarinda
olan sertlik degeri, YEMO sonrasinda tane boyutunda kii¢iilme ve martenzitik doniisiim
neticesinde 400 HV seviyelerine ¢ikmistir. Bununla birlikte uygulanan tavlama
islemleri neticesinde sicakliga bagli olarak meydana gelen tane biiylimesiyle sertlikte
azalma meydana gelmis ve 1100 ° C’de tavlama isleminden sonra AlISI 304L alasimin
sertligi 200 HV civarina diigmiistiir. Yapiya eklenen Hf ile saglanan termal kararlik ve
mikroyapida olusan ikinci fazlar sertlikteki diisiisii yavaslarmistir ve ayni sicakliktaki
(1100 °C) tavlama sonrasi Hf ilaveli paslanmaz geligin sertligi 400 HV civarinda tespit

edilmistir.

Bu tez kapsaminda yapilan calismalar kapsaminda nanokristal yapili AISI 304L
paslanmaz c¢elik alagimlarinin gelistirilen termal kararlili§i ve mekanik &zellikleri, bu
alasitmmn hem uygulama hem de {lretim/proses asamalar1 i¢in olduk¢a Onemlidir.
Ornegin, toz metalurjisi ile iiretilen nanokristal yapili AISI 304L paslanmaz gelik
alasimlar1 mekanik oOzelliklerinde Onemli diizeyde bir diisiis olmadan yiiksek
sicakliklarda sinterlenerek daha yiiksek yogunluklu malzemeler iiretilebilir. Ayrica

termal olarak kararli olan bu malzemeler yiiksek sicaklik uygulamalarinda kullanilabilir.
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