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Figure (A). FIB micrographs of Fe-18Cr-8Ni stainless steel after annealing at a) 900°C and b) 1100°C. ¢) FIB micrograph
of Fe-18Cr-8Ni-1Y-1Y20s stainless steel after annealing at 900°C.
(B) Hardness of as-milled and annealed Fe-18Cr-8Ni and Fe-18Cr-8Ni-1Y-1Y20; stainless steels as a function of
annealing temperature

Purpose: The main aim of this work is to study the microstructural evolution of mechanically alloyed
nanocrystalline Fe-18Cr-8Ni stainless steel by Y and Y203 additions and investigate the phase transformation
and grain growth as a function of annealing temperatures.

Theory and Methods:

In this study, Fe-18Cr-8Ni stainless steel was nanostructured by mechanical alloying from elemental powders
with Y and nano-sized Y203 additions and subjected to annealing treatments at various temperatures up to
1100 °C. X-ray diffraction experiments, transmission electron microscopy and focused ion beam microscopy
were used to investigate the microstructural evolution as a function of annealing temperatures. The dependence
of hardness on the microstructure was utilized to study the mechanical changes with annealing temperatures.

Results:

The results have shown that mechanical alloying induces bee solid solutions, the so-called o’-martensite
structure due to the severe plastic deformation during mechanical alloying. Annealing causes reverse
transformation from martensite to austenite and the ratio of which is a function of annealing temperatures. As-
milled nanocrystalline Fe-18Cr-8Ni steel yields grain growth upon annealing reaching to micron sizes at high
temperatures while addition of Y and Y203 stabilizes the grain size and hardness around 150 nm and 6,5 GPa,
respectively, after annealing at 1100 °C.

Conclusion:

The obtained thermal stability of nanocrystalline austenitic stainless steels by Y and Y203 additions enables
many potential applications such as consolidation of nanocrystalline powders at high temperatures to obtained
fully bulk materials as well as allowing nanocrystalline stainless steels to be used at relatively high temperature
for advanced applications.
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Mekanik alasimlama ile tliretilen nanokristal yapili dstenitik paslanmaz celik alagimlarinda
Y ve nano - Y20s ilavelerinin tane biiylimesi ve sertlige etkisi
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ONECIKANLAR

e Fe-18Cr-8Ni paslanmaz geligi mekanik alagimlama yontemi ile nanokristal yapida iiretildi.
e Nanokristal Fe-18Cr-8Ni ¢eliginin tavlanmasi asir1 tane bilylimesine neden oldu.
e Y ve Y203 ilaveleri mikroyapisal kararlili1 arttirildi.
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Bu ¢aligmada, Fe74CrisNis paslanmaz ¢elik alagimi Y elementi ve nano boyutta Y203 ilaveleri ile mekanik
alasimlama yontemi kullamilarak nanokristal yapida iiretilmis ve 1100°C’ye kadar farkli sicakliklarda
tavlama islemine tabii tutulmustur. X-1ginlar1 kirinimi, gegirimli elektron mikroskobu ve odaklanmig iyon
demeti mikroskobu kullanilarak sicakliga bagli olarak mikroyapida meydana gelen degisimler incelenmistir.
Mikroyapinin malzeme sertligine etkisinden faydalanilarak tavlama sicakligina bagl olarak mekanik
ozelliklerdeki degisimler tespit edilmistir. Elde edilen sonuglar denge durumunda ymk kafes yapisina sahip
olan bu paslanmaz ¢elik kristal yapilarinin mekanik alagimlama sirasindaki yogun plastik deformasyondan
dolay1 hmk kafes yapisindaki o’ — martenzite doniistiigiinii gostermektedir. Mekanik alagimlamadan sonra
uygulanan tavlama islemi ile sicakliga bagl olarak farkli oranlarda martenzit — Ostenit tersine faz
doniisiimiiniin gerceklestigi tespit edilmistir. Nanokristal yapili Fe7sCrisNis paslanmaz ¢elik alasiminda
yiiksek tane sinir1 alanindan dolay1 yiiksek sicakliklarda meydana gelen ve mikrometre seviyelerine ulagan
tane boyutunun, Y ve Y203 ilaveleri ile 1100°C’de yapilan tavlamadan sonra bile yaklasik olarak 150 nm
seviyesinde tutuldugu ve sertliginin ise 6,5 GPa seviyelerinde korundugu tespit edilmistir.

Effect of Y and nano - Y203 additions on grain growth and hardness of nanocrystalline
austenitic stainless steels produced by mechanical alloying

HIGHLIGHTS

e  Fe-18Cr-8Ni stainless steel is nanostructured by mechanical alloying.

Annealing of nanocrystalline Fe-18Cr-8Ni steel induces extensive grain growth.
The addition of Y and Y203 increases the microstructural stability.
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In this study, Fe74CrisNis stainless steel was nanostructured by mechanical alloying from elemental powders
with Y and nano-sized Y20s addition and subjected to annealing treatments at various temperatures up to
1100°C. X-ray diffraction experiments, transmission electron microscopy and focused ion beam microscopy
were used to investigate the microstructural evolution as a function of annealing temperatures. The
dependence of hardness on the microstructure was utilized to study the mechanical changes with annealing
temperatures. It was found that the resulting microstructures were bec solid solutions, the so-called o’-
martensite structure due to the severe plastic deformation during mechanical alloying. Annealing induced
reverse transformation from martensite to austenite and the ratio of which was found to be a function of
annealing temperatures. As-milled nanocrystalline Fe74CrisNis steel yielded grain growth upon annealing
reaching to micron sizes at high temperatures while addition of Y and Y203 stabilized the grain size and
hardness around 150 nm and 6,5 GPa, respectively, after annealing at 1100°C.
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1. GIRIiS aNTRODUCTION)

Nanokristal yapili metal ve alagimlarin sahip olduklart iistiin
Ozellikler bu malzemelerin yapisal malzeme olarak
kullamminda én plana gikmaktadir [1-3]. Ornegin, yiiksek
korozyon direnci ve biyouyumluluk gibi 6zelliklere sahip
olan Gstenitik paslanmaz ¢eliklerin nispeten diisiik olan akma
dayanimlari, tane boyutunun kiigiiltiilmesi ile arttirilarak bu
malzemelerin kullanim alanlar1 genisletilebilir [4].

Nanokristal yapida malzeme iiretim yontemlerinden biri de
toz metalurjisi yontemidir [5]. Bu yodntem ile mekanik
alasimlama yapilarak hem geleneksel olarak dokiim ile
liretimi miimkiin olmayan alagimlar iretilebilir, hem tane
boyutu nanometre seviyelerine indirilerek malzemenin
mekanik ozellikleri gelistirilebilir, hem de mekanik
6gilitme/alagimlama esnasindaki yiiksek plastik
deformasyondan dolayr mikroyapida karmasik faz
doniisiimleri meydana getirilerek malzeme &zellikleri
kontrol edilebilir [6-9]. Ornegin, baz1 dstenitik paslanmaz
celiklerde tane boyutunun nanometre seviyelerine
indirilmesi  yiikksek enerjili Ggiitliciilerle yapilmis  ve
Ogiitme/alagimlama esnasinda malzemenin maruz kaldigt
yogun plastik deformasyon Ostenit — martenzit faz
doniisiimiine neden olmustur [10, 11].

Bilindigi gibi nanokristal yapili malzemelerde yiiksek tane
smirt alan1 bu malzemelerin enerjilerini arttirarak yiiksek
sicakliklarda tane biiylimesine karsi malzemeleri kararsiz
hale getirmektedir [12, 13]. Sahip olduklar1 tane biiylimesi
egilimlerinden dolayr mekanik o6zelliklerinde kayip
yasamamak i¢in nanokristal yapili malzemelerin kullanim
alanlar diisiik sicakliklarla sinirli olacaktir. Bununla birlikte,
toz metalurjisi ile gergeklestirilen {iretimlerden sonra bu
tozlarin teorik yogunluklarinda preslenmesi igin gerekli
yiiksek sicaklik ve yiiksek basing, termal olarak kararsiz olan
bu malzemelerde tane biiylimesine yol agarak baslangicta
tane boyutunun kiigiiltiilmesi ile elde edilen yiiksek mekanik
ozelliklerin kaybolmasina neden olacaktir.

Nanokristal yapidaki metal ve alagimlarda tane biiylimesi
icin yiiksek itici gli¢ olmasina ragmen son yillarda termal
kararliligin arttirilmasi konusunda teorik [ 14-17] ve deneysel
[18-23] pek ¢ok bagarili galigmalar yapilmaktadir. Elde
edilen sonuglar nanokristal yapili malzemelerde yapiya ilave
edilen ve ¢6ziinen alagim elementlerinin bu termal kararliligi
saglayan onemli faktdrlerden biri oldugunu gostermistir.
Ornegin; nanokristal olarak iiretilen saf demir, Fe-Cr ve Fe-
Ni alagimlarmin termal kararliligiin, mekanik alagimlama
yontemi ile eklenen ve yapida ¢oziinen ikinci element ilavesi
ile 900°C seviyelerine ¢ikarildigt rapor edilmistir [24-26].
Saf demir ve demir esasl bu alasimlarda termal kararligin
artig1, diigiik tavlama sicakliklarinda tane sinirina hareket
eden ikinci element atomunun tane sinirlari enerjisini
diistirmesinden dolay1 termodinamik etkilere, ayn1 zamanda
nispeten yiiksek sicakliklardaki tavlama sonucu olusan ikinci
fazlarin tane smir1 hareketini yavaslatmasindan dolay: da
kinetik etkilere baglanmistir. Ayrica, mikroyapiya eklenen

oksit fazlarin Fe-Cr ve Fe-Ni alasimlarinda termal kararliliga
etkisi aragtiritlmig ve oOzellikle nano boyutta ve homojen
olarak mikroypiya dagitilan bu oksit fazlarinin nanokristal
olarak iiretilen demir esasli alasimlarda termal kararlilig
arttirdig1 farkli caligmalarda tespit edilmistir [27

[27, 28]. Gerek toz metalurjisi ile {retimden sonra
gergeklesecek presleme igleminde, gerekse nanokristal
malzeme olarak kullanim esnasinda sicakliga bagli olarak
tane bilyiimesinde meydana gelecek artis ile birlikte
muhtemel faz doniisiimlerinin meydana gelecek olmasindan
dolay1 yogun plastik deformasyon kullanilarak iiretilen
nanokristal yapili stenitik paslanmaz gelik alagimlarinin
mikroyapisal degisimlerinin ve sertliklerinin sicakliga bagl
olarak arastirilmasi gerekmektedir. Bu ¢alismada nanokristal
yapida Fe-18Cr-8Ni Ostenitik paslanmaz c¢elik alasimi
mekanik alasimlama yontemi ile iretilerek Y ve nano
boyutta Y,Os ilavelerinin tane biiyliimesine, faz doniisiimiine
ve malzeme sertligine etkileri sicakliga bagli olarak
arastirilmistir.

2. DENEYSEL METOT (EXPERIMENTAL METHOD)

2.1. Malzemeler ve Hazirlama Teknikleri
(Materials and Preparation Techniques)

Mekanik alagimlama islemi SPEX 8000M model yiiksek
enerjili biyali degirmenlerde gergeklestirilerek Fe74CrigNig
ve FenCrigNigY; - 1Y,0; paslanmaz celik alasim tozlar
nanokristal yapida tretilmistir. Ticari olarak (Alpha Aesar)
temin edilen uygun miktarda Fe (%99,9), Cr (%99,9), Ni
(%99,8), ve Y (%99,7) tozlari, nano boyutta Y>0; tozlar
(30-50 nm) ve 440C paslanmaz celik bilyalari oksijen
seviyesinin 1 ppm’in altinda oldugu argon atmosferinde
sertlestirilmis sizdirmaz c¢elik kap igine yerlestirilmistir.
Alasim igerigi hazirlanirken Y,Os ilavesi agirlik¢a yiizde,
element ilaveleri ise atomca yiizde olarak yapilmstir. Her bir
oglitme iglemi icin gelik kaplara yiiklenen toz miktar1 5,1
gram olup (bilya/toz oram1 10:1) yiiksek enerjili bilyali
degirmen oda sicakliginda 20 saat ¢aligtirilmistir. Mekanik
alasimlama i¢in tozlarin ve bilyalarn koyuldugu ¢elik kap
icine herhangi bir baglayici/yaglayici katkis1 yapilmamigtir.
Ogiitme islemi tamamlandiginda celik kap koruyucu
atmosfer ortaminda (glove box) agilmis ve bir sonraki igleme
kadar fretilen tozlar bu ortamda muhafaza edilmistir.
Mekanik alagimlama isleminden sonra &giitilmis /
alasimlandirilmis tozlara, sicaklifin mikroyapida meydana
getirecegi degisimleri tespit etmek iizere 900°C, 1000°C ve
1100°C’deki sicakliklarda 90 dakika boyunca Ar + %2 H,
ortaminda tavlama islemi uygulanmistir. Tavlama
islemlerinde her bir sicaklik i¢in mekanik alagimlandirilmig
yani daha once tavlanmamus tozlar kullanilmistir.

2.2. Malzemelerin Karakterizasyonu
(Characterization of Materials)

X-1ginlar1  kirmimu  (XRD) yontemi ile hem mekanik
alasimlamadan sonra hem de farkli sicakliklardaki tavlama
islemlerinden sonra elde edilen tozlarin kristal yapi analizleri
her iki paslanmaz g¢elik alasimi i¢in de yapilmustir.
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Mikroyap1 karakterizasyonu ve tane boyutu analizi igin
odaklanmis iyon demeti mikroskobu (FIB) ve gecirimli
elektron mikroskobu (TEM) kullanilmigtir. Toz metalurjisi
yontemi ile iiretilen tozlardan geleneksel sekilde TEM
numunesi  hazirlamak, konsolidasyonun  miikemmel
olmadig1 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 kullanilmigtir.

Tavlama sicakligina bagli olarak mekanik 6zelliklerde
meydana gelen degisim mikrosertlik testi ile tespit edilmistir.
Bunun i¢in mekanik alagimlama ve tavlama islemlerinden
sonra elde edilen tozlar oda sicakliginda 3 GPa basing altinda
preslenerek 3 mm ¢apinda diskler hazirlanmigtir. Daha
sonra, hazirlanan (zimparalanan ve parlatilan) bu
numunelere 10 saniye ve 50 gram yiik kullanarak Vicker’s
sertlik testleri uygulanmistir. Preslenen numuneler sadece
sertlik testleri i¢in kullanilacagindan yogunluk olg¢iimleri
yapilmamigtir.

3. SONUCLAR VE TARTISMALAR
(RESULTS AND DISCUSSIONS)

3.1. Mekanik Alasimlama ve Tavlamadan Sonra

Mikroyapidaki Faz Déniistimleri
(Phase Transformation after Mechanical Alloying and Annealing)

Sekil 1’de ogiitme ve tavlama iglemlerinden sonra elde
edilen Fe4Cr3Nig ve Fe73CrisNigY 1 - 1203 paslanmaz ¢elik
alasim tozlarmin x-1ginlar1 kirinim sonuglar1 verilmektedir.
Scherrer denklemi [29] kullanilarak yapilan hesaplamalar
neticesinde iiretilen paslanmaz c¢elik alagimlarinin tane
boyutunun 20-25 nanometre civarinda oldugu tespit
edilmistir. Bilindigi gibi Fe;4CrisNis paslanmaz celik alasim
kompozisyonu 0Ostenitik paslanmaz celik gurubundadir ve
denge durumunda yiizey merkezli kiibik (ymk) kristal
yapisina sahip olmasi beklenmektedir. Bununla birlikte Sekil
1’de goriildiigii lizere mekanik alagimlama isleminden sonra
tespit edilen kristal yap1 her iki paslanmaz ¢elik alagimi i¢in
de hacim merkezli kiibik (hmk) yapida bir kat1 ¢ozeltidir.
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Yogun plastik deformasyon esnasinda kristal yapida
meydana gelen faz doniisiimleri bazi Ostenitik paslanmaz
celik alasimlarinda karsilasilan bir olaydir [30, 31]. Eger
deformasyon esnasinda malzemenin maruz kaldig: gerilme
kritik degerin iistiine ¢ikarsa ve malzeme My (deformasyon
ile martenzit doniislimiiniin olusacag1 en yiiksek sicaklik)
sicakligimnin altinda deforme edilirse, bazi paslanmaz
celiklerde deformasyondan dolay1 Ostenit — martenzit faz
doniisiimiiniin  gerceklestigi yapilan c¢aligmalarda tespit
edilmistir [4, 8]. Ostenit fazinin deformasyonu sonucunda
meydana gelen bu martenzit faz doniligiimiiniin, istifleme
hatasi enerjisi, dolayistyla geligin kimyasal kompozisyonuna
bagli oldugu bildirilmistir [32, 33]. Bir bagka ifadeyle,
istifleme hatas1 enerjisine bagli olarak deformasyon
esnasinda dislokasyon kaymasinin zorlagmasi martenzitik
doniisiime neden olmaktadir.

Bununla birlikte mekanik alasimlamadan sonra paslanmaz
celik tozlarmin tavlanmasi ile elde edilen numunelere
uygulanan x-1g1n1 kirinim analizleri, her iki paslanmaz celik
alagimi i¢in de tavlama igleminin hmk — ymk tersine faz
donlistimiinii  tetikledigini gdstermektedir. Tavlamadan
sonra meydana gelen bu tersinir faz doniisiimiiniin Y — Y»03
ilaveli paslanmaz celik alagiminda, ilavesiz olanina gore
daha diisiik tavlama sicakliklarinda olugmaya bagladig1 Sekil
1’deki x-1smlart kirmim  egrilerinden gdriilebilmektedir.
Yogun plastik deformasyondan sonra Ostenitik paslanmaz
celiklerde olusan martenzit fazinin tavlanmasiyla birlikte
kristal yapmin tekrar Ostenitik yaprya donmesi farkli
caligmalarda da goriilmektedir [34, 35]. Tavlama islemiyle
birlikte meydana gelen bu tersine faz doniisiimiiniin hem
celigin kompozisyonundan hem de tane boyutundan
etkilendigi yapilan caligmalar ile tespit edilmistir. Tane
boyutundaki azalmanin meydana getirdigi sertlesmeden
dolay1 (Hall-Petch etkisi) faz doniisiimiinden onceki tane
boyutunun kii¢iikk olmasimin, hacim artigina neden olacak
martenzit doniislimiinii engelleyebilecegi Brofman ve
digerleri [36] tarafindan tespit edilmistir. Takaki ve digerleri
[37] de deformasyon sonucu olusan martenzit yapinin
tavlanmasi esnasinda Ostenit fazinin kararliligi konusunda
caligmalar yapmuslardir. Elde edilen sonuglar, tane

Fe, Cr NiY, +1Y,0,
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Sekil 1: Fe74CrsNig ve Fe73CrigNigY - 1Y,03 paslanmaz ¢elik alagimlarina ait mekanik alagimlamadan (as-milled) ve

tavlamadan sonraki x-1ginlar1 kirmimi sonuglari. Tavlama sicakliklar sekil {istiinde verilmistir. (X-ray diffraction patterns of as-
milled and annealed Fe74CrisNis and Fe73CrisNigY 1 - 1Y20s stainless steels. Annealing temperatures are given on the figures)
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boyutunun 1 mikrometre ve daha kiigiik olmasi durumunda
tavlama igleminden sonraki sogutma esnasinda yeniden
martenzitin olugmasi i¢in ¢ok biiyiik bir itici giiclin gerektigi
seklindedir. Literatiirdeki bu ¢aligmalar, Ostenitik paslanmaz
celiklerde deformasyon sonucunda olugan martenzit yapinin
tavlama ile kismen ya da tamamen tekrar Ostenite
donlismesinin miimkiin oldugunu, bununla birlikte artan tane
boyutunun tavlanmig numunenin sogumasi esnasinda daha
fazla martenzit fazin1 kararli kilma egiliminde oldugunu
gostermektedir.

3.2. Tavlama Sicakhigimin Tane Boyutu ve Sertlige Etkisi
(Effect of Annealing Temperature on Hardness and Grain Size)

Sekil 2’de Fe7CrisNig paslanmaz ¢eligine ait (a) 900°C ve
(b) 1100°C’de uygulanan tavlamadan sonraki FIB mikroyapi
goriintiileri ve (c) FessCrisNisY: - 1Y,03 paslanmaz ¢elik
alagimina ait 900°C’de uygulanan tavlamadan sonraki FIB
mikroyap1 goriintiisii verilmistir. Mekanik alagimlamadan
sonra 20-25 nm civarinda olan tane boyutlar1 900°C’deki
tavlamadan sonra Fe7sCrisNig paslanmaz ¢elik alagimi igin
yaklagik olarak 200 nm {izerine ¢ikmasina ragmen
FenCrisNigY; - 1Y20; paslanmaz ¢elik alagimi igin tane
boyutu 100 nm altinda tutulmustur. Tavlama sicakliginin
1100°C’ye ¢ikarilmasiyla beraber Sekil 2 (b)’de goriildiigii
tizere Fe74CrisNig ¢eliginin tane boyutu 1500 nm’nin {izerine
cikmistir. Tane boyutundaki bu hizli artig artan tavlama
sicakligr ile birlikte tane biiylimesi igin itici giiciin
artmasindan dolayidir [19, 38]. Aymi sicakliktaki, 1100°C,
tavlama isleminden sonra Fe;;CrisNigY; - 1Y205 paslanmaz
celik alagiminin mikroyapist TEM ile incelenmis ve Sekil
3’de mikroyap1 goriintiileri verilmistir.

Sekil 2: Sirasiyla a) 900°C ve b) 1100°C’de tavlamadan
sonraki Fe74CrisNig paslanmaz ¢eligine ait FIB mikroyap1
gortintiileri. ¢) 900°C’de tavlamadan sonraki Fe73CrigNigY
- 1Y»0; paslanmaz ¢eligine ait FIB mikroyap1 goriintiisii.
(FIB micrographs of Fe74CrisNis stainless steel after annealing at (a)

900°C and (b) 1100°C. (c) FIB micrograph of Fe73CrisNisY1 - 1Y203
stainless steel after annealing at 900°C)

Sekil 3°de Fe7CrisNigY: - 1Y20; paslanmaz ¢elik alagimi
icin 1100°C’deki tavlama isleminden sonra elde edilen

mikroyapiya ait (a) aydinlik alan, (b-c) karanlik alan ve (d)
TEM segili alan elektron kirinimi deseni (SAD) goriintiisii
verilmektedir. TEM karanlik alan ve aydinlik alan mikroyapi
gorintiilerinin ~ incelemeleri  neticesinde  1100°C’deki
tavlama isleminden sonra tane boyutunun 150 nm civarinda
oldugu goriilmektedir. Y ve Y,0; ilavesiz paslanmaz g¢elik
alagiminda ayni1 sicakliktaki tavlama isleminden sonra elde
edilen 1500 nm’lik tane boyutuyla kiyaslandiginda tane
boyutu kararliligimin arttirilmasinda 6nemli bir gelisimin
kaydedildigi goriilmektedir. Sekil 3 (d)’de gosterilen TEM
secili alan elektron kirinimi deseni (SAD) goriintiisii
mikroyapida hem hmk hem de ymk fazlarinin bulundugunu
gostermektedir. Bu sonug Sekil 1’de verilen XRD sonucunu
desteklemektedir. Bu iki faz disinda herhangi bir faz
kullanilan karakterizasyon yontemleri ile tespit edilmemistir.
Bunun anlam yiiksek enerjili mekanik alasimlama esnasinda
paslanmaz ¢elik alasimina eklenen Y elementinin kati1 ¢ozelti
olarak matris i¢inde ¢6ziinmesi ve nano - Y03 tozunun ise
hacminin ve boyutunun kiicik olmasindan dolay1
karakteristik pik verememesidir. Tavlama isleminden sonra
mikroyapida herhangi bir ikinci fazin olusup olugmadig1 ya
da nano boyuttaki Y03 tozunun dagilimint gérebilmek i¢in
yiiksek ¢oziinirliklii gegirimli  elektron mikroskobu
gereckmektedir.

) o
hmk

ymk ~ ‘
ymk; hmk F

7

Sekil 3: 1100°C’de tavlamadan sonra Fe73CrigNigY -
1Y,0s3 paslanmaz ¢elik alasimina ait TEM goriintiileri. a)
aydinlik alan goriintiisii b) c) karanlik alan goriintiileri ve d)

TEM segili alan elektron kirmnimi deseni (SAD) goriintiisii.
(TEM micrographs of Fez3CrisNisY1 - 1205 stainless steel after annealing
at 1100°C. (a) bright field image (BF), (b-c) dark field (DF) images and
(d) indexed selected area diffraction (SAD) pattern)

Y ve Y,Os ilaveleri ile elde edilen bu yiiksek termal kararlilik
termodinamik ve kinetik etkilerle agiklanabilir. Ozellikle
tavlamanin basindaki diisiik sicakliklarda tane sinirlarina
hareket eden Y elementinin termodinamik olarak tane sinir1
enerjisini azalttigi [14] ve/veya kinetik olarak da tane
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smirlarinin hareketini yavaglatarak (solute drag effect) [39]
tane biliyliimesini engelledigi diisiiniilmektedir. Bununla
birlikte Y»0s tozlarmin Y atomlar1 gibi kristal yapi iginde
yaynarak hareket etmesi beklenmez. Ayrica, mikroyaprya
eklenen ikinci fazlarmn tane biiylimesini engelleyebilmeleri
i¢in matris tane boyutunun bu ikinci fazlarin boyutundan
biiyiik olmasit gerekmektedir. Dolaysiyla, tavlama isleminin
basinda tane biiyiimesini engellemede Y atomlarmin daha
etken olmasi beklense de artan sicaklik ile tane biiylimesi
igin itici giic de artmakta ve bunun neticesinde meydana
gelen tane biiylimesi esnasinda ilave edilen nano — boyuttaki
Y>0; tozlart tane smurlart tarafindan siipiiriilmektedir. Bu
etkilesimde Y»O3 tozlari tane smirlarina basing uygulayarak
hareketlerini yavaslatmakta (Zener pining etkisi) [40] ve
mikroyapisal kararliligi arttirmaktadirlar. Mekanik 6glitme
ve tavlama  islemlerinden  sonraki = numunelerin
sertliklerindeki degisimin tavlama sicakligina gore degisimi
Sekil 4°de verilmistir.

ryi

T b 7r T A T v T
s..
- . 4
74 L |
* » ]
g o]
o
= a
e .
E’ u
L]
3 = Fe-18Cr-8Ni 3
¢ Fe-18Cr-8Ni-1Y +1Y,0,
2 T Jl.lf T T T
0 25 900 1000 1100
SICAKLIK (°C)

Sekil 4: Mekanik o6giitme/alagimlama ve farkli tavlama
sicakliklarinda sonra Fe74CrigNig ve Fe73CrigNigY: - 1Y,03
paslanmaz ¢elik alagimlarinin sertliklerinde meydana gelen
degisim.

(Hardness of as-milled annealed Fe7CrisNis and Fe7;CrisNisY1 - 1Y20;3
stainless steel as a function of annealing temperature)

Y ve Y,0; ilavesi ile malzeme sertliginde saglanan gelisimin
kiyaslanmasi agisindan FeuCrigNig paslanmaz  ¢elik
alasimina ait sertlik degerleri de grafikte gosterilmektedir.
Mekanik  alagimlamadan  sonra  tane  boyutunun
kiigtilmesinden dolay1 sertlik degerlerinin 7 GPa degerinin
lizerine ¢iktig1 goriilmektedir. Y ve Y,0j; ilaveli paslanmaz
celik alagiminin  6giitiilmiis haldeki sertliginin nispeten
yiiksek olmasmin sebebi ise matris atomlar1 ile
kiyaslandiginda daha biiyiik boyuttaki Y elementinin kati
¢ozelti sertlesmesi olusturmasi [41] ve nano boyuttaki Y,O;
ilavesinin ~ Orowan  sertlestirmesine [42] katk1
saglamasindandir. Yiiksek sicakliktaki tavlama
islemlerinden sonra mikroyapida meydana gelen tane
biiyimesi ve bundan dolay1 da celik sertliklerinde diisiis
meydana gelmistir. Fe74CrigNig paslanmaz gelik alagimina
bakildiginda artan tavlama sicaklig ile birlikte Sekil 2°de de
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gosterildigi {lizere tane biiylimesi meydana gelmis ve
malzeme sertligi 900°C, 1000°C ve 1100°C’deki tavlama
igslemlerinden sonra sirasiyla 5 GPa, 4,5 GPa ve 3,5 GPa
seviyelerine diismiistiir. Sekil 2°deki FIB ve Sekil 3’deki
TEM mikroyap: resimlerinden de goriilecegi lizere Y ve
Y,0s ilaveleri ile paslanmaz ¢elik alasiminda meydana gelen
tane biiylimesi smirlandirilmistir.  Dolayisiyla, tavlama
sicakligi  arttikga  sertlikteki  diisiisiin ~ yavaslamasi
beklenmektedir. Sekil 4’de verilen sertlik grafigi
incelendiginde 900°C’deki tavlamadan sonra Y ve Y203
ilaveleriyle termal kararlilig1 arttirilan ve Onemli tane
bliylimesi  gostermeyen paslanmaz ¢elik alagiminin
sertliginde de Onemli bir degisim gdzlenmemektedir.
Bununla  birlikte tavlama sicakligmmmm  1000°C’ye
cikarilmasiyla beraber sertlik degeri 6,5 GPa degerine kadar
diismiisse de 1100°C’deki tavlamadan sonra sertlik
degerinde 6nemli bir degisim tespit edilmemistir.

4. SONUCLAR (CONCLUSIONS)

Bilindigi tizere yapisal malzemelerde tane boyutunun
azalmas1 mekanik Ozelliklerde artisa neden olmaktadir.
Bununla birlikte tane boyutunun azalmasi ile malzemedeki
tane sinir1 alani artmakta ve malzemeler sicakliga karsi
kararsiz hale gelmektedir. Bu durum hem toz metaliirjisi ile
yapilan {retimlerde gozeneksiz bir sekilde tozlarin
stkistirilmasi icin gerekli yiiksek sicaklik
preslemesi/sinterlemesi esnasinda tane biiylimesine neden
oldugu i¢in iiretilen bu malzemelerin mukavemetini diisiiriir,
hem de nanokristal yapida iiretilen malzemelerin
kullanilabilecegi sicakliklar1 diisiirerek bu malzemelerin
kullanim alanlarini smirlandirir. Bu nedenle nanokristal
yapida Tretilen metal ve alagimlarinda sicakliga karst
malzeme tane boyutu kararliliginin arttirilmast  ¢ok
o6nemlidir. Bu ¢alismada Y ve Y,0; ilaveleri ile termal
kararliligt arttirilmis paslanmaz gelik alasgiminin mekanik
alasimlamadan ve tavlamadan sonra faz dOniistimii,
tavlamadan sonra mikroyapida gozlenen tane boyutu
degisimi ve buna bagli olarak malzeme sertligindeki degisim
incelenmistir. Elde edilen sonuglar kararli halde ymk kristal
yaptya sahip olan paslanmaz celik alagiminin mekanik
alasimlama esnasinda maruz kaldigi yogun plastik
deformasyondan dolayr hmk yapidaki martenzit fazina
doniistiiglinii gostermektedir. Bununla birlikte uygulanan
tavlama iglemi ile Dbirlikte sicakliga ve alagim
kompozisyonuna bagli olarak ymk kristal yapiya tersine bir
faz doéniistimiiniin oldugu tespit edilmistir. Artan tavlama
sicakligiyla birlikte Fe74CrisNis paslanmaz ¢elik alagiminda
asir1 tane biiylimesinin meydana gelmesine ragmen Y ve
Y,0; ilaveleriyle 1100°C deki tavlama igleminden sonra bile
tane boyutunun 150 nm civarinda tutuldugu, sertligin de 6,5
GPa seviyelerinde korundugu tespit edilmistir. Bu
caligmanin iki dnemli sonucu olabilir; i) toz metalurjisi gibi
yontemler ile {iretim yapildiginda teorik yogunluga yakin ve
malzeme mekanik oOzellikleri kaybolmadan yiiksek
sicakliklarda presleme yapilabilir, ii) termal kararlilig:
arttirlmig  olan bu paslanmaz geliklerin  mekanik
ozelliklerinde kayip yasanmadan yiiksek sicakliklarda
kullanimi miimkiin kilindigindan bu malzemelerin kullanim
alanlar1 genisler.
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