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TOZ METALURJISI YONTEMI ILE YUKSEK ENTROPILI ALASIMIN URETIMI VE
KARAKTERIZASYONU

oz

Bu c¢alismada, vyiiksek entropili alasimlar (YEA) sinifinda vyer alan
CrMnFeCoNi (Cantor alasimi) esasli sistem, %5 Al ilavesiyle modifiye edilerek
kompozit formda vyeni bir alasim gelistirilmistir. YEA’lar, c¢ok Dbilesenli
vapilari sayesinde Ustiin mekanik ve yapisal Ozelliklere sahiptir. Al katkisinin,
yveni faz olusumlarini tetikleyerek c¢okelme ve dispersiyon sertlesmesi gibi
mekanizmalari devreye sokmasi beklenmistir. Alasim Uretiminde, elemental tozlar
yiksek enerjili bilyali dedirmen (HEBM) ile mekanik alasimlama yoluyla homojen
sekilde karistirilmistir. Elde edilen toz karisimlari, 600 MPa basin¢ altinda
tek eksenli soJuk presleme ile kompakt hale getirilmis, ardindan 1000 °C’de
atmosfer kontrolli sinterleme uygulanmistir. Bu slrecle kati faz difiizyon
mekanizmalari aktive edilerek, partikiiller arasi bad olusumu ve faz doéniUsimleri
saglanmistir. Mikroyapisal karakterizasyon SEM ile yapilmis; Al katkisinin faz
dagilimi, gbzeneklilik ve partikiill yapisi lzerinde belirgin etkiler yarattigi
gozlemlenmistir. Al ilavesi, bazi bodlgelerde ikinci faz olusumlarina, gdzenek
orani degisimlerine ve heterojen partikiil boyut dagilimina neden olmustur.
Sonuglar, %5 Al katkisinin CrMnFeCoNi matrisinde mikroyapisal kararliligi ve
mekanik performansi dogrudan etkiledigini gdstermektedir.
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PRODUCTION AND CHARACTERIZATION OF HIGH ENTROPY ALLOY BY POWDER METALLURGY
METHOD

ABSTRACT

In this study, a novel composite alloy was developed by modifying the
CrMnFeCoNi-based system—classified as a high-entropy alloy (HEA) and commonly
referred to as the Cantor alloy—through the addition of 5 wt.$% aluminum (Al).
HEAs exhibit superior mechanical and structural properties due to their multi-
component nature. The addition of Al is expected to promote the formation. For
the alloy production, elemental powders were homogenized via mechanical alloying
using a high-energy ball milling (HEBM) process. The resulting powder mixtures
were then compacted through uniaxial cold pressing under a pressure of 600 MPa,
followed by sintering at 1000°C in a controlled atmosphere. This process
activated solid-state diffusion mechanisms, enabling interparticle bonding and
phase transformations. Microstructural characterization was conducted using
scanning electron microscopy (SEM). The analysis revealed that Al addition
significantly influenced phase distribution, porosity, and particle morphology.
Specifically, the presence of Al led to the formation of secondary phases in
certain regions, variations in porosity, and heterogeneity in particle size
distribution. Overall, the findings demonstrate that the incorporation of 5 wt.%
Al has a direct effect on the microstructural stability and mechanical
performance of the CrMnFeCoNi matrix.
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1. GIRIS (INTRODUCTION)

Yiiksek entropili alasimlar (YEA), geleneksel alasim tasarimindan
farkli olarak, en az bes temel elementi yaklasik es atomik oranlarda
iceren ve ylksek konfiglirasyonel entropi sayesinde basit kati eriyik
fazlarinin olusumunu destekleyen yeni nesil metalik malzemelerdir [1].
Bu benzersiz faz stabilitesi, cok sayida elementin birlikte
coziinebildigi tek fazli yapilar olusturarak malzemelerin mekanik, termal
ve kimyasal performansini artirmaktadir. Yiksek entropili alasimlar
(YEA), klasik alasim tasarim ilkelerinden saparak, en az bes temel
elementi vyaklasik es atomik oranlarda igeren ve bu sayede ¢ok fazla
mikrostriktiirler vyerine genellikle Dbasit kati eriyik fazlarinin
olusumunu tesvik eden yeni nesil malzemelerdir [1]. Bu alasimlar, yilksek
konfiglirasyonel entropi etkisiyle stabilize edilen vyapilarina bagli
olarak, Ustin mekanik ve fiziksel Ozellikler sergilemektedir.
Literatiirde en c¢ok arastirilan yiksek entropili alasim sistemlerinden
biri olan CrMnFeCoNi alasimi, sahip oldugu yiiksek mukavemet, tokluk,
sertlik, asinma direnci, korozyon ve oksidasyon dayanimi gibi nitelikler
sayesinde hem akademik hem de endistriyel uygulamalar acisindan buyltk
ilgi gbrmektedir [1-5]. Bu ozellikler, s®z konusu alasimin lretim ydntemi
ve 1slem parametreleri ile dogrudan iliskilidir. Ozellikle toz
metalurjisi yontemiyle  {iretilen  YEA'larda sinterleme sicakliga,
yogunluk, tane boyutu, gdzeneklilik ve faz olusumu gibi mikro yapisal
6zellikler {izerinde belirleyici bir rol oynamaktadir [6, 7 ve 8].

Sinterleme sicakliginin etkisi, mekanik alasimlama yodntemiyle
iiretilen FeCoCrNi esasli YEA tozlarinin farkli sinterleme teknikleriyle
islenmesi sonucunda elde edilen mikroyapisal ve mekanik o6zelliklerdeki
farkliliklar tzerinden acikca gbdzlemlenebilmektedir [9, 10 ve 12]. Bu
baglamda, sinterleme kosullarinin optimizasyonu, hedeflenen performans
O0zelliklerine sahip YEA'larin dretilebilmesi ag¢isindan kritik Oneme
sahiptir. Bu c¢alismada, CrMnFeCoNi yiksek entropili alasim sistemine
belirli katki elementlerinin ilave edilmesiyle elde edilen alasim
kompozisyonlarinin, farkli sinterleme sicakliklarinda mikroyapisal
evrimi detayli bir sekilde incelenmistir. Arastirmanin temel amaczi,
sinterleme sicaklidinin mikro yapi lzerindeki etkilerini ortaya koymak
ve bu etkilerin nihai mekanik ©&6zellikler {dzerindeki vyansimalarini
degerlendirerek, istenilen Ozellikleri saglayacak optimum {retim
parametrelerinin belirlenmesine katki sunmaktir.

YEA’lar arasinda en kapsamli sekilde incelenen sistemlerden biri
olan CrMnFeCoNi alasimi, disiik sicakliklarda dahi siineklik ile birlikte
yuksek mukavemet sunan bir fcc (face-centered cubic) vapi
sergilemektedir [13]. Ayni zamanda yiksek sertlik, iyi asinma dayanimi,
Ustiin korozyon ve oksidasyon direnci gibi 06zellikleri sayesinde
havacilik, nikleer enerji ve kriyojenik wuygulamalar gibi kritik
alanlarda potansiyel bir malzeme adayi olarak dederlendirilmektedir. Bu
istiin ©6zellikler, vyalnizca kimyasal bilesim ile dedil; ayni zamanda
Uretim yontemi, sinterleme atmosferi, sicaklidi ve siire gibi islem
parametrelerine de bagli olarak dedisiklik gdstermektedir [14].

Bu calismada, CrMnFeCoNi esasli yliksek entropili alasim sistemine
belirli alasim elementlerinin katkilanmasi yoluyla elde edilen
kompozisyonlarin, farkli sinterleme sicakliklarinda mikroyapi izerindeki
evrimi detayli olarak arastirilmistir. Arastirmanin temel amacai,
sinterleme sicaklidinin mikroyapisal ©Ozellikler {zerindeki etkisini
anlamak ve bu sayede hedeflenen mekanik performansa sahip malzemelerin
dretimi ic¢in optimal islem parametrelerini belirlemektir.
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2. RESEARCH SIGNIFICANCE
Bu c¢alisma, yiiksek entropili alasimlar (YEA) alanina katka
saglayarak, CrMnFeCoNi (Cantor alasimi) esasli sisteme aliminyum (Al)
katkisinin mikroyapi ve potansiyel performans 1Uzerindeki etkilerini
incelemektedir. Yiksek enerjili bilyali 0&gJltme, soJuk presleme ve
atmosfer kontrolli sinterleme gibi toz metalurjisi teknikleri
kullanilarak, diistik oranli Al katkisinin faz kararliligdi, gdzeneklilik
ve partikiil morfolojisi iizerindeki etkilerine dair onemli bulgular elde
edilmistir. Kati faz diftizyonunun aktive edilmesi ve c¢odkelme/dadilma
sertlesmesi gibi mekanizmalarin de§erlendirilmesiyle, YEA Ozelliklerinin
ileri diizey yapisal ve fonksiyonel uygulamalara ydnelik nasil optimize
edilebilecedi gbsterilmistir. Ayrica, bu calisma Al ile takviye edilmis
YEA’ larin geleneksel toz isleme yontemleriyle ekonomik ve Olceklenebilir
sekilde lretilebilecedini ortaya koymaktadir.
Highlights:
e FElementel tozlar, vyliuksek enerjili bilyali dedirmenle mekanik
olarak alasimlanarak homojen karisim elde edilmistir.
e 600 MPa’da tek eksenli soJuk presleme ve ardindan 1000 °C’de
sinterleme ile yodunlasma ve faz doénltistimleri saglanmistir.
e Al katkisi, ikincil faz olusumlarina ve gdzeneklilik ile partikiil
morfolojisinde dedisimlere yol agmistir.

3. MATERYAL VE METOD (MATERIALS AND METHODS)

Cantor elementleri olarak bilinen CrMnFeCoNi alasimi ana bilesen
(bundan sonra AB olarak kodlanacak) icinde %atomik oranlar (esmolar oran)
hepsi icin %20 sec¢ilmistir. Calismamizda takviye elemetleri olarak
Aliminyum belirlenmistir. Bu elementlere ait atomik boyut wve bazi
fiziksel Ozellikler asadida tabloda verilmistir.

Tablo 1. Kullanilan elementlere ait fiziksel veriler
(Table 1. Physical data of the elements used)

Ergime Derecesi | Atom Agirligi | YoJunluk | Atom Yaricapi
Blement °C) (g/mol) (g/cm?) (pm)
Cr 1907 51.99 7.15 140
Mn 1246 54.93 7.26 140
Fe 1538 55.84 7.87 140
Co 1495 58.93 8.9 135
Ni 1455 58.69 8.9 135
Al 660 26.98 2.7 125

Takviye elementinin takviye orani %5 olarak alinmistir. Sinterleme
sicakligi 1000°C olarak belirlenmistir. Numunelerin olusturulmasi icin
mekanik alasimlandirma metodu uygulanmistir. 400rpm hiz ayarlanmistir.
Numuneler 13mm ¢apinda ve 5mm ylksekliginde silindirik sekilde dretilmis
ve sodguk presle 600MPa basing altinda sekillendirilmistir. Basing,
takviye elementinin yapisindan kaynaklanan sebeplerden dolayi bazi
numunelerde distrilmistiir. Karistirmanin daha homojen ve yapiya daha iyi
nifuz etmesi ic¢in 6.8 ve 10mm’lik ¢elik Dbilyalar kullanilmistir.
Bilyalar, karistirma kabini tasmayacak sekilde ayarlanmis ve hepsinden
belli miktarda kullanilmistir. Toz-Bilya oranilO:1 sec¢ilmistir. Cihazin
toz haznesinin kendisi 2387g ve kapadi ise 772g olup hassas terazi ile
bu 6lciiler dikkate alinarak islem yapilmistir. Karistirma esnasinda
1sinma ve hizdan dolayi c¢eperlere tozlarin yapismamasi ic¢in oranlari
koruyacak sekilde biraz fazladan toz ilavesi yapilmistir. Calismaya ait
tablo ve cihaz asagida verilmistir.
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Sekil 1. Calismada kullanilan Retsch marka mekanik karistirica
(Figure 1. Retsch brand mechanical mixer used in the study)

Soguk preslenen numuneler argon gazli sinter firininda 1000C°’de
sinterlenmistir. Sinterleme islemi 3 kademede yapilmistir;
e 1. kademede firin 1.5 saat boyunca belirlenen sicaklida getirildi,
e 2. kademede ayni sicaklikta 3 saat bekletildi ve
e 3. kademede 3 saat oda sicakligina diismesi beklendi.

Sinterlemenin yapildidi firin asagida gosterilmistir.

Sekil 2. Sinterleme firininin iki ayri gorintisi
(Figure 2. Two separate views of the sintering furnace)

Sinterlemeden alinan numuneler metalografik zimparalama islemine
tabi tutuldu. Ilk olarak kabaca 75 numarali zimpara ile tiim numuneler
zimparalandiktan sonra sirasiyla; 320, 600, 800, 1200 ve son olarak 1500
numaralil zimparalar ile ylizey tamamen diizglinlestirildi. Zimparalamalar
3-4 dakika slirecek sekilde dikkatlice yapildi ve arkasindan son olarak
parlatmaya gec¢ildi. 1 micron water-based diamond suspension ile 5
dakikadan az olmamak sartiyla c¢uha ile numuneler parlatilmistir.

Numunelerin daglanma (etching) islemi ic¢in asagida siralanan
miktarlarda bir asit preparati hazirlanmistir:

e 2 mL Hidrojen Floriir (HF)

e 3 mL Hidroklorik asit (HC1)
e 5 mL Nitrik asit (HNOs3)

e 190 mL Saf Su (H20)

Bu asit karisimiyla havadar bir ortamda numuneler yaklasik 25
saniye slre ile daglanarak arkasindan alkol ile temizlenmis ve sicak
hava ile kurutularak SEM goérintiileri ic¢in hazirlanmistir.
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4. BULGULAR VE TARTISMA (FINDINGS AND DISCUSSION)

4.1. Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) Analizleri ve Mikroyapisal
Gozlemler (Scanning Electron Microscope (SEM) Analyses and
Microstructural Observations)

Aliminyum takviye edilerek toz metallirjisi yontemi ile lretilmis
olan numunelerin taramali elektron mikroskobu analizleri yapilmistir
(Sekil 3). Bu analiz sonucuna gore elde edilen verilerden
degerlendirmeler yapilmistir.

Sekil 3. Uretilen numunenin SEM géruntiileri
(Figure 3. SEM images of the produced sample)

Sekil 3'te sunulan taramali elektron mikroskobu (SEM)
goriintiilerinden de acg¢ikca gorilebilecedi iizere, c¢alismada elde edilen
kompozit yapinin genel mikroyapisi belirgin bir sekilde

gdzlemlenebilmektedir. SEM goérintileri, alasim matrisinin bUtinldgini
ve takviye fazlarin dagilimini dederlendirmek ac¢isindan Onemli
mikroyapisal ipug¢lari sunmaktadir [15]. Bu kapsamda, matris fazi
icerisine takviye edici faz olarak ilave -edilen aliiminyum (Al)
parcaciklarinin homojen bir sekilde dagildidi net bir bicimde tespit
edilmistir. Al takviyesinin mikro yapi igerisine diizgin yayilmasi, toz
karisiminin etkin sekilde gergeklestirilmis olmasi ve sinterleme
parametrelerinin uygun sekilde se¢ilmis olmasina atfedilmektedir. Bu
bulgu, ilgili literatiirde yer alan benzer calismalarla da Ortiismektedir;
6nceki arastirmalar da Al gibi takviye elemanlarinin dagiliminin, Uretim
slirecindeki karistirma homojenligi ve sinterleme kosullarinin kontroliine
dogrudan bagli oldudunu vurgulamaktadir [16, 17 ve 18].

SEM analizleri ayrica Uretilen numunede Dbazi mikroyapisal
kusurlarin da mevcudiyetini ortaya koymustur. Ozellikle mikroyapi
icerisinde 1lokalize c¢atlak olusumlari ve belirli dlizeyde gbzenek
yapilari gdzlemlenmistir. Bu tir kusurlar, genellikle toz
partikiillerinin tam yogunlasamamasi veya sinterleme
sicakliginin/atmosferinin yetersiz kalmasi gibi {iretim parametrelerine
bagli olarak gelismektedir. Ilginc bir sekilde, gdzenek oraninda belirli
bir azalma egiliminin, ilave edilen Al miktarina badli olarak degistigi
saptanmistir. Bu durum, Al parcaciklarinin sinterleme slirecindeki ergime
davranislari ve matrisle etkilesimlerine bagli olarak olusan
mikroyapisal yeniden diizenlemelerle agiklanabilir [19, 20 ve 21].

Ayrica, SEM goérintilerinde elde edilen bulgular, Al
parcaciklarinin morfolojisi hakkinda da bilgi vermektedir. Takviye
olarak kullanilan Al fazlarinin genellikle diizensiz geometrik formlarda,
keskin koseli ve birbirine yakin boyut araliginda olduklara
belirlenmistir. Bu morfolojik 0o6zellikler, parcaciklarin kirma ile elde
edilmesinden kaynaklanmakta olup, parcacik morfolojisinin mikroyapisal
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blitiinliik, sinterleme davranisi ve mekanik ©&6zellikler izerinde etkili
olabilecegi bilinmektedir. Parcaciklarin keskin koseli yapisi,
sinterleme sirasinda matris ile yeterli derecede badlanmayi
sinirlayabilir ve lokal stres birikimlerine neden olabilir. Bu baglamda,
parcacik morfolojisinin kontrol altina alinmasi, kompozit malzemelerin
mekanik performansinin iyilestirilmesi acisindan kritik o&neme sahiptir
[22 ve 237.

5. SONUGC VE ONERILER (CONCLUSION AND RECOMMENDATIONS)

Bu calismada, yiksek entropili alasim matrisine takviye amaciyla
aliminyum (Al) ilave edilerek, toz metaliirjisi yontemi kullanilarak
kompozit vyapidaki numuneler {iretilmistir. Uretim siirecinde deneysel
parametreler sabit tutulmus olup, kompaktlama islemi 600 MPa’lik tek
eksenli presleme basinci altinda gerceklestirilmis, ardindan sinterleme
islemi 1000°C sicaklikta, 3 saat slireyle atmosfer kontrolli bir firinda
uygulanmistir. Bu parametreler, matris ve takviye fazlari arasinda
yeterli difiizyonun saglanmasi ve yodunlasmanin maksimize edilmesi
amaciyla literatiirdeki benzer c¢alismalara dayali olarak sec¢ilmistir.
Uretilen kompozit numunelerin mikroyapisal karakterizasyonu, taramali
elektron mikroskobu (SEM) analizleri 1ile gercgeklestirilmistir. SEM
goriintiileri tizerinden yapilan incelemeler sonucunda, sinterleme islemi
sonrasi elde edilen mikro vyapinin genel Dbitiinliigi dederlendirilmis;
ancak mikroyapi igerisinde Dbelirli oranlarda c¢atlak olusumlari ve
gbzenek vyapilarinin bulunduu tespit edilmistir. Bu tur kusurlar,
genellikle sinterleme sirasinda tam yodunlasmanin sadlanamamasina ve
partikiil ara ylizeylerinde yeterli baglanmanin olusmamasina
baglanmaktadir. Bununla birlikte, elde edilen godrintiiler UUzerinden
yapilan karsilastirmali analizlerde, gdzenek miktarinin Al ilave oranina
bagli olarak degiskenlik gOsterdigi gdzlemlenmistir. Al miktarindaki
artisla birlikte, gbzenek oraninda azalma edilimi ortaya ¢ikmis ve bu
durumun sinterleme sirasinda ergimeye vyakin davranis sergileyen Al
parcaciklarinin gbzenekleri doldurucu etkisinden kaynaklandigzi
diistinilmektedir. Ayrica, Al partikiillerinin matris fazi icerisinde
homojen sekilde dagildigi gdzlemlenmis olup, bu durumun {dretim
siirecindeki karistirma isleminin yeterliligini ve sinterleme
parametrelerinin uygunludunu vyansittidili dederlendirilmistir. Homojen
dagilim, mekanik Ozelliklerin izotrop hale gelmesine katki saglayarak
nihai kompozit malzemenin performansini dodrudan etkilemektedir. SOz
konusu gbzlemler, literatiirde benzer sistemler {zerinde vyapilan
calismalardaki bulgularla uyumlu olup, takviye fazlarinin mikroyapi
icerisindeki homojenliginin toz hazirlama ve sinterleme kosullariyla
gtcli bir sekilde iliskili oldudunu gdstermektedir.

NOT (NOTICE)

Bu calisma, hadi BILIR tarafindan Doc¢.Dr. Mehmet AKKAS akademik
danismanliginda yiriitiilen "Katkili CrMnFeCoNi Yiiksek Entropili Alasimin
Uretimi ve Karakterizasyonu" baslikli Doktora Tezinden tiiretilmistir.

CIKAR CATISMASI (CONFLICT OF INTEREST)
Yazarlar c¢ikar catismasi bildirmemislerdir.

FINANSAL AGCIKLAMA (FINANCIAL DISCLOSURE)
Yazarlar bu ¢alisma ic¢in herhangi bir mali destek almadigdini beyan
etmistir.

ETIK STANDARTLAR BEYANI (DECLARATION OF ETHICAL STANDARDS)

Makalenin yazarlari bu calismada kullanilan materyal ve
yontemlerin etik kurul izni ve/veya yasal-6zel izin gerektirmedigini
beyan eder.
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