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OZET

TERMOMEKANIK OLARAK HADDELENMIS X70 KALITE PETROL BORU
CELIKLERININ EBSD VE TEM TEKNIKLERI ILE KARAKTERIZASYONU

Semih ENGUN
Malzeme Bilimi ve Miihendisligi Anabilim Dali
Anadolu Universitesi, Fen Bilimleri Enstitiisii, Haziran, 2016
Danigman: Prof. Dr. Servet TURAN
Ikinci Danisman: Prof. Dr. Orhan UZUN

Diigiik sicaklik ve yiiksek basing ortaminda, 6zellikle petrol boru hatlarinda
kullanilan API X70 celiklerinde daha once az sayida yapi-ozellik iligkisi tizerine
calisma yapilmistir. Bu nedenle, bu caligmada yapi-6zellik iligkisi kurulmasi
amaciyla malzemenin 6zellikleri 6l¢iilmiis ve i¢ yapist EBSD ve TEM teknikleri
ile incelenmistir. Oncelikle, yiiksek kalitede kirimim deseni elde etmek fiizere
Al ve celik gibi farkli malzemeler i¢in uygun numune hazirlama ve analiz
parametreleri belirlenmigtir. Bu baglamda literatiirden farkli olarak ince kesitli
numunelerde gerceklestirilecek EBSD analizleri ile daha kesin sonuclar elde edilecegi
ongorilmistiir. Buna gore: (i) bu malzemeler igin en uygun parlatma yonteminin
mekanik + elektrolitik parlatma oldugu, (ii) tane boyutu ve numune kalinhgina gore
Monte Carlo yazilimi ile 6zellikle ince kesitlerde diigiik hizlandirma voltaji ile yapilan
EBSD incelemelerinin daha giivenilir sonuglar verecegi, (iii) elektron gegirgenligine
sahip bir numuneye yapilan t-EBSD analizinde geleneksel EBSD’ ye gore yiiksek
biiyiitmelerde ve yiiksek c¢oOziintirliikte goriintiiler elde edilebildigi goriilmiistiir.
Geligtirilen numune hazirlama teknikleri ve inceltme gartlar: kullanilarak hazirlanan
X70 Petrol Boru Celik numunelerinin EBSD ve TEM analizleri gergeklegtirilmistir.
Bunun sonucunda elde edilen kristalografik ve mikroyapisal veriler dogrultusunda:
(iv) mikroyapisal bilegenler sahip olduklari dislokasyon yogunluklarina gore olugan
bant kontrasti yardimiyla ayrilmistir. Bu baglamda, dislokasyon yogunlugunun
azalmasi ile ¢ekme Ozelliklerinin kotiilestigi, darbe Ozelliklerinin ise iyilegtigi
gozlenmistir. (v) Farkl termomekanik iglemler sonucu biinyede olugan tane boyutu
farkliliklar:, yonlenme ve tane sinir karakteristikleri incelenerek malzemenin sahip
oldugu sertlik ve kirilma toklugu degerleri arasindaki iligki ele alinmigtir. Buna gore
en diiglik tane boyutuna sahip, yonlenmenin en az oldugu ve diisiik LAGB ile ¥3 tane
sinirina sahip numunenin diigiik ¢cekme o6zelliklerine, fakat yiiksek darbe 6zelliklerine
sahip oldugu goriilmiigtiir. (vi) Son olarak, STEM ve t-EBSD teknikleri ile ¢okelti
incelemesi yapilmig olup farkl sekil ve boyutlarda bulunan ve Mn, Ti, Nb ve S igeren
¢okeltilerin varligi goriilmiigtiir.

Anahtar So6zciikler: EBSD, TEM, API X70, bant kontrasti, CSL, t-EBSD
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ABSTRACT

CHARACTERIZATION OF THERMOMECHANICAL ROLLED X70 GRADE
PIPELINE STEELS BY EBSD AND TEM TECHNIQUES

Semih ENGUN
Department of Materials Science and Engineering
Anadolu University, Graduate School of Sciences, June, 2016
Supervisor: Prof. Dr. Servet TURAN
Co-Supervisor: Prof. Dr. Orhan Uzun

There are limited studies on structure-property relationship of API X70 steels
used under low temperature and high pressure atmosphere, especially pipelines.
Therefore, properties of material were measured and microstructure was investigated
via EBSD and TEM techniques in order to reveal structure-property relationship
in this study. Firstly; suitable sample preparation and analysis parameters were
determined for Al and steel based alloys in order to obtain high quality diffraction
pattern. Accordingly, (i) it was seen that combined mechanical + electrolitic
polishing is the most suitable method for these materials. (ii) After studying the
effect of accelerating voltage on the pattern quality and reliability of the EBSD data
and sample thickness it was found better that the lower accelerating voltage with
thin sections gave the more reliable data. (iii) According to the t-EBSD results of
fine milled and electron transparent sample, data was at all magnifications compared
to the conventional EBSD. Next, EBSD and TEM analysis of X70 Pipeline Steels
were carried out by conditions determined at the first stage. In accordance with
obtained crystallographic and microstructural results; it was concluded that (iv)
microstructural constituents could be distinguished and quantified according to the
band contrast raised as a result of dislocation density. In this regard, while tensile
properties decrease with decreasing dislocation density, impact properties increase.
(v) Hardness, tensile and impact properties were correlated with the grain size,
texture and grain boundary characteristics. In conclusion, it was seen that the
sample having smallest grain size, random texture, smaller LAGB and less ¥3 grain
boundaries has lower tensile but higher impact properties. (vi) In addition, Mn, Ti,
Nb and S based precipitates were obtained by STEM and t-EBSD analysis.
Keywords: EBSD, TEM, API X70, band contrast, CSL, t-EBSD
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TESEKKUR

Paulo Coelho’ nun Simyaci isimli romaninda kigisel menkibesini
gerceklestirmek isteyen cobana bir cingene kadin, bir kral, bir tiiccar, bir Ingiliz ve
bir de simyaci rehberlik eder. Coban, bu yol gostericiler sayesinde amacina ulagir.
Tipki bu romanda oldugu gibi, benim de ¢iktigim bu yolculukta bana kilavuzluk
edip beni liizumsuz gayretlerden kurtaran énderlerim olmustur.

Bu onderlerin tabii ki en baginda gelen, ¢aligmalarimin ger¢eklesmesinde bilgi,
tecriibe, fikir ve Onerileriyle maddi - manevi katkilarimi esirgemeyen, sagladigi
imkanlarla biiyiik bir yol almami saglayan ¢ok degerli tez danigmanim Prof. Dr.
Servet TURAN’ a en derin saygi ve giikranlarimi sunarim.

Ayrica, galigmalarim siiresince benden destegini hi¢cbir zaman esirgemeyen,
ikinci danigmanim saygideger hocam Prof. Dr. Orhan UZUN’ a, numunelerin temini
ve elde edilen sonuglarin yorumlanmasindaki katkilarindan dolayr Erdemir Ar-Ge
Merkezi Direktorii Dr. Oguz GUNDUZ ’ e, dénemin Sicak Uriin ve Proses Ar-Ge
Miidiirii, su anda ise Arcelor Mittal” de galigmakta olan Dog. Dr. Oktay ELKOCA’
ya ve EBSD konusunda derin bilgi sahibi olan ve benden yardimini hig esirgemeyen
Atihim Universitesi Ogretim Uyesi Yrd. Doc¢. Dr. Kemal Davut’ a en derin sayg: ve
tesekkiirlerimi sunarim.

Deneysel c¢aligmalarim boyunca EBSD egitimi, kullanimi ve kargilagtigim
sorunlarin ¢ozlimiindeki desteklerinden 6tiiri Uzm. Sinem BASKUT, TEM
analizlerini gerceklestiren Arg. Gér Umut SAVACI, numune hazirlama sirasindaki
yardimlarindan dolay1 Alper CINAR ve ihtiyag duydugumda yardimini esirgemeyen
teknisyenimiz Saymm Seyfi YAMAK basta olmak iizere tiim Anadolu Universitesi
Malzeme Bilimi ve Miihendisligi Béliimii’ ne, ayrica bu galismay1 baglatan yayin
tesvik projesi kapsamimdaki maddi desteginden dolayr Anadolu Universitesi Proje
Birimi’ ne ve t-EBSD analizlerini gergeklegtiren Oxford ve Bruker firmalarina
tesekkiir ederim.

Bu zorlu siirecte bana pozitif enerjisi ile moral kaynagi, zor giinlerimde yoldas
olan kiymetli meslektasim ve ofis arkadaslarim Irem SIMSEK, Eren OZBILGIN ve
Tayfun KOCAK’ a tesekkiir ederim.

Son olarak, giiven ve desteklerini hep yanimda hissettigim, bugiinkii noktaya
kadar gelmem i¢in verdikleri emekleri hi¢hir zaman 6deyemeyecegim sevgili annem
Fatma ENGUN, babam Hayri ENGUN, kardesim Melih ENGUN’ e ve sevgisi ile
destegini bir an bile yanimdan eksik hissetmedigim Burcu ALTIN’ a yiirek dolusu

tegekkiirlerimi sunarim.

Semih ENGUN
HAZIRAN 2016
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ETIK ILKE VE KURALLARA UYGUNLUK BEYANNAMESI

Bu tezin bana ait, 0zgiin bir ¢aligma oldugunu; ¢aligmamin hazirhik, veri
toplama, analiz ve bilgilerin sunumu olmak fiizere tiim asamalardan bilimsel etik
ilke ve kurallara uygun davrandigimi; bu calisgma kapsaminda elde edilemeyen
tiim veri ve bilgiler i¢in kaynak gosterdigimi ve bu kaynaklara kaynakcada yer
verdigimi; bu caligmanin Anadolu Universitesi tarafindan kullanilan "bilimsel intihal
tespit programi"yla tarandigini ve hichir sekilde "intihal icermedigini" beyan
ederim. Herhangi bir zamanda, caligmamla ilgili yaptigim bu beyana aykir1 bir
durumun saptanmasi durumunda, ortaya cikacak tiim ahlaki ve hukuki sonuclara

raz1 oldugumu bildiririm.

Semih ENGUN
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1 GIRIS

Yiizyillardir her ne kadar yerine alternatif bir malzeme bulunmaya caligilsa
da c¢elik giintimiiz endiistrisinde en yaygin olarak kullanilan malzemedir. Bir
iilkenin geligsmiglik ve refah diizeyi o iilkede kigi bagima diigen ¢elik miktar: ile
Ol¢iilmektedir. Otomotiv, elektronik, beyaz esya, petrol ve dogalgaz endiistrisi ve
ambalaj iiretiminde kullanilan yassi hadde ¢eliklerinin iiretim miktar1 da yine bir
ilkenin gelismigligini gosteren en biiyiik gostergedir. Ornegin gelismis ve gelismekte
olan iilkelerde yass1 celik iiretimi toplam tiretimin %6071 iken Tiirkiye’de bu rakam
%16.7'dir. Yine geligmis tilkelerde yiiksek katma degerli celiklerin iiretimi toplam
gelik tiretiminin %12-20 ’si iken Tiirkiye’de bu oran %3-4 arasinda degismektedir[I].
Stirekli gelisen rekabet ortaminda yiliksek katma degerli yassi tiriinlerin {iretilmesi
ve geligtirilmesi i¢in endiistriyel yatirimlarin yani sira ciddi Ar-Ge yatirimlar: da
gerekmektedir.

Celik malzemelerde karakterizasyon tekniklerini kullanarak elde edilen
kristalografik bilgi ile yapi-0zellik iligkisinin kurulmasi, yiiksek katma degerli celik

tiirlerinin ve uygun proseslerin geligtirilmesi agisindan 6nem arz etmektedir (Sekil

).

Sekil 1.1. Bu tezde amaclanan yapi, 6zellik, proses, performans ve karakterizasyon
iligkisi



Bu yiiksek lisans tezi kapsaminda taramali elektron mikroskobunda kullanilan
"Geri Yansiyan Elektronlarm Kirmimi (EBSD)" teknigi ile yiiksek katma deger
saglayan, Amerikan Petrol Enstitiisii (API) simiflandirmasina gore X70 kalite petrol
boru celikleri karakterize edilerek kristal ve mikroyapilari ile ¢ekme mukavemeti,
gentik darbe toklugu, diigen agirlik yirtilma (DWTT) ve sertlik gibi mekanik
ozellikleri iligkilendirilmigtir.

Bu kapsamda farkli kristal yapiya sahip ferrit ve Ostenit bilesenleri EBSD
tekniginin sundugu ve Bragg kanununa gore diizlemler arasi mesafeden yola gikarak
ayirt edilmistir. Ote yandan ayni kristal yapiya sahip olan ferrit, beynit ve martenzit
bilegenleri ise dislokasyon yogunluklarina gore Kikuchi desen kalitesinin tanimlandigi
bant kontrast1 yonteminden yararlanarak ayirt edilmis ve miktarlar1 belirlenmigtir.

Yine X70 petrol boru geliklerinde farklh kompozisyon ve sarim sicakliklarinda
gerceklegtirilen termomekanik haddeleme sonucu elde edilen tane boyutu, yonlenme
ve tane siir1 karakteristikleri ortaya konulmusgtur.

Biitiin bu incelemelerin dogru bir sekilde ortaya konulmas: i¢in yiizey kalitesine
bagh goriintii kalitesinin iyi olmasi olduk¢a 6nemlidir. Bu yiizden farkli numune
hazirlama teknikleri kullanarak yiiksek kalitede parlatilmig numune yiizeyleri elde
edilmeye ¢aligilmigtir. Bu kapsamda TEM numunesine SEM-EBSD analizi yapilarak
numune kalinliginin ve hizlandirma voltajinin goriintii kalitesine olan etkileri
incelenmigtir. Ayrica geleneksel SEM-EBSD analizine gore daha yiiksek biiyiitme
ve ¢Oziiniirliikte goriintii alimmasimi saglayan gegirimli EBSD (t-EBSD) teknigi de
ele alinmig olup her iki teknigin de avantaj ve dezavantajlari ortaya konulmustur.

Son olarak, gecirimli elektron mikroskopisi teknigi olan ve yiiksek ¢oziiniirliikte
inceleme yapilmasina olanak veren taramali gegirimli elektron mikroskobu (STEM)
teknigi ile X70 geliklerinde bulunan ¢okeltilerin boyut, dagilim ve elementel analizleri

gerceklegtirlmigtir.



2 PETROL BORU CELIKLERI
2.1 Petrol Boru Celiklerinin Genel Ozellikleri

Diinya’daki petrol ve dogalgaz yataklarinin yiizde 20’si kadar1 kuzey
kutup bolgesinde yer aldigindan ve rafinelerin bu bolgelerden ¢ok uzakta
olmasindan dolay1 tagimimi saglayabilmek icin ¢ok yiliksek basinglar kullanilir.
Bu nedenle petrol boru celiklerinde yiiksek dayang, yiliksek carpma toklugu,
yiiksek kaynaklanabilirlik, deformasyon kabiliyeti ve korozyon direnci gibi 6zellikler
aranmaktadir. API (American Petroleum Institute) standartlarima gore yiiksek
dayang gereksinimlerine gore petrol boru celikleri X-52, X-60, X70 ve X80 seklinde
siniflandirilmigtir. Giiniimiiziidde X-100 ¢eligi {iretilmekte ve X-120 i¢in AR-GE
galigmalar1 devam etmektedir[2]. Nb, V, Ti petrol boru geliklerinde alagim elementi
olarak kullanilmakta, ferritli ¢gok az perlitli mikroyapilar geligtirilmektedir. Petrol
boru geliklerinde bugiine kadar geligtirilen bilegenler ise agagida agiklanmigtir [3].X70
Petrol Boru Celikleri’'nin API standartinda olabilmesi i¢gin akma mukavemetinin
485 MPa’ dan, kaynak bolgesi de dahil ¢cekme mukavemetinin 570 MPa’dan, —20°C’
daki darbe toklugunun ise 190J” den, diigen agirlik yirtilma testinin (DWTT) ise
% 85 ten yiiksek olmasi gerekmektedir[4].

2.2 Termomekanik Haddeleme

Strekli dokiim ile iiretilen slab yar1 mamuliine deformasyonla gekil
verme ve 1sil iglem ile mikroyapi-Ozellik kontroliiniin egzamanli olarak tek
seferde gerceklegtirilmesi islemine termomekanik haddeleme denir. Termomekanik
haddeleme iglemi sayesinde malzemeye sekil verme, tokluk ve mukavemet
gibi istenilen Ozelliklerin kazandirilmasinin yanisira ek bir 1sil igleme gerek
kalmamas1 ve az miktarda alagim elementi kullanilmasindan dolay1 biiyiik
Olclide tasarruf saglamaktadir. Basarili bir termomekanik haddeleme islemi igin
baglangi¢c malzemesinin kompozisyonu ile uygun sicaklik, zaman ve deformasyon
sisteminden olusan proses tasarimi gereklidir. Ayrica, malzemeye uygulanan sicaklik
ve deformasyonun homojen olmasi, bilgisayar destekli ekipmanlar ve tecriibe;
termomekanik haddeleme igin ¢ok onemli etkenlerdir. Kati1 ¢ozelti sertlesmesi ve
¢okelti sertlegmesi gibi mekanizmalarin gergeklestigi termomekanik haddeleme iglemi
sonucunda ince ve homojen tane boyutu, optimum kesit boyutu ve ferrit, perlit,
beynit ve martenzit gibi istenilen yapida ve miktarda doniistim iirtinlerinin elde
edilmesi amaglanmaktadir [5].

Petrol boru c¢eliklerinde daha iyi tokluk elde edilmesi i¢in yiiksek kirilganhiga

sahip martenzitten kaginilmasi gerekmektedir. Bunun da yolu karbon miktarini



% 0.06 civarma diisiirmekten gecer; fakat karbon miktarimin ¢ok da diisiik olmasi
bolgesel yer alan atomlarin azhigindan dolayr tane sinir1 kirilmasi tehlikesini
arttirmaktadir [6]. Niobyum, molibdenyum, vanadyum, titanyum ¢elik malzemelerde
kullanilan mikro alagimlama elementleridir. Bu elementlerin ortak ozellikleri ¢elik
malzemeye c¢ok az miktarda eklenmesine ragmen c¢ok yiiksek mukavemet ve
tokluk saglamalaridir. Artan mikro alagimlama elementi atom caplarimin demirin
atom capina oranla fazla olmasindan dolay1 difiizyon kontrollii olan Gstenit
doniigiimiinii geciktirmektedir [4]. Boylece daha yiiksek sicakliklarda termomekanik
islem yapilabilmekte ve Ostenitin yeniden kristallenmedigi bolgede daha fazla
deformasyon gergeklesmektedir [7]. Ti, Al, V ve Nb’'un ¢Oziinen atom miktari-
yeniden kristallesme durma sicakligi Sekil ’ de verilmistir [§]. Bor ilavesi ise beynit

dontigiim sicakligini etkilemektedir [9].
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Sekil 2.1. Mikro alagimlama elementlerinin yeniden kristallegsme sicakligina olan etkileri

18].

Sekil de mikroalagimlama elementlerinin demir karbon denge
diyagraminda meydana getirdigi etkiler gosterilmigtir [I0]. Buna gore (a) Ni,
Co, Mn ilavesi ile Ostenit bolgesini agabilir, (b) Cr, Ti, Ta, Si, Mo, V ilavesi
ile Ostenit bolgesini kapatarak ferriti kararli hale getirebilir, (¢) Cu, Zn ve Au
ilavesi ile A; ve Ag sicakhigini diigtiriip Ay sicakligini yiikselterek ostenit bolgesini
genigletebilir ya da (d) B, Ta, Nb, Zr ilavesi ile A; ve Az sicakhigini yiikselterek

Ostenit bolgesini daraltabilir.



Sekil 2.2. Mikro alagimlama elementlerinin Gstenit bolgesine olan etkileri [10].



%0.03 ile 0.10 arasinda eklenen Al, Nb, Ti, V gibi alasim elementleri
matriste karbiir, nitriir ya da karbo-nitriir seklinde dagildiklarindan dolay1 Gstenit
sicakliginda tane biiylimesini 6nemli 6l¢iide onlemektedir. Boylece hem tokluk hem
de mukavemet artisinin ayni anda gerceklestigi tek mekanizma olan tane kiiciilmesi

mekanizmasi harekete ge¢gmektedir.

2.3 Petrol Boru Celiklerinde Goriilen Mikroyapilar
2.3.1 Allotrimorfik ferrit

Otektik oncesi ferrit, tane smir ferriti ya da poligonal ferrit olarak da ifade
edilen [IT] allotrimorfik ferrit, Gstenitin soguma sirasinda doniigtiigii ilk yapidir.
Ar3 sicakhiginin hemen altinda doniismeye baglayan bu yapi diiglik dislokasyon
yogunlugu ile bilinir. Allotrimorfun anlami i¢ kristal simetrisini yansitmayan sekle
sahip demektir. v/~ tane simrlarinda gekirdeklenerek yeniden yapilandirict dontigim
ile biiyiime gosteren allotrimorfik ferrit, stenit tane sinirlar: ile de sinirh kalmayarak
~/a siirlart boyunca yer alan atomlarin transferleri ve karbon atomlarimin difiizyonu
ile ilerlemektedir (Sekil . Allotrimorfik ferrit taneleri komsu Ostenit taneleri ile
uyumlu bir oryantasyona sahip olmakla kalmayip diger 6stenit taneleri ile de uyumlu
oryantasyona sahip olma egilimleri vardir. Bu sebeple, bir yiizden kristalografik

olarak yiizlegebilirken diger yiizlerden kavisli sinirlara sahiptir [11].

Sekil 2.3. 800°C’ de kismi doniistime ugramis Fe-5.0W-0.23C wt% celiginde bulunan
allotrimorfik ferritin 151k mikroskobu goriintiisti [12].

2.3.2 Perlit

Ferrit ve sementitin lameller karigimi olan perlit, sementit ve ferritin iki kristali
Ostenitten biiyliyerek perlit kolonisi olugturmaktadir (Sekil [2.4)). Bu biiyiime yeniden



yapilandirici doniisiim ile gergeklegir. Biiyiime hiz1 ise ilgili atomlarin difiizivitesi
ile kontrol edilir. Perlit yapisi inci goriiniimiine sahip oldugundan dolay1 bu isime
sahiptir [13], 14 [15].

Sekil 2.4. 705°C’ de izotermal olarak olugan sade karbon ¢eliginde bulunan lameler
perlitin 11k mikroskobu goriintiisii [14].

2.3.3 Beynitik ferrit:

Karbiirli ya da karbiirsiiz sekilde olabilen beynit, ferritin lameller olmayan
yapisindadir. Beynitik déniigiim sirasinda ilk ferrit tanesi biiyiirek cokelirler. Ince
plakams: gekilde olan ferrit taneleri kiimelenerek demet olugtururlar (Sekil .
Bu olugsumun gerinme deformasyonu sgeklinde gergeklesen yerdegistirmli doniisiim
takip eder. Bu doniisiim beynit, perlit ve allotrimorfik ferritin durgun oldugu biitiin
sicakliklardaki eg 1s1l doniigtimlerde elde edilebildigi gibi mertenzit olugum sicakligi
altinda da olusabilir. Beynit, morfolojik olarak iist ve alt beynit olmak iizere ikiye
ayrilir. Ust beynit alt beynite gore daha yiiksek sicakliklarda, cita ve plaka seklinde
paralel ferrit kristallerinin demet ve gruplarindan olugurken; alt beynit 55-60 derece
acilya sahip ince karbiirler iceren ferrit plakalar ile karakterize edilir. Eger karbon
diflizyonu i¢in verilen siire karbiirlerin beynitik ferrit igerisinde ¢tkelme siiresinden
az ise list beynit elde edilir. Bu nedenle, ist beynit ferrit icerisinde karbiir igermezken

alt beynit geleneksel olarak ferrit igerisinde karbiir icermektedir [16].



Sekil 2.5. (a)705°C’ de kismi olarak doniigmiis Fe-0.3C-4Cr wt% alagimmda bulunan
beynit demetlerini gosteren 151k mikroskobu goriintiisii, (b) alt beynitin alt
birimlerini gésteren TEM goriintiisii [16].

2.3.4 Ignemsi ferrit

Ignemsi ferrit, doniisiim mekanizmasinin beynitik ferrite benzemesinden
dolay1 beynitik ferrit olarak da smiflandirilabilir. Bu yapi, ergimig celigin
metalik olmayan partikiillerin kontollii olarak agilanmasi ile beynit inkliizyonlarda
taneleraras1 olarak cekirdeklenebilir. Ornegin, beynit plakalar1 inkliizyonlarda
heterojen bir gekilde g¢ekirdeklenerek pek ¢ok farkhi yonde sagmirlar (Sekil
ve Jekil . Beynit ile ignemsi ferrit arasindaki en biiyiik fark mikroyapilarinin
morfolojisinden gelmektedir; ¢iinkii Ostenit, tane yiizeyinde ilk olarak paralel
plakalarin demetleri seklinde biiyiidiikten sonra inkliizyonlarda ¢ekirdeklenme
gerceklesir ve boylece farkli yonlerdeki bitigik plakalar ile daha diizensiz mikroyapiya
sahip hale gelir. Ignemsi ferrit mikroyapisi, sahip oldugu ince taneler ve diizensiz
mikroyapisindan dolay1 catlak ilerlemesini engelleyerek mekanik 6zellikleri olumlu
olarak etkilemektedir. Bhadeshia’ya gore ignemsi ferrit ince mercek plakalari seklinde
iic boyutlu yapida bulunur ve rasgele bir kesitte en boy orani 0.1 dir. Ignemsi
ferrit ayn1 zamanda taneler arasi biiyiimiis beynit olarak da tammlanir. Ote yandan
petrol boru celiklerinde sézde ignemsi ferrit yapisinin taneler arasi olarak biiyiip

biiytimedigi de su ana kadar net bir gekilde ortaya konulamamgtir [17, [I8] 19].



Sekil 2.6. X70 celiginde ignemsi ferrit yapisini gosteren (a) g1k mikroskobu, (b) TEM
gortintiisii [20].

Sekil 2.7. Martenzit matrisi iginde bulunan ignemsi ferrit yapisinin TEM goriintiisii [12].



2.3.5 Martenzit

Kaydirimli bir doniisiim ile olusan martenzit, yapisinda Ostenit latisinde
herhangi bir atom difiizyon gerceklesmeden deformasyon ile olusmaktadir. Ostenit
yapisindaki karbon kati ¢ozelti halinde oldugundan dolayr martenzitik dontigiim
sirasinda digar1 difiize olmaz. Bu sebeple martenzit, igerdigi karbon kati ¢ozeltisinden
dolay sert bir fazdir. Martenzit yapisi genellikle yiiksek dislokasyon yogunlugu icerir
ve bagh oldugu 0Ostenit ile spesifik bir oryantasyon iligkisine sahiptir. Martenzit,
sekil deformasyonu ile baglantili gerinim enerjisini minmize etmek amaciyla igne
plakasi ya da qita seklide morfolojiye sahip olup (Sekil 1s1l olmayan reaksiyon
ile meydana gelmektedir [12].

Sekil 2.8. Plaka ve ¢ita martenzit yapilarinin 1sik mikroskobu goriintiisii. Ok isaretleri
plaka martenziti gostermektedir [21].

Eger Ostenit fazimin igerdigi karbon miktar:1 diisiikse; yiiksek dislokasyon
yogunluklu ¢ita martenzit yiiksek ve diigik acili tane smirlar1 ile birbirinden
ayrilarak plaka martenzit yapisi olusur. Plaka martenzit, etrafi biiylik miktarda
kalint1 Gstenitle kugatilmig bir yapiya sahiptir [21]. Cita martenzit genellikle yiiksek
siineklik ile diigik mukavemete sahip iken, plaka martenzit yiiksek tokluk degerine

sahip; fakat kirilgan bir yapidadir.
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2.3.6 Kalint:1 Ostenit

Bhadeshia’ ya gore ortam sicakliginda doniismemis Ostenite kalint1 Gstenit
ad1 verilir [22]. Ostenit icerisindeki karbon miktar1 arttiginda martenzit olusum
baglangict (Ms) ve bitisi (Mf) daha diigiik sicakliklarda gergeklesmediginden
dolay1 ostenitin martenzite doniigiimii zorlagmakta ve yapida kalmaktadir (Sekil
. Kalint1 Ostenit, geliklerin servis sirasinda maruz kaldigi kuvvetlerden dolay1
martenzite doniisebilmekte ve bu esnada 6liimeciil sonuclar dogurabilmektedir. Ote
yandan kalinti 0stenit, son zamanlarda petrol ve otomobil endiistrisinde kullanilan
TRIP (Transformation Induced Plasticity) geliklerinin {iretimi i¢in istenilen bir faz
haline gelmigtir. Bu sebeple kalint1 6stenit miktarinin belirlenmesi olduk¢a 6nem
tagimaktadir. X-1ginlar1 difraktometersi, kalinti 6stenit incelemelerinde kullanilan
birincil ara¢ olmasina ragmen, mikroyapi goriintiilemesi yapilamamasi biiyiik
bir dezavantajdir. Isik mikroskobu ise kalnt: ostenit miktarmi ancak %10-15
in tizerindeki miktarlarda tespit edebilmektedir. Gegirimli Elektron Mikroskobu
Teknigi ile %2’nin altindaki kalint1 6stenit miktarlar tespit edilebilir; ancak pahah
ve numune hazirlama igleminin uzun siirmesinden dolay1 pek tercih edilen bir yéntem
degildir. Vandercoort” a gore EBSD teknigi sayesinde ise kalint1 6stenit mikroyapisal
olarak goriintiilenebilmesinin yanisira XRD sonuclari ile paralel miktarsal sonuclar
elde edilebilirken [23]; Jacques yaptig: kargilagtirma ¢alismasinda aym celik tiiriinde
XRD ile %10-30 arasimnda kalnti ostenit tespit ederken EBSD ile bu oram
%6-11 arasmnda bularak EBSD ile daha kii¢iik miktarda kalint1 stenit miktar:

belirlenecegini gostermigtir [24].

Sekil 2.9. Martenzit ve kalint1 6stenitin (a) aydinlik alan, (b) karanlik alan TEM
goriintileri [3].
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2.3.7 Martenzit 6stenit bilegeni

Ostenit yapisi ferrite doniistiigii sirada yeterince hizli soguma olmamasi
durumunda doniisemeyen dstenit karbonca zengin bir yapidadir. Iste kalan bu Gstenit
tanesi daha sonra diigiik sicakliklarda cita ve ikiz martenzite doniigiir ve yapida
kiigiik oranda ostenit de kalir (Sekil . Bu yapiya martenzit-ostenit bilegeni
(M/A) adi verilir ve bilegenler 11k mikroskobu kullanilarak ayirt edilemezler [25] 26].

Sekil 2.10. C-Mn ¢eliginin kaynak sonrasi 1sidan etkilenmis bolgesinin 151k mikroskobu
goriintiisii. Karbiirler siyah, martenzit-Ostenit bilegeni beyaz, ferrit ise gri
renkle gosterilmektedir [3].

2.4 Petrol Boru Celiklerinde Mikroyapi1 Karakterizasyonu

Celik yapilarda kompleks mikroyapilarin miktarinin belirlenmesi yap: ve 6zellik
iligkisinin kurulmasinda kritik bir 6neme sahiptir. Goriintii analizi birbirinden
keskin bir kontrast ile ayrilan mikroyap: miktarlarinin belirlenmesinde yaygin
kullanilan bir metoddur. Bununla beraber karmagik goriintiilerde ¢ok daha ileri
goriintii igleme teknikleri kullamilmaktadir. Gortintiiler ¢oziiniirliige baglh olarak
optik ya da taramali elektron mikroskobunda elde edilebilir. Gorlintii analizinin
temeli goriintiiniin sayisallagtirilmasi teknigine dayanir. EBSD kameralar1 ve SEM’de
gekilen tipik resimler 8-bit gri skalaya sahiptir. Yani goriintiiyii olugturan her piksel

siyah ile beyaz arasinda 28=256 farkli gri bir tona sahip olabilir ve bu yiizden 0
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ile 255 arasinda bir degeri temsil eder [27]. Ornegin 4x4 piksellik bir goriintiiniin
her pikselinin sahip oldugu sayisal degerler matrisi Sekil 2.11}de gosterilmigtir.
Yani 1024x768 ¢oziiniirliigiinde bir goriintii elde edildiginde bu gériintiiniin sayisal
degerleri de yine 1024x768 lik bir matristen olusacaktir. Segilimli daglama, renkli
daglama, polarizasyon ya da EBSD gibi 6zel teknikler kullanarak incelemek istenilen
numunedeki fazlara karsilik gelen renk degerlerine gore yapilacak bir algoritma ile
faz miktarlarimin belirlenmesi miimkiindiir [28]. Buradaki en 6nemli nokta fazlarin
dogru bir gekilde tespit edilmesi ve egik degerinin belirlenmesidir. Bu a¢idan goriintii

kalitesi, numune hazirlama ve kullanic1 tecriibesi ¢ok 6nem arz etmektedir.

Sekil 2.11. Gortuntiiniin sayisallagtirilmasi

Isik mikroskobu bu amacla kullanilan en basit ve yaygin yontemdir. Beynit
ile ferrit fazlarmin cesitli daglayicilar kullanilarak i1tk mikroskobu ile tespiti ve
miktarlarinin belirlenmesi i¢in bu zamana kadar pek c¢ok calisma yapilmigtir.
Sodyum metabisiilfit iceren ajanlar ile daglama yapildiginda beynit ve martenziti
ferritten ayitmak miimkiindiir. Renkli daglama yontemi ile ferrit agik kahverengi,
kalint1 Gstenit ve martenzit beyaz, beynit bélgeleri ise mavi ile koyu kahverengi
arasinda degisiklik gostermektedir [29, B0]. Ancak, optik mikroskobun ¢oziiniirliik
limitleri, API standart1 gelik kalitelerinin mikron alt1 detaylara sahip i¢ yapisi ve
martenzit ile yliksek karbonlu kalint1 6stenitin ayni renk goziikmesinden dolay: fazlar
detayl bir sekilde goriilememekte ve bu uygulama yetersiz kalmaktadir.

Manyetik yontemler celikteki ferrit ya da Ostenit miktarini belirlemek igin
kullanmilan diger bir miktarsal analiz yontemidir. Bu yontem, sekil, boyut ve
yonlenmeden bagimsiz olmasindan dolay1 basit, hizli ve tekrarlanabilir bir metottur.
Manyetik yontem daha ¢ok ferromanyetik faz (ferrite, martenzit ve beynit)
miktarinin az oldugu durumlarda daha etkilidir. Petrov ve arkadaslar1 yaptiklar:
galigmada YMK yapida olan kalinti Gsteniti HMK (ferrit/beynit) yapidan ayirt
etmiglerdir [31]. Ancak, manyetik yontemde manyetiklenebilir agirlik numune
igerisindeki manyetik faz miktarima bagh oldugundan dolayr kesin sonuglar elde
edilememektir [32].

Ote yandan bir malzemenin kristal yapisi x- 1smnlar, nétronlar veya

elektronlarin kirimmimi ile belirlenmektedir. Elde edilen kirinim malzemenin kristal
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yapisina ve elde edilen radyasyonun cesidine gore farklilik gostermektedir. Bu
sayede pek ¢ok yapisal ozellikler tespit edilebilmektedir [33]. Bilinmeyen bir fazin
belirlenmesinde gii¢lii bir teknik olmasinin yanisira kolay numune hazirlanmasindan
da dolayr X-iginlar1 kirinimi teknigi bu amacla kullanilan en yaygin yontemdir.
Bununla beraber ¢elik malzemelerde numunenin iiretim sirasinda olusan yonlenme,
kalint1 Ostenit gibi bazi fazlarin sadece belirli bolgelerde olmasi, fazlarin tespiti
igin X- 1ginlarinin hacimsel ¢oziiniirliigiiniin yetersiz olmasi, ¢okelti karbiirlerinden
kaynakli elde edilen piklerin gakigmasi ve en 6nemlisi de faz analizinin mikroyapisal
olarak gorlintiilenmemesi gibi sebeplerden dolayr XRD ¢ok tercih edilen bir yéntem
degildir.

Bir taramali elektron mikroskobu teknigi olan EBSD analizi ile elektronlarin
yiiksek hacimsel ¢oziiniirliige sahip olmalarindan dolayr her o6l¢iim noktasindan
faz ve oryantasyon bilgisi elde edilebilmektedir. Boylece XRD tekniginin aksine
yonlenmeden etkilenmemekte ve g¢ok kiiclik alanda bile mikroyap1 goriintiilemesi
ile birlikte faz analizi yapabilmektedir.

EBSD teknigi, x-iginlar1 yontemine benzer bir galigma prensibine sahiptir.
Malzemenin sahip oldugu yap1 faktoriine bagl olarak elde edilen kirinim
desenlerinden HMK-YMK gibi yapilar birbirinden kolaylikla ayirt edilebilir. Fakat
olmasi muhtemel fazlarin bilgisi daha 6nceden yazilima girilmesi gerekmektedir. Eger
incelenen bolgede elde edilen ve farkli fazlara ait kirmmim desenleri ile yazilimda
isaretlenen kirmmim desenleri birbirleri ile eglesiyorsa bu faz numunede bulunuyor
anlamina gelir [34]. Bu sebepten dolay1 EBSD analizi 6ncesi XRD incelemesi yapmak
ve olmast muhtemel fazlarin sayisini en aza indirgemek veya EBSD ile eszamanh
EDS analizi yaparak fazlar1 belirlemek gerekmektedir. Ote yandan celiklerde
goriilen ferrit, martenzit ve beynit gibi aymi ya da birbirine ¢ok yakin kristal
yapiya sahip Ostenit doniigiim {irtinlerinin ayrimi yap1 faktorii ile gerceklestirilemez.
Ancak bu triinler farkl latis hatalarma (dislokasyon yogunluklarina) sahiptirler.
Dahasi EBSD analizinde elde edilen kirinim desenleri bu latis hatalarina gore
farklhiliklar gostermektedir. Bu yiizden elde edilen desen kalite haritalar1 cesitli
goriintli igleme teknikleri kullanilarak yukarida bahsedilen mikroyapisal bilegenler

ayirt edilebilmektedir.
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3 PETROL BORU CELIKLERINDE
ILERI KARAKTERIZASYON TEKNIKLERI

3.1 Geri Yansiyan Elektronlarin Kirinimi (EBSD) Teknigi ve Petrol
Boru Celiklerinde Kullanimi

Geri yansiyan elektronlarin kirinimi (EBSD), taramali elektron mikroskobuna
(SEM) bagh olarak kullanilabilen bir tekniktir. Kristal malzemelerde mikroyapisal
bilgilerin miktarsal olarak elde edilmesinin yanisira mikroskobik olarak secili
alandaki tane boyutu, tane sinir1 karakteri, tanelerin yonlenmesi, doku ¢éziimlemesi
(texture) ve faz analizi hakkindaki veriler hem gorsel hem de miktarsal olarak bu
teknik sayesinde elde edilebilmektedir. EBSD sisteminin bilegenleri [35]” de ayrintih
bir gekilde anlatilmigtir.

3.1.1 EBSD sisteminin ¢alisma prensibi

EBSD incelemesi yapilacak numune elektron mikroskobunun igerisine elektron
demeti 70°’lik ag1 ile gelecek sekilde konumlandirilir. Numune yiizeyinden 1-10 nm
arast derinlikte etkilegsime giren elektron demeti kristal diizlemlerinden kirimima
ugrayarak geri yansiyip fosfor ekran iizerine diiger. Burada olusan ve birbiri
ile kesigen yogun elektron cizgilerine Kikuchi g¢izgileri adi verilir. Geri yansiyan
elektronlarin olugturdugu kirmim desenleri (EBSP) elektron demetinin temas ettigi
noktanin kristal yapisinin latis parametresine, kristalin uzaydaki oryantasyonuna
ve gelen elektronun dalgaboyuna gore farklilik gosterebilmektedir. Bu sebepten
dolay1 karakteristik yapida olan Kikuchi bantlarinin birbirleri ile kesistikleri noktalar
kristal yapinin zone ekseni hakkinda bilgi verirken, ¢izgi ciftleri de diizlemleri temsil

etmektedir. Bu ¢izgi ciftlerinin genigligi diizlemlerarasi mesafe ile ters orantilidir.

(Sekil
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Sekil 3.1. EBSD galigma prensibi. Silisyum tek kristali 6rnek alinarak (-220), (20-2) ve
(02-2) diizlemleri igin gosterilmistir [36].

3.1.2 Kikuchi bantlarinin belirlenmesi ve indekslenmesi

EBSP farkli ag1 ve pozisyonlarda pek ¢ok Kikuchi bantlar1 igermektedir.
Bu bantlar malzemeyi olusturan kristal yapilarin yonlenmesiyle iligkilidir. Deseni
indekslemek ve kristalin yoniinii tayin etmek igin oncelikle bant pozisyonlariin
Hough Doniistimi ile belirlenmesi gerekmektedir. Kirinima ugrayarak fosfor ekran
iizerine diigen desenler Ozel bilgisayar yazilimi kullanilarak Hough doéniigiimii ile
optimize edilir. Bu doniigiimde Kikuchi desenleri icerisindeki bantlarin pozisyonu ve
geniglikleri geleneksel yontemlere gore daha kesin bir gekilde belirlenmekte, boylece
bantlarin indekslenmesi daha giivenilir bir gekilde gerceklesmektedir. Dogru bir
sekilde belirlenmig bantlarin artmasi demek yonlenme 6l¢iimiiniin de daha saglikl
yapilmasi anlamina gelmektedir [37]. Hough doniigiimde kayith Kikuchi ¢izgileri
Hough uzayinda tek noktalara doniigtiiriiliir. Noktalarin konumu ¢izgilere gore daha
kesin olarak belirlendiginden Hough uzayindaki yiiksek yogunluklu pikin bulunmasi

kirmim desenindeki bantin bulunmasindan daha kolaydir [3§].

3.1.2.1 Hough dontistimi

Hough doniistimii dogru parametrelerinin, dolayisiyla bant konumlarinin elde
edilmesi i¢in uygun bir tekniktir. Sekil 3.2] de x-y diizleminde g¢izilen bir ¢izgi
normaline olan ac1 6 ve orijine olan mesafesi p ile belirtilmektedir. Her c¢izginin
belirli bir 6 ve p degeri bulunmaktadir. Ornegin kirmiz cizgi 6, ve p; acilarina sahip
iken turuncu ¢izgi 65 ve ps acilarina, sari ¢izgi 63 ve ps agilarina sahiptir. Bir ¢izgi

tizerinde bulunan her nokta agagidaki denklemi saglamaktadir.
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Sekil 3.2. (a) x-y diizleminde bulunan bir noktanin farkli dogrulardan gectigini
varsayarak 6 agisi ve p mesafesindeki degigim. (b) aym noktanin Hough
diizleminde 6 ve p degerlerine gore olusturdugu siniis egrisi

Sekil 3.3. (a) Ay dogrudan gegen farkli noktalarin x-y ve (b) Hough diizleminde
gosterimi
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Artik her nokta 6 ve p cinsinden yazilabildigine gore ¢izgiyi Sekil (a)’
da belirtilen 8 ve p Hough diizleminde de gosterebiliriz. Her noktanin x ve y
koordinatlar1 bilindiginden dolay:r her bir € degeri i¢in p degeri bulunabilmektedir.
Artan 0 degeri ile birlikte elde edilen p degeri Hough diizlemine yerlestirildiginde bir
siniis egrisi olugmaktadar.

Ikinci bir (x,y) noktasi icin ise farkli bir siniis egrisi olusmaktadir. Bu sekilde
her 6 ve p degeri belirlenen noktalar Hough diizlemi iizerinde gostererek pek cok
siniis egrisi elde edilmektedir (Sekil . Elde edilen siniis egrilerinin maksimum
kesigim noktalar1 o noktalardan gegen dogrunun 6 ve p degerlerini verdiginden dolay1

dogrunun yeri kolaylikla belirlenebilmektedir.
3.1.3 EBSD ile elde edilen veriler

EBSD analizi sirasinda elektron demetinin diistiigii her noktanin x ve y
koordinatlari, o noktada bulunan fazin diizlemlerarasi mesafesi ve kristalin ya
da tanenin hangi oryantasyonda bulundugunu gosteren ¢, ¢ ve @y acilar elde
edilmektedir. Ortalama agisal sapma (MAD), bant kontrast:1 (BC) ve bant egimi
(BS) kirimima ugrayan elektron demetinin olugturdugu desenlerin farkli gekildeki

kalite olciitleridir.
3.1.4 EBSD ile yapilan 6lgiimler

Belirli bir alanda EBSD taramasi yapilirken elde edilen veriler dogrultusunda
yapilan Ol¢limler her nokta i¢in kaydedilmekte ve bunun sonucunda malzemeye
ait tane boyutu analizi, faz haritalari, yonlenme haritalari, doku haritalari,
tanelerin belirli bir oryantasyondaki dagilimlari ve belirli bir lokasyondaki kalinti
gerilmeler ile ilgili bilgiler elde edilir. Yapilan bu Ol¢iimler asagida detayli olarak
anlatilmigtir. Davut ve Zaefferer EBSD &lglimlerinin istatistiksel dogrulugunu
incelemigler ve taranan alan ne kadar genis ise istatistiksel dogrulugun o kadar
arttig1 sonucuna varmiglardir. Ozellikle heterojen yapiya sahip malzemelerde kiiciik

alanlarin taranmasimin kesin olmayan sonuglar verdigini gozlemlemiglerdir [39].

3.1.4.1 Kikuchi bantlari-faz tanimlamasi

Bir malzemede fazlarin kesin olarak belirlenebilmesi i¢in o faz1 egsiz olarak
tanimlayan malzemenin yapisi ve kimyas1 hakkinda bilgi sahibi olmak, dolayisiyla o
faz1 olusturan atomlarin diziliminden kaynakli diizlemlerarasi mesafe, uzay grubu
simetrisi ve latis parametrelerinin bilinmesi gerekmektedir. Temelleri kirmima
dayanan EBSD teknigi ile dogrudan malzeme yapisi hakkinda bilgi sahibi olmak
icin pek cok simirlamalar ile kargilagildigindan dolay1 oldukga zor bir iglemdir. Bu
sebeple, kapsamli bir faz tanimlamasi yapmak i¢in elde edilen kirinim deseninin ¢ok

titiz bir gekilde incelenmesinin yanisira analiz EDS ve WDS gibi kimyasal analiz

18



teknikleri ile de desteklenmelidir.

EBSD analizi ile fazlarin tanimlanmasinin karsilagilan engellere ragmen
belirgin avantajlar1 da bulunmaktadir. Bu avantajlarin en baginda hacimsel
¢Ozlintirliik (spatial resolution) gelir. Sekil ’ de EBSD deseninin olusumu
esnasinda numune-elektron etkilesim boyutu ii¢ eksende de gosterilmisir. EBSD,
SEM tipine bagli olarak 0.1-0.01 mikron arasinda degigerek geleneksel XRD
yontemlerinden daha yiiksek; fakat gegirimli elektron mikroskobundan (TEM)
daha diiglik hacimsel ¢ozliniirliige sahiptir. Ayrica EBSD analizinde SEM ile
hem morfolojik goriintiileme hem de kimyasal analiz teknikleri kombinasyonu ile
tekrar numune hazirlama ve farkli bir cihazda analiz gerekmeden yiiksek biiyiitme

oranlarinda faz incelemesi kolaylikla yapilabilmektedir [40].

Sekil 3.4. EBSD kirinim desenlerinin olugtugu elektron demeti numune etkilegiminin
boyut ve seklinin sekilsel gosterimi. Etkilesim hacmi demir esash alagimlar
i¢in deneysel olarak Zaefferer (2007) [41] tarafindan belirlenmigtir.

EBSD analizi sirasinda olusan kirinim desenleri zengin bir yapisal bilgi
igerdiginden dolay1 ayna diizlemi, 2 li, 3 lii, 4 lii ve 6 l1 simetri elementleri bu kirinim
desenlerinden elde edilebilmektedir (Sekil [3.5]). Boylece sadece kirmim desenine
bile bakarak olasi yapi ihtimallerini azaltmaktadir. Ornegin kristal yapmin 6 h
simetri elemanina sahip oldugunu gordiigiimiizde olmasi muhtemel nokta gruplarinin
say1sini 32 den 6 ya indirdigi goriiliir [40]. Baba Kishi 1984 yilinda elde ettigi Kikuchi
desenlerinden yedi farkli kristal sistemin analizini yaparak belirledigi nokta grubu
simetrileri Sekl [3.67 de gosterilmigtir [42] 43].
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Sekil 3.5. Fazlar1 tanimlamak icin kullanilan farkl simetri elementindeki kikuchi
desenleri [43]

Sekil 3.6. 7 farkl kristal sistemin kikuchi desenleri ile gosterilmesi [44]
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3.1.4.2 Kristalografik yonlenme ve doku analizi

Sekil [3.7de gosterilen ahsap malzemede fiberler tek bir yénde uzama
gosterdiklerinden dolayr bu malzemenin bir balta ile kesilme sekli, baltanin
vuruldugu yone gore farkhlik gosterecektir. Ornegin balta bu malzemeye fiberlere
paralel yonde gelirse daha kolay; dik yonde gelirse ise daha zor kesilecektir. Aym
durum kristal yapilar i¢in de gegerlidir. Tek kristal malzemelerde atomlarin birbirleri
ile farkli dizilimlerinden dolay1 bazi yonlerde birbirleri iizerlerinde kaymasi daha
kolay gerceklesecektir. Bu yiizden tek bir kristal yapinin mekanik ya da fiziksel
ozellikleri yone gore farklilik gostermektedir. Bu 0zellige anizotropi denir. Bazi
tek kristal yapilarda ise mekanik ya da fiziksel 6zellikler yonden bagimsizdir buna
ise izotropi denir. Cok kristalli bir malzemenin biiylik kisminda taneler rasgele
yonlendiklerinden dolay1 malzemenin izotropik 6zellikte oldugu kabul edilir (Sekil
(a)). Ancak, pek ¢ok sekillendirme yontemi sirasinda malzemeye deformasyon
verildigi i¢in taneler tek bir yonde yonlenerek ayni tek kristal malzemeler gibi
anizotropik o0zellik gosterebilmektedirler. Buna secilimli yonlenme ya da doku
(texture) denir (Sekil (b)). Malzemelerde Young modilii, poison oramni,
mukavemet, esneklik, tokluk, manyetik gecirgenlik, elektriksel iletkenlik termal

genlegme gibi 6zellikler segilimli yonlenmeye baghdir [45].

Yonlenmeye bagh disik mukavemet

Yamlammeva hadl vitbeal mubavemat

Sekil 3.7. Yonlenmenin mukavemete olan etkisi

X-ginlari, doku analizi i¢in en yaygin kullanilan yontemlerden biri olmasina
ragmen yapilan inceleme makro seviyede oldugundan dolay1r bu yontem ile sadece
numunede meydana gelen ortalama oryantasyon dagilimi hakkinda bilgi sahibi
olunur. Ote yandan malzemelerde yapi-ozellik iligkisi kurulmas: agisindan hem

kristal yapr hem de mikroyapt hakkinda bilgi sahibi olmak olduk¢a ©6nemlidir.
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Sekil 3.8. Izotropi ve anizotropi durumlarinda tanelerin referans noktasma gore konumu

Bu durumda taramali elektron mikroskobu teknigi olan EBSD ile mikro seviyede
ve gorsel olarak doku incelemeleri kolaylikla yapilabilmektedir. Euler acilar
oryantasyon mikroskobisinin en temel bilegenidir. U¢ Euler acisi (¢ ¢, ¢2) sayesinde
incelenen noktanin referans diizleme gore olan konumu belirlenmektedir. Burada
01 ¢, w9, X, v ve z kristal diizlemlerinin numune referans diizlemi olan A, B
ve C iizerindeki oryantasyonunu gostermektedir (Sekil (a)). Ik déndiirme z
ekseni etrafinda ¢; agisiyla yapildiginda x ekseni AB diizlemine paralel konuma
gelmektedir (Sekil (b-c)). Daha sonra ikinci dondiirme x ekseni etrafinda ¢
agistyla yapildiginda ise z ekseni ile C ekseni hizalanmig konuma gelmektedir (Sekil
3.9| (d-e)). Son olarak dénmiig tane z ekseni etrafinda ¢, agisiyla dondiirdiiriiliirse x,
y ve z eksenleri sirasiyla A, B ve C eksenleri ile paralel konuma gelmektedir (Sekil
(f-h)). Buradan yola gikarak her bir Euler agisina kirmizi, yesil ya da mavi renklerden
biri atandiginda taranan alanin yonlenme haritasi elde edilir. Bu haritada birbirine
yakin renkler birbirine yakin yonlenmenin gostergesidir.

Euler acilarindan yola cikarak kristal yapilarin uzaydaki oryantasyonunun
grafiksel olarak temsil edildigi kiirelere pole grafigi ve inverse pole grafigi ad1 verilir.
Tek kristalli yapilarm {100}, {110} ve {111} diizlem ailelerinin pole grafik haritalar:
Sekil [3.10[de gosterilmistir. Sekil [3.10[(a)’ da goriildigii iizere her renkten itiger adet
nokta bulunmaktadir. Ornegin her bir kirmizi nokta 100, 010 ve 001 diizlemlerini
ifade etmektedir. Kiibik yapilarda bu ii¢ diizlem birbiri ile simetrik olugu igin
inverse pole grafik haritasinda sadece {100} diizlem ailesi olarak gosterimi daha
basit olacaktir. Ote yandan pole grafik haritalaria hangi yon ya da yon ailesinden
bakildig1 da énemlidir. Ornegin <100> ve <111> yonlerinden bakilan diizlemlerin
izdiistimleri arasindaki farklilik Sekil (b)’ de gosterilmigtir. Cok kristalli celik
ve aluminyum malzemelerinin pole grafik haritalar: ise Sekil de gosterilmigtir.
Burada her bir nokta, elektron demetinin iizerinde bulundugu kristalin ya da tanenin

referans diizleme goére konumunu gostermektedir. Bu durumda celik alagiminda
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Sekil 3.9. Euler agilar1 [46]
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Sekil 3.10. Tek kristale ait (a)Farkl diizlem ailelerine tek bir yonden bakig. (b) aym
diizlem ailelerine farkh yonden bakig

Sekil 3.11. Cok kristalli malzemelerin pole figiir ve inverse pole figiir haritalar: ile
gosterimi
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tanelerin belirli bir yonde yonlenmedigi, Al 7075 alagiminda tanelerin [111] y6n
ailesinde; saf aluminyumda ise [111] ve [001] yon aileleri arasmnda yonlendigi

goriillmektedir.

3.1.4.3 Tane boyutu analizi

Isik mikroskobu ya da diger geleneksel yontemlerle gerceklestirilebilen tane
boyutu 6l¢iimii goriiniir 15181n dalga boyundan kaynaklanan sinirlamadan dolay:
biiyiitme ve metalin daglama rejimine gore degisiklik gostermektedir. EBSD analizi
sirasinda tane sinirlarinda farkl yonlenmeye sahip iki tanenin kirimim desenleri iist
iiste geldiklerinden dolay1 bu bolgeler ¢ok diisiik bant kontrasti degerine sahiptirler.
Bu sebepten dolay yiiksek biiyiitme oranlarinda bile ortalama tane boyutu, esdeger
tane gap1 (ECD) gibi 6lgtimler kolaylikla yapilabilir.

3.1.4.4 Tane smmary karakteristikler:

Tane smir1 tasarimi ve kontrolii yaparak yiiksek performasnli malzemeler
geligtirmeyi amaclayan miihendislik dalma "tane siniri miihendisligi" denir [47].
SEM-EBSD teknigi ile tanelerin yonlenme iligkilerinin ¢ok giiglii bir sekilde
belirlenmeye baglanmasi ile birlikte ¢ok kristalli malzemelerde tane sinirlarinin
ozellik ve performansa olan etkileri de ciddi bir bi¢cimde ortaya konulmaya
baglanmigtir.

Iki tanenin ¢ekirdeklenme sonrast biiyiimesi esnasinda birbiri ile kargilagtiklar:
noktada kagik yonlenme (misorientation) gergeklesir ve bu bolgeye tane simiri
denir [48]. Bragg ve Burger aym kristal yapidaki tanelerin arasindaki sinirlar
dislokasyonlar dizgesi olarak degerlendirilmigtir. Eger iki tane arasindaki kacik
yonlenme agis1 (15°)” den az ise buna diisiik agih tane siir1 (LAGB) denir. Sekil [3.12]
de a ve b noktalarinin arasi tane simirini1 gostermekte ve siirin her iki tarafindaki
latisin sinir boyunca agagi kadar egimli oldugu goriilmektedir. Bunun sonucunda
her iki kristalin latis diizlemleri sinirda kenar dislokasyonlar: ile sonlanmaktadir.
Eger kristaller birbirlerine gore daha fazla donerse kagik yonlenme agisi daha da
artar, tane sinirinda daha fazla dislokasyonla sonuglanan daha fazla egimli diizlemler
meydana gelir, dislokasyonlar dikey sinirda birbirleri ile ¢akismaya baglar ve boylece
tane siirmin diizenli yapisi kirilmaya baslar ve orijinal tane tamamen iki taneye
ayrilir. Olugan bu tane smirina yiiksek acili tane siir1 (HAGB) denir [49]. Yiiksek
acili tane siirlarimin enerjisi daha yiiksek oldugundan bu siirlarin hareketi i¢in daha
diisiik aktivasyon enerjisine ihtiyag¢ vardir. Yani yiiksek acili tane sinirlar: diisiik acili
tane sinirlarina gore daha diizensiz ve hareketlidir.

Ote yandan, kafes yeri kesisimi (coincident site lattice) kavraminin ortaya
¢ikmasiyla beraber her yiiksek acili tane sinirinin hareketli olmadig1 da goriilmiistiir.

Bazi yonlenme acilarinda tane sinirinin her iki tarafindaki latisler birbiri ile kesigtigi
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kisimlarda olugan ©zel tane smirina kafes yeri kesigimi (CSL) denir ve soyle

hesaplanir:
Kafes yeri kesisimlerinin hacmi

Y
Kristal kafesteki hucrelerin hacmsi

Ornegin 23 smir1 A ve B taneleri arasinda her 3 latis noktasindan 1 tanesinin

paylagildigi anlamina gelmektedir (Sekil [3.13]). 33 tane sinirmin bir diger adi da
ikiz tane smiridir. Ayni gekilde 35 smir1 ise A ve B taneleri arasinda her 5 latis

noktasindan birinin paylasildigim gostermektedir (Sekil [3.14)).

(A)
Sekil 3.12. Diigiik acih tane simir1 (LAGB) igin dislokasyon modeli [49]

Tane sinirlar1 malzemelerin mekanik 6zelliklerinin belirlenmesinde 6nemli rol
oynamaktadir. Sekil B.15] de malzemede meydana gelen catlagn ilerleme sirasida
kargilagtigl tane simir1 gesidine gore davranigini temsil etmektedir. Burada R
(rastgele), L (digiik agili tane simiri), ¥ ise kafes yeri kesigimidir. L ve ¥ tipi
tane siirlar1 diigiik enerjiye sahip olduklarindan dolay: difiizyon, ayrigma, korozyon,

kayma ve kirilmaya kars1 dayanikli iken, R tipi tane sinirlar yiiksek enerjiye sahip,
dolayisiyla bu etkenlere kargi daha zayiftirlar [50]. B yolundan ilerleyen bir catlak
siirekli rastgele tane sinirlar ile karsilagtigindan dolay1 hizli bir gekilde kirilir. Bu
olaya tane sinir1 kirilmasi (intergranular fracture) denir. Ote yandan A yolu boyunca
ilerleyen catlak L veya X cesidi tane sinir1 ile karsilagarak tane sinirindan tane igine
sapar, bu olaya ise tane i¢i kirillma (transgranular fracture) denir. Catlagin tane
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Sekil 3.13. Sigma 3 tane siirimin gosterimi

Sekil 3.14. Sigma 5 tane sinirinin gosterimi
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icerisinde ilerlemesi taneler arasinda ilerlemesine gore daha zor oldugundan dolay:
enerjisini kaybetmesi kolaylagir ve malzeme daha dayanikli bir hal almaktadir. Bu
sebepten dolay1 malzeme igerisindeki diigiik acili ve ¥ tipi tane siirlarinin sayisi
ve dagilimi oldukca 6nem arz etmektedir. Tane boyutu ve doku tane sinir1 6zelligini
belirleyen en 6nemli faktorlerdendir. Tane boyutu kiiciildiigiinde veya belirli yonlerde
tercihli yonelme oldugu durumlarda diisiik enerjili ve ) ¢esidi tane smirlarinin sayisi

artmaktadir.

e

Sekil 3.15. Tane simirlar ile kirilma siirecinin iligkisi [50]

3.1.4.5 Bant kontrasty (bc) ve bant egimi (bs)

EBSD analizinde tarama yapilirken her noktada elde edilen Kikuchi bantlarinin
kalitesi kaydedilmektedir ve bunun sonucunda bant kontrastina dayanan bir desen
kalite haritasi elde edilmektedir. En diigiik kontrasta sahip kirinim deseni 0;
en yliksek kontrasta sahip olami ise 255 olarak kabul edilir. Boylece 0 ile 255
arasindaki her deger bir elektron demetinin diigtiigi o noktadaki kirmim deseninin
kalitesini ifade etmektedir. Bu durumda tane sinir1, dislokasyon yogunluguna sahip
ve deformasyona ugramis bolgelerde koyu bir kontrast olusurken deforme olmamas,
iyi hazirlanmig bélgelerde acgik bir kontrast olugmaktadir. Bazi goriintii igleme
tekniklerinin kullanilmasiyla elde edilen kontrast farkliliklari sayisallastildiginda
malzemelerin sahip oldugu mikroyapisal bilegenler, gerinme, dislokasyon yogunlugu
ve bunlarm miktarlar bilgisine sahip olmak miimkiindiir. Ote yandan tane sinirlar,
ylizey topografyasi, ikincil fazlar, elektron demeti sartlari, numune hazirlama ve
kamera ayarlari gibi pek ¢ok etken de bant kontrastini etkileyen faktorler arasindadair.
Bu sebeple, mikroyapisal bilegenlerin, dislokasyon yogunlugunun ya da gerinme

miktarlarinin kesinligi i¢in yukarida belirlenen parametrelerin optimizasyonu
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gerekmektedir [511, 52].

Bant kontrasti1 (BC) ticari EBSD sistemlerinde desen kalitesini ifade ederken
bant slobu (BS) ise desenin bant simirlarindaki maksimum yogunluk farkhilig: olarak
degerlendirilir. Diger bir deyigle BC giiriiltiiye gore sinyal yogunlugu iken BS ise
bant kenarindaki yogunlugun egimidir. Bu yilizden yiiksek kaliteli desenler parlak
bantlar ve keskin bant simirlar ile ifade edilir. Bu iki parametrenin formiilasyonu
EBSD sistemlerine ve Hough doniigiimiiniin degerlendirmelerine gore degisiklik
gostermektedir. Kang ve arkadaglarina gore, BS latis hatalarina ve az yonlenmeye
bile yiiksek hassaslik gostermesinden dolay1 BC’ ye gore daha giicli bir faz kontrasti
saglamaktadir. Boylece faz ayrimi i¢in gerekli olan esik degeri daha kolay bir bigimde
tespit edilir. [53]. BS’ nin en biiyiikk dezavantaji ise martenzit gibi yapilarda zay:if

kirmima ugrayan fazlardan dolay: tam indeksleme gergeklesememesidir [54].

3.1.4.6 Bolgesel yonlenme farka:

Ferrit ve beynit yapilarimin her ikiside de hacim merkezli kiibik yapiya
sahip olduklarindan bu fazlarin ayirt edilmesi olduk¢a zordur. Bu yapilarin
arasindaki en ayirt edici fark ise Ostenitin doniisimi sirasinda beynitik fazda
olusan dislokasyonlardir. Iste bu yiiksek yogunluklu dislokasyon bolgeleri desen
kalite haritasinin yanisira tanelerin bolgesel yonlenme farki, diger adiyla Kernel
ortalama yonlenme farki haritasi (KAM) ile de belirlenebilir. Zaefferer’ e gore
goriintii kalitesinden yola gikarak beynit ve ferriti ayirt edecek kesin bir esik degeri
belirlemek miimkiin olmadigindan dolay1 beynitik doniigiim sirasinda gergeklegen
kiiclik oryantasyonlar kullanilarak yapilan KAM yontemi ile beynit ve ferriti ayirt
edilmelidir [52].

3.2 Gegirimli Kikuchi Kirinimi (TKD)

Son zamanlardaki teknolojik geligmelere ragmen EBSD teknigi ile nano
seviyedeki malzemelerin incelenmesi ¢oziiniirliigiin 25-100 nm olmasindan dolay1
sinirhdir. Bu yilizden tane boyutu 100 nm altinda olan malzemelerin EBSD ile
kesin bir bigimde incelenmesi yetersiz olmasindan dolayr SEM-EBSD temelli bir
teknoloji olan ancak numune yiizeyinden yansiyan degil de numunenin igerisinden
gecgen elektronlarin toplandig bir sistem geligtirilmisgtir. Bu teknige gecirimli EBSD
(t-EBSD) ya da gegirimli Kikuchi kirmimi (TKD) adi verilmigtir. t-EBSD yontemiyle
10 nm altinda hacimsel ¢oziintirliik elde etmek miimkiindiir. B&ylece hem nano
yapili hem de yiiksek oranda deforme olmus malzemelerin EBSD karakterizasyonu
yapilabilmektedir.

TKD numunelerinin hazirlanig yontemi TEM numunesi ile aynidir. Bu amagla
genel olarak elektrolitik parlatma, iyon inceltme ve FIB yontemleri kullanilmaktadir.

Numune kalinhg: kritik olup en iyi sonuclar 50-150 nm arasinda elde edilmektedir.
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Incelenecek olan numune SEM haznesine yatay konumda, EBSD fosfor
dedektoriiniin iist kismi ile ayni hizaya gelecek sekilde konulur. Calisma mesafesi
genel olarak 5-10 mm arasindadir.

Sekil [3.16] da numunenin t-EBSD modunda numunenin iki farkli bigimde
konumlandigi gériilmektedir. Ik sekilde (a) numune fosfor ekrana paralel olarak
konumlandirilmistir ve calisma mesafesi kisadir. Ikinci sekilde ise (b) numune fosfor
ekrana 20°’ lik ac1 ile konumlandirilmig olup ¢aligma mesafesi daha uzaktir. Caligma
mesafesi arttik¢a elektron demetinin boyutu artmakta ve kirmim desenini yenecek
bir geniglige ulagsmaktadir.

Sekil B.17 de ise standart EBSD ve t-EBSD modunda numunenin elektron

tabancas1 ve EBSD dedektoriine gore olan konumlar gosterilmigtir.

Sekil 3.16. TKD modunda numunenin farklh konumlar: (a) fosfor ekrana paralel, kisa
caligma mesafesi (b) fosfor ekrana (20°)’lik a1 ile konumlandirilmig, orta
calisma mesafesi

Sekil 3.17. (a) TKD (b) EBSD modlarinda numunenin konumlandirilmas:
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3.3 Taramali Gegirimli Elektron Mikroskobu (STEM) Teknigi

STEM teknigi nano yapilarin karakterizasyonu i¢in ¢ok degerli bir ara¢ olup
farkl goriintiilleme modlar ile elementel kompozisyon ve elektronik yapi1 hakkinda
en iist diizeyde bilgi saglamaktadir. Normal taramali elektron mikroskobu ile ayni
caligma prensibine sahip olan STEM ile belirli bir noktada odaklanmig elektron
demetinin numuneyi taramasi sonucu elde edilen sinyaller toplanarak goriinti
elde edilmektedir. Tipki SEM’ de oldugu gibi STEM’ de de ikincil ya da geri
yansiyan elektronlar kullanilabilmektedir. Ancak bu teknikte SEM’ den farkli olarak
elektron gegirgenligini saglamak amaciyla ince numune ve yiiksek hizlandirma voltaji
kullanilmaktadir. Bu yiizden de SEM’ e gére numuneden gecen elektronlar yiiksek
hacimsel ¢oziiniirliik ve sinyal seviyesi ile dedektore ulagmaktadir [55, 56]. STEM
sisteminde aydinlik alan (BF) ve karanlik alan (DF) olmak tizere iki ana dedektor
bulunmaktadir. BF dedektorii gecirime ugrayan elektronlar: tespit ettiginden dolay:
delikler parlak olurken DF dedektorii gecen elektronlari dahil etmediginden dolay:
delikler koyu olarak gorilmektedir. Karanlik alan dedektorleri de kendi iginde
topladigr agiya gore yiiksek agili (HAADF) orta agih (MAADF) gibi sekillere
ayrilmaktadir. Her iki dedektor de ayni anda calistirilarak numuneden farkl ve
birbirini tamamlayan goriintii elde edilmekte be bdylece her taramada maksimum
bilgi elde edilmektedir.

STEM  dedektérii  taramali  elektron  mikroskoplarina  kolaylikla
uyarlanabilmesine ragmen, gecirimli elektron mikroskoplarindaki STEM teknigi
ile ¢ok daha yiiksek hizlandirma voltajina ulasildigindan dolay:r yiiksek enerjili
elektronlarin numuneye daha fazla niifuz etmesinin yanisira diisiik elektron
dalgaboyu sayesinde daha yiiksek hacimsel ¢oziintirliik elde edilmektedir. Boylece
nano yapili malzemelerin igerisindeki atomik dizilimler de goriintiilenebilmektedir.

Sekil B.1§ de STEM tekniginde goriintii olugumu gosterilmigtir. Elektron
kaynagindan hizlandirilan elektronlar yogunlastirici ve objektif lensler yardimiyla tek
bir noktada toplanir. Objektif agiklig1 tarama bobinleri tarafindan numune boyunca
taranan demetin aydinlatma agisini sinirlandirir.

Goriintli olusumunda birden fazla dedektor kullanilarak tamamlayict bilgiler
dogrultusunda numuneye farkli agilardan bakilabilir. Klasik STEM’ dedektorii
numuneden gecen elektronlarin kesistigi BF ile gecen elektronlarin etrafini ¢evreleyen
saginan elektronlarin toplandigi dairesel karanlik alan (ADF) dedektorlerini
icermektedir. Dedektoriin i¢ agist gelen elektron demeti konisinin digsarisindan
ileri numune mercekleri ile degistirilmesiyle sagian elektronlarin toplanmasinda
maksimum verimlilik saglanmaktadir. Bu a¢inin bir kag¢ katina gikarilmasi ile gortintii
kontrast1 atom numarasima (Z) bagh olarak iyilesmektedir. Buna Z- kontrasti ya da

yiiksek agisal karanlik alan (HAADF) olarak adlandirilir.
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Sekil 3.18. STEM’ de goriintii olusumu [57].

STEM’ de yukarida belirtilen dedektorlerin diginda diger dedektérler de
kullanilabilmektedir. EDX, SE, katodoluminesans ya da elektron beam - induced
current dedektorlerinin hepsi goriintii olusturma amaclh kullanilabilmektedir. Fakat
bu dedektorlerde elde edilen sinyaller daha az yogunluga sahip olduklarindan dolay:
nanoyapilarda net ve yiiksek coziiniirliiklii goriintii eldesi zorlasmaktadir. Ustelik
yeterli sinyal giiriiltii orani elde etmek amaciyla elektron enerji kaybi spektrometresi
(EELS) de STEM’ in bir pargas: olarak kullanilabilmektedir.

Merceklerde meydana gelen geometrik sapmalarin diizeltilmesiyle beraber
son zamanlarda STEM’ de iki katindan daha fazla ¢oziiniirliige ulagilabilmisgtir.
Kristallerde Angstrom alt1 ¢oziiniirliikteki ilk goriintii ise 300-kV STEM modunda
elde edilmistir [5§].
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4 AMAC VE ONEM
4.1 API X70 Petrol Boru Celiklerinde Yap: Ozellik ili§kileri

4.1.1 Mikroyapisal bilegsenlerin mekanik 6zelliklere etkisi

Demir-karbon denge diyagraminda en ¢ok g¢aligilan hacim merkezli kiibik ferrit
ile yiizey merkezli kiibik Ostenit yapilarinin kristal yapi farkliliklarindan dolay:
ayirt edilmesi oldukga kolaydir. Ancak, ferrit, beynit ve martenzit gibi aym kristal
yapiya sahip olan yapilarin kristal yapir farklhiliklarina gore ayirt edilmesi oldukca
zordur. Ornegin ferrit - martenzit yapih cift fazl celiklerin X- 1ginlar1 ya da notron
difraksiyonu ile karakterizasyonunda yapidaki martenzit sadece ferrit piklerinin
geniglemesine yol agacaktir [59]. Bu sebepten dolay: her fazin hacim oranimi yeterli
giivenilirlikle belirlemek zor bir iglemdir. Bu durum yapida beynit fazi oldugu
durumlarda daha da zor bir hale gelmektedir [60]. Boyle durumlarda normal EBSD
sartlar1 ile de bu yapilarin belirlenmesi miimkiin degildir [54].

Diger taraftan, ferrit, martenzit ve beynit yapilar1 farkh latis distorsiyonuna
ve dislokasyon yogunluklarina sahip olduklarindan dolay1 kirinim desen kalitesinin
artan dislokasyon yogunlugu ile azaldigi kabul edilmigtir [31) [54]. Bu durumda ferrit
yapisindan elde edilen Kikuchi bantlarinin kalitesinin beynit ve martenzite gére daha
iyi oldugu goriilmiis ve bu durum mikro ve nano sertlik testleri ile de dogrulanmigtir
[61].

Waterschoot [62] a gore goriintii kalitesi sayisallagtirildigr takdirde, gerinme
miktarin1 6lgmek, ayni nokta grubuna sahip faz bilesenlerini ayirt etmek ya
da oOl¢limlerin kesinligini belirlemek miimkiin olabilecektir. Wright ve arkadaglar
[63] ise geleneksel goriintii kalitesinden yola ¢ikarak tane smirlari ve gerinmenin
belirlenebilecegini; Kikuchi bant yogunlugundan yola ¢ikarak ise topolojik 6zellikler
ve faz kontrastlarinin ayirt edilebilecegini ortaya koymuslardir.

Daha 6tesinde Wilson ve arkadaglar1 [64] ise bant kontrast degerini kullanarak
duplex celikte ferrit ve martenziti esik desen kalitesi degeri kullanarak ayirmayi
bagsarmiglardir. Bu ¢alismada incelemesi yapilan numunenin desen kalitesi diizgiin
bimodal dagilim gosterdiginden dolay1 iki pikin birbiri ile karsilagtigi vadi noktasinda
esik degeri kolayca secilebilmistir. Ancak bu noktada kargilagtigimiz en biiyiik soru
ise bu yontemin farkl celik tiirlerinde uygulanip uygulanamayacagidir. Ne yazik ki
bant kontrast degeri malzemeden malzemeye farklilik gosterir ve ¢ogu malzemede
bu ayrimi yapmanin hi¢ de kolay olmadig1 goriilmiigtiir.

Beynitik fazin ferrite gére daha fazla barindirdig: latis hatalarinin daha diigiik
desen kalitesine sahip olmasindan yola ¢ikan Hutchinson ve Petrov bant kontrasti ve

giivenilirlik indeksini kullanarak beynitik ve ferritik fazlar1 ayirt etmek igin ¢aligma
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yapmiglardir [65, 31]. Fakat, bant kontrast1 ve giivenilirlik indeksinin numunedeki
safsizlik, yonlenme ve numune hazirlama gibi parametrelerden de etkilendigi i¢in bu
yapilarin ayriminin yapilmasinin kesin sonuclar vermeyecegini ifade eden Zafferer
[52] beynitik dontigiim sirasinda olusan kiigiik yonlenme farklhiliklarindan yola gikarak
geligtirilen KAM tekniginin beynit ve ferriti ayirmada basarili bir yontem oldugunu
belirtmigtir [52].

Daha sonraki yillarda Wu ve arkadaglar1 [61] Gaus piklerini kullanarak ferrit
yapisinin belirlenmesinde sayisallagtirma iglemini olumsuz etkileyen tane siiri
etkisini azaltan bir normalizasyon islemi uygulamislardir. Boylece, her fazin hacim
oraninin pik alanindan hesaplanabilecegini ifade etmislerdir; ancak bu yontem
ile goriintii kalitesi ve mikroyap1 haritalari arasinda bir baglant1 kurulamadigini
ifade eden Zhu [66], piksellerin konumu ve yonlerinden gelecek bilgilerin de
kaybolacagindan dolay1 yapilan analizlerin saglikli olmayacagini belirtmistir. Bu
sebeple Zhu yaptig1 calismada ayni taneye sahip olan piksellerin farkli fazlar olarak
algilanmasini 6nlemek i¢in ortalama tane bant slobu teknigini kullanarak beyniti
ferritten ayirmistir. Kang ve arkadaslar: da yine fazlarin piksel birimleri olarak degil
de tane birimleri ile ayirmanin daha dogru sonuglar verdigini ortalama bant kontrast
fonksiyonlarini kullanarak ifade etmislerdir [60].

Tim bu galigmalar neticesinde, API X70 petrol boru celikleri igerdikleri
karmagik yapilarindan dolayr BC degerinden yola ¢ikarak mikroyapisal bilegenlerine
net bir sgekilde ayrilamadigi, dolayisiyla miktarsallagtirma igleminin saglikh
bir sekilde yapilamadigi goriilmektedir. Iste bu sebeple bu calismada API
X70 cgeliginde mikroyapisal bilegsenler EBSD desen kalite haritasindaki BC
degerine gore ferrit, beynit ve martenzit gibi isimlendirilmek yerine icerdikleri
dislokasyon yogunluklarina goére diigiik, orta ve yiiksek dislokasyon yogunlugu
olarak siiflandirilmistir. Ug farkl sarilma sicakliginda elde edilen numunelerde bu
siniflandirma sonucu elde edilen miktarlar, tane boyutu, yonlenme ve tane siniri
karakteristikleri ile de bagdagtirilarak akma ve ¢gekme mukavemeti, sertlik, Charpy
darbe toklugu ve diigen agirhk yirtilma testi (DWTT) arasindaki iligki ortaya

konulmustur.

4.1.2 Tane yonlenmesi ve tane simir1 karakteristigi dagiliminin mekanik

ozelliklere etkisi

Arafin ve ve Szpunar [67] API X65 kalite celiginde yonlenme ve tanelerarasi
gerilme korozyon ¢atlagi (IGSCC) ilerlemesi ve durdurulmasinda tane siir1 karakteri
etkilerini ortaya koymuslardir.Bu aragtirma sonucunda petrol boru celiklerinde
IGSCC ye etki eden tane sinir1 karakterinin yani sira dokuya bagh c¢atlak resistansi

ile ilgili yeni anlayiglar kazanarak miikemmel IGSCC direngli geliklerin iiretimine
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rehberlik etmiglerdir. Bu baglamda sonuglar, tane sinir1 karakterinin, tanelerarasi
stres korozyon catlamasinda 6nemli rol oynadigini gostermigtir. LAGB ve CSL
taneleri (X11, ¥13 ve ¥5) catlak direngli iken rastgele ve HAGB taneleri catlak
olusumuna yatkindir. Ayrica, 313 fiizeri tane simirlarinin gozle gorilir IGSCC
catlak direncine sahip olabilecekleri gézlenmemistir. Ozetle, IGSCC olusumu ve
ilerlemesinin ya yiiksek oranda LAGB ve CSL tane sinirlar ile ya da doku kontrolii
ile 6nlenebilecegi belirlenmistir..

Venegas ve arkadaglar [68] API X46 kalite geliginde mikroyapi, doku ve tane
sinirt dagiliminin hidrojen nedenli catlamalara olan etkisini incelemiglerdir. Bu
¢alisma sonucunda, ¢atlak ilerlemesinin taneler arasinda HAGB ile saglanirken tane
iginde ise 001 diizlemi ve 112<111> ile 123<111> kayma diizlemleri ile gerceklestigi
goriilmiigtiir.

Watanabe [69] Ni3Al’ da yaptig1 aragtirmada tane simurlarimin tiirii ve yapisi
ile kirilma davranigi arasinda lineer bir iligki oldugunu ifade etmis ve artan LAGB,
311 ve X3 tane simirlar ile siinekligin arttigini gostermigtir.

Literatiirdeki bir kag¢ galigma da 33 oram fazla olan malzemelerin yiiksek
kirllma dayanimina sahip oldugunu desteklemektedir [70, [71], [72].

Castro ve arkadaglart [73] ise termomekanik olarak haddelenmis X80
geliklerinde CSL tane simirlarimin mukavemeti nasil etkiledigini aragtirmiglar ve
termomekanik haddelemenin mukavemet arttirict 33 ve 11 tane smirlarini
arttirirken X5, X7 ve 39 tane sinir1 miktarini azalttigini gézlemlemislerdir.

Pek cok calismada malzemelerin tane sinir1 tiirleri, miktar1 ve doku yapilari
incelenmis olmasina ragmen X70 kalite petrol boru celiklerinde Charpy darbe
direnci ve diigsen agirlik yirtilma direnci basta olmak iizere mekanik o6zellikleri
ilinti kuran herhangi bir calismaya rastlanmamistir. Bu sebeple, bu calismada
X70 celiklerinin termomekanik haddeleme sirasinda maruz kaldig: farkli haddeleme
ve sarim sicakliklarinin Charpy darbe ve diigen agirhik yirtilma direnci basta
olmak iizere mekanik Ozelliklere olan etkisi doku ve tane siir1 karakteristikleri ile

bagdagtirilmas: amaglanmigtir.
4.1.3 STEM teknigi ile X70 geliginde yap1 6zellik iligkisi kurulmasi

Tao ve arkadaglar [74] X100 petrol boru ¢eliklerinde Nb, Ti ve V ¢okeltilerinin
mukavemet arttirma mekanizmasina olan etkilerini incelemiglerdir. Bu galismada
¢okeltilerin basit ve karmagik olarak farkli boyutlarda homojen olarak dagildigini,
artan tane boyutu ile Nb/Ti oranmnin azaldigini ve Ashby Orowan modeline gore
¢okeltilerin 52 MPa kadar mukavemet artigi sagladigini belirlemigler, boylece bu
mekanizmanin diger mekanizmalara gore c¢ok da dominant olmadigl sonucuna

varmiglardir.
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Qi [75] X100 geliginde yaptigr yerinde TEM-plastik deformasyon testi
incelemesinde ilk olarak quasipoligon ferritin deforme oldugunu, daha sonra ignemsi
ferrit ve granular beynitin deforme oldugunu belirtmistir. Ayrica, deformasyon
sirasinda ilk mikro catlaklarm M/A bileseninden bagladigimi, dolayisiyla M/A
bilegenlerinin boyutu, sayist ve dagiliminin énemli oldugunu ifade etmislerdir. Son
olarak, deformasyon 6ncesi 110 <111> yo6niinde yonlenmis tanelerin deformasyon
sonrast 110 <112> yoniinde yonlendiklerini ifade etmiglerdir.

Li [76] yaptig1 aragtirmada artan sogutma siiresi ile uzanmig M /A bilegeni iri
hale geldigive toklugun once artip sonra azaldigl sonucuna varmistir. Ote yandan,
azalan sogutma stiresi ile ¢ita beynitin granular beynite doniigserek toklugu olumlu
etkiledigini; hizhi soguma sebebiyle ise olusan M /A bilegeninin toklugu diigtirdiigiinii
rapor etmistir. Dahas1 Li’ ye gore toklugu olumsuz etkileyen diger bir bilegen ise kaba
beynit demetleridir.

Zhou ve arkadaglar [77] X70 celiginde farkli boyutta ve sekildeki g¢okelti
ve inkliizyonlarin kirilma toklugu iizerindeki etkisini inceleyerek yiiksek sarim
sicakliginda graniiler beynit olusumu gozlenirken, diigiik sarim sicakliginda ise
ignemsi ferrit yapisinin meydana geldigini ve bdylece kirilma toklugunun arttig
sonucuna varmiglardir.

Haskel, X70 kalite celikte darbe testi sirasinda kirilma etkisi ile olusan
delaminasyon mekanizmalarini inceleyerek catlak tutucu ve catlak boliicii iki
mekanizma oldugunu gostermiglerdir. Catlak tutucu delaminasyon c¢entige paralel
iken, catlak boliici delaminasyonun c¢entige dik oldugunu gostermislerdir. Ayrica
her iki delaminasyonun iist kabuk enerjisini arttirdigini ve azalan sicaklikla bu
delaminasyonlarin kayboldugunu belirtmislerdir [7§]

(Cokelti elementlerinin malzemenin mukavemetine etkisinin olup olmadigini
incelemek amaciyla ¢okeltilerin atomik seviyede karakterize edilmesi gerekmektedir.
Bu amagla daha diigiik sapmaya (aberration-corrected) sahip olan yiiksek agili
dairesel taramali gegirimli elektron mikroskobu (HAADF-STEM) tekniginin
pek ¢ok avantaji vardir. HAADF-STEM c¢ok yiiksek hacimsel (spatial)
¢Oziiniirliik saglamanin yanisira geleneksel yiiksek ¢oziintirliiklii gecirimli elektron
mikroskoplarima (HRTEM) gore objektif mercek odak ayarsizligindan ve numune
kalinhigindan daha az etkilenmektedir. Bu teknikte ayrica daha agir atomlarin daha
parlak goriindiigii atomik numara kontrast1 (Z-kontrast) 6zelligi bulunmaktadir. Bu
teknik sayesinde demir matrisi iginde bulunan Ti ve V ¢okelti elementleri daha diigiik
kontrasta sahip olurken Nb ve Mo gibi ¢okelti elementleri ise daha yiliksek kontrasta
sahip olacaktir [79].

Wang ve Atrens [80] stres korozyon kirilmasi mekanizmasin anlamak i¢in X70

mikroyapisini ve tane sinir1 karakteristigini analitik mikroskop (STEM modu) ile
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incelemiglerdir. Yapida ferrit, ferrit tane sinirlarinda karbiirler, biraz perlit ve ferrit
tanelerinin igerisinde Ti, Nb, V ve N elementlerinden olusan karmagik karbo-nitriir
(Ti, Nb, V) (C, N) ¢okeltileri gozlemlemiglerdir. Ayrica tane simirlarindaki karbon
ayrigmasinin taneler arasi stress korozyouna sebep oldugu yoniinde giiclii kanitlar
bulmuslardir.

Ancak literatiirde X70 ¢eliginde olusan bu ¢okeltilerin mekanik 6zelliklerine
olan etkisini inceleyen bir g¢aligmaya rastlanmamigtir. Bu calismanin amaci
mikroalagim elementlerinin olugturdugu (Ti, Nb, V) (C, N) ¢okeltileri gegirimli
elektron mikroskobu teknigi olan STEM modunda yiiksek ¢oziiniirliikte atomik
seviyede belirleyip kimyasal analizle agirlikca oranlarini tespit ederek malzemenin
akma ve ¢ekme mukavemeti, sertlik, Charpy darbe toklugu ve diigen agirlik yirtilma
testi (DWTT) arasindaki iligkiyi ortaya koymaktir.

4.2 EBSD Analizinde Numune Hazirlama Yontemleri ve Mikroskop
Parametrelerinin Goriintii Kalitesine Olan Etkisi

EBSD analizi, kristal yapidan kirimima ugrayan elektron sinyalleri yiizeyin
birka¢ nanometre derininden geldiklerinden dolayi yilizey hassasiyeti gerektiren
bir uygulamadir. Numune yiizeyi ne kadar diiz ve parlak olursa fosfor ekrana
diisen kirinim desenleri de o kadar kaliteli olur. Bu durum kisim
‘de belirtilen o6lgiimleri 6nemli derecede etkilemektedir. Bu sebeple, numunede
deformasyonun, ¢iziklerin, yiizey piiriizliiliigiiniin ve safsizliklarin minimum seviyede
olmas1 gerekmektedir. EBSD uygulamalar:1 i¢in kullanilan pek ¢ok numune
hazirlama yontemi vardir. Bu yilizden her kompozisyon ve kristal sistem igin farkl
numune hazirlama tekniginin belirlenmesi gerekir. Numune hazirlarken elektriksel
iletkenligin az olmasindan kaynaklanan sarjlanmalara, yiizeyde olugsan gerinme ve
deformasyonlara, analiz 6ncesi numune yiizeyinin temizligi ve gevresel etkilerden
dolay1 olusabilecek ciziklere dikkat edilmelidir.

Mekanik, elektrolitik ve kesit parlatma ile iyon demeti inceltmesi EBSD
analizlerinde yaygin olarak kullanilan numune hazirlama yontemleridir. Bu
tezde yukarida sayilan parlatma yontemlerinin hepsi kullanilmig olup incelenen
numunelerin metalik, yani iletken olmasindan dolay1 elektrolitik parlatmaya daha
fazla agirlik verilmigtir.

Wynick ve arkadaglar1 [81] Inconel 718 alagiminda (Al,O;) siispansiyonu ile
parlatma ve sonrasinda yapilan elektrolitik parlatmanin kolloidal silika ile daha
uzun siire ve daha dikkat gerektirerek yapilan mekanik parlatmadan daha iyi sonug
verdigini ve EBSD analizi i¢in daha iyi bir ylizey olugtugunu gozlemlemisglerdir.
Ayrica, yiizey topografyasi ve mikro gerinmelerin de EBSD desen kalitesine olan
etkilerini inceleyerek, yiizey topografyasinin desen kalitesine herhangi bir etkisi

yokken mikro gerinmelerin EBSD desen kalitesini baskin bir sekilde etkiledigini
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ortaya koymuslardir.

Begyiiz nanometre alt1 pargaciklar i¢cin atom numarasi ve yogunlugun EBSD
desen kalitesine olan etkilerinin incelendigi bagka bir ¢alismada [82] ise, uyumsuz
sacinan elektronlarin giiriiltiiye sebep oldugu ifade edilmis, ¢6ziim olarak da alt kismi
bog bir numune tutucu tasarlanmasi 6ngoriilmiistiir. Bu sayede yapilan EBSD analizi
sonucunda elde edilen kirinim desenlerininin sinyal - giiriiltii oranmiyla dogrudan
iligkili oldugu sonucuna varilmig ve kargilagilan kotii desen kalitesinin en baskin
sebebinin bu pargaciklarin altina gegen elektronlardan kaynaklanan giiriiltii oldugu
ifade edilmigtir.

Geleneksel EBSD teknigi ile 300 nm ve altindaki ince numunelerde yiiksek
kalitede kirimmim deseni elde etmek oldukca zor ya da imkansiz oldugundan dolay:
Geiss ve akadaglan [83] ise EBSD dedektoriinii numunenin alt kismina yerlegtirerek
InGaN nanotellerde taramali elektron mikroskobunda gecirimli EBSD incelemesi
yapmiglardir. Bu caligma sonucunda kirimima ugrayan elektronlarin yansitilmasi
sirasinda pek ¢ogunun saginima ugrayarak kaybolmasindan dolay1 olugsan giiriiltii ve
diigiik desen kalitesinin gegirimli EBSD teknigi ile azaltilabilecegini gostermiglerdir.

Bu caligmanin amaci celik ve yumusak bir malzeme olan ticari saflikta Al
folyo malzemelerinde daha kaliteli ve giivenilir EBSD verileri elde etmek amaciyla
numune hazirlama ve mikroskop parametreleri optimizasyonu gergeklestirmektir.
Bu baglamda farkli mekanik ve elektrolitik parlatma teknikleri uygulanarak
numune yiizeyindeki kusurlari en aza indirgemenin yanisira numunenin derinden
gelen ve kirmmima ugramamis elektronlari toplamamak amaciyla hazirlanan TEM
numunesinin  EBSD analizini yaparak desen kalite haritasinda bant kontrasti
(BC) ve ¢oziimlenen alan miktarina olan etkilerini diger geleneksel yontemlerle

karsilagtirmaktir.
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5 DENEYSEL CALISMALAR
5.1 X70 Petrol Boru Celiklerinin Uretimi

Eregli Demir Celik Fabrikalar1 T.A.S’ de termomekanik haddeleme ile iiretilen
X70 numunelerinin kimyasal kompozisyonu, ikmal ve sarim sicakliklar1 belirtilmigtir.
Burada z numunesinde diger numunelere gére Al ve V gibi tane inceltici alagim

elementlerinin fazla oldugu goriilmektedir.

Cizelge 5.1. X70 petrol boru celiklerinin kimyasal kompozisyonu ve iiretim gartlar
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5.2 Numune Hazirlama

X70 petrol boru celik numuneleri 151k mikroskobunda, EBSD ve sertlik
olgiimlerinin gerektirdigi tizere normal (NY), haddeleme (HY) ve ¢apraz (CY) olmak
tizere (Sekil ii¢ farkli yonden hassas kesme cihazi ile kesilmigtir. Daha sonra,
(Sekil ’ deki adimlar izlenerek gerekli incelemeler yapilmak iizere hazir hale

getirilmigtir.

Sekil 5.1. SEM-EBSD ve TEM incelemeleri i¢in numune hazirlama yonleri [84]

Sekil 5.2. SEM-EBSD ve TEM incelemeleri igin numune hazirlama agamalari

5.2.1 Mekanik parlatma ile numune hazirlama

SEM- EBSD incelemesinin uzun saatler siirmesinden dolayi analiz sirasinda

olusabilecek sarjlanma ve goriintiideki kaymalar biiyiik sorun tegkil etmektedir.
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Hazirlanan numunenin kalipsiz ve olabildigince kiigiik olacak sekilde numune
tutucusuna yerlestirilmesi analizi daha saglikli hale getireceginden dolayr numuneler
tekrar gikartilmak amaciyla soguk kaliba alinmigtir. Numuneler Cizelge [5.2]de
gosterilen metodla otomatik parlatma cihazinda (Struers Tegrapol-25) mekanik

olarak parlatilmistir.

Cizelge 5.2. X70 ¢elikleri i¢in uygulanan mekanik parlatma prosediirii.

5.2.2 Daglama

I[s1k mikroskobunda ve sertlik incelemeleri i¢in mekanik parlatma iglemi sonrasi
iki farkli daglama rejimi uygulanmigtir. Ik daglama iglemi %5 nitrik asit (HNOS,),
%95 etanol kullanilarak yaklagik 15-20 saniyelik daldirma iglemi yapilmigtir. Diger
daglama iglemi ise beynitik ve martenzitik fazlarin belirlenmesi agisindan Zakerina
ve arkadaglarinin yaptig1 ¢ahsmada [29] belirtildigi gibi %4’liik pikral (100 ml etanol
icerisinde 4 g pikrik asit) ile 60 saniyelik 6n daglama sonrasi %10’ luk sodyum
metabisiilfit (100 ml saf su icerisinde 10 g (Na,S,0;) ¢ozeltisi ile 15 saniyelik renkli

daglama islemi yapilmigtir
5.2.3 Elektrolitik parlatma ile numune hazirlama

Aluminyum, titanyum, zirkonyum, niyobyum gibi diigiik sertlige sahip saf
malzemelerin mekanik olarak parlatilmasi, kullanilan agindirici taneciklerin numune
yiizeyine gomiilerek c¢izmesinden dolay1 olduk¢a zor bir yontemdir. Bu nedenle
mekanik parlatma ile giderilemeyen yiizey cizikleri elektrolitik parlatma yontemi
ile giderilebilmektedir [28]. Elektrolitik parlatma yontemi ilk olarak 1930 yilinda
Jacquet ve Figour tarafindan bulunmustur [85]. Bu yontemin kullanilmas: igin

en temel gereksinim malzemenin iletken olmasidir. Elektrolitik parlatma basit
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olmasinin yaninda oldukca deneyim isteyen bir parlatma yontemidir.

Elektrolitik parlatma metallerin anodik olarak ¢ozlinlirken ayni zamanda
yiiksek enerjili olan piiriizlii yiizeylerinin de parlatilmasini saglayan bir yontemdir.
Uygun bir elektrolit i¢ine konulan ve anot gorevi géren numunenin yiizeyi, uygun bir
elektrolitik banyo sicakligi, voltaj, akim yogunlugu ve zaman degerleri ile piiriizsiiz

ve parlak bir hale gelir.[86].

Sekil 5.3. Elektrolitik parlatma diizenegi [87].

Elektrolitik Parlatma ile bazi metaller icin mekanik yontemlerle elde
edilmis yiizeylere esdeger ya da daha iyi bir yiizey kalitesi ile hizli ve
tekrar {retilebilir sonuclar elde edilebilir. Ayrica biiyiik pargalar i¢in kesme
iglemi gerekmeksizin tahribatsiz numune hazirlamasi elektrolitik parlatma ile
yapilabilir. Son olarak, diiglik yiikli sertlik testi, X-1ginlar1 ve elektron mikroskobu
¢alismalarinda istenilmeyen mekanik iglem sirasinda olusan cizik, ikizleme gibi

hatalarin bulunmadigi, dogru mikroyapiy1r gosteren numuneler bu yéntemle elde
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edilebilir [87].

Ote yandan elektrolitik parlatmada kullanilan kimyasallarin bir¢ogu uygun
kullanilmadiginda zehirli ve tehlikelidir. Cok fazli alagimlarda her fazin parlama hiz
farkli oldugundan dolay1 diiz olmayan yiizeyler elde edilir.

Sekil [.4] de elektrolitik parlatmanin mekanizmasi olan anodik ¢oziinme
gosterilmigtir. Burada numune yilizeyindeki ¢ikintilarin tercihli ¢oziinmesi ile
yiizeydeki piiriizlerin ortadan kalktigi ve cikintilar arasindaki ¢ukurlarin ¢éziinme
hizi c¢ikintili kisimlara gore daha az oldugundan dolay1 anodik ¢oziinmeden

korundugu goriilmektedir [85].

Sekil 5.4. Elektrolitik parlatma mekanizmas: [87].

Elektrolitik parlatma igleminin basarili olarak gerceklesmesi, uygulanan
akim yogunlugu ile voltaj arasindaki iligkiye baghdir. Degisen voltaj ile beraber
akim yogunlugunun degismemesi gerekmektedir. Sekil te akim yogunlugunun
uygulanan voltaja gore degisimi gosterilmistir. Buna gore I. bolgede metal dogrudan
¢Oziiniirken diger bir yandan metal yiizeyi daglanmaya baslar. II. bolgede yiizeyde
pasivasyon tabakasi olusmaya baglarken artik III. boélgede pasivasyon tabakasi
kararlidir ve c¢ozlinme iglemi bu pasif tabaka yoluyla gerceklegir. Bu esnada
diisiik yiizey alanina sahip bolgelere oranla yiiksek yiizey alanina sahip bolgelerin
¢Oziinmesi ile ylizey piiriizliiliikleri yok olur ve parlatma iglemi gergeklegir. Eger
voltaj arttirilmaya devam edilirse artik IV. bolgede pasivasyon tabakasinda kirilma,
yiizeyde oksijen gelisimi beraberinde oyuklanma korozyonu olugmaktadir [88].

Elektrolitik parlatma islemi i¢in otomatik kontrollii, dijital program kaydetme
ozelligine sahip TEM numunesi hazirlamak icin tasarlanan elektrolitik parlatma
cihaz1 (Struers Tenupol-5) kullanilmigtir. Cihazin kendine 6zgii tarama programi
sayesinde (Sekil ideal akim yogunlugu egrisini elde etmek amaciyla 0-40 V arasi

tarandi. Yapilan tarama sonrasinda edilen egrinin tiirevinin en diigiik oldugu voltaj]
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Sekil 5.5. Elektrolitik parlatmada akim yogunlugunun voltaja gore degisimi [88].

degerinde optimum parlatma gerceklesmektedir. Boylece yeni malzemelerde voltaji
belirlerken, zaman alan deneme yanilma deneyleri yapmak yerine tek bir tarama
yeterlidir. [88].

Sekil 5.6. Elektrolitik parlatmada tarama fonksiyonu

Tim elektrolitik parlatma ve delme islemlerinde ticari ismi A2 olan % 73 etanol
(CoHO) + % 9 2-butoxyetanol (BuOC,H,OH)+ % 4.5 perklorik asit + (HClO,) +
%13.5 saf su ¢ozeltisi kullamlmigtir. Elektrolitik parlatma cihazinin otomatik tarama

ozelligi sayesinde optimum voltaj degeri kolaylikla belirlenmigtir. Elektrolit sicaklig:
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ise ¢ozelti buzdolabinda tutularak ve cihazin 1sil izolator ekipmani sayesinde buz
banyosu uygulanarak istenilen diigiik sicaklik degerinde tutulmustur. Optimizasyon

islemi yapilirken Unlii’niin yaptig1 cahsma da gézéniinde bulundurulmustur [89).
5.2.4 Iyon inceltici ile numune hazirlama

EBSD analizinde etkilesim hacminin olumsuz etkilerini giderebilmek i¢in iyon
inceltme cihaz1 (BALTEC, Res 101) ile TEM numunesi seklinde inceltme igin 7 kV
tabanca hizlandirma voltaji ve 9 derecelik iyon demeti gelig agisi ile baglanmig ve 5
kV ve 5 derece ile numune hazirlama sonlandirilmigtir. Bu islem sonucunda 100 nm

ve alt1 kalinhiga sahip numuneler elde edilmistir.
5.2.5 Kesit parlatma ile numune hazirlama

Kesit parlatma (CP) ile numunenin yiizeyinde olusan deformasyon en aza
indirilmektedir. Ayrica, CP islemi optimum kogullarda yapildiginda numune yiizeyi
daha piiriizsiiz olmaktadir. Boylece EBSD analizi sirasinda daha giivenilir Kikuchi
desenleri elde edilmektedir. X70 numunesi kesit parlatma iglemi éncesi, numunenin
CP cihazina sigmasi amaciyla sadece hassas kesme cihazi ile kesilmis, ayrica herhangi
bir ylizey iglemi yapilmamigtir. Daha sonra, CP cihaz ile (Jeol SM-09010) normal

yonden 3.5 kV hizlandirma voltaji uygulanarak 12 saat siireyle parlatilmigtir.

5.3 Ticari Aluminyum Folyo Numunelerinin Hazirlanmasi

Bu galigmadaki amag¢ farkli numune hazirlama tekniklerinin EBSD goriintii
kalitesine olan etkilerini aragtirarak ticari saflikta Al numunesi i¢in en iyi
yontemi belirlemektir. Yapilan calismada Al secilmesinin sebebi ise sertliginin
diigiik olmasindan dolay1 aluminyumun EBSD analizi i¢in hazirlanmasinin oldukca
zor olmasidir. Bu yilizden aluminyum i¢in optimum hazirlama yontemi elde
edildiginde diger metalik malzemeler i¢in de hazirlama yonteminin uygulanabilecegi
varsayilmigtir.

Ticari olarak alinan yaklagik 110 pm kalinhgindaki Al folyo baglangic numunesi

olarak kullanilarak agagida belirtilen yontemlerle ayri ayr1 hazirlanmigtar.
5.3.1 Sadece mekanik parlatma ile numune hazirlama

Wax ile tutucuya yapistirilan numune sirasiyla 800, 1000, 1200, 2000 grid
zimparalar ile agindirildiktan sonra sirasiyla 3 pm, 1 pm ve 0.25 pm’ lik parlatma
soliisyonu ve uygun kegelerle parlatilmigtir. Parlatilan numunelerin daha sonra diger
numunelerle ayni sartlarda olmasi i¢in disk punch ile 3 mm c¢apinda kesildikten sonra

EBSD incelemesi yapilmigtir.
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5.3.2 Sadece elektrolitik parlatma ile numune hazirlama

Baglangi¢ numunesi disk puch ile 3 mm ¢apinda kesilip yiizeyi temizlendikten
sonra ¢izelge [b.3[deki elektrolik parlatma iglemi yapilarak EBSD analizi i¢in hazir

hale getirilmigtir.
5.3.3 Mekanik parlatma + elektrolitik parlatma ile numune hazirlama

Kisim [5.3.1] de belirtilen mekanik parlatma sonrasi Kisim [5.3.2] de belirtilen
elektrolitik parlatma iglemi uygulandiktan sonra EBSD incelemesi i¢in hazir hale

getirilmigtir.

Cizelge 5.3. Kalin ve ince Al folyo numunelerinin elektrolitik parlatma metodu

5.3.4 Mekanik parlatma -+ elektrolitik parlatma cihaz ile delerek ve

parlatarak ince numune hazirlama

Baslangic numunesi disk puch ile 3 mm c¢apinda kesildikten sonra sirasiyla
15 pm, 9 pm, 6 um ve 3 pm’ lik lapping filmleri ile yaklagik 35 pm kalinhga
inceltildikten sonra Cizelge [5.3[de belirtilen elektrolitik parlatma rejimi uygulanarak
hem delinmis hem de parlatilmigtir. Hazirlanan bu TEM numuneleri, tasarimi
Sekil5. 7 de gosterilen numune tutucuda incelenerek numune tutucudan gelecek

elektron etkilerinin azaltilmasi saglanmigtir.
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Sekil 5.7. Elektrolitik parlatma ile tiretilen TEM numunesini, SEM-EBSD ile incelemek
i¢in tasarlanan numune tutucu

5.4 SEM-EBSD Analizleri

Tim numunelerin goriintiilemeleri (SE), kimyasal (EDX) analizleri SEM’ de
(Zeiss Supra 50 VP) gergeklegtirilmigtir. Kristal yonlenme ve faz haritalar1t SEM’ e
entegre edilmis EBSD (Oxford Instruments, INCA HKL) dedektorii kullamlarak elde
edilmigtir. Analizlerin tiimii 17.5 mm ¢aligma mesafesi, 120 pum diyafram agiklig [90]
ve "drift correction" yazilimi kullanarak gerceklegtirilmigtir. Giris fazlar1 malzemeye
gore belirlenmigtir.

Ticari aluminyum folyo numunelerinin incelemelerinde hizlandirma voltajinin
Kikuchi patern kalitesine ve ¢oziimlenen faz miktarima olan etkisinin incelenmesi
amaciyla diger tiim mikroskop parametreleri ve numuneleriin konumu sabit
tutularak 15 kV, 20 kV, 25 kV ve 30 kV degerlerinde ayn1 alanlar analiz edilmigtir.

5.5 Gegirimli (t-EBSD) Analizleri
Iyon inceltici ile hazirlanan X70 celigine ait TEM numunelerinin t-EBSD
incelemeleri Bruker ve Oxford firmalar1 laboratuvarlarinda yiiksek ¢oziiniirliiklii

EBSD dedektorii (e Flash HR) ve t-EBSD dedektori (OPTIMUS TKD) ile

gerceklegtirilmig ve raporlanmigtir.
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5.6 TEM Analizleri

X70 petrol boru geliginde ¢okelti incelemeleri TEM’de (Jeol, JEM 2100 F)
yiiksek agili dairesel karanlik alan (HAADF) STEM modunda (Fischione 3000
dedektor) 200 kV hizlandirma voltajinda yapilmigtir.

5.7 Sertlik Olgiimleri

Sertlik Olgimleri mikrosertlik 6lgiim cihazi (Shimadzu, HMV-G) ile Vickers
cinsinden yapilmigtir. Olciimler HV 0.5 (4.9 N) kuvvetinde 20 sn bekleme siiresi ile
gerceklestirilmigtir. Sertlik 6lgiimleri her numunenin normal, haddeleme ve ¢apraz
yonlerinden en az ii¢ Ol¢lim alinarak yapilmis olup, yiiksek sapma degerlerinde
Olctimler tekrarlanmig, sapmaya neden olacak Olgiimler hesaplamadan c¢ikarilip

degerlerin ortalamasi alinmigtir.
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6 SONUCLAR VE TARTISMA

6.1 EBSD Analizinde Numune Hazirlama Yontemleri ve Mikroskop
Parametrelerinin Goriintii Kalitesine Olan Etkisi

6.1.1 Elektrolitik parlatmada uygun parlatma voltaji ve siiresinin

belirlenmesi

Ticari olarak alinan aliiminyum folyo numunesini en iyi gekilde elektrolitik
olarak parlatmak i¢in 20, 35 ve 50 V voltaj degerleri secilerek 5, 10, 15, 20’ ser saniye
stireyle parlatilmig ve ikincil elektron goriintiileri Sekil [6.1] de gosterilmigtir. Buna
gore optimum voltajin 25-35 V; siirenin ise 10-15 s civarlarinda oldugu gozlenmistir.
Elektrolitik parlatma cihazi ile yapilan otomatik taramada ise bu numune i¢in en

uygun voltajin 29V oldugu belirlenmigtir.

25V 5v 50v

5s

10s

15s

20s

Sekil 6.1. Elektrolitik parlatma cihazinda voltaj ve siire optimizasyonu
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6.1.2 Faz miktarinin belirlenmesinde veritabaninda segilen fazlarin

etkisi

Elektrolitik Parlatma ile hazirlanan X70 petrol boru ¢eligine normal yonden
iki farkli EBSD analizi yapilmistir. Ilk analizde veritabaninda sadece ferrit ve
ostenit fazlar segilirken (Sekil [6.2f(a)); ikinci analizde ise ferrit, dstenit, martenzit ve
sementit fazlar1 secilmigtir (Sekil [6.2)(b)). Sadece ferrit ve Sstenit secildigi durumda
yapmin % 98.1'inin ferrit, %]1.1'inin Ostenitten olustugu gozlenirken %0.8 lik
bir kismin ¢oziimlenemedigi goriilmektedir. Ote yandan ferrit, dstenit, martenzit
ve sementit secildigi durumda ise yapmin %45.4 ferrit, % 1.0 Ostenit, % 51.6
martenzit ve % 0.9 sementitten olugtugu ve % 1.1° lik bir kismin ¢oziimlenemedigi

belirlenmigtir..

Sekil 6.2. Elektrolitik parlatma ile hazirlanan X70 ¢eligi faz haritasi. (a)Veritabaninda
sadece ferrit ve Ostenit fazlar segildiginde; (b) ferrit, 6stenit, martenzit ve
sementit segildiginde ortaya ¢ikan faz oranlar:

6.1.3 Elektrolitik parlatma ve iyon inceltici yoOntemlerinin yiizey

topografyasina ve desen kalitesine olan etkisi

Sekil [6.3] da elektrolitik parlatma ve iyon inceltici ile hazirlanan X70 geligine
ait iki farkli TEM numunesinde yiizey topografyasinin desen ve goriintii kalitelerine
olan etkileri incelenmistir. Tkincil elektron (Sekil (a) ve (b)) ile atomik kuvvet
mikroskobu (Sekil (c) ve (d)) goriintiilerine bakildiginda elektrolitik parlatma

sirasinda olusan korozif ataklardan dolayi iyon inceltmeye gore daha fazla yiizey
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topgrafyast olugtugu gozlemlenmektedir. Desen kalite (Sekil (e) ve (f)) ile
yonlenme (Sekil (g) ve (h)) haritalarina bakildiginda ise yiizeyde olusan gukur ve
tiimseklerin desen kalitesini diigiirdiigii agikca goriilmektedir. Bu durumun sebebinin
yiizey topografyasinin oldugu kisimlarda elektron demetinin golgelenmesinden dolay1

kirinim desenlerinin indekslenememesi oldugu diistintilmektedir [40].
6.1.4 Elektron - numune etkilesiminin goriintii kalitesine olan etkisi

Ticari safliktaki aluminyum ve gelik i¢in 15, 20, 25 ve 30 kV’ da, 0° ve
EBSD analizinin yapildig1 70° tilt agisinda elektron demeti ile olan etkilesimi Monte
Carlo simiilasyonunda elde edilerek sirasiyla Sekil ve de gosterilmis olup
elde edilen etkilesim derinlikleri Cizelge ’ de verilmistir. Ornegin 188 nm ve alt
kalinliga sahip Al tanesinin 70° tilt agisinda 15 kV {izeri hizlandirma voltaji ile EBSD
analizi yapildiginda hemen altindaki taneden de dedektdre sinyal ulagacak ve bunun
sonucunda EBSD analizinde elde edilen faz, yonlenme ve tane simir1 bilgilerinde
yanlig veya kalitesiz veri elde edilmesine sebep olacaktir. Ayni durum X70 celigi i¢in

ise 75 nm ve alt1 kalinlikta gerceklesecektir.

Cizelge 6.1. Ticari saflikta bulunan Al igin 15, 20, 25 ve 30 kV hizlandirma voltaji ile
70° tilt acilarinda elde edilen elektron - numune etkilesim derinligi
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Sekil 6.3. Elektrolitik parlatma ve iyon inceltici ile parlatilmig X70 petrol boru celiginde
(a) ve (b) ikincil elektron goriintiileri, (c) ve (d) AFM yiizey topografyalari,
(e) ve (f) desen kalite haritalari, (g) ve (h) yonlenme haritalar
kiyaslamalari
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15 kv 15 kv
796 nm 796 nm
1593 nm 1593 nm
20kV 20kV
796 nm 796 nm
1593 nm
25 k\ 25kV
796 nm 796 nm
159¢ |
30 KN 30kV
796 nm 796 nm
1593 nm 1593 nm

Sekil 6.4. Ticari saflikta bulunan Al i¢in 15, 20, 25 ve 30 kV hizlandirma voltaji ile 0° ve
70° tilt agilarinda elde edilen Monte Carlo simiilasyonu (mavi ¢izgiler birincil
elektronlari, kirmiz1 ¢izgiler ise numuneden geri yansiyan elektronlar:
gostermektedir.)



no h ©
15 kv 15 kv
796 nm 796 nm
1593 nm 1593 nm
20 kV 20kV
796 nm 796 nm
1593 nm 1593 nm
25kV 25 kV
796 nm 796 nm
1593 nm 1593 nm
30 kv 30kV
796 nm 796 nm
1593 nm 1593 nm

Sekil 6.5. X70 geligi i¢in i¢in 15, 20, 25 ve 30 kV hizlandirma voltaji ile 0° 70° tilt
agilarinda elde edilen Monte Carlo simiilasyonu (mavi ¢izgiler birincil
elektronlari, kirmiz1 ¢izgiler ise numuneden geri yansiyan elektronlar:

gostermektedir.)



6.1.4.1 Numune kalinligr etkist

Bu galisma ticari saflikta bulunan Al ve X70 celigi numunelerinde 20 kV’
da gercgeklestirilen EBSD incelemesi sirasinda etkilesim hacminin numunenin farklh
kalinliktaki bolgelerine olan etkisini incelemek i¢in yapilmigtir. Her iki numune de
Sekil 5.7 de gosterilen numune tutucuda incelenerek numunenin altindan gelen
sinyallerin dedektore ulagmasi engellenmigtir. Sekil ve 6.7 de sirasiyla ticari
saflikta bulunan Al ve X70 gelik numunelerinden hazirlanan TEM numunelerine
yapilan SEM-EBSD gériintiileri verilmigtir.

Sekil (a)’ da ikincil elektron goriintiisii gosterlien Al folyo numunesinin
en sag kismi elektron gegirgenligi saglarken numune kalinhigi sola dogru giderek
artmaktadir. Sekil (b)" de delige yakin ve uzak iki noktadan alman kirmim
desenleri kiyaslanmigtir. Bu kiyaslama sonucunda kalin bolgeden elde edilen kirinim
deseninin ince bolgeye oranla daha net olustugu; bunun beraberinde giirtiltiiniin de
arttigl gortilmektedir. Bu bolgede numune kalinliginin 328 nm’ den fazla oldugu
diigiiniiliirse olusan giirtiltiiniin Sekil [6.4] de gosterildigi gibi elektron - numune
etkilesiminden kaynaklandigi ve elektron demetinin iizerine diigtiigii tanenin komsu
tanelerinden de dedektore sinyal ulastigi goriilmektedir. Ote yandan Sekil (c)
ve (d)’ de gosterilen desen kalite haritasi ve oryantasyon haritasina bakildiginda ise
farkli kalinliklarin goriintii kalitesi agisindan ¢ok fark olusturmadigi gézlenmistir.
Bunun nedenlerinin EBSD incelemesinin sadece 20 kV’ da ve diigiik biiylitmede
yapilmasi oldugu diisiiniilmektedir. Bu sebeple bu deney daha yiiksek biiyiitmede ve
farkli hizlandirma voltaji degerlerinde tekrar gerceklestirilmis olup sonuclari Kisim
[6.1.4.2] da verilmistir.

Sekil (a)’ da gosterilen ikincil elektron goriintiisiinde ise X70 numunesinde
soldan saga dogru gidildikge numune kalinhiginin arttigt ve numunenin ince
kisminda deformasyon olustugu goriilmektedir. Sekil (b)’ de numunenin ince
kismindan Kikuchi desenlerinin belirgin bir bi¢cimde elde edilemedigi, numunenin
kalin kisminda ise desen kalitesinin daha iyi olmasiyla beraber giiriiltiiniin fazla
oldugu goriilmektedir. Numunede olusan deformasyon goz ardi edildigi takdirde,
Sekil [6.5] ye gore ince kisimda numune kalinligmn 115 nm altinda oldugu ve
numunenin alt kisminin bog olmasindan dolayr herhangi bir sinyal alinamadig:
goriilmektedir. Sekil (c)” de verilen BC haritas: ile Sekil (d)” de gosterilen
yonlenme haritalari ise numunedeki deformasyon, diigiik biiyiitme ve tek hizlandirma
voltaji degerinde inceleme yapilmasindan dolay1r kiyaslama yapilmasina olanak

vermemektedir.
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Sekil 6.6. Elektrolitik parlatma ile parlatilmig ve delinmis Al folyo numunesinin (a) 70°’
lik a1 ile almmug ikincil elektron, (b) Kikuchi desen kalitesi, (c) desen kalite
haritasi ve (d) yonlenme haritasi goriintiileri (Not: Iki farkl goriintii
birlegtirilmigtir.)
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Sekil 6.7. Elektrolitik parlatma ile parlatilmig ve delinmis ¢elik numunesinin (a) 70°’ lik
a1 ile almmug ikincil elektron, (b) kirinim deseni kalitesi, (c) desen kalite
haritasi, (d) yonlenme haritasi goriintiileri (Not: Ug farkl goriintii
birlegtirilmigtir.)
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6.1.4.2 Hizlandirma voltajr etkist

Al numunesi dort farkli yontem ile parlatildiktan sonra farkli hizlandirma
voltajinda EBSD analizleri gergeklegtirilmistir. FElde edilen BC degerleri ile
¢ozlimlenen faz miktarlarn Sekil (a) ve (b)" de swrasiyla gosterilmigtir. Buna
gore en iyi numune hazirlama metodu mekanik + elektrolitik parlatma olarak
belirlenirken; en iyi desen kalite haritasi 15 kV, en fazla ¢ozlimlenen faz miktar:
ise 30 kV’ da elde edilmigtir.

Sadece mekanik parlatma ile hazirlanan Al’ da diger yontemlere gore desen
kalitesinin ve ¢oziimlenen faz miktarimm ne kadar diigiik oldugu Sekil [6.9 da
goriilmektedir. Her ne kadar nihai parlatma en iyi sekilde yapilmaya calisilsa da Al
¢ok yumusak bir malzeme oldugundan dolay1 yiizeyi parlatma soliisyonu ile kolayca
¢izilebilmektedir. Hizlandirma voltajina gore yapilan incelemede ayni secili alanda
¢oziimlenen alan yiizdesinin artan hizlandirma voltaji ile artmasi beklenirken, en
fazla alan 20 kV’ da ¢oziimlenmis; 25 ve 30 kV’ da ise diger yontemlere nazaran bir
diislis gbzlenmistir.

Mekanik parlatma + elektrolitik parlatmada elde edilen desen kalite haritasinin
sadece elektrolitik parlatmaya gore daha iyi bir yontem oldugu ve artan hizlandirma
voltajinin desen kalitesini azalttigr Sekil ve [6.12] den anlagilmaktadir.
Cozlimlenemeyen faz miktarlarina bakildiginda ise bu iki parlatma yonteminden
mekanik + elektrolitik parlatma yonteminin biraz daha iyi oldugu gozlemlense de
aralarindaki fark cok biiyiik degildir. Genellikle biiyiik tanelerde artan hizlandirma
voltaji ile beraber ¢oziimlenemeyen alan miktar1 azalirken nadir olarak kiiciik
tanelerde ise 25 ve 30 kV’ da 15 ve 20 kV’ ya gore ¢oziimlenen alan miktarinin
tekrardan azalmaya bagladigi gorillmektedir. Bu durum Sekil [6.4 de gosterilen
Monte Carlo simiilasyonunda goriildiigii lizere 25 ve 30 kV degerlerinde elektron
demetinin ¢ok kii¢iik tanelerin altinda bulunan ve farkli bir yonlenmeye sahip
tanelerden sinyal almasindan dolayr kaynaklanmaktadir. Sekil [6.11] da mekanik
parlatma sonrasi elektrolitik parlatma ile hazirlanan numunede doért farklh noktadan
farkli hizlandirma voltajinda alinmig Kikuchi bantlarinin kalitesini ve indekslenen
bant sayisimi gosterilmigtir. Hizlandirma voltaji ayni1 noktada 15 kV’ dan 30 kV’
ya artarken Kikuchi bantlarimin kalinliklarinin inceldigi ve artan giiriiltii miktar:
ile desen kalite haritasmin kalitesinin azaldigi goriilmektedir. Ote yandan artan
hizlandirma voltaji ile beraber indekslenen bant sayisinin, dolayisiyla ¢oziimlenen

faz miktariin arttigi goriilmektedir.
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Sekil 6.8. Ticari saflikta bulunan Al’ da (a) ortalama desen kalite haritas1 degerinin ve
(b) ¢oztimlenen alan miktarmin numune hazirlama metodu ve hizlandirma
voltajina gore degisimi.
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Sekil 6.9. Sadece mekanik olarak parlatilmig Al folyo numunesinde (a) desen kalite ve
(b) yonlenme haritalarinin hizlandirma voltajina gore degigimi.
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Sekil 6.10. Sadece elektrolitik olarak parlatilmig Al folyo numunesinde (a) desen kalite
ve (b) yonlenme haritalarinin hizlandirma voltajina gore degigimi.
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Sekil 6.12. Mekanik parlatma sonrasi elektrolitik olarak parlatilmig Al folyo
numunesinde (a) desen kalite ve (b) yonlenme haritalarinin hizlandirma
voltajina gore degigimi.
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6.1.4.3 Numune kalinligis ve hizlandirma voltajr etkisi

Kisim de elde edilen sonuglar yaklagik 150 mikron kalinhgindaki
numunelerden elde edilmisgtir. Bu sebeple, hizlandirma voltajinin artmasiyla birlikte
elektronlar etkilegsim hacminden dolay1 daha derine niifuz etmekte ve dedektore bu
bolgelerden sinyal gelmektedir. Ancak bu kisimda numunede elektrolitik parlatma
ile delik agilmig ve deligin etrafinin nanometre seviyesinde ince oldugu éngériilerek
kisim [5.3.4] de belirtilen numune tutucu ile inceleme yapilmig olup, numunenin
derin bolgeleri ile numune tutucudan gelen elektronlarin dedektoére ulagmasinin
engellenmesi amaglanmigtir. Sekil [6.13[e bakildiginda numunenin en ince noktasinda
en iyi Kikuchi desenin 20 kV da elde edildigi ve artan hizlandirma voltaji
ile giiriiltiiniin arttigl, numune kalinhg1 arttik¢a toplanan sinyalin daha fazla
olmasindan dolay1 Kikuchi desenlerinin daha belirgin oldugu gozlemlenmekte olup
giiriiltii hakkinda kesin bir kaniya varilamamigtir. Sekil (a)’ da ise desen
kalite haritas1 yine bu hipotezi dogrulamaktadir. Numunenin en ince kisimlarinda
15 ve 20 kV degerlerinde desen kalite haritasinin iyi oldugu gozlenirken 25 ve 30
kV degerlerinde kalite azalmaktadir. Sekil (b)" de ise yOnlenme haritasina
bakildiginda en ince kisimlarda 20 kV degerinde ¢ozlimlenemeyen fazlarin en az

oldugu gozlemlenmektedir.
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Sekil 6.13. Elektrolitik parlatma ile hazirlanan Al folyo TEM numunesinde Kikuchi
desenlerinin numune kalinlig1 ve hizlandirma voltakina gére degisimi.
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Sekil 6.14. Mekanik parlatma ile parlatilmig ve elektrolitik parlatma ile delinmig Al
folyo numunesinden farkli kalinhiklar ve voltaj degerlerinde elde edilen (a)
desen kalite haritasi ve (b) yonlenme haritas
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6.1.5 Gegirimli Kikuchi kirimimi (t-EBSD) sonuglar:

Iyon inceltme ile hazirlanan X70 numunesinin t-EBSD incelemeleri Oxford
Inst. tarafindan yapilmis olup elde edilen sonuglar bu kisimda 6zetlenmistir. Sekil
6.15| (a) ve (b)’ de goriilen ikincil elektron goriintiilerinde hazirlanan numunenin
oldukca fazla yiizey topografyasina ve birden fazla delige sahip oldugu goriilmektedir.
Yapilan t-EBSD analizi sonuglarma gére ise Sekil[6.16] (a)” da verilen sonuglar kirmim
desenlerinin BC goriintiisiidiir. Agik renkli bolgeler yiiksek; koyu renkli bolgeler ise
diisiik desen kalitesini gostermektedir. Numunenin kenarlari boyunca goriilen koyu
kisimlar ise iyon inceltme sirasinda olusan amorf tabakadir. Sekil (b)" de ise
fosfor ekranin etrafinda bulunan ileriye dogru saginan (forward scattering) electron
dedektorii ile elde edilmis goriintii gosterilmigtir. Her iki goriintiide de koyu bolgeler
numunenin kalin olmasindan dolay1 kontrastin diigiik oldugu yerleri belirtmektedir.
Sekil (c)’ de ise alfa demir fazinin yonlenme haritasi gosterilmigtir. Goriintiiniin
yaninda verilen anahtarda belirtilen renkler numune yiizeyine paralel diizlemi
referans alarak tanelerin hangi yonlerde yonlendigi gosterilmektedir.

EBSD’ de numunenin yiizeyine gelen elektronlardan, t-EBSD’ de ise
numunenin i¢inden gegen elektronlardan yararlanilmaktadir. t-EBSD incelemesinde
numune kalinligi ¢cok 6nemli bir parametredir. TEM numunesi kalinligi malzemeden
malzemeye farklilik gostermekle beraber genel olarak 100 nm’ nin altindadir. Kirinim
deseni eldesinin siddet, kontrast ve desenlerin keskinlik ozelliklerinin siirekliligi
kesitin kalinhigina yiiksek 6l¢iide baghdir. Eger yiizey topografyasindan kaynakl kesit
kalinhiginda bir degisiklik varsa desen kalitesi diisecektir. Yiizeyi iyi hazirlanmamis
bir numunenin hem t-EBSD (Sekil (a)) hem de geleneksel EBSD (Sekil
(b)) goriintiilerine bakildiginda geleneksel EBSD ile daha iyi sonuglar elde edildigi
goriilmektedir. Numunenin kalin kisimlarindan t-EBSD ile sinyal alinamazken ayni
bolgenin geleneksel EBSD goriintiisiinde kirimim olugtugu ve yonlenme haritasinda
¢oziimlendigi goriilmektedir.

Ote yandan, Sekil (a)’ da daha hassas olarak yapilan iyon inceltme sonrasi
elde edilen desen kalite haritasi gosterilmigtir. Burada numune kalinhigina bagh
bir kontrast farki gozlemlense de diger t-EBSD incelemelerine gore ¢ok daha iyi
bir desen kalitesi ve geleneksel EBSD’ ye gore de daha iyi bir ¢oziiniirliik elde
edilmigtir. Sekil (b)" de gosterilen yonlenme haritasina bakildiginda genellikle
tane simirlarinda goriilen ve ¢okelti oldugu diigliniilen 50-100 nm araligindaki
taneler yiiksek ¢oziintrliikli bir sekilde goriintiilenmistir. Ancak bu tanelerin ¢okelti
oldugunun dogrulanmas: i¢in faz analizi yapilmasi gerekmektedir. Sonu¢ olarak
numune ¢ok iyi hazirlandigi takdirde t-EBSD teknigi ile geleneksel EBSD yontemine

gore ¢cok daha yiliksek ¢oziintirliiklii goriintiilemeler yapilabilmektedir.
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Sekil 6.15. Agir1 oyuklanmis ve delinmis numune yiizeyini gosteren ikincil elektron
gortintiisii (a) (167x), (b) daha detayli goriintiisii
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Sekil 6.16. X70 celiginde gegirimli EBSD analizinde elde edilen (a) bant kontrast
haritasi, (b) ileri saginan elektronlar, (c) yonlenme haritasi
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Sekil 6.17. (a) TKD ve (b) EBSD tekniklerinin kiyaslanmasi.
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Sekil 6.18. Iyon inceltme ile hazirlanan X70 numunesinde t-EBSD ile elde edilen (a)
bant kontrast haritasi, (b) yonlenme haritas:
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6.1.6 Ozet

Bu calismada celik ve Al malzemeler iizerinde uygulanan farkli numune
hazirlama teknikleri ve mikroskop parametrelerinin EBSD analizine olan etkileri
incelenmigtir. Ayrica EBSD ile t-EBSD kiyaslamasi da yapilmigtir. Bu baglamda
ede edilen sonuglar goyle 6zetlenebilir:

(1) Ticari saflikta Al igin uygun parlatma voltaji 25-30 V; uygun parlatma siiresi
ise 10-15 sn olarak belirlenmigtir.

(2) EBSD teknigi ile diizlemler arasi mesafeden yola gikarak tespit edilen ve
miktarlar1 belirlenen faz miktarlar1 yazilim veritabaninda secilen fazlara ve numune
hazirlama teknigine gore farklilik gosterebilmektedir.

(3) X70 numunesinde yiizey elektrolitik ve iyon inceltici ile parlatma sirasinda
olugsan yiizey topografyasinin EBSD desen kalitesine olan etkisi incelenmisg olup,
elektrolitik parlatma ile daha fazla yiizey topografyasi oldugu ve bu sebeple olugsan
¢ukur ve tiimseklerin kirimima ugrayan Kikuchi desenlerinin dedektére ulagmasini
engellemesinden dolay1 desen kalite haritasini olumsuz yonde etkiledigi goriilmiigtiir.
(4) Elektron numune etkilegimi sonuglarina gore:

(i) 70°" lik tilt agist ve 20 kV’ da yapilacak incelemelerde maksimum tane
biiyiikliigiiniin Al numunesi i¢in 328 nm; X70 numunesi i¢in ise 115 nm olmasi
durumunda komsu tanelerden sinyal alinamayacagi ve boylece giiriiltiisiiz Kikuchi
desenleri elde edilebilecegi goriilmiistiir.

(ii) 20 kV’ da Al ve X70 TEM numunelerine yapilan EBSD analizi sonuglarina gore;
numunelerin ince bolgesinde elde edilen Kikuchi deseninin giiriiltiiye sahip olmadigi;
fakat kalin bolgeye gore de net olmadig goriilmiistiir. Ote yandan elde edilen BC ve
yonlenme haritalarinda numune kalinhigina bagh bir degisiklik olmadigi gézlenmigtir.
(iii) BC degerinin numune yiizeyinin iyi olup olmamasima bagh kalmaksizin
hizlandirma voltajinin artmasiyla beraber azaldigi gézlenmigtir.

(iv) Iyi hazirlanmis bir numune yiizeyinde aymi bélgede yapilan incelemede
hizlandirma voltajinin artmasi ile c¢oziimlenen alan miktarinin artarken iyi
hazirlanmamig bir numunede ise 20 kV’ dan sonra ¢oziimlenen alan miktarinin
azaldig1 gozlenmigtir.

(v) Al folyodan hazirlanan TEM numunesine yapilan, farkli kalinhiktaki bolgelere
farkli hizlandirma voltaj degerlerinde EBSD analizleri yapilmigtir. Sonug olarak,
hem kalin hem ince bolgelerde desen kalitesinin en diigiik deger olan 15 kV’ da en iyi
oldugu gozlenmistir. Ancak, yonlenme haritasina bakildiginda kalin bolgelerde 15 kV
ile ¢oziimlenemeyen tanelerin 30 kV ile ¢cozliimlendigi gozlenirken, ince bolgelerde 15
kV ile tamami ¢oziimlenmis tanelerin 30 kV ile ¢oziimlenemedigi gorilmektedir. Bu
durum numunenin ince kisimlarinda artan hizlandirma voltaji ile etkilesim hacminin

arttigini ve numunenin arka kismi da bog oldugu icin daha az sinyal alindigim
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gostermektedir.

(5) X70 numunesine yapilan t-EBSD anaizi sonuglarina bakildiginda:

(i) Iyi bir sekilde hazirlanamamis ve elektron gegirgenliginin homojen olarak
saglanamadigi bolgelerde BC ve yonlenme haritasinin iyi olmadigi goézlenmistir.
Ayni numuneye SEM-EBSD yapildiginda ise t-EBSD’ ye gore daha iyi sonuglar elde
edildigi gozlenmistir.

(ii) Ote yandan daha hassas bir sekilde hazirlanmis ve elektron gegirgenligini
heryerde homojen olarak saglandigi numunede ise t-EBSD teknigi ile SEM-EBSD’
ye gore daha yiiksek c¢Oziiniirliige sahip goriintiiler elde edilmig ve c¢okeltilerin

goriintiilenmesi bagarili bir gekilde gerceklesmigtir.

6.2 API X70 Petrol Boru Celiklerinde Yapi-Ozellik iligkileri
6.2.1 Mekanik test sonuclari

Cizelge [6.2] de farkli ikmal ve sarma sicakliklarinda iiretilen ti¢ numuneye
ait mukavemet, uzama, ¢entik darbe ve agirhk diigiirerek yirtma test (DWTT)
sonuclar1 gosterilmigtir. x ve y numunelerinin akma ve ¢ekme mukavemetleri ile
DWTT tokluklar: birbirine yakin degerlere sahip iken z numunesinin akma ve ¢cekme
mukavemeti x ve y numunesine gore daha diigiiktiir. Ote yandan % uzama ve centik
darbe tokluklar1 y numunesinde ¢ok 6nemli bir azalg gostermektedir. Bu farkliligin
sebeplerini ortaya ¢ikarmak i¢in tiim numunelerin tane boyutlari, sekilleri, yonlenme
iligkileri, tane sinir1 karakteristikleri ve ¢okelti yapilar: incelenmistir. Cizelge [6.3] de
verilen vickers sertlik 6l¢iimlerine bakildiginda x, y ve z numunelerin sertliklerinin

capraz yonde bir azalig gosterdigi goriilmektedir.

Cizelge 6.2. Mekanik test sonuglar:

Cizelge 6.3. Celik numunelerin ti¢ farkli yonden 6lgiilmiis sertlik degerleri
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6.2.2 Mikroyapisal bilegsenlerin mekanik 6zelliklere etkisi

Kisim [5.1] de anlatildigy sekilde iiretilen x, y ve z numunelerinin yapi-6zellik
iligkileri bu boliimde incelenmigtir. Bu kapsamda yapilan 1gik mikroskobu, SEM-
EBSD ve mekanik test sonuglar1 agagida verilmigtir.

%5’1ik nital ¢ozeltisi ile daglanmig x, y ve z numunelerinin sirasiyla normal

yon, haddeleme yonii ve ¢apraz yonden c¢ekilmis 11k mikroskobu goriintiileri Sekil

6.19] 16.20] ve [6.21] (a), (c) ve (e)’ de verilmistir. Bu mikroyap: goriintiilerinde nital

¢ozeltisi ferrit ve tane sinirlarina atak yaptigindan dolayir yogunlukta olan beyaz
bolgelerin ignemsi ferrit, koyu bolgelerin ise beynitik ve perlitik yapida oldugu
diisiiniilmektedir. Ozellikle y numunesine normal ve haddeleme yonlerinden
bakildiginda tane yapisinin daha biiyiik ve demet seklinde oldugu goriilmektedir.
z numunesinde ise tanelerin es eksenli ve homojen oldugu gorilmektedir. y
numunesinin mikroyapisindaki bu degisikligin sebebinin daha hizli sogutulmasindan
kaynaklandigr diigiiniilmektedir. Dahasi, Cizelge e bakildiginda y numunesinde
Ti oranimmin yiiksek oldugu goriilmektedir. Wang’ a gore Ti/N oram %3.2" yi
gectiginde birincil Ostenit tanelerinde biiylimeye yol agarak Ti’ nin tane inceltici
etkisi ters yonde iglemektedir [91]. Gergekten de y numunesinde Ti/N oram % 4.2
olup elde edilen sonuglar Wang’i desteklemektedir. Ayrica z numunesi icerdigi Al ve
V alagim elementlerinin fazlahigindan dolay1 daha ince taneli yapiya sahiptir.
Kisim de belirtilen renkli daglama rejimine gore pikral ¢ozeltisi ferrit
ve beynit arasindaki ara fazlara atak yapmaktadir. Boylece karbiir ve beynit yapisi
daha belirgin bir sekilde goriilmektedir. Renkli daglama igleminde mavi renk beynit,
kahverengi martenzit, beyaz renk ise ferrit ve Osteniti ifade etmektedir. Ferrit ve
ostenit yapilarinin ayrimi zor oldugundan dolay1 bu ayrim kristalografik farkliliklar
kullanilarak EBSD analizi ile yapilabilir. Renkli daglama yontemi ile daglanmig X70

¢eliklerinin normal, haddeleme ve ¢apraz yonden c¢ekilen 11k mikroskobu gériintiileri

Sekil [6.19] [6.20] ve [6.21] de sirasiyla gosterilmisgtir. Burada yine nital daglamasina

paralel olarak ¢ numunesinde tanelerin a ve b numunelerine gére daha homojen ve
es eksenli oldugu, buna ilave olarak beynit tanelerinin ortaya ¢ikmasiyla tanelerin
daha kii¢iik yapida oldugu goriilmektedir.

Sekil [6.22) de X70 ¢eliklerinin normal yonden ¢ekilmig ikincil elektron
goriintiileri gosterilmektedir. Burada x ve y numunelerine gore daha yiiksek
sarim sicakhigina ve daha fazla tane inceltici elemente sahip z numunesinin daha
kiiclik, homojen ve es eksenli tanelere sahip oldugu goriilmektedir. Cizelge [6.4]
de malzemede normal ve capraz yonden elde edilen tane boyutu dagilimlar g1k
mikroskobu goriintiileri ile paralellik gostermis olup Cizelge[5.1]ile bagdastirildiginda
artan sarim sicakliklarinda z numunesinde tane boyutu ve equivalent circle

diameter (ECD)’ nin biraz da olsa arttig1 daha giivenilir sonuglarla tekrarlanmigtir.
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Sekil 6.19. iki farkhh daglama rejimi ile hazirlanmis X70 numunelerine ait 50 biiyiitmede
normal yonden elde edilmis 1s1k mikroskobu gortintiileri. % 5 lik nital
¢ozeltisi ile daglanmig (a) x numunesi, (c) y numunesi ve (e) z numunesi ile
renkli daglama ¢ozeltisi ile daglanmig (b) x numunesi, (d) y numunesi ve
(e) z numunesi.
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Sekil 6.20. iki farkh daglama rejimi ile hazirlanmis X70 numunelerine ait 50 biiyiitmede
haddeleme yoniinden elde edilmis 1s1tk mikroskobu goriintiileri. % 5 lik nital
¢ozeltisi ile daglanmig (a) x numunesi, (c) y numunesi ve (e) z numunesi ile

renkli daglama ¢ozeltisi ile daglanmig (b) x numunesi, (d) y numunesi ve
(e) z numunesi.
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Sekil 6.21. iki farkhh daglama rejimi ile hazirlanmis X70 numunelerine ait 50 biiyiitmede
capraz yonden elde edilmis 151k mikroskobu gortintiileri. % 5 lik nital ¢ozeltisi
ile daglanmis (a) x numunesi, (c) y numunesi ve (e) z numunesi ile renkli
daglama ¢ozeltisi ile daglanmis (b) x numunesi, (d) y numunesi ve (e) z
numunesi.
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Burada tanelerin eg eksenli ve homojen yapida olmasi toklukta biiylik bir artis
saglamaktadir. Ote yandan tane biiyiimesi mukavemet yoniinden istenilen bir
ozellik degildir. Numuneler capraz yonden incelendiginde ise tane boyutunun ve
ortalama ECD’ nin sirasiyla azaldigy goriilmektedir. Sekil [6.29) de bu durumu
destekler nitelikte olup x ve y numunelerinde sarim sicakliginin yetersiz olmasindan
dolay1 ferrit tanelerinin bant geklinde uzadigini; z numunesinde ise yiiksek sarma
sicakliklarindan dolay1 tanelerinin daha homojen ve eg eksenli bir sekil aldigim

gostermektedir.

Cizelge 6.4. X70 numunelere normal ve ¢apraz yonden yapilan tane boyutu olgiimleri

Isik mikroskobunda goriiniir 15181n dalga boyunun sinirli olmasindan dolay:
mikroyapi bilegenleri Kisim [£.1.1] de belirtilen SEM-EBSD teknigi kullamlarak bant
kontrast1 yontemi ile daha yiiksek biiylitmelerde ayirt edilebilmekte ve miktarlar:
belirlenebilmektedir. Bu ayrimin en iyi goriilebilecegi celik tiirii ferritik-martenzitik
yapiya sahip ¢ift fazli (DP) geliklerdir. Bu yiizden 6rnek olarak Sekil ’ de DP
600 geliginin (a) ham desen kalite haritasi, (b) bant kontrast:1 (BC) degerlerine gore
gorilintl igleme teknigi ile elde edilmis faz haritasi ve (c) de ise bu yapilarin ayrimi
i¢in yararlanilan bant kontrasti1 dagilimi gosterilmistir. Yapilan ayrim ile belirlenen
ferrit ve martenzit miktarlar ise Cizelge de gosterilmistir.

Cizelge 6.5. DP 600 c¢eliginde ferrit ve martenzit yapilarinin miktarlarinin segilen esik
degerine gore dagilimi

Mikroyapisal bilegenler dislokasyon yogunluklari en fazladan en aza dogru

sirasiyla ferrit, beynit ve martenzit seklinde olacagi i¢in desen kalite haritalamasinda
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Sekil 6.22. Nital ¢ozeltisi ile daglanmig X70 ¢eliklerinin normal yonden 3000 biiyiitmede
gekilmig ikincil elektron goriintiileri; (a) x numunesi, (b) y numunesi ve (c)
Z numunesi
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Sekil 6.23. DP 600 geligi’ nde bulunan fazlarin BC yontemi ile miktarlarinin
belirlenmesi: (a) Ham desen kalite haritasi (b) BC degerlerine gore goriintii
igleme teknigi ile elde edilmis faz haritas1 (c) BC profil dagilim
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da gri skalanmin aciktan koyuya sirasiyla ferrit, beynit ve martenzit olacag:
diisiiniilmektedir. Fakat diisiik karbon oranindan dolay1 X70 ¢geliklerindede martenzit
olusmamasi ya da cok az miktarda olusmasi beklenilmektedir. Ote yandan X70
geligi igerdigi karmasgik mikroyapisindan dolay1 bilegenlerin ayriminin yapilmasi
DP 600 geligindeki kadar kolay degildir. Sekil [6.24) da a numunesinde gapraz
yonden elde edilmis EBSD desen kalite haritasindan yola ¢ikarak martenzit, beynit
ve ferrit yapilarimin ayrigtirilmasi ve miktarsallagtirilmasi yapilmaya caligilmigtir.
EBSD ile Ancak her bir faz i¢cin BC egik degerlerinin belirlenmesi, Sekil
(¢) bimodal dagihm gostermediginden dolayr oldukga zor oldugundan dolay:
miktarlar kesin bir gekilde belirlenemeyecektir. Bu nedenle bu celik tiiriinde
mikroyapisal bilegenleri ferrit, beynit ve martenzit gibi isimlendirmek yerine
icerdikleri dislokasyon yogunluklarina gore diisiik, orta ve yiiksek dislokasyon
yogunluklu olarak simiflandirmak daha uygun olacaktir. Sekil (a) bu gelige ait
ham desen kalite haritasini, Sekil (b)’ de ise gri renkle ifade edilen alan diisiik;
kirmizi alan orta; siyah alan ise yiiksek dislokasyon yogunluguna sahip bolgeleri ifade

etmektedir. Yapilan ayrim ile belirlenen mikroyapisal bilegenlerin miktarlar: Cizelge
[6.6] de gosterilmigtir.

Cizelge 6.6. X70 geliginde beynit, ferrit ve martenzit yapilarin miktarlarinin secilen egik
degerine gore dagilimi

Uc farkh haddeleme ve sarilma sicakligina sahip X70 numunelerinin
mikroyapisal bilegenlerinin desen kalite haritasina gore dagilunlar1 Sekil [6.25] de, bu
dagilimlarin oranlar: ise Cizelge da gosterilmigtir. Buna gore sarim sicakligi en
yiiksek olan, yani sogutma hizi en diisiik olan z numunesinde x ve y numunelerine
gore orta ve yiiksek seviye dislokasyon yogunlugunun azaldigi; diigiik dislokasyon
yogunlugunun ise arttigi acgik bir sgekilde goriillmektedir. Sekil " te akma
ve ¢ekme mukavemetinin dislokasyon yogunluguna bagh degisimi gosterilmistir.
Beklenildigi iizere, azalan dislokasyon yogunlugu ile akma ve ¢ekme mukavemetinin
ayni oranda azaldig goriilmektedir. Sekil[6.27 da ise Centik darbe toklugu ve DWTT
degerlerinin dislokasyon yogunluguna gore degisimi goriilmektedir. DWTT degeri
azalan dislokasyon yogunlugu ile artarken y numunesinin ¢entik darbe toklugundaki
azaligta dislokasyon yogunlugunun etkin bir mekanizma olmadigi goriilmektedir. Bu

durum yukarida belirtilen Wang [91]’ un bulgularini dogrulamaktadir.
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Sekil 6.24. X70 Petrol Boru Celigi’ nde bulunan fazlarin BC yontemi ile miktarlarinin
belirlenmesi (a) Ham desen kalite haritasi (b) BC degerlerine gore goriintii
isleme teknigi ile elde edilmis faz haritas: (¢) BC profil dagilim
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Sekil 6.25. X70 numunesinde bulunan mikroyapi bilesenlerinin miktarlarinin BC
yontemi ile belirlenmesi (a) x numunesi (b) y numunesi (¢) z numunesi
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Cizelge 6.7. X70 geliginde diigiik, orta ve yiiksek dislokasyon oranlarinin segilen esik
degerine gore dagilimi

Sekil 6.26. X70 cgeliginde akma ve ¢ekme mukavemetlerinin dislokasyon yogunluguna
gore degigimi

Sekil 6.27. X70 celigindeinde ¢entik darbe ve DWTT tokluklarinin dislokasyon
yogunluguna gore degisim
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Sekil 6.28. X70 numunelerinde normal yonden ¢ekilmig yonlenme haritalari. (a) x
numunesi, (b) y numunesi, (c) z numunesi, (d) renklerin kristal yonlere gore
dagilim.

6.2.3 Tane yonlenmesi ve tane sinir1 karakteristigi dagiliminin mekanik

ozelliklere etkisi

Sekil (a), (b) ve (c) sirasiyla x, y ve z numunelerinin normal yénden yapida
miktarca gogunlukta olan ferrit, beynit ve martenzitten olugsan Ostenit doniigiim
iiriinlerinin termomekanik haddeleme iglemi sirasinda ugradigi tane yonlenmesini
gostermektedir. Buna gore her ii¢ numunede de taneler giiclii bir yonlenme
gostermedigi goriilebilmektedir. Tane yonlenme profili bir diger tiirlii olarak, tiim
kristalografik diizlemlere ve yonlere gore Sekil (a), (b) ve (c) pole grafikleri ile
sadece kristalografik diizlem ve yon ailerine gore Sekil (a), (b) ve (¢) inverse pole
grafikleri ile gosterilmigtir. Buna gore normal yonden incelenen (a) x numunesinde
[111] zone eksen kisminda, (b) y numunesinde [101] zone eksenine dogru bir yonlenme
gozlenirken, (¢) z numunesinde yonlenmenin daha az oldugu goriilmektedir.

Sekil (a), (b) ve (c) ise swrasiyla x, y ve z numunelerinin g¢apraz
yonden incelenen tane yonlenmesini gostermektedir. x ve y numunelerinde [001]
ve [101] yonlerinde bantlagmalar goriiliirken ¢ numunesinde giiglii bir yonlenmeye
rastlanamamistir. Ayrica Sekil ve Sekil (d), (e), (f)’ de gosterildigi iizere

yonlenmelerin normal yone gore daha yogun bir sekilde olustugu gozlemlenmektedir.
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Sekil 6.29. X70 numunelerinde ¢apraz yonden gekilmis yonlenme haritalari. (a) x
numunesi, (b) y numunesi, (¢) z ve numunesi, (d) renklerin kristal yonlere
gore dagilimai.

X70 numunelerinde tane sinir1 karakteristikleri ve miktarlarinin haddeleme ve
sarim sicakliklarina gore degistigi goriilmektedir. Cizelge X70 numunelerinin
normal ve gapraz yonlerden diisiik agili, yiiksek acgili ve kafes yeri kesisimi tane
simirlariin oraninmi gostermektedir. Sarim sicakhigimin artmasiyla diisiik acili tane
simirt (LAGB) orani normal yonde birbirine yakin degerelere sahip iken bu oran
¢apraz yonde sarim sicakligi en yiliksek olan ¢ numunesinde en diigiik degere sahiptir.
>3 ve 213 tane siirlar1 normal yonde rasgele bir dagilim gosterirken, capraz yonde
bu 6zel tane smirlar1 azalan tane boyutu ile beraber artis gostermistir. En yiiksek
sarim sicakhiginda ise en fazla CSL tane sinir1 oranina sahip oldugu goriilmektedir.
Sekil [6.32] [6.33] [6.34] de normal yonden; Sekil [6.35], [6.36], [6.37] de ise capraz yonden
yonlenme fark haritalar (a) ve yonlenme farki dagilimlari (c) gosterilmistir. Ote

yandan, Sekil [6.32], [6.33] [6.34] de normal yonden; Sekil [6.35] [6.36] ve [6.37] de ise
capraz yonden kafes yeri kesigimi haritalar (b) ve kafes yeri kesisimi dagilimlar: (d)

gosterilmigtir.

Sekil ve da sirasiyla akma ve ¢ekme mukavemetlerinin tane siniri
¢esidine gore degisimi gosterilmektedir. Buna gére akma ve ¢ekme mukavemetlerinin
diigiik acih (LAGB) ve X3 tane sinirlarinin artmasi ile artarken ¥13 tane sinirinimm

artmasi ile azaldigi goriilmektedir.
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Sekil 6.30. X70 numunelerinde normal yonden ¢ekilmis (a) x, (b) y, (¢) z ve gapraz
yonden ¢ekilmig (d) x, (e) y, (f) z numunelerine ait pole grafigi haritas

Sekil 6.31. X70 numunelerinde normal yonden ¢ekilmis (a) x, (b) vy, (¢) z ve gapraz
yonden ¢ekilmig (d) x, (e) y, (f) z numunelerine ait inverse pole grafigi
haritasi
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Sekil 6.32. x numunesinde normal yonden gekilmis (a) Yonlenme fark: haritasi, (b)
Kafes yeri kesigimi haritasi, (¢) Yonlenme fark: dagilimi, (d) Kafes yeri
kesigimi dagilimi

Sekil 6.33. y numunesinde normal yonden ¢ekilmis (a) Yonlenme fark: haritasi, (b)
Kafes yeri kesigimi haritasi, (c¢) Yonlenme fark: dagilimi, (d) Kafes yeri
kesigimi dagilimi
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Sekil 6.34. z numunesinde normal yonden gekilmis (a) Yonlenme fark: haritasi, (b)
Kafes yeri kesigimi haritasi, (¢) Yonlenme fark: dagihmi, (d) Kafes yeri
kesigimi dagilimi

Sekil 6.35. x numunesinde ¢apraz yonden g¢ekilmis (a) Yonlenme fark: haritasi, (b)
Kafes yeri kesigimi haritasi, (c¢) Yonlenme farki dagilimi, (d) Kafes yeri
kesigimi dagilimi
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Sekil 6.36. y numunesinde gapraz yonden ¢ekilmis (a) Yonlenme fark: haritasi, (b)
Kafes yeri kesigimi haritasi, (¢) Yonlenme fark: dagihmi, (d) Kafes yeri
kesigimi dagilimi

Sekil 6.37. z numunesinde ¢apraz yonden ¢ekilmis (a) Yonlenme fark: haritasi, (b)
Kafes yeri kesigimi haritasi, (c¢) Yonlenme fark: dagilimi, (d) Kafes yeri
kesigimi dagilimi
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Cizelge 6.8. X70 numunelerinde normal ve ¢apraz yonden Olgiilen diisiik acgili, yiliksek
agili ve kafes yeri kesigimi tane sinirlarinin miktarsal orani

Sekil ve Sekil de swrasiyla gentik darbe ve DWTT tokluklarinin
tane simir1 gesidine gore degisimi gosterilmektedir. y numunesinin c¢entik darbe
toklugundaki artig diisiik ya da CSL tane smirlari yogunlugunun c¢entik darbe
tokluguna etki eden baskin mekanizmalar olmadigini géstermekte ve azalig sebebinin

Ti/N oramindan kaynaklh birincil éstenit tanelerinin biiyiikliigiinden kaynaklandigin
bir kez daha dogrulamaktadir [91].

Sekil 6.38. Akma mukavemetinin tane sinir1 gesidine gore degigimi

Sekil 6.39. Cekme mukavemetinin tane sinir1 gegidine gore degigimi

90



Sekil 6.40. Centik darbe toklugunun tane sinir1 ¢esidine gore degisimi

Sekil 6.41. DWTT toklugunun tane siniri gesidine gore degisimi

6.2.4 STEM ve t-EBSD teknigi ile goriintiilenen c¢okeltilerin incelenmesi
Elektrolitik parlatma ve delme ile elde edilmis X70 geliginde STEM modunda

elde edilen ¢okeltilerin dagilimi ve kimyasal analiz sonuclar:1 agagida belirtildigi
gibidir. Sekil [6.42] de 3, 4 ve 5 nolu bélgelerin niyobyumca zengin oldugu; Sekil
de 13 numarali bolgede titanyum ¢okeltileri, Sekil de yine niobyum ve
titanyum cokeltileri gbzlenmigtir.

Sekil [6.45 de z numunesinde numune hazirlama sirasinda yerinden kopan
¢okeltilerin gekil ve boyut dagilimlar1 gosterilmektedir. Bu c¢okeltiler 60-170
nm arasinda olup farkli farkli sekillere sahiptirler. Z numunesinde gozlenen
¢okeltilerin EDS haritasina bakildiginda Fe matrisinin igerisinde Nb ve S elementleri
goriilmektedir (Sekil ve Sekil . Ancak; niyobyum ile siilfiirtin bilesik
olugturduguna dair herhangi bir bulguya literatiirde rastlanamamigtir. Dahas1 Sekil
te gosterilen EDS sonuglaria bakildiginda Nb ile S’ nin piklerinin ¢akigtig
goriilmektedir. O boélgede bulunmasi 6ngoriilen Nb ve S elementlerinin varligini

ve miktarin1 daha kesin bir bi¢cimde gostermek igin WDX analizi yapilmasi, bu
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iki elementin herhangi bir bilesik olusturup olusturmadigini géstermek icin ise
elektron kirimimi incelemesi yapilmasi gerekmektedir. Sekil de ise yine z
numunesinde gozlenen Ti, Nb ve S elementlerinin dagilimi gosterilmektedir. Elde
edilen yiiksek agili dairesel karanlhk alan (HAADF) goriintiisiinde (a) goriilemeyen
yiiksek kontrasta sahip kismin Nb ve S oldugu, diisiik kontrasta sahip kismin ise gore
daha diigiik atom numarasina sahip olan Ti oldugu (b) seklinde goriilmektedir. Son
olarak Sekil [6.51] te HAADF goriintiisiinde (a) yaklagik 200 nm ¢apinda bosluga
rastlanmigtir. Yapilan EDS haritalamasi sonucunda bu yapimin Mn-S inkliizyonu
oldugu goriilmektedir.

Ote yandan Sekil ’ de Ti/N orani 4.2 olan y numunesinde yapilan t-EBSD
analizi sonucunda 30 kx biiyiitmede tane i¢i ve tane simirlarinda bulunan ¢okeltiler
goriintiilenmis olup bu ¢okeltilerin farkh sekillerde ve 30-120 nm arasinda boyutlarda
oldugu gozlenmistir. Ayrica bu numunede tanelerin biiyiik oldugu es eksenli olmadig:

goriilmektedir.

Sekil 6.42. X70 numunesinde HAADF STEM modunda elde edilen ¢okeltilerin
goriiniimii ve kimyasal analizleri.
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Sekil 6.43. X70 numunesinde HAADF STEM modunda elde edilen ¢okeltilerin

gbriintimii ve kimyasal analizleri.

Sekil 6.44. X70 numunesinde HAADF STEM modunda elde edilen ¢okeltilerin
goriintimii ve kimyasal analizleri.

93



Sekil 6.45. z numunesinde HAADF STEM modunda elde edilen ¢okeltilerin farkli gekil
ve boyut dagilimi; (a) 60kx, (b) 150kx, (c) 300kx ve (d) 250kx.
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Sekil 6.46. z numunesinde STEM modunda elde edilen (a) HAADF goriintiisii, (b)
Fe-K, (c) Nb-L ve (d) S-K EDS haritalar:.

Sekil 6.47. z numunesinde HAADF STEM modunda elde edilen EDS analizi sonuglari.
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Sekil 6.48. z numunesinde STEM modunda elde edilen (a) HAADF goriintiisii, (b)
Ti-K, (c) Nb-L ve (d) S-K EDS haritalari.

Sekil 6.49. z numunesinde HAADF STEM modunda elde edilen EDS analizi sonuglari.
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Sekil 6.50. z numunesinde STEM modunda elde edilen (a) HAADF goriintiisi, (b)
Fe-K, (c) Mn-K ve (d) S-K EDS haritalari.

Sekil 6.51. z numunesinde HAADF STEM modunda elde edilen EDS analizi sonuglari.
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Sekil 6.52. z numunesinde STEM modunda elde edilen (a) HAADF goriintiisii, (b)
Fe-K, (c¢) Nb-L ve (d) S-K EDS haritalari. Nb ve S haritalar1 X-1g1m1
piklerinin ¢akigsmasi nedeniyle ¢ok benzerdirler.

Sekil 6.53. X70 celigi y numunesinde t-EBSD modunda elde edilen ¢okeltiler kirmizi
dairelerin igine alinmigtir.
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6.2.5 Ozet

Bu c¢alismada ii¢ farkli X70 kalite petrol boru celigi {izerinde yapilan 1g1k
mikroskobu, SEM ikincil elektronlar, SEM-EBSD ve TEM-STEM teknikleri ile
yapilan mikro ve kristal yapi incelemeleri yapilmigtir. Elde edilen veriler sertlik,
¢ekme ve darbe ozellikleri ile kargilagtirilarak yapi-zellik iligkisi kurulmugtur. Bu
baglamda varilan sonuclar soyle 6zetlenebilir:

(1) Isik mikroskobu, SEM ikincil elektronlari ile elde edilen goriintiilerin analizlerine
gore X70 numunelerinin ignemsi ferrit ile beynitik ve perlitik yapida olduklar:
goriilmigtiir. Ayrica, hizli oranda sogutulan x ve y numunelerindeki ignemsi ferrit
yapilarinin demet geklinde oldugu goriiliirken daha diigiik sogutma hizina ve daha
fazla tane inceltici alagim elementi oranina sahip z numunesinde tanelerin daha
kii¢iik ve es eksenli olduklar1 goriilmektedir.

(2) Bant kontrast: teknigi kullanilarak DP 600 geliginde net olarak yapilabilen ferrit,
beynit ve martenzit miktarlarinin belirlenmesi ne yazik ki BC egik degerlerinin
net olarak ortaya konulamamasindan dolayr X70 celiginde yapilamamaktadir. Bu
nedenle mikro yapisal bilegsenler dislokasyon yogunluklarina gore diisiik, orta ve
yiiksek olarak simiflandirilarak miktarlar: belirlenmis ve akma, cekme mukavemetleri
ile ¢centik darbe ve diigen agirlik yirtilma enerjileri ile bagdagtirilmigtir. Sonug olarak
daha fazla tane inceltici alagim elementine sahip ve en diigiik sogutma hizina sahip
z numunesinde diiglik dislokasyon yogunlugu en fazla, ¢cekme 6zellikleri en diisiik,
darbe ozellikleri ise en yiiksek olarak belirlenmistir. Ote yandan y numunesinin
akma, ¢cekme mukavemeti ve DWTT toklugu x ve z ile ayni trendde iken ¢entik
darbe toklugunda anormal bir azalig gézlenmistir. Bu azalig dislokasyon yogunlugu
ile iligkilendirilememistir.

(3) Tane yonlenme, pole ve inverse pole grafiklerine bakildiginda z numunesinde
digerlerine gore giiclii bir yonlenme ve bantlagma bulunmadigr gozlenmistir.

(4) Tane smir1 karakteristigi ve dagilmlarima bakildiginda x, y ve z numunelerinde
gapraz yonde diisiik agili (LAGB) ve ¥13 tane simir1 yogunluklarimin azaldigi ve
33 tane smir1 yogunlugunun arttigl gozlenmistir. Akma ve ¢ekme mukavemeti ile
DWTT tokluklarimin artan LAGB ve 313 ve azalan >3 tane sinirlari ile arttigi; centik
darbe toklugunda ise y numunesinin trende uymadigi gozlenmistir. Centik darbe
testlerinin iiger defa yapildigi ve her test sonucunun da birbirine yakin degerlerde
oldugu goz oniinde bulunduruldugunda y numunesinde ¢entik darbe toklugunu
etkileyen farkli bir mekanizma oldugu diigtiniilmektedir.

(5) Taramali gegirimli elektron mikroskobu (STEM) ile HAADF modunda yapida
bulunan ¢okeltiler incelenmis olup boyutlar: 170 nm’ ye varan ¢okeltiler gozlenmistir.
Yapilan kimyasal analiz sonucunda c¢okeltilerin Mn, Ti, Nb, S elementlerinden

olustugu goriilmiistiir. Ancak; bu ¢okeltilerin hangi fazlardan olustugunu belirlemek
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i¢in elektron kirinimi incelemesi yapilmasi gerekmektedir. Ayrica, ¢okeltilerde EDS
ile saptanan S elementi, Nb elementinin pikiyle gakigmasi nedeniyle ¢okeltilerde
mevcut olmayabilir. Bunun i¢in daha hassas olan WDS veya EELS analizi
yapilmalidir.

(6) y numunesinde gentik darbe toklugundaki azaligin sebebini incelemek amaciyla
yapilan t-EBSD analizinde 30-120 nm araliginda ¢okeltilere rastlanmig ve ortalama
tane boyutunun da biiyiik oldugu goriilmiigtiir. Ti tane inceltici element olmasina
ve y numunesinde digerlerine gore fazla bulunmasina ragmen, yapilan literatiir
aragtirmasinda bu numunede 3.2 simirmi gegen Ti/N orammin olusan g¢okeltilerin
iri olmasina ve bu nedenle de sogutma 6ncesi Gstenit tane boyutunu biiyiittiigii ve

boylece toklugu dusgiirdiigii sonucuna varilmigtir [91].
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7 GENEL SONUCLAR VE ONERILER
7.1 Genel Sonuglar

1- EBSD analizi yapilmadan once sistemde oldugu ongoriilen fazlarin bilinmesi,
EBSD analizinin kesinligini arttiracaktir.

2- Ticari aluminyum folyo numunesi i¢in uygun elektrolitik parlatma voltaji olarak
25-35 V; uygun parlatma siiresi de 10-15 sn olarak belirlenmigtir. Elektrolitik
parlatma cihazinin otomatik tarama o6zelligi ile bulunan optimum voltaj degeri 29
V' dur.

3- Elektrolitik parlatma ile hazirlanan TEM numunesinin ince kisimlarinda kirinima
ugramadan saginan elektronlarin miktar1 daha az oldugundan dolay1 kalin kisimlara
gore daha az giiriiltiilii Kikuchi desenleri elde edilmisgtir. Ancak numunelerin ince ve
kalin olmasi desen kalite haritasini ve yonlenme haritasini ¢ok da etkilememektedir.
4- Yapilan atomik kuvvet mikroskobu (AFM) incelemeleri dogrultusunda elektrolitik
parlatma ile hazirlanan X70 Petrol Boru Celigi numunesinde iyon inceltme yontemi
ile hazirlanan numuneye gore korozif ataklardan dolay1 daha fazla yiizey piiriizliiliigi
gbzlenmis olup bu oyuklarin desen kalitesini azalttigi belirlenmigtir.

5- Mekanik, elektrolitik parlatma ve bunlarin kombinasyonlarindan olusan numune
hazirlama yontemleri ile hazirlanan ve farkli hizlandirma voltajlarinda ayni alandan
EBSD analizi yapilan ticari aluminyum folyo numunelerinde en iyi desen kalite
haritasinin mekanik parlatma sonrasi yapilan elektrolitik parlatma ile olustugu,
mekanik + elektrolitik parlatma icinde de en fazla ¢ozliimlenen faz miktarinin 30
kV’ da olugtugu goriilmiigtiir. Sadece mekanik parlatma ile yiizeydeki ¢iziklerin
tamami giderilemediginden dolay1 desen kalite haritasi bundan olumsuz sekilde
etkilenmektedir.

6- Ote yandan elektrolitik parlatma sonrasi hazirlanan TEM numunesinde 20
Kv’ dan sonraki oOlgiimlerde kirimima ugramadan sac¢inan elektron miktarinin
artmasindan dolay1 daha az faz miktar1 ¢oziimlenmigtir.

7- Gegirimli EBSD analizi i¢in hazirlanan numunelerde iyi bir desen kalite ve
yonlenme haritasi elde etmek icin hassas 0giitmenin c¢ok iyi yapilmasi gerektigi
goriilmiigtiir.

8- X70 Petrol Boru Celikleri’ nin 151k mikroskobu ve EBSD analizleri sonucunda
sarilma sicakligi yiiksek olan, Al ve V oranlar1 daha fazla olan z numunesinde
tanelerin es eksenli ve homojen olarak dagildigi, yonlenmenin en az oldugu
gbzlenmistir.

9- Dislokasyon yogunluklarina gore mikroyapisal bilegenleri belirlenen X70

numunelerinde en diisiik dislokasyon yogunluguna sahip z numunesinde ¢ekme
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ozelliklerinin diigiik; fakat darbe 6zelliklerinin iyi oldugu gozlenmistir.

10- Yine z numunesinde Y3 tane smirlarinin en fazla; diigiik agih ve 213 tane
sinirlarinin ise en az oldugu gozlenmigtir.

11- X70 Petrol Boru Celikleri'nin mekanik o6zellikleri incelendiginde mikroyapi
analizlerine paralel olarak sarilma sicakligi en yiiksek olan numunede tane
biiyiimesinden dolay1 akma ve ¢ekme mukavemeti biraz diigiis; ylizde uzamada artig
oldugu gozlenirken centik darbe test ve diigsen agirlik yirtilma test sonuclarinda
bityiik bir artig goriilmiistiir. Ote yandan Ti/N oranmin 4.2 oldugu y numunesinde
gentik darbe toklugundaki azaligin kabalagsan TiN c¢okeltilerinden kaynaklanan
sogutma oOncesi Ostenit tanelerinin biiytimesinden kaynaklandigi bir kez daha
dogrulanmgtir [91].

12- Celik yapilarda ferrit kristal sistemi ile ayni yapida olan beynit ve martenzit faz
miktarlar1 net bir sekilde ortaya konulamamigtir.

13- Bu caligmada goriintiilenen c¢okeltilerin hangi fazlardan olustugu TEM’
de elektronlarin kirmmimi teknigi ile incelenerek ve yonlenme iligkileri SEM’
de yapilan geleneksel ve t-EBSD tekniklerine gore daha yiiksek c¢oziiniirliikte
goriintiilenerek daha kesin sonuglara ulagilabilir. 14- Bu calismada gercgeklestirilen
SEM-EBSD ve TEM analizleri, ayrica yiiksek sicaklik ortaminda gerceklestirilebilir.
Boylece, mikroyapisal bilegenlerin, yonlenmelerin, tane sinir1 karakteristiklerinin ve

¢okeltilerin sicakliga bagh degisimi gozlenebilir.
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