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OZET

Yiiksek Lisans Tezi

YUKSEK ENERJILI BILYELI OGUTME TEKNIiGi iLE URETILEN OTEK TiK
USTU Al-Si-Fe ALASIMLARININ YAPI VE MEKANIK OZELLIKLERININ
INCELENMESI

Sibel GUL

Gaziosmanpasa Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisi
Fizik Anabilim Dali
Danigman: Prof. Dr. Orhan UZUN

Bu ¢alismada yiiksek enerjili bilyeli 6giitme yontemi ile tretilen Al-xSi—5Fe (x=
20, 25, 30) tozlarinin mikroyapt ve mekanik 6zellikleri incelenmistir. X-1ginlar1 kirtnimi
analizlerinde, tozlarin Al, Si ve Fe fazlar1 disinda herhangi bir intertermetalik faza
rastlanmistir. X-1g1n1 kirinim desenleri Ritveld metoduyla analiz edilerek, numunelerin
icerdigi Al, Si ve Fe oranlann tespit edilmistir. Taramali elektron mikroskobu
analizlerinden, Si miktari arttik¢a tozlarin tane boyutunda belirgin bir azalma oldugu
gorilmugstir. Oda sicakliginda gergeklestirilen ¢entik testlerinde, numunelerin sertlik ve
elastik modulu degerlerinin Si miktarina bagli olarak artti§ goralmistiir. Ayrica, en
diusik Si miktarina sahip olan Al-20Si-5SFe numunesinin en yuksek sontimleme
kabiliyetine sahip oldugu saptanmistir. Yiiksek sicaklik gentik testlerinde, tozlarin 200
°C'den itibaren peklesmeye basladigi ve 400 °C'de peklesme igleminin tamamlandigt
gorilmiistir. S6z konusu yontemin, tozlarin peklesme sicakliginin tespitinde alternatif
bir yontem olarak kullanilabilecegi gorilmustur.

2015, 90 sayfa

Anahtar Kelimeler: Al-Si-Fe, Yiiksek Enerjili Bilyeli Ogiitme, Mekanik ozellikler,
Yiiksek sicaklik ¢centme



ABSTRACT

INVESTIGATION OF STRUCTURAL AND MECHANICAL PROPERTIES OF
HYPEREUTECTIC AL-SI-FE ALLOYS RPODUCED BY HIGH ENERGY
BALL MILLING TECHNIQUE
Sibel GUL

Gaziosmanpasa University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Physics

Supervisor: Prof. Dr. Orhan UZUN

In this research , microstructure and mechanical properties of Al-xSi-5Fe (x =
20, 25, 30) powders produced by high energy ball milling technique were investigated.
From XRD analysis, no intermetallic phase excluding Al, Si and Fe phases were
detected. The amount of Al, Si and Fe in the powders were determined from XRD
patterns utilizing Ritveld method. Scanning electron microscopy observation revealed
that the particle size of powders decreased with increasing Si content. From room
temperature indentation experiments, it was found that hardness and elastic modulus of
the samples increased depending on Si content. Moreover, it was found that Al-20Si-
SFe sample, which possesed the lowest Si content, exhibited the highest damping
ability. From high temperature indentation test, it was confirmed that consolidation of
the powders first started at 200 °C and was completed at 400 °C. Accordingly, we
propesed that this method could be an alternative to determine the consolidation
temperature of any powder.

2015, 90 pages

Keywords: Al-Si-Fe, High energy ball milling, mechanical properties, high
temperature indentation.
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1. GIRiS

Al-Si alagimlan sahip olduklari, yiiksek dayanim / agirlik orani, disiuk termal
genlesme katsayisi, yiiksek asinma ve korozyon direnci gibi tistiin 6zelliklerden dolay1
otomotiv endistrisi, savunma ve havacilik sanayi gibi ileri teknoloji gerektiren alanlarda
yogun olarak kullanilmaktadir (Yamagata 2005; Rao ve ark. 2009). Al-Si alagimlarini
icerdikleri silisyum miktart bakimindan otektik alti, otektik ve otektik stu
kompozisyona sahip olanlar seklinde gruplandirmak mumkiindar. Silisyum igerigi
yaklagik % 11-13 arasinda olanlar 6tektik, %11 den daha az oranda Si igerenler 6tektik
alt1 ve % 13 den daha fazla oranda Si igeren aliminyum alagimlar ise otektik Usti
mikro yapiya sahiptirler. Standart hale gelmis aliminyum silisyum alagimlarinin
icerdigi silisyum orani % 5 -23 arasinda degismektedir Hegde ve ark. 2008).

Ticari olarak kullanilan Al-Si alagimlarinin ¢ogu otektik altt veya otektik
alastmlardir. Otektik istii alasimlar ise ¢ok daha az oranda ticari alasim olarak
kullanilmaktadir (Chang ve ark. 1998). Ciinku geleneksel dokiim teknikleri ile tretilen
otektik usti Al-Si alagimlarinda yavas sogumadan dolayi, ana yapt igerisinde buyuk
taneli ve kirillgan birincil Si kristalleri bloklar seklinde olusur. Uglar ve kenarlar
keskin bu bloklar ignemsi, katmanli, yildiz-gekilli veya plaka sekilli yapilarda
olabilirler. Bu yapilardan dolayr ana alagim i¢indeki gerilimli bolgelerde mikro ¢atlaklar
ve kiriklar olusabilmektedir. (Chang ve ark. 1998; Hoggve ark. 2004.) Bu yiizden
geleneksel dokim otektik ustii Al-Si alasimlant zayif mekanik ozelliklere sahiptirler
(Wang ve ark. 2009; Chang ve ark. 1998; Lu ve ark. 2007). Ayrica sert ve buytk Si
kristalleri, islenebilirligi de olumsuz yonde etkilemektedir (Seok ve ark. 2005).
Islenebilirligin  zorlasmast ve mekanik ozelliklerde meydana gelen zayiflama
dolayisiyla, otektik st Al-Si  alasimlarinin  potansiyel kullanim alanlarindaki
uygulamalari da sinirli hale gelir (Changve ark. 1998; Hogg ve ark. 2004.) Ayrica
literattirde, silisyum oraninin agirlikga %27 den fazla oldugu takdirde, alagim i¢inde Ug
boyutlu stirekli bir silisyum aginin meydana geldigi ve bu durumun akigskanlig azalttigs,
tortulagmaya, gozeneklilige, homojensizlige ve benzer bagkaca olumsuz etkilere neden

oldugu bildirilmektedir (Hogg ve ark. 2004; Wardve ark. 1992) Yine literaturde, Si



icerigi % 30’dan fazla oldugunda, sert ve deforme edilemeyen Si pargaciklarinin
dislokasyon hareketlerini sinirlandirarak, kati halde plastik deformasyonu zorlastirdig
da ifade edilmektedir (Chiang ve ark. 2005; Zhang ve ark.2009). Bu sebeplerden otiirt
ticari uygulamalarda, geleneksel dokiim Al-Si alagimlarindaki Si miktari genellikle %20
civarinda sinirlandirilir (Tomida ve ark. 1998).

Ote yandan son zamanlarda, yiiksek kaliteli otomotiv motorlari yapiminda,
geleneksel otektik civari Al-Si alagimlarinin yerine otektik usti Al-Si alagimlarinin
kullanilmasina yonelik giderek artan bir ilgi mevcuttur (Zhang ve ark. 2009). Bunun
sebebi, silisyum miktarinin bu alagimlarin 6zellikleri ile yakindan ilgili olmasidir. Yani,
Si igerigi ne kadar artirilirsa yuksek sicaklik dayanimi, elastiklik modali, asinma
direnci v.b. ozellikler o derece gelistirilmig olur. Termal genlesme katsayisi azalir,
termal iletkenlik, sertlik ve katilik (stifness) artar (Yamagata 2005; Chiang ve ark. 2005;
Rao ve ark. 2009; Tomida ve ark. 1998; Cho ve ark. 1998; Chiang ve ark. 2006).
Otektikiisti  Al-Si alagimlanmin  mikro yapisi genel olarak, birincil silisyum
parcaciklarindan ve otektik a-Al ve otektik Si yapilarindan olugmaktadir. Bu alagimlarin
fiziksel ve mekanik ozellikleri yapilarindaki birincil silisyum pargaciklarinin boyutuna
ve morfolojisine baglidir. (Chiang ve ark. 1998; Luve ark. 2007; Dai ve ark. 2008). Bu
alasimlarin sahip olduklart digiik termal genlesme katsayisi, yiksek dayanim/agirlik
orant ve aginma direnci gibi gelismig fiziksel ve mekanik ozelliklerin aliminyum
matrisi i¢inde yuksek miktarda bulunan hem otektik hem de birincil silisyum
fazlarindan kaynaklandigr dusuntlmektedir (Yamagata 2005; Lu ve ark. 2007; Anand
ve ark. 1997; Hong ve ark. 2005).

Genel olarak, Al-Si alagimlarinin ozellikleri, tane boyutunun kiigtltiilmesi,
otektik modifikasyon ve birincil silisyum fazlarinin inceltilmesi islemlerinden biri veya
daha fazlasinin uygulanmasiyla gelistirilebilir (Dwivedi ve ark. 2005). Bu bakimdan,
ustin fiziksel ve mekanik oOzellikler elde etmek amaciyla aliminyum alagimlarina
yapilan yuksek Si katkisinin ige yarayabilmesi i¢in, yap1 igerisinde olusan bu biyiik Si
tanelerinin kugultilmesi ve sekillerinin modifiye edilmesi biyik bir 6nem arz
etmektedir (Rao ve ark. 2009; Zhang ve ark. 2006). Iste bu noktada mikro yapinin
inceltiimesi ve homojenligi agisindan mekanik alagimlama teknikleri hayati

onemdedirler. Mekanik alagimlama yontemleri mikro yapiyr inceltmek ve modifiye



etmek i¢in kullanilan ¢ok etkin yontemlerdir. Stirtiinmeli karigtirma (Firiction stir) (Rao
ve ark. 2009; Zhang ve ark. 2006), elektromanyetik karistirma (electromagnetic strring)
(Luve ark. 2007) yontemleri de yiiksek silisyum ihtiva eden, ince mikro yapili
aliminyum alagimlari tretmek i¢in kullanilan yontemlerdendir.

Mekanik alagimlama yontemi, herhangi bir 1s1l veya kimyasal isleme ihtiyag
duyulmadan yapilan bir alagimlama surecidir. Bu siire¢ ¢ogunlukla bir kati hal
reaksiyonu seklinde cereyan eder. Mekanik alagimlama esnasinda gergeklesen yogun bir
ogutme islemi dolayisiyla, alagimlanan malzeme strekli olarak plastik deformasyona,
kirilmaya, soguk kaynaga ve yeniden kirilma ve kaynaklanmaya maruz kalir. Boylelikle
son derece homojen mikro yapilar elde edilebilir (Findik 2002; Kiling 1999).
Elementlerin mikro yap1 igerisinde diizgiin bir sekilde dagilmasi, ¢ok sayida yapisal
kusura ve kafes icerisinde gerilmelere neden olur. Sonug¢ olarak kristal daha kiigik
pargalara ayrilir (Ruggeri ve ark. 2002). Mekanik alagimlama yontemi, tim ikili, Ggli
ve c¢oklu sistemlere, hem deneysel calismalarda hem de tretim sureglerinde
uygulanabilmektedir (Bostan 2003). Mekanik alagimlamanin malzeme iretiminde

sagladigr avantajlan kisaca soyle siralayabiliriz.

o Kati ¢oziiniirluk sinirlarini genigletir,

e Birbirlerinden olduk¢a farki erime sicakligina sahip olan malzemelerden
metaller-arasi bilegiklerin tretilebilmesine olanak saglar,

e Nano kristal malzemelerin tiretilmesini mimkiin kilar,

e Amorf malzemelerin uretilebilmesini saglar,

e MA sonucu matris igerisinde partikillerin homojen bir sekilde dagilmasi
saglanir ve boylece dislokasyon hareketleri i¢in engeller olusturulur,

e MA sonucu homojen dagilan partikiiller, toparlanmayr ve yeniden
kristallesmeyi engeller veya yavaslatir boylelikle malzeme yuksek sicaklik
kararlilig kazanir,

e Boylece asinma ve korozyon direnci yiksek termal kararliligt geligmis
malzemelerin Uretilmesi mumkiin olmaktadir (Bostan 2003; Suryanarayana

2001).



Aliminyum demirden daha zayiftir, ancak aliminyum alagimlart mekanik
alasitmlama yontemleri ile tretilirse dokme demir kadar giiclu olabilitler. Bu da agirlik
bakimindan % 40 kadar verim saglayabilir. Ayrica Ti'nin sertligine es deger sertlikte
aluminyum alagimlan tasarlanabilir (Yamagata 2005; Shenve ark. 2001). Genelde bir
malzeme, sert oldugu zaman kirtllgan yani stinekligi (ductilite) disiik, sinekligi yiksek
oldugu zamanda disik sertlige sahiptir. Ancak mekanik alagimlama teknikleri
sayesinde, mikro yapida meydana gelen incelmeden dolayr hem ¢ok sert hem de
sinekligi yiksek malzemeleri tretmenin mimkin oldugu literatirden bilinmektedir
(Chiangve ark. 2009; Shen ve ark.2001).

Gecis metali ihtiva eden otektik st Al-Si alagimlan sahip olduklari ustiin
mekanik ozelliklerden dolay1 ilgi ¢ekmektedir (Srivastava ve ark. 2002). Otektik iistii
Al-Si alagimlarina demir gibi ge¢is metallerinin eklenmesi, yiiksek sicakliklarda, hem
aginma direncini hem de gerilme dayanimini artirmaktadir. Bu gibi 6zelliklerinden
dolay1 Fe katkili aliminyum alagimlarinin ticari kullanimi giiniimiizde mevcuttur
(Srivastava ve ark. 2002). Ekonomik ag¢idan da aliminyum alagimlarinda demirin
kullanilmasi tercih edilen bir durumdur (Ma ve ark. 2010). Demir ilavesi, yukarda
sayilan olumlu katkilarinin yanisira, Al-Si alagimlarinin 6zelliklerini olumsuz yonde de
etkileyebilmektedir. Ornegin, demir, katilasma esnasinda Al ve Si ile cesitli metallar
arast bilesikler olusturabilmektedir. Kirilgan bir dogaya sahip bu metaller arasi
bilesiklerin ¢ogu, son urinin mekanik ozellikleri agisindan olumsuz sonuglar
dogurabilmektedir.

Demirin aliminyum igerisinde ¢oziintirluginin ¢ok diisiik olmasi yapi igerisinde
demir igerikli metaller-aras1 bilesiklerin olugmasina neden olur (Srivastava ve ark.
2002). Yapt igerisinde olusan sert Al-Si-Fe metaller-arast bilesigi aginma direncini
artirirken bu bilesik tanelerinin incelmesi ve aliminyum matrisi i¢inde homojen bir
sekilde dagilmasi ise yuksek sicaklik dayaniminin artmasina neden olur (Cho ve ark.
1998). Ancak, demir igerikli metaller arasi bilesikler buylik bloklar halinde ve ignemsi
yapilar seklinde olugsma egilimindedirler. Bu da malzemenin mekanik o6zelliklerini
olumsuz yoénde etkilemektedir (Huang ve ark. 2009). Bu durumda, metaller-arasi
bilesiklerin, birincil Si tanelerindekine benzer bir sekilde, morfojilerini degistirmek ve

boyutlarini kiigiiltmek biyilkk 6énem tagimaktadir (Rajabi ve ark. 2008b;). Ozellikle



buyik Si bloklar ile ignemsi yapidaki Fe igerikli fazlarin inceltilmesi ve sekil
bakimindan modifiye edilmesine yonelik mikro yapi optimizasyonu 6énemli bir ¢aligma
alant haline gelmistir. Yuksek dayanim ve iyi bir siineklik elde edebilmek igin birkag
strateji Onerilmektedir. Bu stratejilerin ilki, alagima heterojen ¢ekirdeklenmeyi artirmak
ve birincil Si bloklarinin olugumunu azaltmak amaciyla Na, Sr, Nd, Ca, P, Sb gibi
modifiye edici elementlerin katilmasidir. Ikincisi, Fe igerikli fazlarin olumsuz etkilerini
notrlemek amaciyla “nétrleyiciler” diye isimlendirilen Mn, Cr, Be, Sr, Ca, Co, K v.b
elementlerin alasima az miktarda katilmasidir, Ugtinciisii ise, katilasma esnansinda
soguma hizinin artirtlmasidir (Hou ve ark. 2009). Yukarida da bahsedildigi gibi soguma
hizinin mikro yap1 olusumu uzerinde 6nemli etkileri mevcuttur. Bazi arastirmalardan
elde edilen sonuglara gore, yerel soguma hizina bagli olarak AlsFe, AlgsFe, AlnFe,a-
AlFeSi ve PB-AlFeSi v.b farkli kararli veya yart kararli metaller arasi bilesikler
olusabilmektedir (Zhang ve ark. 2009; Allen ve ark. 1998). Bunlarin disinda, 6tektik
usti Al-Si-Fe alagimlarinda, mikroyapi homojenligi artirmak ve so6z konusu kaba Si ve
Fe igerikli metaller arasi bilesiklerin boyutlarini kugiltme de oldukca etkili olan
metotlardan birisi de mekanik alasgimlama yontemidir. Kim ve ark. (2000), mekanik
alagimlama yontemi ile Fe-at.%33Si toz alagiminin basarili bir sekilde tretmiglerdir. 10
saatlik ogiitme sonrasinda tozlarin pargacik boyutunun 15 pum'den 2 pm'ye diigdiigiini
gozlemlemiglerdir. Ayrica, X-1g1n1 kirinimi analizlerinde, 6giitme stresi arttikga FesSi
ve FesSiz fazlarina ait karakteristik piklerin genisledigini ve siddetlerinin azaldigini
saptmiglardir. Bu durum, s6z konusu fazlarin, kristal boyutlarinin kiigiilmesi ve i¢
gerinimin artmasi olarak yorumlanmigtir. Kang ve ark. (2011), yiksek enerjili bilyeli
ogutme yonteminiyle otektik tstii Al-20Si1 tozlarini treterek, 6giitme stresinin tozlarin
tane boyutu Uzerine etkilerini incelemiglerdir. Buna gore, Al ve Si tozlarimin 10 dk.
ogiitme sonrasinda tane boyutunda artig gézlenirken, 6giitme siiresinin artmastyla (20 ve
30 dk.) pargacik boyutunun hizli bir sekilde azaldig gorilmustir. Bununla birlikte
ogitme suresinin daha da artinlmasinin pargacik boyutunda belirgin bir degigsmeye
sebep olmadigr belirlenmigstir. Ancak toz alagimlarin homojenligin buyik oranda arttig1
gorilmugtir. Buna bagl olarak, par¢acik boyutunun diigiik ve homojen mikroyapiya
sahip toz alagimlarda sertlik degerinin de yikseldigi bulunmustur. Zuo ve ark.(2003).

yiiksek enerjili gezegensel bilyeli 6giitme yontemi ile Fe-Si ve Fe-Si-Al tozlarini tretip



tavlama yaparak, tavlama slresinin tozlarin tane boyutu Uzerine etkilerini ve
incelemiglerdir. Buna gore ogutilmus tozlar 573-973K de 30 dk yapilan tavlama
sonucu tane boyutunda belirli sicakliga ulaginca artma gozlemlenmigtir. Ayrica 6rgi
gerinimlerinin artan 6giitme zamani ile birlikte arttigini saptanmigtir. Lianga ve ark.
(2013). yiiksek enerjili bilyeli 6gutme yontemi ile Al-7ag.%Si-0.3a8.%Mg tozlarini
ureterek toz parcaciklarin mikrosertlik ve mikroyapisal degisimlerini arastirmiglardir.
Farkli miktarda Si eklenerek ogitilen tozlarin Si miktarinin degistirilmesinin tane
boyutu tizerine etkileri incelenmistir. Buna bagli olarak ogutiilen tozlardaki Si igeriginin
artmasi Al(Si,Mg) matrisinin degisimine neden oldugu ve ortalama tane boyutunun
azaldig1 saptanmustir. Ogiitiilen toz parcaciklarinda Si par¢aciklarindaki istif hatalarinin
olusumu 6gutme sirasinda meydana gelen plastik deformasyonu gostermektedir.

Ote yandan bilyeli 6giitme ile iiretilen tozlarin endistride kullanilabilmeleri igin
cogunlukla hacimsel urtin haline getirilmeleri gereklidir. Bu konuda yapilan ¢aligmalar
soguk ve sicak peklestirme iglemleri olmak Uzere iki ana baglik altinda toplanabilir.
Sicak peklestirme islemleri geleneksel soguk islemlerine gore, sinterleme 6zellikleri 1yi
olmayan malzemelerin pekistirilmesinde, tam yogunluklu urin elde edilmesinde,
yiksek dayanim ve sertlik elde edilmesinde daha avantajli konumdadirlar. Sicak
peklestirme islemleri arasinda sicak presleme, sicak izostatik presleme, sicak
ekstriiziyon, v.b sayilabilir. Sicak presleme yontemi, hem metalik hem de metalik
olmayan tozlarin peklestirilmesinde siklikla kullanilan bir yontemdir. Eriyik egirme ve
puskirtme (spray) yontemleri ile Uretilmig trinler de sicak presleme yontemi ile
hacimsel hale getirilmeye misaittirler (Beeley 2001). Tozlarin preslenmesi ve
sinterlenmesi islemleri ayni anda yapildigindan tretim siireci geleneksel soguk presleme
islemlerine gore daha kisadir. Ayrica sicakligin ve basincin ayni anda uygulanmast
sebebiyle s6z konusu teknik iglenmesi zor malzemelerin bir¢gogunda teorik yogunluga
yakin yogunluk degerlerinin elde edilmesi i¢in elveriglidir. Metal pargalarinin plastik
deformasyona kars1 direnglerinin artan sicaklikla hizli bir sekilde digsmesinden dolayi,
sicak presleme yontemlerinde ¢ok daha az basinglar yeterli olabilmektedir. Bunun
yani sira, sicak presleme yoluyla yapilan yogunlagtirma islemlerinin toz
karakteristiklerine (sekil, boyut, boyut dagilimi vb.) duyarliligi daha azdir (Upadhyaya
2002).



Literatirde yapilan c¢aligmalar, metalik toz veya kiigik parcalarin hacimsel
malzeme haline getirilmesi strecini etkileyen pek ¢ok parametrenin (sicaklik, basing,
zaman, ¢alisma atmosferi vb.) varligini, farkli malzeme gruplan i¢in ¢ok farkli
tekniklerin gelistirildigini, bu baglamda konunun bagli bagina bir arastirma alani
oldugunu ortaya koymaktadir. Biyiikk yatirim maliyetleri gerektiren sicak izostatik
presleme teknikleri bir yana birakilacak olursa, ¢ok daha ucuz olmasi ve kolay
uygulanabilirligi dikkate alindiginda sicak hidrolik presleme yontemi, tez kapsaminda
uretilecek toz formundaki alagimlarin hacimsel malzeme haline getirilmesi amacina
yonelik olarak tercih edilebilecek yontemler arasinda 6ne ¢ikmaktadir.

Buraya kadar ozetle, otektik st Al-Si  alasimlarinin  teknolojideki
kullanimindan, bilyeli o6giitme yonteminden, AI-Si alagimi igerisindeki kaba Si
fazlarinin modifikasyon yontemlerinden ve Fe elementinin Al-Si alagimlarinin mekanik
ozelliklerine katkilarindan bahsedilmistir. Ayrica toz olarak uretilen Al-Si alagimlarinin
hacimsel forma getirilis siirec¢lerinden bahsedilmigtir.

Tez kapsaminda, yiiksek Si igerikli Al-xSi-5Fe (x=20, 25, 30) alagimlarin
yiksek enerjili bilyeli 6gitme yontemiyle tretimi gerceklestirilmistir. Daha sonra,
uretilen tozlar, sicak presleme yontemiyle 400 °C'de hacimsel forma getirilmigtir. Elde
edilen alagimlarda Si miktarinin mikro yapi, kristal yapt ve mekanik 6zellikler agisindan
Al-xSi-5Fe alagimina etkileri SEM, XRD ve Derinlik Duyarlik Mikrosertlik yontemleri
ile analiz edilmistir. Ayrica, tozlarin sinterlenmesi esnasindan es zamanli olarak

mikrosertlik deneylerinin yapilmasi literatirde ilk kez gergeklestirilmistir.



2. KURAMSAL TEMELLER

2.1 Alasim Uretim Teknikleri

GinUmuzde hali hazirda kullanilan pek ¢cok alasim Uretim teknigi mevcuttur. Bu

tekniklerin tercihi, Uretilecek alasimin endustrideki kullanim amacina gore belirlenir.

2.2. Geleneksel Katilastirma Teknikleri

2.2.1.Kum Kaliba Dokim Teknigi

En basit ve populer dokim teknigi olup ylzyillardir kullaniimaktadir(Sekil 2.1).
Ayrica, aliminyum alasimlarinin dékim ydntemleri icinde de en yaygin olarak
kullantlanidir. Kum kaliba dokim, genellikle az sayidaki dokim parcalarinin, karmasik
macalara sahip parcalarin, blyik boyuttaki parcalarin ve yapi elemanlarinin dékiminde
kullanihr (Kinikoglu 2001). Bu teknikle dretilen Grtnlerin kalitesi, metal ile kalip
malzemesi arasinda meydana gelebilecek reaksiyonlari dnlemeye baghidir. Bunun igin

kum karisimina olasi kimyasal reaksiyonlari dnleyen cesitli elementler katilir.

Sekil 2.1. Kum kaliba dékim teknigiyle Uretilen parcalar



2.2.2. Metal Kaliba D6kim Teknigi

Bu teknikte, erimis metal/alasim, metal bir kaliba yercekimi, disuk basing veya
merkez kac kuvvet etkisiyle doldurulur (Sekil 2.2). Ayni alasimin metal kaliba
dékiminde, kum kaliba gore daha hizli sogumanin etkisiyle daha ince bir tane yapisi ve
daha yuksek dayanim elde edilir. Metal kaliba dékilen pargalarda, kum Kkaliba
dokulenlere gore bliziilme ve gaz gozenekleri daha azdir. Buna karsilik metal kaliplarda
boyut sinirlamasi vardir ve karmasik parcalarin bu yontemle dékilmesi giic, hatta bazen

imkansizdir.

Sekil 2.2. Parca tretiminde kullanilan kalici metal kalip 6rnegi

2.4. Mekanik Alasimlama (Bilyeli Ogitme) Teknikleri

Mekanik alasimlama (MA) veya diger bir deyisle bilyeli égutme, toz karisimi
halinde bulunan malzemelerden, homojen yeni bir malzeme Uretimine olanak saglayan
bir toz isleme teknigidir. John Benjamin ve meslektasi Paul D. Merica, 1966 yilinda
International Nickel Company (INCO) arastirma laboratuvarinda bu teknigi
gelistirmislerdir. Bu teknik, gaz turbini uygulamalarinda kullanilan nikel esasl oksitli
stiper alasim lretmek icin yaptlan uzun bir arastirmanin sonucunda ortaya ¢ikmistir. Bu
alanda yapilan calismalar, giinimiize kadar 6nemli asamalar kaydederek, gerek bilimsel
gerekse endistriyel alanda hatiri sayilir bir yer edinmistir. Giunimiuzde artik, mekanik

alasimla teknigi, metal, seramik, polimer ve kompozit gibi pek ¢cok malzeme grubunun



tretiminde etkin olarak kullaniimaktadir. Cizelge 2.1°de mekanik alasimlama tekniginin

cesitli Gstlin yanlari 6zetlenmistir.

Cizelge 2.1. Mekanik alasimlamanin 6zellikleri
ikincil fazlarin (genellikle oksit ) ince dagilimli olarak iretilmesi
Kati ¢dzinirluk sinirlarinin asiimasi
Tanelerin nanometre boyutlarina kadar inceltilmesi
Yeni kristal ve quazikristal fazlarin sentezi
Amorf fazlarin elde edilmesi
Alasimlanmasi zor olan elementlerin alasimlanma olanagi
Dusik sicakliklarda kimyasal reaksiyonlar olusturabilme

Kararli yapidaki intermetalliklerin kararsiz hale getirilmesi

Tozlarin, mekanik olarak alasimlanmasinda kullanilan 6gitme cihazlarinin farkli
tipleri vardir. Bu cihazlar daha c¢ok 6glitme enerjilerine, kapasitelerine veya ilave
ekipmanlarina gore farklilasir (Suryanarayana 2008). Guniumizde endlstride ve
laboratuvar calismalarinda kullanilan en yaygin mekanik alasimlama sistemleri, SPEX
calkalamali 6gutme, gezegensel bilyeli 6gitme, atritor 6glutme, ticari 6glitme ve yeni
dizayn 06gutme sistemleridir. Bunlar arasinda gezegensel bilyeli 6gdlitme en yaygin
olarak kullanilan sistemdir ve tez kapsamindaki toz alasimlarin Gretiminde

kullaniimistir.

2.4.1. Gezegensel bilyeli 6gutme (Planetary ball mills)

MA deneylerinin yapildigi en populer 6§gitme ydntemlerinden biridir. gezegensel
bilyeli 6gutmede ayni anda birka¢ yiz gram toz &gutilebilir (Sekil.2.3a). Gezegensel
bilyeli 6gutme sistemi ismini, haznelerin (kavanoz veya kap) gezegensel
hareketlerinden almaktadir. Yani hazneler bir merkez etrafinda ddnerken, ayni anda
kendi eksenleri etrafinda da déner. Bu donmeler esnasinda, iki tirli merkezka¢ kuvveti
olusur. Ancak, olusan merkez ka¢ kuvvetleri birbirine ters yondedir. Hazne kendi ekseni

etrafinda donerken, bilye ve tozlar, merkez ka¢ kuvveti etkisiyle hazne duvarlarina
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yapisir. Haznelerin ters yonde bir eksen etrafinda donmesiyle de olusan ters yonli
merkezkag kuvveti, bilyelerin hazne igerisinde agsag1 diserek diger bilyelerle
carpigmasina sebep olur. Bu carpigmalarin etkisiyle, bilyeler arasinda kalan toz
numunelerin 6gutiilmesi/alagimlanmasi gerceklestirilmig olur (Sekil.2.3b).

Yeni nesil gezegensel bilyeli 6giitme cihazlarinda, haznenin kendi ve bir eksen
etrafindaki dénme hizlar birbirinden bagimsiz olarak kontrol edilebilmektedir. Ogiitme
hazneleri ve bilyeler, akik, silisyum nitrit, sinterlenmis korindon, zirkonyum dioksit,
krom ¢elik, Cr-Ni ¢elik, tungsten karpit ve plastik poliamit gibi farkli materyalden
yapilmaktadir. Bu tip oglutme sistemlerinde, bilyelerin ¢izgisel hiz1 SPEX salinimli
ogitmeden daha hizli olsa bile, SPEX salinimli 6gutmede bilyelerin ¢arpigma siklig
¢ok daha fazladir. Bu yizden SPEX salinimli ¢gitme ile kiyaslandiginda, Fritsch

Pulverisette’in daha dustk enerjili 6gutme oldugu diistinilebilir.
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Sekil 2.3.(a) Fritsch Pulverisette P-5 dort istasyonlu (hazne) 6gitme mili (b)
Bilyeli 6gitme sirasinda bilyelerin hareketinin sematik olarak resmi. Courtesy of

GilsonCompany, Inc.,Worthington, OH. (Suryanarayana 1998).
2.4.2. Ogiutme Parametreleri
MA kompleks bir Gretim ydntemi oldugundan, istenilen faz ve/veya mikro yapi

elde edebilmek icin pek cok degiskenin optimizasyonunu zorunlu kilar. Uretilen tozlara

etki eden bazi 6nemli parametreler asagida verilmektedir (Suryanarayana 2001).
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*Oglitme tipi

*Qgiitme haznesi
*Ogiitme(isleme) hizi

*Ogiitme zamam

*Qgiitme haznesinin tipi ve boyutu
*Toz-bilye agirlik orant

*Kabin doluluk orani

*Qgiitme atmosferi

*Islem kontrol kimyasallari ve

*Oglitme sicakligidir

Bu islem degiskenlerinin hepsi tamamen bagimsiz degildir. Oregin, en uygun
ogiitme zamani optimize etmek i¢in, 6giitme tipi, 6gutme haznesinin boyutu, 6giitmenin
sicaklig1 ve bilye - toz oran1 gibi pek ¢ok parametrenin birlikte kontrol edilmesi gerekir.

Bundan sonraki bolimde, s6z konusu parametreler ayrintili olarak irdelenecektir.

2.4.2.1. Ogiitme Tipi

Bolim 2.4.2°de de bahsedildigi tizere, farkli 6gitme tipleri mevcuttur. Bu
ogiutme tipleri, 68itme hizlarina, sicaklik degisimini kontrol etme kabiliyetine veya
uretilen tozdaki kontaminasyon oranin1 en aza indirebilme kabiliyetlerine gore
farklilagir. Uretilecek olan tozun tipine, miktarina veya olusturulmak istenen yapiya
gore, en uygun ogiitme tipi secilebilir. Omegin, SPEX salimimli 6giitme karistiricilar
cogunlukla alagimi ayirma amagli kullanilirken, Fritsch Pulverisette gezegensel veya
atritor bilyeli oglutme sistemleri, biiyilk miktarlarda toz tretmede kullanilir. Diger bir
ifadeyle, ogutme sistemleri 6zel uygulamalara gore dizayn edilirler. Cizelge 2.2’de,
urtin miktarina gore kullanilan 6giitme tipleri verilmektedir.

Cizelge 2.2. Farkli 6gitme tiplerinin tipik kapasiteleri (Kerr 1993).

Ogiitme tipi Ornek agirhik
Karistirier 6giitme (Mixer mills) 2-20g
Gezegensel oglutme 4-250¢g
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Atritor 6giitme 0.5-100 kg
Tek-Bilyeli 6giitme  (Uni-ball mill) 4-2000g

2.4.2.2. Ogiitme Haznesi

Ogiitme esnasinda, bilyeler, haznenin i¢ geperlerine ¢arparak hazneyi asindirir.
Asinmadan dolayr ¢eperlerden kopan pargalar ise, tozun kimyasal kompozisyonunun
degismesine sebep olur. Bu nedenle, 6gitme haznesi yapiminda kullanilacak malzeme
secimine dikkat edilmesi gerekir. Eger 6giitme kabinin yapiminda kullanilan malzeme,
toz malzemesinden farkli ise, kabin i¢ g¢eperlerinden kopan parcaciklar tozu kirletir.
Ogiitme kab1 yapiminda kullanilan malzemeler gogunlukla; sertlestirilmis celik, takim
celigi, sertlestirilmis krom c¢eligi, tavlanmig gelik, paslanmaz ¢elik, tungsten karbir
(WC)-kobalt (Co), WC kaph c¢elik ve yatak celigi gibi aginmaya karst dayanikli
malzemelerdir (Di ve ark. 1991). Belirli amaglar i¢in bakir (Cu) (Suryanarayana ve ark.
1999), titanyum (Ti) (Chu ve ark. 1992), sinterlenmis korondum, itriya ile stabilize
edilmis zirkonya (YSZ) (Tokimitsu 1997), kismi olarak kuvvetlendirilmis zirkonya-
itriya (Yen ve ark. 1996; Yen ve ark. 1997), safir (El-Eskandarany ve ark. 1994a; El-
Eskandarany ve ark. 1994b), akik tasi (Ohtani 1997; El-Eskandarany 1996), sert
porselen, silisyum nitrit (Si3Ng) (Abe ve ark. 1996), ve bakir (Cu)-berilyum (Be)
(Fukunaga ve ark. 1990; Sakurai ve ark. 1994) gibi malzemeler de ogitme kabi
yapiminda kullanilmaktadir. Ogiitme kabinin yapiminda kullanilan malzeme kadar
kabin sekli ve ozellikle kabin i¢ dizayni da 6nemlidir. Hem diiz kenarli hem de yuvarlak
kenarli 6gitme kaplarnt mevcuttur. Alagimlama isleminde, diz tabanli kaplar oval
tabanli kaplara gore daha fazla tercih edilmektedir (Harringave ark. 1992). Mekanik
alagimlanmig Si-Ge karigiminda, istenen siddet ve yogunlukta (111) XRD piki elde
edebilmek i¢in, diiz tabanli kaplarda 9 saat ogiitmek gerekirken, bu siire oval tabanli

kaplarda 15 saate kadar ¢gikabilmektedir.
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2.4.2.3. Ogiitme Hiz1

Daha hizl1 ve daha yiiksek enerjili 6gutme sistemlerinde tozlarin alagimlanmasi
daha kolaydir. Fakat maksimum hiza ulasabilmeyi, 6giitme sisteminin dizaynina bagl
olarak belli sinirlamalar engel olur. Ornegin, geleneksel bir bilyeli 6giitmede, dondiirme
hizinin artmast bilyelerin hareket hizint da artiracaktir. Kritik bir hizin tizerinde, bilyeler
haznenin i¢ duvarlarina ¢ivilenir ve asagiya digmediklerinden herhangi bir ¢arpma
kuvveti olugturmaz. Bu yuzden bilyelerin hizinin, maksimum yiikseklikten digerek
maksimum ¢arpigma enerjisi uretebilmesi igin bu kritik hiz degerinin altinda olmasi
gerekir.

Maksimum hiz i¢in bir diger sinirlama ise kabin sicakliginin yiksek hizlara
(veya ogutme siddeti) ¢ikildik¢a artmasidir. Bu sicaklik artigi, tozlarin alagimlanmast
veya homojenlestirilmesine katkida bulunmak i¢in difiizyonun gerekli oldugu
durumlarda avantajli olabilir. Fakat bazi1 durumlarda sicakliktaki bu artis, ¢okelmeyi
veya kristallenmeyi tetikledigi igin dezavantajli olmaktadir. Bu durumda, 6giitme
esnasinda olugmus olan agir1 doymus kati1 ¢ozeltiler veya yari-kararli fazlar sicakligin
etkisiyle bozunabilir. (Kaloshkin ve ark. 1997). Ek olarak, yiiksek sicakliklarda
tozlardaki kontaminasyon orani artabilir. Yiksek ¢giitme hizlarinda, olusan nanokristal
yapilarin kristal boyutunda artis ve kristal yapilarindaki i¢ zorlanmalarinda azalma
gozlenmistir (Kuhrt ve ark. 1993).

Calka ve ark. (1993) farkli enerji seviyelerinde ogitilen (Uni-Ball 6giitmedeki
miknatisin pozisyonunu ayarlayarak) vanadyum ve karbon tozlarinin son bilesiminin
tarkli oldugunu bildirmislerdir. Bu ¢alismada, ¢cok dugstuk 6giitme enerjisinde (hizinda)
ogutilen amorf karbon ve nano boyutlu vanadyum taneciklerinden olusan tozlar,
tavlama sonucunda ya V;C ya da V+VC karisimi formuna dontsmiistiir. Orta enerji
seviyesinde, ogitilen nanoyapili tozlarin tavlanmasiyla VC yapist elde edilmistir.
Yiksek enerji seviyesinde ise, VC yapist direkt olarak 6giitmeyle olugsmustur. Benzer

sekilde, Ni-Zr tozu, yiiksek enerjili 6glitmelerde tamamiyla amorf yapiya dontstrken,
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orta ve dusik enerjili 6gitmelerde amorf ve kristal fazlarinin bir karigimi olarak elde

edilmistir (Calka ve ark. 1993).

2.4.2.4. Ogiitme Siiresi

Ogiitmenin zamani en onemli parametredir. Genellikle, en uygun o6giitme
zamani, tanelerin kirilma ve soguk kaynaklanmasi arasindaki dengenin saglanmasi i¢in
gerekli olan siiredir. Thtiya¢ duyulan optimum o6giitme siiresi, 6giitme tipine, dgiitme
hizina, toz-bilye oranina ve 6gitmenin sicakligina baglidir. Bu nedenle optium 6giitme
suresini belirlemek i¢in, yukarida bahsedilen parametrelerin uygun kombinasyonunun
secilmesi gereklidir. Her ne kadar 6glitme stresinin artmasi tane boyutunun azalmasina
yardimci olurken, toz gerekenden daha uzun zaman 6gutalir ise, bazi arzu edilmeyen
fazlarin veya kontaminasyonlarin olugmast da muhtemeldir (Suryanarayana 1995). Bu
yizden, tozlari uzun sire 6giitmek yerine, istenilen 6zelligin elde edilebilecegi en uygun

surede oglitmek gerekir.

2.4.2.5. Ogiitme Ortam

Sertlestirilmis ¢elik, takim c¢eligi, sertlestirilmis krom celik, tavlanmig celik,
paslanmaz ¢elik, WC-Co ve yatak ¢elik 6guitme ortami igin kullanilan materyallerin en
yaygin tipleridir. Ogiitiilen tozda yeterli garpisma kuvveti olusturabilmek igin bilyelerin
yeterli yogunluga sahip olmasi gereklidir. Ancak, 6gutme kabinda oldugu gibi, bilyeler
i¢in de baz1 6zel materyaller kullamlabilir. Ornegin, bakir (Cu) (Suryanarayana ve ark.
1999), titanyum (Ti) (Chu ve ark. 1992), niyobyum (Nb) (Larson ve ark. 1977),
zitkonyum (ZrO,), (Biswas ve ark. 1996; Katamura ve ark. 1996), akik (Ohtani ve
ark.1997; El-Eskandarany 1996), itriya ile stabilize edilmis zirkonya, (YSZ) (Tokimitsu
1997), kismi kuvvetlendirilmig zirkonya + itriya (Yen ve ark. 1996; Yen ve ark. 1997),
safir (El-Eskandarany ve ark. 1994a; El-Eskandarany ve ark. 1994b), silisyum nitrit
(Si3Nig)(Abeve ark. 1996), ve Cu-Be (Sakuraive ark. 1994) gibi 6zel malzemeler
kullanilabilir. Mimkin oldugunca kontaminasyonu onlemek i¢in Ogiitme kabinin ve

bilyelerin aynt malzemeden yapilmis olmasi arzu edilir.
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Bilyelerin boyutu ayni zamanda, 6gitme verimini de etkilemektedir. Genel
anlamda, agir bilyeler daha fazla carpigma enerjisini tozlara transfer edeceginden,
ogiutmede buyik boyutlu (ve yiikksek yogunluklu) bilyelerin kullanilmasi daha
uygundur. Ayrica, tozun son bilesiminin, kullanilan bilyelerin boyutuna bagli oldugu
da bilinmektedir. Ornegin, toz Ti-Al karistminda 6giitme igin 15 mm capli bilyeler
kullanildig1 zaman titanyumda aliiminyumun kati bir ¢ozeltisi olusmustur. Ote yandan,
20 ve 25 mm ¢apli bilyeler kullamildiginda, uzun 6gttme siirelerinden sonra bile sadece
titanyum ve aliminyum fazlarin bir karistmi gézlenmistir (Lai ve ark. 1998). Yapilan
diger caligmalarda, 3/4 ing ¢apli bilyeler kullanilarak tretilen Ti-Al alagimindaki amorf
faz olusumunun, 3/16 ing ¢apli ¢elik bilyeler kullanilarak uretilenden daha hizli oldugu
gozlemlenmigtir. (Watanabe ve ark. 1991; Park ve ark. 1992). Aslinda, 0Ogltmenin
buyik celik toplar ile yapildigi bazi durumlarda, amorf fazdan ziyade sadece kararli
kristal bilesikleri olugsmustur (Watanabeve ark. 1991). Bir diger arastirmada, Ti-Al toz
karigimi 5 ya da 8 mm c¢apl bilyeler kullanilarak ogutilduginde bir amorf fazin
olustugu, 12 mm ¢apl toplar kullanildiginda ise amorf faz olugmadig bildirilmistir
(Park ve ark. 1992; Guo ve ark. 1992). Daha kiigiik bilyelerin tercih edildigi Pd-Si
sisteminde de amorf faz olusumunda benzer durumla kargilagilmigtir (Padella ve ark.
1991). Literatiirde, daha kugiik bilyelerin, sturtiinme hareketi urettigi i¢in amorf faz
olusumunu artirdig1 gosterilmistir. Buradan ozetle, “yumusak’ (soft) ogiitme
sartlarinin (bir bagka ifadeyle, kiciik bilye boyutlu, daha disik enerjili ve daha disik
bilye — toz oranli 6giitmelerde) amorfizasyon veya yari kararli faz olugsumunu artirdigt
sonucuna vartlmistir (Suryanarayana ve ark. 1999; Atzmon 1990; Gerasimov ve ark.
1991; Liu ve ark. 1997).

Cogu arastirmact genellikle 6gutmede kullanilan bilyelerin ayni ¢apta olmasini
tercih etsede, farkli ¢aplara sahip bilyelerin kullanildigr ¢aligmalar da vardir (Atzmon
1990). Farkli g¢aplarda bilyeler kullamildiginda en yuksek carpigma enerjisinin elde
edilecegi ongorilmiistiir. Ogiitmenin ilk safhalarinda 6giitillmiis toz, bilyenin yiizeyini
soguk kaynaklama seklinde kaplar (Gavrilov ve ark. 1995). Bu durum, bilyelerin daha
fazla asinmasini Onleyerek, tretilen tozun kontaminasyon oranini disiirmesinden dolay1
avantajlidir. Ancak bu tabakanin kalinlig1 heterojen bir tGriin olusumunu 6nlemek i¢in

minimum tutulmalidir (Gilman ve ark. 1995). Ote yandan, bilyeden ayristirilmasi
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olduk¢a zor olan s6z konusu toz tabakasi, Uriin verimini dusirmesi agisindan bir
dezavantaj da olusturmaktadir. Farkli ¢aptaki bilyelerin birlikte kullanildigi 6giitmelerde
ise, soguk kaynaklanma ve bilyelerin iizerine toz yapigsmast durumunun minimum
diizeye indirildigi rapor edilmistir (Takacs ve ark. 1994). Bu durum, literatirde tam
olarak agiklanamasa da, farkli buyutklikteki toplarin urettigi makaslama kuvvetlerinin,
bilyelerin ylzeyindeki tozu ayirmaya yardimei olmasiyla agiklanabilir.

Aymi buyuklikteki ogiitme bilyelerinin, oval ya da diz tabanli haznelerin her
ikisinde de iz olusumuna neden oldugu goézlenmistir. Sonug olarak, bilyeler, yiizeylere
rastgele carpmak yerine, 1yl tantmlanmis bir yoriingede donerler. Bu yiizden, bilyelerin
rastgele hareketini saglamak i¢in, farkli ¢aptaki bilyelerin birlikte kullanilmasi gerekir

(Takacs ve ark. 1996).

2.4.2.6. Bilye - Toz Agirlik Oram

(Cogu zaman yiikleme orani olarak adlandirilan, Bilye-Toz agirlik oran1 (BTO)
ogutme iglemini etkileyen onemli bir degiskendir. Bu oran, farkli arastirmacilar
tarafindan 1:1 (Watanabe ve ark. 1991) ile 220:1 araliginda cesitlilik gosterebilir (Kis-
Varga ve ark. 1996). Genel anlamda, SPEX salinimli 6giitmedeki gibi kigiik kapasiteli
bir ogitmede, ¢ogunlukla 10:1 BTO oram tercih edilir. Fakat atritor gibi buyik
kapasiteli sistemlerde, 50:1ile 100:1 araliginda degisen yuksek bir BTO kullanilir.

Bilye-toz orani, ¢giitillen tozlarda 6zel bir faza ulagsmak i¢in gerekli olan zamani
onemli olciide etkiler. En yiiksek BTO, en kisa zamam gerektirir. Ornegin, bir SPEX
saliimli 6gitme sisteminde, ogutilen Ti- ag.%33 Al toz karigiminda amorf fazin
olusumu, 10:1 BTO’ da 7 saatte, 50:1 BTO’da 2 saatte elde edilirken, 100:1 BTO’da 1
saatte elde edilebilmektedir. Bilye-toz agirlik oranindaki artistan dolayi, birim zamanda
carpigma sayist artar ve boylece toz pargaciklarina daha ¢ok enerji gegisi olur. Bu
yiuzden alasimlama ¢ok hizli meydana gelir. Birgok aragtirmaci benzer sonuglarn elde
etmistir. Ayrica, yiksek enerjiden dolayr Uretilen 1s1, tozun yapisini da degistirebilir.
Hatta, olusan sicaklik yeterince yiiksek oldugu durumlarda, olusan amorf fazlar

kristallesebilir.
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Yukarda bahsedildigi tizere, yumusak ogitme sartlari yari-kararli fazlar
olustururken (diisuk BTO, diisik donme hiz1 gibi), agir (hard) 6gutme sartlart kararl
fazlarin olusmasina sebep olur. Oregin, Zr-Co kanisiminda agir 6giitme sartlar1 altinda
kararl1 kristal fazlar elde edilirken, yumusak 6giitme sartlari altinda amorf fazlarin elde
edildigi bildirilmigtir (Gerasimov ve ark. 1991). Benzer sonuglar diger metal alagim
sistemleri i¢in de rapor edilmistir (Suryanarayana ve ark. 1999; Guo ve ark. 1994; Liu
ve ark. 1997). Ornegin, Cu-In-Ga-Se toz sisteminde, yari-kararli kiibik faz disik
BTO’da, kararli tetragonal faz ise daha yiiksek BTO’da olugmaktadir.

2.4.2.7. Kabm Doluluk Oram

Tozlarin etkin bir sekilde alagimlanmasi, ¢arpisma kuvvetiyle dogrudan ilgili
oldugundan, 6giitme kabinin, bilyelerin ve tozlarin serbest olarak hareket edebilmesine
olanak saglayacak bir bosluga sahip olmasi gerekir. Bu yiizden kap doluluk orani
onemlidir. Eger toz ve bilyelerin miktar1 ¢ok kiigiikse, tiretim orami diser. Ote yandan,
eger toz ve bilye miktarn gerekenden fazla olursa, bilyeler i¢in yeterli hareket alani
kalmayacagindan, c¢arpigma enerjisi diigecektir. Bu sebepten, kabin doluluk oraninin

yaklasik olarak %50 olmasina dikkat edilmesi gerekir.

2.4.2.8. Ogiitme Atmosferi

Ogiitme atmosferinin en belirgin etkisi tozun kontaminasyonu iizerinedir. Bu
yizden tozlar, ya havast bosaltilmis kaplarda ya da Helyum (He), Argon (Ar) gibi inort
gazlar ile doldurulmus kaplarda ogutular. Yiksek safliktaki Argon (Ar) tozun
kontaminasyonu ve/veya oksidasyonunu oOnlemek i¢in kullamlan en yaygin gazdir.
Nitrojen de oksidasyonu 6nlemek veya en aza indirmek i¢in kullanilan bir diger gazdir.
Fakat nitrojenin titanyum veya titanyum alagimlar gibi reaktif tozlar ile kullanilmasi
dogru degildir. Oksijen atmosferinde 20 saat boyunca ogutilen Ti-48AI-2W (at.%)
tozlarinin ag. %1,5 oranminda oksijen topladigi rapor edilmistir. Ayni tozun, nitrojen
atmosferinde ayni siirede ogitillmesinde toplanan oksijen miktarinin ag.% 4,7 olarak

gozlenmesi agiklanmast zor bir durumdur (Goodwin ve ark. 1996).
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Normal olarak tozlarin, ¢gitme kabi igerisine doldurma ve bosaltma iglemi
atmosfer kontroli eldivenli kutu (glove box) i¢inde yapilir. Bazi arastirmacilar ise,
ogutme iglemini eldivenli kutu igerisine yerlestirilmig cihazlar ile yapmaktadir.

Ogiitme islemlerinde 6zel amaglar i¢in farkli atmosferler tercih edilebilir.
Ornegin, nitriir iiretiminde nitrojen ve amonyak atmosferleri kullanilirken (Miki ve ark.
1992; Calka ve ark. 1992), hidrur tiretiminde hidrojen atmosferi kullanilmaktadir (Chen
ve ark. 1996). Ozellikle dogada reaktif olan tozlar igin 6giitme kabindaki hava varlig
tozda nitriir ve oksit olusumuna sebebiyet verir. Bu tir tozlar igin ¢giitme siiresince
tepkimesiz bir atmosfer kullanilmasina dikkat edilmelidir.

Kullanilan atmosfer ortaminin, uretilen fazin dogasina etki ettigi saptanmistir.
Ornegin, Cr-Fe toz karigtmlan farkli atmosfer ortamlarinda 6giitiildiigiinde, tozun son
bilesiminin farklt oldugu goralmistir (Oginove ark. 1990). Argon atmosferinde
ogitulen tozun X-151n1 kirmnim deseninde, herhangi bir amorf faz olusumu gozlenmeyip
sadece Cr pikleri gorilmistir. Diger taraftan, s6z konusu tozun argon ya da nitrojen
atmosferinde ogutulduginde tamamen amorf oldugu tespit edilmistir. Benzer sekilde,

oksijenin Ni-Nb sistemindeki amorflagma kinetigini arttirdigi gorilmustir.

2.4.2.9. islem Kontrol Kimyasallari

Ogiitme esnasinda, ozellikle siinek toz malzemeler, siddetli plastik
deformasyonun etkisiyle birbirlerine soguk kaynak yaparlar. Fakat toz parcaciklari
arasindaki dogru alagimlamanin, sadece pargaciklarin kirilmasi ve soguk kaynaklanmasi
arasindaki denge korundugu zaman meydana geldigi iyi bilinmektedir. Bu yutzden,
ogutme esnasinda olusabilecek soguk kaynaklanmayi azaltmak i¢in belli bir iglem
kontrol kimyasalinin (Process Control Agents, PCA) toz karisimina eklenmesi gerekir.
Katilar, sivilar veya gazlar PCA olarak kullanilabilir. Bunlar ¢ogunlukla, yiizey aktif
kimyasallar gibi davranan organik bilegiklerden segilir. PCA, pargaciklarin yiizeylerinde
sogurularak, pargaciklarin soguk kaynaklanmasini engeller ve boylece tozlarin
topaklanmasinin 6niine gegilmis olunur. Pargacik ylzeyinde absorblanan yiizey-aktif
kimyasallar1 soguk kaynaklamayi engelleyerek malzemenin ylzey gerilimini azaltir.

Tane boyutunun azaltilmasi i¢in gerekli enerji, E,
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E=vy.AS (1) oldugundan ylizey enerjisindeki azalma, daha kisa ogltme
suresiyle ve/veya daha ince tozlarin iretilmesiyle sonuglanir. Esitlik (1)’de y gama &zel
yuzey enerjisi ve AS yizey alanindaki artig1 ifade eder.

Pratikte, toplam toz agirliginin %1-5’1 oraninda PCA toza ilave edilir. En iyi
bilinen PCA’lar, stearik asit, hekzan, metanol ve etanoldir. Farkli c¢alismalarda
kullanilan bazi PCA’larin listesi ve kullanim miktarlart Cizelge 2.3’de sunulmustur.
Bunlara ek olarak, nadiren kullanilan diger PCAlar; sodyum 1,2-bis-(dodesil karbonil)
etan-1-silfanat, lityum-1,2-bis-dodesil oksi karbonil sulfasiyanat, diodesil dimetil
amonyum asetat (DDAA), didosildimetil amonyum bromiir (DDAB), triklortirfloraetan
seklinde siralanir. Ayrica, polietilen glikol, dodekan, etil asetat, oksalik asit, borik acit,
boraks, alimina, and aluminyum nitrat gibi PCA’lar da farkli uygulamalarda tercih
edilmektedir. PCA’lar 6gitme esnasinda ayrigarak, tozlar ile bilesikler olusturur veya
bilesik olusturmadan tozlarin arasinda dagilir. Bu yizden hidrokarbonlar ve
karbonhidratlar gibi PCA’lar, toz igerisine karbon ve/veya oksijen vererek, matris
icerisinde diuzenli olarak dagilmis karbit ve oksitlerin olusumuna sebep olur. Gergekte,
olusan bu bilesikler malzeme i¢in zararli olmayip, dagilim sertlesmesine sebep
oldugundan malzemenin sertlik ve dayanimini arttirict yonde rol oynar (Fraizer ve ark.
1987). Hidrojen gaz1 sinterleme esnasinda metal kafes i¢inde absorbe edilebilir. Her ne
kadar hidrojen gazinin alagimlama stirecine katkisinin olmadig bilinse de, baz1 sonuglar
hidrojenin (Chen ve ark. 1993), titanyumca zengin alagimlarda amorf faz olusumuna
katki sundugunu gostermistir (Ivison ve ark. 1991; Ivison ve ark. 1992). Bugiine kadar
yapilan ¢aligmalarda, PCA’larin, tozlardaki faz olusumunu etkiledigi, kat1 ¢ozintrlik
stnirlarini degistirdigi (Gaffet ve ark. 1993), camsi form olusumunu modifiye ettigi ve
kontaminasyon seviyelerini degistirdigi gozlenmistir (Enayati ve ark. 1997; Gaffet ve

ark. 1993; Ivison ve ark. 1992).

Cok dusuk sicakliklarda yapilan o6gitme islemlerinde (cryomilling), toz
parcaciklarinin  kinlganliklarimin  artmasit  sebebiyle, kaynaklanmanin  azaldigi
gorilmistir (Hwang ve ark. 1992; Huang ve ark. 1996). Hidrojen atmosferinde
ogutilmuis metal tozlarin (ymk yapili) kirillgan ve birbirine yapigmayan dogasi, hidrit

taz olusumlanyla agiklanmistir (Eckert ve ark. 1992).
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Kullanilan PCA miktar1 ve toz karisiminin ozelligi, 6gitme islemi sonunda
tozun boyutunu, seklini ve kontaminasyon duzeyini etkileyecektir. Genellikle,
PCA’larin buyik miktarlarda kullanilmasi, pargacik boyutunun 2-3 kat daha fazla
azalmasina sebep olur. Oregin, Lu ve Lai (1998), aliiminyum tozlarina ag.%]1 oraninda
stearik asit ekleyip 5 saat boyunca ogittiiklerinde, ortalama tane boyutunun 500 pm
oldugunu gozlemlemislerdir. Ancak, stearik asit miktart ag.%3’e ¢ikarildiginda pargacik
boyutunun 10 pm ‘ye kadar distiigiini gézlemlemiglerdir. Diger PCA’lar iginde benzer
sonuglar elde edilmigtir. Ayrica, belirli bir 6giitme siiresi igin, PCA miktarindaki artigla
birlikte tane boyutunun eksponansiyel sekilde azaldigi gortlmiistiir. Ornegin, yapilan
bir ¢aligmada toz pargacik boyutu, PCA kullamlmadigt durumda yaklagitk 1000 um
iken, ag.% 2.3 PCA kullanildiginda 18 um’ye kadar azalmistir (Lebrun ve ark. 1990).
Ote yandan kirilgan malzemelerin 6gitildigii durumlarda, az miktarda PCA
kullanildigt durumlarda dahi, tane boyutu olduk¢a diisik olabilmektedir. Gergekte,
kirllgan malzemelerin 6gitillme islemlerinde ¢ogu zaman PCA’nin  kullanimina
gereksinim duyulmaz. Niu (1990) yaptig1 ¢alismada, homojen dagilimli bir tane boyutu
elde edebilmek icin sivi haldeki PCA’nin (etil asetat gibi) kat1 haldeki PCA’ya (stearik
acit gibi) nazaran daha etkili oldugunu gostermistir. PCA’larin, ¢giitillen tozlar tizerine
etkileri konusunda daha detayli bilgi Lai ve ark. (1998)’nin yapmis oldugu caligmada
verilmisgtir.

Lee ve Kwun (1996), kullanilan PCA’nin tiiri ve miktarinin, mekanik olarak
alagimlanmig Ti-at. %48Al tozlarinin bilesimine etkileri konusunda detayli bir ¢alisma
yuritmuglerdir. Yapilan bu ¢alismada, PCA’siz 300 saatlik ¢giitme sonrasinda amorf
taz elde edilirken, 500 saatlik 6giitme sonrasinda yar kararli ymk (yizey merkezli
kiibik) yapilar elde edilmistir. Fakat PCA olarak ag.%0,3 metanol kullanildiginda, 300
saatlik 6giitmeden sonra yan kararli TizAl fazi olugsurken, 1000 saatlik ¢giitmeden sonra
amorf fazin olusumu gozlemlenmistir. Diger taraftan, PCA olarak 3 ml benzen
kullanildiginda 1000 saat 6gtitme sonrasinda yari kararlt ymk fazi elde edilmistir. Bu
caligma sonucunda, yari kararli bir ymk fazin, kafes igerisindeki ara yer bolgelerine
giren atomlardan dolayr oldugu sonucuna varilmistir. Ayrica ayni ¢aligmada, PCA

icinde oksijen gibi safsizlik atomlarinin miktart arttik¢a, amorf fazin kristallenmesi igin
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gerekli aktivasyon enerjisinin arttigi sonucuna varilmigtir (PCA’siz 281 kJ/mol’den,
ag.%3 metanol kullanildiginda 411 kJ/mol’e ¢ikmugtir).

PCA’nin sec¢imi, ogitilen tozun dogasina ve son uriinde arzu edilen saflik
miktarina bagli olarak gesitlilik gosterir. Ogiitiilmiis tozun tanecik boyutu ve iriin
verimliligi, kullanilan PCA’nin miktar ve tiriyle yakindan alakalidir. MA sonrast toz
verimliligine bakarak, kullanilan PCA’nin etkili olup olmadigt anlagilabilir. Eger toz
verimliligi yiiksekse PCA etkilidir. Eger toz verimliligi yuksek degilse ya PCA’nin
miktan yeterli degildir ya da biyiik olasilikla dogru PCA kullanilmamistir. Yapilan bir
caligmada, stearik asidin kullanildigt durumda tozun baslangi¢ miktarinin yaklagik
olarak % 100’1 geri alinirken, polietilen glikolin kullanildigr durumda sadece % 50’si
geri kazanilabilmistir (Lai ve Lu 1998).

Ozetle, genel amagli bir PCA’nin var olmadigin1 énemle vurgulamak gerekir.
Kullanilan PCA’nin miktarini ve tiriini, (a) toz pargaciklarinin soguk kaynaklanma
karakteristikleri (b) PCA’nin kimyasal ve termal dengesi ve (c) tozun miktar1 ve
kullanilan 6giitme ortam1 gibi pek ¢ok parametre etkilemektir. Eger PCA’nin agirlik¢a
orant tozunkinden dugikse, tozun tane boyutu artma egilimindedir. Bu oran, kritik
degerin izerinde ise parcacik boyutu azalma egilimindedir. PCA’nin se¢iminde,
ogutilecek malzeme ile arasindaki olasi etkilesimlerine bakarak karar verilmelidir.
Weber ve ark. (1990), PCA’nin, Al-Cu toz karnigimindaki kritik roliinii ayrintili olarak

incelemislerdir.
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Cizelge 2.3. Farkh arastirmalarda farkli miktarlarda kullaniimis islem kontrol

kimyasallari (PCAS)
PCA
Benzen
C wax
Dihegzadesil dimetil amonyumasetat
(DHDAA)
Dodekan
Etanol
Etil asetat
Etilen Bis Stearamit Nopcowax-22 DSP
Grafit
Heptan

Hekzan

Lityum-1,2-bis-dodesil oksi
karbonilsulfosiyanat

Metanol

Oktan

Parafin

Polietilen glikol

Silikon gres

Sodyum klordr

Sodyum-1,2-bis(dodesil karbonil)etan-1-
sulfonat

Stearik asit

Tetrahidrofuran

Tollen

C. Suryanarayana / Progress in Materials Science 46 (2001) 1-184 2

Kimyasal formul
CeHs
H35C17CONHC2H4sNHCOC17
Has
C36H7sNO2
CH3(CH2)10CH3
C2HsOH
CH3CO2C2Hs
C2H2 2-(C18H360N)
C
CH3(CH2)5CH3
CH3(CH2)4CH3

CH3O0OH

CH3(CH2)6CH3

H(OCH2CH2)nOH

NaCl

CH3(CH2)16COOH

CeHs5CH3

24

Miktar

1.5 wt%

4 wt%

2 wt%
0.5 wt%
0.5 wt%

5 wt%

1 wt%
3 wt%
4 wt%
1wt%

2 wt%

1wt%

5 ml


http://tureng.com/search/tetrahidrofuran

2.5.Mekanik Alasimlama Mekanizmasi

Yuksek enerjili ogitme esnasinda, toz parcaciklari strekli yassilagir,
kaynaklanir, kirilir ve tekrar kaynaklanir. Iki gelik bilyenin carpistigi her durumda, bir
miktar toz bilyeler arasinda tuzaklanir. Tipik olarak, her bir ¢arpigmada yaklagik olarak
1000 toz pargacigt bilyeler arasinda sikisir (Sekil 2.4). Carpisma kuvveti toz
parcaciklarini plastik olarak deforme ederek, pargaciklarda islem sertlesmesine ve
catlamalara yol agar. Kirilmalar ile birlikte agilan yeni yulzeyler tekrar birbirine
kaynaklanarak tanecik boyutunun artmasina sebep olur. Ogiitmenin ilk safhasinda,
sinek parcaciklarin kaynaklanma egilimi fazla oldugundan (yumusak—yumusak veya
yumusak—kirllgan malzeme birlesimi  kullanildigt  durumlarda) biyik boyutlu
parcaciklarin olugsma ihtimali yiksektir ve olusan pargaciklarin boyutlar, baglangig
boyutunun ¢ katt veya daha fazla bir buyiklige ¢ikabilir. Bu sathada, kompozit
parcaciklar katmanli (tabakali) bir yapt sergilerler. Deformasyon devam etmesiyle,
taneler islem sertlesmesine maruz kalir ve yorulma yenilmesi (fatigue failure)
mekanizmasiyla pargalanir. Bu mekanizmayla olusan pargalarin boyutlari, topaklanma
kuvvetlerinin yoklugunda, daha da azalmaya devam edebilir. Bu safthada, tanelerin
kirilma egilimi, soguk kaynaklanma egiliminden baskindir. Bilyelerin devam eden
carpismalarindan dolayi, tanelerin mikro yapilant siirekli incelirken, boyutlart ayni
kalmaya devam eder. Sonug olarak, tabakalar arasi bogluklar azalirken buna bagli olarak

tane igerisindeki tabakalarin sayist da artar.
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Sekil 2.4. Mekanik alasimlama siiresince bilye-toz-bilye carpismasi (Wojciechowski 2000).

Ancak, geleneksel 6gutme isleminde, tane boyutundaki azalma verimliliginin
yaklasik % 0.1 civarinda olup oldukca disuktur. Yuksek enerjili bilyeli 6gitme bu
verimlilik bir miktar fazla olmakla birlikte yine % 1’in altindadir. Bilyeli 6gutme
islemlerinde, ¢cok az miktardaki enerji tozun plastik ve elastik olarak deformasyonunda
harcanir. Geriye kalan enerjinin blyuik bélimu ise 1s1 formunda kaybolur.

Belli bir 6gutme slresi sonunda, kaynaklanma (ortalama tane boyutunu artiran)
ve kirtlma (ort. tane boyutunu azaltan) arasindaki denge kurulduktan sonra ortalama
tane boyutu karar-hal durumuna ulasilir. Daha kicuk parcalar, kirillmaksizin
deformasyona dayanabilir ve birleserek daha buylk pargalari olustururlar. Boylece, ¢ok
kiicik ve cok bliylk parcalar, ortalama boyutlu parcalara déntisme egilimine dogru sevk
edilir. (Benjamin 1976). Ogitmenin bu son safhasinda, artik baslangi¢ karisiminin tim
bilesenleri her bir tanede ayni oranda mevcuttur ve taneler zorlanma enerjisi
birikiminden dolayl doyum sertligini ulasmistir. Son safhada, parcacik boyut dagilim
egrisi dardir. Cunki boyutu, ortalamadan biyik olan taneler kugulirken, kiicik olan

taneler topaklanarak ayni hizda biydrler (Sekil. 2.5.) (Koch ve ark. 1993).
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Ogutme suresi (saat)

Sekil 2.5. Ogiitme sartlarinda kiiciik parcaciklarin kaynaklanma egilimlerinedeniyle birlikte biyiik
parcaciklar olusturmasi ve sonra kirilarak kiigiik pargacik olusumu (Ozyiirek 2002; Benjamin 1976).

Yukarida yapilan aciklamalardan, MA esnasinda, parcaciklarin oldukca yogdun
bir deformasyona maruz kaldigi anlasiimaktadir. Bu deformasyonlar, dislokasyonlar,
bosluklar, istif hatalari ve tane sinirlarinin artisi gibi c¢esitli kristal kusurlarinin
olusmasina sebep olurlar. Kusurlu yapilar ise, matris icerisinde ¢odzlnen atomlarin
difizyon olma Kkabiliyetini gelistirir. Dahasi, inceltilmis mikro yapiya sahip parcaciklar,
difizyon mesafesinin kisalmasina sebep olur. Ogitme esnasinda olusan hafif sicaklik
artist da difizyonu olumlu vyodnde destekleyerek, elementler arasinda dogru
alasimlamanin gerceklesmesini saglar. M A’da tozlarin alasimlanmasi genellikle oda
sicakliginda meydana gelirken, bazi durumlarda arzu edilen alasimi elde edebilmek icin
ogitillen tozlarin tavlanmasi gereklidir. intermetallik yapilarin istendigi alasimlarda,
tavlama 6zellikle gereklidir.

istenen bir yapi elde etmek icin gerekli 6gitme zamanin belirlenmesi,
bilesenlerin baslangi¢c boyutlarina bagh oldugu kadar, kullanilan 6gutme sisteminin
calisma parametrelerine de baghdir. Fakat ¢cogu zaman, malzemenin mikro yapisinin

(tane boyutu, kristal boyutu, tabakalar arasi mesafe gibi) inceltilme hizi, 6gutme
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zamani ile logaritmik olarak degisir. Bu ylizden, baslangi¢ tozlarinin boyutlari égitme
isleminde nispeten 6nemsizdir. Genellikle, birka¢ dakika ile bir saat arasinda, lameller
arasi mesafe ve kristal boyutu nanometre mertebesine kolaylikla inceltilebilir (Sekil
2.6). Bu dnemli avantaj, MA’nin nanoyapili malzeme uretiminde yodun olarak tercih
edilmesinin sebeplerinden birisidir (Koch 1993; Suryanarayana 1995).

Yukarida bahsedildigi Gzere, MA (¢ farkli metal ve alasim kombinasyonlarinin
tretiminde kullanilabilir. Bunlar; (i) yumusak -yumusak, (ii) yumusak - kirilgan, (iii)
kiriflgan - kirtlgan sistemlerdir. Bundan sonraki bodlumlerde, MA mekanizmasi

s6zkonusu kategorilerde ayrintili olarak incelenmistir.

Top-toz oraninin
azalmasi

Ogutme siresi, h

Sekil 2.6. Ogiitme zaman ile parcacik ve tane boyutunun incelme. Tane boyutundaki azalma, daha
ylksek 6gltme enerjisi, yiksek bilye-toz agirlik orani ve daha diisiik sicaklik vb. etkenlere bagl olarak
artar (Suryanarayana 2001).

2.5.1 Slinek - siinek bilesenler (Ductile-ductile components)

Sunek-siinek bilesenler MA icin en ideal karisimlardir. Benjamin,basarili bir
alasimlama elde etmek icin kullanilan bilesenlerin en azindan % 15’nin slnek olmasi
gerektigini bildirmistir (Benjamin 1976). Cunk{ alasimlama toz parcaciklarinin tekrarh
olarak kirtimasi ve soguk kaynaklanmasinin sonucunda olusur. Eger parcgaciklar siinek

degilse soguk kaynaklanma da meydana gelmez.
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Ik olarak Benjamin ve Volin (1974), iki farkli yumusak bilesen iceren bir
sistemdeki alagimlama mekanizmasini incelemiglerdir. MA ilk safhasinda, siinek
bilesenler mikro dévme iglemleri neticesinde yassi formda duzlesir. Tozun kiigik bir
miktart (genellikle bir veya iki pargacik kalinliginda olan toz) bilyenin tizerine
kaynaklamir. Ogiitme ortaminin toz malzeme ile kaplanmasi avantajdir, ¢inki soz
konusu tabaka 6glitme ortaminin agir1 yipranmasint onleyerek tozdaki kontaminasyon
miktarimi azaltir. Ote yandan, heterojen bir {iriiniiniin olusmamas: 6giitme ortamindaki
toz tabakasinin kalinlig1 i¢in minimum tutulmalidir (Gilman ve ark. 1983). Bir sonraki
safhada, yassilagsan parcaciklar birbirleri arasinda soguk kaynaklama yaparak katmanli
yapilar olusur. Bu safhada parcactk boyutunda artis gozlenir. Ogiitme siiresinin
artmastyla pargaciklar sertlesir ve kirilganliklan artar. Sonug olarak es eksenli boyutlara
parcalanmig pargaciklar daha fazla meydana gelir.

Daha fazla 6gutmeyle birlikte, kaynaklanmig tabakali taneler ile diger tozlar, diiz
bir yapidan daha ¢ok kivrimli bir yapi olustururlar (Sekil 2.7). Bu durum eg eksenli toz
parcaciklarinin rastgele bir araya gelmesinden kaynaklanmaktadir. Kafes kusurlarinin
art1g1, difizyon mesafesinin azaldigt (katmanlar arasi mesafe) ve ogitmeden
kaynaklanan 1sinin arttig1 bu sathada alagimlama baglar. Parcaciklarin sertlik ve boyutu,
kararli hal islem safhasi diye adlandirilan bu safhada doyma degerine ulagma
egilimindedir. Daha fazla ogitmeyle birlikte, atomik seviyede kati ¢oziintrligin,
intermetaliklerin ve hatta amorf fazlarin olugmasiyla dogru alagimlama baglar. Bu
safhada, taneler ve tabakalar aras1 mesafe o kadar kuguktir ki, artik bu yapilan optik

mikroskopla gorintiilemek mimkiin degildir.
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Sekil 2.7. Taramali elektron mikroskopta, bir siinek - stinek bilesim (Ag-Cu) sisteminin 6gutilme
suresince olusmus kivnk katmanli yapi resmi gosterilmistir (Suryanarayana 2001).

MA isleminin basarili olup olmadigi, 6gitme ortamindan c¢ikarilan toza
uygulanan belli analizler neticesinde kolaylikla anlasilabilir. Benjamin (1976), mekanik
alasimlanmis Ni-Cr tozunun manyetik 6zelliklerinin, eritme ydntemiyle Uretilen Ni-Cr
alasimina benzer oldugunu ispatlayarak, mekanik alasimlamanin istenen manyetik
Ozelliklere sahip Ni-Cr tozlarinin {Uretiminde etkin olarak kullanilabilecedini
gostermistir.

Ozellikle 6gitmenin baslangic safhalarinda, cok cesitli yapilarin olusmasi,
yapisal inceltmenin istatistiksel bir sire¢ oldugunu gosterir. Ote yandan, yapisal
inceltme hizinin, 6gatilen malzemenin islem sertlesmesi hizina ve 6§itme islemine

aktirilan mekanik enerjiye dogrudan bagh oldugu da iyi bilinmektedir (Benjamin 1974).

2.5.2 Siinek ve kirilgan bilesenler ( Ductile - brittle components)

Geleneksel oksit-dagilimi ile sertlestirilmis (oxide dispersion strengthened,
ODS) alasimlar, kirilgan parcalarin sinek matris i¢cinde dagilmasindan dolayr bu

kategori icerisine girer. Benjamin (1990) ve diger arastirmacilar, 6gutme esnasinda bu
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sistemlerde meydana gelen mikro yapt gelisimini ayrintili olarak agiklamiglardir
(Gilman ve ark. 1983). Ogiitmenin ilk safhasinda, kirilgan oksit veya intermetalik
parcaciklar parcalanirken/ufalanirken yumugak metal toz parcaciklart bilye-toz-bilye
carpismalariyla yassilagir (Sekil 2.8). Parcalanmis kirilgan taneler, siinek parcalar
arasina hapsolunarak, bu bilesenler tarafindan absorbe edilme egiliminde olurlar.
Kirlgan bilesenler, katmanlar arast bosluklar boyunca birbirine yakin olarak yerlesirler
(Sekil 2.9 a). Daha fazla 6gitmeyle, sinek toz pargaciklari islem sertlesmesine maruz
kalir, katmanlar kivrilir ve bunun neticesinde mikro yapt incelir (Sekil 2.9 b). Bu
sathada toz igerisindeki her bir parcacigin bilesimi, baglangi¢ta karigtirilan tozun
bilesimine dogru yaklasir. Ogiitmeye devam edildiginde, eger kinlgan tozlar, siinek
bilesen igerisinde ¢oziinmiiyorsa (ODS alagimlarinda oldugu gibi) katmanlar daha fazla
incelir, katmanlar arast bosluklar azalir ve kirllgan pargaciklar siinek matris igerisinde
homojen olarak dagilir (Sekil 2.9¢c). Ornek olarak, mekanik olarak o6gitilmis op-
titanyum aliminude matrisi igerisinde homojen olarak dagilan Er,Os pargalarinin TEM
fotograti Sekil. 2.10°de verilmigtir. Diger bir taraftan, kirllgan fazlar stinek bilegen
icerisinde ¢ozulurse, alasimlama meydana gelir ve kimyasal bir homojenlik elde edilir.
Intermetalik NiZr, (kirtlgan) ile saf Zr (siinek) toz karigiminin 6giitiilmesiyle meydana
gelen amorf faz olusumu bu tip bir sisteme ornektir (Lee ve ark. 1988). Sunek-kirilgan
bir sistemde alagimlamanin meydana gelip gelmedigi, ayn1 zamanda kirilgan bilesenin
sinek matris igerisindeki kati ¢oziinurlik oranina da baglidir. Bir bilesim ihmal
edilebilir bir katt ¢ozinurligine sahipse, demir-bor sisteminde oldugu gibi,
alagimlamanin meydana gelmesi imkansizdir. Bu ylizden, siinek-kirilgan bilesimlerin
alagimlanmasi, sadece kirilgan parcalarin kisa-mesafe difiizyonunun kolaylasgtiran
ufalanmasina bagli olmayip ayni zamanda bu pargalarin stinek matris igerisinde

¢coztinebilme kapasitesine de baglidir.
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Bilve - Toz - Bilve

arpismasi
Metal A Garpis
Metal B
interm etalik
Disperse
edilmis hali —
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Carpisma Sonrasi

Sekil 2.8. MA kullanilan element baslangi¢ tozlarinin ve deformasyon karakteristiklerinin

gosterimi (Suryanarayana 2GGl).

sematik

Sekil 2.9. Sinek -kirilgan tozlarin bir bilesimini 6gltme slresince meydana gelen mikro yapisal
degisiklikler. Bu pekistirilmis tipik bir oksittir (Suryanarayana 2GG1).
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Sekil 2.10. Mekanik olarak 6gutilmis a2 titanyum aliminude matrisde, Er.O:’Un dadihmi TEM
fotografinda gosterilmistir (Suryanarayana 2001).

2.5.3. Kirilgan-kirilgan bilesenler

Mantiksal olarak bakildiginda, iki veya daha fazla kirilgan bilesigin bir araya
gelerek bir alasim meydana getirmesi imkénsizdir. Cinkid siinek bir bilesenin
yoklugunda, herhangi bir kaynaklanmanin olmasi ve dolayisiyla alasimlamanin
olusmasi beklenemez. Bununla birlikte, Si-Ge ve Mn-Bi gibi bazi kirilgan-kirilgan
sistemlerde alasimlamanin gergeklestigi bildirilmistir (Davis ve ark. 1987; Davis ve ark.
1988). Dahasi kirilgan intermetalik karisimlarinin é§utilmesiyle amorf faz olustugu da
gbézlemlenmistir.

Yukarida belirtildigi gibi, 6gitme boyunca kirilgan bilesenler parcalanir ve
parcacik boyutu sirekli olarak kugilir. Ancak, tozlarin boyutu belli bir kritik degere
ulastiinda yumusak bir bilesen gibi davranir. Ufalanma limiti olarak adlandirilan bu
durumda, tozlari daha kiigliik boyutlara indirmek artik imkansiz hale gelir (Harris 1967).

Kirilgan-kirilgan bilesen sistemlerinin 6gutulmesi siresince, sertligi daha fazla
olan bilesen (fazla kirilgan) ufalanir ve daha yumusak (az kirilgan) olan bilesenlerin
icerisine goémular. Sekil. 2.11’de gorialdigu (zere, daha sert olan silisyum (Si)

parcaciklari daha yumusak olan Ge matrisine gomdulmustir. Her ne kadar, bitin toz
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sistemlerinde alasimlamanin olusmasi i¢in diflizyon mekanizmasina ihtiya¢ duyulsa da,
sivi  nitrojen sicakliginda Si-Ge gibi kirilgan-kirilgan sistemlerde alasimlama
olusmazken, diger kirilgan-siinek ve stinek-siinek sistemlerde cok dusiik sicakliklarda
dahi alasimlamanin olustugu go6zlemlenmistir. Bu durum, tabakali geometriye sahip
siinek-stinek sistemlerin, kirilgan-kirilgan tanelere nazaran daha kisa diflizyon
mesafelerine ihtiyag duymasiyla ve/veya sunek-siinek sistemlerin asiri plastik
deformasyondan dolayi gelismis difiizyon yollarina sahip olmasiyla aciklanabilir.
Kirilgan bilesenlerde, malzeme transferine katkida bulunan muhtemel
mekanizmalar plastik deformasyonla ilgilidir. Ogiitme esnasinda bilesenlerin plastik
deformasyonunu, (a) lokal sicaklik artisi, (b) kusursuz bélgelerin mikro deformasyonu,
(c) yuzey deformasyonu ve/veya (d) hidrostatik zor ile olusturma mumkindir (Davis ve

ark. 1988).

Sekil 2.11. SEM fotografinda, 12 saat suresince Si-Ge toz karisiminin mekanik olarak alasimlanmasindan
sonra sert olan silisyum (Si) parcaciklarinin daha yumusak olan Ge matrisinde gémaldigi gosterilmistir

(Suryanarayana 2001).

2.6. Aliminyum temelli alasimlar

Siper alasimlarin mekanik alasimlanmasindan elde edilen basari, dagilim ile
mukavemetlendirilmis (dispersion-strengthened) aliminyum alasimlarinin gelismesine

34



yol agmistir. Mekanik olarak alasimlanan, dagdilim ile mukavemetlendirilmis
aluminyum alasimlara &rnekler Cizelge 2.4°de verilmistir. Ogiitme siiresince toz
parcaciklarin ylzeyinde daima bir aliminyum oksit tabakasinin bulunmasi, alasimin
O0zelliklerinin gelistirilmesine 6énemli 0&lglide katkida bulunur. Dahasi aliminyum
yumusak bir malzeme oldugundan, 6gitme boyunca soguk kaynaklanmaylr minimize
etmeye yardimci olmasi igin karisima PCAlar eklenir. Ogiitme esnasinda, PCA ’larin
ayrismasi ile aliminyum karbitler olusur. Her iki oksit veya karbit dagilimlari yaklasik
olarak 30-50 nm boyutundadir ve bu dagilimlar asiri inceltilmis tanecik boyutunu
kararli hale getirir. Bu ise mekanik olarak alasimlanmis materyallerin mukavemetinin,
kirtlma toklugunun, gerilim korozyonu catlamasina ve yorgunluk c¢atlagi buyimesine
karsi dayanakliliginin yaklasik olarak 50 % oraninda artmasini saglar.

M A kullanilarak son zamanlarda, nanometre veya mikron alti boyutlardaki AI3Ti
intermetalik pargaciklarin Al matrisinde (Al203 ve AIl4C3in eklenen PCA’dan
ayrilmasiyla) dagilmasiyla yiksek mukavemetli AI-Ti alasimlari gelistirilmektedir.

Benzer yaklasimlarla diger sistemlerde de yliksek mukavemetli alasimlar gelistirilebilir.

Cizelge 2.4. Mekanik olarak alasimlanmis dagilim mukavemetli Al-temelli

alasimlarin nominal kompozisyonu (ag§.%)

Alasim Al Mg Li C 0
IncoMAP alasim AL-9021 Denge 1.5 — 11 0.8
IncoMAP alasimAL-9052 Denge 4.0 — 11 0.6
IncoMAP alasimAL-905XL Denge 4.0 1.3 11 0.6
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3. MATERYALVE YONTEM

3.1 Numunelerin Uretim

Tez kapsamindaki toz numuneler, yuksek enerjili bilyeli 6gutme sisteminde
(HEBM, P100) uretilmistir. Yiksek enerjili bilyeli 6glitme (HEBM) sistemi ile 6gutilen
metalik toz numune 6rnegdi Sekil 3.1.te verilmektedir. Uretimde, paslanmaz celik hazne
(kavanoz) ve bilyeler (0,5 mm capli) kullanilmistir. Ogiitme isleminde, bilye:toz orani

30:1; donme hizi 800 rpm; dénme slreleri toz numuneler igin 10, dk dir.

Sekil 3.1.(a) Yiiksek enerjili bilyeli 6giutme (HEBM) cihazi, (b) Ogiitiilen toz numunenin fotografi.

Sekil 3.2.'te 6gutme isleminde kullanilan hazne (kavanoz) ve bilyeler ile
tretimde kullanilan satin alinmis metalik tozlar goriilmektedir. Ayrica, Gretim esnasinda
numunelerin hazne duvarlarina yapismasini ve topaklanmalari dnlemek icin ag. % 5

oraninda stearik asit hazneye eklenmistir.

36



Sekil 3.2.0giitme isleminde kullanilan paslanmaz gelik hazne (kavanoz), bilyeler, metalik tozlar (Al, Si,
Fe) ve Uretim esnasinda yapismayi 6nlemen amaciyla katilan stearik asit.

Numunelerin celik hazneye vyerlestirilmesi islemi, argon atmosferli eldivenli

kutuda (glove box) gerceklestirilmistir (Sekil 3.3).
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Toz numuneler sicak pres cihazinda (MTI) hacimsel forma doénusturdImiuslerdir

(Sekil 3.4).

Sekil 3.4. Uretilen 6rneklerin hacimsel forma getirilmesinde kullanilan sicak press cihazi.

Presleme islemi 300 MPa basing altinda gerceklestirilmistir. Numuneler maksimum

basing altinda 1 saat beklenmistir.
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Sekil 3.5. Hacimsel forma getirilmis numunelerin fotografi,

3.2. Numunelerin Analizi

Numunelerin sertlik ve mikro yapi analizlerine hazir hale gelebilmeleri igin,
kaliplama, parlatma ve kimyasal daglama olmak Uzere U¢ islemden gecmeleri
gerekmektedir. Bu sebeple numuneler, 6ncelikle epoksi recinesiyle 3 cm capinda ve 9
mm ylksekliginde tabletler halinde kaliplanmistir. Daha sonra Metkon marka otomatik
kafali Forcipol 2V parlatma cihazi ile (Sekil 3.6) cesitli zimpara ve ¢uhalar kullanilarak
parlatiimistir. Parlatma islemlerinde 6nce sirasiyla 1000, 1200, 2400 ve 4000 mesh’lik
zimparalar ve daha sonra 3, 1 ve 0,25 “m boyutlarinda elmas slspansiyon sivilar
kullanilmistir.  Her parlatma kademesinden sonra, numune Yylzeyinde kalan
parcaciklarin bir sonraki kademedeki cizici etkisini engellemek icin, numuneler bol
suyla yikanmistir.

Son olarak, numunelerin mikro yaptlarinin taramal elektron mikroskobu (SEM)
altinda iyi bir sekilde goérintilenebilmesi i¢cin kimyasal daglama (chemical etching)
islemleri uygulanmistir. Kimyasal daglama islemlerinde, numunelerin Al matrisinin bir
kismi asit ¢ozeltisi yardimi ile giderilmistir. Boylece mikro yapi igerisinde silisyum ve
intermetalik fazlarin matristen daha kolay ayirt edilebilir hale gelmeleri saglanmistir.
Numunelerin daglanmasinda kullanilan asit ¢6zeltisi, Gunter Petzow tarafindan yazilan

“Metallographic Etching” isimli kitaptan Al-Si alasimlarinin daglanmasi icin dnerilen
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bilesimde hazirlanmistir. Hazirlanan asit ¢dzeltisinin bilesimi 75 ml Hidroklorik asit
(HCI), 25 ml Nitrik asit (HNO3), 5 ml Hidroflorik asit (HFI) ve 50 ml damitiimis su
seklindedir. S6z konusu kitapta (Petzow G.), asit karisimina 25 ml damitilmis suyun
eklenmesi onerilmektedir. Ancak, tez kapsamindaki numuneler i¢in 50 ml damitiimis
suyun daha uygun oldugu denenerek tespit edilmistir. SEM 6l¢timleri icin numunelerin

20 s daglanmalari gerekmistir.

Sekil 3.6. Numunelerin parlatma islemlerinde kullanilan otomatik kafali parlatma cihazi.

Tez kapsaminda Uretilen numuneler, mikroyapilarinin daha net ve diizgln
gorulebilmesi, mevcut fazlar ve bu fazlarin mikroyap1 igerisindeki dagilimlarini
belirleyebilmek icin optik mikroskoptan daha yiksek ¢ozunurlige ve odak derinligine
sahip olan SEM ile incelenmistir. Bu mikroyapi analizlerine yonelik incelemeler Bulent
Ecevit Universitesi’ nde yapilmis olup, SEM fotograflari, SEM QUANTA FEG 450
model Taramali Elektron Mikroskobuyla 20 kV potansiyeli altinda alinmistir (Sekil
3.7).
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Sekil 3.7. SEM analizlerinde kullanilan cihazin fotografi.

Tez kapsaminda dUretilen toz alasimlarin XRD analizleri Bulent Ecevit
Universitesi’nde yapilmistir. Kirinim desenleri, XRD EMPERIANS marka XRD
cihaziyla, 40 kV ve 30 mA akim ve monokromatik CuKa radyasyonu (X=0.154 nm)
altinda elde edilmistir. Numuneler, oda sicakliginda 20-90° aralijinda 0.5 adim derece/s

hizinda taranmistir.
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Sekil 3.8. X-i1sin1 kirinimi analizlerinde kullanilan cihazin fotografi.

Numunelerin mekanik analizleri, dinamik mikro sertlik cihazi (Shimadzu,
DUH-W201S) kullanilarak yaptlmistir (Sekil 3.9). Testler, yikleme-bosaltma (load-
unload) modunda ve 23,5 mN/s’lik sabit yikleme hizinda gerceklestirilmistir. Sabit
olarak secilen 1000 mN’luk maksimum yukleme altinda her bir numune icin 5 farkh
sertlik ve elastik modili hesaplanmis ve elde edilen degerlerin ortalamalari alinmistir.
Preslenerek pelet formuna getirilen alasimlarin yliksek sicaklik ¢entik testleri Bruker
yuksek sicaklik mikrogentik cihazinda gerceklestirilmistir (Sekil 3.10). Analiz 6ncesi,
cihaz haznesi mekanik ve turbo molekiler vakum cihazlari ile vakumlanmistir.
Analizlerde kullanilan yuk sensérii 1 mN, derinlik sensorl ise 0,025 |im hassasiyete
sahiptir. Analizler, 25, 100, 200, 300 ve 400 °C sicakliklarda ve 2000 mN'luk test
yukinde gerceklestirilmistir. Her bir sicaklikta en az 5 élcim yapilarak, sonuglarin

ortalamalari alinmistir.
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Sekil 3.9. Mekanik karakterizasyonda kullanilan dinamik mikro sertlik cihazinin fotografi.

Sekil 3.10. Yuksek sicaklik centme cihazinin fotografi.
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3.3 Mikro sertlik Deneylerinin Analizinde Kullanilan Teorik Yaklasimlar
> Yikleme-Bosaltma (Load-Unload) Testi
Sekil 3.11’de, derinlik duyarh (dinamik) mikro sertlik testlerinde (centik testi)
yuzeyde olusan deformasyon ve yiukleme-bosaltma testinden elde edilen tipik bir yuk-
yer degistirme (P-h) egrisi verilmistir. Sekil 3.11b’de verilen P-h e{risinden, basta
sertlik ve elastik moduli olmak lzere, incelenen numuneye ait pek ¢cok mekanik 6zellik

hakkinda bilgi edinmek mimkundar.

e=licin 8=072icin hmeks
hc hc

Sekil 3.11.(a) Ucun numune yiizeyinde olusturdugu deformasyon (b) Deformasyona bagdl olarak
ylkleme-bosaltma testinden elde edilen tipik bir P-h egrisi semasi.

Burada hmaks; maksimum derinligi, hmin; minimum derinligi, hc; kontak
derinligini, S; kontak katiligini ve s; geometrik faktériu goéstermektedir.

P-h egrisinin analizinde literatirde c¢cogu arastirmaci tarafindan kabul gérmus
olan Oliver ve Pharr yontemi kullaniimistir. Oliver ve Pharr (1992), Sneddon (1965)’un
calismasi 1siginda, malzemede ¢entik testi esnasinda meydana gelen elastik geri
kazanim ve islem sertlesmesini de (work hardnening) dikkate alarak bir analiz metodu
gelistirmistir. Bu metotta, c¢entici ucun batmasi ve kaldirilmasi esnasinda numune
ylzeyinde meydana gelen deformasyon Sekil 3.11°’da sematik olarak g0sterilen
cizimdeki gibi gerceklestigi kabul edilir. Sekildeki hc, yiikleme altindaki kontak
derinligidir. Yizeyin elastik yer degistirmesinin (hs), maksimum derinlikten

cikarilmasiyla kontak derinligi elde edilir (bkz. Sekil 3.11b).
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hc :hmaks_hs (1)

Sekil 3.11b’de gorildugu gibi maksimum yikleme altinda, yik P,
maksimum yer degistirme /45, ug-numune arasindaki kontak alaninin yarigapr ise
a’dir. Yukin tamamen geri kaldirilmasindan sonra, numunenin elastik geri
kazanimindan dolay1 geride kalan izin derinligi ise son derinlik; 4/ dir.

Gergek centicilerin tamamiyla kat1 (rijit) olmayist P-A egrilerini etkilemektedir.
Tabor (1948) ve Stillwell ve Tabor (1961)’un goézlemlerine gore, rijit olmayan bir ug,
numunenin ve ucun elastik modiillerini birlegtirerek agiklanabilir. Boylece indirgenmis

elastik modulu (£,);

i: (1_V§) +(1_Vn)
E E E

r ¢ n

2)

seklinde hesaplanir. Burada, E.ve v, genticiye, £, ve v, ise numuneye ait
Young’s modili ve Poisson oranidir.

Sneddon (1965) tarafindan, kontak katiligi (S), sekli belli, rijit bir centici ile
homojen izotropik bir yari-bosluk (half-space) arasindaki kontak i¢in asagidaki gibi

tanimlanmusgtir.

Sdhr*/_ ©)

Burada, 4., u¢-numune arasindaki kontak alanidir ve A =ma’seklinde ifade

edilebilir. Pharr ve ark. (1992), Esitlik 3’in farkli geometrili ¢enticilere
uygulanabilecegini gostermistir. King (1987), Vickers, Berkovich ve Kip koseli
centiciler i¢in bir f faktorii ekleyerek bu denklemi genellestirmistir. Sonlu elemanlar
analizinden Berkovich ve Kiup koseli ¢enticiler i¢in f faktori 1,034 olarak

hesaplanmigtir. Buna gore Esitlik 3 tekrar diizenlenerek £, ifadesi,

J_S

. 2 (4)

C
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S, Sekil 3.11b’de sematik olarak gosterildigi gibi bosaltma egrisinin egiminden
elde edilebilir. Bununla beraber, Oliver ve Pharr (1992) bu yolla S’yi elde etmenin
surinme etkilerine bagli olabilecegini ve bosaltma egrisinin ne kadarlik kisminin
kullanilacagini bulmusglardir. Sneddon (1965) un elastik deformasyonlar i¢in buldugu ts
yasasina (power law) benzer sekilde, bu denklemin bogaltma egrisine fit edilebilecegini

ortaya koymuslardir.

P=a(h—h,)" (5)
a ve m fit parametreleri, hy ise bosaltmadan sonra geride kalan izin derinligidir.

Boylece S, Esitlik 5’in maksimum girme derinliginde tirevi alinarak hesaplanir.
dP -
S= %(h = hmaks) = ma(hmaks - hf) : (6)

Esitlik 5’e gore, tamamiyla elastik ¢entmeler i¢in Sneddon,

P h

denklemini tiretmistir. Boylece ¢entik derinligi asagidaki gibi yazilabilir.

h=m£

(8)

Kontak alan1 4. nin, 4. nin fonksiyonu olarak ifade edilebilecegi gosterilmisgtir

(Pethica ve ark., 1983; Oliver ve ark., 1986; Oliver ve Pharr, 1992).
A, =f(h,) ©)

f fonksiyonu ¢entici geometrisine baglidir ve £,’si bilinen bir malzemeye ¢esitli
yikler altinda ¢entik deneyleri yapilarak bulunur. Kontak derinligi 4.’yi hesaplamak
icin Esitlik 1 kullanilir. Bu denklemdeki 4,,.; degeri direkt olarak P-4 egrisinden elde
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edilebilir. Elastik geri kazanim ¢entici geometrisine baglidir. Var olan bir ¢entige

Sneddon (1965) esitligi uygulanirsa (Esitlik 7), A;;

h =¢ (10)

olarak bulunur. ¢ ¢entici sekline bagli bir sabittir. Cesitli ¢enticiler i¢in ¢
degerleri Cizelge 3.1’ de verilmektedir.

Cizelge 3.1.Yaygin olarak kullanilan ¢enticiler i¢in geometrik sabit (&)

Centici tipi &

Silindirik 1.0 1.0000
Konik 2.0 0.7268
Kiiresel 1.5 0.7500
Parabolit 1.5 0.7500

Eger bosaltma isleminin baglangicinda tamamiyla elastik geri kazanim

mevcutsa, /., Esitlik 10’un Esitlik 1’de yerine yazilmasiyla elde edilen denklemle

hesaplanabilir.
P
hC:hmaks_g%ks (ll)

Alan fonksiyonu f{(4.)’nin uygun olarak belirlenmesi sartiyla, kontak alani A,
elde edilen 4. nin Esitlik 11°de yerine yazilmasiyla bulunur. Esitlik 6’dan elde edilen §
ve hyayer degistirme degerini kullanarak Esitlik 4’ten numunenin £,’si hesaplanir. H
ise, P 1in ug-numune arasindaki izdigim kontak alanina (4.) bolinmesiyle elde

edilir.

o

H — __maks (12)

R

> Cevrim (Cycle) Testi
Cevrim testinde, ¢entici ug belli bir maksimum ve minimum yiik degerleri i¢in
surekli olarak numune yiizeyine girer ve ¢ikar. Sematik olarak ¢evrim testinde zamana
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bagl olarak yikleme islemi Sekil 3.12°de gdsterilmektedir. Her bir cevrimde kaybolan
enerji kolayhikla hesaplanabilir. Bu kaybolan enerji malzemenin darbeyi séniimleme
(damping) o0zelligi hakkinda 6nemli bilgiler vermektedir. Ayrica bu testle ile
malzemenin darbe sénimleme 6zelligiyle dogrudan iliskili olan i¢ sirtinme katsayisi
hesabi da yapilabilmektedir (Uzun ve ark. 2010; Nagy ve ark. 2004). Her bir ¢evrim
esnasinda bir miktar enerji kayip olur. Bu enerji kaybinin nedeni i¢ surtinme olup
(internal friction, IF), asagidaki sekilde ifade edilebilir;

IF St (13)

Burada AW tek bir ¢cevrimde kaybolan enerji, W ise dis kuvvetin toplam elastik

enerjisidir.

Sekil 3.12.Cevrim testinde yikiin-zamana bagli degisimin sematik gdésterimi.
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4. BULGULAR ve TARTISMA

Tez kapsaminda, farkli Si miktarlarina sahip Al-ag.%(20, 25, 30)Si-ag.%5Fe
tozlar1t HEBM yontemiyle basarilt bir sekilde tretilmigtir. Daha sonra, toz numuneler
sicak presleme yontemiyle kiilge formuna getirilmistir. Uretilen tozlarin mikroyapi,
kristal yapt ve mekanik ozellikleri SEM, XRD ve nano-gentik cihazlari ile analiz
edilerek, Si miktarinin séz konusu ozelliklere etkileri aragtinlmistir. Ayrica, XRD
kirmmim desenleri Ritveld yontemiyle analiz edilerek, toz numunelerin igerdigi
elementler kantitatif olarak belirlenmeye calisilmistir. Ayrica, tozlarin bir kismi1 soguk
presleme yontemiyle kiillge formuna getirilerek, literatiirde ilk olarak es-zamanl

sinterleme-sertlik testi yapilmistir.

4.1. X-151m1 Kirmim Analizleri

Tozlara ait X-igin1 kirtmim desenleri Sekil 4.1'de verilmektedir. Kirinim
desenleri Al ve Si fazlarina ait pikler agik olarak tespit edilmistir. Fe elementine ait 20 =
44.6 ve 82.3 ° pikler Al'ye ait ayni derecelerde goriilen pikler (20 = 44.7 ve 82.5 °) ile
ust uste bindiginden grafiklerde gozlenememektedir. Bunun diginda, herhangi bir
metaller arast bilesige rastlanmamigtir. Si'a ait 26 = 28.4 °'deki pik siddeti numunelerde
Si miktarinin artmasina bagli olarak bir artig sergilemektedir.

Alagimlarin Ritveld metoduyla yapilan analizleri Sekil 4.2-4'de verilmektedir.
Ritveld analizleri X'Pert High Score Plus programi ile gergeklestirilmistir. Ritveld
analizi ile artilan parametreler ve aritma degerleri Cizelge 4.1'de listelenmistir. Sekil
4.2-4'deki fark grafikleri incelendiginde, gozlenen ve hesaplanan degerlerin birbiriyle
uyum i¢inde oldugu gorilmektedir. Cizelge 4.1'de alagimlardaki elementlerin baslangi¢
miktarlar1 ve Ritveld metoduyla hesaplanan miktarlarinin uyum ig¢inde oldugu

gorilmektedir.
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Sekil 4.1.Farkh silisyum miktarlari iceren Al-xSi-5Fe (x=20, 25 ve 30) alasiminin X-isini kirinim

desenleri.

Sekil 4.2. Al-20Si-5Fe alasiminin Ritveld analizi.
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Sekil 4.3. Al-25Si-5Fe alasiminin Ritveld analizi.

Counts

6400. 1 Silicon 27.9 %

3600. Aluminium - Fi ¢ 66.2 %

1600. 1 lron 5.9% J
400- 1 J_I_ 'I1 rJ_l tl
0
20 30 40 50 60 70 80 90

Sekil 4.4. Al-30Si-5Fe alasiminin Ritveld analizi.
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Cizelge 4.1. Ritveld analizlerinde aritilan parametreler ve elde edilen sonuclar

Aritilan

parametreler

Zero Shift
Wavelength
Flat Background
Coefficient-1
Coefficient-2
Coefficient-3
Coefficient-4
1/X Background

Pref. Orientation
a
b
c
U Left
V Left
W Left
Asymmetry (R)
Peak Shape 1 Left
Peak Shape 2Left

Peak Shape 3 Left

Birim

Al

0,965
4,049
4,049
4,049
0,047
-0,039
0,020
0,079
0,932
-0,007

Al-20 Si-5Fe

-0,00459
1,540
309,345
-168,039
256,147
-231,316
79,478
-85,489

Si
1,009
5,431
5,431
5,431

-0,061
0,099

-0,0041
0,111
0,786
0,006

0,000086 0,00004

Fe

0,695
2,866
2,866
2,866
0,731
-1,00
0,399
0,128
1,100
0,003

-0,000048

Al-25 Si-5Fe
-0,01578
1,540

316,416

-193,994

285,699

-214,389

53,878

-48,946

Al Si Fe

0,992 0,993 0,685
4,049 5,431 2,86
4,049 5,431 2,86
4,049 5,431 2,86
0,0078 -0,051  0,0223
0,0130 0,133 0,0709
0,0058 -0,016  0,0347
0,1406 0,088 0,1602
0,8597 1,100 1,0249
-0,0026  0,0006 -0,0069

0,000037 0,00036
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0,00011

Sonuclar
Al-30Si-5Fe
0,0203
1,540
396,755
-177,920
258,775
-205,033
52,933
33,001
Al Si Fe
0,967 0,992 0,685
4,049 5,431 2,86
4,049 5,431 2,86
4,049 5,431 2,86
0,017 -0,051 -0,380
-0,0016 0,133 0,445
0,0088 -0,016 0,137
0,1175 0,088 0,063
1,0459 1,100 1,100
-0,0084  0,0006 0,003
0,000085 0,00036 -0,00002



4.2 Mikroyap: Analizleri

Sekil 4.5°de HEBM yontemiyle tretilen Al—(20, 25, 30)Si—SFe numunelerin
SEM fotograflart verilmektedir. Sekil 4.5 incelendiginde, Si miktar arttik¢ca tane
boyutunun azaldig1 gorilmektedir. Bunun yaninda pargacik boyutu dagiliminin Si
miktarinin artmasiyla birlikte daha dar bir aralikta degistigi gorilmektedir. Oldukga sert
ve keskin kenarli olan Si tozlari, 68iitme esnasinda Al tanelerinin daha etkin bir sekilde
parcalanmasina sebep olmaktadir. Bu nedenle Si miktarindaki artiy malzemenin tane
boyutunda azalmaya sebep olmustur. Lu ve ark. (2003), Mg,Si ile gii¢lendirilen Mg-
esaslt kompozit malzemelerde, Si miktar1 arttik¢a tozlarin tane boyutunda incelme
saptamiglardir. Bu durumu, sert Si parcaciklarinin, siinek olan Mg'nin deformasyonunu
artirmastyla agiklamiglardir.

Sekil 4.6’da Al—-(20, 25, 30)Si—5Fe tozlarinin kesit morfolojileri verilmistir.
Tozlar, tipik bir stinek-kirilgan malzeme morfolojisine sahiptir. Literatirden bilindigi
tizere sinek-kirilgan tozlar, tabakali bir morfolojiye sahiptir (Suryanarayana 2001).
Yassilagsan Al tabakalari arasina giren ince Si ve Fe taneleri Al-Si-Fe kimelerini
olusturmaktadir. Burada bir hususu belirtmekte yarar gorilmektedir. Sekil 4.6’da
tozlarin igerisinde goriillen ve ok isareti ile gosterilen bosluklar tiretimden kaynaklanan
bosluklar (poroziteler) olmayip, daglama esnasinda ¢oziinen Al’larin geride birakti g
bosluklardir.

Sekil 4.7'de tozlarin kesit morfolojileri SEM haritalama yontemiyle
incelenmigtir. Sekilden goruldigi tizere Al, Si ve Fe elementlerinin tane boyutlar1 Si
miktar arttikga onemli oranda incelmistir. Bunun yaninda Si miktarindaki artig alagim
icerisindeki ikincil fazlar olan Si ve Fe fazlarinin daha homojen dagilimina sebep
olmustur. Lu ve ark. (2003), Mg,Si ile giiclendirilen Mg-esasli kompozit malzemelerde,
Si miktart arttik¢a tozlarin tane boyutunda incelme saptamislardir. Bu durumu, sert Si

parcgaciklarinin, siinek olan Mg'nin deformasyonunu artirmasiyla agiklamiglardir.
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Sekil 4.5. HEBM yontemiyle Uretilen Al-(20, 25, 30)Si-5Fe alasimlarinda silisyum miktarinin tane
boyutu ve morfolojisi Uzerine etkisi. Her kompozisyon igin iki farkl blyttmede (500x ve 1000x) gorunt
ahinmstir. (a) ve (b) Al-20Si-5Fe (c) ve (d) Al-25Si-5Fe (e) ve (f) Al-30Si-5Fe.
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Sekil 4.6. HEBM yontemiyle uretilen Al-(20, 25, 30)Si-5Fe alasimlarinin kesit morfolojileri. Her
kompozisyon igin iki farkli buyitmede (1000x ve 10000x) gorinti alinmistir. (a) ve (b) Al-20Si-5Fe (c)
ve (d) Al-25Si-5Fe (e) ve (f) Al-30Si-5Fe. (D6nme hizi: 800 rpm, Top/numune orani: 30/1).
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Sekil 4.8°’de hacimsel forma getirilen Al-(20, 25, 30)Si-5Fe numunelerin geri
yansiyan elektron (BSE) modunda alinan SEM gorintileri verilmektedir. Si miktari
arttikca ozellikle Fe ve Al fazlarinin tane boyutlarinda azalma goérilmektedir. Mikro
yapilar homojen bir 6zellik gostermekle birlikte, Fe fazi nispeten heterojen bir dagilim

gostermistir.
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Sekil 4.8. Hacimsel forma getirilmis Al-(20, 25, 30)Si-5Fe numunelerinin BSE modunda alinan SEM
gorintileri (a) 20Si, (b) 25Si ve (c) 30Si. (Blyitme orani: 500x).
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Sekil 4.9°da, numune yuizeylerinin farkli bolgelerinden elde edilen P-A4 egrileri
verilmektedir. Her bir numune i¢in farkli yiiklerde alinan egrilerin st iste bindigi
gorilmektedir. P-A egrilerinin Ust Giste binmesi malzemelerin mikro yapilarinin homojen
olmasinin bir gostergesi olarak bilinmektedir (Kélemen 2006). Buna gore, numunelerin
mikro yapilarinin homojen oldugu soylenebilir.

Sekil 4.9°da verilen P-h egrileri, Oliver ve Pharr yaklagimiyla analiz edilerek,
numunelere ait sertlik (/) ve indirgenmis elastik modula (E;) degerleri hesaplanmigtir
(Cizelge 4.2). Elde edilen degerlerin yiike bagli degisimleri Sekil 4.10°da verilmektedir.
Grafikler birlikte degerlendirildiginde, ozellikle 25Si ve 30Si numunelerin H ve Er
degerlerinde, artan yiikle birlikte belirgin bir dalgalanmanin oldugu goriilmektedir. Ote
yandan 20Si numunesinde s6z konusu dalgalanmanin nispeten daha az oldugu
gorilmektedir. 25Si numunesinin sertlik degerlerinin, 20Si numunesine kiyasla daha
yiiksek oldugu bulunmugtur. Bu durum 25Si numunesinde sert Si miktarinin daha fazla
olmastyla agiklanabilir. Ancak en fazla Si miktarina sahip olan 30Si numunesinde,
beklenenin aksine hem sertlik hem de indirgenmis elastik moduli degerlerinin daha az
oldugu gorulmektedir. Bilindigi gibi sertlik malzemenin plastik deformasyona karsi
gosterdigi diren¢ olarak tanimlanir. Centme esnasinda meydana gelebilecek mikro
catlaklar, soz konusu plastik deformasyon ig¢in harcanan enerjinin bir kisminin
catlaklarda harcanmasina sebep olur. Bu ise numunenin sertlik ve indirgenmis elastik
modult degerlerinin beklenenden az ¢ikmasina sebep olabilmektedir. Bu baglamda,
30Si numunesinde gorilen bu dismenin ¢entme deneyleri esnasinda meydana gelen
mikro ¢atlaklardan kaynaklandigr diigiinilmektedir. Uygulanan zor veya kuvvet altinda
malzemede meydana gelen catlaklar ise alagimlarda istenen bir durum degildir. Bu
nedenle 30Si’lu numunenin istenmeyen bir mekanik 6zellige sahip oldugu sonucuna
varabiliriz. 20Si ve 25Si’lu numuneler birbirine yakin indirgenmis elastik moduli
degerlerine sahip iken, 25Si numunenin sertlik degerinin yuksek oldugu tespit
edilmistir. Bu sonug, 25Si’lu numuneyi bir anlamda 6n plana ¢ikarmaktadir. Ancak,
sadece sertlik ve indirgenms elastik modiilii degerlerine bakarak degerlendirme yapmak
yetersiz olup malzemenin diger mekanik ozelliklerinin de birlikte irdelenmesi yerinde

olacaktir.
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Sekil 4.9. (a) 20Si, (b) 25Si ve (c) 30Si numunelerine ait dinamik mikro sertlik analizleri. Her bir
numune igin 5 farkl yikte (300, 600, 900, 1200 ve 1500 mN) P-h egrileri elde edilmistir.
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Cizelge 4.2. P-h egrilerinin analizinden elde edilen sertlik ve indirgenmis elastik

modull degerleri.

Y ik (mN) Sertlik (GPa) indirgenmis Elastik modiili
(GPa)

20Si 258Si 30Si 20Si 258Si 30Si
300 191 2.11 1.27 78.4 76.7 57.6
600 2.12 2.53 2.14 76.1 75.4 79.6
900 2.02 2.32 1.35 75.6 69.5 63.6
1200 1.82 2.60 1.65 72.3 73.6 70.1
1500 191 2.49 1.40 70.5 71.2 60.0
Ort. 1.95 2.41 1.56 74.6 73.3 66.1
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Sekil 4.10. 20Si, 25Si ve 30Si numunelerinin ylke bagl (a) sertlik ve (b) elastik modulu grafikleri.
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Sekil 4.11°de numunelerin c¢evrim testlerinden elde edilen yiuke bagh vyer
degistirme egrileri verilmektedir. Her bir cevrimde ilmegdin (loop) alanin azaldigi
gorulmektedir. Burada ilmek alanlari her bir ¢evrimde numunenin sogurdugu enerjiyi
gostermektedir. ilmek alanlarinda meydana gelen azalmanin daha iyi anlasilabilmesi
icin Sekil 4.12°de 20Si numunesinin 1., 15. ve 30. cevrimleri birlikte verilmigtir.
Buradan da gorilecegi tzere ilmek alani dncelikle belirgin bicimde azalip (15. ¢evrim)
daha sonra doyuma ulasarak (30. ¢evrim) degismemektedir. Bu doyumun her bir

cevrimden sonra malzemede meydana gelen islem sertlesmesinden kaynaklanmaktadir.

700 700
600 ( a ) / 600 ( b ) /
500 / I/I 500 /
z
400 m / ! E 400 / !
/ 1r]n a 11
D 300 / : 1 " %0 / : l
= l h‘]
200 / / I'W " 200 X S
100 100 /\
m
0 A 1 1 1 1 1 1 0
4 6 8 10 12 4 4 6 8 10 12
Yer degistirme (h; |jm) Yer degistirme (h; um)

Yer degistirme (h; ~m)

Sekil 4.11. Cevrim testinden elde edilen yik-yer degistirme egrileri (a) 20Si, (b) 25Si, (c) 30Si.
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Sekil 4.12. 20Si numunesinin ¢evrim testinden elde edilen 1, 15. ve 30. ¢evrimleri.

Sekil 4.13°’de numunelerin her bir cevrim icin hesaplanan i¢ sirtinme katsayl
degerleri verilmektedir. Sekil 4.13°den gorildigu Gzere, her bir numunenin i¢ sirtinme
katsayilari yaklasik olarak 10. cevrimden sonra doyuma ulasarak degdismemektedir.
Daha onceki bélimlerde bahsedildigi gibi i¢c surtinme katsayisi, malzemenin darbe
sonimleme karakterinin bir &lcusd olup, degeri ylkseldikce malzemenin darbe
sonimleme kabiliyetinin daha iyi olmasi anlamina gelir. Darbe sénumleme kabiliyeti,
Ozellikle piston malzemelerinde oldukca 6nemli bir dzelliktir. Bu ac¢idan bakildiginda,
20Si numunesinin 25Si ve 30Si’lu numuneye go6re, 6zellikle ilk 10 cevrimde oldukca
yliksek darbe sdnimleme kabiliyetine sahip oldugu goérilmektedir. Artan cevrimlerde
ise s6nlimleme hizi azalmakla birlikte, 25Si ve 30Si’lu numunelere kiyasla yine yiksek
degerlere sahiptir.

Numunelere ait sertlik, indirgenmis elastik moduli ve i¢ siurtinme analizleri
birlikte degerlendirildiginde, 25Si’lu numune her ne kadar yiksek sertlik degerine sahip
ise de i¢ sdrtinme katsayisinin diusiuk olmasi istenen bir durum degildir. Bununla

birlikte, 30Si numune hem sertlik ve elastik modili degerleri hem de i¢ sirtinme
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katsay! degerleri en disiilk malzeme olarak tespit edilmistir. Ote yandan 20Si’lu
malzeme, nispeten yliksek sertlik ve elastik modilu degerlerine sahip olmanin yaninda,
diger numunelere kiyasla yuksek i¢ sirtinme katsayisi degerlerine de sahiptir. Sonug
olarak, mekanik karakterizasyon verilerinden, ag.%20 Si miktarinin Al-xSi-5Fe

malzemesi i¢in en uygun oran oldugu sonucu ¢ikarilabilir.
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ge =8 8
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Iv 3 —~+O-—.

0.02 .

0.00 .

0 5 10 15 20 25 30 35

Cevrim Sayisi

Sekil 4.13. 20Si, 25Si ve 30Si numunelerinin 30 ¢evrim igin elde edilen i¢ sirtinme katsayisi degerleri.

Tez kapsaminda, literatiirde ilk olarak, preselenerek kiilce haline getirilen tozlara
farkli sicakliklar altinda centik testi uygulanmistir. Bu test ile, tozlarda peklesme
mekanizmasinin hangi sicaklikta basladiginin tespiti amaglanmistir. Sekil 4.14'de Al-
20Si-5Fe numunesine ait c¢entik testi sonrasi ylzeyde olusan izlerin fotograflari
verilmektedir. 24 °C'de gerceklestirilen ¢entik testi sonrasi numune ylzeyinde olusan
izin etrafinda oldukc¢a buyik catlaklarin olustugu goérilmektedir (Sekil 4.14 a). Soz
konusu catlaklar, numunenin oda sicakliginda olduk¢a zayif bir dayanima sahip
oldugunu go6stermektedir. 200 °C'ye kadar artan sicaklikla birlikte catlaklarin

yogdunlugunda artislarin oldugu gériilmektedir (Sekil 4.14 b, c). izlerin boyutlarinda da
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belirgin bir artiy gozlenmesi artan sicaklikla birlikte deformasyonun artigini
gostermektedir. 300 °C'de iz boyutu kiigilirken, izin etrafinda da g¢atlaklarin azaldig
saptanmigtir. Bu durum, toz alagimda peklegsme iglemi igin 200-300 °C arasinin kritik
sicaklik oldugunu gostermektedir. 400 °C'de ise izin en kiigiik boyutlara ulastigi ve
catlaklarin tamamiyla kayboldugu gorulmektedir. Bu sicaklikta peklesme igleminin
tamamen gergeklestigi disinilmektedir. Centik testinden elde edilen sertlik ve
indirgenmis elastik moduli degerleri Sekil 4.15'de verilmektedir. 200 °C ‘de
numunelerin en disiik sertlik ve elastik modiilt degerlerine sahip olmasi,iz fotograflar
ile uyum i¢indedir. S6z konusu sicaklikla peklesmenin henliz gergeklesmemis olmasi
mekanik o6zelliklerinde kotulesmeyle sonuglanmigtir. 200 °C'nin  Uzerinde ise
peklesmeye bagli olarak mekanik &zelliklerde buytik bir iyilesmenin meydana geldigi
gozlenmistir. Ayrica, numuneler Si miktarlart a¢isindan degerlendirildiginde, Si miktar
arttikca mekanik ozelliklerin arttigi goriilmektedir. Bu durum, Si'nin sert ve kirillgan
dogaya sahip olmasi ile agiklanabilir. Elde edilen sonuglar, sicaklikla birlikte yapilan
centik testlerinin toz metalurjisi alaninda uygun peklesme sicakligimin tespit

edilmesinde alternatif bir yontem olabilecegini gostermektedir.
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Sekil 4.14. Al-20Si-5Fe alasiminin sicaklikla birlikte yapilan ¢entik testinden elde edilen izlerin SEM
fotograflari (a) 24 °C, (b) 100 °C, (c) 200 °C, (d) 300 °C, (e) 400 °C (Test yiki: 2000 mN).
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Sekil 4.15. Pelet haline getirilen tozlarin sicaklikla birlikte c¢entik testinden elde edilen mekanik
dzellikleri (a) Sertlik (b)indirgenmis Elastik Modiilii (Test yiikii: 2000 mN)
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5. SONUCLAR

Tez galigmast kapsaminda Al-xSi-5Fe (x=20,25,30) alagimlart HEBM {iretim
teknigi ile uretilerek, mikroyapt ve mekanik 6zellikleri incelenmis ve en uygun Si

miktar belirlenmigtir. Bu kapsamda elde edilen sonuglar asagida verilmistir.

e HEBM teknigiyle uretilen malzemelerde, Si miktart arttikga tane boyutunun
azaldig1 saptanmugtir.

e Uretilen toz numunelerin mikro yapilarimin, yassilasan Al taneleri arasina
yerlesmis Si ve Fe fazlarindan olusan tabakali bir morfolojiye sahip oldugu
goralmustir.

o X-151n1 kirnim desenlerinde, Al ve Si fazlan disinda herhangi bir intermetallik
faza rastlanmamistir.

¢ Yikleme-bosaltma testlerinde, 20Si ve 25Si’lu malzemeler birbirine yakin
sertlik ve indirgenmis elastik modiili degerlerine sahip iken, 30Si’lu malzemenin en
disik degerlere sahip oldugu bulunmustur.

e Cevrim testlerinde ise 20Si’lu malzemenin en yiksek darbe sontimleme
kabiliyetine sahip oldugu tespit edilmigtir.

e Elde edilen sonuglar 1s1ginda Al-xSi-SFe alagimi i¢in en uygun Si miktarinin,
ag.%20 olarak belirlenmistir.

o Sicaklikla birlikte yapilan ¢entik testleri , Al-Si-Fe tozlarinda peklesmenin

200-300 °C araliginda bagladigini ve 400 °C’deen yiksek noktaya ulagtigini
gostermistir. S0z konusu yontem, toz metalurjisinde peklesme sicakliginin
belirlenmesinde alternatif bir yontem olarak énerilmistir.

elleri galisma: Peklesmenin hangi noktada doyuma ulastiginin belirlenmesi igin

dahaileri caligmalara ihtiyag duyulmaktadir.
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