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Bu çalışmada yüksek enerjili bilyeli öğütme yöntemi ile üretilen A l-xS i-5Fe (x= 
20, 25, 30) tozlarının mikroyapı ve mekanik özellikleri incelenmiştir. X-ışınları kırınımı 
analizlerinde, tozların Al, Si ve Fe fazları dışında herhangi bir intertermetalik faza 
rastlanmıştır. X-ışını kırınım desenleri Ritveld metoduyla analiz edilerek, numunelerin 
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In this research , microstructure and mechanical properties o f 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 o f Al, Si and Fe in the powders were determined from XRD 
patterns utilizing Ritveld method. Scanning electron microscopy observation revealed 
that the particle size o f 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- 
5Fe 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.
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1. GİRİŞ

Al-Si alaşımları sahip oldukları, yüksek dayanım / ağırlık oranı, düşük termal 

genleşme katsayısı, yüksek aşınma ve korozyon direnci gibi üstün özelliklerden dolayı 

otomotiv endüstrisi, savunma ve havacılık sanayi gibi ileri teknoloji gerektiren alanlarda 

yoğun olarak kullanılmaktadır (Yamagata 2005; Rao ve ark. 2009). Al-Si alaşımlarını 

içerdikleri silisyum miktarı bakımından ötektik altı, ötektik ve ötektik üstü 

kompozisyona sahip olanlar şeklinde gruplandırmak mümkündür. Silisyum içeriği 

yaklaşık %  11-13 arasında olanlar ötektik, %11 den daha az oranda Si içerenler ötektik 

altı ve % 13 den daha fazla oranda Si içeren alüminyum alaşımları ise ötektik üstü 

mikro yapıya sahiptirler. Standart hale gelmiş alüminyum silisyum alaşımlarının 

içerdiği silisyum oranı % 5 -23 arasında değişmektedir Hegde ve ark. 2008).

Ticari olarak kullanılan Al-Si alaşımlarının çoğu ötektik altı veya ötektik 

alaşımlardır. Ötektik üstü alaşımlar ise çok daha az oranda ticari alaşım olarak 

kullanılmaktadır (Chang ve ark. 1998). Çünkü geleneksel döküm teknikleri ile üretilen 

ötektik üstü Al-Si alaşımlarında yavaş soğumadan dolayı, ana yapı içerisinde büyük 

taneli ve kırılgan birincil Si kristalleri bloklar şeklinde oluşur. Uçları ve kenarları 

keskin bu bloklar iğnemsi, katmanlı, yıldız-şekilli veya plaka şekilli yapılarda 

olabilirler. Bu yapılardan dolayı ana alaşım içindeki gerilimli bölgelerde mikro çatlaklar 

ve kırıklar oluşabilmektedir. (Chang ve ark. 1998; Hoggve ark. 2004.) Bu yüzden 

geleneksel döküm ötektik üstü Al-Si alaşımları zayıf mekanik özelliklere sahiptirler 

(Wang ve ark. 2009; Chang ve ark. 1998; Lu ve ark. 2007). Ayrıca sert ve büyük Si 

kristalleri, işlenebilirliği de olumsuz yönde etkilemektedir (Seok ve ark. 2005). 

İşlenebilirliğin zorlaşması ve mekanik özelliklerde meydana gelen zayıflama 

dolayısıyla, ötektik üstü Al-Si alaşımlarının potansiyel kullanım alanlarındaki 

uygulamaları da sınırlı hale gelir (Changve ark. 1998; Hogg ve ark. 2004.) Ayrıca 

literatürde, silisyum oranının ağırlıkça %27 den fazla olduğu takdirde, alaşım içinde üç 

boyutlu sürekli bir silisyum ağının meydana geldiği ve bu durumun akışkanlığı azalttığı, 

tortulaşmaya, gözenekliliğe, homojensizliğe ve benzer başkaca olumsuz etkilere neden 

olduğu bildirilmektedir (Hogg ve ark. 2004; W ardve ark. 1992) Yine literatürde, Si
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içeriği %  30’dan fazla olduğunda, sert ve deforme edilemeyen Si parçacıklarının 

dislokasyon hareketlerini sınırlandırarak, katı halde plastik deformasyonu zorlaştırdığı 

da ifade edilmektedir (Chiang ve ark. 2005; Zhang ve ark.2009). Bu sebeplerden ötürü 

ticari uygulamalarda, geleneksel döküm Al-Si alaşımlarındaki Si miktarı genellikle %20 

civarında sınırlandırılır (Tomida ve ark. 1998).

Öte yandan son zamanlarda, yüksek kaliteli otomotiv motorları yapımında, 

geleneksel ötektik civarı Al-Si alaşımlarının yerine ötektik üstü Al-Si alaşımlarının 

kullanılmasına yönelik giderek artan bir ilgi mevcuttur (Zhang ve ark. 2009). Bunun 

sebebi, silisyum miktarının bu alaşımların özellikleri ile yakından ilgili olmasıdır. Yani, 

Si içeriği ne kadar artırılırsa yüksek sıcaklık dayanımı, elastiklik modülü, aşınma 

direnci v.b. özellikler o derece geliştirilmiş olur. Termal genleşme katsayısı azalır, 

termal iletkenlik, sertlik ve katılık (stifness) artar (Yamagata 2005; Chiang ve ark. 2005; 

Rao ve ark. 2009; Tomida ve ark. 1998; Cho ve ark. 1998; Chiang ve ark. 2006). 

Ötektiküstü Al-Si alaşımlarının mikro yapısı genel olarak, birincil silisyum 

parçacıklarından ve ötektik a-Al ve ötektik Si yapılarından oluşmaktadır. Bu alaşımların 

fiziksel ve mekanik özellikleri yapılarındaki birincil silisyum parçacıklarının boyutuna 

ve morfolojisine bağlıdır. (Chiang ve ark. 1998; Luve ark. 2007; Dai ve ark. 2008). Bu 

alaşımların sahip oldukları düşük termal genleşme katsayısı, yüksek dayanım/ağırlık 

oranı ve aşınma direnci gibi gelişmiş fiziksel ve mekanik özelliklerin alüminyum 

matrisi içinde yüksek miktarda bulunan hem ötektik hem de birincil silisyum 

fazlarından kaynaklandığı düşünülmektedir (Yamagata 2005; Lu ve ark. 2007; Anand 

ve ark. 1997; Hong ve ark. 2005).

Genel olarak, Al-Si alaşımlarının özellikleri, tane boyutunun küçültülmesi, 

ötektik modifikasyon ve birincil silisyum fazlarının inceltilmesi işlemlerinden biri veya 

daha fazlasının uygulanmasıyla geliştirilebilir (Dwivedi ve ark. 2005). Bu bakımdan, 

üstün fiziksel ve mekanik özellikler elde etmek amacıyla alüminyum alaşımlarına 

yapılan yüksek Si katkısının işe yarayabilmesi için, yapı içerisinde oluşan bu büyük Si 

tanelerinin küçültülmesi ve şekillerinin modifiye edilmesi büyük bir önem arz 

etmektedir (Rao ve ark. 2009; Zhang ve ark. 2006). İşte bu noktada mikro yapının 

inceltilmesi ve homojenliği açısından mekanik alaşımlama teknikleri hayati 

önemdedirler. M ekanik alaşımlama yöntemleri mikro yapıyı inceltmek ve modifiye
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etmek için kullanılan çok etkin yöntemlerdir. Sürtünmeli karıştırma (Firiction stir) (Rao 

ve ark. 2009; Zhang ve ark. 2006), elektromanyetik karıştırma (electromagnetic strring) 

(Luve ark. 2007) yöntemleri de yüksek silisyum ihtiva eden, ince mikro yapılı 

alüminyum alaşımları üretmek için kullanılan yöntemlerdendir.

M ekanik alaşımlama yöntemi, herhangi bir ısıl veya kimyasal işleme ihtiyaç 

duyulmadan yapılan bir alaşımlama sürecidir. Bu süreç çoğunlukla bir katı hal 

reaksiyonu şeklinde cereyan eder. M ekanik alaşımlama esnasında gerçekleşen yoğun bir 

öğütme işlemi dolayısıyla, alaşımlanan malzeme sürekli olarak plastik deformasyona, 

kırılmaya, soğuk kaynağa ve yeniden kırılma ve kaynaklanmaya maruz kalır. Böylelikle 

son derece homojen mikro yapılar elde edilebilir (Fındık 2002; Kılınç 1999). 

Elementlerin mikro yapı içerisinde düzgün bir şekilde dağılması, çok sayıda yapısal 

kusura ve kafes içerisinde gerilmelere neden olur. Sonuç olarak kristal daha küçük 

parçalara ayrılır (Ruggeri ve ark. 2002). M ekanik alaşımlama yöntemi, tüm ikili, üçlü 

ve çoklu sistemlere, hem deneysel çalışmalarda hem de üretim süreçlerinde 

uygulanabilmektedir (Bostan 2003). M ekanik alaşımlamanın malzeme üretiminde 

sağladığı avantajları kısaca şöyle sıralayabiliriz.

•  Katı çözünürlük sınırlarını genişletir,

•  Birbirlerinden oldukça farkı erime sıcaklığına sahip olan malzemelerden 

metaller-arası bileşiklerin üretilebilmesine olanak sağlar,

•  Nano kristal malzemelerin üretilmesini mümkün kılar,

•  A m orf malzemelerin üretilebilmesini sağlar,

•  M A sonucu matris içerisinde partiküllerin homojen bir şekilde dağılması 

sağlanır ve böylece dislokasyon hareketleri için engeller oluşturulur,

•  M A sonucu homojen dağılan partiküller, toparlanmayı ve yeniden 

kristalleşmeyi engeller veya yavaşlatır böylelikle malzeme yüksek sıcaklık 

kararlılığı kazanır,

•  Böylece aşınma ve korozyon direnci yüksek termal kararlılığı gelişmiş 

malzemelerin üretilmesi mümkün olmaktadır (Bostan 2003; Suryanarayana

2001).
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Alüminyum demirden daha zayıftır, ancak alüminyum alaşımları mekanik 

alaşımlama yöntemleri ile üretilirse dökme demir kadar güçlü olabilirler. Bu da ağırlık 

bakımından %  40 kadar verim sağlayabilir. Ayrıca Ti'nin sertliğine eş değer sertlikte 

alüminyum alaşımları tasarlanabilir (Yamagata 2005; Shenve ark. 2001). Genelde bir 

malzeme, sert olduğu zaman kırılgan yani sünekliği (ductilite) düşük, sünekliği yüksek 

olduğu zamanda düşük sertliğe sahiptir. Ancak mekanik alaşımlama teknikleri 

sayesinde, mikro yapıda meydana gelen incelmeden dolayı hem çok sert hem de 

sünekliği yüksek malzemeleri üretmenin mümkün olduğu literatürden bilinmektedir 

(Chiangve ark. 2009; Shen ve ark.2001).

Geçiş metali ihtiva eden ötektik üstü Al-Si alaşımları sahip oldukları üstün 

mekanik özelliklerden dolayı ilgi çekmektedir (Srivastava ve ark. 2002). Ötektik üstü 

Al-Si alaşımlarına demir gibi geçiş metallerinin eklenmesi, yüksek sıcaklıklarda, hem 

aşınma direncini hem de gerilme dayanımını artırmaktadır. Bu gibi özelliklerinden 

dolayı Fe katkılı alüminyum alaşımlarının ticari kullanımı günümüzde mevcuttur 

(Srivastava ve ark. 2002). Ekonomik açıdan da alüminyum alaşımlarında demirin 

kullanılması tercih edilen bir durumdur (Ma ve ark. 2010). Demir ilavesi, yukarda 

sayılan olumlu katkılarının yanısıra, Al-Si alaşımlarının özelliklerini olumsuz yönde de 

etkileyebilmektedir. Örneğin, demir, katılaşma esnasında Al ve Si ile çeşitli metallar 

arası bileşikler oluşturabilmektedir. Kırılgan bir doğaya sahip bu metaller arası 

bileşiklerin çoğu, son ürünün mekanik özellikleri açısından olumsuz sonuçlar 

doğurabilmektedir.

Demirin alüminyum içerisinde çözünürlüğünün çok düşük olması yapı içerisinde 

demir içerikli metaller-arası bileşiklerin oluşmasına neden olur (Srivastava ve ark. 

2002). Yapı içerisinde oluşan sert Al-Si-Fe metaller-arası bileşiği aşınma direncini 

artırırken bu bileşik tanelerinin incelmesi ve alüminyum matrisi içinde homojen bir 

şekilde dağılması ise yüksek sıcaklık dayanımının artmasına neden olur (Cho ve ark.

1998). Ancak, demir içerikli metaller arası bileşikler büyük bloklar halinde ve iğnemsi 

yapılar şeklinde oluşma eğilimindedirler. Bu da malzemenin mekanik özelliklerini 

olumsuz yönde etkilemektedir (Huang ve ark. 2009). Bu durumda, metaller-arası 

bileşiklerin, birincil Si tanelerindekine benzer bir şekilde, morfojilerini değiştirmek ve 

boyutlarını küçültmek büyük önem taşımaktadır (Rajabi ve ark. 2008b;). Özellikle
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büyük Si blokları ile iğnemsi yapıdaki Fe içerikli fazların inceltilmesi ve şekil 

bakımından modifiye edilmesine yönelik mikro yapı optimizasyonu önemli bir çalışma 

alanı haline gelmiştir. Yüksek dayanım ve iyi bir süneklik elde edebilmek için birkaç 

strateji önerilmektedir. Bu stratejilerin ilki, alaşıma heterojen çekirdeklenmeyi artırmak 

ve birincil Si bloklarının oluşumunu azaltmak amacıyla Na, Sr, Nd, Ca, P, Sb gibi 

modifiye edici elementlerin katılmasıdır. İkincisi, Fe içerikli fazların olumsuz etkilerini 

nötrlemek amacıyla “nötrleyiciler” diye isimlendirilen Mn, Cr, Be, Sr, Ca, Co, K v.b 

elementlerin alaşıma az miktarda katılmasıdır, Üçüncüsü ise, katılaşma esnansında 

soğuma hızının artırılmasıdır (Hou ve ark. 2009). Yukarıda da bahsedildiği gibi soğuma 

hızının mikro yapı oluşumu üzerinde önemli etkileri mevcuttur. Bazı araştırmalardan 

elde edilen sonuçlara göre, yerel soğuma hızına bağlı olarak Al3Fe, Al6Fe, AlmFe,a- 

AlFeSi ve P-AlFeSi v.b farklı kararlı veya yarı kararlı metaller arası bileşikler 

oluşabilmektedir (Zhang ve ark. 2009; Allen ve ark. 1998). Bunların dışında, ötektik 

üstü Al-Si-Fe alaşımlarında, mikroyapı homojenliği artırmak ve söz konusu kaba Si ve 

Fe içerikli metaller arası bileşiklerin boyutlarını küçültme de oldukça etkili olan 

metotlardan birisi de mekanik alaşımlama yöntemidir. Kim ve ark. (2000), mekanik 

alaşımlama yöntemi ile Fe-at.%33Si toz alaşımının başarılı bir şekilde üretmişlerdir. 10 

saatlik öğütme sonrasında tozların parçacık boyutunun 15 |im 'den 2 |im 'ye düşdüğünü 

gözlemlemişlerdir. Ayrıca, X-ışını kırınımı analizlerinde, öğütme süresi arttıkça Fe3Si 

ve Fe5Si3 fazlarına ait karakteristik piklerin genişlediğini ve şiddetlerinin azaldığını 

saptmışlardır. Bu durum, söz konusu fazların, kristal boyutlarının küçülmesi ve iç 

gerinimin artması olarak yorumlanmıştır. Kang ve ark. (2011), yüksek enerjili bilyeli 

öğütme yönteminiyle ötektik üstü Al-20Si tozlarını üreterek, öğütme süresinin tozların 

tane boyutu üzerine etkilerini incelemişlerdir. Buna göre, Al ve Si tozlarının 10 dk. 

öğütme sonrasında tane boyutunda artış gözlenirken, öğütme süresinin artmasıyla (20 ve 

30 dk.) parçacık boyutunun hızlı bir şekilde azaldığı görülmüştür. Bununla birlikte 

öğütme süresinin daha da artırılmasının parçacık boyutunda belirgin bir değişmeye 

sebep olmadığı belirlenmiştir. Ancak toz alaşımların homojenliğin büyük oranda arttığı 

görülmüştür. Buna bağlı olarak, parçacık boyutunun düşük ve homojen mikroyapıya 

sahip toz alaşımlarda sertlik değerinin de yükseldiği bulunmuştur. Zuo ve ark.(2003). 

yüksek enerjili gezegensel bilyeli öğütme yöntemi ile Fe-Si ve Fe-Si-Al tozlarını üretip

5



tavlama yaparak, tavlama süresinin tozların tane boyutu üzerine etkilerini ve 

incelemişlerdir. Buna göre öğütülmüş tozlar 573-973K de 30 dk yapılan tavlama 

sonucu tane boyutunda belirli sıcaklığa ulaşınca artma gözlemlenmiştir. Ayrıca örgü 

gerinimlerinin artan öğütme zamanı ile birlikte arttığını saptanmıştır. Lianga ve ark. 

(2013). yüksek enerjili bilyeli öğütme yöntemi ile Al-7ağ.%Si-0.3ağ.%Mg tozlarını 

üreterek toz parçacıkların mikrosertlik ve mikroyapısal değişimlerini araştırmışlardır. 

Farklı miktarda Si eklenerek öğütülen tozların Si miktarının değiştirilmesinin tane 

boyutu üzerine etkileri incelenmiştir. Buna bağlı olarak öğütülen tozlardaki Si içeriğinin 

artması Al(Si,Mg) matrisinin değişimine neden olduğu ve ortalama tane boyutunun 

azaldığı saptanmıştır. Öğütülen toz parçacıklarında Si parçacıklarındaki istif hatalarının 

oluşumu öğütme sırasında meydana gelen plastik deformasyonu göstermektedir.

Öte yandan bilyeli öğütme ile üretilen tozların endüstride kullanılabilmeleri için 

çoğunlukla hacimsel ürün haline getirilmeleri gereklidir. Bu konuda yapılan çalışmalar 

soğuk ve sıcak pekleştirme işlemleri olmak üzere iki ana başlık altında toplanabilir. 

Sıcak pekleştirme işlemleri geleneksel soğuk işlemlerine göre, sinterleme özellikleri iyi 

olmayan malzemelerin pekiştirilmesinde, tam yoğunluklu ürün elde edilmesinde, 

yüksek dayanım ve sertlik elde edilmesinde daha avantajlı konumdadırlar. Sıcak 

pekleştirme işlemleri arasında sıcak presleme, sıcak izostatik presleme, sıcak 

ekstrüziyon, v.b sayılabilir. Sıcak presleme yöntemi, hem metalik hem de metalik 

olmayan tozların pekleştirilmesinde sıklıkla kullanılan bir yöntemdir. Eriyik eğirme ve 

püskürtme (spray) yöntemleri ile üretilmiş ürünler de sıcak presleme yöntemi ile 

hacimsel hale getirilmeye müsaittirler (Beeley 2001). Tozların preslenmesi ve 

sinterlenmesi işlemleri aynı anda yapıldığından üretim süreci geleneksel soğuk presleme 

işlemlerine göre daha kısadır. Ayrıca sıcaklığın ve basıncın aynı anda uygulanması 

sebebiyle söz konusu teknik işlenmesi zor malzemelerin birçoğunda teorik yoğunluğa 

yakın yoğunluk değerlerinin elde edilmesi için elverişlidir. Metal parçalarının plastik 

deformasyona karşı dirençlerinin artan sıcaklıkla hızlı bir şekilde düşmesinden dolayı, 

sıcak presleme yöntemlerinde çok daha az basınçlar yeterli olabilmektedir. Bunun 

yanı sıra, sıcak presleme yoluyla yapılan yoğunlaştırma işlemlerinin toz 

karakteristiklerine (şekil, boyut, boyut dağılımı vb.) duyarlılığı daha azdır (Upadhyaya

2002).
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Literatürde yapılan çalışmalar, metalik toz veya küçük parçaların hacimsel 

malzeme haline getirilmesi sürecini etkileyen pek çok parametrenin (sıcaklık, basınç, 

zaman, çalışma atmosferi vb.) varlığını, farklı malzeme grupları için çok farklı 

tekniklerin geliştirildiğini, bu bağlamda konunun başlı başına bir araştırma alanı 

olduğunu ortaya koymaktadır. Büyük yatırım maliyetleri gerektiren sıcak izostatik 

presleme teknikleri bir yana bırakılacak olursa, çok daha ucuz olması ve kolay 

uygulanabilirliği dikkate alındığında sıcak hidrolik presleme yöntemi, tez kapsamında 

üretilecek toz formundaki alaşımların hacimsel malzeme haline getirilmesi amacına 

yönelik olarak tercih edilebilecek yöntemler arasında öne çıkmaktadır.

Buraya kadar özetle, ötektik üstü Al-Si alaşımlarının teknolojideki 

kullanımından, bilyeli öğütme yönteminden, Al-Si alaşımı içerisindeki kaba Si 

fazlarının modifikasyon yöntemlerinden ve Fe elementinin Al-Si alaşımlarının mekanik 

özelliklerine katkılarından bahsedilmiştir. Ayrıca toz olarak üretilen Al-Si alaşımlarının 

hacimsel forma getiriliş süreçlerinden bahsedilmiştir.

Tez kapsamında, yüksek Si içerikli Al-xSi-5Fe (x=20, 25, 30) alaşımların 

yüksek enerjili bilyeli öğütme yöntemiyle üretimi gerçekleştirilmiştir. Daha sonra, 

üretilen tozlar, sıcak presleme yöntemiyle 400 °C'de hacimsel forma getirilmiştir. Elde 

edilen alaşımlarda Si miktarının mikro yapı, kristal yapı ve mekanik özellikler açısından 

Al-xSi-5Fe alaşımına etkileri SEM, XRD ve Derinlik Duyarlık M ikrosertlik yöntemleri 

ile analiz edilmiştir. Ayrıca, tozların sinterlenmesi esnasından eş zamanlı olarak 

mikrosertlik deneylerinin yapılması literatürde ilk kez gerçekleştirilmiştir.
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2. K URA M SAL T E M E L L E R

2.1 A laşım  Ü retim  T eknik leri

Günümüzde hâli hazırda kullanılan pek çok alaşım üretim tekniği mevcuttur. Bu 

tekniklerin tercihi, üretilecek alaşımın endüstrideki kullanım amacına göre belirlenir.

2.2. Geleneksel K atılaştırm a T eknik leri

2.2.1.Kum  K alıba D öküm  Tekniği

En basit ve popüler döküm tekniği olup yüzyıllardır kullanılmaktadır(Şekil 2.1). 

Ayrıca, alüminyum alaşımlarının döküm yöntemleri içinde de en yaygın olarak 

kullanılanıdır. Kum kalıba döküm, genellikle az sayıdaki döküm parçalarının, karmaşık 

maçalara sahip parçaların, büyük boyuttaki parçaların ve yapı elemanlarının dökümünde 

kullanılır (Kınıkoğlu 2001). Bu teknikle üretilen ürünlerin kalitesi, metal ile kalıp 

malzemesi arasında meydana gelebilecek reaksiyonları önlemeye bağlıdır. Bunun için 

kum karışımına olası kimyasal reaksiyonları önleyen çeşitli elementler katılır.

Şekil 2.1. Kum kalıba döküm tekniğiyle üretilen parçalar
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2.2.2. M etal K alıba D öküm  Tekniği

Bu teknikte, erimiş metal/alaşım, metal bir kalıba yerçekimi, düşük basınç veya 

merkez kaç kuvvet etkisiyle doldurulur (Şekil 2.2). Aynı alaşımın metal kalıba 

dökümünde, kum kalıba göre daha hızlı soğumanın etkisiyle daha ince bir tane yapısı ve 

daha yüksek dayanım elde edilir. Metal kalıba dökülen parçalarda, kum kalıba 

dökülenlere göre büzülme ve gaz gözenekleri daha azdır. Buna karşılık metal kalıplarda 

boyut sınırlaması vardır ve karmaşık parçaların bu yöntemle dökülmesi güç, hatta bazen 

imkansızdır.

Şekil 2.2. Parça üretiminde kullanılan kalıcı metal kalıp örneği

2.4. M ekan ik  A laşım lam a (Bilyeli Ö ğütm e) T eknik leri

M ekanik alaşımlama (MA) veya diğer bir deyişle bilyeli öğütme, toz karışımı 

halinde bulunan malzemelerden, homojen yeni bir malzeme üretimine olanak sağlayan 

bir toz işleme tekniğidir. John Benjamin ve meslektaşı Paul D. Merica, 1966 yılında 

International Nickel Company (INCO) araştırma laboratuvarında bu tekniği 

geliştirmişlerdir. Bu teknik, gaz türbini uygulamalarında kullanılan nikel esaslı oksitli 

süper alaşım üretmek için yapılan uzun bir araştırmanın sonucunda ortaya çıkmıştır. Bu 

alanda yapılan çalışmalar, günümüze kadar önemli aşamalar kaydederek, gerek bilimsel 

gerekse endüstriyel alanda hatırı sayılır bir yer edinmiştir. Günümüzde artık, mekanik 

alaşımla tekniği, metal, seramik, polimer ve kompozit gibi pek çok malzeme grubunun
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üretiminde etkin olarak kullanılmaktadır. Çizelge 2.1’de mekanik alaşımlama tekniğinin 

çeşitli üstün yanları özetlenmiştir.

Çizelge 2.1. M ekanik alaşımlamanın özellikleri 

İkincil fazların (genellikle oksit ) ince dağılımlı olarak üretilmesi 

Katı çözünürlük sınırlarının aşılması 

Tanelerin nanometre boyutlarına kadar inceltilmesi 

Yeni kristal ve quazikristal fazların sentezi 

A m orf fazların elde edilmesi

Alaşımlanması zor olan elementlerin alaşımlanma olanağı 

Düşük sıcaklıklarda kimyasal reaksiyonlar oluşturabilme 

Kararlı yapıdaki intermetalliklerin kararsız hale getirilmesi

Tozların, mekanik olarak alaşımlanmasında kullanılan öğütme cihazlarının farklı 

tipleri vardır. Bu cihazlar daha çok öğütme enerjilerine, kapasitelerine veya ilave 

ekipmanlarına göre farklılaşır (Suryanarayana 2008). Günümüzde endüstride ve 

laboratuvar çalışmalarında kullanılan en yaygın mekanik alaşımlama sistemleri, SPEX 

çalkalamalı öğütme, gezegensel bilyeli öğütme, atritör öğütme, ticari öğütme ve yeni 

dizayn öğütme sistemleridir. Bunlar arasında gezegensel bilyeli öğütme en yaygın 

olarak kullanılan sistemdir ve tez kapsamındaki toz alaşımların üretiminde 

kullanılmıştır.

2.4.1. Gezegensel bilyeli öğütm e (P lanetary  ball mills)

M A deneylerinin yapıldığı en popüler öğütme yöntemlerinden biridir. gezegensel 

bilyeli öğütmede aynı anda birkaç yüz gram toz öğütülebilir (Şekil.2.3a). Gezegensel 

bilyeli öğütme sistemi ismini, haznelerin (kavanoz veya kap) gezegensel 

hareketlerinden almaktadır. Yani hazneler bir merkez etrafında dönerken, aynı anda 

kendi eksenleri etrafında da döner. Bu dönmeler esnasında, iki türlü merkezkaç kuvveti 

oluşur. Ancak, oluşan merkez kaç kuvvetleri birbirine ters yöndedir. Hazne kendi ekseni 

etrafında dönerken, bilye ve tozlar, merkez kaç kuvveti etkisiyle hazne duvarlarına
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yapışır. Haznelerin ters yönde bir eksen etrafında dönmesiyle de oluşan ters yönlü 

merkezkaç kuvveti, bilyelerin hazne içerisinde aşağı düşerek diğer bilyelerle 

çarpışmasına sebep olur. Bu çarpışmaların etkisiyle, bilyeler arasında kalan toz 

numunelerin öğütülmesi/alaşımlanması gerçekleştirilmiş olur (Şekil.2.3b).

Yeni nesil gezegensel bilyeli öğütme cihazlarında, haznenin kendi ve bir eksen 

etrafındaki dönme hızları birbirinden bağımsız olarak kontrol edilebilmektedir. Öğütme 

hazneleri ve bilyeler, akik, silisyum nitrit, sinterlenmiş korindon, zirkonyum dioksit, 

krom çelik, Cr-Ni çelik, tungsten karpit ve plastik poliamit gibi farklı materyalden 

yapılmaktadır. Bu tip öğütme sistemlerinde, bilyelerin çizgisel hızı SPEX salınımlı 

öğütmeden daha hızlı olsa bile, SPEX salınımlı öğütmede bilyelerin çarpışma sıklığı 

çok daha fazladır. Bu yüzden SPEX salınımlı öğütme ile kıyaslandığında, Fritsch 

Pulverisette’in daha düşük enerjili öğütme olduğu düşünülebilir.
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Şekil 2.3.(a) Fritsch Pulverisette P-5 dört istasyonlu (hazne) öğütme mili (b) 

Bilyeli öğütme sırasında bilyelerin hareketinin şematik olarak resmi. Courtesy of 

GilsonCompany, Inc.,Worthington, OH. (Suryanarayana 1998).

2.4.2. Ö ğütm e P aram e tre le ri

M A kompleks bir üretim yöntemi olduğundan, istenilen faz ve/veya mikro yapı 

elde edebilmek için pek çok değişkenin optimizasyonunu zorunlu kılar. Üretilen tozlara 

etki eden bazı önemli parametreler aşağıda verilmektedir (Suryanarayana 2001).
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*Öğütme tipi 

*Öğütme haznesi 

*Öğütme(işleme) hızı 

*Öğütme zamanı

*Öğütme haznesinin tipi ve boyutu 

*Toz-bilye ağırlık oranı 

*Kabın doluluk oranı 

*Öğütme atmosferi 

*İşlem kontrol kimyasalları ve 

*Öğütme sıcaklığıdır

Bu işlem değişkenlerinin hepsi tamamen bağımsız değildir. Örneğin, en uygun 

öğütme zamanı optimize etmek için, öğütme tipi, öğütme haznesinin boyutu, öğütmenin 

sıcaklığı ve bilye - toz oranı gibi pek çok parametrenin birlikte kontrol edilmesi gerekir. 

Bundan sonraki bölümde, söz konusu parametreler ayrıntılı olarak irdelenecektir.

2.4.2.1. Ö ğütm e Tipi

Bölüm 2.4.2’de de bahsedildiği üzere, farklı öğütme tipleri mevcuttur. Bu 

öğütme tipleri, öğütme hızlarına, sıcaklık değişimini kontrol etme kabiliyetine veya 

üretilen tozdaki kontaminasyon oranını en aza indirebilme kabiliyetlerine göre 

farklılaşır. Üretilecek olan tozun tipine, miktarına veya oluşturulmak istenen yapıya 

göre, en uygun öğütme tipi seçilebilir. Örneğin, SPEX salınımlı öğütme karıştırıcıları 

çoğunlukla alaşımı ayırma amaçlı kullanılırken, Fritsch Pulverisette gezegensel veya 

atritör bilyeli öğütme sistemleri, büyük miktarlarda toz üretmede kullanılır. D iğer bir 

ifadeyle, öğütme sistemleri özel uygulamalara göre dizayn edilirler. Çizelge 2.2’de, 

ürün miktarına göre kullanılan öğütme tipleri verilmektedir.

Çizelge 2.2. Farklı öğütme tiplerinin tipik kapasiteleri (Kerr 1993).

Ö ğütm e tip i Ö rn ek  ağ ırlık

Karıştırıcı öğütme (M ixer mills) 2 - 20 g

Gezegensel öğütme 4 - 2 5 0 g
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Atritör öğütme

Tek-Bilyeli öğütme (Uni-ball mill)

0.5 - 100 kg 

4 - 2000 g

2.4.2.2. Ö ğütm e H aznesi

Öğütme esnasında, bilyeler, haznenin iç çeperlerine çarparak hazneyi aşındırır. 

Aşınmadan dolayı çeperlerden kopan parçalar ise, tozun kimyasal kompozisyonunun 

değişmesine sebep olur. Bu nedenle, öğütme haznesi yapımında kullanılacak malzeme 

seçimine dikkat edilmesi gerekir. Eğer öğütme kabının yapımında kullanılan malzeme, 

toz malzemesinden farklı ise, kabın iç çeperlerinden kopan parçacıklar tozu kirletir. 

Öğütme kabı yapımında kullanılan malzemeler çoğunlukla; sertleştirilmiş çelik, takım 

çeliği, sertleştirilmiş krom çeliği, tavlanmış çelik, paslanmaz çelik, tungsten karbür 

(W C)-kobalt (Co), WC kaplı çelik ve yatak çeliği gibi aşınmaya karşı dayanıklı 

malzemelerdir (Di ve ark. 1991). Belirli amaçlar için bakır (Cu) (Suryanarayana ve ark. 

1999), titanyum (Ti) (Chu ve ark. 1992), sinterlenmiş korondum, itriya ile stabilize 

edilmiş zirkonya (YSZ) (Tokimitsu 1997), kısmi olarak kuvvetlendirilmiş zirkonya- 

itriya (Yen ve ark. 1996; Yen ve ark. 1997), safir (El-Eskandarany ve ark. 1994a; El- 

Eskandarany ve ark. 1994b), akik taşı (Ohtani 1997; El-Eskandarany 1996), sert 

porselen, silisyum nitrit (Si3N4) (Abe ve ark. 1996), ve bakır (Cu)-berilyum (Be) 

(Fukunaga ve ark. 1990; Sakurai ve ark. 1994) gibi malzemeler de öğütme kabı 

yapımında kullanılmaktadır. Öğütme kabının yapımında kullanılan malzeme kadar 

kabın şekli ve özellikle kabın iç dizaynı da önemlidir. Hem düz kenarlı hem de yuvarlak 

kenarlı öğütme kapları mevcuttur. Alaşımlama işleminde, düz tabanlı kaplar oval 

tabanlı kaplara göre daha fazla tercih edilmektedir (Harringave ark. 1992). M ekanik 

alaşımlanmış Si-Ge karışımında, istenen şiddet ve yoğunlukta (111) XRD piki elde 

edebilmek için, düz tabanlı kaplarda 9 saat öğütmek gerekirken, bu süre oval tabanlı 

kaplarda 15 saate kadar çıkabilmektedir.
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2.4.2.3. Ö ğütm e Hızı

Daha hızlı ve daha yüksek enerjili öğütme sistemlerinde tozların alaşımlanması 

daha kolaydır. Fakat maksimum hıza ulaşabilmeyi, öğütme sisteminin dizaynına bağlı 

olarak belli sınırlamalar engel olur. Örneğin, geleneksel bir bilyeli öğütmede, döndürme 

hızının artması bilyelerin hareket hızını da artıracaktır. Kritik bir hızın üzerinde, bilyeler 

haznenin iç duvarlarına çivilenir ve aşağıya düşmediklerinden herhangi bir çarpma 

kuvveti oluşturmaz. Bu yüzden bilyelerin hızının, maksimum yükseklikten düşerek 

maksimum çarpışma enerjisi üretebilmesi için bu kritik hız değerinin altında olması 

gerekir.

Maksimum hız için bir diğer sınırlama ise kabın sıcaklığının yüksek hızlara 

(veya öğütme şiddeti) çıkıldıkça artmasıdır. Bu sıcaklık artışı, tozların alaşımlanması 

veya homojenleştirilmesine katkıda bulunmak için difüzyonun gerekli olduğu 

durumlarda avantajlı olabilir. Fakat bazı durumlarda sıcaklıktaki bu artış, çökelmeyi 

veya kristallenmeyi tetiklediği için dezavantajlı olmaktadır. Bu durumda, öğütme 

esnasında oluşmuş olan aşırı doymuş katı çözeltiler veya yarı-kararlı fazlar sıcaklığın 

etkisiyle bozunabilir. (Kaloshkin ve ark. 1997). Ek olarak, yüksek sıcaklıklarda 

tozlardaki kontaminasyon oranı artabilir. Yüksek öğütme hızlarında, oluşan nanokristal 

yapıların kristal boyutunda artış ve kristal yapılarındaki iç zorlanmalarında azalma 

gözlenmiştir (Kuhrt ve ark. 1993).

Calka ve ark. (1993) farklı enerji seviyelerinde öğütülen (Uni-Ball öğütmedeki 

mıknatısın pozisyonunu ayarlayarak) vanadyum ve karbon tozlarının son bileşiminin 

farklı olduğunu bildirmişlerdir. Bu çalışmada, çok düşük öğütme enerjisinde (hızında) 

öğütülen am orf karbon ve nano boyutlu vanadyum taneciklerinden oluşan tozlar, 

tavlama sonucunda ya V2C ya da V+VC karışımı formuna dönüşmüştür. Orta enerji 

seviyesinde, öğütülen nanoyapılı tozların tavlanmasıyla VC yapısı elde edilmiştir. 

Yüksek enerji seviyesinde ise, VC yapısı direkt olarak öğütmeyle oluşmuştur. Benzer 

şekilde, Ni-Zr tozu, yüksek enerjili öğütmelerde tamamıyla am orf yapıya dönüşürken,
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orta ve düşük enerjili öğütmelerde am orf ve kristal fazlarının bir karışımı olarak elde 

edilmiştir (Calka ve ark. 1993).

2.4.2.4. Ö ğütm e Süresi

Öğütmenin zamanı en önemli parametredir. Genellikle, en uygun öğütme 

zamanı, tanelerin kırılma ve soğuk kaynaklanması arasındaki dengenin sağlanması için 

gerekli olan süredir. İhtiyaç duyulan optimum öğütme süresi, öğütme tipine, öğütme 

hızına, toz-bilye oranına ve öğütmenin sıcaklığına bağlıdır. Bu nedenle optium öğütme 

süresini belirlemek için, yukarıda bahsedilen parametrelerin uygun kombinasyonunun 

seçilmesi gereklidir. Her ne kadar öğütme süresinin artması tane boyutunun azalmasına 

yardımcı olurken, toz gerekenden daha uzun zaman öğütülür ise, bazı arzu edilmeyen 

fazların veya kontaminasyonların oluşması da muhtemeldir (Suryanarayana 1995). Bu 

yüzden, tozları uzun süre öğütmek yerine, istenilen özelliğin elde edilebileceği en uygun 

sürede öğütmek gerekir.

2.4.2.5. Ö ğütm e O rtam ı

Sertleştirilmiş çelik, takım çeliği, sertleştirilmiş krom çelik, tavlanmış çelik, 

paslanmaz çelik, W C-Co ve yatak çelik öğütme ortamı için kullanılan materyallerin en 

yaygın tipleridir. Öğütülen tozda yeterli çarpışma kuvveti oluşturabilmek için bilyelerin 

yeterli yoğunluğa sahip olması gereklidir. Ancak, öğütme kabında olduğu gibi, bilyeler 

için de bazı özel materyaller kullanılabilir. Örneğin, bakır (Cu) (Suryanarayana ve ark.

1999), titanyum (Ti) (Chu ve ark. 1992), niyobyum (Nb) (Larson ve ark. 1977), 

zirkonyum (ZrO2), (Biswas ve ark. 1996; Katamura ve ark. 1996), akik (Ohtani ve 

ark.1997; El-Eskandarany 1996), itriya ile stabilize edilmiş zirkonya, (YSZ) (Tokimitsu 

1997), kısmi kuvvetlendirilmiş zirkonya + itriya (Yen ve ark. 1996; Yen ve ark. 1997), 

safir (El-Eskandarany ve ark. 1994a; El-Eskandarany ve ark. 1994b), silisyum nitrit 

(Si3N i4)(Abeve ark. 1996), ve Cu-Be (Sakuraive ark. 1994) gibi özel malzemeler 

kullanılabilir. M ümkün olduğunca kontaminasyonu önlemek için öğütme kabının ve 

bilyelerin aynı malzemeden yapılmış olması arzu edilir.
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Bilyelerin boyutu aynı zamanda, öğütme verimini de etkilemektedir. Genel 

anlamda, ağır bilyeler daha fazla çarpışma enerjisini tozlara transfer edeceğinden, 

öğütmede büyük boyutlu (ve yüksek yoğunluklu) bilyelerin kullanılması daha 

uygundur. Ayrıca, tozun son bileşiminin, kullanılan bilyelerin boyutuna bağlı olduğu 

da bilinmektedir. Örneğin, toz Ti-Al karışımında öğütme için 15 mm çaplı bilyeler 

kullanıldığı zaman titanyumda alüminyumun katı bir çözeltisi oluşmuştur. Öte yandan, 

20 ve 25 mm çaplı bilyeler kullanıldığında, uzun öğütme sürelerinden sonra bile sadece 

titanyum ve alüminyum fazların bir karışımı gözlenmiştir (Lai ve ark. 1998). Yapılan 

diğer çalışmalarda, 3/4 inç çaplı bilyeler kullanılarak üretilen Ti-Al alaşımındaki am orf 

faz oluşumunun, 3/16 inç çaplı çelik bilyeler kullanılarak üretilenden daha hızlı olduğu 

gözlemlenmiştir. (Watanabe ve ark. 1991; Park ve ark. 1992). Aslında, öğütmenin 

büyük çelik toplar ile yapıldığı bazı durumlarda, am orf fazdan ziyade sadece kararlı 

kristal bileşikleri oluşmuştur (W atanabeve ark. 1991). Bir diğer araştırmada, Ti-Al toz 

karışımı 5 ya da 8 mm çaplı bilyeler kullanılarak öğütüldüğünde bir am orf fazın 

oluştuğu, 12 mm çaplı toplar kullanıldığında ise am orf faz oluşmadığı bildirilmiştir 

(Park ve ark. 1992; Guo ve ark. 1992). Daha küçük bilyelerin tercih edildiği Pd-Si 

sisteminde de am orf faz oluşumunda benzer durumla karşılaşılmıştır (Padella ve ark. 

1991). Literatürde, daha küçük bilyelerin, sürtünme hareketi ürettiği için am orf faz 

oluşumunu artırdığı gösterilmiştir. Buradan özetle, ‘’yumuşak’’ (soft) öğütme 

şartlarının (bir başka ifadeyle, küçük bilye boyutlu, daha düşük enerjili ve daha düşük 

bilye -  toz oranlı öğütmelerde) amorfizasyon veya yarı kararlı faz oluşumunu artırdığı 

sonucuna varılmıştır (Suryanarayana ve ark. 1999; Atzmon 1990; Gerasimov ve ark. 

1991; Liu ve ark. 1997).

Çoğu araştırmacı genellikle öğütmede kullanılan bilyelerin aynı çapta olmasını 

tercih etsede, farklı çaplara sahip bilyelerin kullanıldığı çalışmalar da vardır (Atzmon 

1990). Farklı çaplarda bilyeler kullanıldığında en yüksek çarpışma enerjisinin elde 

edileceği öngörülmüştür. Öğütmenin ilk safhalarında öğütülmüş toz, bilyenin yüzeyini 

soğuk kaynaklama şeklinde kaplar (Gavrilov ve ark. 1995). Bu durum, bilyelerin daha 

fazla aşınmasını önleyerek, üretilen tozun kontaminasyon oranını düşürmesinden dolayı 

avantajlıdır. Ancak bu tabakanın kalınlığı heterojen bir ürün oluşumunu önlemek için 

minimum tutulmalıdır (Gilman ve ark. 1995). Öte yandan, bilyeden ayrıştırılması
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oldukça zor olan söz konusu toz tabakası, ürün verimini düşürmesi açısından bir 

dezavantaj da oluşturmaktadır. Farklı çaptaki bilyelerin birlikte kullanıldığı öğütmelerde 

ise, soğuk kaynaklanma ve bilyelerin üzerine toz yapışması durumunun minimum 

düzeye indirildiği rapor edilmiştir (Takacs ve ark. 1994). Bu durum, literatürde tam 

olarak açıklanamasa da, farklı büyüklükteki topların ürettiği makaslama kuvvetlerinin, 

bilyelerin yüzeyindeki tozu ayırmaya yardımcı olmasıyla açıklanabilir.

Aynı büyüklükteki öğütme bilyelerinin, oval ya da düz tabanlı haznelerin her 

ikisinde de iz oluşumuna neden olduğu gözlenmiştir. Sonuç olarak, bilyeler, yüzeylere 

rastgele çarpmak yerine, iyi tanımlanmış bir yörüngede dönerler. Bu yüzden, bilyelerin 

rastgele hareketini sağlamak için, farklı çaptaki bilyelerin birlikte kullanılması gerekir 

(Takacs ve ark. 1996).

2.4.2.6. Bilye - Toz A ğırlık  O ran ı

Çoğu zaman yükleme oranı olarak adlandırılan, Bilye-Toz ağırlık oranı (BTO) 

öğütme işlemini etkileyen önemli bir değişkendir. Bu oran, farklı araştırmacılar 

tarafından 1:1 (W atanabe ve ark. 1991) ile 220:1 aralığında çeşitlilik gösterebilir (Kis- 

Varga ve ark. 1996). Genel anlamda, SPEX salınımlı öğütmedeki gibi küçük kapasiteli 

bir öğütmede, çoğunlukla 10:1 BTO oranı tercih edilir. Fakat atritör gibi büyük 

kapasiteli sistemlerde, 50:1ile 100:1 aralığında değişen yüksek bir BTO kullanılır.

Bilye-toz oranı, öğütülen tozlarda özel bir faza ulaşmak için gerekli olan zamanı 

önemli ölçüde etkiler. En yüksek BTO, en kısa zamanı gerektirir. Örneğin, bir SPEX 

salınımlı öğütme sisteminde, öğütülen Ti- ağ.%33 Al toz karışımında am orf fazın 

oluşumu, 10:1 B TO ’ da 7 saatte, 50:1 BTO ’da 2 saatte elde edilirken, 100:1 BTO ’da 1 

saatte elde edilebilmektedir. Bilye-toz ağırlık oranındaki artıştan dolayı, birim zamanda 

çarpışma sayısı artar ve böylece toz parçacıklarına daha çok enerji geçişi olur. Bu 

yüzden alaşımlama çok hızlı meydana gelir. Birçok araştırmacı benzer sonuçları elde 

etmiştir. Ayrıca, yüksek enerjiden dolayı üretilen ısı, tozun yapısını da değiştirebilir. 

Hatta, oluşan sıcaklık yeterince yüksek olduğu durumlarda, oluşan am orf fazlar 

kristalleşebilir.
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Yukarda bahsedildiği üzere, yumuşak öğütme şartları yarı-kararlı fazları 

oluştururken (düşük BTO, düşük dönme hızı gibi), ağır (hard) öğütme şartları kararlı 

fazların oluşmasına sebep olur. Örneğin, Zr-Co karışımında ağır öğütme şartları altında 

kararlı kristal fazlar elde edilirken, yumuşak öğütme şartları altında am orf fazların elde 

edildiği bildirilmiştir (Gerasimov ve ark. 1991). Benzer sonuçlar diğer metal alaşım 

sistemleri için de rapor edilmiştir (Suryanarayana ve ark. 1999; Guo ve ark. 1994; Liu 

ve ark. 1997). Örneğin, Cu-In-Ga-Se toz sisteminde, yarı-kararlı kübik faz düşük 

BTO ’da, kararlı tetragonal faz ise daha yüksek BTO ’da oluşmaktadır.

2.4.2.7. K abın  D oluluk O ran ı

Tozların etkin bir şekilde alaşımlanması, çarpışma kuvvetiyle doğrudan ilgili 

olduğundan, öğütme kabının, bilyelerin ve tozların serbest olarak hareket edebilmesine 

olanak sağlayacak bir boşluğa sahip olması gerekir. Bu yüzden kap doluluk oranı 

önemlidir. Eğer toz ve bilyelerin miktarı çok küçükse, üretim oranı düşer. Öte yandan, 

eğer toz ve bilye miktarı gerekenden fazla olursa, bilyeler için yeterli hareket alanı 

kalmayacağından, çarpışma enerjisi düşecektir. Bu sebepten, kabın doluluk oranının 

yaklaşık olarak %50 olmasına dikkat edilmesi gerekir.

2.4.2.8. Ö ğütm e A tm osferi

Öğütme atmosferinin en belirgin etkisi tozun kontaminasyonu üzerinedir. Bu 

yüzden tozlar, ya havası boşaltılmış kaplarda ya da Helyum (He), Argon (Ar) gibi inört 

gazlar ile doldurulmuş kaplarda öğütülür. Yüksek saflıktaki Argon (Ar) tozun 

kontaminasyonu ve/veya oksidasyonunu önlemek için kullanılan en yaygın gazdır. 

Nitrojen de oksidasyonu önlemek veya en aza indirmek için kullanılan bir diğer gazdır. 

Fakat nitrojenin titanyum veya titanyum alaşımları gibi reaktif tozlar ile kullanılması 

doğru değildir. Oksijen atmosferinde 20 saat boyunca öğütülen Ti-48Al-2W  (at.%) 

tozlarının ağ. %1,5 oranında oksijen topladığı rapor edilmiştir. Aynı tozun, nitrojen 

atmosferinde aynı sürede öğütülmesinde toplanan oksijen miktarının ağ.% 4,7 olarak 

gözlenmesi açıklanması zor bir durumdur (Goodwin ve ark. 1996).
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Normal olarak tozların, öğütme kabı içerisine doldurma ve boşaltma işlemi 

atmosfer kontrolü eldivenli kutu (glove box) içinde yapılır. Bazı araştırmacılar ise, 

öğütme işlemini eldivenli kutu içerisine yerleştirilmiş cihazlar ile yapmaktadır.

Öğütme işlemlerinde özel amaçlar için farklı atmosferler tercih edilebilir. 

Örneğin, nitrür üretiminde nitrojen ve amonyak atmosferleri kullanılırken (Miki ve ark. 

1992; Calka ve ark. 1992), hidrür üretiminde hidrojen atmosferi kullanılmaktadır (Chen 

ve ark. 1996). Özellikle doğada reaktif olan tozlar için öğütme kabındaki hava varlığı 

tozda nitrür ve oksit oluşumuna sebebiyet verir. Bu tür tozlar için öğütme süresince 

tepkimesiz bir atmosfer kullanılmasına dikkat edilmelidir.

Kullanılan atmosfer ortamının, üretilen fazın doğasına etki ettiği saptanmıştır. 

Örneğin, Cr-Fe toz karışımları farklı atmosfer ortamlarında öğütüldüğünde, tozun son 

bileşiminin farklı olduğu görülmüştür (Oginove ark. 1990). Argon atmosferinde 

öğütülen tozun X-ışını kırınım deseninde, herhangi bir am orf faz oluşumu gözlenmeyip 

sadece Cr pikleri görülmüştür. Diğer taraftan, söz konusu tozun argon ya da nitrojen 

atmosferinde öğütüldüğünde tamamen am orf olduğu tespit edilmiştir. Benzer şekilde, 

oksijenin Ni-Nb sistemindeki amorflaşma kinetiğini arttırdığı görülmüştür.

2.4.2.9. İşlem  K ontro l K im yasalları

Öğütme esnasında, özellikle sünek toz malzemeler, şiddetli plastik 

deformasyonun etkisiyle birbirlerine soğuk kaynak yaparlar. Fakat toz parçacıkları 

arasındaki doğru alaşımlamanın, sadece parçacıkların kırılması ve soğuk kaynaklanması 

arasındaki denge korunduğu zaman meydana geldiği iyi bilinmektedir. Bu yüzden, 

öğütme esnasında oluşabilecek soğuk kaynaklanmayı azaltmak için belli bir işlem 

kontrol kimyasalının (Process Control Agents, PCA) toz karışımına eklenmesi gerekir. 

Katılar, sıvılar veya gazlar PCA olarak kullanılabilir. Bunlar çoğunlukla, yüzey aktif 

kimyasallar gibi davranan organik bileşiklerden seçilir. PCA, parçacıkların yüzeylerinde 

soğurularak, parçacıkların soğuk kaynaklanmasını engeller ve böylece tozların 

topaklanmasının önüne geçilmiş olunur. Parçacık yüzeyinde absorblanan yüzey-aktif 

kimyasalları soğuk kaynaklamayı engelleyerek malzemenin yüzey gerilimini azaltır. 

Tane boyutunun azaltılması için gerekli enerji, E,
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E= y. AS (1) olduğundan yüzey enerjisindeki azalma, daha kısa öğütme 

süresiyle ve/veya daha ince tozların üretilmesiyle sonuçlanır. Eşitlik (1)’de y  gama özel 

yüzey enerjisi ve AS yüzey alanındaki artışı ifade eder.

Pratikte, toplam toz ağırlığının % 1-5’i oranında PCA toza ilave edilir. En iyi 

bilinen PC A ’lar, stearik asit, hekzan, metanol ve etanoldür. Farklı çalışmalarda 

kullanılan bazı PC A ’ların listesi ve kullanım miktarları Çizelge 2.3’de sunulmuştur. 

Bunlara ek olarak, nadiren kullanılan diğer PCAlar; sodyum 1,2-bis-(dodesil karbonil) 

etan-1-sülfanat, lityum-1,2-bis-dodesil oksi karbonil sulfasiyanat, diodesil dimetil 

amonyum asetat (DDAA), didosildimetil amonyum bromür (DDAB), triklorürfloraetan 

şeklinde sıralanır. Ayrıca, polietilen glikol, dodekan, etil asetat, oksalik asit, borik acit, 

boraks, alümina, and alüminyum nitrat gibi PCA ’lar da farklı uygulamalarda tercih 

edilmektedir. PC A ’lar öğütme esnasında ayrışarak, tozlar ile bileşikler oluşturur veya 

bileşik oluşturmadan tozların arasında dağılır. Bu yüzden hidrokarbonlar ve 

karbonhidratlar gibi PCA ’lar, toz içerisine karbon ve/veya oksijen vererek, matris 

içerisinde düzenli olarak dağılmış karbit ve oksitlerin oluşumuna sebep olur. Gerçekte, 

oluşan bu bileşikler malzeme için zararlı olmayıp, dağılım sertleşmesine sebep 

olduğundan malzemenin sertlik ve dayanımını arttırıcı yönde rol oynar (Fraizer ve ark. 

1987). Hidrojen gazı sinterleme esnasında metal kafes içinde absorbe edilebilir. Her ne 

kadar hidrojen gazının alaşımlama sürecine katkısının olmadığı bilinse de, bazı sonuçlar 

hidrojenin (Chen ve ark. 1993), titanyumca zengin alaşımlarda am orf faz oluşumuna 

katkı sunduğunu göstermiştir (Ivison ve ark. 1991; Ivison ve ark. 1992). Bugüne kadar 

yapılan çalışmalarda, PC A ’ların, tozlardaki faz oluşumunu etkilediği, katı çözünürlük 

sınırlarını değiştirdiği (Gaffet ve ark. 1993), camsı form oluşumunu modifiye ettiği ve 

kontaminasyon seviyelerini değiştirdiği gözlenmiştir (Enayati ve ark. 1997; Gaffet ve 

ark. 1993; Ivison ve ark. 1992).

Çok düşük sıcaklıklarda yapılan öğütme işlemlerinde (cryomilling), toz 

parçacıklarının kırılganlıklarının artması sebebiyle, kaynaklanmanın azaldığı 

görülmüştür (Hwang ve ark. 1992; Huang ve ark. 1996). Hidrojen atmosferinde 

öğütülmüş metal tozların (ymk yapılı) kırılgan ve birbirine yapışmayan doğası, hidrit 

faz oluşumlarıyla açıklanmıştır (Eckert ve ark. 1992).
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Kullanılan PCA miktarı ve toz karışımının özelliği, öğütme işlemi sonunda 

tozun boyutunu, şeklini ve kontaminasyon düzeyini etkileyecektir. Genellikle, 

PCA ’ların büyük miktarlarda kullanılması, parçacık boyutunun 2-3 kat daha fazla 

azalmasına sebep olur. Örneğin, Lu ve Lai (1998), alüminyum tozlarına ağ.%1 oranında 

stearik asit ekleyip 5 saat boyunca öğüttüklerinde, ortalama tane boyutunun 500 |im 

olduğunu gözlemlemişlerdir. Ancak, stearik asit miktarı ağ.% 3’e çıkarıldığında parçacık 

boyutunun 10 |im ‘ye kadar düştüğünü gözlemlemişlerdir. Diğer PCA ’lar içinde benzer 

sonuçlar elde edilmiştir. Ayrıca, belirli bir öğütme süresi için, PCA miktarındaki artışla 

birlikte tane boyutunun eksponansiyel şekilde azaldığı görülmüştür. Örneğin, yapılan 

bir çalışmada toz parçacık boyutu, PCA kullanılmadığı durumda yaklaşık 1000 |im 

iken, ağ.% 2.3 PCA kullanıldığında 18 |im ’ye kadar azalmıştır (Lebrun ve ark. 1990). 

Öte yandan kırılgan malzemelerin öğütüldüğü durumlarda, az miktarda PCA 

kullanıldığı durumlarda dahi, tane boyutu oldukça düşük olabilmektedir. Gerçekte, 

kırılgan malzemelerin öğütülme işlemlerinde çoğu zaman PCA ’nın kullanımına 

gereksinim duyulmaz. Niu (1990) yaptığı çalışmada, homojen dağılımlı bir tane boyutu 

elde edebilmek için sıvı haldeki PC A ’nın (etil asetat gibi) katı haldeki PC A ’ya (stearik 

acit gibi) nazaran daha etkili olduğunu göstermiştir. PC A ’ların, öğütülen tozlar üzerine 

etkileri konusunda daha detaylı bilgi Lai ve ark. (1998)’nın yapmış olduğu çalışmada 

verilmiştir.

Lee ve Kwun (1996), kullanılan PC A ’nın türü ve miktarının, mekanik olarak 

alaşımlanmış Ti-at. %48Al tozlarının bileşimine etkileri konusunda detaylı bir çalışma 

yürütmüşlerdir. Yapılan bu çalışmada, PCA ’sız 300 saatlik öğütme sonrasında am orf 

faz elde edilirken, 500 saatlik öğütme sonrasında yarı kararlı ymk (yüzey merkezli 

kübik) yapılar elde edilmiştir. Fakat PCA olarak ağ.%0,3 metanol kullanıldığında, 300 

saatlik öğütmeden sonra yarı kararlı Ti3Al fazı oluşurken, 1000 saatlik öğütmeden sonra 

am orf fazın oluşumu gözlemlenmiştir. D iğer taraftan, PCA olarak 3 ml benzen 

kullanıldığında 1000 saat öğütme sonrasında yarı kararlı ymk fazı elde edilmiştir. Bu 

çalışma sonucunda, yarı kararlı bir ymk fazın, kafes içerisindeki ara yer bölgelerine 

giren atomlardan dolayı olduğu sonucuna varılmıştır. Ayrıca aynı çalışmada, PCA 

içinde oksijen gibi safsızlık atomlarının miktarı arttıkça, am orf fazın kristallenmesi için
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gerekli aktivasyon enerjisinin arttığı sonucuna varılmıştır (PCA’sız 281 kJ/m ol’den, 

ağ.%3 metanol kullanıldığında 411 kJ/m ol’e çıkmıştır).

PC A ’nın seçimi, öğütülen tozun doğasına ve son üründe arzu edilen saflık 

miktarına bağlı olarak çeşitlilik gösterir. Öğütülmüş tozun tanecik boyutu ve ürün 

verimliliği, kullanılan PCA ’nın miktarı ve türüyle yakından alakalıdır. M A sonrası toz 

verimliliğine bakarak, kullanılan PC A ’nın etkili olup olmadığı anlaşılabilir. Eğer toz 

verimliliği yüksekse PCA etkilidir. Eğer toz verimliliği yüksek değilse ya PCA ’nın 

miktarı yeterli değildir ya da büyük olasılıkla doğru PCA kullanılmamıştır. Yapılan bir 

çalışmada, stearik asidin kullanıldığı durumda tozun başlangıç miktarının yaklaşık 

olarak % 100’ü geri alınırken, polietilen glikolün kullanıldığı durumda sadece % 50’ si 

geri kazanılabilmiştir (Lai ve Lu 1998).

Özetle, genel amaçlı bir PC A ’nın var olmadığını önemle vurgulamak gerekir. 

Kullanılan PCA ’nın miktarını ve türünü, (a) toz parçacıklarının soğuk kaynaklanma 

karakteristikleri (b) PCA ’nın kimyasal ve termal dengesi ve (c) tozun miktarı ve 

kullanılan öğütme ortamı gibi pek çok parametre etkilemektir. Eğer PC A ’nın ağırlıkça 

oranı tozunkinden düşükse, tozun tane boyutu artma eğilimindedir. Bu oran, kritik 

değerin üzerinde ise parçacık boyutu azalma eğilimindedir. PC A ’nın seçiminde, 

öğütülecek malzeme ile arasındaki olası etkileşimlerine bakarak karar verilmelidir. 

W eber ve ark. (1990), PC A ’nın, Al-Cu toz karışımındaki kritik rolünü ayrıntılı olarak 

incelemişlerdir.
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Çizelge 2.3. Farklı araştırmalarda farklı miktarlarda kullanılmış işlem kontrol 

kimyasalları (PCAs)

PCA K im yasal form ül M ik ta r

Benzen C6H 6 -

C wax H 35C 17CONHC2H 4NHCO C 17 1.5 wt%

Dihegzadesil dimetil amonyumasetat H 35 -

(DHDAA) C36H 75NO 2 -

Dodekan CH3(CH2)10CH3 4 wt%

Etanol C2H 5OH -

Etil asetat CH3CO2C2H 5 2 wt%

Etilen Bis Stearamit Nopcowax-22 DSP C2H 2 2-(C18H36ON) 0.5 wt%

Grafit C 0.5 wt%

Heptan CH3(CH2)5CH3 -

Hekzan CH3(CH2)4CH3 5 wt%

Lityum-1,2-bis-dodesil oksi - -

karbonilsulfosiyanat CH3OH 1 wt%

Metanol 3 wt%

4 wt% 

1 wt%

CH3(CH2)6CH3 -

Oktan - -

Parafin H(OCH2CH2)nOH -

Polietilen glikol - 2 wt%

Silikon gres NaCl -

Sodyum klorür - 1 wt%

Sodyum- 1,2-bis(dodesil karbonil)etan-1 - CH3(CH2)16COOH -

sülfonat - 5 ml

Stearik asit

Tetrahidrofuran

Tolüen

C6H 5CH3

C. Suryanarayana / Progress in M aterials Science 46 (2001) 1-184 2
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2.5.Mekanik Alaşımlama Mekanizması

Yüksek enerjili öğütme esnasında, toz parçacıkları sürekli yassılaşır, 

kaynaklanır, kırılır ve tekrar kaynaklanır. İki çelik bilyenin çarpıştığı her durumda, bir 

miktar toz bilyeler arasında tuzaklanır. Tipik olarak, her bir çarpışmada yaklaşık olarak 

1000 toz parçacığı bilyeler arasında sıkışır (Şekil 2.4). Çarpışma kuvveti toz 

parçacıklarını plastik olarak deforme ederek, parçacıklarda işlem sertleşmesine ve 

çatlamalara yol açar. Kırılmalar ile birlikte açılan yeni yüzeyler tekrar birbirine 

kaynaklanarak tanecik boyutunun artmasına sebep olur. Öğütmenin ilk safhasında, 

sünek parçacıkların kaynaklanma eğilimi fazla olduğundan (yumuşak-yum uşak veya 

yumuşak-kırılgan malzeme birleşimi kullanıldığı durumlarda) büyük boyutlu 

parçacıkların oluşma ihtimali yüksektir ve oluşan parçacıkların boyutları, başlangıç 

boyutunun üç katı veya daha fazla bir büyüklüğe çıkabilir. Bu safhada, kompozit 

parçacıklar katmanlı (tabakalı) bir yapı sergilerler. Deformasyon devam etmesiyle, 

taneler işlem sertleşmesine maruz kalır ve yorulma yenilmesi (fatigue failure) 

mekanizmasıyla parçalanır. Bu mekanizmayla oluşan parçaların boyutları, topaklanma 

kuvvetlerinin yokluğunda, daha da azalmaya devam edebilir. Bu safhada, tanelerin 

kırılma eğilimi, soğuk kaynaklanma eğiliminden baskındır. Bilyelerin devam eden 

çarpışmalarından dolayı, tanelerin mikro yapıları sürekli incelirken, boyutları aynı 

kalmaya devam eder. Sonuç olarak, tabakalar arası boşluklar azalırken buna bağlı olarak 

tane içerisindeki tabakaların sayısı da artar.
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Şekil 2.4. Mekanik alaşımlama süresince bilye-toz-bilye çarpışması (Wojciechowski 2000).

Ancak, geleneksel öğütme işleminde, tane boyutundaki azalma verimliliğinin 

yaklaşık %  0.1 civarında olup oldukça düşüktür. Yüksek enerjili bilyeli öğütme bu 

verimlilik bir miktar fazla olmakla birlikte yine % 1’in altındadır. Bilyeli öğütme 

işlemlerinde, çok az miktardaki enerji tozun plastik ve elastik olarak deformasyonunda 

harcanır. Geriye kalan enerjinin büyük bölümü ise ısı formunda kaybolur.

Belli bir öğütme süresi sonunda, kaynaklanma (ortalama tane boyutunu artıran) 

ve kırılma (ort. tane boyutunu azaltan) arasındaki denge kurulduktan sonra ortalama 

tane boyutu karar-hal durumuna ulaşılır. Daha küçük parçalar, kırılmaksızın 

deformasyona dayanabilir ve birleşerek daha büyük parçaları oluştururlar. Böylece, çok 

küçük ve çok büyük parçalar, ortalama boyutlu parçalara dönüşme eğilimine doğru sevk 

edilir. (Benjamin 1976). Öğütmenin bu son safhasında, artık başlangıç karışımının tüm 

bileşenleri her bir tanede aynı oranda mevcuttur ve taneler zorlanma enerjisi 

birikiminden dolayı doyum sertliğini ulaşmıştır. Son safhada, parçacık boyut dağılım 

eğrisi dardır. Çünkü boyutu, ortalamadan büyük olan taneler küçülürken, küçük olan 

taneler topaklanarak aynı hızda büyürler (Şekil. 2.5.) (Koch ve ark. 1993).
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Öğütme süresi (saat)

Şekil 2.5. Öğütme şartlarında küçük parçacıkların kaynaklanma eğilimlerinedeniyle birlikte büyük 
parçacıklar oluşturması ve sonra kırılarak küçük parçacık oluşumu (Özyürek 2002; Benjamin 1976).

Yukarıda yapılan açıklamalardan, M A esnasında, parçacıkların oldukça yoğun 

bir deformasyona maruz kaldığı anlaşılmaktadır. Bu deformasyonlar, dislokasy onlar, 

boşluklar, istif hataları ve tane sınırlarının artışı gibi çeşitli kristal kusurlarının 

oluşmasına sebep olurlar. Kusurlu yapılar ise, matris içerisinde çözünen atomların 

difüzyon olma kabiliyetini geliştirir. Dahası, inceltilmiş mikro yapıya sahip parçacıklar, 

difüzyon mesafesinin kısalmasına sebep olur. Öğütme esnasında oluşan hafif sıcaklık 

artışı da difüzyonu olumlu yönde destekleyerek, elementler arasında doğru 

alaşımlamanın gerçekleşmesini sağlar. M A ’da tozların alaşımlanması genellikle oda 

sıcaklığında meydana gelirken, bazı durumlarda arzu edilen alaşımı elde edebilmek için 

öğütülen tozların tavlanması gereklidir. İntermetallik yapıların istendiği alaşımlarda, 

tavlama özellikle gereklidir.

İstenen bir yapı elde etmek için gerekli öğütme zamanın belirlenmesi, 

bileşenlerin başlangıç boyutlarına bağlı olduğu kadar, kullanılan öğütme sisteminin 

çalışma parametrelerine de bağlıdır. Fakat çoğu zaman, malzemenin mikro yapısının 

(tane boyutu, kristal boyutu, tabakalar arası mesafe gibi) inceltilme hızı, öğütme
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zamanı ile logaritmik olarak değişir. Bu yüzden, başlangıç tozlarının boyutları öğütme 

işleminde nispeten önemsizdir. Genellikle, birkaç dakika ile bir saat arasında, lameller 

arası mesafe ve kristal boyutu nanometre mertebesine kolaylıkla inceltilebilir (Şekil 

2.6). Bu önemli avantaj, M A ’nın nanoyapılı malzeme üretiminde yoğun olarak tercih 

edilmesinin sebeplerinden birisidir (Koch 1993; Suryanarayana 1995).

Yukarıda bahsedildiği üzere, M A üç farklı metal ve alaşım kombinasyonlarının 

üretiminde kullanılabilir. Bunlar; (i) yumuşak -yum uşak, (ii) yumuşak -  kırılgan, (iii) 

kırılgan - kırılgan sistemlerdir. Bundan sonraki bölümlerde, M A mekanizması 

sözkonusu kategorilerde ayrıntılı olarak incelenmiştir.

Şekil 2.6. Öğütme zamanı ile parçacık ve tane boyutunun incelme. Tane boyutundaki azalma, daha 
yüksek öğütme enerjisi, yüksek bilye-toz ağırlık oranı ve daha düşük sıcaklık vb. etkenlere bağlı olarak 
artar (Suryanarayana 2001).

2.5.1 Sünek - sünek  bileşenler (D uctile-ductile com ponents)

Sünek-sünek bileşenler M A için en ideal karışımlardır. Benjamin,başarılı bir 

alaşımlama elde etmek için kullanılan bileşenlerin en azından %  15’nin sünek olması 

gerektiğini bildirmiştir (Benjamin 1976). Çünkü alaşımlama toz parçacıklarının tekrarlı 

olarak kırılması ve soğuk kaynaklanmasının sonucunda oluşur. Eğer parçacıklar sünek 

değilse soğuk kaynaklanma da meydana gelmez.

Top-toz oranının 
azalması

Öğütme süresi, h
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İlk olarak Benjamin ve Volin (1974), iki farklı yumuşak bileşen içeren bir 

sistemdeki alaşımlama mekanizmasını incelemişlerdir. M A ilk safhasında, sünek 

bileşenler mikro dövme işlemleri neticesinde yassı formda düzleşir. Tozun küçük bir 

miktarı (genellikle bir veya iki parçacık kalınlığında olan toz) bilyenin üzerine 

kaynaklanır. Öğütme ortamının toz malzeme ile kaplanması avantajdır, çünkü söz 

konusu tabaka öğütme ortamının aşırı yıpranmasını önleyerek tozdaki kontaminasyon 

miktarını azaltır. Öte yandan, heterojen bir ürününün oluşmaması öğütme ortamındaki 

toz tabakasının kalınlığı için minimum tutulmalıdır (Gilman ve ark. 1983). Bir sonraki 

safhada, yassılaşan parçacıklar birbirleri arasında soğuk kaynaklama yaparak katmanlı 

yapılar oluşur. Bu safhada parçacık boyutunda artış gözlenir. Öğütme süresinin 

artmasıyla parçacıklar sertleşir ve kırılganlıkları artar. Sonuç olarak eş eksenli boyutlara 

parçalanmış parçacıklar daha fazla meydana gelir.

Daha fazla öğütmeyle birlikte, kaynaklanmış tabakalı taneler ile diğer tozlar, düz 

bir yapıdan daha çok kıvrımlı bir yapı oluştururlar (Şekil 2.7). Bu durum eş eksenli toz 

parçacıklarının rastgele bir araya gelmesinden kaynaklanmaktadır. Kafes kusurlarının 

artığı, difüzyon mesafesinin azaldığı (katmanlar arası mesafe) ve öğütmeden 

kaynaklanan ısının arttığı bu safhada alaşımlama başlar. Parçacıkların sertlik ve boyutu, 

kararlı hal işlem safhası diye adlandırılan bu safhada doyma değerine ulaşma 

eğilimindedir. Daha fazla öğütmeyle birlikte, atomik seviyede katı çözünürlüğün, 

intermetaliklerin ve hatta am orf fazların oluşmasıyla doğru alaşımlama başlar. Bu 

safhada, taneler ve tabakalar arası mesafe o kadar küçüktür ki, artık bu yapıları optik 

mikroskopla görüntülemek mümkün değildir.
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Şekil 2.7. Taramalı elektron mikroskopta, bir sünek -  sünek bileşim (Ag-Cu) sisteminin öğütülme 
süresince oluşmuş kıvnk katmanlı yapı resmi gösterilmiştir (Suryanarayana 2001).

M A işleminin başarılı olup olmadığı, öğütme ortamından çıkarılan toza 

uygulanan belli analizler neticesinde kolaylıkla anlaşılabilir. Benjamin (1976), mekanik 

alaşımlanmış N i-Cr tozunun manyetik özelliklerinin, eritme yöntemiyle üretilen Ni-Cr 

alaşımına benzer olduğunu ispatlayarak, mekanik alaşımlamanın istenen manyetik 

özelliklere sahip Ni-Cr tozlarının üretiminde etkin olarak kullanılabileceğini 

göstermiştir.

Özellikle öğütmenin başlangıç safhalarında, çok çeşitli yapıların oluşması, 

yapısal inceltmenin istatistiksel bir süreç olduğunu gösterir. Öte yandan, yapısal 

inceltme hızının, öğütülen malzemenin işlem sertleşmesi hızına ve öğütme işlemine 

aktırılan mekanik enerjiye doğrudan bağlı olduğu da iyi bilinmektedir (Benjamin 1974).

2.5.2 Sünek ve k ırılgan  bileşenler ( D uctile - b rittle  com ponents)

Geleneksel oksit-dağılımı ile sertleştirilmiş (oxide dispersion strengthened, 

ODS) alaşımlar, kırılgan parçaların sünek matris içinde dağılmasından dolayı bu 

kategori içerisine girer. Benjamin (1990) ve diğer araştırmacılar, öğütme esnasında bu
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sistemlerde meydana gelen mikro yapı gelişimini ayrıntılı olarak açıklamışlardır 

(Gilman ve ark. 1983). Öğütmenin ilk safhasında, kırılgan oksit veya intermetalik 

parçacıklar parçalanırken/ufalanırken yumuşak metal toz parçacıkları bilye-toz-bilye 

çarpışmalarıyla yassılaşır (Şekil 2.8). Parçalanmış kırılgan taneler, sünek parçalar 

arasına hapsolunarak, bu bileşenler tarafından absorbe edilme eğiliminde olurlar. 

Kırılgan bileşenler, katmanlar arası boşluklar boyunca birbirine yakın olarak yerleşirler 

(Şekil 2.9 a). Daha fazla öğütmeyle, sünek toz parçacıkları işlem sertleşmesine maruz 

kalır, katmanlar kıvrılır ve bunun neticesinde mikro yapı incelir (Şekil 2.9 b). Bu 

safhada toz içerisindeki her bir parçacığın bileşimi, başlangıçta karıştırılan tozun 

bileşimine doğru yaklaşır. Öğütmeye devam edildiğinde, eğer kırılgan tozlar, sünek 

bileşen içerisinde çözünmüyorsa (ODS alaşımlarında olduğu gibi) katmanlar daha fazla 

incelir, katmanlar arası boşluklar azalır ve kırılgan parçacıklar sünek matris içerisinde 

homojen olarak dağılır (Şekil 2.9c). Örnek olarak, mekanik olarak öğütülmüş a 2- 

titanyum aliminude matrisi içerisinde homojen olarak dağılan Er2O3 parçalarının TEM 

fotoğrafı Şekil. 2 .10’de verilmiştir. D iğer bir taraftan, kırılgan fazlar sünek bileşen 

içerisinde çözülürse, alaşımlama meydana gelir ve kimyasal bir homojenlik elde edilir. 

İntermetalik N iZr2 (kırılgan) ile saf Zr (sünek) toz karışımının öğütülmesiyle meydana 

gelen am orf faz oluşumu bu tip bir sisteme örnektir (Lee ve ark. 1988). Sünek-kırılgan 

bir sistemde alaşımlamanın meydana gelip gelmediği, aynı zamanda kırılgan bileşenin 

sünek matris içerisindeki katı çözünürlük oranına da bağlıdır. Bir bileşim ihmal 

edilebilir bir katı çözünürlüğüne sahipse, demir-bor sisteminde olduğu gibi, 

alaşımlamanın meydana gelmesi imkânsızdır. Bu yüzden, sünek-kırılgan bileşimlerin 

alaşımlanması, sadece kırılgan parçaların kısa-mesafe difüzyonunun kolaylaştıran 

ufalanmasına bağlı olmayıp aynı zamanda bu parçaların sünek matris içerisinde 

çözünebilme kapasitesine de bağlıdır.
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Şekil 2.8. MA kullanılan element başlangıç tozlarının ve deformasyon karakteristiklerinin şematik 
gösterimi (Suryanarayana 2GG1).

Şekil 2.9. Sünek -kırılgan tozların bir bileşimini öğütme süresince meydana gelen mikro yapısal 
değişiklikler. Bu pekiştirilmiş tipik bir oksittir (Suryanarayana 2GG1).
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Şekil 2.10. Mekanik olarak öğütülmüş a2_titanyum aliminude matrisde, Er2 O3 ’ün dağılımı TEM 
fotoğrafında gösterilmiştir (Suryanarayana 2001).

2.5.3. K ırılgan-k ırılgan  bileşenler

M an tık sa l o la rak  b ak ıld ığ ın d a , iki v ey a  daha  faz la  k ırılg an  b ileş iğ in  b ir  araya 

g e lerek  b ir  a laşım  m ey d an a  getirm esi im kânsızd ır. Ç ü n k ü  sünek  b ir  b ileşen in  

y ok luğunda , herhang i b ir  k ay n ak lan m an ın  o lm ası v e  d o lay ıs ıy la  a laş ım lam an ın  

o luşm ası bek lenem ez. B u n u n la  b irlik te , S i-G e v e  M n-B i gibi bazı k ırılg an -k ırılg an  

sis tem lerde a laş ım lam an ın  gerçek leştiğ i b ild ir ilm iş tir  (D av is v e  ark. 1987; D av is  v e  ark. 

1988). D ahası k ırılg an  in te rm eta lik  k arış ım ların ın  öğ ü tü lm esiy le  a m o rf faz o luştuğu  da 

gözlem lenm iştir .

Y u k arıd a  b e lirtild iğ i g ib i, öğü tm e b o y u n ca  k ırılg an  b ile şen le r p a rça lan ır ve 

p arçac ık  b o y u tu  sürekli o la rak  küçü lü r. A ncak , to z la rın  b o y u tu  belli b ir  k ritik  değere  

u laş tığ ın d a  y u m u şak  b ir  b ileşen  gibi davran ır. U fa lan m a  lim iti o la rak  ad lan d ırılan  bu  

durum da, toz ları d ah a  k ü çü k  b o y u tla ra  in d irm ek  a rtık  im k ân sız  h ale  g e lir (H arris  1967).

K ırılg an -k ırılg an  b ileşen  s is tem lerin in  öğü tü lm esi sü resince, sertliğ i daha  faz la  

o lan  b ileşen  (faz la  k ırılg an ) u fa lan ır v e  daha  y u m u şak  (az k ırılg an ) o lan  b ileşen le rin  

içerisin e  göm ülür. Şekil. 2 .1 1 ’de g ö rü ld ü ğ ü  üzere , dah a  sert o lan  silisyum  (Si) 

parçac ık la rı daha  y u m u şak  o lan  G e m atris in e  g öm ülm üştü r. H e r ne  kadar, b ü tü n  toz
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sistemlerinde alaşımlamanın oluşması için difüzyon mekanizmasına ihtiyaç duyulsa da, 

sıvı nitrojen sıcaklığında Si-Ge gibi kırılgan-kırılgan sistemlerde alaşımlama 

oluşmazken, diğer kırılgan-sünek ve sünek-sünek sistemlerde çok düşük sıcaklıklarda 

dahi alaşımlamanın oluştuğu gözlemlenmiştir. Bu durum, tabakalı geometriye sahip 

sünek-sünek sistemlerin, kırılgan-kırılgan tanelere nazaran daha kısa difüzyon 

mesafelerine ihtiyaç duymasıyla ve/veya sünek-sünek sistemlerin aşırı plastik 

deformasyondan dolayı gelişmiş difüzyon yollarına sahip olmasıyla açıklanabilir.

Kırılgan bileşenlerde, malzeme transferine katkıda bulunan muhtemel 

mekanizmalar plastik deformasyonla ilgilidir. Öğütme esnasında bileşenlerin plastik 

deformasyonunu, (a) lokal sıcaklık artışı, (b) kusursuz bölgelerin mikro deformasyonu, 

(c) yüzey deformasyonu ve/veya (d) hidrostatik zor ile oluşturma mümkündür (Davis ve 

ark. 1988).

Şekil 2.11. SEM fotoğrafında, 12 saat süresince Si-Ge toz karışımının mekanik olarak alaşımlanmasından 
sonra sert olan silisyum (Si) parçacıklarının daha yumuşak olan Ge matrisinde gömüldüğü gösterilmiştir 
(Suryanarayana 2001).

2.6. A lüm inyum  tem elli a laşım lar

S üper a laş ım ların  m ek an ik  a laşım lan m asın d an  e lde ed ilen  başarı, dağ ılım  ile 

m u k av em etlen d irilm iş  (d isp ers io n -stren g th en ed ) alüm inyum  a laşım ların ın  g e lişm esine
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yol açm ıştır. M ek an ik  o larak  alaşım lanan , dağ ılım  ile  m u k av em etlen d irilm iş  

a lüm inyum  alaşım lara  ö rn ek le r Ç izelge  2 .4 ’de verilm iştir . Ö ğü tm e sü resince  toz  

p arçac ık la rın  y ü zey in d e  d a im a b ir  a lüm inyum  o ksit tab ak as ın ın  b u lunm ası, a laşım ın  

ö ze llik le rin in  g e liş tir ilm esin e  önem li ö lçüde k a tk ıd a  bu lunur. D ahası a lüm inyum  

y u m u şak  b ir  m alzem e o lduğundan , ö ğü tm e b o y u n ca  soğuk  kay n ak lan m ay ı m in im ize  

e tm eye yard ım cı o lm ası iç in  k arış ım a  P C A ’la r  ek lenir. Ö ğ ü tm e esnasında , P C A ’ların  

ayrışm ası ile  a lüm inyum  k arb itle r o luşur. H e r iki o ksit v ey a  k a rb it dağ ılım la rı y ak laşık  

o larak  30-50  nm  b o y u tu n d ad ır v e  b u  d ağ ılım la r aşırı ince ltilm iş  tan ec ik  b o y u tu n u  

kararlı h ale  getirir. B u  ise  m ek an ik  o larak  a laşım lan m ış m ate ry a lle rin  m uk av em etin in , 

k ırılm a  to k lu ğ u n u n , g erilim  k o ro zy o n u  ça tlam asın a  v e  y o rg u n lu k  çatlağ ı b ü y ü m esin e  

karşı d ay an ak lılığ ın ın  y ak laş ık  o larak  50 % o ran ın d a  artm asın ı sağlar.

M A  k u llan ıla rak  son  zam an larda , n an o m etre  v ey a  m ik ro n  altı boy u tla rd ak i A l3Ti 

in te rm eta lik  p arçac ık la rın  A l m atris in d e  (A l2O 3 v e  A l4C 3ü n  ek lenen  P C A ’dan 

ay rılm asıy la) d ağ ılm asıy la  y ü k sek  m uk av em etli A l-T i a laşım ları ge liş tirilm ek ted ir. 

B en ze r y ak laşım larla  d iğ er s is tem lerde de  y ü k sek  m uk av em etli a laş ım lar geliş tirileb ilir.

Çizelge 2.4. M ek an ik  o larak  a laşım lan m ış dağ ılım  m u k av em etli A l-tem elli 

a laşım ların  nom inal k o m p o zisy o n u  (ağ .% )

A laşım Al M g Li C O

In co M A P  alaşım  A L -9021 D en g e 1.5 — 1.1 0.8

In co M A P  a laşım A L -9052 D en g e 4.0 — 1.1 0.6

In co M A P  a laşım A L -9 0 5 X L D en g e 4.0 1.3 1.1 0.6
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3. M A TERY A LV E Y Ö N TE M

3.1 N um unelerin  Ü retim

Tez kapsamındaki toz numuneler, yüksek enerjili bilyeli öğütme sisteminde 

(HEBM, P100) üretilmiştir. Yüksek enerjili bilyeli öğütme (HEBM) sistemi ile öğütülen 

metalik toz numune örneği Şekil 3.1.’te verilmektedir. Üretimde, paslanmaz çelik hazne 

(kavanoz) ve bilyeler (0,5 mm çaplı) kullanılmıştır. Öğütme işleminde, bilye:toz oranı 

30:1; dönme hızı 800 rpm; dönme süreleri toz numuneler için 10, dk dır.

Şekil 3.1.(a) Yüksek enerjili bilyeli öğütme (HEBM) cihazı, (b) Öğütülen toz numunenin fotoğrafı.

Şekil 3 .2 .’te  öğü tm e iş lem in d e  k u llan ılan  hazne  (kavanoz) v e  b ily e le r ile  

ü re tim d e  k u llan ılan  satın  a lınm ış m eta lik  to z la r  g ö rü lm ek ted ir. A yrıca , ü re tim  esn asın d a  

n u m u n elerin  hazne  d u v arla rın a  yap ışm asın ı v e  to p ak lan m aları ö n lem ek  iç in  ağ. % 5 

o ran ın d a  stearik  asit h azn ey e  ek lenm iştir.
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Şekil 3.2.Öğütme işleminde kullanılan paslanmaz çelik hazne (kavanoz), bilyeler, metalik tozlar (Al, Si, 

Fe) ve üretim esnasında yapışmayı önlemen amacıyla katılan stearik asit.

N u m u n ele rin  çe lik  hazn ey e  y erleştirilm esi işlem i, argon  atm osferli e ld iven li 

k u tu d a  (g lo v e  b o x ) g erçek leş tirilm iş tir  (Şekil 3.3).
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T oz n u m u n ele r s ıcak  p res c ih az ın d a  (M T I) hac im se l fo rm a d ö n ü ştü rü lm ü şle rd ir 

(Şekil 3.4).

Şekil 3.4. Üretilen örneklerin hacimsel forma getirilmesinde kullanılan sıcak press cihazı.

P reslem e işlem i 300 M P a  b as ın ç  a ltında gerçek leştirilm iştir. N u m u n e le r m aksim um  

b asın ç  a ltında 1 saat b ek lenm iştir.
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Şekil 3.5. Hacimsel forma getirilmiş numunelerin fotoğrafı,

3.2. N um unelerin  A nalizi

Numunelerin sertlik ve mikro yapı analizlerine hazır hale gelebilmeleri için, 

kalıplama, parlatma ve kimyasal dağlama olmak üzere üç işlemden geçmeleri 

gerekmektedir. Bu sebeple numuneler, öncelikle epoksi reçinesiyle 3 cm çapında ve 9 

mm yüksekliğinde tabletler halinde kalıplanmıştır. Daha sonra M etkon marka otomatik 

kafalı Forcipol 2V parlatma cihazı ile (Şekil 3.6) çeşitli zımpara ve çuhalar kullanılarak 

parlatılmıştır. Parlatma işlemlerinde önce sırasıyla 1000, 1200, 2400 ve 4000 m esh’lik 

zımparalar ve daha sonra 3, 1 ve 0,25 ^m boyutlarında elmas süspansiyon sıvılar 

kullanılmıştır. Her parlatma kademesinden sonra, numune yüzeyinde kalan 

parçacıkların bir sonraki kademedeki çizici etkisini engellemek için, numuneler bol 

suyla yıkanmıştır.

Son olarak, numunelerin mikro yapılarının taramalı elektron mikroskobu (SEM) 

altında iyi bir şekilde görüntülenebilmesi için kimyasal dağlama (chemical etching) 

işlemleri uygulanmıştır. Kimyasal dağlama işlemlerinde, numunelerin Al matrisinin bir 

kısmı asit çözeltisi yardımı ile giderilmiştir. Böylece mikro yapı içerisinde silisyum ve 

intermetalik fazların matristen daha kolay ayırt edilebilir hale gelmeleri sağlanmıştır. 

Numunelerin dağlanmasında kullanılan asit çözeltisi, Günter Petzow tarafından yazılan 

“Metallographic Etching” isimli kitaptan Al-Si alaşımlarının dağlanması için önerilen
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bileşimde hazırlanmıştır. Hazırlanan asit çözeltisinin bileşimi 75 ml Hidroklorik asit 

(HCl), 25 ml Nitrik asit (HNO3), 5 ml Hidroflorik asit (HFl) ve 50 ml damıtılmış su 

şeklindedir. Söz konusu kitapta (Petzow G.), asit karışımına 25 ml damıtılmış suyun 

eklenmesi önerilmektedir. Ancak, tez kapsamındaki numuneler için 50 ml damıtılmış 

suyun daha uygun olduğu denenerek tespit edilmiştir. SEM ölçümleri için numunelerin 

20 s dağlanmaları gerekmiştir.

Şekil 3.6. Numunelerin parlatma işlemlerinde kullanılan otomatik kafalı parlatma cihazı.

Tez kapsamında üretilen numuneler, mikroyapılarının daha net ve düzgün 

görülebilmesi, mevcut fazlar ve bu fazların mikroyapı içerisindeki dağılımlarını 

belirleyebilmek için optik mikroskoptan daha yüksek çözünürlüğe ve odak derinliğine 

sahip olan SEM ile incelenmiştir. Bu mikroyapı analizlerine yönelik incelemeler Bülent 

Ecevit Ü niversitesi’ nde yapılmış olup, SEM fotoğrafları, SEM QUANTA FEG 450 

model Taramalı Elektron M ikroskobuyla 20 kV potansiyeli altında alınmıştır (Şekil 

3.7).

40



Şekil 3.7. SEM analizlerinde kullanılan cihazın fotoğrafı.

Tez kapsamında üretilen toz alaşımların XRD analizleri Bülent Ecevit 

Ü niversitesi’nde yapılmıştır. Kırınım desenleri, XRD EMPERİANS marka XRD 

cihazıyla, 40 kV ve 30 mA akım ve monokromatik CuKa radyasyonu (X=0.154 nm) 

altında elde edilmiştir. Numuneler, oda sıcaklığında 20-90° aralığında 0.5 adım derece/s 

hızında taranmıştır.
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Şekil 3.8. X-ışını kırınımı analizlerinde kullanılan cihazın fotoğrafı.

Numunelerin mekanik analizleri, dinamik mikro sertlik cihazı (Shimadzu, 

DUH-W 201S) kullanılarak yapılmıştır (Şekil 3.9). Testler, yükleme-boşaltma (load

unload) modunda ve 23,5 m N /s’lik sabit yükleme hızında gerçekleştirilmiştir. Sabit 

olarak seçilen 1000 m N ’luk maksimum yükleme altında her bir numune için 5 farklı 

sertlik ve elastik modülü hesaplanmış ve elde edilen değerlerin ortalamaları alınmıştır. 

Preslenerek pelet formuna getirilen alaşımların yüksek sıcaklık çentik testleri Bruker 

yüksek sıcaklık mikroçentik cihazında gerçekleştirilmiştir (Şekil 3.10). Analiz öncesi, 

cihaz haznesi mekanik ve turbo moleküler vakum cihazları ile vakumlanmıştır. 

Analizlerde kullanılan yük sensörü 1 mN, derinlik sensörü ise 0,025 |im hassasiyete 

sahiptir. Analizler, 25, 100, 200, 300 ve 400 °C sıcaklıklarda ve 2000 mN'luk test 

yükünde gerçekleştirilmiştir. Her bir sıcaklıkta en az 5 ölçüm yapılarak, sonuçların 

ortalamaları alınmıştır.
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Şekil 3.9. Mekanik karakterizasyonda kullanılan dinamik mikro sertlik cihazının fotoğrafı.

Şekil 3.10. Yüksek sıcaklık çentme cihazının fotoğrafı.
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3.3 M ikro  sertlik  D eneylerinin A nalizinde K ullan ılan  T eorik  Y aklaşım lar

>  Y üklem e-B oşaltm a (Load-U nload) Testi

Şekil 3 .1 1 ’de, d erin lik  duyarlı (d in am ik ) m ik ro  sertlik  tes tle rin d e  (çen tik  testi) 

yü zey d e  o luşan  d efo rm asy o n  v e  y ü k lem e-b o şa ltm a  te s tin d en  e lde ed ilen  tip ik  b ir  yük- 

y e r değ iş tirm e  (P -h ) eğrisi verilm iştir. Şekil 3 .1 1 b ’de v erilen  P -h  eğ risinden , başta  

sertlik  v e  e lastik  m o d ü lü  o lm ak  üzere, in ce len en  n u m u n ey e  a it p ek  çok  m ek an ik  öze llik  

h ak k ın d a  b ilg i ed in m ek  m üm kündür.

e=l için 8=0 72 için hmaks 

hc hc

Şekil 3.11.(a) Ucun numune yüzeyinde oluşturduğu deformasyon (b) Deformasyona bağlı olarak 
yükleme-boşaltma testinden elde edilen tipik bir P-h eğrisi şeması.

B u rad a  h maks; m ak sim u m  derin liğ i, hmin; m in im u m  derin liğ i, h c; k o n tak

derin liğ in i, S; k o n tak  ka tılığ ın ı v e  s; g eo m etrik  fak tö rü  gösterm ek ted ir.

P -h  eğ risin in  an a liz in d e  lite ra tü rd e  çoğu  araştırm acı ta ra fın d an  kabu l görm üş 

o lan  O liv er v e  P h a rr  yö n tem i ku llan ılm ıştır. O liv er v e  P h a rr  (1992), S neddon  (1 9 6 5 )’un  

ça lışm ası ış ığ ında , m alzem ed e  çen tik  testi e sn asın d a  m ey d an a  g e len  e lastik  geri 

kazan ım  v e  işlem  sertleşm esin i de (w ork  hard n en in g ) d ik k ate  a la rak  b ir  an a liz  m etodu  

geliş tirm iştir. B u  m eto tta , çen tic i u cu n  b a tm ası v e  ka ld ırılm ası esn asın d a  n um une 

y ü zey in d e  m ey d an a  ge len  defo rm asy o n  Şekil 3 .1 1 ’da şem atik  o larak  gö ste rilen  

çiz im dek i gibi gerçek leştiğ i kabu l edilir. Şekildeki hc, y ü k lem e a ltındak i k o n tak  

derin liğ id ir. Y ü zey in  e lastik  y e r d eğ iş tirm esin in  ( hs), m ak sim u m  derin lik ten  

ç ık arılm asıy la  k o n tak  derin liğ i e lde ed ilir (bkz. Şekil 3 .11b).
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h =  h , — hc maks s (1)

Şekil 3.11b’de görüldüğü gibi maksimum yükleme altında, yük P maks, 

maksimum yer değiştirme hmaks, uç-numune arasındaki kontak alanının yarıçapı ise 

a ’dır. Yükün tamamen geri kaldırılmasından sonra, numunenin elastik geri 

kazanımından dolayı geride kalan izin derinliği ise son derinlik; h /d ir.

Gerçek çenticilerin tamamıyla katı (rijit) olmayışı P-h eğrilerini etkilemektedir. 

Tabor (1948) ve Stillwell ve Tabor (1961)’un gözlemlerine göre, rijit olmayan bir uç, 

numunenin ve ucun elastik modüllerini birleştirerek açıklanabilir. Böylece indirgenmiş 

elastik modulü (Er);

1  = (1 -V ç ) . (1 - v „ ) m
E  E  EEr E ç E n

şeklinde hesaplanır. Burada, Eçve vç çenticiye, En ve vn ise numuneye ait 

Y oung’s modülü ve Poisson oranıdır.

Sneddon (1965) tarafından, kontak katılığı (S), şekli belli, rijit bir çentici ile 

homojen izotropik bir yarı-boşluk (half-space) arasındaki kontak için aşağıdaki gibi 

tanımlanmıştır.

s = di = î h E ^  (3) 

Burada, A c, uç-numune arasındaki kontak alanıdır ve Ac = n a 2 şeklinde ifade 

edilebilir. Pharr ve ark. (1992), Eşitlik 3 ’ün farklı geometrili çenticilere 

uygulanabileceğini göstermiştir. King (1987), Vickers, Berkovich ve Küp köşeli 

çenticiler için bir fi faktörü ekleyerek bu denklemi genelleştirmiştir. Sonlu elemanlar 

analizinden Berkovich ve Küp köşeli çenticiler için fi faktörü 1,034 olarak 

hesaplanmıştır. Buna göre Eşitlik 3 tekrar düzenlenerek Er ifadesi,
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S, Şekil 3.11b’de şematik olarak gösterildiği gibi boşaltma eğrisinin eğiminden 

elde edilebilir. Bununla beraber, Oliver ve Pharr (1992) bu yolla S ’yi elde etmenin 

sürünme etkilerine bağlı olabileceğini ve boşaltma eğrisinin ne kadarlık kısmının 

kullanılacağını bulmuşlardır. Sneddon (1965)’un elastik deformasyonlar için bulduğu üs 

yasasına (power law) benzer şekilde, bu denklemin boşaltma eğrisine fit edilebileceğini 

ortaya koymuşlardır.

P  =  a (  h -  hf  )m (5)

a  ve m fit parametreleri, hf ise boşaltmadan sonra geride kalan izin derinliğidir. 

Böylece S, Eşitlik 5’in maksimum girme derinliğinde türevi alınarak hesaplanır.

dP
S  = d p  (h = hmaks) = m a (h maks -  hf  )m~1 (6)

Eşitlik 5’e göre, tamamıyla elastik çentmeler için Sneddon,

dP  dh

- p  = m t  (7)

denklemini türetmiştir. Böylece çentik derinliği aşağıdaki gibi yazılabilir.

P
h =  (8)

S  v ;

Kontak alanı ^ c’nin, hc’nin fonksiyonu olarak ifade edilebileceği gösterilmiştir 

(Pethica ve ark., 1983; Oliver ve ark., 1986; Oliver ve Pharr, 1992).

Ac = f  (hc) (9)

f  fonksiyonu çentici geometrisine bağlıdır ve Er’si bilinen bir malzemeye çeşitli 

yükler altında çentik deneyleri yapılarak bulunur. Kontak derinliği hc’yi hesaplamak 

için Eşitlik 1 kullanılır. Bu denklemdeki hmaks değeri direkt olarak P-h eğrisinden elde
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edilebilir. Elastik geri kazanım çentici geometrisine bağlıdır. Var olan bir çentiğe 

Sneddon (1965) eşitliği uygulanırsa (Eşitlik 7), hs;

hs - s P  
s S

(1O)

olarak bulunur. e çentici şekline bağlı bir sabittir. Çeşitli çenticiler için e 

değerleri Çizelge 3.1’de verilmektedir.

Çizelge 3.1.Yaygın olarak kullanılan çenticiler için geometrik sabit (s)

Çentici tip i s

Silindirik l.O 1.OOOO

Konik 2.O O.7268

Küresel 1.5 O.75OO

Parabolit 1.5 O.75OO

Eğer boşaltma işleminin başlangıcında tamamıyla elastik geri kazanım 

mevcutsa, hc, Eşitlik 10’un Eşitlik 1’de yerine yazılmasıyla elde edilen denklemle 

hesaplanabilir.

h c h maks s
Pmaks

S
(11)

Alan fonksiyonu f(h c)’nin uygun olarak belirlenmesi şartıyla, kontak alanı Ac, 

elde edilen hc’nin Eşitlik 11’de yerine yazılmasıyla bulunur. Eşitlik 6 ’dan elde edilen S 

ve hmaksyer değiştirme değerini kullanarak Eşitlik 4 ’ten numunenin E r’si hesaplanır. H  

ise, P mafc’ın uç-numune arasındaki izdüşüm kontak alanına (Ac) bölünmesiyle elde 

edilir.

PH maks

A„
(12)

>  Çevrim  (Cycle) Testi

Çevrim testinde, çentici uç belli bir maksimum ve minimum yük değerleri için 

sürekli olarak numune yüzeyine girer ve çıkar. Şematik olarak çevrim testinde zamana

47



bağlı olarak yükleme işlemi Şekil 3.12’de gösterilmektedir. Her bir çevrimde kaybolan 

enerji kolaylıkla hesaplanabilir. Bu kaybolan enerji malzemenin darbeyi sönümleme 

(damping) özelliği hakkında önemli bilgiler vermektedir. Ayrıca bu testle ile 

malzemenin darbe sönümleme özelliğiyle doğrudan ilişkili olan iç sürtünme katsayısı 

hesabı da yapılabilmektedir (Uzun ve ark. 2010; Nagy ve ark. 2004). Her bir çevrim 

esnasında bir miktar enerji kayıp olur. Bu enerji kaybının nedeni iç sürtünme olup 

(internal friction, IF), aşağıdaki şekilde ifade edilebilir;

IF = —  —  (13)
2 n  W

Burada AW tek bir çevrimde kaybolan enerji, W  ise dış kuvvetin toplam elastik 

enerjisidir.

Şekil 3.12.Çevrim testinde yükün-zamana bağlı değişimin şematik gösterimi.
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4. B U LG U LA R  ve TA RTIŞM A

Tez kapsamında, farklı Si miktarlarına sahip Al-ağ.%(20, 25, 30)Si-ağ.%5Fe 

tozları HEBM  yöntemiyle başarılı bir şekilde üretilmiştir. Daha sonra, toz numuneler 

sıcak presleme yöntemiyle külçe formuna getirilmiştir. Üretilen tozların mikroyapı, 

kristal yapı ve mekanik özellikleri SEM, XRD ve nano-çentik cihazları ile analiz 

edilerek, Si miktarının söz konusu özelliklere etkileri araştırılmıştır. Ayrıca, XRD 

kırınım desenleri Ritveld yöntemiyle analiz edilerek, toz numunelerin içerdiği 

elementler kantitatif olarak belirlenmeye çalışılmıştır. Ayrıca, tozların bir kısmı soğuk 

presleme yöntemiyle külçe formuna getirilerek, literatürde ilk olarak eş-zamanlı 

sinterleme-sertlik testi yapılmıştır.

4.1. X-ışını K ırın ım  A nalizleri

Tozlara ait X-ışını kırınım desenleri Şekil 4.1'de verilmektedir. Kırınım 

desenleri Al ve Si fazlarına ait pikler açık olarak tespit edilmiştir. Fe elementine ait 29 = 

44.6 ve 82.3 ° pikler Al'ye ait aynı derecelerde görülen pikler (29 = 44.7 ve 82.5 °) ile 

üst üste bindiğinden grafiklerde gözlenememektedir. Bunun dışında, herhangi bir 

metaller arası bileşiğe rastlanmamıştır. Si'a ait 29 = 28.4 °'deki pik şiddeti numunelerde 

Si miktarının artmasına bağlı olarak bir artış sergilemektedir.

Alaşımların Ritveld metoduyla yapılan analizleri Şekil 4.2-4'de verilmektedir. 

Ritveld analizleri X'Pert High Score Plus programı ile gerçekleştirilmiştir. Ritveld 

analizi ile arıtılan parametreler ve arıtma değerleri Çizelge 4.1'de listelenmiştir. Şekil 

4.2-4'deki fark grafikleri incelendiğinde, gözlenen ve hesaplanan değerlerin birbiriyle 

uyum içinde olduğu görülmektedir. Çizelge 4.1'de alaşımlardaki elementlerin başlangıç 

miktarları ve Ritveld metoduyla hesaplanan miktarlarının uyum içinde olduğu 

görülmektedir.
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Şekil 4.1.Farklı silisyum miktarları içeren Al-xSi-5Fe (x=20, 25 ve 30) alaşımının X-ışını kırınım 

desenleri.

Şekil 4.2. Al-2OSi-5Fe alaşımının Ritveld analizi.
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Şekil 4.3. Al-25Si-5Fe alaşımının Ritveld analizi.

Counts

6400

3600 

1600 

400

0

1 t 1 I: i: 1 1 '  t t  t  1

1  Silicon 27.9 % 
Aluminium - Fi  

1  Iron 5.9%
C 66.2 %

J4  1 1L i  1 Jl . 1T l r t
20 30 40 50 60 70 80 90

Şekil 4.4. Al-30Si-5Fe alaşımının Ritveld analizi.
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Çizelge 4.1. Ritveld analizlerinde arıtılan parametreler ve elde edilen sonuçlar

Arıtılan

parametreler

Birim Sonuçlar

Al-20 Si-5Fe Al-25 Si-5Fe Al-30Si-5Fe

Zero Shift 2 0 -0,00459 -0,01578 0,0203
W avelength Â 1,540 1,540 1,540

Flat Background - 309,345 316,416 396,755
Coefficient-1 - -168,039 -193,994 -177,920
Coefficient-2 - 256,147 285,699 258,775
Coefficient-3 - -231,316 -214,389 -205,033
Coefficient-4 - 79,478 53,878 52,933

1/X Background - -85,489 -48,946 33,001

Al Si Fe Al Si Fe Al Si Fe

Pref. Orientation - 0,965 1,009 0,695 0,992 0,993 0,685 0,967 0,992 0,685
a Â 4,049 5,431 2,866 4,049 5,431 2,86 4,049 5,431 2,86
b Â 4,049 5,431 2,866 4,049 5,431 2,86 4,049 5,431 2,86
c Â 4,049 5,431 2,866 4,049 5,431 2,86 4,049 5,431 2,86

U Left - 0,047 -0,061 0,731 0,0078 -0,051 0,0223 0,017 -0,051 -0,380
V Left - -0,039 0,099 -1,00 0,0130 0,133 0,0709 -0,0016 0,133 0,445
W  Left - 0,020 -0,0041 0,399 0,0058 -0,016 0,0347 0,0088 -0,016 0,137

Asym m etry (R) - 0,079 0,111 0,128 0,1406 0,088 0,1602 0,1175 0,088 0,063
Peak Shape 1 Left - 0,932 0,786 1,100 0,8597 1,100 1,0249 1,0459 1,100 1,100
Peak Shape 2Left - -0,007 0,006 0,003 -0,0026 0,0006 -0,0069 -0,0084 0,0006 0,003

Peak Shape 3 Left - 0,000086 0,00004 -0,000048 0,000037 0,00036 0,00011 0,000085 0,00036 -0,00002
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4.2 M ikroyap ı A nalizleri

Şekil 4.5’de HEBM  yöntemiyle üretilen A l-(20, 25, 30)Si-5Fe numunelerin 

SEM fotoğrafları verilmektedir. Şekil 4.5 incelendiğinde, Si miktarı arttıkça tane 

boyutunun azaldığı görülmektedir. Bunun yanında parçacık boyutu dağılımının Si 

miktarının artmasıyla birlikte daha dar bir aralıkta değiştiği görülmektedir. Oldukça sert 

ve keskin kenarlı olan Si tozları, öğütme esnasında Al tanelerinin daha etkin bir şekilde 

parçalanmasına sebep olmaktadır. Bu nedenle Si miktarındaki artış malzemenin tane 

boyutunda azalmaya sebep olmuştur. Lu ve ark. (2003), M g2Si ile güçlendirilen Mg- 

esaslı kompozit malzemelerde, Si miktarı arttıkça tozların tane boyutunda incelme 

saptamışlardır. Bu durumu, sert Si parçacıklarının, sünek olan Mg'nin deformasyonunu 

artırmasıyla açıklamışlardır.

Şekil 4 .6’da A l-(20, 25, 30)Si-5Fe tozlarının kesit morfolojileri verilmiştir. 

Tozlar, tipik bir sünek-kırılgan malzeme morfolojisine sahiptir. Literatürden bilindiği 

üzere sünek-kırılgan tozlar, tabakalı bir morfolojiye sahiptir (Suryanarayana 2001). 

Yassılaşan Al tabakaları arasına giren ince Si ve Fe taneleri Al-Si-Fe kümelerini 

oluşturmaktadır. Burada bir hususu belirtmekte yarar görülmektedir. Şekil 4.6’da 

tozların içerisinde görülen ve ok işareti ile gösterilen boşluklar üretimden kaynaklanan 

boşluklar (poroziteler) olmayıp, dağlama esnasında çözünen A l’ların geride bıraktığı 

boşluklardır.

Şekil 4.7'de tozların kesit morfolojileri SEM haritalama yöntemiyle 

incelenmiştir. Şekilden görüldüğü üzere Al, Si ve Fe elementlerinin tane boyutları Si 

miktarı arttıkça önemli oranda incelmiştir. Bunun yanında Si miktarındaki artış alaşım 

içerisindeki ikincil fazlar olan Si ve Fe fazlarının daha homojen dağılımına sebep 

olmuştur. Lu ve ark. (2003), M g2Si ile güçlendirilen Mg-esaslı kompozit malzemelerde, 

Si miktarı arttıkça tozların tane boyutunda incelme saptamışlardır. Bu durumu, sert Si 

parçacıklarının, sünek olan Mg'nin deformasyonunu artırmasıyla açıklamışlardır.
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Şekil 4.5. HEBM yöntemiyle üretilen Al-(20, 25, 30)Si-5Fe alaşımlarında silisyum miktarının tane 
boyutu ve morfolojisi üzerine etkisi. Her kompozisyon için iki farklı büyütmede (500x ve 1000x) görüntü 
alınmıştır. (a) ve (b) Al-20Si-5Fe (c) ve (d) Al-25Si-5Fe (e) ve (f) Al-30Si-5Fe.
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Şekil 4.6. HEBM yöntemiyle üretilen Al-(20, 25, 30)Si-5Fe alaşımlarının kesit morfolojileri. Her 

kompozisyon için iki farklı büyütmede (1000x ve 10000x) görüntü alınmıştır. (a) ve (b) Al-20Si-5Fe (c) 

ve (d) Al-25Si-5Fe (e) ve (f) Al-30Si-5Fe. (Dönme hızı: 800 rpm, Top/numune oranı: 30/1).
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Şekil 4 .8 ’de hac im se l fo rm a  g e tirilen  A l-(2 0 , 25, 3 0 )S i-5 F e  n u m u n ele rin  geri 

y an sıy an  e lek tro n  (B S E ) m o d u n d a  a lınan  S E M  g ö rün tü leri verilm ek ted ir. Si m ik tarı 

a rttık ça  öze llik le  F e v e  A l faz la rın ın  tan e  b o y u tla rın d a  aza lm a g ö rü lm ek ted ir. M ik ro  

y ap ıla r h o m o jen  b ir  ö ze llik  g ö sterm ek le  b irlik te , F e  fazı n isp e ten  he te ro jen  b ir  dağ ılım  

gösterm iştir.
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Şekil 4.8. Hacimsel forma getirilmiş Al-(20, 25, 30)Si-5Fe numunelerinin BSE modunda alınan SEM 
görüntüleri (a) 20Si, (b) 25Si ve (c) 30Si. (Büyütme oranı: 500x).
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Şekil 4 .9 ’da, n u m u n e y ü zey le rin in  fark lı b ö lg e le rin d en  e lde ed ilen  P-h eğrileri 

verilm ek ted ir. H e r b ir  n u m u n e iç in  fark lı y ü k le rd e  a lınan  eğ rile rin  ü s t ü s te  b ind iğ i 

g ö rü lm ek ted ir. P-h eğ rile rin in  ü s t ü ste  b inm esi m alzem ele rin  m ik ro  y ap ıla rın ın  hom o jen  

o lm asın ın  b ir  göstergesi o larak  b ilin m ek ted ir (K ö lem en  2006). B u n a  göre, nu m u n elerin  

m ik ro  y ap ıla rın ın  h o m o jen  o lduğu  söylenebilir.

Şekil 4 .9 ’da v erilen  P-h eğrileri, O liv er v e  P h a rr  y ak laş ım ıy la  analiz  edilerek , 

n u m u n elere  ait sertlik  (H ) v e  in d irg en m iş e lastik  m o d ü lü  (Er) değerleri h esap lan m ıştır 

(Ç izelge  4.2). E ld e  ed ilen  d eğ e rle rin  yü k e  bağ lı değ işim leri Şekil 4 .1 0 ’da verilm ek ted ir. 

G ra fik ler b irlik te  d eğ erlend irild iğ inde , ö ze llik le  25S i v e  30Si n u m u n elerin  H  v e  E r 

değerlerinde, a rtan  y ü k le  b irlik te  b e lirg in  b ir d a lg a lan m an ın  o lduğu  g ö rü lm ek ted ir. Ö te 

yan d an  20S i n u m u n esin d e  söz ko n u su  d a lg a lan m an ın  n isp e ten  dah a  az o lduğu  

g ö rü lm ek ted ir. 25S i n u m u n esin in  sertlik  değerlerin in , 20S i n u m u n esin e  k ıy asla  daha  

y ü k sek  o lduğu  b u lunm uştu r. B u  durum  25S i n u m u n esin d e  sert Si m ik ta rın ın  daha  faz la  

o lm asıy la  aç ık lanab ilir. A n cak  en faz la  Si m ik ta rın a  sah ip  o lan  30Si num unesinde , 

bek len en in  ak sin e  hem  sertlik  hem  de in d irg en m iş  e lastik  m o d ü lü  d eğ e rle rin in  daha  az 

o lduğu  g ö rü lm ek ted ir. B ilin d iğ i gibi sertlik  m alzem en in  p la s tik  d efo rm asy o n a  karşı 

gösterd iğ i d irenç o larak  tan ım lan ır. Ç en tm e esn asın d a  m ey d an a  g e leb ilecek  m ikro  

çatlak lar, söz k o n u su  p lastik  defo rm asy o n  iç in  h arcan an  en erjin in  b ir  k ısm ın ın  

ça tlak la rd a  h arcan m asın a  sebep  olur. B u  ise  n u m u n en in  sertlik  v e  in d irg en m iş  elastik  

m o d ü lü  d eğ erle rin in  b ek len en d en  az ç ık m asın a  sebep o lab ilm ek ted ir. B u  bağ lam da, 

30S i n u m u n esin d e  gö rü len  b u  d ü şm en in  çen tm e deney leri e sn asın d a  m ey d an a  gelen  

m ik ro  ça tlak la rd an  kayn ak lan d ığ ı d ü şünü lm ek ted ir. U y g u lan an  z o r v ey a  k u v v e t a ltında 

m alzem ed e m ey d an a  g e len  ça tlak la r ise  a laş ım lard a  is ten en  b ir  du rum  değild ir. B u  

n ed en le  3 0 S i’lu  n u m u n en in  is ten m ey en  b ir  m ek an ik  öze lliğe  sah ip  o lduğu  sonucuna  

varab iliriz . 20S i v e  2 5 S i’lu  n u m u n ele r b irb irin e  y ak ın  in d irg en m iş  e las tik  m od ü lü  

değerlerine  sahip  iken , 25S i n u m u n en in  sertlik  değerin in  y ü k sek  o lduğu  te sp it 

ed ilm iştir. B u  sonuç, 2 5 S i’lu  n um uney i b ir  an lam d a  ön p lan a  çıkarm ak tad ır. A ncak , 

sadece sertlik  v e  in d irg en m ş e lastik  m o d ü lü  değ erlerin e  b ak a rak  değ e rlen d irm e  y ap m ak  

ye te rs iz  o lup  m alzem en in  d iğ er m ek an ik  ö ze llik lerin in  de b irlik te  irde lenm esi yerin d e  

olacaktır.
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Şekil 4.9. (a) 20Si, (b) 25Si ve (c) 30Si numunelerine ait dinamik mikro sertlik analizleri. Her bir 
numune için 5 farklı yükte (300, 600, 900, 1200 ve 1500 mN) P-h eğrileri elde edilmiştir.
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Çizelge 4.2. P-h eğrilerinin analizinden elde edilen sertlik ve indirgenmiş elastik

modülü değerleri.

Y ük  (mN) Sertlik  (G Pa) İnd irgenm iş E lastik  m odülü 

(G Pa)

20Si 25Si 30Si 20Si 25Si 30Si

300 1.91 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 1.91 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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Yük (P; mN)

Yük (P; mN)

Şekil 4.10. 20Si, 25Si ve 30Si numunelerinin yüke bağlı (a) sertlik ve (b) elastik modülü grafikleri.
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Şekil 4 .1 1 ’de n u m u n ele rin  çevrim  testle rin d en  elde ed ilen  y üke  b ağ lı yer 

d eğ iştirm e eğrileri v erilm ek ted ir. H e r b ir  çev rim d e ilm eğ in  (loop) a lan ın  azald ığ ı 

g ö rü lm ek ted ir. B u rad a  ilm ek  a lan ları h e r b ir  çev rim d e  n u m u n en in  so ğurduğu  enerjiy i 

gösterm ek ted ir. İlm ek  a lan la rın d a  m ey d an a  g e len  aza lm an ın  daha  iyi an laşılab ilm esi 

iç in  Şekil 4 .1 2 ’de 20S i n u m u n esin in  1., 15. v e  30. çevrim leri b irlik te  verilm iştir. 

B u rad an  da  görü leceğ i ü ze re  ilm ek  alanı ön ce lik le  b e lirg in  b iç im d e  azalıp  (15. çevrim ) 

d aha  son ra  d oyum a u laşa rak  (30. çev rim ) d eğ işm em ek ted ir. B u  doy u m u n  h e r b ir 

çev rim den  son ra  m alzem ed e m ey d an a  ge len  iş lem  sertleşm esin d en  kaynak lanm ak tad ır.
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Şekil 4.11. Çevrim testinden elde edilen yük-yer değiştirme eğrileri (a) 20Si, (b) 25Si, (c) 30Si.
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Şekil 4.12. 20Si numunesinin çevrim testinden elde edilen 1. , 15. ve 30. çevrimleri.

Şekil 4 .1 3 ’de n u m u n ele rin  h e r b ir  çevrim  iç in  h esap lan an  iç  sü rtünm e katsay ı 

d eğerleri verilm ek ted ir. Şekil 4 .1 3 ’den  g ö rü ld ü ğ ü  üzere , h e r b ir  n u m u n en in  iç  sü rtünm e 

katsay ıları y ak laşık  o larak  10. çev rim d en  so n ra  d o y u m a u laşa rak  değ işm em ek ted ir. 

D ah a  önceki b ö lü m le rd e  b ah sed ild iğ i g ib i iç sü rtü n m e katsay ısı, m alzem en in  darbe 

sönüm lem e k arak terin in  b ir  ö lçüsü  olup, değeri y ü k se ld ik çe  m alzem en in  darbe 

sönüm lem e k ab iliy e tin in  daha  iyi o lm ası an lam ın a  gelir. D arb e  sö n ü m lem e kab iliyeti, 

ö ze llik le  p isto n  m alzem ele rin d e  o ld u k ça  önem li b ir  öze llik tir. B u  aç ıdan  bak ıld ığ ında , 

20S i n u m u n esin in  25S i v e  3 0 S i’lu  nu m u n ey e  göre, öze llik le  ilk  10 çev rim de o ldukça  

y ü k sek  darbe sö n ü m lem e kab iliy e tin e  sahip  o ld u ğ u  gö rü lm ek ted ir. A rtan  çev rim lerde  

ise  sönüm lem e h ızı aza lm ak la  b irlik te , 25S i v e  3 0 S i’lu  n u m u n elere  k ıy asla  y in e  y ü k sek  

d eğerlere  sahiptir.

N u m u n ele re  ait sertlik , in d irg en m iş  e lastik  m o d ü lü  v e  iç sü rtünm e analiz le ri 

b irlik te  d eğerlend irild iğ inde , 2 5 S i’lu  n u m u n e h e r ne  k ad a r y ü k sek  sertlik  değerine  sahip  

ise  de iç  sü rtünm e k a tsay ıs ın ın  d ü şü k  olm ası is ten en  b ir  du rum  değild ir. B u n u n la  

b irlik te , 30S i n u m u n e hem  sertlik  v e  e lastik  m o d ü lü  değerleri hem  de iç  sü rtünm e
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katsayı değerleri en düşük malzeme olarak tespit edilmiştir. Öte yandan 20Si’lu 

malzeme, nispeten yüksek sertlik ve elastik modülü değerlerine sahip olmanın yanında, 

diğer numunelere kıyasla yüksek iç sürtünme katsayısı değerlerine de sahiptir. Sonuç 

olarak, mekanik karakterizasyon verilerinden, ağ.%20 Si miktarının Al-xSi-5Fe 

malzemesi için en uygun oran olduğu sonucu çıkarılabilir.
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Şekil 4.13. 20Si, 25Si ve 30Si numunelerinin 30 çevrim için elde edilen iç sürtünme katsayısı değerleri.

Tez kapsamında, literatürde ilk olarak, preselenerek külçe haline getirilen tozlara 

farklı sıcaklıklar altında çentik testi uygulanmıştır. Bu test ile, tozlarda pekleşme 

mekanizmasının hangi sıcaklıkta başladığının tespiti amaçlanmıştır. Şekil 4.14'de Al- 

20Si-5Fe numunesine ait çentik testi sonrası yüzeyde oluşan izlerin fotoğrafları 

verilmektedir. 24 °C'de gerçekleştirilen çentik testi sonrası numune yüzeyinde oluşan 

izin etrafında oldukça büyük çatlakların oluştuğu görülmektedir (Şekil 4.14 a). Söz 

konusu çatlaklar, numunenin oda sıcaklığında oldukça zayıf bir dayanıma sahip 

olduğunu göstermektedir. 200 °C'ye kadar artan sıcaklıkla birlikte çatlakların 

yoğunluğunda artışların olduğu görülmektedir (Şekil 4.14 b, c). İzlerin boyutlarında da
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b elirg in  b ir  artış gözlenm esi artan  s ıcak lık la  b irlik te  d efo rm asy o n u n  artığ ın ı 

gösterm ek ted ir. 300 °C 'de  iz  b o yu tu  k üçü lü rken , iz in  e tra fın d a  da ça tlak la rın  azald ığ ı 

sap tanm ıştır. B u  durum , to z  a laş ım d a  p ek leşm e iş lem i iç in  2 0 0 -3 0 0  °C  arasın ın  k ritik  

sıcak lık  o lduğunu  gösterm ek ted ir. 400  °C 'de  ise  iz in  en  k ü çü k  b o y u tla ra  u laştığ ı ve 

ça tlak la rın  tam am ıy la  k ay b o ld u ğ u  g ö rü lm ek ted ir. B u  s ıcak lık ta  p ek leşm e işlem in in  

tam am en  gerçek leştiğ i d ü şünü lm ek ted ir. Ç en tik  tes tin d en  e lde ed ilen  sertlik  ve  

in d irg en m iş e lastik  m o d ü lü  değerleri Şekil 4 .1 5 'd e  verilm ek ted ir. 200  °C  ‘de 

n u m u n elerin  en  d ü şük  sertlik  v e  e lastik  m o d ü lü  d eğ erle rin e  sahip  o lm ası,iz  fo toğ rafları 

ile  uyum  içinded ir. Söz ko n u su  s ıcak lık la  p ek leşm en in  hen ü z  g erçek leşm em iş o lm ası 

m ek an ik  ö ze llik le rin d e  k ö tü leşm ey le  sonuçlanm ıştır. 200  °C 'n in  ü ze rin d e  ise 

p ek leşm ey e  bağ lı o larak  m ek an ik  ö ze llik lerd e  b ü y ü k  b ir  iy ile şm en in  m ey d an a  geld iğ i 

gözlenm iştir. A yrıca, n u m u n ele r Si m ik ta rla rı aç ısından  değerlen d irild iğ in d e , Si m ik tarı 

a rttık ça  m ek an ik  ö ze llik le rin  arttığ ı g ö rü lm ek ted ir. B u  durum , S i'n in  sert v e  k ırılgan  

d oğaya sahip  o lm ası ile  aç ık lanab ilir. E ld e  ed ilen  sonuçlar, s ıcak lık la  b irlik te  y ap ılan  

çen tik  tes tle rin in  to z  m eta lu rjis i a lan ın d a  u y g u n  p ek leşm e sıcak lığ ın ın  te sp it 

ed ilm esin d e  a lte rn a tif  b ir  yön tem  o lab ileceğ in i gösterm ek ted ir.
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Şekil 4.14. Al-20Si-5Fe alaşımının sıcaklıkla birlikte yapılan çentik testinden elde edilen izlerin SEM 
fotoğrafları (a) 24 °C, (b) 100 °C, (c) 200 °C, (d) 300 °C, (e) 400 °C (Test yükü: 2000 mN).

66



Şekil 4.15. Pelet haline getirilen tozların sıcaklıkla birlikte çentik testinden elde edilen mekanik 
özellikleri (a) Sertlik (b)İndirgenmiş Elastik Modülü (Test yükü: 2000 mN)
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5. SONUÇLAR

Tez çalışması kapsamında Al-xSi-5Fe (x=20,25,30) alaşımları HEBM  üretim 

tekniği ile üretilerek, mikroyapı ve mekanik özellikleri incelenmiş ve en uygun Si 

miktarı belirlenmiştir. Bu kapsamda elde edilen sonuçlar aşağıda verilmiştir.

•  HEBM  tekniğiyle üretilen malzemelerde, Si miktarı arttıkça tane boyutunun 

azaldığı saptanmıştır.

•  Üretilen toz numunelerin mikro yapılarının, yassılaşan Al taneleri arasına 

yerleşmiş Si ve Fe fazlarından oluşan tabakalı bir morfolojiye sahip olduğu 

görülmüştür.

•  X-ışını kırınım desenlerinde, Al ve Si fazları dışında herhangi bir intermetallik 

faza rastlanmamıştır.

•  Yükleme-boşaltma testlerinde, 20Si ve 25Si’lu malzemeler birbirine yakın 

sertlik ve indirgenmiş elastik modülü değerlerine sahip iken, 30Si’lu malzemenin en 

düşük değerlere sahip olduğu bulunmuştur.

•  Çevrim testlerinde ise 20Si’lu malzemenin en yüksek darbe sönümleme 

kabiliyetine sahip olduğu tespit edilmiştir.

•  Elde edilen sonuçlar ışığında Al-xSi-5Fe alaşımı için en uygun Si miktarının, 

ağ.%20 olarak belirlenmiştir.

•  Sıcaklıkla birlikte yapılan çentik testleri , Al-Si-Fe tozlarında pekleşmenin 

200-300 °C aralığında başladığını ve 400 °C ’deen yüksek noktaya ulaştığını 

göstermiştir. Söz konusu yöntem, toz metalürjisinde pekleşme sıcaklığının 

belirlenmesinde alternatif bir yöntem olarak önerilmiştir.

•  İleri çalışma: Pekleşmenin hangi noktada doyuma ulaştığının belirlenmesi için 

daha ileri çalışmalara ihtiyaç duyulmaktadır.
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