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OZET

Yiiksek Lisans Tezi

OTEKTIKUSTU Al-20Si-5Fe ALASIMININ FARKLI TEKNIKLERLE URETIMI
ve KARAKTERIZASYONU

Seyit CAGLAR

Gaziosmanpasa Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Fizik Anabilim Dali

Danigman: Prof. Dr. Orhan UZUN

Bu c¢alismada geleneksel dokiim ve hizli katilastirilmis Al-20Si—5Fe alagiminin
mikroyapisal ve mekanik ozellikleri rapor edilmektedir. Bu kapsamda, ilk olarak Al-
20Si-5Fe, (aksi belirtilmedikge biitliin yiizdeler agirlikga yiizdelerdir) mastir alagimlari,
Al (%99.99 saflikta), Si (%99.999 saflikta), Fe (%99.999 saflikta) elementleri
kullanilarak hazirlanmistir. Mastir alasimlar indiiksiyon eritme ocaginda iiretilmislerdir.
Daha sonra, bunlarin hizli katilastirilmis karsitlar1 Edmund Buhler SC tipi bir eriyik
egirme sistemi ile {iretilmistir. Eriyik egirme sisteminde, bir boron-nitriir pota igerisinde
eritilen eriyik, 250 mbar basin¢li argon gazi yardimi ile 20m/s hizla donen parlak bir
bakir disk iizerine piskiirtiilmistir. Biitlin {retim siiregleri Ar atmosferinde
gerceklestirilmistir. Numunelerin mikroyapilart X-151n1 difraktometresi (XRD), taramali
elektron mikroskobu (SEM) ve gecirimli elektron mikroskobu (TEM) yardimiyla
incelenmigtir. Termal analizler diferansiyel taramali kalorimetre (DSC) ile
gerceklestirilmistir. Mikrosertlik 6l¢timleri Berkovig uglu bir mikrosertlik test cihazi ile
yapilmistir. Elde edilen sonuglar gostermistir ki; Al-Si-Fe alasimlart HEBM teknigiyle,
geleneksel dokiime nazaran oldukc¢a ince ve homojen yapilt bir mikroyap: elde
edilebilmistir. Ayrica bu yontemle {retilen numunelerde mikroyap1 igerisinde
mekaniksel 6zellikleri olumsuz yonde etkileyen intermetalik bilesiklerin olusmamigtir
ve dahas1 presleme neticesinde malzeme en yiiksek nisbi yogunluga ulagsmistir. HEBM
teknigiyle iiretilen malzemelerde, 6giitme siiresi arttik¢a tane boyutunun Once arttigi
daha sonra da hizla azaldig saptanmustir. Uretilen toz numunelerin mikroyapilarinim,
yassilagan Al taneleri arasina yerlesmis Si ve Fe fazlarindan olusan tabakali bir
morfolojiye sahip oldugu goriilmiistiir.

2013, 104 sayfa
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ABSTRACT
M.Sc. Thesis

CHARACTERIZATION and PRODUCTION with DIFFERENT TECNIQUES of
HYPEREUTECTIC Al-20Si-5Fe ALLOY

Seyit CAGLAR

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

Supervisor: Prof. Dr. Orhan UZUN

In this study, the microstructure and mechanical properties of Al-20Si-5Fe alloys have
been reported. In this context, elemental Al (99.9% purity), Si (99.999% purity), Fe
(99.999 wt.% purity) were used to prepare the master alloys of nominal composition
Al-20Si-5Fe, and all percentages are wt.% unless otherwise stated). The master alloys
were first produced in an induction heating melter. Then rapidly solidified counterparts
of the master alloys were prepared using an Edmund Buhler SC melt-spinner, where the
molten alloy in a boron-nitride crucible was ejected onto a polished copper wheel with
20m/s disc velocity by pressurized argon of 250 mbar. All production processes were
performed in Ar atmosphere. The structures and microstructures of samples were
investigated using X-ray diffractometry (XRD), scanning electron microscopy (SEM)
and transmission electron microscopy (TEM). Thermal analysis were conducted by a
differential scanning calorimetry (DSC). A Berkovic microhardness tester was used for
microhardness measurements. The results showed that more homogeous and finer
microstructure of Al-Si-Fe alloys was able to be achieved by HEBM than conventional
casting technique. No intermetallic phase, which is harmful for the mechanical
properties, was formed in the microstructure of the alloys produced by HEBM.
Moreover, after the compaction of as-milled powder, the highest relative density was
obtained for HEBM alloy. The particle size of as-milled powder was firstly increased
and then dramtically decreased with increasing milling time. The microstructure of the
powder consisted of Si and Fe particles embedded in the flatten Al particles, which
resulted in a lamellar structure.

2013, 104 pages

Keywords: Al-Si-Fe Alloy, Melt-spinning, Characterization, Mechanical Alloying
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SIMGELER ve KISALTMALAR DiZiNi

Simge Aciklama

Al Aliiminyum

Ar Argon

C Santigrat

Ca Kalsiyum

Co Kobalt

Cr Krom

Cu Bakir

Fe Demir

HV Vickers sertligi
K Kelvin

L Sivi

Mn Mangan

N Azot

Na Sodyum

Nb Niyobyum

Nd Neodyum

Ni Nikel

nm Nanometre

S Saniye

Sb Antimon

Si Silisyum

SiC Silisyum karbiir
Si3N4 Silisyum nitrit
Sr Stronyum

Ti Titanyum

wWC Tungsten karbiir
YSZ Itriya ile stabilize edilmis zirkonya
Zr Zirkonyum
Zr02 Zirkonyum oksit

Vi



um Mikrometre

Kisaltmalar Aciklamalar

BSE Geri yanstyan elektron

BTO Bilye-Toz oran1 (Ball-to-Powder Weight Ratio)

DMD Lazer yardimli direk metal depozisyon (laser aided direct metal
deposi tion)

DSC Diferansiyel taramali kalorimetre

DSI Derinlik duyarli ¢entik (Depth sensing indentation )

EDS Enerji dagilim spektroskopisi

GD Geleneksel dokiim Al-20Si-5Fe

HCI Hidroklorik asit

HCPEB Yiiksek akimla firlatilmis elektron demeti

HEBM Yiiksek enerjili bilyeli 6giitme (high energy ball milling )

HFI Hidroflorik asit

HNO3 Nitrik asit

T Safsizlik kokenli ikizlenme (Impurity Induced Twinning)

ISE Centik boyutu etkisi (Indentation size effect )

MA Mekanik alagimlama

MAPiIng Haritalama

MPC Manyetik darbeli sikistirma (magnetic pulsed compaction )

MS Hizli katilastirilmis A1-20Si-5Fe

ODS Oksit-dagilim ile sertlestirilmis

oM Optik mikroskop

PCA Islem kontrol kimyasal1 (Process Control Agents)

SEM Taramali elektron mikroskobu

TEM Gegirimli elektron mikroskobu

XRD X-1sinlart kirinimi

vii
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1. GIRIS

Al-Si alagimlari sahip olduklari, yiiksek dayanim/agirlik orani, diisiik termal genlesme
katsayisi, yiiksek asinma ve korozyon direnci gibi iistiin 6zelliklerden dolay1 otomotiv
endiistrisi, savunma ve havacilik sanayi gibi ileri teknoloji gerektiren alanlarda yogun
olarak kullanilmaktadir (Yamagata, 2005; Rao ve ark., 2009). Al-Si alasimlarini
igerdikleri silisyum miktar1 bakimindan Gtektikalti, 6tektik ve Gtektikiistii kompozisyona
sahip olanlar seklinde gruplandirmak miimkiindiir. Silisyum igerigi yaklagik 9%11-13
arasinda olanlar 6tektik, %11°den daha az oranda Si igerenler otektikaltt ve %13’den
daha fazla oranda Si iceren aliiminyum alasimlar1 ise Otektikiistii mikroyapiya
sahiptirler. Standart hale gelmis aliiminyum silisyum alagimlarinin igerdigi silisyum

orani %5-23 arasinda degismektedir (Hegde ve ark., 2008).

Ticari olarak kullanilan Al-Si alagimlarinin ¢ogu Gtektikalti veya 6tektik alagimlardir.
Otektikiistii alasimlar ise ¢ok daha az oranda ticari alasim olarak kullanilmaktadir
(Chang ve ark., 1998). Ciinkii geleneksel dokiim teknikleri ile iiretilen 6tektikiistii Al-Si
alasgimlarinda yavas sogumadan dolayi, ana yapi icerisinde biiyiik taneli ve kirilgan
birincil Si kristalleri bloklar seklinde olusur. Uglar1 ve kenarlar1 keskin bu bloklar
ignemsi, lamelli, yildiz sekilli veya plaka sekilli yapilarda olabilirler. Bu yapilardan
dolayr ana alagim igindeki gerilimli bolgelerde premature catlaklar ve kiriklar
olusabilmektedir (Chang ve ark., 1998; Hogg ve ark., 2004). Bu yiizden geleneksel
dokiim yontemiyle iretilen oOtektikiistii Al-Si alasimlan zayif mekanik oOzelliklere
sahiptir (Wang ve ark., 2009; Chang ve ark., 1998; Lu ve ark., 2007). Ayrica sert ve
biiylik Si kristalleri, islenebilirligi de olumsuz yonde etkilemektedir (Seok ve ark.,
2005). Islenebilirligin zorlasmasi ve mekanik ozelliklerde meydana gelen zayiflama
dolayisiyla, otektikiistii Al-Si alagimlarimin  potansiyel kullanim alalarindaki
uygulamalar1 da smirl hale gelir (Chang ve ark., 1998; Hogg ve ark., 2004.) Ayrica
literatiirde, silisyum oraninin agirlikga %?27’den fazla oldugu takdirde, alasim iginde {i¢
boyutlu siirekli bir silisyum aginin meydana geldigi ve bu durumun akigskanlig1 azalttigi,
tortulasmaya, gozeneklilige, homojensizlige ve benzer bagkaca olumsuz etkilere neden
oldugu bildirilmektedir (Hogg ve ark., 2004; Ward ve ark., 1992). Yine literatiirde, Si

icerigi % 30’dan fazla oldugunda, sert ve deforme edilemeyen Si parcaciklarinin



dislokasyon hareketlerini sinirlandirarak, kat1 halde plastik deformasyonu zorlastirdig
da ifade edilmektedir (Chiang ve ark., 2005; Zhang ve ark., 2009). Bu sebeplerden
otlirti, ticari uygulamalarda, geleneksel dokiim AI-Si alagimlarindaki Si miktar

genellikle %20 civarinda siirlandirilir (Tomida ve ark., 1998).

Ote yandan son zamanlarda, yiiksek kaliteli otomotiv motorlar1 yapiminda, geleneksel
otektik civar1 Al-Si alagimlarmin yerine otektikiistii Al-Si alagimlarinin kullanimina
olan ilgi giderek artmaktadir (Zhang ve ark., 2009). Bunun sebebi, silisyum miktarinin
bu alagimlarin 6zellikleri ile yakindan ilgili olmasidir. Yani Al-Si alasimlarindaki Si
icerigi ne kadar artirilirsa, alasimin yiiksek sicaklik dayanimi, elastiklik modiilii, asinma
direnci vb. ozellikler de o derece gelistirilmis olur. Termal genlesme katsayisi1 azalir,
termal iletkenlik, sertlik ve katilik (stifness) artar (Yamagata, 2005; Chiang ve ark.,
2005; Rao ve ark., 2009; Tomida ve ark., 1998; Cho ve ark., 1998; Chiang ve ark.,
2006). Otektikiistii Al-Si alasimlarinin mikroyapis1 genel olarak, birincil silisyum
parcaciklarindan ve 6tektik a-Al ve 6tektik Si yapilarindan olusmaktadir. Bu alagimlarin
fiziksel ve mekaniksel oOzellikleri yapilarindaki birincil silisyum parcaciklarinin
boyutuna ve morfolojisine baglidir (Chang ve ark., 1998; Lu ve ark., 2007; Dai ve ark.,
2008). Bu alasimlarin sahip olduklar diisiik termal genlesme katsayisi, yiiksek dayanim
/agirlik orani ve asinma direnci gibi gelismis fiziksel ve mekaniksel o6zelliklerin
aliminyum matrisi i¢inde yiiksek miktarda bulunan hem o&tektik hem de birincil
silisyum fazlarindan kaynaklandigi diistinilmektedir (Yamagata, 2005; Lu ve ark.,
2007; Anand ve ark., 1997; Hong ve ark., 2005).

Genel olarak, Al-Si alagimlarinin 6zellikleri, tane boyutunun kiigiiltiilmesi, oOtektik
modifikasyon ve birincil silisyum fazlarinin inceltilmesi islemlerinden biri veya daha
fazlasinin uygulanmasiyla gelistirilebilir (Dwivedi ve ark., 2005). Bu bakimdan, {istiin
fiziksel ve mekaniksel 6zellikler elde etmek amaciyla aliiminyum alagimlaria yapilan
yiiksek Si katkisinin ige yarayabilmesi i¢in, yap1 icerisinde olusan biiyilik Si tanelerinin
kiiciiltiilmesi ve sekillerinin modifiye edilmesi biiylik bir 6nem arz etmektedir (Rao ve
ark., 2009; Zhang ve ark. 2006). Iste bu noktada mikroyapmin inceltilmesi ve
homojenligi agisindan hizli katilastirma ve mekanik alagimlama teknikleri hayati

onemdedirler. Hizli katilagtirma ve mekanik alasimlama ydntemleri mikroyapiy1



inceltmek ve modifiye etmek i¢in kullanilan ¢ok etkin yontemlerdir. Siirtiinme
karistirma (Firiction stir) ve elektromanyetik karistirma (electromagnetic strring)
yontemleri yiiksek silisyum ihtiva eden, ince mikroyapili aliiminyum alasimlari tiretmek
i¢in kullanilan yontemlerdendir (Lu ve ark., 2007; Rao ve ark., 2009; Zhang ve ark.,
2006).

Alasimlarin hizli katilastirilmasinda pek ¢ok metot vardir. Bu metotlarin hepsinde temel
amag, eriyigin ¢ok kisa bir zaman araliginda sogutularak katilagtirilmasidir. Hizlhi
katilastirma isleminde eriyik yaklasik 10° K/s’lik bir hizla siv1 halden kati hale gecer
(Duwez ve ark., 1963; Klement ve ark., 1960). Metalik eriyiklerin hizli katilagtirilmalari
sirasinda ortaya cikan yeni Ozellikler, sistemden sisteme degismekle birlikte genel
olarak bes ana baslik altinda toplanabilir. Bu 6zellikler; tane boyutunun kiigiilmesi,
kimyasal homojenligin artisi, kat1 eriyik limitlerinin agilmasi, yarikararl kristal fazlarin
olusumu ve metalik camlarin olusumu seklinde siralanabilir (Koch ve ark., 1988). Melt-
spinning teknigi, yiiksek soguma hizi elde edilmesi ve en diisiik fiyat/performans
oranina sahip olmasi bakimindan diger tekniklerden daha iistiindiir. Ornegin, gaz
atomizasyon ve sprey depozisyon teknikleri parcali siireglerdir. Halbuki melt-spinning
teknigi siirekli bir islem olup, bu teknikte, kesintisiz olarak 7 m’ye varan uzunluklarda

seritler tiretmek miimkiindiir (Zhang ve ark., 2009).

Mekanik alagimlama yontemi ise; herhangi bir 1s1l veya kimyasal isleme ihtiyag
duyulmadan yapilan bir alagimlama siirecidir. Bu siire¢ ¢ogunlukla bir kat1 hal
reaksiyonu seklinde cereyan eder. Mekanik alasimlama esnasinda ger¢eklesen yogun bir
ogilitme islemi dolayisiyla, alasimlanan malzeme siirekli olarak plastik deformasyona,
kirilmaya, soguk kaynaga ve yeniden kirilma ve kaynaklanmaya maruz kalir. Boylelikle
son derece homojen mikroyapilar elde edilebilir (Findik, 2002; Kiling, 1999).
Elementlerin mikroyap1 igerisinde diizgiin bir sekilde dagilmasi, ¢cok sayida yapisal
kusura ve latis igerisinde gerilmelere neden olur. Sonug¢ olarak kristal daha kiigiik
pargalara ayrilir (Ruggeri ve ark., 2002). Mekanik alasimlama yontemi, tiim ikili, tiglii
ve c¢oklu sistemlere, hem deneysel calismalarda hem de {retim siireglerinde
uygulanabilmektedir (Bostan, 2003). Mekanik alasimlamanin malzeme iiretiminde

sagladig1 avantajlar kisaca soyle siralayabiliriz.



» Kati ¢ozunarlak sinirlarini genisletir.

» Birbirlerinden oldukga farkli erime sicakligina sahip olan malzemelerden
metallerarasi bilesiklerin Uretilebilmesine olanak saglar.

» Nano kristal malzemelerin tretilmesini mimkin kilar.

» Amorf malzemelerin lretilebilmesini saglar.

» MA sonucu matris icerisinde partikillerin homojen bir sekilde dagilmasi saglanir
ve béylece dislokasyon hareketleri igin engeller olusturulur.

» MA sonucu homojen dagilan partikiller, toparlanmayi ve yeniden kristallesmeyi
engeller veya yavaslatir boylelikle malzeme yiiksek sicaklik kararhligi kazanir.

» Boylece asinma ve korozyon direnci yiksek termal kararlihg gelismis
malzemelerin {retilmesi mimkin olmaktadir (Bostan, 2003; Suryanarayana,

2001).

Aliiminyum, demirden daha =zayiftir. Ancak aliiminyum alagimlart hizh
katilagtirma/mekanik alasimlama yontemleri ile iiretilirse dokme demir kadar giiglii
olabilirler. Bu da agirlik bakimindan %40’a kadar verim saglayabilir. Ayrica
titanyumun sertligine es deger sertlikte alliminyum alasimlari tasarlanabilir (Yamagata,
2005; Shen ve ark., 2001). Genelde bir malzeme, siinekligi (ductile) diisiikk oldugunda
yiiksek sertlige, siinekligi yiiksek oldugunda ise diisiik sertlige sahiptir. Ancak hizli
katilastirma/mekanik alasimlama teknikleri sayesinde, mikroyapida meydana gelen
incelmeden dolayr hem cok sert hem de siinekligi yliksek malzemeleri liretmenin

miimkiin oldugu literatiirden bilinmektedir (Chiang ve ark., 2009; Shen ve ark., 2001).

Hizl1 katilastirma ve mekanik alagimlama mikroyap1r olusumu bakimindan benzer
sonuclara sebep olmaktadir. Bu bakimdan iki yontemin birbirleri ile kiyaslanmasi sik
karsilagilan bir durumdur. Bununla birlikte Hong S.J ve arkadaslart Al-14Ni-14Mm
(Misch Metal) alagimlarimi hem gaz atomizasyon yontemi ile hem de mekanik
alagimlama yontemi ile iretmislerdir. Daha sonra hizli katilagtirllmis tozlari tekrar
mekanik alagimlamaya tabi tutmusglardir. Sonugta, hizli katilagtirma+mekanik
alagimlama stiregleri ile elde edilen numunelerin mekanik 6zelliklerinde iyilesme

meydana geldigini gézlemlemislerdir (Hong, 2001).



Otektikiistii Al-Si alagimlarinda, bilhassa silisyum icerigi %20°den fazla olanlarda,
mekanik alagimlama ile yapilmis bir ¢alismaya simdiye kadar ulasamadik. Agirlik¢a
%20’den fazla silisyum ihtiva eden aliiminyum alagimlarinda hizli katilastirma yontemi
olarak genellikle gaz atomizasyon ve sprey depozisyon yontemleri kullanilmaktadir.
M.Rajabi ve ark. yaptigi calismalarda agirlikca %20 Si igeren Al-Si-Fe alagimlarinin

tiretilmesinde melt-spinning teknigini kullanmislardir (Rajabi ve ark., 2008a,b).

Aliiminyum esaslt alasimlarda, mikroyapiy1r hem inceletmek hem de modifiye etmek
icin kullanilan bir diger yontem de, alasima az miktarda demir, bakir, krom, nikel gibi
gecis metalleri ve nadir toprak elementleri ile kimyasal katkilar yapmaktadir. Bu
baglamda, birincil Si parcaciklarint modifiye etmek igin Al-Si alagimlarinda en yaygin
kullanilan katki elementi Pb’dir (Chiang ve ark., 2005; Cho ve ark., 1998; Hegde ve
ark., 2008; Dai ve ark., 2008; Hong, 2001; Rajabi ve ark., 2008a). Ancak Al-Si
alasimlarinda Si oran1 %30'dan fazla ise, Pb ile modifiye etmek ¢ok kullanish degildir
(Hegde ve ark., 2008). Ayrica fosfor; kirmizi fosfor, fosfat tuzu veya Cu-Pb mastir
alasimi1 seklinde Al-Si alasimlarina eklenmektedir. Bu yontemlerin hepsinin de bazi
yetersizlikleri mevcuttur. Bunlardan kirmizi fosfor ve fosfat tuzu cevre kirligi
bakimindan olumsuzluk teskil etmekte iken, Cu-Pb mastir alasimi ise modifikasyon

verimliligi a¢isindan kararsizdir (Chen ve ark., 2007).

Ote yandan, gecis metali ihtiva eden ozellikle otektikiistii Al-Si alasimlar1 sahip
olduklar1 6zelliklerden dolay: ilgi cekmektedir (Srivastava ve ark., 2002). Otektikiistii
Al-Si alagimlarina demir gibi geg¢is metallerinin eklenmesi, yiiksek sicakliklarda, hem
asimma direncini hem de gerilme dayanimini artirmaktadir. Bu tiir alagimlara yapilan az
miktarda Cu ve Mg katkisi, ¢ozelti ve ¢okelme sertlesmeleri yoluyla dayanim artisina
neden olur. Ni katkis1 yliksek sicaklik dayanimini artirir ayni zamanda da termal
genlesme katsayisint disiiriir. Cr ve Zr ise mikroyapt modifiye edicileri olarak
kullanilirlar (Rajabi ve ark., 2008b; Bang ve ark., 2001; Kim ve ark., 2000).

Demir Al-Si alagimlarinda kullanilan en yaygin belki de en onemli alasimlama ve
safsizlik elementlerinden biridir. Demir, cogu zaman belirli baz1 karakteristikleri elde

etmek amaciyla kasith olarak katilmasinin disinda istenmeyen bir katki maddesidir.



Demir ilavesi, alasimin 6zelliklerini iki agidan etkiler. Bunlardan birincisi; demir Al ve
Si ile ¢esitli metalleraras1 bilesikler olusturmaktadir. Bu metallerarasi bilesiklerin ¢cogu,
son iirliniin mekanik 6zellikleri agisindan zararli olarak goriiliir. Demir ilavesinin alagim
Ozelliklerine ikinci etkisi ise ergimis aliiminyum alasiminin kalip malzemesi ile
etkilesimini (kaynaklanma ve yapisma) azaltmasidir. Ciinkli demir katilasma esnasinda,
kalip ile dokiim malzeme ara yiizeyinde ince bir metallerarasi tabaka olusumuna neden
olmaktadir (Nafisi ve ark., 2006). Aliiminyum alagimlarina yapilan ana Kkatki
maddelerinden birisi olan demir, ticari alasimlarda daima mevcuttur (Srivastava ve ark.,
2002). Ekonomik agidan da aliiminyum alagimlarinda demirin kullanilmasi tercih edilen
bir durumdur (Ma ve ark., 2010). Demirin kati hal difiizyon miktar1 ve yiiksek siv1 hal
difiizyon orant hem aliiminyumdan hem de silisyumdan daha diisiiktiir. Bu 6zelliklerden
dolay1r demir a-Al igerisinde yiiksek kimyasal homojenlige sahiptir. Ayn1 zamanda
demir hem isleme hem de servis siirecinde yiiksek termal kararliliga neden olur. Ayrica
Al-Si alagimlarina yapilan %35 oranindaki demir katkisinin, esas alasgimin
ozelliklerinden feragat etmeksizin yiiksek sicaklik performansi elde edilmesine yol
actigr literatiirden bilinmektedir (Zhou ve ark., 1991). Demirin aliiminyum igerisinde
¢Oziinlirliigliniin ¢ok disiik olmasi yapr icerisinde demir igerikli metallerarasi
bilesiklerin olusmasina neden olur (Srivastava ve ark., 2002). Yapi igerisinde olusan
sert Al-Si-Fe metallerarasi bilesigi, asinma direncini artirirken bu bilesik tanelerinin
incelmesi ve alliminyum matrisi i¢inde homojen bir sekilde dagilmasi ise yiiksek
sicaklik dayaniminin artmasima neden olur (Cho ve ark., 1998). Ancak, demir icerikli
metalleraras1 bilesikler biiyiik bloklar halinde ve ignemsi yapilar seklinde olusma
egilimindedirler. Bu da malzemenin mekaniksel 0Ozelliklerini olumsuz yonde
etkilemektedir (Huang ve ark., 2009). Bu durumda, metalleraras1 bilesiklerin, birincil Si
tanelerindekine benzer bir sekilde, morfolojilerini degistirmek ve boyutlarini kii¢tiltmek
biiyiik 6nem tasimaktadir (Rajabi ve ark., 2008b). Ozellikle biiyiikk Si bloklar1 ile
ignemsi yapidaki Fe igerikli fazlarin inceltilmesi ve sekil bakimindan modifiye
edilmesine yonelik mikroyap1 optimizasyonu 6nemli bir ¢alisma alani haline gelmistir.
Yiiksek dayanim ve iyi bir siineklik elde edebilmek igin birkag strateji onerilmektedir.
Bu stratejilerin ilki; alasima, heterojen ¢ekirdeklenmeyi artirmak ve birincil Si
bloklarmin olusumunu azaltmak amaciyla Na, Sr, Nd, Ca, Pb, Sh, gibi modifiye edici

elementlerin katilmasidir. Ikincisi; Fe icerikli fazlarin olumsuz etkilerini nétrlemek



amaciyla “nétrleyiciler” diye isimlendirilen; Mn, Cr, Be, Sr, Ca, Co, K vb. elementlerin
alasima az miktarda katilmasidir. Ugiinciisii ise; katilasma esnasinda soguma hizinin
artirtlmasidir (Hou ve ark., 2009). Yukarida da bahsedildigi gibi soguma hizinin

mikroyap1 olusumu {izerinde 6nemli etkileri mevcuttur. Bazi arastirmalardan elde

edilen sonuglara gore, yerel soguma hizina bagli olarak AI3Fe, AIGFe, AImFe,

a—AlFeSi e S~ AIFESI (4 ks kararls veya yarikararli metallerarasi bilesikler
olusabilmektedir (Zhang ve ark., 2009; Allen ve ark., 1998).

Fiziksel ve mekaniksel ozelliklerin daha da gelistirilmesi amaciyla Al-Si alagimlarina
gecis metallerinin eklenmesi yaygin bir durumdur (Srivastava ve ark., 2002). Kobalt;
periyodik cetvelde nikelin hemen Oniinde 4. periyotta bulunan bir gegis metalidir ve
atom numarast 27’°dir. Atomik boyut, ergime noktasit ve yogunluk bakimindan nikele
cok benzemektedir. Krom, nikel, tungsten, karbon, demir ve diger alasim elementleri ile
alagimlanarak kobalt esasli siiper-alagimlar iiretilebilir. Kobalt esash siliper-alagimlar
cok diizgiin gerilme ve kopma o6zelliklerine sahiptirler. Ayrica siiper-alagimlarda
kullanilan kobalt miktarinin artirilmasi ile yiiksek sicakliklarda daha iistiin 6zelliklere
sahip malzemelerin fiiretilebilecegi ©n goriilmektedir (Giinebakmaz, 2007). lyi
stineklige sahip ilk amorf alagimlar aliiminyum-gec¢is metali-lantanit metal, Giglii alasim
sistemlerinde elde edilmistir. Bu tiir alagimlardan olan ve iyi 6zelliklere sahip olan Al-
Ni-Y sistemine yapilan Co katkisinin, siinekligi azaltmaksizin malzeme dayanimini
artirdig1 tespit edilmistir (Inoue ve ark., 2007; Golumbfskie ve ark., 2003). Al-Mn-Co
alasimlarinin da ¢ok iyi siineklige sahip olduklar1 bilinmektedir (Lu ve ark., 2005).
Zhixing Kang ve ark., AI-50Si-10Mg, AI-50Si-10Cu ve AI-50Si-10Co alagim
sistemlerinde, sertlik ve asinma direnci en yliksek olan alagimin Co katkili A1-50Si10Co
alasgimi oldugunu tespit etmislerdir (Kang ve ark., 2007). Ayrica, kobaltin hizli
katilastirma ile birlikte biiylik silisyum parcaciklarinin boyutlarim kiigiiltmek tizere Al-
Si alagimlarina eklendigi de bilinmektedir (Zhou ve ark., 1991). Kobaltin aliiminyum

alagimlarinda, mekanik ozellikler acisindan c¢ok zararli olarak goriilen demir igerikli

B — AlFes fazini, daha az zararlh & — AIFeSH fazina dontistiirdiigi de literatiirden teyit
edilebilir (Miilazimoglu ve ark., 1996). Literatiirde, demir igerikli fazlarin olumsuz

etkilerini notrlemek iizere aliiminyum alagimlarina yapilan kobalt katkisinin diger



nétrleyici elementlere gore daha fazla olmas: gerektigi 6ne siiriilmektedir. Ornegin; bu
tiir alagimlarda nétrleyici element olarak Cr diisiiniildiiglinde, Fe/Cr orami yaklasik
olarak 3’¢ esit iken, Co s6z konusu oldugunda Fe/Co orani yaklasik olarak 1°dir. Yani
ne kadar demir katilirsa o kadar da kobaltin katilmasi onerilmektedir (Salem, 2007).
Ancak literatiirde, kimyasal modifiye edicilerin yiiksek katilagma hizlarinda daha etkin
oldugu ifade edilmektedir (Hegde ve ark., 2008). Bu durumda, ¢ok yiiksek bir soguma
hizina sebebiyet veren melt-spinning yontemi kullanilarak, yukarida bahsedilen orandan
daha az miktarlarda kobalt kullanilarak, demir igerikli fazlarin zararli etkilerinin
azaltilmasinda, literatiirdekine esdeger, hatta daha da fazla bir gelisme elde edilebilecegi
sonucuna varilabilir (Salem, 2007). Bununla birlikte literatiirde Al-Si-Co alagimlari

lizerine yapilmis ¢ok az sayida aragtirmaya ulasilmaktadir (Kang ve ark., 2007).

Son zamanlarda, havacilik c¢evreleri tarafindan titanyum alasimlari ile rekabet
edebilecek yiiksek — sicaklik aliiminyum alagimlarinin gelistirilmesine yonelik dikkate
deger cabalar sarf edilmektedir. Hem hizli katilastirma hem de toz metalurjisi
tekniklerinde son on yil igerisinde meydana gelen gelismeler, birka¢ alasim gurubunu
bu agidan aday malzemeler olarak 6ne ¢ikarmaktadir. Bu bakimdan Al-Fe-V-Si, Al-V-
Fe vb. alagim sistemleri arastirmacilar tarafindan biiyiik ilgi gormektedir (Shek ve ark.,
2003; Arhami ve ark., 2008). Bunlardan, hizli katilagtirilmis Al-V-Fe alasimlar diisiik
agirliklart ve 1400MPa’ya varan ¢ekme dayanimlari nedeniyle umut vaat eden yapisal
malzemeler olarak degerlendirilmektedir. Fe ve V elementleri, bu alagimlarin
mikroyapilarini dolayisiyla da mekanik 6zelliklerini kuvvetli bir sekilde etkilemektedir.
Artan Fe ve V miktar1, mikroyapr icerisinde quazikristalik fazlarin hacimsel miktarinin
artmasina neden olmakta, bu da alasgiminin dayaniminin artmasini saglamaktadir (Shek
ve ark., 2003). Aym sekilde, benzer bir alasim grubu olan Al-Fe-V-Si alasimlari
standart hale gelmis yliksek sicaklik uygulamalarindan ve diisiik agirliklarindan dolay1
biiyiik ilgi goren alasimlardandir (Shek ve ark., 2003; Arhami ve ark., 2008). Bu
alagimlarin hizli katilastirilma ve toz metalurjisi teknikleriyle iiretilmis olanlar1 son
zamanlarda havacilik ¢evrelerince yiiksek sicakliklarda titanyum ile rekabet edebilecek
malzemeler arasinda goriilmektedir (Shek ve ark., 2003; Arhami ve ark., 2008). Al-Fe-

Si alagimlarina yapilan V katkisi, mikroyapida olusan demir igerikli fazlardan mekanik

Ozellikler agisindan en zararli faz olarak goriilen B fazm1 daha az zararh olarak goriilen



& fazina doniistirmektedir (Bartova ve ark., 2005). Aym1 zamanda alasimin yiiksek
sicaklik dayanimimi ve sertligini artirmaktadir (Sahoo ve ark., 2003; Pathak ve ark.,
2006). Ancak literatiirde, V’nin, Al-Si alasimlarinda olusan silisyum fazlari tizerindeki

etkisi hakkinda yeterli bilgi mevcut degildir.

Sc, Al alagimlar i¢in ¢ok etkin bir ¢okelti sertlesmesi elementidir. Aliminyuma Sc
eklemek suretiyle, Al alasimlarinda ¢ok gii¢lii bir tane inceltici etki elde edilebilir. Al
alasimlarina Sc eklemek, miikemmel derecede tane incelmesinin yaninda kiiciik ve

kohorent L1, Al,Sc

ila 150MPa’ya kadar hatta bazen 200MPa’ya kadar) neden olur (Lohar ve ark., 2009;
Kim ve ark., 2004). A§%0.55’den daha az miktarda yapilan Sc katkisinin bityiik Al

fazlariin olusumundan dolay1 6nemli 6l¢lide dayanim artisina (100

tanelerini inceltmedigi gozlenmistir. Al alasimlarina bu orandan daha fazla oranlarda

yapilan Sc katkis1t sonucunda, yapi igerisinde birincil Al;Se

parcaciklarinin olustugu
gbzlenmistir. Bu birincil pargaciklar Al ile benzer bir kristal yapisina sahip olup ¢ok az

kafes uyumsuzlugu gosterirler (Lohar ve ark., 2009). Sc ayn1 zamanda aliiminyumun

yeniden kristallesme sicakligini da 600°C ’ye kadar artirir. Al alagimlarina yapilan Sc
ilavesi, Al-5Ti-1B’den %50 daha fazla tane incelmesine neden olmaktadir. Zr ile
birlikte yapilan Sc ilavesi termal kararliligi artirmaktadir (Prukkanon ve ark., 2007).
Bununla birlikte skandiyumun, aliiminyum alasimlarinda otektik silisyum yapilarini
etkiledigi de bilinmektedir. Literatiirde, oOtektik silisyumun modifiyesi icin Al
alagimlarina geleneksel modifiye edicilerin ( Na, Sr, Sb vb.) 20 kat1 kadar Sc katkisinin
yapilmas1 gerektigi ve boyle yapildiginda Sr’nin modifiye edici 6zelligine esdeger bir
silisyum modifikasyonu elde edildigi bildirilmektedir. Myunghan Kim ve ark.
tarafindan Al-ag%g8.5Si alagimi kullanilarak yapilan bir calismada ag%0.2-0.8
araligindaki oranlarda katilan Sc’nin 6tektik silisyum ve mekanik 6zellikler iizerindeki
etkileri incelenmistir. Bu ¢alismada ag%0.2Sc katkisinin, G&tektik silisyumun
mikroyapisini sekil ve boyut bakimindan modifiye ederek, kaba plakalardan ince lamelli
yapilara doniistiirdiigli tespit edilmistir. En optimum modifikasyon etkisi ag§%0.8Sc
katkisinda elde edilmistir. Ayn1 zamanda, ag%0.4Sc katkili numunenin ¢ekme dayanimi
ve uzamasinin Al-ag%8.5Si alasimiminkilere gore sirasiyla yaklagik olarak %50 ve

%70 oranlarinda arttig1 tespit edilmistir (Kim ve ark., 2004).
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Literatiirdeki calismalardan goriilecegi {izere, mikroyapi icerisinde kaba birincil Si
fazlarinin olusumuna izin vermeksizin Al-Si alagimlarindaki silisyum miktarinin
artirllmasi, otomotiv ve havacilik gibi ileri teknoloji gerektiren endiistrilerde
kullanilabilecek yeni nesil alasimlarin gelistirilmesi bakimindan biiyilk 6nem arz

etmektedir.

Ote yandan hizli katilastirilmis seritlerin ve mekanik olarak alasimlanmig/hizl
katilastirilmis tozlarin endiistride kullanilabilmeleri i¢in genellikle hacimsel {iriin haline
getirilmeleri gereklidir. Ancak, bu tiir malzemelerin hacimsel hale getirtilme islemleri
problemli siireclerdir ve baslh basina bir arastirma konusudur. 1950’11 yillardan beri bu
konu iizerine pek cok arastirma yapilmistir ve aragtirmalar halen devam etmektedir
(Suryanarayana, 2008; Rongde, 1994). Bu konuda yapilan ¢alismalar soguk ve sicak
konsolidasyon islemleri olmak iizere iki ana baslik altinda toplanabilir. Sicak
konsolidasyon islemleri geleneksel soguk konsolidasyon islemlerine gore, sinterleme
ozellikleri iyi olmayan malzemelerin pekistirilmesinde, tam yogunluklu iirlin elde
edilmesinde, yiiksek dayanim ve sertlik elde edilmesinde daha avantajli konumdadir.
Sicak konsolidasyon iglemleri arasinda; sicak presleme, sicak izostastik presleme, sicak
ekstriiziyon vb. sayilabilir. Sicak presleme yontemi, hem metalik hem de metalik
olmayan tozlarmn yogunlastirilmasinda siklikla kullanilan bir yontemdir. Eriyik egirme
ve plskiirtme (spray) yontemleri ile iiretilmis trlinler de sicak presleme yontemi ile
hacimsel hale getirilmeye miisaittirler (Beeley, 2001). Tozlarin preslenmesi ve
sinterlenmesi islemleri ayn1 anda yapildigindan tiretim siireci geleneksel soguk presleme
islemlerine gore daha kisadir. Ayrica sicakligin ve basincin ayni anda uygulanmasi
sebebiyle s6z konusu teknik islenmesi, zor malzemelerin birgogunda, teorik yogunluga
yakin yogunluk degerlerinin elde edilmesi i¢in elverislidir. Metal parcalarinin plastik
deformasyona kars1 direnglerinin artan sicaklikla hizli bir sekilde diismesinden dolay,
sicak presleme yontemlerinde konsolidasyon igin ¢ok daha az basinglar yeterli
olabilmektedir. Bunun yani sira, sicak presleme yoluyla yapilan yogunlastirma
islemlerinin toz karakteristiklerine (sekil, boyut, boyut dagilimi1 vb.) duyarliligi daha
azdir (Upadhyaya, 2002).
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Literatiirde yapilan caligmalar, metalik toz veya kiiciik parcalarin hacimsel malzeme
haline getirilmesi siirecini etkileyen pek ¢ok parametrenin (sicaklik, basing, zaman,
calisma atmosferi vb.) varligini, farkli malzeme gruplar i¢in ¢ok farkli tekniklerin
gelistirildigini, bu baglamda konunun bagli basina bir aragtirma alani oldugunu ortaya
koymaktadir. Ancak yine literatiirde yapilan ¢alismalardan elde edilen bilgiler 15181nda,
hizli katilagtirilmis metalik alagimlarin hacimsel malzeme haline getirilmesi amaciyla
sicak presleme yontemlerinin siklikla basvurulan yontemlerden birisi oldugu
goriilmektedir (Rajabi ve ark., 2009; Zhanga ve ark., 2007). Biiyiik yatirrm maliyetleri
gerektiren sicak izostatik presleme teknikleri bir yana birakilacak olursa, ¢ok daha ucuz
olmasi ve kolay uygulanabilirligi dikkate alindiginda sicak hidrolik presleme yontemi,
tez kapsaminda tiretilecek serit ve toz formundaki alagimlarin hacimsel malzeme haline
getirilmesi amacina yonelik olarak tercih edilebilecek yontemler arasinda One

cikmaktadir.

Buraya kadar 6zetle, Otektikiistii Al-Si alagimlarinin teknolojideki yerinden ve Al-Si
alagimi igeriSindeki kaba Si fazlarinin modifikasyon yontemlerinden bahsedilmistir.
Ayrica toz olarak iiretilen Al-Si alasimlarinin hacimsel forma getirilis siireglerinden
bahsedilmistir. Bundan sonraki boliimlerde, tez kapsaminda kullanilan {iretim

yontemlerinden ayrintili olarak bahsedilecektir.



2. KURAMSAL TEMELLER
2.1 Alasim Uretim Teknikleri

Gilinlimiizde halihazirda kullanilan pek ¢ok alasim iiretim teknigi mevcuttur. Bu
tekniklerin se¢imi, iiretilecek alasimin endiistrideki kullanim amacina gore belirlenir.
Bu boéliimde, tez kapsaminda kullanilan geleneksel katilastirma, hizli katilagtirma ve

mekanik alagimlama teknikleri hakkinda bilgi verilecektir.

2.2. Geleneksel Katilastirma Teknikleri
2.2.1. Kum Kaliba Dokiim Teknigi

Kum kaliba dokiim teknigi; en basit ve popiiler dokiim teknigi olup yiizyillardir
kullanilmaktadir (Sekil 2.1). Ayrica, aliiminyum alasimlarinin dokiim yontemleri i¢inde
de en yaygin olarak kullanilanidir. Kum kaliba dokiim genellikle az sayidaki dokiim
parcalarinin, karmasik macalara sahip parcalarin, biiylik boyuttaki pargalarin ve yap1
elemanlarmin dokiimiinde kullanilir (Kinikoglu, 2001). Bu teknikle iiretilen iiriinlerin
kalitesi, metal ile kalip malzemesi arasinda meydana gelebilecek reaksiyonlar
onlemeye baglidir. Bunun i¢in kum karisimina olas1 kimyasal reaksiyonlari dnleyen

cesitli elementler katilir.

Sekil 2.1. Kum kaliba dokiim teknigi ve bu teknikle iiretilen pargalar
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2.2.2. Metal Kaliba Dokiim Teknigi

Bu teknikte, erimis metal/alasim, metal bir kaliba yergekimi, diisik basing veya
merkezkag kuvvet etkisiyle doldurulur (Sekil 2.2). Ayni alasimin metal kaliba
dokiimiinde, kum kaliba gore daha hizli sogumanin etkisiyle daha ince bir tane yapisi ve
daha yiliksek dayanim elde edilir. Metal kaliba dokiilen pargalarda, kum kaliba
dokiilenlere gore biiziilme ve gaz gbozenekligi daha azdir. Buna karsilik metal kaliplarda
boyut sinirlamasi vardir ve karmasik parcalarin bu yontemle dokiilmesi gii¢, hatta bazen

imkansizdir.

Sekil 2.2. Metal kaliba dokiim teknigi ile iiretilmis ¢inko esasli parcalar ve motor
parcalari

2.3. Hizh Katilastirma Teknikleri

ABD’de Duwez ve arkadaglarinin (1960a,b) 1960 yilinda, erimis metallerin hizh
katilastirilmasi islemini ilk olarak gergeklestirmelerinden sonra, oldukga farkli teknikler
ortaya cikmigtir (Jones, 1981). Her ne kadar bu teknikler, vyarikararli etkiler
olusturulmak i¢in tasarlanmamis olsa da gilinlimiiz hizli katilagtirma tekniklerinin
onciisii kabul edilir. Bu teknikler son yillarda periyodik olarak hizli katilagtirmanin
farkli yonleriyle yeniden incelenmistir (Lawley, 1977; Jones, 1981; Anantharaman ve

ark., 1987; Suryanarayana, 1999).
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Katilagtirma esnasinda yeterli biiylikliikkte soguma hizin1 bagarmak ig¢in, iki 6nemli
kosulun yerine getirilmesi gerekmektedir. Oncelikle, hizl1 1s1 transferini saglamak icin
eriyik, en az bir boyutunun yeterince ince oldugu bir yariktan akitilmalidir. Ikinci
olarak, erimis metalden 1sinin aniden ¢ekilmesi i¢in etkili bir 1s1 banyosunun olmasi
gerekmektedir. Sekil 2.3, pratikte olusan {i¢ olasiligin birlesimini ve uygulanan temel
katilagtirma islemlerini listelemektedir. Agikga goriilecegi iizere, erimis metal gaz, sivi
veya kati1 malzemelerle sogutulabilmekte ve damlacik (droplet) olarak ya da silindirik

veya serit formunda olusturulabilmektedir.

Olusan metal Sogutucu malzeme Hizl Katilastirma Islemleri
formu 1. Atomizasyon islemleri,
1
Damlacik Gaz doner elektrot islemi
2 2. Su atomizasyonu, hizl
A

dondiurme kabi

3. Duwez tabanca, kontrolli

piskiirtme ile biriktirme
Silindirik > S 4. Taylor tel, serbest akis
eriyik dondiirme
5. Serbest akis eriyik
dondiirme, suda eriyik
Serit Kat1

Sekil 2. 3. Hizli katilagtirma islemlerinde sogutma ortami ve olusan malzeme formlari
arasindaki iligkinin sematik gosterimi

Hizli katilagtirma metotlar1 farkli yazarlar tarafindan c¢esitli kategorilerde
smiflandirilmistir.  Jones (1981), hizhi katilastirma tekniklerini {i¢ kategoride
incelemistir. Bunlar: (i) soguma esnasinda eriyigi ufalayarak damlaciklara doniistiiren
puskiirtme (spray) teknikleri, (ii) sinirlt bir derinlikte malzemenin hizli eritilmesi ve
katilagtirilmas1 esasina dayanan yiizey eritme teknikleri ve (iii) soguma esnasinda

eriyigin siirekliligini koruyarak katilastiran soguk bloklu dokiim teknikleridir.
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2.3.1. Piiskiirtme Teknikleri

Eriyik, gaz ya da siv1 yoluyla ince damlaciklara ayrigtirilarak atomize edilir. Pek ¢ok
puskiirtme teknigi gelistirilmistir. Ulasilan atomizasyon mekanizmasi ve sogutma Yyolu,
farkli tekniklerde farkli olabilmektedir. Gaz atomizasyon, su atomizasyon, ultrasonik
gaz atomizasyon, merkezka¢ atomizasyon ve ¢ift silindir atomizasyon teknikleri
bunlardan bazilaridir. Gaz atomizasyon, en ¢ok kullanilan piiskiirtme teknigidir. Yiiksek
hizla puiskiirtiilen gazin akan erimis metale carpmastyla olugmaktadir (Sekil 2.4). Eriyik,
ucma esnasinda konveksiyon ya da radyasyon yoluyla 1s1 atarak kiiciik pargaciklar
halinde katilagir. Soguma hizi tanecik boyutuna baghdir, yani daha kii¢lik tanecikler
daha yiiksek soguma hiz1 gosterirler. Tipik soguma hizi 10% ile 10* K/s arasinda degisir.
Her ne kadar pratikte nitrojen, hidrojen, argon ve hava kullanilsa da, bu gazlarla
helyumun karistirilarak ~ kullanilmas1  daha etkili sonuglar vermektedir. Gaz
atomizasyonu ile lretilen tozlar, ortalama tane ¢ap1 100 um olan piiriizsiiz ve kiiresel
taneciklerdir. Bu teknik, celik, aliiminyum ve siliper-alasimlar1 da igeren genis captaki

alagim gruplarinin atomizasyonu i¢in kullanilabilir.

Atomize
olmus tozlar

Sekil 2. 4. Gaz atomizasyon tekniginin sematik gdsterimi



16

2.3.2. Yiizey Eritme Teknikleri

Hizli katilastirilmis alasimlarin iiretiminde kullanilan en yeni tekniklerden birisidir. Bu
teknik, alagimin yiizeyinin eritilerek hizli katilagtirilmasini temel alir (Sekil 2.5). Lazer
ya da elektron demetleri kullanilmak suretiyle alasimin yiizeyinde ¢ok ince bir tabaka
(10-1000 pm arasinda) eritilir. Eritme islemi sirasinda, lazer veya elektron demeti ya da
eritilen malzeme ¢ok hizli bir sekilde hareket ettirilerek hizli katilagtirma saglanmis
olur. Sistemin teknolojik acidan pahali olmasi ve belli alasim sistemleri igin
uygulanabilir olmasi1 nedeniyle ¢ok yaygin bir kullanim alan1 yoktur (Karaaslan, 1998;
Woolfson, 1996).

/v Odaklama diizlemi

Isin hitzmesi Tel veya toz
olarak ¢ikma

Eritilen Bolge

Igten su sogutmali

)

Sekil 2. 5. Lazerle yiizey eritme tekniginin sematik gosterimi

2.3.3. Soguk Bloklu Dokiim Teknikleri

Hizli katilastirilmis malzeme iiretiminde en ¢ok kullanilan tekniklerdir. Temel prensip,
sivit metalin ¢ok ince bir kesitinin daha soguk bir yiizey tarafindan sogutulmasidir. Bu
sebeple cogunlukla soguk bloklu sivi sogutma teknigi olarak da anilir. Bu yontemi
digerlerinden ayiran en belirgin farki, eriyigin akis kararliligimin korunmasidir. Bu

temele dayanan ve halen kullanilan pek ¢ok teknik gelistirilmistir. Bunlar arasinda ikiz
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piston teknigi, eriyik egirme teknigi, diizlemsel akigla dokiim teknigi, ikiz tekerlek
teknigi ve Taylor tel teknigi sayilabilir.

Belirtilen teknikler arasinda en ¢ok kullanilan ve ¢ok degisik versiyonlar1 olan eriyik
egirme teknigidir. Bu teknikte doner bir disk iizerine belli bir mesafede (10-20 mm
arasinda) piskiirtiilen sivi, basincinda etkisiyle disk yiizeyine yayilarak ince bir film
olusturur. Olusan film ¢ok hizli bir sekilde katilasarak ince seritler halinde elde edilir.
Eriyigin akis hizi, ylizeye ¢arpma agisi, agizlik ¢api, disk capt ve disk sicakligi, {iriiniin
geometrisine ve boyut kararliligina etki eder. Bu teknikle ulasilan soguma hizi 10°-10°
K/s araligindadir (Cahn ve ark., 1976; Pond ve ark., 1976; Anantharaman ve ark.,
1987).

Tez ¢aligmasinda kullanilan diizlemsel akigla dokiim teknigi, eriyik egirme tekniginin
degisik bir versiyonudur. Diizlemsel akigla dokiim tekniginde, eriyigin dokiildigi pota
agz1 yarik seklindedir ve eriyik daha diisiik mesafelerden (en fazla 0,6 mm) piiskiirtiiliir.
Bu sayede daha genis seritler iiretilebilmektedir. Sekil 2.6’de iki yonteme ait sematik

gosterimler verilmektedir.

(@) (b)

A
A Pota Pota

Metal eriyik

Déner Disk Doner Disk

Sekil 2.6. (a) Eriyik egirme (Melt-Spinning) ve (b) Diizlemsel akigla dokiim (Planar
flow casting) tekniklerinin sematik gosterimi (Y1lmaz, 2008).
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Cizelge 2.1°de geleneksel ve hizli katilastirma yontemlerinde soguma hizlari, tiretilen
driinlerin ~ boyutlart  ve  mikroyapt  igerisindeki  tanelerin  biiyiikliikleri
karsilastirilmaktadir. Cizelge 2.1°den de goriilecegi lizere, soguma hizinin artmasi,
mikroyap1 igerisindeki tanelerin boyutlarii kiigiiltiirken (istenen 6zellik), kiilce

formunda malzeme iiretimini de kisitlamaktadir (istenmeyen 6zellik).

Cizelge 2.1. Cesitli katilagtirma islemlerinde soguma hizlar1 ve tane biiytikliikleri

A. GELENEKSEL KATILASTIRMA
10°-10° | Cok yavas Kum kaliba dékiimler 6 m 0,5-5,0 mm

10°-10° | Yavas Metal kaliba dokiimler 0,2-6 m 50-500 pm
Basingli dokiim ve normal
10°-10° Orta puskiirtme (atomizasyon) 6-20 mm 5-50 um
B. HIZLI KATILASTIRMA

10°-10° | Yiiksek Ince toz piiskiirtme, eriyigi
kaliptan basma (ekstriizyon) | 0,2-6,0 mm | 0,5-5,0 um

Oldukca Eriyik egirme, elektron/gaz
10°-10° yiiksek 1s1mastyla ylizey eritme 6-200 um | 0,05-0,5um

2.4. Mekanik Alasimlama (Bilyeli Ogiitme) Teknikleri

Mekanik alasimlama (MA) veya diger bir deyisle bilyeli 6giitme, toz karigimi halinde
bulunan malzemelerden, homojen yeni bir malzeme iiretimine olanak saglayan bir toz
isleme teknigidir. John Benjamin ve meslektasi Paul D. Merica, 1966 yilinda
International Nickel Company (INCO) arastirma laboratuvarinda bu teknigi
gelistirmiglerdir. Bu teknik, gaz tiirbiinli uygulamalarinda kullanilan nikel bazli oksitli
siiperalagim tiretmek i¢in yapilan uzun bir arastirmanin sonucunda ortaya ¢ikmistir. Bu
alanda yapilan ¢aligmalar, glinlimiize kadar 6nemli asamalar kaydederek, gerek bilimsel
gerekse endiistriyel alanda hatrisayilir bir yer edinmistir. Giiniimiizde artik, mekanik

alagimla teknigi, metal, seramik, polimer ve kompozit gibi pek ¢ok malzeme grubunun
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tiretiminde etkin olarak kullanilmaktadir. Cizelge 2.2°de mekanik alagimlama tekniginin

cesitli Uistiin yanlar1 6zetlenmistir.

Cizelge 2.2. Mekanik alasimlamanin 6zellikleri

Ikincil fazlarmn (genellikle oksit ) ince dagilimli olarak iiretilmesi
Kat1 ¢oziintirliik sinirlarinin agilmasi

Tanelerin nanometre boyutlarina kadar inceltilmesi

Yeni kristal ve quazikristal fazlarin sentezi

Amorf fazlarin elde edilmesi

Alasimlanmasi zor olan elementlerin alasimlanma olanagi
Diistik sicakliklarda kimyasal reaksiyonlar olugturabilme

Kararli yapidaki intermetalliklerin kararsiz hale getirilmesi

Tozlarin, mekanik olarak alagimlanmasinda kullanilan 6glitme cihazlarimin farkl tipleri
vardir. Bu cihazlar daha ¢ok oOglitme enerjilerine, kapasitelerine veya ilave
ekipmanlarina gore farklilik gosterir (Suryanarayana, 2008). Giinlimiizde endiistride ve
laboratuvar ¢aligsmalarinda kullanilan en yaygin mekanik alasimlama sistemleri, SPEX
salinimli 6g8iitme, planeter bilyeli 6giitme, atritor 6giitme, ticari 6glitme ve yeni dizayn
ogitme sistemleridir. Planeter bilyeli 6giitme, bunlar arasinda en yaygin olarak

kullanilan sistemdir.

2.4.1. Planeter bilyeli 6giitme

MA deneylerinin yapildig1 en popiiler 6giitme yontemlerinden biridir. Planeter bilyeli
Oglitmede ayni anda birka¢ yliz gram toz ogiitiilebilir (Sekil.2.7a). Planeter bilyeli
oglitme sistemi ismini, haznelerin (kavanoz veya kap) gezegensel hareketlerinden
almaktadir. Yani hazneler bir merkez etrafinda donerken, aym: anda kendi eksenleri
etrafinda da doner. Bu donmeler esnasinda, iki tiirlii merkezka¢ kuvveti olusur. Ancak
olusan merkezka¢ kuvvetleri birbirine ters yondedir. Hazne kendi ekseni etrafinda
donerken, bilye ve tozlar, merkez ka¢ kuvveti etkisiyle hazne duvarlarina yapisir.

Haznelerin ters yonde bir eksen etrafinda donmesiyle de olusan ters yonlii merkezkag
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kuvveti, bilyelerin hazne igerisinde asag1 diiserek diger bilyelerle carpigsmasina sebep
olur. Bu c¢arpismalarin etkisiyle, bilyeler arasinda kalan toz numunelerin

ogiitiilmesi/alasimlanmasi gergeklestirilmis olur (Sekil.2.7b).

Yeni nesil planeter bilyeli 6gilitme cihazlarinda, haznenin kendi ve bir eksen etrafindaki
donme hizlar1 birbirinden bagimsiz olarak kontrol edilebilmektedir. Ogiitme hazneleri
ve bilyeler, akik, silisyum nitrit, sinterlenmis korindon, zirkonyum dioksit, krom ¢elik,
Cr-Ni celik, tungsten karpit ve plastik poliamit gibi farkli materyalden yapilmaktadir.
Bu tip 6glitme sistemlerinde, bilyelerin ¢izgisel hizi SPEX salinimli 6giitmeden daha
hizli olsa bile, SPEX salinimli 6glitmede bilyelerin ¢arpisma sikligi ¢ok daha fazladir.
Bu yiizden SPEX salinimli 6giitme ile kiyaslandiginda, Fritsch Pulverisette’in daha

diisiik enerjili 6giitme oldugu diisiiniilebilir.

(b)

yatay kesit o disk hareketi

Merkezkac kuvveti

Ogiitme kabi hareketi

Sekil 2.7. (a) Fritsch Pulverisette P-5 dort istasyonlu (hazne) 6giitme mili (b) Bilyeli
oglitme sirasinda bilyelerin hareketinin sematik olarak resmi. Courtesy of
Gilson Company, Inc., Worthington, OH. (Suryanarayana, 1998).
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2.4.2. Ogiitme Parametreleri

MA kompleks bir iiretim yontemi oldugundan, istenilen faz ve/veya mikroyap: elde
edebilmek igin pek ¢ok degiskenin optimizasyonunu zorunlu kilar. Uretilen tozlara etki

eden baz1 6nemli parametreler asagida verilmektedir (Suryanarayana, 2001).

*Ogiitme tipi

*Ogiitme haznesi
*Ogiitme(isleme) hizi

*QOgiitme zamani

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

*Kabin doluluk orani

*QOgiitme atmosferi

*Islem kontrol kimyasallari

*Qgiitme sicakligidir.

Bu islem degiskenlerinin hepsi tamamen bagimsiz degildir. Ornegin, en uygun 6giitme
zamani optimize etmek i¢in, Ogiitme tipi, 6glitme haznesinin boyutu, G6giitmenin
sicaklig1 ve bilye - toz orani gibi pek cok parametrenin birlikte kontrol edilmesi gerekir.

Bundan sonraki bdliimde, s6z konusu parametreler ayrintili olarak irdelenecektir.

2.4.2.1. Ogiitme Tipi

Bolim 2.4.2°de de bahsedildigi iizere, farkli 6giitme tipleri mevcuttur. Bu 6giitme
tipleri, 6glitme hizlarina, sicaklik degisimini kontrol etme kabiliyetine veya fliretilen
tozdaki kontaminasyon oranini en aza indirebilme kabiliyetlerine gore farklilasir.
Uretilecek olan tozun tipine, miktaria veya olusturulmak istenen yapiya gore, en uygun
ogiitme tipi segilebilir. Ornegin, SPEX salimmli &giitme karistiricilart ¢ogunlukla
alasimi ayirma amaclh kullanilirken, Fritsch Pulverisette planeter veya atritor bilyeli

oglitme sistemleri, biiyiilk miktarlarda toz tiretmede kullanilir. Diger bir ifadeyle,
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ogltme sistemleri spesifik uygulamalara gore dizayn edilirler. Cizelge 2.3’de, iiriin

miktaria gore kullanilan 6gilitme tipleri verilmektedir.

Cizelge 2.3. Farkli 6giitme tiplerinin tipik kapasiteleri

_,

Karigtirict 6gtlitme (Mixer mills) 2-20¢g
Planeter 6giitme 4-250¢g
Atritor 6giitme 0.5-100 kg
Tek-Bilyeli 6giitme  (Uni-ball mill) 4-2000¢

2.4.2.2. Ogiitme Haznesi

Ogiitme esnasinda bilyeler, haznenin i¢ ¢eperlerine carparak hazneyi asmdirir.
Asinmadan dolay1 ¢eperlerden kopan pargalar ise, tozun kimyasal kompozisyonunun
degismesine sebep olur. Bu nedenle, 6glitme haznesi yapiminda kullanilacak malzeme
secimine dikkat edilmesi gerekir. Eger 6giitme kabinin yapiminda kullanilan malzeme,
toz malzemesinden farkli ise, kabin i¢ ¢eperlerinden kopan pargaciklar tozu kirletir.
Ogiitme kab1 yapiminda kullanilan malzemeler cogunlukla; sertlestirilmis ¢elik, takim
celigi, sertlestirilmis krom celigi, tavlanmis celik, paslanmaz celik, tungsten karbiir
(WC)-kobalt (Co), WC kapli ¢elik ve yatak celigi gibi asinmaya karst dayanikli
malzemelerdir (Di ve ark., 1991). Belirli amaglar i¢in bakir (Cu), titanyum (Ti),
sinterlenmis korondum, itriya ile stabilize edilmis zirkonya (YSZ) (Tokimitsu, 1997),
kismi olarak kuvvetlendirilmis zirkonya-itriya, safir, akik tasi, sert porselen, silisyum
nitrit (SisN4) , ve bakir (Cu)-berilyum (Be) gibi malzemeler de 6giitme kab1 yapiminda
kullanilmaktadir. Ogiitme kabinin yapiminda kullanilan malzeme kadar kabin sekli ve
ozellikle kabin i¢ dizayni da onemlidir. Hem diiztabanli hem de oval tabanli 6giitme
kaplar1 mevcuttur. Alasimlama isleminde, diiztabanli kaplar oval tabanli kaplara gore
daha fazla tercih edilmektedir. Mekanik alasimlanmis Si-Ge karisiminda, istenen siddet
ve yogunlukta (111) XRD piki elde edebilmek igin, diiztabanli kaplarda 9 saat 6giitmek
gerekirken, bu siire oval tabanli kaplarda 15 saate kadar c¢ikabilmektedir

(Suryanarayana, 2001).
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2.4.2.3. Ogiitme Hiza

Daha hizli ve daha yiiksek enerjili 6giitme sistemlerinde tozlarin alasimlanmasi daha
kolaydir. Fakat maksimum hiza ulasabilmeyi, 6giitme sisteminin dizaynina bagli olarak
belli sinirlamalar engel olur. Ornegin, geleneksel bir bilyeli dgiitmede, dondiirme
hizinin artmasi bilyelerin hareket hizin1 da artiracaktir. Kritik bir hizin tizerinde, bilyeler
haznenin i¢ duvarlarina civilenir ve asagiya diismediklerinden herhangi bir carpma
kuvveti olusturmaz. Bu yilizden bilyelerin hizinin, maksimum yiikseklikten diiserek
maksimum c¢arpisma enerjisi Uretebilmesi i¢in bu Kritik hiz degerinin altinda olmasi

gerekir.

Maksimum hiz i¢in bir diger simirlama ise kabin sicakliginin yiiksek hizlara (veya
ogitme siddeti) ¢ikildik¢a artmasidir. Bu sicaklik artisi, tozlarin alagimlanmasi veya
homojenlestirilmesine katkida bulunmak i¢in difiizyonun gerekli oldugu durumlarda
avantajli olabilir. Fakat bazi durumlarda sicakliktaki bu artig, ¢okelmeyi veya
kristallenmeyi tetikledigi i¢in dezavantajli olmaktadir. Bu durumda, 6giitme esnasinda
olusmus olan asir1 doymus kati ¢ozeltiler veya yarikararli fazlar sicakligin etkisiyle
bozunabilir. Ek olarak, yiiksek sicakliklarda tozlardaki kontaminasyon orani artabilir.
Yiiksek ogiitme hizlarinda, olusan nanokristal yapilarin kristal boyutunda artis ve kristal

yapilarindaki i¢ zorlanmalarinda azalma gozlenmistir.

Calka ve ark. (1993), farkli enerji seviyelerinde ogiitiilen (Uni-Ball o6giitmedeki
miknatisin pozisyonunu ayarlayarak) vanadyum ve karbon tozlarimin son bilesiminin
farkli oldugunu bildirmislerdir. Bu calismada, ¢ok diisiik 6gilitme enerjisinde (hizinda)
ogiitiilen amorf karbon ve nano boyutlu vanadyum taneciklerinden olusan tozlar,
tavlama sonucunda ya V,;C ya da V+VC karisgimi formuna doniigmiistiir. Orta enerji
seviyesinde, ogiitiilen nanoyapili tozlarin tavlanmasiyla VC yapisi elde edilmistir.
Yiiksek enerji seviyesinde ise, VC yapisi direkt olarak 6giitmeyle olusmustur. Benzer
sekilde, Ni-Zr tozu, yiiksek enerjili 6giitmelerde tamamiyla amorf yapiya doéniisiirken,
orta ve diisiik enerjili 6giitmelerde amorf ve kristal fazlarinin bir karigimi olarak elde

edilmistir (Suryanarayana, 2001).
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2.4.2.4. Ogiitme Siiresi

Ogiitmenin zamam en 6nemli parametredir. Genellikle, en uygun 6giitme zamanu,
tanelerin kirilma ve soguk kaynaklanmasi arasindaki dengenin saglanmasi icin gerekli
olan siiredir. Ihtiya¢ duyulan optimum o6giitme siiresi, dgiitme tipine, dgiitme hizina,
toz-bilye oranina ve Ogiitmenin sicakligima baghdir. Bu nedenle optimum Ogiitme
stiresini belirlemek icin, yukarda bahsedilen parametrelerin uygun kombinasyonunun
secilmesi gereklidir. Her ne kadar 6giitme siiresinin artmasi tane boyutunun azalmasina
yardimci olurken, toz gerekenden daha uzun zaman 6giitiiliir ise, baz1 arzu edilmeyen
fazlarin veya kontaminasyonlarin olugsmasi da muhtemeldir (Suryanarayana, 1995). Bu
yiizden, tozlar1 uzun siire 6glitmek yerine, istenilen 6zelligin elde edilebilecegi en uygun

stirede 6giitmek gerekir.

2.4.2.5. Ogiitme Ortam

Sertlestirilmis ¢elik, takim ¢eligi, sertlestirilmis krom ¢elik, tavlanmis ¢elik, paslanmaz
celik, WC-Co ve yatak gelik 6giitme ortami igin kullanilan materyallerin en yaygin
tipleridir. Ogiitiilen tozda yeterli ¢arpisma kuvveti olusturabilmek igin bilyelerin yeterli
yogunluga sahip olmasi gereklidir. Ancak, 6glitme kabinda oldugu gibi, bilyeler i¢in de
bazi1 dzel materyaller kullanilabilir. Ornegin, bakir (Cu) titanyum (Ti), niyobyum (Nb),
zirkonyum (ZrO2), akik, itriya ile stabilize edilmis zirkonya (YSZ), kismi
kuvvetlendirilmis zirkonya + itriya, safir, silisyum nitrit (SizNi,), ve Cu-Be gibi 6zel
malzemeler kullanilabilir. Miimkiin oldugunca kontaminasyonu Onlemek i¢in glitme

kabinin ve bilyelerin ayn1t malzemeden yapilmis olmasi arzu edilir.

Bilyelerin boyutu ayn1 zamanda, 6giitme verimini de etkilemektedir. Genel anlamda,
agir bilyeler daha fazla carpisma enerjisini tozlara transfer edeceginden, oglitmede
bliyiik boyutlu (ve yiliksek yogunluklu) bilyelerin kullanilmasi daha uygundur. Ayrica,
tozun son bilesiminin, kullanilan bilyelerin boyutuna bagli oldugu da bilinmektedir.
Ornegin, toz Ti-Al karisiminda 6giitme igin 15 mm ¢apl bilyeler kullanildigi zaman
titanyumda aliiminyumun kati bir ¢ozeltisi olusmustur. Ote yandan, 20 ve 25 mm capli

bilyeler kullanildiginda, uzun 6gilitme siirelerinden sonra bile sadece titanyum ve
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aliminyum fazlarin bir karigimi gozlenmistir (Lai ve ark., 1998). Yapilan diger
calismalarda, 3/4 ing¢ ¢apl bilyeler kullanilarak iiretilen Ti-Al alasimindaki amorf faz
olusumunun, 3/16 ing¢ ¢apli ¢elik bilyeler kullanilarak iiretilenden daha hizli oldugu

gozlemlenmistir.

Aslinda, 6giitmenin bliylik ¢elik bilyeler ile yapildigi baz1 durumlarda, amorf fazdan
ziyade sadece kararli kristal bilesikleri olusmustur. Bir diger arastirmada, Ti-Al toz
karisimi 5 ya da 8 mm capli bilyeler kullanilarak 6giitiildiiglinde bir amorf fazin
olustugu, 12 mm ¢apli bilyeler kullanildiginda ise amorf faz olusmadigi bildirilmistir.
Daha kiigiik bilyelerin tercih edildigi Pd-Si sisteminde de amorf faz olusumunda benzer
durumla karsilasilmistir. Literatiirde, daha kiigiik bilyelerin, siirtinme hareketi iirettigi
icin amorf faz olusumunu artirdig1 gosterilmistir. Buradan 6zetle, “yumusak’ (soft)
oglitme sartlarinin (bir baska ifadeyle, kiigiik bilye boyutlu, daha diisiik enerjili ve daha
diisiik bilye — toz oranli 6glitmelerde) amorfizasyon veya yarikararli faz olusumunu

artirdig1 sonucuna varilmistir.

Cogu arastirmaci genellikle 6glitmede kullanilan bilyelerin ayni ¢apta olmasinmi tercih
etsede, farkli caplara sahip bilyelerin kullanildig1 ¢alismalar da vardir. Farkli ¢aplarda
bilyeler kullanildiginda en yiiksek carpisma enerjisinin elde edilecegi ongoriilmiistiir.
Ogiitmenin ilk safhalarinda &giitiilmiis toz, bilyenin yiizeyini soguk kaynaklama
seklinde kaplar. Bu durum, bilyelerin daha fazla asinmasini dnleyerek, iiretilen tozun
kontaminasyon oranini diisiirmesinden dolay1 avantajlidir. Ancak bu tabakanin kalinlig1
heterojen bir iiriin olusumunu &nlemek icin minimum tutulmalidir. Ote yandan,
bilyeden ayristirilmast olduk¢a zor olan s6z konusu toz tabakasi, {irlin verimini
diisiirmesi acisindan bir dezavantaj da olusturmaktadir. Farkli ¢aptaki bilyelerin birlikte
kullanildig1 6giitmelerde ise, soguk kaynaklanma ve bilyelerin iizerine toz yapigmasi
durumunun minimum diizeye indirildigi rapor edilmistir. Bu durum, literatiirde tam
olarak aciklanamasa da, farkli biiyiikliikteki bilyelerin iirettigi makaslama kuvvetlerinin,

bilyelerin yiizeyindeki tozu ayirmaya yardimci olmasiyla agiklanabilir.

Ayn biiytikliikteki 6giitme bilyelerinin, oval ya da diiztabanli haznelerin her ikisinde de

iz olusumuna neden oldugu goézlenmistir. Sonug olarak, bilyeler, yilizeylere rastgele
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carpmak yerine, iyi tanimlanmis bir yoriingede donerler. Bu ylizden, bilyelerin rastgele
hareketini saglamak i¢in, farkli c¢aptaki bilyelerin birlikte kullanilmasi1 gerekir

(Suryanarayana, 2001).

2.4.2.6. Bilye - Toz Agirhik Orani

Cogu zaman yiikleme orani olarak adlandirilan, Bilye-Toz agirlik oran1 (BTO) 6giitme
islemini etkileyen 6nemli bir degiskendir. Bu oran, farkli arastirmacilar tarafindan 1:1
ile 220:1 araliginda ¢esitlilik gosterebilecegi ifade edilmistir. Genel anlamda, SPEX
salmimli 6glitmedeki gibi kiiciik kapasiteli bir 6glitmede, cogunlukla 10:1 BTO orani
tercih edilir. Fakat atritdr gibi biiyiik kapasiteli sistemlerde, 50:1 ile 100:1 aralifinda
degisen yiiksek bir BTO kullanilir.

Bilye-toz orani, 6giitiilen tozlarda 6zel bir faza ulagsmak i¢in gerekli olan zamani 6nemli
dlciide etkiler. En yiiksek BTO, en kisa zamam gerektirir. Ornegin, bir SPEX salinimli
oglitme sisteminde, 6giitiilen Ti-ag.%33 Al toz karisiminda amorf fazin olusumu 10:1
BTO’da 7 saatte, 50:1 BTO’da 2 saatte elde edilirken, 100:1 BTO’da 1 saatte elde
edilebilmektedir. Bilye-toz agirlik oranindaki artigtan dolayi, birim zamanda garpisma
sayis1 artar ve boylece toz parcaciklarmma daha c¢ok enerji gegisi olur. Bu ylizden
alagimlama ¢ok hizli meydana gelir. Bir¢ok arastirmaci benzer sonuclar1 elde etmistir.
Ayrica yliksek enerjiden dolayi tiretilen 1s1, tozun yapisini da degistirebilir. Hatta olusan

sicaklik yeterince yiiksek oldugu durumlarda, olusan amort fazlar kristallesebilir.

Yukarida bahsedildigi lizere, yumusak 6gilitme sartlar1 yarikararli fazlart olustururken
(distik BTO, diisiik donme hizi gibi), agir (hard) 6giitme sartlar1 kararli fazlarin
olusmasina sebep olur. Ornegin, Zr-Co karisiminda agir dgiitme sartlari altinda kararli
kristal fazlar elde edilirken, hafif 6glitme sartlar1 altinda amorf fazlarin elde edildigi
bildirilmistir (Gerasimov ve ark., 1991). Benzer sonuglar diger metal alasim sistemleri
i¢in de rapor edilmistir. Ornegin, Cu-In-Ga-Se toz sisteminde, yarikararli kiibik faz
diisik BTO’da, kararli tetragonal faz ise daha yliksek BTO’da olusmaktadir
(Suryanarayana, 2001).
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2.4.2.7. Kabin Doluluk Oram

Tozlarin etkin bir sekilde alasimlanmasi, carpisma kuvvetiyle dogrudan ilgili
oldugundan 6giitme kabinin, bilyelerin ve tozlarin serbest olarak hareket edebilmesine
olanak saglayacak bir bosluga sahip olmasi gerekir. Bu yiizden kap doluluk orani
onemlidir. Eger toz ve bilyelerin miktar1 ¢ok kiiciikse, iiretim oran1 diiser. Ote yandan,
eger toz ve bilye miktar1 gerekenden fazla olursa, bilyeler igin yeterli hareket alani
kalmayacagindan carpisma enerjisi diisecektir. Bu sebepten, kabin doluluk oraninin

yaklasik olarak %50 olmasina dikkat edilmesi gerekir.

2.4.2.8. Ogiitme Atmosferi

Ogiitme atmosferinin en belirgin etkisi tozun kontaminasyonu iizerinedir. Bu yiizden
tozlar, ya havasi bosaltilmis kaplarda ya da Helyum (He) ve Argon (Ar) gibi inort
gazlar ile doldurulmus kaplarda ogitiiliir. Yiiksek safliktaki Argon (Ar) tozun
kontaminasyonu ve/veya oksidasyonunu onlemek i¢in kullanilan en yaygin gazdir.
Nitrojen de oksidasyonu 6nlemek veya en aza indirmek i¢in kullanilan bir diger gazdir.
Fakat nitrojenin titanyum veya titanyum alagimlar1 gibi reaktif tozlar ile kullanilmasi
dogru degildir. Oksijen atmosferinde 20 saat boyunca ogiitillen Ti-48Al-2W (at.%)
tozlarmin ag. %1,5 oraninda oksijen topladigi rapor edilmistir. Ayni1 tozun, nitrojen
atmosferinde ayni siirede 6giitiilmesinde toplanan oksijen miktarinin ag.% 4,7 olarak

gbzlenmesi agiklanmasi zor bir durumdur.

Normal olarak tozlarin, 6glitme kabi igerisine doldurma ve bosaltma islemi atmosfer
kontrolii eldivenli kutu (glove box) i¢inde yapilir. Bazi arasgtirmacilar ise, O0giitme

islemini eldivenli kutu igerisine yerlestirilmis cihazlar ile yapmaktadir.

Ogiitme islemlerinde 6zel amaclar igin farkli atmosferler tercih edilebilir. Ornegin,
nitriir liretiminde nitrojen ve amonyak atmosferleri kullanilirken, hidriir tiretiminde
hidrojen atmosferi kullanilmaktadir. Ozellikle dogada reaktif olan tozlar icin &giitme
kabindaki hava varlig1 tozda nitriir ve oksit olusumuna sebebiyet verir. Bu tiir tozlar i¢in

Ogiitme siiresince tepkimesiz bir atmosfer kullanilmasina dikkat edilmelidir.
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Kullanilan atmosfer ortaminin, iiretilen fazin dogasina etki ettigi saptanmustir. Ornegin,
Cr-Fe toz karisimlari farkli atmosfer ortamlarinda 6giitiildiigiinde, tozun son bilesiminin
farkli oldugu gorilmiistir. Argon atmosferinde ogiitilen tozun X-1s1m1 kirmnim
deseninde, herhangi bir amorf faz olusumu gézlenmeyip sadece Cr pikleri goriilmistiir.
Diger taraftan, sozkonusu tozun argon ya da nitrojen atmosferinde Ogiitiildiigiinde
tamamen amorf oldugu tespit edilmistir. Benzer sekilde, oksijenin Ni-Nb sistemindeki

amorflagma kinetigini arttirdigi gériilmistiir (Suryanarayana, 2001).

2.4.2.9. islem Kontrol Kimyasallari

Ogiitme esnasinda, ozellikle siinek toz malzemeler, siddetli plastik deformasyonun
etkisiyle birbirlerine soguk kaynak yaparlar. Fakat toz parcaciklar1 arasindaki dogru
alasimlamanin, sadece pargaciklarin kirilmasi ve soguk kaynaklanmasi arasindaki denge
korundugu zaman meydana geldigi iyi bilinmektedir. Bu yilizden, 6gilitme esnasinda
olusabilecek soguk kaynaklanmay1 azaltmak i¢in belli bir islem kontrol kimyasalinin
(Process Control Agents, PCA) toz karisimina eklenmesi gerekir. Katilar, sivilar veya
gazlar PCA olarak kullanilabilir. Bunlar ¢ogunlukla, yiizey aktif kimyasallar gibi
davranan organik bilesiklerden secilir. PCA, parcaciklarin yiizeylerinde absorblanarak,
parcaciklarin soguk kaynaklanmasini engeller ve bdylece tozlarin topaklanmasinin
Oniline ge¢ilmis olunur. Pargacik yiizeyinde absorblanan yiizey-aktif kimyasallar1 soguk
kaynaklamay1 engelleyerek malzemenin yiizey gerilimini azaltir. Tane boyutu

azaltilmasi i¢in gerekli enerji E,

E=y.AS (1)

oldugundan yiizey enerjisindeki azalma, daha kisa 6giitme siiresiyle ve/veya daha ince
tozlarin iiretilmesiyle sonuglanir. Esitlik (1)’de y gama 6zel yiizey enerjisi ve AS ylizey

alanindaki artisi ifade eder.

Pratikte, toplam toz agirliginin %1-5’1 oraninda PCA toza ilave edilir. En iyi bilinen
PCA’lar; stearik asit, heksan, metanol ve etanoldiir. Farkli ¢aligmalarda kullanilan bazi

PCA’larn listesi ve kullanim miktarlar Cizelge 2.4’de sunulmustur. Bunlara ek olarak,
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nadiren kullanilan diger PCA'lar; sodyum 1,2-bis-(dodecyl carbonyl) etan-1-sulfonate,
lityum-1,2-bis-dodecyloxy karbonil sulfasuccinate, diodecyl dimetil amonyum asetat
(DDAA), didocyldimethyl amonyum bromiir (DDAB), trichlorotri uoroethane seklinde
siralanir. Ayrica, polyethylene glycol, dodecane, ethyl acetate, oxalic acid, boric acid,
borax, alumina, and aluminum nitrate gibi PCA’lar da farkli uygulamalarda tercih
edilmektedir. PCA’lar 6giitme esnasinda ayrisarak, tozlar ile bilesikler olusturur veya
bilesik olusturmadan tozlarin arasinda dagilir. Bu yiizden hidrokarbonlar ve
karbonhidratlar gibi PCA’lar, toz igerisine karbon ve/veya oksijen vererek, matris
icerisinde diizenli olarak dagilmis karbid ve oksitlerin olusumuna sebep olur. Gergekte,
olusan bu bilesikler malzeme i¢in zararli olmayip, dagilim sertlesmesine sebep
oldugundan malzemenin sertlik ve dayanimini arttirict yonde rol oynar. Hidrojen gazi
sinterleme esnasinda metal kafes iginde absorbe edilebilir. Her ne kadar hidrojen
gazinin alagimlama siirecine katkisinin olmadig1 bilinse de, bazi1 sonuglar hidrojenin
titanyumca zengin alasimlarda amorf faz olusumuna katki sundugunu gostermistir.
Bugiine kadar yapilan ¢alismalarda, PCA’larin, tozlardaki faz olusumunu etkiledigi, kati
coziinlirlik smirlarint  degistirdigi, camsit form olusumunu modifiye ettigi ve

kontaminasyon seviyelerini degistirdigi gézlenmistir.

Cok diisiik sicakliklarda (cryomilling) yapilan 6giitme islemlerinde, toz parcaciklarinin
kirtllganliklarinin artmasi sebebiyle, kaynaklanmanin azaldigi gérilmiistiir. Hidrojen
atmosferinde ogiitiilmiis metal tozlarin (fcc yapili) kirillgan ve birbirine yapismayan

dogasi, hidrit faz olusumlariyla agiklanmaistir.

Kullanilan PCA miktar1 ve toz karisiminin ozelligi, 6glitme islemi sonunda tozun
boyutunu, seklini ve kontaminasyon diizeyini etkileyecektir. Genellikle, PCA’larin
bliylik miktarlarda kullanilmasi, pargacik boyutunun 2-3 kat daha fazla azalmasina
sebep olur. Ornegin, Lu ve Lai (1998), aliiminyum tozlarina ag. %1 oraninda stearik asit
ekleyip 5 saat boyunca &giittiiklerinde, ortalama tane boyutunun 500 pum oldugunu
gozlemlemislerdir. Ancak, stearik asit miktar1 ag. %3’e cikarildiginda pargacik
boyutunun 10 um’ye kadar diistiiglinii gozlemlemislerdir. Diger PCA’lar i¢in de benzer
sonuglar elde edilmistir. Ayrica belirli bir 6glitme siiresi i¢in, PCA miktarindaki artisla

birlikte tane boyutunun eksponansiyel sekilde azaldigi gériilmiistiir. Ornegin, yapilan



30

bir ¢alismada toz pargacik boyutu, PCA kullanilmadigr durumda yaklagik 1000 um
iken, ag.% 2.3 PCA kullanildiginda 18 pm’ye kadar azalmistir. Ote yandan kirillgan
malzemelerin 6giitiildiigli durumlarda, az miktarda PCA kullanildig1 durumlarda dahi,
tane boyutu oldukc¢a diisiik olabilmektedir. Gergekte, kirllgan malzemelerin 6giitiilme
islemlerinde ¢ogu zaman PCA’nin kullanimima gereksinim duyulmaz. Niu (1990)
yaptig1 calismada, homojen dagilimli bir tane boyutu elde edebilmek i¢in siv1 haldeki
PCA’nin (ethyl acetate gibi) kat1 haldeki PCA’ya (stearic acid gibi) nazaran daha etkili
oldugunu gostermistir. PCA’larin, ogiitillen tozlar iizerine etkileri konusunda daha

detayli bilgi Lai ve ark. (1998)’nin yapmis oldugu ¢alismada verilmistir.

Lee ve Kwun (1996), kullanilan PCA’nin tiirii ve miktarinin, mekanik olarak
alagimlanmig Ti-at.%48 Al tozlarinin bilesimine etkileri konusunda detayli bir ¢alisma
yirlitmiislerdir. Yapilan bu c¢alismada, PCA’siz 300 saatlik 6giitme sonrasinda amorf
faz elde edilirken, 500 saatlik 6giitme sonrasinda yarikararli fcc yapilar elde edilmistir.
Fakat PCA olarak ag.%0,3 metanol kullanildiginda, 300 saatlik &giitmeden sonra
yarikararli TizAl fazi olusurken, 1000 saatlik dgiitmeden sonra amorf fazin olusumu
gozlemlenmistir. Diger taraftan, PCA olarak 3 ml Benzen kullanildiginda 1000 saat
oglitme sonrasinda yarikararli fcc fazi elde edilmistir. Bu ¢alisgma sonucunda, yarikararli
bir fcc fazin, ara yer kafes igine sizan atomlardan dolayr oldugu sonucuna varilmaistir.
Ayrica ayni ¢alismada, PCA icinde oksijen gibi safsizlik atomlarmin miktar arttikca,
amorf fazin kristallenmesi i¢in gerekli aktivasyon enerjisinin arttigi sonucuna varilmigtir

(PCA’s1z 281 kJ/mol’den, ag.%3 methanol kullanildiginda 411 kJ/mol’e ¢ikmustir).

PCA’nin se¢imi, dgiitiilen tozun dogasina ve son iirlinde arzu edilen saflik miktarina
bagl olarak cesitlilik gdsterir. Ogiitiilmiis tozun tanecik boyutu ve iiriin verimliligi,
kullanilan PCA’nin miktar1 ve tiirliyle yakindan alakalidir. MA sonrasi toz verimliligine
bakarak, kullanilan PCA’nin etkili olup olmadigi anlasilabilir. Eger toz verimliligi
yiiksekse PCA etkilidir. Eger toz verimliligi yiiksek degilse ya PCA’nin miktar1 yeterli
degildir ya da biiyiik olasilikla dogru PCA kullanilmamistir. Yapilan bir ¢alismada,
stearik asitin kullanildig1 durumda tozun baslangi¢ miktarinin yaklasik olarak % 100’1
geri alinirken, polietilen glikoliin kullanildigi durumda sadece % 50°si geri

kazanilabilmistir.
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Ozetle, genel amaglhi bir PCA’nin var olmadigimi 6nemle vurgulamak gerekir.
Kullanilan PCA’nin miktarin1 ve tiiriinli, (a) toz parcaciklarinin soguk kaynaklanma
karakteristikleri (b) PCA’nin kimyasal ve termal dengesi ve (c¢) tozun miktar1 ve
kullanilan 6giitme ortami gibi pek cok parametre etkilemektir. Eger PCA’nin agirlikca
orani tozunkinden diigiikkse, tozun tane boyutu artma egilimindedir. Bu oran, Kritik
degerin iizerinde ise parcacik boyutu azalma egilimindedir. PCA’nin sec¢iminde,
ogiitiilecek malzeme ile arasindaki olasi etkilesimlerine bakarak karar verilmelidir.
Weber ve ark. (1990), PCA’nin, Al-Cu toz karistmindaki kritik roliinii ayrintili olarak
incelemislerdir (Suryanarayana, 2001).
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Cizelge 2.4. Farkli aragtirmalarda farkli miktarlarda kullanilmis islem kontrol kimyasallari1 (PCAs)

PCA Kimyasal formiil Miktar
Benzene C6H6 -
C wax H35C17CONHC2H4NHCOC17H35 1.5 wt%
Didodecyl dimethyl ammonium acetate (DDAA) C28H59NO2 -
Dihexadecyl dimethyl ammonium acetate (DHDAA) C36H75N0O2 -
Dodecane CH3(CH2)10CH3 -
Ethanol C2H50H 4 wt%
Ethyl acetate CH3C0O2C2H5 -
Ethylenebisdistearamide Nopcowax-22 DSP C2H2 2-(C18H360N) 2 Wt%
Graphite C 0.5 wt%
Heptane CH3(CH2)5CH3 0.5 wt%
Hexane CH3(CH2)4CH3 -

5 wt%
Lithium-1,2-bis-dodecyloxy carbonyl sulfasuccinate - -
Methanol CH30H -

1 wt%

3 wt%

4 wt%
Octane CH3(CH2)6CH3 1 wt%
Paraffin - -
Polyethylene glycol H(OCH2CH2)nOH -
Silicon grease - -
Sodium chloride NaCl 2 Wwt%
Sodium-1,2-bis(dodecyl carbonyl)ethane-1-sulfonate - -
Stearic acid CH3(CH2)16COOH 1 wt%
Tetrahydrofuran - -
Toluene C6H5CH3 5ml

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



2.4.2.10. Ogiitme Sicakhig

Ogiitme sicakligl, ogiitme isleminde en Onemli parametrelerden biridir. Difiizyon
islemi, sicaklikla orantili oldugu i¢in, son olusumda kati ¢ozelti, intermetalik faz
nanoyap1 veya amorf faz olusup olusmadigina bakmaksizin, 6giitme sicakligi herhangi

bir alagim sisteminde 6nemli bir etkiye sahiptir.

Ogiitme sicakligmin iizerine ¢ok az arastirma yapilmistir. Bu ¢alismalar diisiik sicaklik
icin Oglitme kabina ya sivi azot damlatilarak ya da 6giitme sicakligini artirmak igin
elektrikle 1sitarak yapilmistir. Bu arastirmalar, kati ¢oziilebilirlik seviyelerindeki
degismelerde 6gilitme sicakliginin etkisini incelemek veya farkli sicakliklarda ya amorf
faz ya da nano kristalit yapt bigimlerini belirlemek amaciyla yapilmistir. Nano
kristallerin tesekkiilii sirasinda, daha yiiksek sicakliklarda ogiitiilen malzemeler igin,
malzemede etkili gerilim daha diisik ve toz boyutunun daha genis oldugu

kaydedilmistir (Suryanarayana, 2001).

2.5. Mekanik Alasimlama Mekanizmasi

Yiiksek enerjili 6giitme esnasinda, toz parcaciklar: siirekli yassilagir, kaynaklanir, kirilir
ve tekrar kaynaklanir. Iki gelik bilyenin garpistigi her durumda, bir miktar toz bilyeler
arasinda tuzaklanir. Tipik olarak, her bir ¢arpigsmada yaklasik olarak 1000 toz pargacigi
bilyeler arasinda sikisir (Sekil 2.8). Carpisma kuvveti toz pargaciklarini plastik olarak
deforme ederek, pargaciklarda islem sertlesmesine ve ¢atlamalara yol agar. Kirtlmalar
ile birlikte acilan yeni ylizeyler tekrar birbirine kaynaklanarak tanecik boyutunun
artmasina sebep olur. Ogiitmenin ilk sathasinda, siinek pargaciklarm kaynaklanma
egilimi fazla oldugundan (yumusak—yumusak veya yumusak—kirilgan malzeme
birlesimi kullanildigi durumlarda) biiyiik boyutlu pargaciklarin olusma ihtimali
yiiksektir ve olusan parcaciklarin boyutlari, baslangic boyutunun ti¢ kat1 veya daha fazla
bir biiyliklige ¢ikabilir. Bu safhada, kompozit pargaciklar katmanli (tabakali) bir yapi
sergilerler. Deformasyon devam etmesiyle, taneler islem sertlesmesine maruz kalir ve
yorulma yenilmesi (fatigue failure) mekanizmasiyla parcalanir. Bu mekanizmayla
olusan parcalarin boyutlari, topaklanma kuvvetlerinin yoklugunda, daha da azalmaya

devam edebilir. Bu sathada, tanelerin kirilma egilimi, soguk kaynaklanma egiliminden
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baskindir. Bilyelerin devam eden c¢arpigsmalarindan dolayi, tanelerin mikroyapilar
siirekli incelirken, boyutlar1 aym1 kalmaya devam eder. Sonug olarak, tabakalar arasi

bosluklar azalirken buna bagli olarak tane i¢erisindeki tabakalarin sayisi da artar.

Sekil 2.8. Mekanik alasimlama siiresince bilye-toz-bilye ¢arpismasi

Ancak, geleneksel 6glitme isleminde, tane boyutundaki azalma verimliliginin yaklasik
% 0.1 civarinda olup oldukea diisiiktiir. Yiiksek enerjili bilyeli 6gtitme bu verimlilik bir
miktar fazla olmakla birlikte yine % 1’in altindadir. Bilyeli 6giitme iglemlerinde, ¢ok az
miktardaki enerji tozun plastik ve elastik olarak deformasyonunda harcanir. Geriye

kalan enerjinin biiylik boliimii ise 1s1 formunda kaybolur.

Belli bir ogiitme siiresi sonunda, kaynaklanma (ortalama tane boyutunu artiran) ve
kirtlma (ortalama tane boyutunu azaltan) arasindaki denge kurulduktan sonra ortalama
tane boyutu kararli-hal durumuna ulasilir. Daha kiiciik pargalar, kirilmaksizin
deformasyona dayanabilir ve birleserek daha biiyiik parcalar1 olustururlar. Boylece ¢cok
kiigiik ve ¢ok biiylik pargalar, ortalama boyutlu pargalara déniisme egilimine dogru sevk
edilir (Benjamin, 1976). Ogiitmenin bu son safhasinda, artik baslangi¢ karisiminin tiim

bilesenleri her bir tanede ayn1 oranda mevcuttur ve taneler zorlanma enerjisi
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birikiminden dolay1r doyum sertligini ulagmistir. Son sathada, parcacik boyut dagilim
egrisi dardir. Ciinkii boyutu, ortalamadan biiyiik olan taneler kiigiiliirken, kii¢iik olan

taneler topaklanarak ayni hizda biiyiirler (Sekil. 2.9).

Parcacik boyutu

Ogiitme siiresi (saat)

Sekil 2.9. Ogiitme sartlarinda kiiciik parcaciklarin kaynaklanma egilimleri nedeniyle
birlikte biiyiik parcaciklar olusturmasi ve sonra kirilarak kiigiik pargacik
olusumu (Ozyiirek, 2002; Benjamin, 1976)

Yukarida yapilan agiklamalardan, MA esnasinda, pargaciklarin olduk¢a yogun bir
deformasyona maruz kaldig1 anlasilmaktadir. Bu deformasyonlar, dislokasyonlar,
bosluklar, istif hatalar1 ve tane smirlarmin artist gibi cesitli kristal kusurlarinin
olusmasina sebep olurlar. Kusurlu yapilar ise, matris icerisinde ¢dzlinen atomlarin
difiizyon olma kabiliyetini gelistirir. Dahasi, inceltilmis mikroyapiya sahip parcaciklar,
diflizyon mesafesinin kisalmasina sebep olur. Ogiitme esnasinda olusan hafif sicaklik
artist da difiizyonu olumlu ydnde destekleyerek, elementler arasinda dogru
alagimlamanin gergeklesmesini saglar. MA’da tozlarin alasimlanmasi genellikle oda

sicakliginda meydana gelirken, baz1 durumlarda arzu edilen alasimi elde edebilmek icin
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ogiitiilen tozlarin tavlanmasi gereklidir. intermetalik yapilarin istendigi alagimlarda,

tavlama ozellikle gereklidir.

Istenen bir yap1 elde etmek icin gerekli dgiitme zamanin belirlenmesi, bilesenlerin
baslangic boyutlarima bagli oldugu kadar, kullanilan 6glitme sisteminin ¢alisma
parametrelerine de baglidir. Fakat cogu zaman, malzemenin mikroyapisinin (tane
boyutu, kristal boyutu, tabakalar arasi mesafe gibi) inceltilme hizi, 6glitme zamani ile
logaritmik olarak degisir. Bu ylizden, baslangi¢ tozlarinin boyutlar1 6giitme isleminde
nispeten Onemsizdir. Genellikle, birka¢ dakika ile bir saat arasinda, lameller arasi
mesafe ve kristal boyutu nanometre mertebesine kolaylikla inceltilebilir (Sekil 2.10). Bu
onemli avantaj, MA’nin nanoyapili malzeme {lretiminde yogun olarak tercih

edilmesinin sebeplerinden birisidir.

Yukarida bahsedildigi iizere, MA {i¢ farkli metal ve alasim kombinasyonlarinin
tiretiminde kullanilabilir. Bunlar; (i) yumusak — yumusak, (ii) yumusak — kirilgan, (iii)
kirilgan - kirilgan sistemlerdir. Bundan sonraki bdoliimlerde, MA mekanizmasi

sozkonusu kategorilerde ayrintili olarak incelenmistir (Suryanarayana, 2001).
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Bilye-toz
oranindaki azalma

Tane boyutu (nm)

Ogiitme zamani (h)

Sekil 2.10. Ogiitme zaman ile parcacik ve tane boyutundaki incelme. Tane boyutundaki
azalma, daha yiiksek Ogiitme enerjisi, yiiksek bilye—toz agirlik orani ve
daha diisiik sicaklik vb. etkenlere bagl olarak artar

2.5.1. Siinek - siinek Bilesenler

Stinek-siinek bilegsenler MA i¢in en ideal karigimlardir. Benjamin, basarili bir
alasimlama elde etmek i¢in kullanilan bilesenlerin en azindan % 15’nin siinek olmasi
gerektigini bildirmistir (Benjamin, 1976). Ciinkii alasimlama toz pargaciklarinin tekrarli
olarak kirilmasi ve soguk kaynaklanmasinin sonucunda olusur. Eger parcaciklar siinek

degilse soguk kaynaklanma da meydana gelmez.

[k olarak Benjamin ve Volin (1974), iki farkli yumusak bilesen iceren bir sistemdeki
alasimlama mekanizmasini incelemislerdir. MA ilk safhasinda, siinek bilesenler mikro
dévme islemleri neticesinde yass1 formda diizlesir. Tozun kiiciik bir miktar1 (genellikle
bir veya iki par¢acik kalinliginda olan toz) bilyenin iizerine kaynaklanir. Ogiitme
ortaminin toz malzeme ile kaplanmasi avantajdir, ¢linkii s6z konusu tabaka Ogiitme
ortammin asir1 yipranmasmi Onleyerek tozdaki kontaminasyon miktarini azaltir. Ote
yandan, heterojen bir irlinlinlin olusmamasi 6glitme ortamindaki toz tabakasinin

kalinlig1r i¢in minimum tutulmahidir. Bir sonraki sathada, yassilasan pargaciklar
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birbirleri arasinda soguk kaynaklama yaparak katmanli yapilar olusur. Bu safhada
pargacik boyutunda artis gdzlenir. Ogiitme siiresinin artmasiyla parcaciklar sertlesir ve
kirilganliklart artar. Sonug olarak es eksenli boyutlara pargalanmis pargaciklar daha

fazla meydana gelir.

Daha fazla 6gilitmeyle birlikte, kaynaklanmis tabakali taneler ile diger tozlar, diiz bir
yapidan daha ¢ok kivrimli bir yapt olustururlar (Sekil 2.11) Bu durum es eksenli toz
parcaciklarinin rastgele bir araya gelmesinden kaynaklanmaktadir. Kafes kusurlarinin
artigl, diflizyon mesafesinin azaldigi (katmanlar arast mesafe) ve Ogiitmeden
kaynaklanan 1sinin arttig1 bu safhada alagimlama baglar. Parcaciklarin sertlik ve boyutu,
kararli hal islem sathasi diye adlandirilan bu sathada doyma degerine ulagsma
egilimindedir. Daha fazla Ogiitmeyle birlikte, atomik seviyede kati ¢Oziiniirligiin,
intermetaliklerin ve hatta amorf fazlarin olugmasiyla dogru alagimlama baslar. Bu
sathada, taneler ve tabakalar aras1 mesafe o kadar kiigiiktiir ki, artik bu yapilar1 optik

mikroskopla goriintiilemek miimkiin degildir (Suryanarayana, 2001).

Sekil 2.11. Taramali elektron mikroskopta, bir siinek—siinek bilesim (Ag-Cu) sisteminin
ogiitiilme stiresince olusmus kivrik katmanli yap1 resmi gosterilmistir
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MA isleminin basarili olup olmadigi, 6giitme ortamindan ¢ikarilan toza uygulanan belli
analizler neticesinde kolaylikla anlasilabilir. Benjamin (1976), mekanik alasimlanmis
Ni-Cr tozunun manyetik Ozelliklerinin, eritme yontemiyle iretilen Ni-Cr alasimina
benzer oldugunu ispatlayarak, mekanik alasimlamanin istenen manyetik ozelliklere

sahip Ni-Cr tozlarinin iiretiminde etkin olarak kullanilabilecegini gostermistir.

Ozellikle 6giitmenin baslangi¢ safhalarinda, cok cesitli yapilarin olusmasi, yapisal
inceltmenin istatistiksel bir siire¢ oldugu gosterir. Ote yandan, yapisal inceltme hizinn,
ogiitiilen malzemenin islem sertlesmesi hizina ve 6glitme islemine aktirilan mekanik

enerjiye dogrudan bagli oldugu da iyi bilinmektedir (Suryanarayana, 2001).

2.5.2. Siinek ve kirilgan Bilesenler

Geleneksel oksit-dagilimi ile sertlestirilmis (oxide dispersion strengthened, ODS)
alagimlar, kirilgan pargalarin siinek matris icinde dagilmasindan dolayr bu kategori
igerisine girer. Benjamin (1990) ve diger arastirmacilar, Ogilitme esnasinda bu
sistemlerde meydana gelen mikroyapr gelisimini ayrintili olarak agiklamislardir.
Ogiitmenin  ilk safhasinda, kirilgan oksit veya intermetalik parcaciklar
parcalanirken/ufalanirken ~ yumusak  metal toz  parcaciklart  bilye-toz-bilye
carpigsmalariyla yassilasir (Sekil 2.12). Parcalanmis kirilgan taneler, siinek pargalar
arasina hapsolunarak, bu bilesenler tarafindan absorbe edilme egiliminde olurlar.
Kirilgan bilesenler, katmanlar aras1 bosluklar boyunca birbirine yakin olarak yerlesirler
(Sekil 2.13 a). Daha fazla 6giitmeyle, siinek toz pargaciklar islem sertlesmesine maruz
kalir, katmanlar kivrilir ve bunun neticesinde mikroyap1 incelir (Sekil 2.13 b). Bu
safhada toz icerisindeki her bir pargacigin bilesimi, baslangicta karistirilan tozun
bilesimine dogru yaklasir. Ogiitmeye devam edildiginde, eger kirillgan tozlar, siinek
bilesen igerisinde ¢oziinmiiyorsa (ODS alasimlarinda oldugu gibi) katmanlar daha fazla
incelir, katmanlar aras1 bosluklar azalir ve kirilgan parcaciklar siinek matris icerisinde
homojen olarak dagilir (Sekil 2.13 c). Ornek olarak, mekanik olarak ogiitiilmiis op-
titanyum aliminude matrisi igerisinde homojen olarak dagilan Er,O3; parcalarinin TEM
fotografi Sekil. 2.14’te verilmistir. Diger bir taraftan, kirilgan fazlar siinek bilesen

igerisinde ¢oziliirse, alasimlama meydana gelir ve kimyasal bir homojenlik elde edilir.
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Intermetalik NiZr, (kirilgan) ile saf Zr (siinek) toz karisimmin dgiitiilmesiyle meydana
gelen amorf faz olusumu bu tip bir sisteme Ornektir. Siinek-kirilgan bir sistemde
alagimlamanin meydana gelip gelmedigi, ayn1 zamanda kirilgan bilesenin siinek matris
icerisindeki kati ¢oziiniirliik oranina da baglidir. Bir bilesim ihmal edilebilir bir kati
¢ozlinlirliigline sahipse, demir-bor sisteminde oldugu gibi alagimlamanin meydana
gelmesi imkansizdir. Bu yiizden, siinek-kirilgan bilesimlerin alasimlanmasi, sadece
kirilgan pargalarin kisa-mesafe diflizyonunun kolaylastiran ufalanmasina bagli olmayip

ayni zamanda bu pargalarin siinek matris icerisinde ¢oziinebilme kapasitesine de

baghidir (Suryanarayana, 2001).

Bilye - Toz - Bilye
e Carpismasi
eta Q —_— ——
Metal B @ —_— >
Intermetalik O — a@
L%
Disperse o —_— e ‘
edilmis hali
L [ - L (-
20pm 0.5um 20um 0.5um
Tipik Baslangic Tozlari Carpisma Sonrasi

Sekil 2.12. MA kullanilan element baglangi¢ tozlarinin ve deformasyon
karakteristiklerinin sematik gosterimi (Suryanarayana, 2001)
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Sekil 2.13. Siinek—kirilgan tozlarm bir bilesimini 6giitme siiresince meydana gelen
mikroyapisal degisiklikler. Bu pekistirilmis tipik bir oksittir

33

R

Sekil 2.14. Mekanik olarak 6giitiilmiis a2-titanyum aliminude matrixde bir Er203’{in
dagilimi1 TEM fotografinda gosterilmistir

2.5.3. Kirilgan-kirilgan Bilesenler

Mantiksal olarak bakildiginda, iki veya daha fazla kirilgan bilesigin bir araya gelerek bir

alasim meydana getirmesi imkansizdir. Ciinkii slinek bir bilesenin yoklugunda, herhangi
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bir kaynaklanmanin olmasi ve dolayisiyla alagimlamanin olugmasi beklenemez.
Bununla birlikte, Si-Ge ve Mn-Bi gibi baz1 kirilgan-kirilgan sistemlerde alasimlamanin
gerceklestigi bildirilmistir. Dahas1 kirillgan intermetalik karigimlarinin 6gltiilmesiyle

amorf faz olustugu da gézlemlenmistir.

Yukarida belirtildigi gibi, 6glitme boyunca kirilgan bilesenler pargalanir ve pargacik
boyutu siirekli olarak kiigiiliir. Ancak, tozlarin boyutu belli bir kritik degere ulastiginda
yumusak bir bilesen gibi davranir. Ufalanma limiti olarak adlandirilan bu durumda,

tozlar1 daha kiigiik boyutlara indirmek artik imkansiz hale gelir.

Kirilgan-kirilgan bilesen sistemlerinin Ggiitiilmesi siiresince, sertligi daha fazla olan
bilesen (fazla kirillgan) ufalanir ve daha yumusak (az kirilgan) olan bilesenlerin igerisine
gomiiliir. Sekil. 2.15°de goriildiigii tizere, daha sert olan silisyum (Si) parcaciklar: daha
yumusak olan Ge matrisine gomiilmiistiir. Her ne kadar, biitiin toz sistemlerinde
alasimlamanin olusmasi i¢in diflizyon mekanizmasina ihtiya¢ duyulsa da, sivi nitrojen
sicakliginda Si-Ge gibi kirilgan-kirillgan sistemlerde alasimlama olusmazken, diger
kirillgan-siinek ve siinek-siinek sistemlerde ¢ok diisiik sicakliklarda dahi alagimlamanin
olustugu gozlemlenmistir. Bu durum, tabakali geometriye sahip siinek-siinek
sistemlerin, kirillgan-kirilgan tanelere nazaran daha kisa diflizyon mesafelerine ihtiyag
duymasiyla ve/veya silinek-siinek sistemlerin asir1 plastik deformasyondan dolay1

gelismis diflizyon yollarina sahip olmasiyla agiklanabilir.

Kirillgan bilesenlerde, malzeme transferine katkida bulunan muhtemel mekanizmalar
plastik deformasyonla ilgilidir. Ogiitme esnasinda bilesenlerin plastik deformasyonunu,
(a) lokal sicaklik artisi, (b) kusursuz bdlgelerin mikrodeformasyonu, (c) ylizey
deformasyonu ve/veya (d) hidrostatik zor ile olusturma miimkiindiir (Suryanarayana,
2001).
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Sekil 2.15. SEM fotografinda, 12 saat siiresince Si-Ge toz karisiminin mekanik olarak
alasimlanmasindan sonra sert olan silisyum (Si) parcaciklarinin daha
yumusak olan Ge matrisinde gomiildiigii gosterilmistir

2.6. Aliiminyum Temelli Alasimlar

Siiper-alagimlarin  mekanik alasgimlanmasindan elde edilen basari, dagilim ile
mukavemetlendirilmis (dispersion-strengthened) aliiminyum alagimlarinin gelismesine
yol ac¢migtir. Mekanik olarak alasimlanan, dagilim ile mukavemetlendirilmis
aliminyum alasimlara &rnekler Cizelge 2.5°de verilmistir. Ogiitme siiresince toz
parcaciklarin yiizeyinde daima bir aliiminyum oksit tabakasmin bulunmasi, alagimin
ozelliklerinin gelistirilmesine Onemli Olgiide katkida bulunur. Dahasi aliiminyum
yumusak bir malzeme oldugundan, 6giitme boyunca soguk kaynaklanmayi minimize
etmeye yardimci olmasi igin karisima PCA’lar eklenir. Ogiitme esnasinda, PCA’larm
ayrigmasi ile aliiminyum karbitler olusur. Her iki oksit veya karbit dagilimlar1 yaklagik
olarak 30-50 nm boyutundadir ve bu dagilimlar asir1 inceltilmis tanecik boyutunu
kararli hale getirir. Bu ise mekanik olarak alasimlanmis materyallerin mukavemetinin,
kirilma toklugunun, gerilim korozyonu catlamasina ve yorgunluk catlagi biiylimesine

kars1 dayanakliliginin yaklasik olarak 50 % oraninda artmasini saglar.
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MA kullanilarak son zamanlarda, nanometre veya mikron alti boyutlardaki AlsTi
intermetalik pargaciklarin Al matrisinde (Al,O3 ve Al,Csiin eklenen PCA'dan
ayrilmasiyla) dagilmasiyla yiikksek mukavemetli Al-Ti alasimlari gelistirilmektedir.

Benzer yaklasimlarla diger sistemlerde de yiiksek mukavemetli alagimlar gelistirilebilir.

Cizelge 2.5. Mekanik olarak alagimlanmis dagilim mukavemetli Al-temelli alagimlarin
nominal kompozisyonu (wt%)

IncoMAP alasim AL-9021 Bal. 1.5 — 1.1 0.8
IncoMAP alasimAL-9052 Bal. 4.0 — 1.1 0.6
IncoMAP alasimAL-905XL Bal. 4.0 1.3 1.1 0.6




3. MATERYAL ve YONTEM
3.1. Numunelerin Uretimi

Ingot alagimlar, indiiksiyon firininda (MTI) argon gazi akis1 altinda iiretilmistir (Sekil
3.1). Ergitme islemine baslamadan Once sistemin haznesi Once rotary pompa ile
vakumlanmistir.  Sekil 3.1°de, tez kapsaminda satin alinan indiiksiyon firminin ve
tiretilen Ornek bir ingot alagimin fotograflar1 verilmektedir. Homojenizasyonun

saglanmasi amaciyla her bir numune 3 defa ergitilmistir.

Sekil 3.1. (a) Gaziosmanpasa Universitesi Fen-Edebiyat Fakiiltesi Ileri Katihal Fizigi
Laboratuvarinda bulunan indiiksiyon eritme cihazi, (b) Uretilmis 6rnek bir
numunenin (Al-20Si-5F¢) fotografi
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Hizli katilagtirilmis alasimlar, laboratuvarimizda mevcut olan melt-spinner cihazinda
(Edmund Biihler, Melt Spinner SC) iretilmistir. Hizli katilagtirma isleminden &nce,
ingot alasimlar kesme cihazinda 0,5~1 cm’lik kiiclik pargalara ayrilmistir. Hizlh
katilastirilmis serit numunelerin {iretimlerinde disk devir hiz1 20 m/s, pliskiirtme basinci
160 mbar ve disk-agizlik arasi mesafe 0.2 mm olarak belirlenmistir. Ayrica, tiretimden
once, eriyik egirme (melt-spinning) sisteminin haznesi iki asamali olarak vakumlanmig
ve daha sonra 0,7 atm basinghi argon gazi ile doldurulmustur. S6z konusu sartlarda
tiretilen seridin genisligi yaklasik 1 cm, kalinlig1 ise 20-40 pm arasinda degismektedir.
Sekil 3.2’de hizli katilastirilmis alagimlarin iiretiminde kullanilan eriyik egirme (melt-
spinner) sisteminin ve TUretilen Ornek bir seridin (Al-20Si-5Fe) fotograflar

verilmektedir.

Sekil 3.2. (a) Gaziosmanpasa Universitesi Fen-Edebiyat Fakiiltesi Ileri Katihal Fizigi
Laboratuvarinda bulunan Eriyik Egirme cihaz1 (Melt-Spinner), (b) Uretilmis
ornek bir numunenin (Al-20Si-5Fe) fotografi

Tez kapsamindaki toz numuneler, yliksek enerjili bilyeli 6g8iitme sisteminde (HEBM,
P100) tiretilmistir. Bu sistem ayni zamanda, eriyik egirme (melt-spinning) yontemiyle
tiretilen seritlerin Ggiitlilmesinde de kullanilmistir. Yiiksek enerjili bilyeli ogiitme
(HEBM) sistemi ile ogitiilen metalik toz ve hizli katilagtirilmis serit numunelerin
bazilar1 Sekil 3.3’de verilmektedir. Uretimde, paslanmaz celik hazne (kavanoz) ve

bilyeler (0,5 mm ¢apl) kullanilmistir. Ogiitme isleminde, bilye:toz oram 30:1; dénme
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hizi 800 rpm; donme siireleri toz numuneler i¢in 1, 5, 10, 15, 20, 30 dk., hizh
katilagtirilmis (melt-spun) seritler i¢in 10, 30 ve 210 dKk.’dr.

Sekil 3.3. (a) Yiiksek enerjili bilyeli 6giitme (HEBM) cihazi, (b) Ogiitiillen toz
numunelerin fotograflari, (¢) Ogiitiilen serit numunenin fotografi

Sekil 3.4°te o6giitme isleminde kullanilan hazne (kavanoz) ve bilyeler ile iiretimde
kullanilan satin alinmis metalik tozlar goriilmektedir. Ayrica iiretim esnasinda
numunelerin hazne duvarlarina yapismasini ve topaklanmalari 6nlemek i¢in ag.% 5

oraninda stearik asit hazneye eklenmistir.
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Sekil 3.4. Ogiitme isleminde kullanilan paslanmaz ¢elik hazne (kavanoz), bilyeler,
metalik tozlar (Al, Si, Fe) ve iiretim esnasinda yapigsmayi 6nlemen amaciyla
katilan stearik asit

Numunelerin ¢elik hazneye yerlestirilmesi islemi, argon atmosferli eldivenli kutuda

(glove box) gergeklestirilmistir (Sekil 3.5).

Sekil 3.5. Gaziosmanpasa Universitesi Fen-edebiyat Fakiiltesi Ileri Katihal Fizigi
Laboratuvarinda bulunan bilyeli 6giitme isleminden once ¢elik haznelerin
asal ortamda kapatildigi eldivenli kutunun fotografi
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Toz ve serit numuneler sicak pres cihazinda (MTI) hacimsel forma doniistiiriilmislerdir

(Sekil 3.6).

Sekil 3.6. Uretilen o6rneklerin hacimsel forma getirilmesinde kullanilan sicak press
cihazi

Ozellikle hizli katilastirilmis seritlerin hacimsel forma getirilmesi amaciyla yapilan
presleme islemlerinde secilen sicaklik, diferansiyel taramali kalorimetre (Differantial
Scanning Calorimeter; DSC) analizleri dikkate alinarak belirlenmistir. DSC analizinin
yapildig1 cihazin fotografi ve hizli katilastirilmis Al-20Si-5Fe alasimina ait DSC grafigi
Sekil 3.7°de goriilmektedir.
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Sekil 3.7. (a) Gaziosmanpasa Universitesi Fen-Edebiyat Fakiiltesi ileri Katihal Fizigi
Laboratuvarinda bulunan Seteram marka TG-DTA/DSC cihazi, (b) Hizl
katilagtirilmig Al-20Si-5Fe alagiminin DSC grafigi

Sekilden goriilecegi tizere, Al-20Si-5Fe alasimina ait DSC grafiginde (Sekil 3.7b), iKi
ekzotermik pik gozlenmektedir. Bunlardan 227 °C’de baslayan ilk reaksiyon asiri
doymus Si fazlarinin ¢okelmesi, 313 °C’de baslayan ikinci reaksiyon ise ¢okelen Si

fazlarinin bir araya gelerek kabalasmasi (coarsening) olarak bilinmektedir (Stoichev,
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2002; Birol, 2007). Bu sebeple, serit numunelerde asir1 doymus Si fazlarmin
cokelmesini Onlemek i¢in presleme sicakligi 200°C se¢ilmistir. Karsilastirmalarin daha
saglikli olmasi amaciyla diger yontemlerle iiretilen numuneler i¢in de ayni sicaklik
kullanilmistir. Presleme islemi 300 MPa basing altinda gergeklestirilmistir. Numuneler

maksimum basing altinda 1 saat beklenmistir.

Cizelge 3.1. Uretilen numuneler ve iiretim sartlari

Numune Uretilen Numuneler

kompozisyonu

GD HEBM MS MS+HEBM
Oglitme Stiresi (dk) Oglitme
Suresi (dk)
10 ESV 104 BI5N B208 230
10 210
Al-2081-5Fe 20Si v v v v v v v v v v

GD: Geleneksel Dokum, HEBM: Yuksek enerjh bilyel 6gutme, MS: Melt-spinung

3.2 Numunelerin Analizi

Numunelerin sertlik ve mikroyap: analizlerine hazir hale gelebilmeleri i¢in, kaliplama,
parlatma ve kimyasal daglama olmak iizere ii¢ islemden ge¢meleri gerekmektedir. Bu
sebeple numuneler, dncelikle epoksi recinesiyle 3 cm capinda ve 9 mm yiiksekliginde
tabletler halinde kaliplanmistir. Daha sonra Metkon marka otomatik kafali Forcipol 2V
parlatma cihazi ile (Sekil 3.8) cesitli zimpara ve c¢uhalar kullanilarak parlatilmistir.
Parlatma islemlerinde 6nce sirasiyla 1000, 1200, 2400 ve 4000 mesh’lik zzimparalar ve
daha sonra 3, 1 ve 0,25 pum boyutlarinda elmas siispansiyon sivilar kullanilmigtir. Her
parlatma kademesinden sonra, numune yiizeyinde kalan parcaciklarin bir sonraki

kademedeki ¢izici etkisini engellemek i¢in, numuneler bol suyla yikanmistir.

Son olarak, numunelerin mikroyapilarinin optik mikroskop (OM) ve taramali elektron

mikroskobu (SEM) altinda iyi bir sekilde goriintiilenebilmesi i¢in kimyasal daglama
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(chemical etching) islemleri uygulanmistir. Kimyasal daglama islemlerinde,
numunelerin Al matrisinin bir kismu asit ¢ozeltisi yardimi ile giderilmistir. Boylece
mikroyap1 igerisinde silisyum ve intermetalik fazlarin matristen daha kolay ayirt
edilebilir hale gelmeleri saglanmistir. Numunelerin daglanmasinda kullanilan asit
cozeltisi, Glinter Petzow tarafindan yazilan “Metallographic Etching” isimli kitaptan
Al-Si alasimlarinin daglanmasi i¢in Onerilen bilesimde hazirlanmistir (Petzow G.).
Hazirlanan asit ¢ozeltisinin bilesimi 75 ml Hidroklorik asit (HCI), 25 ml Nitrik asit
(HNOg3), 5 ml Hidroflorik asit (HFI) ve 50 ml damitilmig su seklindedir. S6z konusu
kitapta (Petzow G.), asit karigtmina 25 ml damitilmis suyun eklenmesi onerilmektedir.
Ancak tez kapsamindaki numuneler i¢in 50 ml damitilmis suyun daha uygun oldugu
denenerek tespit edilmistir. Optik mikroskop Ol¢iimleri i¢in numunelerin 5 s siire ile

daglanmalar yeterli olurken, SEM 6l¢iimleri i¢in ise 20 s daglanmalar1 gerekmistir.

FORCIMAT

Sekil 3.8. Gaziosmanpasa Universitesi Fen-edebiyat Fakiiltesi Ileri Katihal Fizigi
Laboratuvarinda bulunan otomatik kafali parlatma cihazi

Numunelerin taramali elektron mikroskop (SEM; TESCAN) ile yapilan mikroyapi
analizleri 20 kV altinda, ikincil elektron (secondary electron; SE) ve haritalama

(mapping) modunda gerceklestirilmistir (Sekil 3.9).
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Sekil 3.9. TESCAN JSM-6335F (SEM) ve MIRA LMH (SEM-EDX) cihazlarina ait
fotograflar (Kongju Ulusal Universitesi Miithendislik Fakiiltesi/Giiney Kore)

XRD analizleri, Rigaku DMAX2000 cihazinda Cu-Kal dalga boylu X-iginlar
kullanilarak gercgeklestirilmistir (Sekil 3.10). Analizler sirasinda sistemin akim ve
gerilim degerleri sirastyla 40 kV ve 100 mA olarak sabit tutulmustur. Ayrica, 20 aralig
20-80 ° ve adim aralig1 0,01 olarak se¢ilmistir.
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Sekil 3.10. DMAX2000 (XRD) cihazina ait fotograflar (Kongju Ulusal Universitesi
Miihendislik Fakiiltesi/Giiney Kore)

Gegirimli Elektron Mikroskobu (TEM ) analizleri Jeol Jem-2100F (HR) model TEM ile
gerceklestirilmistir (Sekil 3.11). TEM analizleri sadece segilen serit numuneler i¢in
gerceklestirilmis olup, geleneksel dokiim numunelerden TEM goriintiileri alinmamustir.
Secilen hizli katilastirilmis seritler lizerinde TEM analizleri yapilabilmesi i¢in, seritlere
Odaklanmis Iyon Isin1 Ogiitmesi (Focused Ion Beam Milling) teknigi uygulanmistir.
TEM analizlerinde 200 kV hizlandirma voltaji tatbik edilmistir. TEM-EDX
analizlerinde ise 0-20 keV enerji araligt, 2,56200 nA prob akimi ve 200 kV hizlandirma

voltaji uygulanmistir.
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Sekil 3.11. Jeol marka Jem-2100F (HR) model (TEM) cihazina ait fotograf (NANO
National NanoFab Center / Daejeon /Gliney Kore)

Numunelerin mekanik analizleri, dinamik mikrosertlik cihazt (Shimadzu, DUH-
W201S) kullanilarak yapilmistir (Sekil 3.12). Testler, yiikleme-bosaltma (load-unload)
modunda ve 23,5 mN/s’lik sabit yiikleme hizinda gerceklestirilmistir. Sabit olarak
secilen 50 mN’luk maksimum yiikleme altinda her bir numune igin 5 farkl sertlik ve

elastik modiilii hesaplanmis ve elde edilen degerlerin ortalamalart alinmastir.
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Sekil 3.12. Gaziosmanpasa Universitesi Fen-Edebiyat Fakiiltesi Ileri Katithal Fizigi
Laboratuvarinda bulunan Mekanik karakterizasyonda kullanilan dinamik
mikrosertlik cihazinin (Shimadzu, DUH-W201S) fotografi

3.3. Mikrosertlik Deneylerinin Analizinde Kullanilan Teorik Yaklasimlar

» Yiikleme-Bosaltma (Load-Unload) Testi

Sekil 3.13’de, mikrosertlik testlerinde (centik testi) ylizeyde olusan deformasyon ve
yiikkleme-bosaltma testinden elde edilen tipik bir yiik-yerdegistirme (P-h) egrisi
verilmigtir. Sekil 3.13b’de verilen P-h egrisinden, basta sertlik ve elastik modiilii olmak
lizere, incelenen numuneye ait pek ¢ok mekanik oOzellik hakkinda bilgi edinmek

mumkindiir.



57

Serbest yiizey
Yiik kaldirildiktan [

sonraki yiizey proﬁli—J he : Centici ug 7

3%

Yiikleme

Yiikleme altindaki
1 LN Yizey profil

e=ligin €=0,72igin p .o
he he

Sekil 3.13. (a) Ucun numune yiizeyinde olusturdugu deformasyon (b) Deformasyona
bagli olarak yiikleme-bosaltma testinden elde edilen tipik bir P-h egrisi
semasi. Burada hmaks; maksimum derinligi, hmin; minimum derinligi, hc;
kontak derinligini, S; kontak katiligin1 ve ¢g; geometrik faktori
gostermektedir

P-h egrisinin analizinde literatiirde ¢ogu arastirmaci tarafindan kabul gormiis olan
Oliver ve Pharr yontemi kullanilmistir. Oliver ve Pharr (1992), Sneddon (1965)’un
calismast 1s181inda, malzemede c¢entik testi esnasinda meydana gelen elastik geri
kazanim ve islem sertlesmesini de (Works hardnening) dikkate alarak bir analiz metodu
gelistirmistir. Bu metotta, ¢entici ucun batmasi ve kaldirilmasi esnasinda numune
yiizeyinde meydana gelen deformasyon Sekil 3.13’de sematik olarak gosterilen
cizimdeki gibi gerceklestigi kabul edilir. Sekildeki hc, yiikkleme altindaki kontak
derinligidir. ~ Yiizeyin elastik yerdegistirmesinin (hs), maksimum derinlikten
cikarilmasiyla kontak derinligi elde edilir (bkz. Sekil 3.13b).

- hs (1)

Sekil 3.13b’de goriildiigii gibi maksimum yiikleme altinda, yik Ppaks, maksimum
yerdegistirme Npmaks, U¢-numune arasindaki kontak alaninin yarigapr ise a’dir. Yiikiin
tamamen geri kaldirilmasindan sonra, numunenin elastik geri kazanimidan dolay:

geride kalan izin derinligi ise son derinlik; hs ’dir.
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Gergek genticilerin tamamiyla kat1 (rijit) olmayis1 P-h egrilerini etkilemektedir. Tabor
(1948) ve Stillwell ve Tabor (1961)’'un gozlemlerine gore, rijit olmayan bir ug,
numunenin ve ucun elastik modiillerini birlestirerek agiklanabilir. Boylece indirgenmis

elastik modulii (Ey);

i_(l_VC)_l_(l_Vn)
E. E E

r ¢ n

()

seklinde hesaplanir. Burada, E,. ve v, genticiye, E, ve v, ise numuneye ait Young’s

modiili ve Poisson oranidir.

Sneddon (1965) tarafindan, kontak katilig1 (S), sekli belli, rijit bir ¢entici ile homojen
izotropik bir yari-bosluk (half-space) arasindaki kontak icin asagidaki gibi

tanimlanmaistir.

_dap_ 2
S—%—EEJK (3)

Burada, Ac, ug-numune arasindaki kontak alanidir ve A = za® seklinde ifade edilebilir.

Pharr ve ark. (1992), Es. 3’in farkli geometrili ¢enticilere uygulanabilecegini
gostermistir. King (1987), Vickers, Berkovich ve Kiip koseli ¢enticiler i¢in bir £ faktorti
ekleyerek bu denklemi genellestirmistir. Sonlu elemanlar analizinden Berkovich ve Kiip
koseli genticiler i¢in £ faktorii 1,034 olarak hesaplanmistir. Buna gore Esitlik 3 tekrar

diizenlenerek E, ifadesi,

Jz S
E =/ > Tr 4)
VA
S, Sekil 3.13b’de sematik olarak gosterildigi gibi bosaltma egrisinin egiminden elde
edilebilir. Bununla beraber, Oliver ve Pharr (1992) bu yolla S’yi elde etmenin siirlinme
etkilerine bagli olabilecegini ve bosaltma egrisinin ne kadarlik kismimin kullanilacagini

bulmuglardir. Sneddon (1965)’un elastik deformasyonlar i¢in buldugu iis yasasina
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(power law) benzer sekilde, bu denklemin bosaltma egrisine fit edilebilecegini ortaya

koymuslardir.
P=a(h—h)" (5)

o ve m fit parametreleri, hs ise bosaltmadan sonra geride kalan izin derinligidir. Boylece

S, Es. 5’in maksimum girme derinliginde tiirevi alinarak hesaplanir.

$ = % (=) =ma(h

dh _hf )m_l (6)

maks

Es. 5’e gore, tamamiyla elastik ¢entmeler icin Sneddon,

dP dh
Rl )

denklemini tiiretmistir. Boylece gentik derinligi asagidaki gibi yazilabilir.

Kontak alan1 A¢’nin, he’nin fonksiyonu olarak ifade edilebilecegi gosterilmistir (Pethica

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

A =T(h) ©

f fonksiyonu ¢entici geometrisine baglidir ve E,’si bilinen bir malzemeye ¢esitli yiikler
altinda ¢entik deneyleri yapilarak bulunur. Kontak derinligi hc’yi hesaplamak igin
Esitlik 1 kullanilir. Bu denklemdeki hpaxs degeri direkt olarak P-h egrisinden elde
edilebilir. Elastik geri kazanim c¢entici geometrisine baghdir. Var olan bir ¢entige

Sneddon (1965) esitligi uygulanirsa (Es. 7), hs;
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hy=e— (10)

olarak bulunur. & gentici sekline bagli bir sabittir. Cesitli genticiler i¢in & degerleri

Cizelge 3.2’de verilmektedir.

Cizelge 3.2. Yaygin olarak kullanilan g¢enticiler i¢in geometrik sabit (&)

Centici tipi m &

Silindirik 1.0 1.0000
Konik 2.0 0.7268
Kiiresel 15 0.7500
Parabolit 15 0.7500

Eger bosaltma isleminin baslangicinda tamamiyla elastik geri kazanim mevcutsa, h, Es.

10’un Es. 1°de yerine yazilmasiyla elde edilen denklemle hesaplanabilir.

P
maks — € ng:lks (11)

h.=h

Alan fonksiyonu f(h;)’nin uygun olarak belirlenmesi sartiyla, kontak alan1 A, elde
edilen h¢’nin Es. 11°de yerine yazilmasiyla bulunur. Es. 6°dan elde edilen S ve hpas
yerdegistirme degerini kullanarak Es. 4’ten numunenin E,’si hesaplanir. H ise, Ppaks’in

uc-numune arasindaki izdiisiim kontak alanina (A;) boliinmesiyle elde edilir.

H — _ maks (12)



4. BULGULAR ve TARTISMA
4.1. En uygun iiretim tekniginin belirlenmesi

Sekil 4.1°de farkli iiretim teknikleri ile iiretilen numunelerin hacimsel hale getirilmeden
onceki mikroyapilarin1 gosteren SEM fotograflar1 verilmektedir. Geleneksek dokiim
yontemi ile iiretilmis numunenin mikroyapisi incelendiginde, birincil silisyum fazlarinin
ve demir igeren intermetalik fazlarin boyutlariin 300 pm’den daha biiyiik olabildikleri
goriilmektedir (Sekil 4.1a). Otektik silisyum fazlarinmn boyutlarr ise 10 pm civarindadir.
Sekil 4.1 b, c, d ve e’de goriilen ve sirasiyla yiliksek enerjili bilyeli 6giitme, eriyik
egirme, eriyik egirme+10 dk. yiiksek enerjili bilyeli dgiitme ve eriyik egirme+210 dk.
yilksek enerjili Dbilyeli 0giitme yontemleri ile {iretilmis olan numunelerin
mikroyapilarinin, beklentilerimizle uyumlu olarak geleneksel dokiim yontemiyle
iiretilmis numunenin mikroyapisina kiyasla olduk¢a ince yapili oldugu aciktir (Sekil

4.1).

Sekil 4.1b’de verilen ve yiiksek enerjili bilyeli 6glitme teknigi kullanilarak 10 dakika
stire ile Ogiitlilen toz numunenin mikroyapisinin, biiyiik aliiminyum parcaciklar
arasinda dagilmis yaklagik 10 pm’luk demir ve 1 pm’nin altindaki silisyum
pargaciklarindan olustugu gozlenmektedir. (Not: Toz numunenin 6giitme stiresinin 10

dakika olarak se¢ilme gerekgesi Boliim 4.2 'de ayrintili olarak irdelenecektir).

Sekil 4.1c, d ve e’de ise hizli katilastirilmig seritlerin SEM fotograflar1 verilmektedir.
Fotograflar dikkatle incelendiginde, hicbir islemden gecirilmemis hizli katilastirilmig
seridin mikroyapisi (Sekil 4.1c) ile 10 dk. siire ile yiliksek enerjili bilyeli 6giitme
islemine tabi tutularak pargalanmis seridin (Sekil 4.1d) mikroyapilar1 arasinda belirgin
bir farklilik olmadig1 gézlenmektedir. S6z konusu iki numunenin mikroyapisindaki hem
birincil silisyum fazlar1 hem de demir igeren intermetalik fazlar hemen hemen ayni

boyutlardadir (~5 pm).
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Sekil 4.1. Farkli tiretim teknikleri ile dretilen Al-20Si-5Fe alagiminin mikroyapi
fotograflari. (a) Geleneksel dokiim (GD), (b) Yiiksek enerjili bilyeli 6glitme
(HEBM), 10 dk. o6giitme (c) Eriyik egirme (MS), (d) MS+HEBM, 10 dk.
ogiitme (e) MS+HEBM, 210 dk. Ogiitme
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Diger taraftan, Sekil 4.1e’de verilen SEM fotografinda ise 210 dakika siire ile 0giitme
islemine tabi tutularak parcalanmis serit 6rnegine ait mikroyapinin digerlerine kiyasla
(Sekil 4.1c ve d) az da olsa kabalastigi gozlenmektedir. Bilyeli 6gilitme isleminde
olusan nanokristal yapilarda, sicaklik artisi ile i¢ zorlanmanin (internal strain) azaldigi
ve ortalama kristal boyutunun biiylidiigi literatiirde bildirilmistir (Kuhrt, 1993). Sekil
4.1e’de 210 dakika siire ile Ogiitiilen serit pargalarinin mikroyapisinda gozlenen
kabalagsmanin, oldukg¢a uzun siiren 6gilitme islemi sirasinda siirtiinme kaynakli sicaklik
artisinin, 10 dakika siire ile 6giitiilen serit parcalarindaki sicaklik artisindan daha yiiksek

olmasindan kaynaklanabilecegi diistiniilmektedir.

MS numunesinin mikroyapisinin diger numunelerinkine nazaran oldukca ince boyutlu
fazlardan olusmasi sebebiyle, s6z konusu numune ig¢in ayrica TEM analizleri
yapilmistir. MS numunesinin farkli bolgelerinden alinan TEM goriintiileri Sekil 4.2°de
verilmektedir. SEM analizlerine benzer olarak ignemsi/cubuk benzeri Fe igeren fazlar
gozlenmistir. Bu fazlarin boyutlarinin nanometre diizeyinden (~100 nm) mikron
mertebesine (>2 um) kadar degistigi gozlenmektedir. Bilindigi gibi sivri uglu bu tiir
intermetalik fazlar, alasimin mekanik 6zellikleri agisindan oldukg¢a zararlidirlar. Cilinkii
bu tiir intermetaliklerin sivri uglar1 stres/zor biriktiriciler olarak is goriir ve malzemenin
kirllganhigmi arttirirlar. Sekil 4.2(b), faset yapili silisyum tanecigi ile nano boyutlu
cubuk-benzeri Fe-igeren intermetalik yan yana goriillmektedir (Kang ve ark., 2007; Xu
ve ark., 2006). Fotografta goriilen son derece kiigiik silisyum fazinin otektik ya da
birincil Si yapilarindan hangisine ait oldugunu kestirebilmek oldukga giictiir. Ancak
hangi yapida olursa olsunlar, yap1 icerisindeki intermetalik ve silisyum fazlarinin bu
sekilde kiigiik boyutlu ve homojen bir sekilde dagilmasi malzemenin mekanik
ozellikleri agisindan istenen bir durumdur. Sekil 4.2(c)’de ise nano boyutlu silisyum ve
aliminyum taneleri yan yana goriilmektedir. Sonug olarak, hizl1 katilagtirma sonucunda

malzemenin mikroyapisinin son derece inceldigi agiktir.



Sekil 4.2. MS numunesinden alinan TEM fotograflari: (a) Cubuk seklindeki Fe-i¢eren
intermetalikler, (b) Nano boyutlu faset yapili silisyum pargacigi ve gubuk
seklindeki intermetalik, (C) Nano boyutlu aliiminyum ve silisyum
parcaciklari
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Gelenceksel dokiim Al-20Si-5Fe numunesinden alinan EDS nokta analiz sonuglari hem
kiitlece hem de atomik yiizde oranlari ile Cizelge 4.1°de verilmektedir. Cizelge 4.1°de
verilen sonugclar, Sekil 4.3’de gosterilen SEM mikrografindaki sirast ile 1, 2, 3, 4 ve 5
numarali fazlara aittirler. Bu verilere gore, mikroyap1 icerisinde goriilen intermetalik
bilesikler Fe-igeren 6-AlsFeSi, bilesigidir. Bu sonuglar L.G Hou ve ark. (2009)’nin
verileri ile oldukg¢a iyi bir uyum igerisindedir. L.G Hou ve ark. (2009), tarafindan
yapilan bir calismada geleneksel dokiim Al-25Si-5Fe-3Cu alagimina ait SEM
mikrograflarinda, birka¢ yiiz mikron uzunluga kadar varabilen boyutlarda cubuk benzeri
intermetalikler gézlemlenmistir. Electron prob microanalyzer (EPMA) sonuglarina gore,
bu intermetalik fazlarin at.% 49.43 Al, 35.85 Si ve 14,91 Fe ihtiva ettikleri tespit
edilmistir. S6z konusu c¢alismada, mikroyap1 icerisinde gozlenen biiyiik ¢cubuk benzeri
intermetaliklerin ~ stokiyometrik oranlar1  (Alss6F€1.04Si251), 06-AlsFeSi,  fazinin
stokiyometrik oranlarina yakin oldugu diistiniilerek, bu fazlar 6-Al4FeSi, fazi1 olarak
degerlendirilmislerdir. Bu tez kapsaminda gelencksel dokiim Al-20Si-5Fe alasiminin
mikroyapisinda gozlenen gubuk seklindeki intermetaliklerin (Sekil 4.3) stokiyometrik
oranlari ise Alz4Fe;sSiig olup 8-AlsFeSi, fazinin stokiyometrik oranina ¢ok yakindir.

Daha sonra tartisilacak olan X-1g11 desenleri de bu durumu teyid etmektedir.
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Sekil 4.3. Geleneksel dokiim Al-20Si-5Fe numunesinde gozlenen intermetalik fazlarin
SEM- EDS analizleri

Cizelge 4.1. Geleneksel dokiim Al-20Si-5Fe numunesinde gozlenen intermetalik
fazlarin SEM- EDS analizleri

Faz 1l 51.06 26.3 22.63 40.71 21.83 37.35
Faz 2 50.64 25.35 22.77 40.64 21.44 37.92
Faz 3 50.19 27.36 22.4 40.11 22.77 37.11
Faz 4 51.01 26.42 22.71 40.35 21.91 37.6

Faz 5 50.12 27.13 22.73 40.01 22.56 37.35
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Sekil 4.4 ve Cizelge 4.2°de eriyik egirme yontemi ile tretilmis (MS) numunenin
mikroyapisinda goriilen ignemsi/cubuk benzeri Fe-igeren intermetaliklerin bir
tanesinden alinan TEM-EDS analizleri verilmektedir. Sekil 4.5’de verilen XRD
analizleri ve TEM-EDS analiz sonuglar1 degerlendirildiginde, mikroyapida goriilen

ignemsi/ gubuk benzeri intermetalik bilesiklerin de Fe-igeren 3-AlsFeSi;, fazi olduklar

sonucuna varilabilir.
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Sekil 4.4. Eriyik egirme yontemi ile iiretilmis (MS) Al-20Si-5Fe numunesindeki Fe-
iceren ignemsi yapidaki intermetalik fazlara ait TEM-EDS analizi
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Cizelge 4.2. Al-20Si-5Fe numunesinde gozlenen intermetalik fazlarin TEM - EDS

analizleri
ag. % 45.7 22.2 31.9
at. % 55.4 25.9 18.7

Sekil 4.5°de farkli yontemlerle iiretilen numunelere ait normalize edilmis X-15in1
kirmim desenleri verilmektedir. HEBM numunesinde sadece Al ve Si fazlarina ait
pikler gozlenirken, diger numunelerde bu fazlara ilaveten o intermetalik fazininda
olustugu goriilmektedir. Literatiirde geleneksel dokiim Al-20Si-5Fe alagimlarinin
katilagmalari sirasinda ilk olarak 820 °C dolaylarinda 6-fazinin, daha sonra 700 °C’nin
altina disiildiigiinde silisyum fazinin olustugu 610°C dolaylarinda ise &-fazinin -
fazina doniistiigli ve en son olarak {cli (a-Al, Si ve B-fazi) otektik reaksiyonun
gerceklestigi bildirilmistir. Ote yandan hizli katilastirilmis Al-20Si-5Fe alasimlar igin
katilagsma senaryosunun geleneksel dokiimdekinden biraz farkli olarak 1) 6nce d-fazinin,
i) sonra silisyum kristallerinin d8-faz1 lizerinde ¢ekirdeklenmeye baslayip ve
biiytidiikleri ve 1i1) en son olarak sivinin geri kalanindan diizensiz bir 6tektik reaksiyon
ile otektik a-Al, Si ve 8-fazlarinin meydana geldikleri rapor edilirken yiiksek soguma
hizindan dolay1 d-fazinin B — fazina doniisme firsatt bulamadigina (yani - fazinin
olusumunun Oniine gegildigine) da dikkat ¢ekilmistir (Rajabi ve ark., 2008a). Hatta
yiiksek soguma hizinin katilasma esnasinda atomlarin diflizyonunu kisitladigindan
dolayr hizli katilagtirma esnasinda intermetalik fazlarin olusamadiklar1 da rapor
edilmistir (Rajabi ve ark., 2008b). Bu sebeple Sekil 4.4’te verilen kirinim deseninde
hizli katilastirllmis alasimda (MS) ve bu alagimin &giitiilmiis versiyonlarinda
(MS+HEBM10dk. ve MS+HEBM210dk.) gozlenen zayif intermetalik piklerinin ve
geleneksel dokiim numune de gozlenen nispeten kuvvetli intermetalik piklerinin o-
fazina ait oldugu distiniilmektedir. Bu veriler literatlirle de uyumludur (Hou ve ark.,
2009; Huang ve ark., 2009; Rajabi ve ark., 2008a,b; Kilicaslan ve ark., 2012; Cai ve
ark., 2011). Geleneksel dokiim numunede f—fazinin tespit edilemeyisinin nedeninin bu

fazin mikrayapida c¢ok az oranda bulunmasi olabilecegi diisiiniilmektedir. Ciinkii
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literatiirden bilindigi lizere XRD analizleri yap1 icerisinde hacimsel agirligi % 5’ten az
olan fazlan tespit etmekte ¢ok basarili degildir (Rajabi ve ark., 2008b). Ote yandan,
Sekil 4.5’te goriildigii gibi direkt olarak HEBM teknigi ile {iretilen numunede ise
sadece Al ve Si fazlar tespit edilebilmektedir. Yine bu numunede de intermetalik
fazlarin tespit edilemeyisinin muhtemel nedenlerinden biri, mikroyapida ¢ok az oranda
intermetalik fazin bulunmasi olabilir. HEBM ile iiretilen numunelerde intermetalik faz
gozlenmeyisinin bir diger muhtemel sebebi soyle ifade edilebilir; Bilindigi gibi mekanik
alasimlama siireclerinde mekanik olarak “alasimlama” meydana gelebilmesi icin
(intermetalik faz olusumu) uzun stlireler Ogiitme isleminin tatbik edilmesi
gerekmektedir. Ancak tez kapsaminda yiiksek enerjili bilyeli 6giitme teknigi (HEBM)
kullanilmistir. HEBM tekniginde de uzun siire 6giitme isleminden sonra “alagimlama”
gerceklesebilir. Fakat HEBM tekniginin en biiyiik handikabi, 6glitme siiresi uzadikca
kontaminasyon oraninin kabul edilmeyecek boyutlara varmasidir. Daha once de
belirtildigi gibi bu sebeple tez kapsaminda 6gilitme siireleri belirli bir degerin ilizerine
cikarilmamistir. Yani, tez kapsaminda tatbik edilen HEBM siirelerinin intermetalik
fazlarin olusumu igin yeterli olmayabilecekleri de diisiiniilmektedir. Ozetle, yiiksek
enerjili bilyeli ogiitme (HEBM) teknigi ile liretilen numunede delta fazinin tespit
edilemeyisi, s6z konusu fazin hi¢ olusamamasindan kaynaklanabilecegi gibi, mikroyap1
igerisinde X-151n1 kirmnimi yontemi ile tespit edilebilecek miktardan daha az olmasindan
kaynaklandig1 seklinde diistiniilebilir. Her iki durumda da, demir igerikli delta ()
intermetalik fazinin HEBM teknigi ile iiretilen numunede daha az oldugu ortaya

cikmaktadir.

Ote yandan demir igeren intermetalik bilesiklerin varhig malzemenin mekanik
ozellikleri acisindan istenen bir durum degildir. Ciinkii, demir igeren metallerarasi
bilesikler, mikroyapida biiylik bloklar halinde ve ignemsi yapilar seklinde olusma
egilimindedirler. Ignemsi yapilar ise matris igerisinde stress biriktirici bdlgeler olarak
gorev yaparak mekaniksel 6zelliklerin olumsuz yonde etkilenmesine sebep olur (Huang,
2009). HEBM yontemi ile iiretilen numunelerde intermetaliklerin tespit edilemeyisi, bu

yontemi diger yontemlere nazaran one ¢ikarmaktadir.



70

| |
o Al _|' MS + HEBM
v gl I . 210dk.)
MS + HEBM

i bl st il - p (10dk),

Siddet (a.u.)

MS

HEBM
W~ dapimompuicsi) .__.,“J\\__L . P— L

20 30 40 50 60 70 80
20 (derece)

Sekil 4.5. Farkli tiretim yontemleri ile elde edilen Al-20Si-5Fe alagiminin normalize
edilmis kirmnim desenleri X-151n1. GD: geleneksel dokiim, HEBM: Yiiksek
enerjili bilyeli 6glitme, MS: Melt-spinning

Sekil 4.6’da Si (111) ve Al (111) fazlarinin en siddetli yansimalarina ait pikler
verilmektedir. Sekil 4.6(a) incelendiginde, Si pik siddetinin MS ve MS+HEBM
numunelerinde GD ve HEBM numunelerine kiyasla belirgin olarak azaldig:
goriilmektedir. MS+HEBM numunelerinde 6giitme siiresi arttik¢a, Si pik siddetin bir
miktar daha azaldig1 goriilmektedir. Si pik siddetindeki azalma, bir miktar Si’un Al faz1
igerisinde kat1 ¢ozelti olarak ¢oziinmesi seklinde yorumlanmustir. Sekil 4.6(b)’de ise Al
fazina ait (111) pikinin, HEBM numunesi disinda sola dogru kaydigi goriilmektedir.
Pikdeki kayma miktari, MS ve MS+HEBM numunelerinde bir miktar daha artmaktadir.
Pik kaymasina ilave olarak MS ve MS+HEBM numunelerinde pik genisliginin de arttig1
tespit edilmistir. Al pikinde gézlenen bu kayma, MS ve MS+HEBM_numunelerinin
kristal boyutlarinin azalmasi ve kristal yap1 ig¢erisindeki mikro zorlarin artmasi olarak

yorumlanmaktadir (Jenkins ve Snyder, 1996)
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Sekil 4.6. Si ve Al fazlarina ait en siddetli pikler (a) Si (111) piki, 26=28.5 ve (b) Al
(111) piki, 26=38.5

Sekil 4.7°de Al-20Si-5Fe numunesinin sicak presleme yontemi ile hacimsel forma
getirilmis Ornekleri verilmektedir. Sekil 4.7a’da satin alinan metalik tozlarin direkt

olarak HEBM teknigi ile ogiitiilmesinden elde edilen karisimin preslenerek hacimsel

forma getirilmis silindirik tabletlerin fotograflar1 goriilmektedir.
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Sekil 4.7. (a) Yiiksek enerjili bilyeli 6glitme yontemi kullanilarak 10 dk. siire ile
ogiitillen Al-20Si-5Fe metalik tozu ve s6z konusu 6rnegin sicak preslenmis
hacimsel formu, (b) Eriyik egirme yontemi ile iretilen Al-20Si-5Fe serit
pargalar1 ve sicak preslenmis hacimsel formu, (C) Eriyik egirme + (10
dakika) yiiksek enerjili bilyeli 6glitme ile tretilen Al-20Si-5Fe numunesi
ve s0z konusu 6rnegin sicak preslenmis hacimsel formlari

Benzer sekilde, higbir islemden gegirilmemis hizl katilastirilmis (MS) serit parcalarinin
preslenmesi sonucu elde edilen hacimsel silindirik tablet Sekil 4.7b’de, hizli
katilagtirilmis (MS) seritlerin HEBM teknigi ile ogiitiilmesinden (MS+HEBM) elde
edilen parcalarin preslenmesi sonucunda ortaya cikan silindirik sekilli hacimsel

tabletlerin fotografi ise Sekil 4.7¢’de verilmektedir.
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Karsilastirmalarin daha anlamli olmasi agisindan, hem metalik tozlarin ve hem de serit
numunelerin 6giitiilme siireleri sabit tutulmus ve 10 dakika olarak se¢ilmistir. Sekilden
goriilecegi tizere yiiksek enerjili bilyeli 6glitme (HEBM) teknigi ile iiretilen metalik
tozlarin preslenmis hacimsel formlar1 oldukca siki ve piiriizsiiz bir yiizeye sahip iken
(Sekil 4.7a), herhangi bir 6giitme islemine tabi tutulmamis ve 10 dakika siire ile
Ogiitiilmiis serit pargalarindan iiretilen hacimsel tabletlerin istenilen 6zellikte olmadigi
ve serit parcalarinin tabakalar halinde numune ylizeyinden ayrildigr goriilmektedir

(Sekil 4.7b ve c).

Sekil 4.7°de verilen preslenmis numunelerdeki porozite miktarlarimi ve sikigsma
kabiliyetlerini  6lgmek i¢cin numunelerin  yogunluklar1  Archimet yontemiyle
belirlenmistir. ~ Oncelikle ~ Al-20Si-5Fe  kompozisyonunun  teorik  yogunlugu
hesaplanmistir. Bunun igin literatiirden Al (2,70 g/cm3), Si (2,33 g/cm3) ve Fe’in (7,87
g/cm3) yogunluklart bulunmustur. Karistmin homojen oldugu ve arada boslugun
olmadigi varsayimina dayanarak Al-20Si-5Fe kompozisyonunun teorik yogunlugu 2,7 g
olarak hesaplanmistir. Daha sonra Archimet yontemi kullanilarak, HEBM ile iiretilen
numunenin yogunlugu 2,52 g/cm3(Sekil 4.7a), MS ile tiretilen numunenin yogunlugu 1,
82 g/cm3 (Sekil 4.7b) ve MS+HEBM ile iiretilen numunenin yogunlugu 1.96 g/cm3
(Sekil 4.7c) olarak bulunmustur. Elde edilen deneysel yogunluklar1 ve gercek
yogunlugu hesaba katarak, numunelerin nisbi yogunluklari da hesaplanmistir. Buna
gore HEBM, MS ve MS+HEBM yontemleri ile iiretilen ve daha sonra hacimsel forma
preslenen Al-20Si-5Fe alagimlariin nisbi yogunluklart sirasiyla %93, %67 ve %72
olarak hesaplanmistir. Sonuglardan goriildiigii iizere HEBM ile iiretilen numunenin
yogunlugu teorik yogunluga oldukc¢a yakindir. Bu ise presleme sonrasi numunede
meydana gelen porozite miktarinin az oldugunu gostermektedir. Ote yandan MS ve
MS+HEBM ile firetilen numunelerdeki nisbi yogunluklarin biiyiikk olgiide diisiik

¢ikmasi, bu numunelerdeki porozite seviyesinin oldukga yiliksek oldugu gostermektedir.

Hizli katilagtirilmis seritlerin istenilen sekilde hacimsel (bulk) forma getirelemeyisi,
seritlerin yeterince kiiclik boyutlu parcalara ayristirilamamasindan

(ufalanamamasindan) kaynaklanmaktadir. Bu durumu asabilmek igin serit parcalari
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daha yiiksek 0giitme stirelerinde de (10, 30 ve 210 dakika) dgiitiilmeye tabi tutulmus,
ancak hicbirisinde serit parcalarinin yeterince kiiclik parcalara ayristiritlmast miimkiin

olmamustir.

Sekil 4.8 incelendiginde, 210 dakika gibi oldukg¢a uzun bir siire 6giitme islemine tabi
tutulan serit pargalarinin boyutlari, 10 ve 30 dakika siire ile 6glitmeye tabi tutulan serit
parcalarna kiyasla bir miktar azalmasina ragmen, pargalarin ortalama boyutlar1 4~6
mm’nin altina indirilememistir. Burada 6nemle vurgulamak gerekir ki, 210 dk. (3,5
saat), yiikksek enerjili bilyeli 6glitme yontemi i¢in oldukga yiliksek bir 6giitme siiresidir.
Bu ¢alismada, serit numune, 30 dk.’lik kademelerle 6gilitme siiresi artirilarak 6gitiilmiis
ve her bir Ogiitmeden sonra numune, indrt ortamda tutularak ufalanma miktari
incelenmistir. 210 dk.’lik 6giitme siiresinin sonunda, numunede belirgin bir degisim
gozlenmedigi icin, daha yiiksek 6giitme siirelerinden vazgecilmistir. Ciinkii literatiirden
de iyi bilindigi lizere numunelerde meydana gelen kontaminasyon miktari, donme
hiztyla veya donme siiresiyle dogru orantili olarak artmaktadir (Suryanaraya, 2001). Bu
durum ise bilyeli Ogiitme islemlerinde baglangic kompozisyonunu olusturan

elementlerin miktarlarinin kontroliinii gii¢lestirmektedir.

Sekil 4.8. HEBM yo6ntemiyle farkli siirelerde 6giitiilen MS seritlerin fotograflari. (a) 10
dk. (b) 30 dk. ve (c) 210 dk.

Ayrica ti¢ farkli 6giitme zamani tatbik edilmis numunelerin hi¢ birisinde boyutu 100 pm
altinda olan parcaciklarin agirlik oranlari, 6giitme haznesine konulan seritlerin %5’ini
bile ge¢cmemistir. Baslangigta 6glitme haznesine her defasinda 3’er gramlik serit

numuneler konulmus olmasma ragmen, 5, 10 ve 210 dakikalik 6giitme islemleri
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sonucunda, boyutlart 100 um ve altinda olan sirasiyla 0,10, 0,12 ve 0,14 g serit tozu
elde edilebilmistir.

Bilindigi lizere bilyeli 6glitme siireclerinde 6giitiicii tipi, kullanilan &giitme haznesinin
yapildigi malzeme, Ogiitme enerjisi vb. parametreler nihai driiniin 6zelliklerini
etkilemektedir. Ayrica biitiin bu parametrelerin etkileri, 6giitiilme islemine tabi tutulan
malzemeden malzemeye de farklilasabilmektedir (Suryanarayana, 2004). Cesitli kirma,
ufalama veya Ogiitme teknikleri ile boyutlar1 (genellikle 100 pm ve altina)
disiiriildiikten sonra soguk pres + ekstriizyon veya sicak pres gibi yontemler ile hizli
katilastirilmis seritlerin hacimsel (bulk) hale getirilebildigi literatiirde bildirilmektedir
(Dimitrov, 2007; Rajabi ve ark., 2009; Latuch ve ark., 2007). Ancak, literatiirdeki
calismalarda da istenilen boyutlara (100 pum ve altina) diisiiriilebilen malzeme
miktarinin 6glitme potasina konulan baslangi¢ malzemesine orani ¢aligmamizdakine
benzer bicimde ¢ok diisiik kaldigi bildirilmistir. En giincel bilgilerimize gore hizli
katilastirilmis ~ Al-20Si-5Fe  seritlerinin - HEBM  yontemi ile biiyikk 06lgiide
ufalanabildigini rapor eden bir ¢aligma literatiirde halen de mevcut degildir. Tezinin
yazimi asamasinda, iiretilecek olan yiiksek Si-igerikli hizli katilastirilmis seritlerin
boyutlarinin bilyeli 6glitme teknigi ile daha yiiksek miktarlarda kiigiiltiilebilecegi
Ongoriilmiistii. Ancak, baslangigtaki beklentilerimizle tam olarak ortiismeyen bu
sonuglarin da, bir tez caligmasi olarak sunulan tezimiz agisindan 6nemli oldugu
kanaatindeyiz. Takvim bagimli olarak yiiritilmesi gereken tez kapsamindaki
caligmalarin siirdiiriilebilmesi ic¢in, hizli katilagtirllmis alasimlarin hacimsel forma

dontistiiriilmesi ile ilgili optimizasyon ¢alismalar1 bu asamada kesilmistir.

HEBM teknigiyle, geleneksel dokiime nazaran oldukc¢a ince ve homojen yapili bir
mikroyap1 elde edilebilmistir. Ayrica bu yontemle {iretilen numunelerde mikroyapi
icerisinde mekaniksel ozellikleri olumsuz yonde etkileyen intermetalik bilesiklerin
olusmamistir ve dahasi presleme neticesinde malzeme en yiiksek nisbi yogunluga
ulagmistir. Bu nedenlerden dolayi, tez kapsamindaki ¢alismalar i¢in iiretim yontemi
olarak yiiksek enerjili bilyeli 6giitme (HEBM) teknigi secilmistir. Ancak, hizh
katilagtirilmis seritlerin iiretimi ve karakterizasyonuna yonelik caligsmalar, bilimsel

merak adina tez siiresi boyunca paralel olarak siirdiiriilmiistiir. S6z konusu c¢aligsmalar
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kapsaminda elde edilen bulgulara ilerleyen boliimlerde yer verilecektir. Diger taraftan,
tezinin takvim bagimliligi dolayisiyla ara verilen hizli katilastirilmis alasimlarin
hacimsel forma doniistiiriilmesi ile ilgili caligmalara, tez sonuclandirildiktan sonra da

devam edilecektir.

4.2. Toz Numuneler icin HEBM Uretim Sartlarimin Optimizasyonu

Yiiksek enerjili bilyeli 6gilitme yontemi (HEBM) ile iiretilecek toz numunelerin sekli ve
boyutu, liretim sartlarima siki bagimlilik gostermektedir. Baslica iiretim degiskenleri
arasinda; kullanacak haznenin (kavanozun) ve bilyelerin hammaddesi, dondiirme hizi,
dondiirme zamani, atmosfer, bilye-toz orani, islem kontrol maddesi ve sicaklik
sayilabilir (Suryanarayana, 2001). Bunlar igerisinde dondiirme zamani en O6nemli
parametredir. Tozlarin ufalanmasi ve kaynaklanmasi arasindaki kararli hal, ancak uygun
bir dondiirme zamaninin segilmesiyle mimkiindiir. Dondiirme zamani yiiksek
secildiginde, iriindeki kontaminasyon miktar1 artabilir veya istenmeyen fazlar
olusabilir. Bu nedenle uygun dondiirme zamani belirlendikten sonra, dondiirme

zamaninin daha fazla artirilmamasi tavsiye edilir.

Tez kapsaminda uygun iretim sartlarim1 belirlemek i¢in sadece dondiirme zamani
degistirilmis (1, 5, 10, 15, 20 ve 30 dk.) ve bunun disindaki diger parametreler sabit

tutulmustur.

Sekil 4.8’de yiiksek enerjili bilyeli ogiitme yontemi ile farkli Ggiitme siireleri
kullanilarak {iretilmis Al-20Si-5Fe tozlarina ait SEM fotograflar1 verilmektedir. 1
dk.’lik 6glitme sonunda Al tanelerin yassilagtigi ve Si tanelerinin de iizerlerine yapistigi
gozlenmektedir (Sekil 4.9a). 5 dk.’lik 6giitme sonunda, yassilasan Al tanelerinin
tabakalar halinde st {iste binerek soguk kaynak yaptigi goriilmektedir (Sekil 4.9b). 10
dk.’lik 6giitme sonunda ise tane boyutunda ani bir diisiis gézlenmektedir (Sekil 4.9c).
Bundan sonraki asamalarda (15, 20 ve 30 dk.) tane boyutunda ki diislis bir miktar
devam etmekle birlikte, tane boyutu dagilim araliginin daraldig1 gézlenmektedir. Benzer

sonuglar literatiirde de gozlenmis olup, bu durum tozlarin ufalanma ve topaklanma
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davraniglar1 arasindaki dengenin saglanmis olmasiyla agiklanmistir (Kang ve ark.,
2012).

Tozlarin, 6giitme siiresine bagli tane boyutu degisimi Sekil 4.10°da verilmektedir. Her
bir numune i¢in en az 50 tane parcacigin boyutu Olciilerek, elde edilen degerlerin
ortalamas1 ve ortalama degerdeki standart sapma miktar1 hesaplanmistir. Buna gore,
diisiik 6giitme siirelerinde (1 ve 5 dk.) tozlarin ortalama tane boyutunun ve buna bagl
olarak standart sapma miktarlarinin belirgin bir sekilde arttig1 gézlenmistir. Sekil 4.9’da
verilen SEM fotograflar ile ilgili yorumlarda da belirtildigi tizere, bu asamalardaki
belirgin mekanizma, yassilasma, topaklanma ve kaynak yapmadir. 10 dk.’lik 6glitme
sonunda ise ortalama tane boyutunda belirgin bir diislis olmaktadir. Ayrica, standart
sapma miktar1 da olduk¢a azalmaktadir. Standart sapmanin kiigiilmesi, tane boyutlar
arasindaki farkin giderek azaldigini gostermektedir. Daha yiiksek Ogiitme siirelerinde

(15, 20 ve 30 dk.) ise ortalama tane boyutunda belirgin bir farklilik gézlenmemistir.
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Sekil 4.9. HEBM yontemiyle iiretilen Al-20Si-5Fe alagiminda, farkli 6giitme siirelerinin
ortalama tane boyutu ve tane morfolojisi iizerine etkisi (Biiylitme: 500X) (@)

1 dk., (b) 5 dk., (c) 10 dk., (d) 15 dk., (e) 20 dk., (f) 30 dk. (Dénme hizi: 800
rpm, bilye/numune orani: 30/1)
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HEBM 10 dk. numunesinin mikroyapisint sadece Al-Si fazlar1 olusturmaktadir. Sekil
4.10’da SEM maping analizleri verilmistir. Yiiksek enerjili bilyeli 6glitme sirasinda
siinek-kirillgan toz pargaciklar1 kullanilirsa kirilgan parcaciklar ufalanir ve bu
parcaciklar siinek pargaciklar tarafindan hapsedilir. Ogiitme islemine devam edildigi
takdirde siinek matrisin igerisinde kirilgan parcaciklar diizenli bir sekilde dagilarak
soguk kaynaklanmay1 meydana getirir (Kang ve ark., 2012). Bizim sonuglarimiza gore,
kirllgan Fe ve Si pargaciklar1 6glitme sirasinda Al matrisi igerisinde diizenli olarak

dagilmistir/gomilmiistiir.
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Sekil 4.10. HEBM yontemiyle 10 dakika boyunca 6giitiilerek tiretilen Al-20Si-5Fe
alagimimin SEM maping mikrografi
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Sekil 4.11. HEBM yontemiyle iretilen Al-20Si-SFe alasimindaki ortalama tane
boyutunun 6giitme siiresiyle degisimi

Sekil 4.12°de 15, 20 ve 30 dk.’lik siirelerde 6giitiilen numunelerin iiretimden sonraki
fotograflar1 verilmektedir. Uretimden sonra kavanozlarm kapaklar eldivenli kutuda
kontrollii olarak agilmis olmasmna ragmen, numunelerde yanma meydana gelmistir.

Ancak 10 dk.’ya kadar dgiitiilen numunelerde benzer bir problemle kargilagilmamustir.
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Sekil 4.12. 15, 20 ve 30 dk.’lik siirelerde ogiitilen Al-20Si-Fe numunelerinde,
tiretimden sonra meydana gelen yanma

Sekil 4.13°de farkli 6gilitme siireleri tatbik edilen Al-20Si-5Fe alasimlarina ait normalize
edilmis X-1s1m1 kirmmimi desenleri goriilmektedir. Tatbik edilen 6giitme siirelerinin
hi¢birisinde, Al, Si ve Fe eclementleri disinda herhangi bir intermetalik faz
gozlenmemistir. Bu durumun, uygulanan 0glitme enerjisinin veya zamaninin

intermetalik bilesik olusumu icin yeterli olmayisindan kaynaklandig1 diigtiniilmektedir.
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Konu ile ilgili olarak Suryanarayana’nin (2004) calismasinda, 6giitme enerjisi (6gtitme
hizi), 6giitme zamani, bilye-toz orani ve Ogiitme sekli gibi parameterelerin alagim
olusumu agisindan belirleyici oldugu bildirilmektedir. Calismasinda, bir g¢esit yiiksek
enerjili ogiitiicii (modifiye edilmis SPEX) ile 3000 rpm’lik bir 6giitme hizinda Fe-
ag.%15 Al toz karisiminda 1 saat sonunda kat1 ¢6zelti olusturulabilirken, 1800 rpm’de 5
saat sonunda bile herhangi bir kat1 ¢ozelti olusturulamadigi bildirilmistir. Co-Ti toz
karisimina uygulan 65 rpm’lik diisiik enerjili bilyeli 6giitme ancak 200 saat sonunda
amorf yap1 elde edilirken, ayni calismada 125 rpm’lik bir 6giitme hizi uygulandiginda
amorf yapinin olusumu i¢in gereken siirenin 100 saat 200 rpm’lik 6giitme hizinda ise
sadece 24 saat oldugu ifade edilmistir (Suryanarayana, 2004). Literatiirde verilen diger
bir ¢caligmada ise Al-30Si-15Fe-5Ni alasiminda ancak 10 saat yiiksek enerjili bilyeli
ogiitme isleminden sonra kismen (Al,Si)7Ni; intermetaliginin olustugu rapor edilmistir

(Lisbao ve ark., 2002).
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Sekil 4.13. Farkli 6glitme siirelerinde tiretilen Al-20Si-5F¢ alasiminin normalize edilmis
X-1s1m1 kirmim desenleri
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Bilyeli 6giitme isleminde dikkat edilmesi gereken diger ¢ok oOnemli bir husus da
numunede olusan kontaminasyon miktaridir. S6z konusu yontemde iirlinde meydana
gelen kontaminasyon miktar1 genellikle 6glitme siiresi, 6giitmenin yapildig1 atmosfer,
ogiitiilen toz ile hazne arasindaki dayanim/sertlik farki ve 6giitme enerjisi ile yakindan
ilgilidir. Ornegin, celik haznenin kullanildigit W-5Ni alasimmin 60 saat dgiitiilmesi
neticesinde, iirlinde cok yiiksek oranda (at.%60) Fe tespit edildigi bildirilmistir
(Coutrney ve ark., 1992). Ozellikle yiiksek enerjili bilyeli 6giitme ydntemlerinde,
kontaminasyon miktar1 06giitme zamaniyla c¢ok hizli bir sekilde artmaktadir
(Suryanarayana, 2004). Sa Lisboa ve ark. (2002), Al-at%30Si-at%15Fe-at%5Ni
alasgimina 200 saat siire ile yiiksek enerjili bilyeli 6glitme tatbik ederek amorf bir yap1
elde etmislerdir. Ancak, bu calismada ¢ok ciddi oranlara bir kontaminsayon meydana
geldigi (toz karisimin 200 saat 6glitmeden sonraki kompozisyonu Al-at%18Si-at%48Fe-
at%3Ni seklindedir) ve olusan amorf yapinin 6glitme haznesinden bulagsan demir nedeni
ile meydana geldigi degerlendirilmistir. Yukarda bahsedilen etkenlerin diginda,
kullanilan tozlarin baslangictaki safsizlik dereceleri veya yapismay1 dnlemek amaciyla
katilan kimyasallar da iiriinlerdeki kontaminasyonu artiran etkenler arasindadir. Her ne
kadar s6z konusu etkenler minimize edilmeye ¢alisilsa da, bilyeli 6giitme siireclerinde
kontaminasyonlar kaginilmazdir. Yine de yapilan c¢alismalarda kontaminasyon
miktarinin miimkiin oldugunca azaltilmasi amaglanir. Bu nedenle tez kapsaminda
yapilan bilyeli 6giitme iiretimlerinde kontaminasyon miktarii en az indirebilmek igin,
oncelikle saflig1 nispeten yiiksek tozlar segilmistir (Al: %99,99; Si: 99,999, Fe: 99,9).
Ikinci olarak, atmosferden kaynaklanan oksijen ve azot kontaminasyonunu engellemek
i¢in kavanozlar argon atmosferli eldivenli kutuda kapatilmistir. Ayrica, tiretilen numune

(Al-20Si-5F¢) Fe elementi igerdigi i¢in ¢elik hazne kullanilmistir.

Numunelerde meydana gelen safsizlik oranlarini belirlemek amaciyla, 10, 20 ve 30
dk.’lik 6giitme siireleri igin dgiitiilen tozlarin EDS spektrumlart ve analizlerin yapildigi
bolgeler Sekil 4.14°de verilmektedir. Analizlerden elde edilen sonuglar Cizelge 4.3’de
ozetlenmektedir. Sonuglar incelendiginde, iirlinlerde tespit edilen karbon (C) yiizdesinin
oldukca biiyiik oldugu goriilmektedir. Ancak, bu sonu¢ numunelerin C
kontaminasyonuna maruz kalmasindan kaynaklanmayip, SEM analizlerinde tozlarin

yapistiriimasinda kullanilan C bandin EDS cihaz1 tarafindan dedekte edilmesinden
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kaynaklanmustir. Ote yandan, bir miktar C kontaminasyonunun kullanilan stearik asit ve
celik hazneden kaynaklandigi diistiniilmektedir. Cr ve Fe miktarlardaki artig, 6giitme
siiresinin numunelerdeki kontaminasyon miktarint Onemli derecede etkiledigini
gostermektedir. Bunun diginda O miktar1 da 6glitme siiresiyle birlikte artmaktadir.
O’deki artisin temel sebebinin, hazne agildiktan sonra atmosfere maruz kalan tozlarin

oksitlenmesinden kaynaklandigi diisiintilmektedir.

Sonuglar birlikte degerlendirildiginde, 20 ve 30 dk.’lik siirelerde 6giitiilen numuneler
i¢in kontaminasyon oranlarmin oldukga fazla oldugu gériilmektedir. Ornegin Fe ve Cr
oran1 30 dk. dgiitiilen numune igin yaklasik iki katina ¢ikmistir. Ote yandan, 10 dk.
ogiitiilen numune de belli oranda kontaminasyon 6l¢iilmekle birlikte, diger numunelerle

karsilastirildiginda kabul edilebilir oranlarda oldugu diisiiniilmektedir.
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Sekil 4.14. Farkl: siirelerde 6gitiilen Al-20Si-5Fe alasimindaki safsizlik miktarlari. Sol
taraftaki SEM goriintiileri analizin yapildig1 alani; sag taraftaki grafikler ise
EDS spektrumlarini gostermektedir. (a) 10 dk., (b) 20 dk., (c) 30 dk.
(Analizler, 20 kV’da 200x biiyiitmede alinmistir ve fotograflarda goriilen
alanin tamamin kapsamaktadir)
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Cizelge 4.3. Farkli siirelerde ogiitiilen Al-20Si-5Fe alagimindaki kiitlece safsizlik
miktarlarinin gosterimi

4124 1649 6.5 25.34
g 20 41.82 1141 7.54 12.87 111 25.25
o
8' 30 43.52 10.34  12.65 13.50 2.46 17.53
<

Ozetlemek gerekirse, SEM analizlerinden Al-20Si-5Fe numunesinin ortalama tane
boyutunun 10 dk.’lik 6giitme siiresinden sonra onemli dlglide degismedigi gozlenmistir
(Sekil 4.9 ve 4.11). Ayrica, 10 dk.’dan fazla ogiitillen numunelerde yanma meydana
geldigi tespit edilmistir (Sekil 4.12). EDS analizlerinde ise 10 dk.’dan sonra
numunelerde meydana gelen kontaminasyon miktarmin biiyilk oranda arttif
goriilmiistiir (Sekil 4.14). Tim bu etkenler dikkate alindiginda, en uygun &giitme

stiresinin 10 dk. olduguna karar verilmistir.

4.3. Numunelerin Mekanik Karakterizasyonu

Numunelerin mekanik karakterizasyonunda uygulanan metodoloji Bolim 3.3’te
ayrintili olarak verilmistir. Sekil 4.15’te dinamik mikrosertlik testinden her bir numune
icin elde edilen ylik-yerdegistirme (P-h) egrileri verilmistir. P-h egrilerinin, liretim
yontemlerine gore olduk¢a farkli elasto-plastik davranis sergiledigi goriilmektedir.
HEBM numunesinin yiikleme egrisinin egimi diger numunelere kiyasla oldukga
diisiiktiir. Ayrica, ogitme isleminin hizli katilagtirilmis  seritlerin  elasto-plastik
davraniglarin1  6nemli Olgiide degistirdigi  goriilmektedir (MS+HEBM 10 dk.,
MS+HEBM 210 dk.). Ogiitme siiresi arttikca P-h egrilerinin yiikleme kisimlarmin
egimlerinin de arttig1 saptanmistir. Bu durum seritlerde, artan 6gilitme siiresiyle birlikte
islem sertlesmesi oOzelliginin artifinin bir gostergesidir. P-h egrilerinin bosaltma
kisimlariin daha yiiksek girme derinliklerine kaymasi, malzemelerin daha bir plastik

deformasyona maruz kalmis oldugunu ifade eder. Sertligin malzemenin kalic1 plastik
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deformasyona kars1 uygulamis oldugu direng oldugu iyi bilinmektedir (Uzun ve ark.,
2011). Buradan hareketle, yiikleme-bosaltma egrileri dikkate alinarak numunelerin
sertligini HEBM10<MS<MS+HEBM10<MS+HEBM210 seklinde siralayabiliriz. Farkli
tiretim teknikleriyle liretilmis numunelerin esitlik 12 kullanilarak hesaplanmis sertlik

degerleri Cizelge 4.4’te ve Sekil 4.16’da verilmektedir.

Hesaplanan degerlerin yukarida bahsedilen yaklasimla uyum i¢inde oldugu
goriilmektedir. Suryanarayana (2001)’ya gore yiiksek enerjili bilyeli 6glitme esnasinda
toz parcaciklart defalarca yassilasma, soguk kaynaklanma, kirilma ve tekrar
kaynaklanma davranisina maruz kalirlar. Bilyelerin c¢arpma etkisiyle plastik
deformasyona maruz kalan toz pargaciklari soguk kaynaklanmayr meydana getirir.
Ogiitme zamamiyla birlikte, yiiksek enerjili bilyeli 6giitme islemine tabi tutulmus
seritlerin sertlik degerlerinin artmasinin sebebinin islem sertlesmesi mekanizmasi ile

agiklanabilir.
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Sekil 4.15. Berkovi¢ u¢lu dinamik mikrogentik cihazi kullanilarak HEBM 10 dk., MS,
MS+HEBM 10 dk., MS+HEBM 210 dk., numunelerinden alinan verilerden
elde edilen egriler
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Sekil 4.16. Farkli iiretim teknikleriyle tiretilen Al-20Si-5Fe alasiminin mikrosertliklerindeki
degisim

Sekil 4.17°de farkli iiretim teknikleri i¢in elastik modiiliin degisimi grafigi
gosterilmektedir. Cizelge 4.4°te de verilen degerler birlikte incelendiginde numunelerin
elastik modiilleri arasinda fazla bir farkin olmadig1 goriilmektedir. Yapilana analizler,
en diisiik degerin HEBM 10 numunesine ait oldugunu gostermistir. Hizli katilastirilmis
seritlere 10 dk. yiiksek enerjili bilyeli 6giitme uygulandigi zaman elastik modiilii
maksimum olmustur. Ote yandan 6giitme siiresi 210 dk. oldugunda elastik modiilii
degerinin bir miktar azaldig1 saptanmistir. Bu durum yorulmadan dolayr zor genliginin
artmast ile birlikte numunedeki dislokasyon yogunlugunun artmasi ve buna baglh olarak
malzemenin Young modiilii ve akma mukavemeti veya akma gerinimi degerlerinin
artmast seklinde yorumlanabilir (Duyi ve ark., 2007). Bu yiizden MS+HEBM10
numunesinin elastik modiilii HEBM10 ve MS numunelerinin elastik modiiliinden daha
yiiksektir. Ancak 6glitme zamanin daha da artmast MS+HEBM210 numunesinin elastik
modiiliinde azaltma meydana getirir. Bu durum, artan 6giitme stiresiyle birlikte 6gilitme
ortaminin kinetik enerjisinin artmasi ve buna bagli olarak 6glitme ortamindaki sicaklik
artisinin - malzemenin plastik deformasyonunu artirmasindan kaynaklanmaktadir.

Ogiitme islemi sirasindaki sicaklik artis1 bilye-bilye, bilye-toz ve bilye-geper
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carpigmalarindan kaynaklanan siirtiinme kuvvetinden kaynaklanir. Bylece, enerjideki
artisin (6gilitme hizi, bilyelerin bagil hizi, bilyelerin boyutu vb.) sicakligin artmasiyla
orantilt oldugu goriiliir. Eger toz pargaciklart yiiksek sicakliga maruz kalirsa atomik
diftizyonu (daha yiliksek atomik hareketlilik) artirarak kusur geri kazanimiyla
sonuglanan isleme yol agar (Suryanarayana, 2004). Dolayisiyla, MS+HEBM210
numunesindeki elastik modiiliindeki azalma, 6gilitme islemi boyunca sicakligin

artmasindan dolay1 olusan kusur geri kazanimiyla iligkilendirilebilir.
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Sekil 4. 17. Farkli tiretim teknikleriyle iiretilen Al-20Si-5Fe alagiminin elastik
modiiliindeki degisim
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Cizelge 4.4. Farkli tiretim teknikleri kullanilarak iiretilen Al-20Si-5Fe alasimlarinin
Mikrosertlik (H), Elastik modiilii (E) ve Elastik geri kazanim oran1 (Nmax-
hf), maksimum derinlik (hmax) degerleri

Aimax (um) ht (um) hmax-hf(um) H(MPa) E (GPa)
HEBM10 2,53 1,78 0,75 245 14
MS 0,76 0,63 0,13 2675 17
MS+HEBM10 0,70 0,56 0,14 3310 19
MS+HEBMZ210 0,58 0,42 0,16 5930 18

Stillwell ve Tabor (1961) tarafindan yapilan, ¢entme isleminde ilk amag yiikleme ve
bosaltma verileri kullanilabilen bir ¢entik elde etmekti. Bir ¢entme islemi sirasinda
olusan yiikleme egrisi altinda kalan toplam enerjiyi (W) verir. Bosalma egrisi altindaki
kalan ise elastik enerji We verirken, Toplam enerji ile elastik enerji farki (WP=W- WE)
plastik enerjiyi verir (Giiglii ve ark., 2005; Uzun ve ark., 2010). Bu galismada her bir
numune i¢in maksimum yik (Pmax=50mN) olarak uygulanmigtir. Toplam enerji,

plastik enerji ve elastik enerji i¢in sirastyla hpax, hy, Ve hynax— hy diyebiliriz.

Genellikle bir malzemenin yiik—yerdegistirme egrilerinde, yiikleme kismindan plastik
ozellikler hakkinda daha cok bilgi elde edilirken bosaltma kismindan ise elastik
ozellikler hakkinda daha fazla bilgi elde edilir. Bosaltma egrisinin baslangic kismi
(yani Pmaks “a yakin boliimii) diiz bir ¢izgi seklindedir ve daha sonra bu kisim, dereceli
olarak yiikiin azalmasiyla birlikte girme derinligindeki elastik geri kazanimdan dolay1
bir egri haline doniisiir (Sekil 3.13). Elastik geri kazanimin sona ermesinden sonra
geride kalan derinlik hs dir. Eger ¢entme isleminden sonra g¢entik derinliginde higbir

geri kazanim yoksa bosaltma egrisi diiz bir ¢izgi Seklinde olacaktir.
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Sekil 4.18’de farkl tekniklerle tiretilmis numunelerin elastik geri kazanim (he ) degerleri
verilmektedir. Ayrica numunelerin elastik geri kazanim degerleri (he ) Cizelge 4.4’te
listelenmistir. Sekilde HEBM10 numunesinin elastik geri kazanim (he ) degerinin diger
numunelere gore olduk¢a yiiksek oldugu goriilmektedir. Dahasi, hizli katilagtirilmig
seritlerde Ogilitme zamanin elastik geri kazanim (he ) degerleri lizerinde ¢ok az etkisi

oldugu sonucuna varilabilir.
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Sekil 4. 18. Farkli tiretim teknikleriyle iiretilen Al-20Si-5Fe alasiminin elastik geri
kazanim oranindaki degisim



5. SONUCLAR

Tez galismasi kapsaminda Al-20Si-5F¢ alasimi farkli iretim teknikleri ile tretilerek,
mikroyapisal ve mekaniksel 6zellikleri incelenmistir. Bu kapsamda elde edilen sonuglar

asagida verilmistir.

» HEBM teknigiyle, geleneksel dokiime nazaran oldukga ince ve homojen yapili
bir mikroyap1 elde edilebilmistir. Ayrica bu yontemle iiretilen numunelerde
mikroyapt igerisinde mekaniksel Ozellikleri olumsuz yonde etkileyen
intermetalik bilesikler olugsmamistir ve dahasi presleme neticesinde malzeme en

yiiksek nisbi yogunluga ulagmistir.

» HEBM teknigiyle iiretilen malzemelerde, Si miktar1 arttik¢a tane boyutunun

azaldig1 saptanmustir.

> Uretilen toz numunelerin mikroyapilarinin, yassilasan Al taneleri arasina
yerlesmis Si ve Fe fazlarindan olusan tabakali bir morfolojiye sahip oldugu

gorilmiistiir.

» X-1sm1 kirinim  desenlerinde, HEBM alasiminda Al ve Si fazlar1 disinda
herhangi bir intermetalik faza rastlanmamistir. Ote yandan, MS ve MS+HEBM

alasimlarinda zay1f intermetalik yansimalar tespit edilmistir.

» Yiiksek enerjili bilyeli 6giitme islemi (HEBM) hizli katilastirilmis (MS) seritlere
10 dk. boyunca uygulandig1 zaman silisyum (Si) parcaciklarinin ve intermetalik

bilesiklerin boyutlarinda bir azalma gozlenmistir.

» HEBM10 numunesinde, segilen 6giitme siiresinin kati ¢ozelti ve bir intermetalik

fazin olugmasi i¢in yeterli olmadig1 sonucuna varildi.
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Hizli katilagtirilmig (MS) Al-Si alasimlarina uygulanan yiiksek enerjili bilyeli
ogiitme (HEBM) islemi, kat1 ¢oziliniirliik sinirlarinin artmasina pozitif bir etki

saglamaktadir.

Hizl katilastirilmig Al-20Si-5Fe alasimina, yiiksek enerjili bilyeli 6giitme islemi
uygulandiginda sertlik degerleri artmistir.  Dolayisiyla, 6glitme siiresinin
artmasiyla yiiksek enerjili bilyeli 6giitme islemine tabi tutulmus seritlerin sertlik

degerlerinin artmasini islem sertlesmesi mekanizmasiyla iliskilendirebiliriz.

Mikrosertlik analizlerinde, Al-20Si-5Fe alasimlarinin P-h egrilerinin elasto-
plastik davranis sergiledegi goriildii ve bu davranisin iiretim tekniklerine bagh

olarak degistigi gozlendi.

Yapilan analizlerde, en disiik elastik modilii (E) degerinin HEBM 10
numunesine ait oldugu saptandi. Hizli katilastirilmis seritlere 10 dk. yiiksek
enerjili bilyeli 6giitme uygulandigi zaman elastik modiilii maksimum degere
ulagmistir. Ancak 6glitme islemi 210 dk. ya kadar uygulandigi zaman elastik

modiiliinde bir miktar azalma oldugu gézlenmistir.

Elde edilen sonuglarda HEBM10 numunesinin elastik geri kazanim (he )
degerinin diger numunelere gore oldukga yiiksek oldugu goriilmektedir. Dahasi,
hizl1 katilastirilmis seritlerde 6glitme zamanin elastik geri kazanim (he ) degerleri

tizerinde ¢ok az etkisi oldugu sonucuna varilmistir.
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