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AIN VE Al203 KATKILI Ti6Al4V ALASIMININ SPARK PLAZMA
SINTERLEME YONTEMI iLE URETIMIi VE KARAKTERIZASYONU

OZET

1932 yilinda W.J. Kroll tarafindan metalik titanyum iiretiminin gergeklesmesinin
ardindan, sahip oldugu benzersiz 6zellikleri nedeniyle giinlimiizde gesitli endiistrilerde
titanyum ve titanyum alagimlart kullanilir hale gelmistir. Titanyumun iki farkl kristal
yapiya sahip olusu ve bunlarla birlikte gergeklesen faz doniistimleri, titanyum
alasimlariin sahip oldugu ¢ok cesitli 6zelliklerin temelidir. Titanyum ve titanyum
alagimlari, diisikk yogunluk, yiiksek mukavemet, diisiik elastisite modiilii, yiiksek
kirilma toklugu, miikemmel korozyon direnci, biyouyumluluk gibi iistiin mekanik ve
kimyasal 6zellikleri sayesinde endiistriyel uygulamalarda siklikla kullanilmaktadir.

Glinlimiizde en yaygm kullanilan Ti alagimi ¢ift fazli, o+p, Ti6Al4V alagimidir.
Ti6Al4V alasimi, hava araglarinda yiiksek dayanim isteyen tiirbin motor pargalarinin
tretiminde ve yapisal uygulamalarda, medikal endiistrisinde protez ile dental
implantlarin tiretiminde, otomotiv sektoriinde 6zellikle iist segment araglarin motor ve
egzoz pargalart gibi ¢esitli uygulamalarda kullanilmaktadir. Ancak yiiksek
sicakliklarda asinma dayaniminda meydana gelen azalma, kolay oksitlenme egilimi ve
siirlinme problemi gostermesi bazi uygulamalarda kullanimini kisitlamaktadir. Bu
dezavantajlarinin giderilerek Ti6Al4V alasimimin mekanik 6zelliklerinin gelistirilmesi
i¢in gesitli calismalar yapilmaktadir.

Aliminyum nitriir  (AIN), nitriir seramikler arasinda yiiksek sicaklik dayanimi
gostermekle Dbirlikte yiiksek termal iletkenlik, diisiik termal genlesme, diisiik
elektriksel direng, yliksek sertlik, korozyon ve aginma direnci gibi 6nemli 6zelliklere
sahiptir. Aliimina (Al203), yiikksek asinma dayanimiyla birlikte yiiksek sicaklikta sahip
oldugu yliiksek sertlik, elektriksel iletkenlik ve termal stabilite gibi essiz 6zelliklerin
kombinasyonuna sahiptir. AIN ve Al,Oz ileri teknolojik mithendislik uygulamalari igin
bakir, aliiminyum, magnezyum ve titanyum gibi metal matrislerin 6zelliklerini
gelistirmek i¢in takviye malzemesi olarak tercih edilmektedir.

Spark Plazma Sinterleme (SPS) prosesi, verimli toz yogunlastirma ve nano yapilarin
konsolidasyonu i¢in gelistirilmis toz metalurjisi teknolojisidir. SPS yontemi, seramik
veya metalik tozun grafit kalip igerisinde, tek eksenli basing altinda es zamanli 1sitma
icin elektrik akimindan yararlanilarak Joule 1sitma etkisi ile sinterlenmesini
icermektedir. Uygulanan akim, ¢ok yiiksek 1sitma oranlarina ulasilmasini saglayarak
sinterleme siiresini azaltmakta ve tane biiyiimesini en aza indirgemektedir. Joule 1sitma
etkisi, geleneksel yontemlerle sinterlenmesi zor oldugu disiiniilen malzemelerin
tiretiminde etkin rol oynamaktadir. Uygulanan basing, tozun yogunlastiriimasina ve
konsolidasyonuna yardimer olarak yiiksek yogunluklu nano yapili malzeme elde
edilmesini saglamaktadir. Yapilan calismalar ile SPS prosesinin enerji tasarrufu
saglayarak islem verimliligini artirdigi ve diisiik maliyet saglayarak titanyum
alagimlarinin liretimine olanak tanidigi goriilmiistiir.
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Yapilan tez ¢alismas: kapsaminda havacilik uygulamalarinda siklikla tercih edilen
Ti6Al4V alasiminin AIN ve Al,O3 seramik tozlariin katkilariyla fiziksel ve mekanik
ozelliklerinin gelistirilmesi amaglanmistir. Bu c¢alismada ortalama tane boyutu
yaklagik 25 um olan 6n alasimli Ti6AI4V tozu katkisiz ve agirlikca %1, %2 ve %3
gibi farkli oranlarda AIN ve Al>O3 seramik tozlar ile katkilandirilarak Spark Plazma
Sinterleme yontemiyle tiretilmistir. Katkisiz Ti6AI4V alasiminin tiretimi 1000 °C’de,
50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hiziyla 5 dk siirede argon atmosferinde
gerceklestirilmistir. AIN ve Al2Os katkisi ile gergeklestirilen deneylerde, ilk grupta ag.
% AIN takviyesi ile Ti6AI4V+%1 AIN, Ti6Al4V+%2 AIN, Ti6Al4V+%3 AIN; ve
ikinci grupta ag. % Al,O3 takviyesi ile Ti6AI4V+%1 Al,O3, Ti6Al4V+%2 AlOs,
Ti6Al4V+%3 Al>Os3 olarak hazirlanan tozlar, homojenizasyonu saglamak amaciyla 2
saat boyunca Turbula cihazinda WC bilyalar yardimiyla karistirilmis, sonrasinda
belirtilen parametrelerde sinterlenmistir.

SPS prosesi ile lretilen numunelerin ¢ekilme davranislari incelendiginde sirasiyla
katkisiz Ti6Al4V numunesinde ¢ekilme baslangig bitis sicaklik araligi 576-826 °C’dir.
Agirlikga %1 AIN katkisi ile bu sicaklik degerleri 585-864 °C, ag. %2 AIN katkisi ile
603-874 °C ve ag. %3 AIN katkisi ile 593-826 °C arasinda gozlemlenmistir. Ag. %1
Al>O3 katkili Ti6Al4V numunesine ait ¢ekilmenin basladigi ve tamamlandigi sicaklik
aralig1 591-872 °C iken; ag. %2 Al2Os katkili Ti6Al4V numunesinde 603-855 °C ve
ag. %3 Al203 katkili Ti6Al4V numunesinde 573-845 °C’dir.

Rolatif yogunluk sonuglarina bakildiginda katkisiz Ti6Al4V numunesinin yogunlugu
%98,78 iken; bu degerin ag. %1 AIN ilavesi ile %99,17 oldugu ve ag. %1 Al,Os katkisi
ile maksimum deger olan %99,44 oldugu gézlemlenmistir.

SPS ile sinterlenerek iiretilmis numunelerde ikincil fazlarin olusumu XRD analizi
yapilarak incelenmistir. Katkisiz Ti6AI4V numunesinin XRD faz analizi sonuglarinda
a-Ti ve B-Ti Kkarakteristik piklerinin elde edilmesi, bu iki fazin yapida birlikte
bulundugunu gostermektedir. Ti6Al4V alagimina yapilan AIN katkisiyla TiN ile VN
fazlarinin olustugu ve Al2Oz katkisi ile yapida TizAl fazinin olustugu goriilmistiir.

Vickers mikrosertlik 6l¢lim sonuglarina bakildiginda katkisiz numunenin sertlik degeri
344,5 HV iken AIN katkisiyla birlikte sertlik degerinde artis meydana gelmis ag. %3
AIN katkisinda en yiiksek mikrosertlik degeri olan 524,1 HV degeri elde edilmistir.
Al,O3 takviyesinde ise katki miktart arttik¢a sertlik degeri artmis ve ag. %3 Al203
katkili numunede 509,1 HV degerine ulasiimistir.

Numunelerin mikroyap1 6zelliklerinin belirlenmesinde optik mikroskop ve SEM
goriintiilerinden yararlanilmigtir. Elde edilen goriintiillerde katkisiz  Ti6AlI4V
numunesinin lamelar Widmanstétten yapida oldugu goriilmistiir. AIN katkisi ile
birlikte bu o+f3 lamelar karakteristik yapi bozularak; bimodal yapi olusmaya
baslamistir. Katki oraninin artmasiyla bimodal yapinin olusumu desteklenmistir.
Takviye fazi olan AIN igerisindeki nitriiriin, o fazimin kararliligini artirdig
goriilmiistiir. Aliimina katkili numunelerin mikroyap1 analizinde Widmanstitten
yapinin daha kaba lamelar a yapiya doniistligii; aliiminyum ve oksijenin a-stabilizatorii
oldugu i¢in Al,O3 orami arttikga kaba o-lamellerinin hacimsel olarak arttigi
gozlemlenmistir. Numunelere ait SEM-EDS analizleri sonucglarinda o-Ti ve B-Ti
fazlarinin varlig1 dogrulanmastir.

Numunelere ait optik mikroskop goriintiileri incelenerek yapilan tane boyut analizinde
katkisiz numunenin ortalama tane boyutunun 105,16 um olarak en kaba tane yapisina
sahip oldugu; AIN katkist ile birlikte tane boyutunda ciddi bir azalma meydana geldigi
goriilmistiir. Benzer bir iliski Al.O3 katkisi i¢inde gegerlidir. Yapida ag. % Al>Oskatki
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miktar1 arttikca tane boyutu azalmistir. AIN katkisi ile birlikte ortalama tane
boyutunun katki miktarina gore 11,59-28,99 um arasinda degistigi, AloO3 katkisi ile
birlikte bu degerin 57,35-74,34 um arasinda degistigi gbzlemlenmistir.

Gergeklestirilen basma testleri sonucunda katkisiz Ti6Al4V numunesine ait basma
dayanimi 1719 MPa’dir. Katkilarla birlikte basma dayanim degerlerinde artis meydana
gelmistir. Ag. %3 AIN katkili numunenin basma dayanimi 2047 MPa ve ag. %2 Al,O3
katkili numunenin basma dayanimi 1915 MPa’dir. Takviye fazlarin basma
mukavemetine katki sagladig1 goriilmiistiir.

Asmma testleri sonrasinda optik profilometre ile numunelere ait hesaplanan aginma
alanlar1 incelendiginde takviye fazlarin asinma dayanimina da katkisi oldugu
gbzlemlenmistir. Katkisiz Ti6Al4V numunesinin asinma alan1 15132 pm?; AIN ilaveli
numuneler icinde ag. %2 AIN katkili numunenin asinma alan1 13543 pm? ve Al,O3
katkili numuneler i¢inde ag. %3 Al,Oszigeren numunede asinma alan1 13127 pm?°dir.

Agirlikga %1, %2 ve %3 gibi farkli oranlarda AIN ve Al;O3 seramik tozlari ile
katkilandirilan Ti6Al4V alagiminin Spark Plazma Sinterleme yontemi ile basarilt bir
sekilde tiretimleri gergeklestirilmistir. Yapilan deneyler sonucunda degisen katki ve
katki miktarlar1 ile birlikte degisen mikroyapinin ve olusan fazlarin numunelerin
yogunluk, mikrosertlik, basma ve asinma dayanimi gibi fiziksel ve mekanik
ozelliklerine katki sagladig1 ortaya konmustur.
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PRODUCTION AND CHARACTERIZATION OF AIN AND Al20s3
REINFORCED Ti6Al4V ALLOY VIA SPARK PLASMA SINTERING
METHOD

SUMMARY

After the production of metallic titanium by W.J Kroll in 1932, titanium and titanium
alloys have been useable in various industries today owing to its unique properties.
The formation of two different crystal structures and the phase transformations taking
place are essential because they are the basis of the various properties of titanium
alloys. Titanium and titanium alloys are widely used in many industrial applications
due to the supreme mechanical and chemical characteristics such as high strength, low
density, low elastic modulus, high toughness, spectacular corrosion resistance and,
biocompatibility.

Today’s most widely used Ti alloy is the dual-phase a+p Ti6Al4V alloy. The alloy
Ti6AI4V is used to produce turbine engine parts that require high strength in aircraft
and structural applications, in the medical industry in prostheses and dental implants,
in the automotive industry, especially in various applications such as engine and
exhaust parts of upper segment vehicles. However, at high temperatures, a decrease in
wear resistance, tends to oxidize quickly and creep problem are observed. These
disadvantages have limited the usage of the alloy Ti6Al4V in industrial applications.
Various studies are carried out to overcome disadvantages of the Ti6Al4V alloy and
improve its properties.

Aluminum nitride (AIN) shows high-temperature resistance among nitride ceramics.
It has essential properties such as high thermal conductivity, low thermal expansion,
low electrical resistance, high hardness, corrosion, and wear resistance. Alumina
(Al203) has a combination of unique properties such as high hardness, electrical
conductivity, and thermal stability, together with its high wear resistance. AIN and
Al>Osare used as a reinforcement material to improve the properties of various metal
matrices such as copper, aluminum, magnesium, and titanium for advanced
engineering applications.

Spark Plasma Sintering (SPS) process is a powder metallurgy technology developed
for efficient powder densification and nanostructure consolidation. In the SPS method,
a direct or pulsed electric current is passed through a die assembly comprising a
powder Joule heating, combining the effects of mechanical loading in the axial
direction at high temperature. The applied current enables very high heating rates to
be achieved, reducing the sintering time and minimizing grain growth. Joule heating
effect plays an active role in the production of materials that are thought to be difficult
to sinter with conventional methods. The compaction pressure helps the densification
and consolidation of the powder, resulting in high-density nano-structured material.
With the help of the studies, it has been proved that the SPS process increases the
efficiency of the process by saving energy and allowing the production of titanium
alloys at a low cost.
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This study aims to develop physical and mechanical properties of Ti6AI4V alloy,
which is frequently preferred in aviation applications, with ceramic powder additives
such as AIN and Al20s. In this study, pre-alloyed Ti6Al4V powder with an average
particle size of approximately 25 um was produced by the Spark Plasma Sintering
method with adding them with AIN and Al2O3 ceramic powders in a different amount
such as 1%, 2%, and 3% by weight. The Ti6Al4V alloy was produced under argon
atmosphere sintered at 1000 °C, under a pressure of 50 MPa with a heating rate of 50
°C/min for 5 minutes via the SPS method. Ti6AI4V + 1% AIN, Ti6Al4V + 2% AIN,
Ti6AI4V + 3% AIN in the first group with AIN addition; and with the addition of
Al>O3, the powders prepared as Ti6AI4V + 1% Al20s, Ti6AI4V + 2% Al,Oz, Ti6AI4V
+ 3% Al203 in the second group were mixed for 2 hours with the help of WC balls in
the Turbula device and sintered at the determined parameters.

When the displacement behavior of the samples produced by the SPS process was
examined, the starting and ending temperatures range of displacement in the pure
Ti6AI4V sample is 576-826 °C. These temperature values were observed between
585-864 °C with 1% AIN reinforced sample, 603-874 °C with 2% AIN reinforced
sample, and 593-826 °C with 3% AIN reinforced sample. The temperature range at
which the displacement started and completed for the Ti6Al4V sample with 1% Al,O3
was 591-872 °C; it is 603-855 °C in the 2% Al,O3 added sample and 573-845 °C in
the 3% Al>O3 added sample.

Considering the relative density results, the density of the Ti6Al4V sample is 98.78%,
and with the addition of AIN and Al20s, this value is improved. With 1% AIN addition
by weight relative density value is 99.17%. It was observed that it was 99.44%, which
is the maximum value with a 1% Al>Oz reinforced sample.

The formation of secondary phases in samples produced by sintering with SPS was
investigated by XRD analysis. Obtaining o-Ti and B-Ti characteristic peaks in the
XRD phase analysis results of the Ti6Al4V sample shows that these two phases coexist
in the structure. It was seen in XRD analysis results that TiN and VN phases were
formed with AIN additive made to Ti6AIl4V alloy and TisAl phase was formed with
Al>O3 additive by wit.

At the Vickers microhardness measurement results, the hardness of the sample without
additive was 344.5 HV, while the hardness value increased with the AIN additive. The
highest microhardness value of 524.1 HV was obtained with a 3% AIN additive by wt.
In Al>O3 reinforcement by wt., as the amount of additive increased, the hardness value
increased. The microhardness value of 509.1 HV was reached in the sample with a 3%
Al203 reinforced sample.

An optical and scanning electron microscope was used to analyze the microstructural
characterization of the samples. In the microstructure investigations at optical
microscope images, it was seen that the Ti6Al4V sample was formed in the lamellar
Widmanstitten structure. With the addition of AIN, these a+f3 lamellar characteristic
structures are broken; bimodal (duplex) structure has begun to form. The formation of
the bimodal structure was supported by the increase in the rate of contribution. It is
thought that nitride in AIN, which is the reinforcement phase, increases the stability of
the a phase. In the microstructure analysis of alumina added samples, it was found that
the Widmanstitten structure turned into a coarser lamellar o structure; it was observed
that the coarsening continued as the Al.Oz ratio increased in the structure. The
presence of a-Ti and B-Ti phases was confirmed in the results of SEM-EDS analysis
of the samples.
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In the particle size analysis performed by examining the optical microscope images of
the samples, it was found that the average particle size of the sample without additives
was 105.16 um which has a coarser grain structure. However, it was observed that
there was a severe decrease in grain size with the AIN additive. A similar relationship
is valid for the contribution of Al2Os. As the amount of Al,Oz additives in the structure
increased, the grain size decreased. It has been observed that with the AIN additive,
the average particle size varies between 11.59-28.99 um depending on the amount of
additive, and this value changes between 57.35-74.34 um with the Al>O3 contribution.

As a result of the compression test, it was understood that the reinforcing phases
contributed to the compressive strength, and the results obtained had higher values
compared to the sample. While the compressive strength of the Ti6AI4V sample was
1719 MPa, this value reached 2047 MPa with the addition of 3% AIN by weight. It
was 1915 MPa with a 2% Al>Os additive.

When the wear areas for the samples were examined with an optical profilometer after
the wear test, it was observed that the reinforcement phases also contributed to the
wear resistance. With the additives, there was a decrease in the wear area. The wear
area of the Ti6A14V sample is 15132 pm?. The wear area of the 2% AIN added sample
was 13543 pm? which is the highest wear resistance among AIN added samples. The
wear area of the sample containing 3% Al>Os is 13127 um?.

The Ti6AIl4V alloy reinforced with AIN and Al>Os ceramic powders at different rates
such as 1%, 2%, and 3% by weight was successfully produced by the Spark Plasma
Sintering method. As a result of the experiments, AIN and Al,Os addition on Ti6AI4V
alloy formed new phases and changed the microstructure. It has been revealed that the
additives contribute to the physical and mechanical properties of the samples, such as
density, microhardness, compression strenght and wear resistance.
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1. GIRIS

Yer kabugunda en ¢ok bulunan metallerden biri olan titanyum, sahip oldugu diisiik
yogunluk, yiksek mukavemet, farkli ortamlara karsi gosterdigi yiiksek korozyon
direncinden dolay1 ¢esitli endiistriyel uygulamalarda tercih edilmektedir. Titanyum
alagimlarinin sertlik, gekme mukavemeti, asinma ve siiriinme dayanimi gibi mekanik
ozellikleri, fiziksel metalurjik esaslar dogrultusunda alagimlama ve prosesleme ile

gelistirilmektedir.

Titanyum ve alagimlariin sahip oldugu yogunluk degeri, ¢elik ve bazi1 Ni-bazli siiper
alasimlarin sadece yarisi olmasina ragmen gosterdigi yiiksek spesifik mukavemet ve
miikemmel korozyon direnci; havacilik ve kimya endiistrilerinde yaygin olarak tercih
edilmesini saglamaktadir. Medikal alanda kullanilan diger metal ve alasimlarina gore
titanyum ve alagimlart biyouyumluluk, diisiik elastisite modiilii, yiiksek korozyon
direnci ve yorulma dayanimina sahip oldugu i¢in daha genis bir kullanim yelpazesi
sunmaktadir. Bunun diginda mimari uygulamalar, enerji iiretim sektorii, denizcilik
uygulamalari, spor ekipmanlari, taki ve miicevher tasarimi gibi ¢esitli alanlarda da

titanyum ve alagimlar1 kullanilmaktadir.

Giliniimiizde, 6zellikle havacilik endiistrisinde en ¢ok tercih edilen Ti alagimi, 1954
yilinda Amerika Birlesik Devletleri’'nde gelistirilen ¢ift fazli (ot+p) Ti6Al4V
alagimidir. Titanyuma a fazini kararli kilmak i¢in agirlikca %6 Al ve B fazini kararl
kilmak i¢in ag. %4 V ilavesinin gerceklesmesiyle Ti6Al4V alasimi elde edilmistir.
Cesitli endiistrilerde yaygin olarak kullanilmakta ve diinyadaki titanyum tiretiminin
%50’den fazlasin1 Ti6Al4V alasimi olusturmaktadir. Benzersiz 6zellikleri nedeniyle
Ti6AI4V alasiminin %80’den fazlasi havacilik ve uzay sanayinde kullanilmaktayken;
bunun disinda en yaygin kullanim alan1 biyouyumlu bir malzeme oldugu i¢in medikal
sektortidiir. Ancak yiiksek sicaklikta asinma direncinin azalmasi, kolayca oksitlenme
egilimi ve silirinme problemi gostermesi Ti6Al4V alagiminin  kullanimini
kisitlamaktadir. Ti6Al4V alasiminin kullanim alanlarini kisitlayan bu dezavantajlar

takviye fazlariyla gelistirilebilmektedir.



Literatiir calismalarinda, Ti6Al4V alasiminin TiN, BN, AIN, TiC, TiB3, Y203, ZrO; ve
Al>O3 gibi ¢esitli ileri teknolojik seramik tozlariyla takviyelendirilerek farkli iiretim
prosesleri ile diretildigi incelenmistir. Yapilan takviyelerin Ti6Al4V alasiminin
sinterlenebilirligini gelistirdigi; sertlik, cekme mukavemeti ve aginma dayanimi gibi

ozelliklerine katki sagladig1 goriilmiistir.

Spark plazma sinterleme (SPS), ayni anda tek eksenli basing ve elektrik akiminin
uygulanmasiyla Joule 1sitmanin etkin oldugu bir sinterleme prosesidir. SPS prosesi,
geleneksel sinterleme yontemleriyle sinterlenmesi zor olan malzemelerin eldesinde
yiikksek 1sitma hizlarina ¢ikilarak iiretimlerine olanak tamimaktadir. Bu sayede
yogunlagma hizli ve verimli bir sekilde gerceklesirken enerji tasarrufu da

saglanmaktadir.

Bu c¢alismada, AIN ve Al>O3 seramik tozlarmin katkilariyla Ti6Al4V alasiminin
fiziksel ve mekanik 6zelliklerinin gelistirilmesi amaglanmaktadir. Bu sebeple katkisiz
Ti6Al4V ve agirlikca %1-2-3 oranlarinda AIN ve Al2Os igeren katkili Ti6AI4V
numunelerinin uygun sicaklik ve basing degerlerinde spark plazma sinterleme yontemi
ile tiretimleri gergeklestirilmistir. Hazirlanan numunelerin yogunluk dl¢iimleri, XRD
faz analizleri, ortalama tane boyut analizleri yapilmis; optik ve taramali elektron
mikroskobu kullanilarak mikroyap1 ozellikleri incelenmistir. Numunelerin mekanik
ozelliklerini incelemek igin mikrosertlik 6l¢iimleri yapilmis, basma ve aginma testleri

uygulanmigtir.



2. TEORIK INCELEME

2.1 Titanyum

Titanyum 1791°de siyah manyetik kum ilmenitinde Ingiliz kimyager William Gregor
tarafindan kesfedilmis olup Yunan mitolojisinde giic ve dayanimin sembolii olan
Titanlara atfen isimlendirilmistir. Yer kabugunda aliiminyum, demir ve
magnezyumdan sonra dordiincli en bol bulunan yapisal metal olan titanyumun, en

onemli mineral kaynaklari ilmenit (FeTiOz3) ve rutildir (TiO2) [1, 2].

Titanyumun oksijen ve azot ile reaksiyona girme egiliminin ¢ok yiiksek olmasi, yiiksek
saflikta titanyum iiretimini zorlastirmistir. Ticari anlamda metalik titanyum {iretimi
1932 yilinda W.J. Kroll tarafindan gerceklestirilmistir. Bu proseste inert bir gaz
atmosferinde baslangic maddesi olarak titanyum cevherinden karbo-klorinasyon
yontemi ile elde edilen TiCls’in magnezyum ile indirgenmesi sonucunda metalik
titanyum stingerinin eldesi saglanmistir. Kroll Prosesi olarak adlandirilan bu proses,

metalik titanyum tiretiminde giiniimiizde de kullanilan ana tiretim yontemidir [2].

18. ylizyilin sonlarina dogru bulunan titanyumun, metal olarak kullanimi 20. yiizyilin
ortalarinda gergeklestirilmistir [2]. Titanyumun sahip oldugu benzersiz 6zelliklere
olan ilgi 2. Diinya Savasi’ndan sonra artmustir. ilk olarak 1951°de ABD’de TIMET
firmasinda ve sonrasinda 1958’de RMI firmasinda titanyum siinger iiretimi i¢in biiyiik
kapasiteli tesisler gelistirilmistir. Avrupa’da ise biiyiik 6lgekli tretim 1951 yilinda
Ingiltere’de ana titanyum iireticisi olan Imperial Chemical Industries Metals
Division’da baslatilmistir. Ingilteredeki gelismelerin ardindan Fransa’da da birkag yil
boyunca titanyum siinger iretilmis ancak 1963’te sonlandirilmistir. 1952 yilinda
Japonya’da Osaka Titanyum ve Toho Titanyum sirketlerinde biiyiik 6lgekli Ti siinger
tiretimine baglanmistir. Sovyetler Birligi’nde 1954 yilinda Ti iiretimine baglanmis ve
kapasitelerini onemli Olglide artirarak 1979’da Ti siinger iretiminde diinya lideri

olmuslardir [3].

Titanyum sahip oldugu disiik yogunluk, yiiksek mukavemet, farkli ortamlarda
gosterdigi 1yl korozyon ve erozyon direnci, yliksek oksidasyon direnci gibi 6zellikleri

sayesinde fiziksel, kimyasal ve mekanik 6zelliklerin istenen kombinasyonuna sahiptir.
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Titanyum kullanimi, 6nceleri havacilik ve savunma endiistrilerinde genis yer bulsada,
daha sonra bu benzersiz 6zellikleri nedeniyle biyomedikal, otomotiv, kimya, sportif

ekipmanlar ve endiistriyel uygulamalarda da kullanilmistir [1, 2].

2.1.1 Titanyum iiretim yontemleri

Titanyum metalinin ticari tiretimi, Kroll Prosesi ile gergeklestirilmektedir. Prosesin ilk
asamas1 kok veya diger karbon formlariyla 100-200 um boyutunda rutil cevherinin
(TiO) klorlanmasini igermektedir. Akiskan yatak altindan klor gazinin verilmesiyle

1000 °C’de gergeklesen ekzotermik kimyasal reaksiyon, denklem 2.1°de verilmistir:
TiO2 ) + 2Cl2 (g) + 2C ) — TiCls g + 2CO (g) AH=-176 kJ/mol (2.1)

Elde edilen TiCls gazinin sogutulmasiyla rafinasyon gergeklestirilerek, sogumayla gaz
formundaki empiiriteler yogunlasarak yapidan uzaklastirilmaktadir. Rafinasyonun
ardindan, ¢elikten dretilmis bir tanka yukaridan sivi haldeki TiCls ve bunu
indirgeyecek olan sivi Mg verilmektedir. Rediiksiyon islemi koruyucu gaz (Ar)
atmosferinde 800-850 °C arasinda bir degerde gergeklestirilmektedir. Celik tank

icerisinde gerceklesen reaksiyon ile ilgili denklem 2.2°de verilmistir:
2Mg (s) + TiCls sy — Ti ) + 2MQgCl2 () AH=-387kJ/mol (2.2)

Rediiksiyon sonucu elde edilen siinger titanyum, vakum ortaminda damitilmasinin
ardindan inert bir gazla stipiiriilmekte veya kalan tuz igerigini azaltmak i¢in asitle
stizdiirilmektedir. Stinger Ti haricinde olusan MgCl> () ise elektorilize geri
gonderilmektedir. Elektroliz sonucunda ise olusan Mg () TiCls’ii rediiklemekte
kullanilmak tizere ¢elik tanka gonderilmekteyken; Cl, gazi kokla birlikte kullanilmak
tizere akiskan yataga geri gonderilmektedir [1, 4, 5]. Sekil 2.1’de kapali dongii Kroll

prosesinin sematik gorilintilisii verilmistir.



[ TiCla+ 2Mg—> Ti + 2MgCla)

(TiOz+ 2Clz + 2C=> TiCla+ 2C0)

Ti cevheri
Kok

Rediiksiyon

Siinger Ti

Elektroliz Kirma / Kesme
Sekil 2.1 : Kroll prosesinin sematik goriintiisii [6].

Elektrolitik, ergimis tuz ve plazma islemleri de dahil olmak iizere Ti siinger tiretimi
i¢in bir dizi alternatif islem bulunsa da higbiri ticari tiretim durumuna ulasamamuistir
[4].
Kroll prosesinden daha 6nce kesfedilen Hunter prosesi 1960-1995 yillar1 arasinda aktif
olarak kullanilmistir. Bu yontemle 6nemli miktarda titanyum siingeri tiretilmis olsa da
bugiin bilyiik ¢apta titanyum tiiretimi yapilmamaktadir. Kroll prosesine ¢ok benzeyen
Hunter prosesinde TiCls, ergimis Na kullanilarak indirgenmekte ve bu sekilde siinger
Ti dretilmektedir. Prosesin glinimiizde kullanilamamasinin sebebi ise rediikleyici

olarak kullanilan magnezyumun, sodyuma gore ¢ok daha ekonomik olmasidir [4, 5].

Bir diger titanyum iiretim yontemi olan Cambridge prosesi, kat1 metal bilesiklerin,
ozellikle oksitlerin, ergimis tuz c¢ozeltisinde katodik olarak indirgendigi bir
elektrokimyasal islemdir. Bu ydntem Kroll yénteminden daha efektiftir. islem tipik
olarak 900-1100 °C sicaklik araliginda ergimis CaCl, banyosunda gerceklesen
reaksiyonlardan olusur. Anot olarak grafit ve katot olarak titanyum oksit kullanilir. Bu
elektrolitik prosesin maliyeti Kroll ve Hunter proseslerine gore ¢ok daha yiiksek

oldugu igin ticari tiretim i¢in tercih edilmemektedir [4].



2.1.2 Titanyum metalurjisi

Yer kabugunda en ¢ok bulunan metaller siralamasinda 4. sirada yer alan titanyum, en
cok rezervi olan metaller siralamasinda ise 9. sirada yer almaktadir. Diinyanin 6nemli
Ti yataklarina sahip iilkeleri; Cin, Avusturalya, Kanada, Hindistan, Giiney Afrika,
Norveg, Rusya, Vietnam, Mozambik ve Sri Lanka’dir. Diinya'da pek ¢ok iilkede
zengin titanyum yataklar1 olsa da; titanyumun sahip oldugu yiiksek oksijen afinitesi
rafinasyonu zorlastirmakta, {iretim maliyetlerini artirmaktadir. Bu durum, titanyum

fiyatlarinin diger metallere gore daha yiiksek olmasina neden olmaktadir. [1, 2, 6, 7]

Demirdis1 grubunda hafif metal olarak siniflandirilan titanyum 4,51 g/cm® yogunluga
sahiptir. 20. yiizyilin ortalarindan giiniimiize kadar endiistriyel uygulamalarda
kullanilan titanyumun yogunlugu celigin (7,86 g/cm®) yaklasik olarak yarisi,
mukavemet degeri ise Ostenitik veya ferritik paslanmaz gelikten daha yiiksektir.
Aliiminyum (2,71 g/cm?®) ile kiyaslandiginda ise hem yogunlugu hem de mukavemet
degeri iki kati kadardir. Titanyumun elastisite modiilii, ¢elik ve Al arasinda bir
degerdedir. Sekil 2.2°de titanyumun yogunluk degeri diger metallerle karsilagtirmali

olarak verilmistir [4, 8].

I | 1 1 1 I ]
hafif metaller ~=*— ™= agir metaller
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|
|
|
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0 2 4 6 8 10
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Sekil 2.2 : Titanyumun yogunlugunun diger metallerle karsilastirilmasi [7].

Titanyumun sahip oldugu 6zellikleri sayesinde ilk olarak havacilik ve uzay sanayinde
kullanilmasmin sebebi, malzemenin kritik bolgelerinde mukavemetten 6diin
verilmeden agirh@nin  azaltilabilinmesidir. Bu da titanyumu endiistriyel

uygulamalarda en ¢ok kullanilan gelik ve Al gibi metallere karsi bir alternatif olarak



sunmaktadir. Sekil 2.3’te ve Cizelge 2.1°de titanyum alagimlarinin 6zgiil mukavemet

degerleri ile bazi1 6zelliklerinin diger metallerle karsilagtirilmasi verilmistir [7].
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Sekil 2.3 : Ti alasimlarinin 6zgiil mukavemetinin diger malzeme gruplariyla
karsilastirilmasi [7].

Cizelge 2.1 : Titanyumun 6zelliklerinin Al, Fe ve Ni ile karsilastirilmasi [3].

Ozellik Ti Al Fe Ni

Yogunluk (g/cm?®) 4,5 2,7 7,9 8,9
Ergime noktasi (°C) 1668 660 1538 1455
Termal iletkenlik (W/mK)  15-22  221-247 68-80 72-92

Elastik modiil (GPa) 115 72 215 200
Oksijen afinitesi Yiiksek Yiksek Distik Diisiik
Korozyon direnci Yiksek Yiksek Distik Orta

Fiyat Yiksek  Orta  Diisiik Yiiksek

2.1.2.1 Kristalografik yapi

Titanyum, periyodik cetvelde 4B grubundadir ve son yoriingesinde yer alan 3d orbitali
tam dolu olmadig1 i¢in geg¢is metalleri arasindadir. Gegis metalleri yiiksek mukavemet,
diisiik termal genlesme katsayisi, yliksek ergime noktasi ve birden fazla kristalin forma
sahip olma gibi 6nemli karakteristiklere sahiptir. Geg¢is metallerinden biri olan
titanyum farkli sicaklik araliklarinda stabil kristalin formlara sahip, allotropik bir
elementtir. Doniistim sicakligi 882 + 2 °C olan titanyumun iki farkli allotropu olmakla
beraber, oda sicakliginda siki paket hegzagonal (SPH) yapidaki alfa (o) fazi
kararliyken; 88242 °C’den ergime sicakligi olan 1668 °C’ye kadar ise hacim merkez
kiibik (HMK) yapidaki beta () faz1 kararlidir. Cizelge 2.2’de titanyuma ait fiziksel
ozellikler verilmistir [1, 2, 6, 7].



Cizelge 2.2 : Titanyuma ait fiziksel 6zellikler [1].

Ozellik Deger
Atom numarast 22
Atom agirlig 47,9
Yogunluk (g/cm?®) 4,51
Ergime noktasi (°C) 1668
Kristal yap1
a - SPH ¢ =0,468nm
a=0,295nm
c/a=1,587
B - HMK c/a=1,633 nm
o/ Doniisiim sicakligi (°C) 882+2
Elastisite modiili (GPa) 115
Termal iletkenlik (W/mK) 14.99
Termal genlesme katsayis1 (x10%/K) 8.36
Elektriksel iletkenlik (Ohm.m) 564.9 x10°°

Allotropik doniisiimiin gerceklestigi bu sicaklik degeri yapiya katilan alagimlama
elementlerine ve bunlarin miktarlarina bagl olarak degisebilmektedir. Iki farkls kristal
yapmin olusumu ve bunlarla birlikte gerceklesen faz doniisiimleri, titanyum

alagimlariin sahip oldugu ¢ok c¢esitli 6zelliklerin temeli oldugu i¢in 6nemlidir [2].

Siki paket hegzagonal kristal yapinin kafes parametreleri a=0.295 nm ve ¢=0.468 nm
olmak {izere; c/a oran1 1.587 seklindedir ve SPH kafes i¢in ideal c/a oran1 1.633'tiir.
SPH kafesinde C, N ve O gibi arayer atomlariin ¢6ziinmesi veya atomik yaricapi
titanyumdan daha kiigiik olan Al gibi yeralan atomlar1 bulunmasi a titanyumun c/a
oraninda artisa sebep olmaktadir. 900 °C’de hacim merkez kiibik yapidaki f

titanyumun kafes parametresi a= 0,331 nm’dir [2, 7].

HMK B fazinin yogunlugu, SPH a fazininkinden biraz daha yiiksektir. Plastik
deformasyon ve difiizyon 6zellikleri kristal yapiyla yakindan iliskilidir. HMK kafeste
bulunan kayma diizlemlerinin sayis1 SPH kafestekinden fazla oldugu icin o
titanyumun deforme olmas1 oldukca zordur. Ayrica SPH yapis1t mekanik 6zellikler
acisindan anizotrop bir davramis sergilemektedir; Ozellikle elastik anizotropi
belirgindir. Elastik 6zellikleri ¢ eksenine olan agiya gore farklilik gostermektedir. ¢
eksenine dik bir yiik uygulandiginda elastisite modiilii daha diisiikken (100 GPa), yiik
paralel uygulandiginda daha yiiksektir (145 GPa). HMK yapida ise f fazim kararh
kilan alasim elementleri kristal yapinin baglarin1 zayiflattigi i¢in bu yapinin elastisite
modiilii SPH yapiya gore daha diisiiktiir. B fazindaki alasimlarin elastisite modiilii

uygulanan 1s1l igsleme gore 70 ile 100 GPa arasinda de§ismektedir. Siki paket



hegzagonal ve hacim merkez kiibik yapidaki titanyumun kafes yapilart Sekil 2.4’te

sematik olarak gosterilmistir [2, 7].

0.468 nm

0.332 nm

" (0001) 4

Sekil 2.4 : SPH-a ve HMK-f fazlarinin kristal yapilar1 [2].

2.1.2.2 Plastik deformasyon ve kayma modlari

Plastik deformasyon, kristal kafesteki kayma diizlemi ve bu diizlemlerin kayma
yonlerinin sayistyla ilgilidir. Cizelge 2.3’te ideal c/a oranina sahip SPH kafes ve HMK
kafesin kayma diizlemi ve kayma yonleri ile yogunluklart verilmistir. SPH kafese ait
siki paket diizleminde atomik yogunluk %91 iken, HMK kafesin atomik yogunlugu
sik1 paket diizleminde %83 tlir. Kayma diizlemindeki yogunluk artisiyla dislokasyon
hareketleri daha kolay ilerleyecegi i¢in plastik deformasyon daha kolay
gergeklesmektedir. SPH kafesin daha yogun olmasi kaymanin daha kolaylasacagini
gerektirsede durum gergekte boyle degildir. SPH kristal kafesin idealin altindaki c/a
degerine sahip olmasi kristalin yanal diizlemdeki atomlarin bir birinden daha uzakta
olmasi1 anlamina gelmektedir. SPH yapida bmin=1-a kadarken HMK yapida bmin=0,87-
a uzunlugundadir ve a degeri s6z konusu yapidaki latis parametresinin degeridir. Bu
sebeple HMK yapida dislokasyonlarin ilerlemesi ve deformasyon gergeklesmesi SPH
kafese gore daha kolaydir [7, 8].

Cizelge 2.3 : SPH ve HMK kristal kafeslerinin karakteristik degerleri [7].

Kristal yap1 ~ Atom Kayma Kayma Kayma Kayma diizlemi
sayi1sl diizlemleri yonleri sistemi yogunlugu
Indis - adet  indis - adet
SPH 6 {0001}-1 <1120>-3 1x3=3 %91
(c/a=1,633)
HMK 2 {110} -6 <111>-2 6x2=12 %83




Alfa fazinda goriilen smirli akma davranist ve deformasyona karsi direng kristal
yapisindan kaynaklanmaktadir. ikincil kayma sistemlerinde gerceklesen deformasyon
ve mekanik ikizlenme sinirli siineklige sebep olmaktadir. Bu ikizlenme deformasyonu,
saf titanyum ve bazi a titanyum alasimlarinin deformasyon davranisi agisindan

onemlidir [7, 8].

HMK B faz1 kaymaya ek olarak ikizlenmeyi de gostermektedir; ancak § alasimlarinda
ikizlenmenin olusumu tek fazli durumla sinirlidir ve yapida ¢6ziinen igerigin artmasi
ile azalmaktadir. Isil islem gormiis, a partikiillerinin ¢okeltilmesiyle sertlestirilmis 3
alasimlarinda ise ikizlenme tamamen baskilanmaktadir. Bu tip alasimlarda yaslanma

oncesi sekillendirme iglemleri sirasinda ikizlenme meydana gelebilmektedir [7, 8].

B HMK yapidan sogutma yapildiginda,  fazinin siki paket diizlemi olan {111} den, a
fazinin taban diizlemi olan {0001} e doniisiim gergeklesmektedir. Doniigiim sirasinda
bir atomik distorsiyon gergeklesmesinin sebebi taban diizlemindeki atomlarin
birbirinden uzakliginin sik1 paket diizlemindeki atomlar arasi mesafeden daha biiyiik
olmasidir. Distorsiyon sonucu ¢ ekseninde ¢ekilme gercekleserek ideal c/a degerinde
azalma yagsanmaktadir. Sogutmadan kaynakli gergeklesen faz doniisiimleri sirasinda
hacim artis1 gozlemlenebilmektedir. Hacimsel degisimin sematik gosterimi Sekil

2.5’te verilmistir [7].

Sekil 2.5 : Burgers iliskisine gére B—a doniisiimiiniin sematik gorseli [7].

Doniistim  sirasinda  B-titanyumun taban diizlemi ile o-titanyumun siki paket
diizleminin oryantasyonu Burgers vektorii ile ilgilidir. Burger vektorii kayma yonlerini
tanmimladigi i¢in Burgers iliskisi olarak adlandirilmaktadir. Bu iliski mikroyapiya da
cesitli oryantasyonlarda lamelar yap1 olarak yansimaktadir. Ornegin, hacim merkez
kiibik kristal kafesine sahip B-Ti 6 kayma diizlemi ve 2 kayma yoniine sahip oldugu

icin B-Ti icerisinde c¢ekirdeklenen o-Ti lamelleri 12 farkli oryantasyonda
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biiyiimektedir. Sekil 2.6’da bu sekilde B-Ti fazi igerisinde olusup 12 farkh
oryantasyonda biiyliyen o-lamellerinden olusmus, benzedigi sekil itibariyle sepet
orglistinii andirdig i¢in, sepet Orgiisii mikroyap1 olarak adlandirilan o+ lamelar yap1

goriilmektedir [7].

Sekil 2.6 : Ti6Al4V alagimin a+f lamelar mikroyapisi [7].

2.1.2.3 Titanyum alasimlar:

Titanyumun 882 + 2 °C ve tizeri sicakliklarda SPH o-Ti fazindan HMK B-Ti fazina
gecerek gosterdigi allotropik doniisiim, bazi alagimlamalarla bilesik olusumuna ek
olarak a, p veya a+p mikroyapilarinin olusumu igin firsat saglamaktadir. Bu
kristalografik cesitliligin alasim elementi ilavesi ile gerceklesmesi ve termomekanik
islemlere tabi tutulmasi, ¢ok c¢esitli alasimlarin ve ozelliklerin gelistirilmesinde
etkilidir. Ozellikle havacilik uygulamalarinda tercih edilen titanyum alagimlari, cekme
mukavemeti; siirinme ve yorulma dayanimi; kirilma toklugu; yorulma catlagi,
gerilme-asindirma catlamas1 ve oksidasyona karsi direng gibi gerekli mekanik

ozelliklerin elde edilmesi i¢in a ve P kararlastirict elementler icermektedir [5, 7, 8].

Elektronik yapist nedeniyle gecis metallerinden olan titanyum atomik boyut
faktoriinden dolayr yer alan elementleriyle kati c¢ozeltiler olusturarak birgok
alagimlama olanagi i¢in firsat tanimaktadir. Ayrica Ti, ergime noktasinin altindaki
sicakliklarda azot, oksijen ve hidrojen gibi arayer elementleriyle giiclii sekilde
reaksiyona girmektedir. Titanyum diger elementlerle de metalik, kovalent veya iyonik

bagl bilesik veya kati ¢ozelti olusturabilmektedir [5, 8].

Alasim elementlerinin se¢imi, elementin a veya B fazlarini stabilize etme kabiliyeti ile
belirlenmektedir. Buna goére alasim elementleri a-stabilizatorleri, B-stabilizatorleri ve

notr alasim elementleri olmak iizere 3 smifa ayrilmaktadir. o-stabilizatorii olarak
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siiflandirilan elementler doniisiim sicakligini daha yiiksek sicakliklara ¢ekip o fazini
daha genis bir aralikta kararli kilarken, B-stabilizatorii elementler doniisiim sicakligini
asag1 cekmektedir. Otektoid doniisiim gergeklestiginde, bu kararlastiricilara f-tektoid
stabilizator; aksi takdirde B-izomorf stabilizatér denmektedir. Notr alasim elementleri
ise B doniistim sicaklig1 tizerinde ihmal edilebilir diizeyde diisiik bir etkiye sahiptir.

Alasim elementlerinin fazlar iizerindeki etkileri Sekil 2.7°de gosterilmistir [6, 7, 8, 9].

a-stabilizator B-izomorf B-6tektoid nétr

Sicakhik
-
-

[ Ti Ti Ti

Alasim elementi miktan

Sekil 2.7 : Alasim elementlerinin o ve  fazlar tizerindeki etkileri [9].

Al, O, Ga ve C en yaygin kullanilan a-kararlastirici elementlerdir. Al, Ti alasimlarinda
en yaygin kullanilan alagim elementidir; ¢linkli doniistim sicakligim yiikselterek hem
alfa hem de beta fazlarimin kararli alanlarini artirmaktadir. Arayer elementleri arasinda
bulunan oksijen, istenen sertlik degerini elde etmek igin alasim elementi olarak
kullanilmaktadir. Bu durum 6zellikle ticari saflikta (commercial pure, CP) titanyum
icin gegerlidir. Diger a-stabilizatorlerinden olan B, Ga, Ge ve nadir toprak
elementlerinin kati ¢oziiniirliikleri oksijen veya aliiminyuma kiyasla ¢ok daha diisiik

oldugu icin bu elementlerin higbiri alasim elementi olarak kullanilmaz [8].

Zr, Sn ve Si her iki fazi da stabilize etme yetenekleri agisindan notr olarak
goriilmektedir. B fazini stabilize eden elementler, B-izomorflar1 ya da B-6tektoidi
seklinde ikili sistemleri olusturmaktadir. Mo, V ve Ta elementleri izomorf tipli ikili
sistemi olustururarak; [ fazina her oranda karigabilir ve alagiminin tiim
kompozisyonunda B doniisiimiinii tesvik etmektedir. Bu gruba ait elementlerden olan
Ta ve Re ya nadiren kullanilir ya da yogunluk problemleri nedeniyle hi¢ kullanilmaz.
Cu, Mn, Cr, Fe, Ni, Co ve H elementleri ise 6tektoid formda bilesiklerin olusmasi i¢in
kullanilan stabilizatorlerdir. B-izomorflarin1 kararlagtirict elementler, intermetalik

bilesik olusturmadigi icin B-Otektoid kararlastiric1 elementlere gore daha ¢ok tercih
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edilmektedir. Buna ek olarak tercih edilmelerinin bir diger sebebi de atf} veya P
alasimlarmin sertligini ve 1s1l islemlenebilirligini artirmaktir. Otektoid olusturucu
elementlerden Cr, Fe ve Si bir¢ok titanyum alasiminda kullanilirken Ni, Cu, Mn, W,
Pd ve Bi sinirli kullanima sahiptir. Bu elementler sadece 6zel amacglh firetilen
alasimlarda kullanilmaktadir. Co, Ag, Au, Pt, Be ve Pb gibi diger 6tektoid olusturucu
elementler titanyum alasimlarinda hi¢ kullanilmaz. Bu 6tektoid olusturucu elementlere
ait olan H ise genel olarak, CP-Ti ve alasimlarinda hidrojen gevrekligine sebep oldugu
icin maksimum 125-150 ppm degerleri arasinda yapiya eklenmektedir. Sekil 2.8’de

elementlerin titanyum ikili sistemine etkileri verilmistir [8].

Titanyum Ikili Sistemler

|

ci-stabilizatérler B-stabilizatorler
. . ﬂ—m_
ﬁ?ﬂt.?k.hk peritektoid p-1zomorf p-otektoid
ontytm déniigiim
£ Z AN AN
N. O Bées cégaiclaa’ Zr, HE, V, Nb, | | Cr, W, Mn, Fe, Co,
' Ge Al C Ta, Mo, Re | | Ni, Pd, Pt, Cu, Ag,
— Au_H, Be, Si, Sn,
Bi1, Pb

Sekil 2.8 : Alasim elementlerinin titanyum ikili sistemine etkileri [8].

Genellikle titanyum alasimlar1 alfa, alfatbeta ve beta alasimlari olarak
siiflandirilmaktadir, ayrica bunlarin diginda alfa-yakin, metastabil beta alagimlari ve
intermetalikler de bulunmaktadir. Bu ayrim sematik olarak o ve P stabilize edici

elementler i¢eren 3 boyutlu faz diyagraminda Sekil 2.9°da gosterilmistir [8].
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Sekil 2.9 : Ti alagimlarinin faz diyagraminda siniflandirilmasi [8].

Bu semaya gore, a-alasimlart CP-Ti alasimlarini kapsar ve bunlar a-stabilizator veya
notr elementlerle alasimlanmigtir. B-stabilize edici elementler kiigiik miktarlarda
eklenirse, bunlar a-yakin alasimlar olarak adlandirilmaktadir. En yaygin kullanilan
alasim grubu olan o+f alasimlari oda sicakliginda yaklasik %5 ila %40 arasinda
degisen bir beta hacim oranimna sahiptir. B-stabilizatér elementlerin orani, hizli su
verme sonrasinda 3’nin martenzite doniismedigi bir seviyeye yiikseltilirse, alagimlar
hala iki fazli alanda oldugu i¢in metastabil B fazina ulagilmaktadir. Metastabil 3
alasimlariin %50°den daha fazlasi dengede o hacim fraksiyonuna sahiptir. Son
olarak, tek fazli B alagimlari, geleneksel titanyum alagimlarinin alasimlama 6l¢eginin
sonunu isaret etmektedir [8]. Ticari olarak kullanilan Ti alagimlarinin baskin olan

fazlarina gore siralanmus listesi Cizelge 2.4°te verilmistir.
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Cizelge 2.4 : Endiistriyel olarak kullanilan Ti alasimlarinin listesi [3, 5].

Alasim Cekme mukavemeti (MPa)
CP Titanyum CP-Ti Grade 1 240
CP-Ti Grade 2 345
CP-Ti Grade 3 450
CP-Ti Grade 4 550
o alasimlar Ti-5Al-2.5S5n Grade 6 790
Ti-3Al-2.5V Grade 9 661
Ti-0.3Mo-0.8Ni Grade 12 480
o yakin alasimlar ~ Ti-2.25Al-11Sn- 5Zr-1Mo 1000
Ti-8Al-1Mo-1V 900
o+p alasimlari Ti-6Al-4V Grade 5 895-930
Ti-6Al-4V ELI 860-965
B alasimlar: Ti-13V-11Cr-3Al 1170
Ti-3Al-8V-6Cr-4Mo-4Zr 900
Metastabil Ti-11.5Mo0-6Zr-4.5Sn 690
alasimlar
Ti-6Al-2Sn-4Zr-6Mo 1180
Ti-10V-2Fe-3Al 1170

Daha once de belirtildigi gibi aliminyum, her iki faz1 stabilize etmek i¢in kullanilan

en Onemli alfa stabilizatoriidiir ve bu nedenle bircok titanyum alasiminda

bulunmaktadir. Sekil 2.10°da ikili Ti-Al faz diyagrami verilmistir.

Agirlikga % Al
10 2p a0 40 B0 60 70 80 99 10

Sicaklik (C)

e m—m—

e e

F== ii: =2

Ti Atomik % Al

Sekil 2.10 : Ti-Al ikili faz diyagrami [2].

Bu diyagramda artan aliiminyum igerigi ile TisAl (02) fazinin olusacagi ve iki faz

bolgesinin (a+TizAl) 500 °C’de yaklasik %5 Al katkisinda bagladigi gosterilmektedir.
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Alfa fazinda kayda deger miktarda tutarli TizAl ¢okeltisinin olugsmamasi igin, gogu
titanyum alagiminda aliiminyum igerigi yaklasik %6 ile smurli tutulmaktadir.
Diyagramdan da anlasildigi iizere yaklasik %6 Al ilavesinde saf titanyum i¢in 882 °C
olan alfa/beta dontisiim sicakligi ikili faz bolgesinde (alfatbeta) yaklagik 1000 °C'ye
yiikselmektedir. Geleneksel titanyum alagimlarina ek olarak Ti-Al ikili faz diyagramu,
titanyum-aliiminat olarak adlandirilan Ti3zAl (o2 ve ortorombik yapida & fazlari) ve

TiAl (y faz1) intermetalikleri igin temeldir [2, 7, 8]

2.1.2.3.1 a-titanyum alasimlari

a-titanyum alagimlart basta Al olmak iizere a-stabilizatorleri veya notr alagim
elementleri ilavesiyle kat1 ¢ozelti giiclendirilmis tek fazli alasimlardir. Alfa alasimlar
miikemmel korozyon direnci, yiiksek deformasyon kabiliyeti ve yliksek sicakliklarda
sahip olduklari yiiksek mukavemet gibi 6zelliklere sahiptir. Bu alagimlarin mikroyapi
modifikasyonu 1s1l islem i¢in uygun degildir. Gostermis olduklar1 6zelliklerden dolay1
kimya ve proses mithendisligi endiistrisinde kullanilmaktadir [1, 2, 7]. Ti-5Al-2.5Sn,
Ti-3Al-2.5V ve Ti-0.3M0-0.8Ni bu grupta bulunan Ti alagimlaridir. a-Ti alagimlarmin
tipik mikroyapisina 6rnek olarak CP-Ti alasiminin optik mikroskop goriintiisii Sekil
2.11°de verilmistir [3, 5].

e

AN

Sekil 2.11 : a-Ti alagimlarinin tipik mikroyapisina 6rnek olarak CP-Ti alagiminin
optik mikroskop goriintiisiinde a taneler [1].

2.1.2.3.2 a-yakin titanyum alasimlari

Bu alagimlar, %1-2 gibi kiigiik miktarlarda [-stabilizatorlerinin ilaveleri ile
mukavemet ve islenebilirligi artirilan alagimlardir. o-Ti alasimlarinin miikemmel
stirinme davranisi ile o+f alagimlarinin yiikksek mukavemetinin birlestiren a-yakin

titanyum alagimlari, yiliksek sicakliklarda kullanim i¢in idealdir. a-yakin titanyum
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alasimlari, 500-550 °C gibi sicakliklarda kullanilabildigi i¢in hava tasitlarinin motor
pargalarinda yaygin olarak kullanilmaktadir. Mikroyapilarinda bir miktar dontismiis 3
igeren, o alasimlaridir. Ti-2.25Al-11Sn-5Zr-1Mo ve Ti-8Al-1Mo-1V bu grupta
bulunan Ti alasimlaridir. a-yakin Ti alagimlarinin mikroyapisina 6rnek olarak Ti-

1.5A1-1.2Mn-0.15Si-0.3Zr alasiminin mikroskop goriintiisii Sekil 2.12°de verilmistir.

a taneler mikroyapida iyi dagilmis ve tane sinirlarinda bir miktar f fazi igermektedir

[1,2,7,8].

2.1.2.3.3 a+p titanyum alagimlari

Bu alagimlar %4 ila %6 gibi yiiksek oranlarda B-stabilizatorleri icermektedirler.
Icerisinde B fazi bulunmasindan dolayi, gesitli mikroyapt ve mekanik &zelliklerin
gelistirilebilmesi igin 1s1l islemlenebilmektedir. Termomekanik islemler sonucunda
lamelar, bimodal ve es eksenli olmak tizere 3 farkli mikroyapida bulunabilmektedir.
Sekil 2.13’te bu gruba ait alasimlarin farkli 1s1l islemler sonucunda sahip oldugu
mikroyapilar verilmistir. o+ titanyum alasimlari, 6zellikle havacilik endiistrisinde
1950’lerden beri en cok tercih edilen alasim grubudur. Giinlimiizdeki kullaniminin
%50’den fazlasini bu grupta yer alan Ti6Al4V alasimi olusturmaktadir [1, 2, 7, 8].
Ticari kalitede Ti-6246, Ti-6222, Ti-17 gibi isimlendirilen diger a+f alasimlari, gaz
tiirbin motorlarinda 400 °C’ye kadar yiiksek sicakliklarda kullanim igin geligtirilmistir

[1].
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Sekil 2.13 : Ti6AI4V alasiminin optik mikroskop gortintiileri (a) es eksenli (b)
lamelar ve (c) bimodal morfoloji [10].

2.1.2.3.4 Metastabil B titanyum alasimlari

%10 ila 15 p-stabilizatorii igeren bu alasimlarin 6nemi son yillarda giderek
artmaktadir. Bu alasimlar 1400 MPa’dan yiikksek mukavemet seviyelerine
erisebilmektedir. Metastabil B alasimlarinin mikroyapilari, zengin B matrisinde ¢ok
ince Widmanstitten yapida o fazindan olusmaktadir. Sahip olduklari bu karmasik
mikroyapi, hem yiliksek mukavemet hem de yiiksek tokluk icin optimizasyon
saglamaktadir. Otomotiv ve havacilik endiistrisinde ¢esitli uygulamalarda
kullanilmaktadir. Ancak bu alasimlarin sahip oldugu yiiksek 6zgiil agirlik, diisiik
kaynak kabiliyeti ve zayif oksidasyon davranigi kullanimini siirlamaktadir. Sekil
2.14’te Ti alasimmin SEM ile ¢ekilmis mikroyapisinda [ taneleri iginde iyi dagilmis
ince a ¢okeltileri gorilmektedir [1, 2, 7].
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Sekil 2.14 : Ti-10V-2Fe-3Al alasiminin SEM goriintiisi [1].

2.1.2.3.5 B-titanyum alasimlari
[-stabilizatorlerin %30 gibi yiiksek oranlara katkist ile B fazinin oda sicakliginda

stabilizasyonu saglanmaktadir. Beta alagimlari, yiiksek yogunluklu ve zayif
stineklikteki refrakter metallere benzerdir ve son derece 6zel yanma dayanimi ve
korozyon direnci uygulamalari i¢in kullanilmaktadir [2, 7]. Ti-13V-11Cr-3Al ve Ti-
3Al-8V-6Cr-4Mo-4Zr alasimlart bu gruptadir. Sekil 2.15’te Ti-13V-11Cr-3Al

alasgiminin mikroyapisinda 3 taneleri iginde iyi dagilmis o faz1 gériilmektedir [1].

Sekil 2.15 : Ti-13V-11Cr-3Al alasiminin optik mikroskop goriintiisii [1].

Titanyum alasimlarinin sahip olduklar1 6zellikler, a ve B fazlarinin yapida bulunma
oranlarina, diizenlerine ve bu iki fazin 6zelliklerine bagli olarak artip azalmaktadir.
Cizelge 2.5te a, B ve at+f alagimlarinin fiziksel, mekanik ve kimyasal 6zellikleri
karsilastirmali olarak verilmistir [1, 2, 7].
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Cizelge 2.5 : a, B ve a+f alasimlariin fiziksel, mekanik ve kimyasal 6zellikleri [7].

Ozellik o alasimlart B alasimlar1  a+f alagimlari

Yogunluk + + -

Mukavemet - + ++

Stineklik -/+ + +/-

Kirilma toklugu + -/+ +/-
Siirlinme mukavemeti + +/- -

Korozyon davranisi ++ + +/-
Oksidasyon davranisi ++ +/- -
Kaynaklanabilirlik + +/- -

Soguk sekillendirilebilirlik -- - -/+

En 6nemli a-stabilizatorii olan Al, titanyumun 6zgiil agirliginin sadece yarisina sahip
oldugundan, alfa alagimlar1 beta alasimlarindan daha diisiik bir yogunluga sahiptir;

ayrica 3 faz1 Mo veya V gibi agir elementlerle alagimlanmaktadir [7].

Genellikle tek fazli alfa alagimlar orta derecede mukavemet gostermektedir. Bununla
birlikte, iki fazli alfa+beta alagimlar1 ve metastabil 3 alasimlari sirasiyla yiiksek ve cok

yiiksek mukavemet seviyelerine sahiptir [7].

Metastabil beta alagimlarinin ¢ok yiiksek mukavemet seviyelerine sahip olmasi diigiik
stineklik ile dengelenmektedir. Yaslandirmayla sertlestirilmis, o ve a+p alagimlari
nispeten daha iyi siineklik gostermektedir. Siineklik, mikroyap1 ile iligkilidir ve es

eksenli mikroyapilar, genellikle yiiksek siineklige sahiptir [7].

Titanyum alasimlarinin kirilma toklugu, mikroyapiya ve yaslanmaya baghdir.
Ozellikle, kaba ve lamelli mikroyapilar ince mikroyapilara gore daha yiiksek kirilma
toklugu degeri gostermektedir. Lamelar mikroyapilarin sahip oldugu yiiksek kirilma
toklugunun sebebi, farkli yonelimler gosteren lameller sayesinde ilerleyen catlaklar

saptirma kabiliyeti ile agiklanabilmektedir [7].

Lamelar mikroyapi, yiliksek kirilma toklugunun yani sira yiiksek siirlinme mukavemeti

ve yorulma dayanimi da gostermektedir [7].

Titanyumun oksijen ile yiiksek afinitesi, oda sicakliginda metal yiizey tizerinde ¢ok
ince yogun bir oksit tabakasi (TiO2) olusturmasi, titanyum alagimlarinin miikemmel
korozyon davranisinin temel nedenidir. Alasim siniflari arasinda alfa fazi, beta

fazindan daha kararhidir [7].

Titanyum alasimlarinin maksimum ¢alisma sicaklig1 zayif oksidasyon davraniglariyla

siirlidir. Burada,  fazinin oksidasyon direnci a’ya gore daha yiiksektir [7].
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Ortamdaki oksijen ve hidrojenle yiiksek reaktiflik, alasimin gevreklesmesine neden
olmaktadir. Bu nedenle, titanyum alasimlarinin kaynaklanmasi vakumda veya inert bir
gaz atmosferinde gergeklestirilmelidir. o ve o+ alasimlarinin kaynaklanmasi,

alagimlarina gore daha kolaydir [7].

Alfa fazinin smurli deformasyon kabiliyeti, alfa ve alfatbeta alasgimlarinin sadece
yiiksek sicakliklarda deforme olabilecegi anlamina gelmektedir. Deformasyon
sicaklig1 artan f hacim orani ile azalir; bazi metastabil  alasimlar1 oda sicakliginda

bile deforme olabilmektedir [7].

2.1.3 Titanyum ve alasimlarinin Kullanim alanlari
Titanyum ve alagimlar1 sahip olduklari gesitli mekanik 6zellikler sayesinde havacilik,
uzay, kimya, mithendislik, denizcilik ve biyomedikal uygulamalarda kullanilmaktadir.

Sekil 2.16’da titanyumun 6zelliklerine gore kullanildigi uygulamalar sematik olarak

verilmistir.
Diisiik yogunluk Siiriinme
Yiiksek dayanimi
Korozyon direnci mukavemet Yorulma direnci Oksidasyon
Kolay direnci
sekillendirme Mikroyapisal

kararhhk

Sekil 2.16 : Ti ve alasimlarinin 6zelliklerine gore genel uygulama alanlar [1]

Endiistriyel uygulamalarda o6zellikle havacilik endiistrisinde genis bir yer bulan
titanyum, diisik yogunluguna ragmen sahip oldugu yiikksek mukavemet, kolay
sekillendirilebilirlik ve yiliksek yorulma direnci sayesinde roket motor pargalari, yakit

depolari, inig takimi kirisleri, hidrolik borular, kanat kutulari, civatalar vb. gibi hava
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araclarinin govde yapilarinda ve biiyiik on fanlarin gerekli oldugu tiirbin motorlarinda

kullanilmaktadir [11].

Titayum ve alagimlarinin yiikksek 06zgiil mukavemeti, yiiksek sicakliklarda
gosterdikleri metalurjik kararlilik ve yiiksek siirlinme dayanimi, kompresor bigaklari
ve fan diskler gibi jet motoru bilesenlerinde kullanimini elverisli kilmaktadir [1, 7]. Ti
alasimlar1  hava tagitlarinin  motor parcalariyla beraber goévdelerinde de
kullanilmaktadir. Boeing 777’de galvanik korozyon riskini minimize etmek amaciyla
titanyum alagimlarimin ugak govdesinde kullanimi artmigtir. Titanyum alagimlar
icinde Ti6Al4V-ELI (extra low interstitial / ekstra diisiik ara yer) alasimi maksimum
hasar tolerans 6zelligi saglamaktadir. Boeing 777, govde agirhiginin yaklasik %10°u
titanyum ve alasimlarindan olusan ilk ticari ucgaktir. Ti6AI4V alasiminin
gelistirilmesiyle birlikte Ti alagimlar inis takimlarinda da kullanilmaya baslanmistir.
Inis takimi yaylarinda olusan gesitli performans ve servis arizalariyla bu alasim
giiclendirilmis, farkli kompoziyon ve 1s1l islem kosullariyla ugaklarda yer bulmaya
devam etmistir [2, 12]. Sekil 2.17’de tiirbin motorunda Ti alasimlarinin

uygulamalariyla birlikte kullanildiklar1  sicaklik  araliklar1  sematik  olarak

gosterilmistir.
Ti-64 Ti-6246 Ti-834  Ni-siiperalagimlar Ti-Aliiminitler
Kullanim sicakhigi (°C) 230’a kadar 430'a kadar 730'a kadar 730-1230 730’a kadar
Ti alagimi
fan bigaklan

Ti veya Ni
alagimi

diisiik basing
kompresor

Ti veya Ni alagimi
yiiksek basing
kompresér

Sekil 2.17 : Havacilik uygulamalarinda tiirbin motorunda titanyum alasimlarinin
kullanimi [13].

Titanyum alasimlarmin diger kullanim alanlar igerisinde kimya endiistrisi ve genel
miihendislik uygulamalar1 bulunmaktadir. Titanyumun ¢esitli ortamlara karsi

gosterdigi listliin korozyon direnci bu endiistrilerde kullaniminin ana nedenidir. Diigiik
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yiik ve yiiksek korozyon direnci gerektiren kimyasal isleme, tuzdan arindirma ve enerji
tiretim tesislerinde sirasiyla tanklar, 1s1 esanjorleri ve reaktor kaplarinda CP-Ti (Grade
1-2-3-4-7-8-11) alasimlari kullanilirken yiiksek dayanimli uygulamalar i¢in Ti6AI4V
alasimlar1 tercih edilmektedir. Petrokimya endiistrilerinde, olaganiistii korozyon

direnci nedeniyle CP-Ti ile Ta veya Pd iceren alagimlar kullanilmaktadir [3, 6, 7].

Titanyum alagimlarinin denizcilik uygulamalarinda tercih edilme nedeni, deniz suyu

ve hidrokarbon atmosferinde gosterdigi miikemmel korozyon direncidir [5].

Biyomedikal sektoriinde daha diisiik dayanim gerektiren uygulamalarda CP-Ti Grade
2 kullanilirken; daha yiiksek mukavemet gerektiren uygulamalarda Ti6Al4V (Grade
5) veya Ti6Al7Nb alagimlar1 kullamlmaktadir [3, 6, 7]. Ozellikle Ti6AI4V diger
metalik biyomalzemelere kiyasla diisiik elastik modiil, yiiksek mukavemet ve
biyouyumluluk gibi niteliklerinden dolayr medikal sektoriinde dis implantlarinda;
ortopedik olarak kemik ve eklem implantlari ile diz protezlerinde; kardiyolojik olarak
yapay kalp, kalp kapakgiklar1 ve kalp pili uygulamalarinda; travmatik cerrahide
plakalar, ¢iviler ve civatalar seklinde kullanilmaktadir [14, 15]. Ti implantlar galvanik
korozyona sebep olmadigi i¢in de titanyum insan viicuduyla uyumludur. Ti pargalar,
diisiik elektriksel iletkenlige sahip paramanyetik malzemeler oldugundan fizik tedavi
ve MRI (manyetik rezonans gorintileme) ihtiyaci duyan hastalarda da
kullanilabilmektedir. Sekil 2.18’de sematik olarak travmatik cerrahide kullanilan

Ti6Al4V pargalar ve ortopedik implantlar verilmistir [9, 15].

Sekil 2.18 : Ti6Al4V alasimindan iretilmis (a) travmatik cerrahide kullanilan ¢ivi,
civata ve plakalar, (b) kalga, diz ve eklem implantlar1 [9].

Otomotiv sektoriinde titanyum ve alasimlari, Formula-1 gibi yaris arabalari veya arazi
yaris kamyonlart gibi yiiksek performansli araglarin motor bolimiindeki valfler, valf
yaylar1 ve baglant1 cubuklari ile siispansiyon yaylari, civatalar, baglanti elemanlar1 ve

egzoz sistemi gibi potansiyel parcalarda kullanilirken; motosikletlerinde motor egzoz
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valf ve baglanti ¢ubuklarinda kullanilmaktadir [7]. Ancak bir aile otomobilindeki
herhangi bir parca i¢in titanyum alasimlarinin kullanimi yiiksek maliyet sebebiyle

gerceklesmemektedir [2].

Bu uygulamalarin yani sira titanyum tenis raketleri, golf sopalari, dag kramponlari,
kosu ayakkabilarmin ¢ivileri, sualti dalis ekipmanlari, buz baltalari, bisiklet
cerceveleri gibi spor ekipmanlarinda da kullanilmaktadir. Titanyum ayni zamanda
estetik bir albeniye sahip olmasi nedeniyle de miicevher ve moda endiistrisinde artan

bir kullanim alani bulmaktadir [2, 6, 7].

2.2 Ti6AI4V Alasim

Ti6Al4V alasimi, titanyuma o fazini kararli kilmak igin agirlikca %6 Al ve B fazini
kararl1 kilmak icin %4 V ilavesinin ger¢eklesmesiyle 1954 yilinda Amerika Birlesik
Devletleri’nde kesfedilmistir [8]. Ti6Al4V alasimi, a+f tipi ¢ift fazli alasimin bir
ornegidir. Cok iyi islenebilirligi, yiiksek korozyon direnci, diisiik yogunlugu, yliksek
sertlik, mukavemet, yorulma ve siirlinme dayanimi gibi gelismis mekanik 6zellikleri
nedeniyle, titanyum alagimlari arasinda ¢esitli uygulamalarda en yaygin kullanilan
bilesimdir [9]. Ti6Al4V alasiminda B fazi, yapida mukavemet ve siineklik gibi
Ozelliklerin iyilestirilmesini saglarken; o fazi oksidasyon direncini artirmaktadir. Bu

alagima ait fiziksel ozellikler Cizelge 2.6°da verilmistir [2, 7, 11].

Cizelge 2.6 : TiI6AI4V alagiminin fiziksel 6zellikleri [7].

Ozellik Deger
Yogunluk (g/cm?®) 4,43
Ergime noktasi (°C) 1649
B dontisiim sicakligr (°C)  980-995
Sertlik degeri (HRC) 35

Cekme dayanimi (MPa)  890-935

Bu alasimin 6zellikleri, beta veya alfa+beta bolgesinden su verilmesiyle birlikte olusan
martenzit fazim1 dagitmak i¢in disiik sicaklikta gergeklestirilecek yaslanmaya
dayanilarak gelistirilmektedir. Bu alasim B bdlgesinden yavasca sogutuldugunda
yaklagik 980 °C olan beta doniisiim sicakliginin altinda o fazi olugsmaya baglamaktadir.
Beta fazindan donilismiis olan SPH yapida o, Burgers iliskisiyle  taneleri iginde
plakalar halinde olusmaktadir. o plakalari, B fazindan doniiserek 6zel bir diizleme
paralel olarak siki paketlenmis diizlemde olusmaktadir. Yavas sogutmayla, tane

smirlarinda olusan a ¢ekirdekleri yavas bir sekilde irileserek plakalar boyunca hizli
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biiylimektedir. Boylece o plakalar atomlarin en yogun bulundugu diizlemde
gelismektedir. Gelisen o plakalari ayn1 dogrultuda yonelim gostererek o kolonilerini
olusturmaktadir. Bu paralel plaka ve koloni setlerinden olusan mikroyapisal
morfolojiye Widmanstitten yapist denilmektedir. Widmanstitten mikroyapisi
icerisinde a kolonileri rastgele dizilmislerdir ve yavas sogutma sonucunda yaslanma
etkisiyle kabalagmaktadir. Ti6Al4V mikroyapisi, paralel o plaka ve kolonileri ile bu a
fazinin aralarinda bulunan  fazindan olusmaktadir. Sekil 2.19’da  dontisiim sicakligi
lizerinden yavasca sogutularak cesitli ara sicakliklarda elde edilen morfolojik
degisimler sematik olarak verilmistir. Olusan o plakalar arasinda kalan daha koyu
bolgeler, B fazidir [2, 5].
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Sekil 2.19 : Ti6Al4V alagiminin § doniisiim sicakliginin tizerindeki sicakliklardan yavas
sogutulmasi ile farkli sicakliklarda elde edilen mikroyapilar [5].

Martenzitik doniisiim baslangig sicakligi (Ms) altinda hizla sogutma ya da su vermeyle
B fazinda, saf titanyumdakine benzer Widmanstétten yapisi olusturulabilmektedir. Bu

sekilde alasimin kompozisyonuna ve su verme sicakligina bagli olarak farkli martenzit
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yapilari olan birincil (o) ve ikincil (o) alfa fazlar1 olusmaktadir. Difiizyonsuz tagima
ile martenzitik doniisiim sonucu olusan o’ metastabil haldedir ve mikroyapida ignemsi
sekilde goriilmektedir. Beta doniisiim sicakliginin tizerinden martenzit doniisiimiin
bittigi sicaklik (Ms) olan 25 °C’ye su verme islemi yapildiktan sonra yapida beta
fazindan dontismiis alfa fazi olusmasi igin bir miktar kalinti beta fazi bulunmalidir.
Vanadyum bir beta stabilizatoriidiir ve bir Ti+%6 Al alasimma %4 V eklenmesi,
martenzit doniisiim bitme sicakligini 25 °C’nin altina yerlestirmek igin gereklidir ki
boylece, 25 °C’ye su verme isleminin ardindan, f’nin tamami o’ ve o’ fazina
dontiisememektedir. Ti6Al4V alasimina farkli sicakliklara su vermede olusan fazlarin

sematik gorlintiisii Sekil 2.20°de verilmistir [5, 16].
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Sekil 2.20 : Ti6Al4V alasimina farkli sicakliklara su vermede olusan fazlarin
sematik goriintiisii [16].

Ti6Al4V alasimina ait farkli sicakliklarda olusan mikroyapi goriintiileri Sekil 2.21°de
sematik olarak verilmistir.
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Sekil 2.21 : Ti6Al4V alasimina ait mikroyapilar. (a) es eksenli a taneleri arasinda bir
miktar B. (b) es eksenli ve lamelar a taneleri ile tane sinirlarinda B. (¢) B fazindan
doniismiis lamelar o matrisinde es eksenli a taneler. (d) B fazindan dontigmiis lamelar
o matrisinde bir miktar es eksenli a taneler. (e) B fazindan donilismiis lamelar o
plakalar B tane sinirlarinda. (f) p fazindan doniismiis lamelar o kolonileri B tane
sinirlarinda [5].

Amerika’da gelistirilen bu alasimin, CP-Ti ve diger titanyum alagimlariyla
kiyaslandiginda bu kadar yaygin kullanilmasinin en O6nemli sebeplerinden biri
kimyasal ve mekanik 6zelliklerinin dengeli bir bi¢imde optimize olmasidir [11]. Ti
alagimlarinin ¢ogu c¢elikten daha yiiksek mukavemet / agirlik oranina sahiptir. Ticari
olarak Grade 5 olarak adlandirilan Ti6Al4V alasimi CP-Ti alasimina gore daha
mukavimdir. Grade 5 haricinde Grade 23 olarak adlandirilan Ti6AI4V-ELI (extra low
interstitial / ekstra diisiik arayer) alasimi1 da bulunmaktadir. Grade 23 alagimi, Ti6AI4V
alasimina gore daha yiiksek tokluk ve siineklik degerlerine sahiptir. Cizelge 2.7°de CP-
Ti ve Ti6AI4V alasimlarinin mekanik 6zellikleri karsilagtirmali olarak verilmistir [9,
14].
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Cizelge 2.7 : CP-Ti ve Ti6AIl4V alasimlarinin mekanik 6zelliklerinin

karsilastirilmas.
Malzeme Cekme Akma Uzama Elastik
mukavemeti mukavemeti (%) modiil (GPa)
(MPa) (MPa)
o alasimlar
CP-Ti Grade 1 240 170 24 102,7
CP-Ti Grade 2 345 275 20 102,7
CP-Ti Grade 3 450 380 18 103,4
CP-Ti Grade 4 550 485 15 104,1
o+f alasimlar
Ti6Al4V Grade 5 895-930 825-869 6-10 110-114
Ti6Al4V-ELI 860-965 795-875 10-15 101-110

Grade 23

Cesitli endiistrilerde yaygin olarak kullanilan ve diinyadaki titanyum {iretiminin
%50’den fazlasini olusturan Ti6Al4V, ticari 6neme sahip olan en dnemli titanyum
alagimudir. Uretilen Ti6Al4V alasimimin %80°’den fazlasi havacilik ve uzay sanayinde
kullanilirken bunun disinda en yaygin kullanim alani %3’lik oranla medikal
sektoriidiir. Giiniimiizde otff Ti alasimlari ABD titanyum pazarinin %70’ini
olustururken; Ti6Al4V alagimi tiim ABD titanyum pazarinin % 56’sin1 kapsamaktadir
[3, 5]. Sekil 2.22°de Ti6Al4V alasiminin kullanim alanlarina ait uygulamalar sematik

olarak verilmistir.

%13 Diger
%3 endiistriler

Biyomedikal

%31 Ticari ugak jet

%1 Helikopter ve motorlarn

savunma sanayi

%7 Uzay roketi

%10 Askeri ugak

govdeleri
20 Askeri ugak

%15 Ticari jet motorlan

ugak govdeleri
Sekil 2.22 : Ti6Al4V alasiminin kullanim alanlarma ait uygulamalar [17].
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2.3 Aliiminyum Nitriir (AIN)

Aliiminyum nitriir, nitriir seramikler arasinda yiiksek sicaklik dayanimi gosteren ileri
teknolojik seramik malzemelerinden biridir [18, 19]. AIN, yiiksek termal iletkenlik,
diisiik termal genlesme, diisiik elektriksel direng, yiiksek sertlik, korozyon ve aginma
direnci gibi 6nemli dzelliklere sahiptir [20]. Gosterdigi termal, elektriksel ve mekanik
Ozellikler sayesinde SiC, Al,O3, BeO gibi oksit ve Kkarbiirlerin yerine tercih
edilebilecek rakip bir malzemedir [21].

Aliminyum nitriir, ileri teknolojik seramikler arasinda yiizyil 6ncesine dayanan bir
gegmise sahiptir. AIN, 1862°de F. Briegler ve A. Geuther tarafindan kesfedilmis ve
ilk olarak 1877°de J. W. Mallets tarafindan sentezlenmistir. Aliminyum nitriiriin kesif
tarihi bu kadar eski olmasina ragmen yapilan ¢aligmalar ve seramik teknolojisindeki
gelismeler sonucunda ilk olarak 1990’11 yillarda elektronik altlik olarak kullanilmaya

baglanmistir [20].

Aliiminyum ve azot ikili sisteminin tek kararl bilesigi olan AIN yiiksek sicakliklara
karsi dayanimi olsa da 2300 °C iizerinde hizla Al ve N olarak ayrigmaktadir.
Aliiminyum nitriir, a=0,311 nm ve ¢=0,498 nm kafes parametreleri ile tipki BeO, ZnS,
GaN ve SiC gibi Wurtzite tipinde hegzagonal kristal yapiya sahiptir [21]. Kristal kafes
yapist Sekil 2.23‘te yer almaktadir.

Sekil 2.23 : Aliminyum nitriiriin Kristal kafesi [22].

Diisiik atomik kiitleli elementlerden olusan kovalent bagli bir malzeme olan AIN,
atomlar arasindaki gii¢lii kovalent baglar sayesinde yiiksek termal iletkenlik
gostermektedir. Termal iletkenlik degerleri 80 ile 260 W arasinda degismekte ve diisiik
bir termal genlesme katsayisina sahiptir. Elektriksel yalitimi iyidir ve dielektrik sabiti
1 MHz'de 9 seklinde disiiktiir [19]. Aliiminyum nitriiriin sahip oldugu fiziksel ve

kimyasal 6zellikler Cizelge 2.8de verilmistir.
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Cizelge 2.8 : Aliminyum nitriiriin fiziksel ve kimyasal 6zellikleri [20, 22, 23].

Ozellik Deger
Yogunluk (g/cm?®) 3,26
Molekiiler agirlik (g/mol) 40,988
Ergime noktasi1 (°C) 2300
Termal iletkenlik (W/m.K) 140-200
Termal genlesme katsayis1 (x10%/ K) 4,5
Dielektrik sabiti (@ 1 MHz) 9
Elektriksel direng (Ohm.cm) >10%
Kirilma toklugu (MPa.m*?) 2.6
Elastik modiilii (GPa) 330
Young modiilii (GPa) 310
Basma dayanimi (GPa) 2.1

Ticari olarak AIN iiretimi karbotermal rediiksiyon ve nitriirleme ya da dogrudan
nitriirleme ile ger¢eklesmektedir. Karbotermal rediiksiyon ve nitriirleme ile tiretilen
tozlar daha kolay sinterlenebilirken daha diisiik yas yogunluga sahiptir. Dogrudan
nitriirlenmis tozlar ise daha yiiksek yas yogunluga sahiptir. Tozlar iki farkli yontemle
iiretilse de termal iletkenlik degerleri yiiksektir [20, 21]. Uretim yontemine bagh
olarak AIN tozlarmin fiyati degismektedir. Karbotermal rediiksiyon ile tretilmis
tozlarin fiyati 60-200 $/kg arasindayken dogrudan nitriirleme yontemiyle iiretilen

tozlarm fiyat1 30-100 $/kg arasinda degismektedir [21].

AIN bazli malzemeler, yiiksek ergime sicaklifina sahip olup yiiksek sicakliklarda
stabil kalabildikleri i¢in endiistriyel acidan refrakter malzemesi olarak kullanilan ileri
teknoloji seramiklerdendir [21]. Ayrica yapisal uygulamalarda da genis bir kullanim
alanina sahiptir [19]. Diisiik termal genlesme Kkatsayist sayesinde kompozit
malzemeler i¢in iyi bir altlik malzemesidir [18]. Altliklar i¢in yiiksek termal iletkenlik
ve elektriksel yalitkanlik 6nemlidir. Toksik bir yapida olmayan AIN, yar iletkenler
i¢in altlik malzemesi olarak kullanilan toksik yapidaki berilyanin (BeO) yerini almistir
[20]. AIN seramikler yiiksek yogunluga sahip olmasi i¢in, yiiksek sicakliklarda uzun
stireler boyunca sinterlenmektedirler. Artan sicaklik ve siireler liretim maliyetlerinin
artigina sebep olmaktadir [19]. Bu da elektronik ve diger uygulamalar i¢in Aliiminyum
nitriiriin tercih edilmesinde dezavantaja sebep olmaktadir. AIN tozlarin maliyeti,

elektronik amagli kullanilan o-Al203’tin 4 kati kadardir; ancak termal iletkenligi

Al>03’lin 10 kat1 kadar yiiksektir [21, 24].
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2.3.1 Spark plazma sinterlemede Ti matrise katki malzemesi olarak AIN

Ti6Al4V alasimi, yiikksek mukavemet, diisiik yogunluk ve miikkemmel korozyon
direnci gibi benzersiz Ozellikleri nedeniyle havacilik, biyomedikal ve otomotiv
endistrisinde yaygin olarak kullanilan 6nemli bir malzemedir. Ti6Al4V matrisi,
kompozisyonunda Al ve V gibi alfa ve beta stabilizatorleri bulunduran metastabil iki
fazli bir alasimdir [25]. Bununla birlikte agikc¢a goriilen faydalarina ragmen, yiiksek
sicaklikta asinma direncinin diisiik olmasi, oksidasyon direncinin yetersizligi ve diisiik
sertlik nedeniyle Ti6Al4V alasiminin otomotiv ve havacilik gibi miihendislik
uygulamalarinda kullanimi kisitlanmaktadir [26]. Bu nedenle arastirmacilar, yiiksek
sicakliklarda mekanik 6zelliklerin iyilestirilmesi ve kullanimindaki sinirlamalarinin
kaldirilmasi igin metal matrisli kompozit malzemelerin gelistirilmesinde galisarak
titanyum matrisine farkli seramik takviyelerinin ilavesiyle Titanyum Matris
Kompozitlerinin iiretimlerini gerceklestirmislerdir. Ti matris kompozitler, yapilan
takviyeler sayesinde yiiksek sicaklikta da iyi asinma direncine, yiiksek sertlige ve
yiiksek mukavemet stabilitesine sahip olup gelismis mekanik ve kimyasal 6zellikler
sergilemektedirler. Bununla birlikte, partikiil seramik takviyeli titanyum matris
kompozitler imalat kolayligi, daha diisitk maliyet ve daha fazla izotropik 6zellikleri
nedeniyle daha yogun kullanilmaktadir. Seramik takviyeli titanyum matris
kompozitler, karakteristik olarak siirekli (filamentler veya lifler dizisi) veya siireksiz
(parcaciklar veya dogranmis lifler) takviye tiplerini igermektedirler. Bir kompozit yap1
icinde termal olarak stabil ve iy1 dagilmis seramik partikiiller optimum mekanik
ozelliklerin elde edilmesini saglamaktadir. Bu tiir kompozitler, kimyasal stabiliteleri,
asir1 sertlikleri ve mekanik direng ile kirilma toklugunun iyi birlesimi nedeniyle
kullanim i¢in 6nemlidir. Yaygin olarak kullanilan seramik takviyeler, karbiirler,
oksitler, boridler ve nitriirlerdir. Yapilan son calismalar, havacilik endiistrisinde
kullanilmak tizere hedeflenen malzemelere gelismis refrakter nitriir takviyeleri

yapilmasinin biiyiik avantajlar sagladigini ortaya koymustur [18, 26].

Abe ve arkadaslar1 yaptiklar caligmada Ti6Al4V matrisine ayr1 ayr1 agirlikca %3
oraninda AIN, TiN ve h-BN takviyeler yaparak argon atmosferi altinda 30 MPa
basingta, 100 °C/dk 1sitma hizinda, 1000 °C sicaklikta 10 dk siirede spark plazma
sinterleme yoluyla liretmislerdir. Sonuglar gostermektedir ki yogunluk ve mikrosertlik
degerleri incelendiginde %3 AIN takviyeli yap1 katkisiz Ti6Al4V yapisina gore %48

daha tistiindiir. Benzer sekilde, matrisin akma ve ¢cekme mukavemetleri, AIN takviyeli
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yapida katkisiz yapiya gore yaklasik %47 oraninda iyilestirilmistir. Yapida
gerceklesen bu iyilesmelerin AIN katkisi sonucunda olusan TiN ve VN fazlarindan
kaynaklandigi diistiniilmektedir. Numuneye ait SEM goriintiilerinde o+ matrisinde

AIN partikiilleri goriilmiistiir [26].

2.4 Aliimina (Al203)

Bilimsel olarak gectigimiz ylizyil i¢cinde kesfedilen aliimina 1907 yilindan beri
arastirilmis olup endiistriyel iiriin haline gelmesi 1930 yilinda ger¢eklesmistir [27, 28].
Biyoinert malzeme olarak kabul edilen aliiminanin kalca eklemlerinde kullanilmasz ilk
olarak 1965 yilinda gerceklesmistir; bundan Oncesinde yeterli sertlik ve toklugu
karsilayabilen baska bir malzeme olmamustir [29]. Yer kiirede en fazla bulunan boksit
mineralinin i¢inde bulunan aliimina {iretiminin yaklasik %90°1 metal Al {iretiminde
kullanilmaktayken; %10’luk kisim refrakterler, asindiricilar ve seramik malzemelerin
tiretiminde kullanilmaktadir. Dogal korundum yiiksek safliktaki aliiminanin ana
kaynagidir. Diinyanin ticari aliimina ihtiyacinin ¢ogu hammadde olarak boksitin
kullanildig1 Bayer prosesi ile iretilen aliiminadan karsilanmaktadir. Bayer prosesi ile
allimina tiretiminin baslica 3 islem kademesi vardir. Bunlar sirasiyla ¢éziimlendirme,
¢oktiirme ve kalsinasyon islemleridir [21]. Cok ince toz boyutuna sahip, tamamen saf

aliimina, ancak sol-jel yontemi ile iiretilmektedir [30].

Diisiik sicakliklarda korozif ortamlara ve mekanik yiiklere karsi en dayanikli
malzemelerden biri olan aliiminanin ergime noktas1 2000 + 30 °C ve yogunlugu 3,8-
4,0 g/cm? degerleri arasindadir [31]. Aliimina, suda ve ayrica iyi kalsine edilmisse
mineral asitlerinde ve bazlarda ¢6ziinme gostermemektedir. 1700-1800 °C gibi yiiksek
sicaklik degerlerinde, flor gazi haricinde diger gazlara kars1 direng gostermektedir.
Al>03, oksitleyici ve rediikleyici atmosferde 1900 °C’ye kadar kullanilabilmektedir
[32]. Aliiminaya ait 6zellikler Cizelge 2.9°da verilmistir [27].
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Cizelge 2.9 : Aliiminanin fiziksel ve kimyasal 6zellikleri [27, 29].

Ozellik Deger
Yogunluk (g/cm?®) 3,8-4,0
Ergime sicakligi (°C) 2000 +30
Termal iletkenlik (W/mK) 25
Termal genlesme katsayis1 (x10%/ K) 8,30
Elektriksel direng (Ohm.cm) 1018
Elastik modiilii (GPa) 210
Egme mukavemeti (MPa) 400-600
Sertlik (HV) 1800-2000
Kirilma toklugu (Kic, MPa.m*?) 4,2

Oksit bir malzeme olan aliimina saf halde disiik sicakliklarda birka¢ formda
bulunmaktadir. Birden ¢ok kristal sistemi olmasina ragmen ticari uygulamalarda en
kararli form olan a-Al203 kullanilmaktadir. Siki paket hegzagonal kristal kafesine
sahip a-aliiminanim ergime sicaklig1 2053 °C yogunlugu 3,95 g/cm®’tiir [27, 28]. Diger
polimorflarinin ¢ogu siki paket kiibik kafes yapisina sahiptir. Bu polimorflar, siire,
kristal boyut ve atmosfere bagli olarak tersinir reaksiyon olmaksizin 750-1200 °C

arasinda o-aliiminaya dontismektedir [30].

Aliminanin sahip oldugu yiiksek aginma dayanimi, yiiksek sicaklikta gosterdigi
yiiksek sertlik, diisik maliyet, elektriksel iletkenlik ve termal stabilite gibi essiz
Ozellikler, arastirmacilari ileri teknolojik miihendislik uygulamalarinda bakir,
aliminyum, magnezyum ve titanyum gibi ¢esitli metal matrislerin 6zelliklerini

gelistirmek i¢in takviye malzemesi olarak kullanma konusunda tesvik etmistir [33].

Yiiksek kimyasal direng, yiiksek sertlik, yetersiz siirtiinme katsayisi ve aginma oranlari
ile ihmal edilebilir aginma kalintilarindan dolayr miihendislik seramikleri igerisinde,
giiniimiizde en ¢ok kullanim pay1, %85 ile aliiminaya aittir [30, 32, 34]. Aliminadan
tiretilmis ilk endiistriyel {iriinler buji ve laboratuvar malzemeleri olsa da giiniimiizde
ozellikle yiliksek sicaklik firinlarinda kullanilmaktadir. Bunun yani sira kesici takimlar,
taslama elemanlar1 ve yatak malzemesinde, madencilik sektoriinde kullanilan
asinmaya direngli plaka kaplamalarinda, diisiik maliyeti sebebiyle Aliiminyum nitriire
alternatif olarak elektronik altliklarda, balistik uygulamalarda zirh yapiminda genis bir
uygulama alanina sahiptir [27]. Yiiksek yogunluklu sinterlenmis aliimina gosterdigi
biyouyumluluk sebebiyle medikal endiistrisinde kalca ve diz protezleri ile dental

implantlarda yaygin olarak kullanilmaktadir [28, 35].
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2.4.1 Spark plazma sinterlemede Ti matrise katki malzemesi olarak Al203

Cesitli endiistriyel, yapisal ve biyomedikal uygulamalarda kullanilan Ti6AI4V
alagiminin 6zelliklerini gelistirme arayisi, yiiksek asinma direnci, yiiksek sicaklikta
gosterdigi sertlik ve mukavemet, elektriksel iletkenlik ve termal stabiliteye sahip olan
alimina gibi seramik partikiilleri titanyum alasiminin yapisina takviyesini tesvik
etmistir. Bu sayede tek tek her bir malzemenin saf formuna kiyasla tistiin 6zelliklere
sahip yeni malzemeler elde edilecektir [32, 33]. Titanyum alasimlarimin kolayca
oksitlenme egilimi gostermesi, 400 °C ve iizeri yiiksek sicakliklarda mekanik
ozelliklerinde meydana gelen diisiis ve 300 °C’nin iizerindeki sicakliklarda siiriinme
problemi bu alagimin havacilik uygulamalarindaki kullaniminda biiyiik bir problemdir.
Ti alasiminin bu dezavantajlarin1 gidermek igin, metalik esasli matristen aliimina
partikiillerine yiikiin aktarilmasi gergeklestirilmelidir. Yiikiin matris malzemesinden
takviye fazina etkili bir sekilde aktarilmasi igin, pargacik halindeki fazin matris fazi
icinde homojen bir sekilde dagilmasi ve birlestirme i¢in uygun iiretim parametrelerinin
belirlenmesi gerekmektedir. Bu sayede ana matristen daha iyi 6zelliklere sahip bir

kompozit yap1 olusturulabilinir [33].

Moses ve arkadaslari, yaptiklart ¢aligmada farkli hacim fraksiyonuna (%5-10-15)
sahip aliimina tozlar1 dakikada 150 devir (rpm) 6giitme hizinda, 6 saat &giitme
stiresinde diisiik enerjili bilyali degirmen kullanarak Ti6Al4V tozlariyla karigtirmis
ardindan bu toz karigimini 50 MPa basing altinda 100 °C/dk 1sitma hizinda, 10 dk
tutma siiresi ile 1000 °C ve 1100 °C gibi iki farkli sicaklikta spark plazma sinterleme
yoluyla iiretmiglerdir. Calisma sonucunda takviyenin matriste homojen dispersiyon
sergilemesi i¢in diisiik enerjili bilyali 6giitme teknigini kullanmanin etkili oldugu,
yiiksek sicaklikta sinterlenen numunelerde yapida aliimina varliginin arttigi ve

mikroyapida lamelar taneden pulsu taneye gegis oldugu gézlemlenmistir [33].

Dudek yaptigr calismada %20 ve %40 oranlarinda aliimina ile katkilandirilmig
Ti6Al4V alagimini homojenizasyonun ardindan ayr1 ayri1 20 MPa ve 35 MPa basingla
sikistirmig ve 1000 °C’de inert gaz atmosferinde spark plazma sinterleme prosesine
tabi tutmustur. Elde edilen numunelerin yogunluk, mikroyapi 6zellikleri ve korozyon
davraniglar1 incelenmistir. Numunelerin yogunluk degerlerinin artan Al,O3 katkisiyla

azaldig1 gozlemlenmistir [15].

Titanyum esasli alagimlara %20 ve %40 oranlarinda Al,Oz3’iin eklenmesi, biyomedikal

uygulamalar agisindan, kompozitlerin yogunlugu ve gézenekliligi iizerine olumlu bir
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etki yaratsa da korozyon direncini 6nemli 6l¢iide etkilememistir. Seramik takviyeli
metal matris kompozitlerin {retimi haricinde fonksiyonel derecelendirilmis
malzemelerin tretimi de titanyum alasiminin zayifliklarinin {istesinden gelmek igin
tercih edilmektedir. Bu sayede, seramik ve metal bilesenlerin farkli 6zellikleri pratik
olarak tek bir malzeme sisteminde birlesebilmektedir. Aliiminanin fizyolojik
ortamlarindaki korozyon direnci ve stabilitesi, implantlarin metalik pargalarindan iyon
salimimi ve dokme seramik bilesenlerin kirilganligi ile ilgili mevcut endiseleri ortadan
kaldirmak i¢in yiiksek tokluga sahip Ti ile kombin edilebilmektedir. Bahraminasab ve
arkadaglar1 yaptiklari ¢alismada farkli hacimsel oranlarda Ti6Al4V ve aliimina tozlar
kullanarak spark plazma yontemiyle fonksiyonel derecelendirilmis malzemeyi, 1350
°C sinter sicakliginda, 3 dk tutma siiresinde toplam 30 dk sinterleme siiresi olacak
sekilde tretmislerdir. Fonksiyonel derecelendirilmis malzemenin her bir katmani
hacimsel olarak farkli oranlarda (%0-25-50-75-100) aliimina icermektedir Sinterleme
sonrast yapilan XRD analizinde, mikroyapida titanyum igeriginin artmasiyla
kompozitlerde TisAl ve TiAl gibi intermetalik yapilarin ortaya ¢iktigi
gozlemlenmistir. Yapilan SEM incelemelerinde Ti ile aliimina arasinda ve katmanlar
arasinda iyi Dbir baglanma gerceklestigi goriilmiistiir. Kompozit katmanlarinda
aliiminanin hacimsel artiginin, sertlik ve egme mukavemetinde artis sagladig: yapilan

incelemelerde ortaya konmustur [32].

2.5 Toz Metalurjisi

Toz metalurjisi, tozlarin belirli oranlarda karistirilarak, hassas kaliplarda alt ve iist
baski elemanlariyla istenilen degerlere uygun basinglarda sikistirilmasi ve sonrasinda
kontrollii atmosfer ortaminda sinterlenmesiyle parca liretim yontemidir. Bu yontem
parca iiretimi; toz {retimi, toz karisimi hazirlama, toz karakterizasyonu gibi
metalik/alasim toz karakteristikleriyle, presleme ve sinterleme gibi islem kademelerini
igcermektedir ve bu proses son iiriiniin tiim 6zelliklerini dogrudan etkilemektedir [36,
37].

5000 yillik gegmise sahip toz metalurjisinin gelisimi, 1800’11 yillarda ger¢eklesmistir.
Ilk olarak bu yillarda karmasik sekilli pargalar iiretilmis ve sinterlenmistir. Toz
metalurjisinin modern tarihgesi ise tungsten tozu kullanilarak dayanikli lamba
filamanlar1 tireten Coolidge ile baslamaktadir. 1910°da Coolidge volfram tozunu

presleyip, sinterleyerek malzemenin siinekliligini iyilestirmis ve gittikge daha diisiik
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sicakliklarda tel formuna sokabilmistir. Coolidge’n gelistirdigi bu proses, giiniimiizde
de ticari ampul telleri iretiminde halen uygulanmaktadir. 1940’1 yillarda ise toz
metalurjisi demir esasli yapisal alasimlarin ve 6zellikle refrakter metal ve alasimlarin
iretimi acgisindan 6nemlidir. O yillarda ¢ok az sayida malzemenin toz metalurjisi ile
tiretimi gergceklesmekteyken; gliniimiizde Nb, W, Mo, Zr, Ti ve Re gibi refrakter metal

ve alagimlar tiretilebilir hale gelmistir [36, 37].

Toz metalurjik yontemle parga tliretim isleminde tozlar higbir zaman tiretim hattindan
geldigi veya satin alindigi sekliyle kaliba doldurulup preslenmemektedir. Toz boyut
analizinin yapilmasi, tozlarmn akicilik ve goriiniir yogunluklarinin belirlenmesi, toz
yiizey oksitlerinin temizlenmesi ve yaglayict vb. katkilar ilave edilerek tozun
karistirilmasi gibi presleme oncesi yapilmasi gereken islemler bulunmaktadir ve
genellikle bu islemler toz numune hazirlama olarak adlandiriimaktadir. Tozlarin
karigtirilmast  sonrast preslemenin ardindan parca elle tutulabilecek sekilde
mukavemet kazansada; asil mukavemet toz pargaciklari arasinda bag olusumuna

imkan veren sinterleme islemiyle gergeklesmektedir [36, 38].

Dokiim, dovme, talagli imalat gibi geleneksel iiretim yontemlerine kiyasla toz
metalurjisiyle parga liretiminin bir¢ok avantaji bulunmaktadir. Genellikle ikinci bir
1slem gerektirmemesi, ¢capak kayiplar1 olusturmamasi, baslangic tozunun yaklasik %
97’sinin {irline doniistiiriilmesi, boyutsal toleransinin ¢ok hassas olmasi ve ¢ok
karmagik sekilli pargalarin iretilebilmesi, diger yontemlerle iretilemeyecek alagim
sistemlerinin  olusturulabilmesi ve mikroyapisal kontroliin saglanmasi toz
metalurjisiyle liretimin avantajlar1 arasindayken; geleneksel iiretim yontemlerine gére
toz prosesinde sicakligin, basincin yiiksek olmasi liretimde maliyeti artiran faktorler
arasindadir. Bunun yani sira kullanilan baslangic tozlar1 ve kaliplarda maliyetleri

artirmaktadir [36, 37].

2.5.1 Titanyum alasimlari i¢in toz metalurjisi

Titanyumun yiiksek oksijen afinitesi sebebiyle cevherden ekstrasyonu ve ardindan
yapilan fabrikasyon islemleri iiretim maliyetlerini yiikseltmektedir [37]. Ustiin ve
benzersiz 6zelliklerinden dolayr havacilik, uzay, kimya endiistrisi, biyomateryal ve
denizcilik uygulamalarinda kullanilan titanyum iirlinlerinin iiretim maliyetlerinin

yiiksek olmasi1 kullanim alanlarini sinirlamaktadir [11, 39].
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Genellikle ugak inis takimlari, gaz tiirbin motor ¢arklari ve biyomedikal malzemelerin
tretimi igin tercih edilen Ti6AI4V alagiminin, geleneksel dokim yontemiyle
tiretiminden sonra talasli imalat proseslerini gerektirmesi, ve parga imalatinin isleme
zorluklar ile birlikte malzeme sarfiyati1 yliksek maliyetleri dogurmaktadir. Bu ylizden,
bu alagimlardan parca imalati yapilirken, nihai iirline yakin parga iiretim tekniklerinin
kullanilmasi zorunlu hale gelmistir [39]. Toz metalurjik proseslerle titanyum alasiml
tozlardan iretilmis malzemelerin mekanik Ozelliklerinin, geleneksel islemlerle
tiretilmis dovme malzemeye esit ve hatta daha yiiksek degerlerde oldugu yapilan
calismalarla kanitlanmistir. Geleneksel iiretim yontemlerinden biri olan dokiimde
titanyumu ergitmek i¢in ytiksek sicakliklara ¢ikilmasi ve bunun kontrollii bir ortamda
yapilmasi gerekmektedir. Burada harcanan siire ve enerji maliyetleri artirmaktadir
[36]. Dokiim, dévme, plastik sekillendirme gibi konvansiyonel yontemler ile parca
tiretimi yiiksek enerji ve zaman kayiplarina neden oldugu igin toz metalurjik prosesler
bunlara iyi bir alternatif olusturmaktadir [11]. Basarili bir toz metalurjik prosesin
tasarimcilara sagladigi bir¢ok avantaj bulunmaktadir. Titanyum parca iiretiminde net
sekilli parcalarin iiretimi, yiiksek seri iiretim oranlari, cok asamali dovme islemlerinin
azaltilmasi ve boylece dnemli maliyet tasarruflarina imkan taninmasi bu avantajlar
arasindadir [11]. Toz metalurjisinin titanyum agisindan bir diger 6nemli avantaji ise,
titanyumun oksijene olan yiiksek afinitesinden dolayi, malzemenin kati halde kararli
kalmasidir [7]. Toz metalurjisi prosesi, tozlari ergitmeden kati cisimler yapmak
amaciyla tozlarin birlestirilme islemi olan sinterleme asamasiyla sonuglanmaktadir
[36].

Sinterlenen titanyum ve titanyum alasim tozlarinin &zellikleri birgok faktore baglhidir.
Tek bir parametrede yapilan degisiklige bagli olarak onemli Ol¢lide farkli 6zellik
kombinasyonlarina ulasmak miimkiindiir. Titanyumun tam yogunlukta sinterlenmesi
zordur. Sinterlemedeki en biiylik sorun safsizliklar ile ilgilidir. Kullanilan tozun
safligindan sinterleme parametrelerine kadar her sey 6nemlidir. Sinterleme i¢in tek bir
optimal dongii onermek giigtiir. Titanyum tozlarimin sinterlenmesinde o/f arayiizii
yiiksek yogunluk eldesinde onemlidir. 800-1100 °C sicaklik araliginda gergeklesen
o/ donlisimii ile kusurlar ve araylizler yogunlagsmayir hizlandiran gerilmeyi
saglamaktadir. Nihai yogunlasma, B hacim difiizyonunu ve tane sinir difiizyonunu
icermektedir. Tane biiylimesi ve tane smirlarinin kaybi nedeniyle yogunlagma

yavaglamaktadir. Genellikle sinterleme sonunda teorik yogunluk yaklasik olarak %95
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ile smirlanmaktadir. Daha yiiksek yogunluk degerleri i¢in yavas 1sitma yapilarak
porlar kapanmadan once safsizliklarin buharlastirilmasi veya ara sicakliklarda daha

uzun siireler boyunca tutulmasi gereklidir [40].

Yalgin ve Varol yaptiklari ¢alismada Ti6Al4V ve Ti5Al2.5Fe alasimlarini sert kalip
icinde 550 MPa basing altinda preslemis ve argon atmosferi altinda kapali tiip firin
icinde 2 saat 1250 °C sicaklikta sinterlemiglerdir. Toz metalurjisi metoduyla imal
edilen ortalama %10 gozenek igeren numunelerde, sinter sonrasi ortalama %90
yogunluk elde etmislerdir. Incelenen numunelerde yaklasik 80 GPa elastik modiil ve
450-550 MPa ¢ekme mukavemeti elde edilmis ve bu mekanik 6zelliklerin diger

aragtirmalara gore implant uygulamalari igin yeterli oldugunu gézlemlemislerdir [39].

2.6 Sinterleme

Sinterleme, metal veya seramik tozlarin termal enerji uygulanarak yogunlasmasiyla
malzeme veya bilesenler iiretmek icin kullanilan bir prosestir. Tarih 6ncesi ¢aglardan
beri bilinen sinterleme, en eski teknolojilerden biri olsada bilimsel olarak incelenmesi
ancak 1940’lardan sonra gergeklesmistir. 1940’lardan bu yana sinterleme
teknolojisinde dikkate deger gelismeler kaydedilmistir. Gegmiste basit seramik
parcalart pisirmek i¢in kullanilan sinterleme prosesi giiniimiizde karmasik sekillli

yiiksek performansli toz metalurjik pargalarin tiretilminde kullanilmaktadir [41].

Sinterleme, birbirleriyle temas halindeki toz pargaciklarin ergime sicakliginin yaklasik
olarak 2/3’1 altindaki sicakliklarda bir araya gelerek kimyasal baglanmanin
gerceklesmesiyle kompakt yapilarin olusmasidir. Sinterleme difiizyon, siirlinme,
viskoz akis, plastik akis ve buharlagsmay1 iceren ¢esitli atom seviyesi olaylarin bir
kombinasyonudur. Sinterlemenin amaci taneleri ergitmeden bir araya getirip yogun

kiitleyi olusturmaktir [37, 42, 43].

Sinterleme sicakligi, uygulanan basing, sinterlemenin yapildigi atmosfer, isitma ve
sogutma sicakligi gibi bazi parametreler ile sinterlenecek tozun, tane boyut dagilimi

ve kompozisyonu sinterlenebilirligi etkileyen faktorlerdir [37, 42, 44].

Tozlarin tane boyutlar1 sebebiyle sahip olduklari yiizey enerjileri ve termal enerji
sinterleme i¢in itici glictlir. Sicaklik altinda toz partikiilleri, birbirleri arasinda baglar
olusturmak i¢in ylizey enerjisini tikketmektedir. Tane boyutu kiigiik olan pargaciklar

daha yliksek yiizey enerjisine sahip olduklari i¢in biiylik parcaciklardan daha hizli
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sinterlenmektedir. Atomik hareket sicaklikla arttigindan, sinterleme artan sicakliklarla
hizlanmaktadir [43].

Sinterlemenin ilk asamasinda kavisli ylizeyden temas eden parcaciklar arasindaki
yiiksek yiizey enerjisinden kaynakli olarak boyun adi verilen sinter kopriileri
olusmaktadir. Ara asamada boyun bolgesi gelismekte ve tane biiyiimesi baglamaktadir.
Ara asama sirasinda, temas yiizeyleri birbirine bagli kalmakta ve tane sekli
taninabilirligini kaybedene kadar boyle devam etmektedir. Dahaz fazla boyun
olusumu gergeklestigi i¢in gozenek kanallari birbirine baglanarak gézeneklerin hacmi
azalmaktadir. Proses esnasinda gergeklesen asamalarin sematik gosterimi Sekil 2.24 te

verilmistir [43].

Sekil 2.24 : Sinterleme asamalarinin sematik gosterimi [43].

Sinterlemenin son asamasinda, por hacminin kii¢iilmesine paralel olarak yogunluk
artmaktadir. Sinterleme esnasinda gozeneklerde meydana gelen degisimler Sekil
2.25°te sematik olarak verilmistir. Yogunlugu daha da arttirmak amaciyla malzemeye

sicaklik ile birlikte basing da uygulanmaktadir [42, 44].
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Sekil 2.25 : Sinterleme sirasinda gézeneklerde meydana gelen degisimler [45].
Her li¢c asamada da atomlar yiizey diflizyonu ve tane sinir difiizyonu dahil olmak iizere
mikroyap1 degisikliklerini olusturmak i¢in ¢esitli tasima mekanizmalari ile hareket

etmektedirler. Sinterleme asamalar1 ve bu asamalarda gergeklesen 6nemli fiziksel

degisimler Cizelge 2.10°da verilmistir [45].

Cizelge 2.10 : Sinterleme asamalari ve gerceklesen fiziksel degisimler [44, 45].

Sinterleme asamalari Fiziksel degisimler
[k asama Partikiillerin yeniden diizenlenmesi.
Partikiiller aras1 boyun olusumu.
Ara agsama Boyun bolgesinin geligimi.

Tane sinirlarinin olusumu.
Temas yiizeylerinin biiylimesi.
Tane biiylimesi.
Yiiksek oranda ¢ekilme.
Son asama Tane biiylimesinin devam etmesi.
Tane sinir1 porlarinin azalmasi.

2.6.1 Kat1 faz sinterleme

Kat1 faz sinterleme, sikistirilmis tozun sinterleme sicakliginda tamamen kati halde
yogunlastirilmasidir. Kat1 faz sinterlemede atom veya bosluklar yiizey ya da tane sinir1
boyunca hareket etmektedir. Bu tip sinterlemede itici gii¢ tanelerin yiizey enerjileri ile

temas noktalari arasindaki serbest enerji veya kimyasal potansiyel farktir [41, 42].

Sinterleme baslangicinda birbirleriyle temas haldeki tozlar arasinda boyun olusumu ve
buna bagli olarak %2-3’liik hacim degisimi ger¢eklesmektedir. Bu esnada gozenekler
tane sinirlarinda yogunlagsmaktadir. Tane smirlarina yerlesen gozenekler tanelerin
biiyiimesini engellemektedir. Ara asamada boyunlar birbiri ile etkileserek biiyiimekte
ve taneler morfolojik degisime ugramaktadir. Son asamadaysa porlarin tamami ya da
tamamina yakini kapanirken taneler biiyiiyerek gézeneklerin kiiglilmesi sonucu teorik

yogunlugun yaklasik olarak %93’line kadar ulasilimaktadir. Prosesin sonunda,
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tamamen birlesen iki farkli partikiiliin olusturdugu yeni parcacigin capi, baslangic
capmin 1,26 kati kadardir. Sekil 2.26’da kati hal sinterlemenin asamalarinda
partikiillerin birbirleri ile temas1 ve boyun olusumu sematik olarak gosterilmistir [41,

43, 44).

kiiresel

baglangig pargacik  ilk asama ara asama SON agama

noktasal temas

D: gap boyun olusumu boyun biyimesi tamamen birlegme
I boyun —ge 1.26 D

Sekil 2.26 : Kati faz sinterlemede boyun olusumunun sematik goriintiisii [43].

2.6.2 Siv1 faz sinterleme

Siv1 faz sinterleme, bilesenlerinden bir veya daha fazlasinin sivi oldugu ve bu sivinin
varliginda ergime sicakliginin tizerindeki bir sicaklikta toz karisiminin kompakt hale
gelmesiyle olusan bir sinterleme prosesidir. Kati1 faz sinterlemesinden farkli olarak,
siv1 faz sinterleme sirasinda mikroyapi degisikligi, sivi i¢inde hizli malzeme taginmasi

nedeniyle daha hizli ger¢eklesmektedir [41].

Toz karigimin 1sitilmasi sirasinda olusan sivi faz, kati toz partikiillerini 1slatarak viskoz
bir yap1 olusturmaktadir. Bu viskoz yapida, olusan yeni sivi ve sividan kaynakli
meydana gelen kapiler basing farki nedeniyle toz taneleri yeniden diizenlenmeye tabi
tutulmaktadir. Tanelerin yeniden diizenlenmesi, daha yiiksek paketleme yogunluguna
sebep olmakta ve kalan gézenekleri doldurmak igin siviy1 serbest birakmaktadir. Tane
boyutu kiigiik parcaciklar, yiiksek kapiler gerilmeye neden olmaktadir. Kapiler
basincin artmasi sinterleme prosesini kolaylastirmaktadir. Partikiil yeniden
diizenlenmesi, sadece olusan sivinin hacmine degil, ayn1 zamanda dihedral aci1, sivi
olusumu anindaki sinterleme derecesi ve tozlarin tane biiyiikliigii gibi ¢esitli faktorlere

baghdir [41]. Siv1 faz sinterlemede mikroyap1 olusumunda su kosullar olusmalidir:

e Sinterleme sicakliginda kati1 ve s1vi faz bir siire birlikte bulunmalidir.
e Kati fazin s1v1 faz igerisinde sinirh bir ¢oziiniirliigli olmalidir.
e Yeni olusan sivi, kat1 faz tanelerini ¢oziiniirliik nedeniyle 1slatmalidir.
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e Hizli yogunlagmayi saglamak icin kati faz tozlari oldukga kiigiik olmalidir [43,
44, 45].

Artan sicaklik degerleri, olusan sivi miktarini ve diflizyon hizini artirmada ¢ift rol
oynadigi i¢in sicaklik sivi faz sinterleme icin kritik bir kontrol parametresidir. Olusan
fazla s1vi yogunlasmaya yardimci olsa da asir1 sivi bozulmaya neden olmaktadir. Bu
sebeple sinterleme sirasinda sivi miktar1 hacimce %15'ten az olmalidir. Ayrica
dihedral ac1 degeri 0 °’den biiyiikk oldugunda, yeniden diizenlenme zorlasmaktadir
[43].

Siv1 faz sinterlemede ilk asamada olusan sivi, taneler arasindaki boslugun ¢ogunu
doldurarak kati tanelere kapiler kuvvet uygulamakta ve bdylece kati taneleri birbirine
baglayarak taneler yeniden diizenlenmektedir. Yeniden diizenlenme boyunca
mikroyapi, kilcal hareketler dogrultusunda viskoz bir kat1 olarak davranmaktadir. Sivi
yayildikga, kat1 sivi iginde c¢oziinmektedir; bu sayede malzeme diifiizyonu hizl
gergekleserek yogunluk artisi meydana gelmektedir. Gozeneklerin giderilmesi,
sinterlenen kompaktin viskozitesi ile ters orantili olarak artmakta ve yogunlasma hizi
stirekli olarak azalmaktadir. Sinterleme ilerledik¢e ¢oziinme ve yeniden ¢okelme
gergeklesmekte ve mikroyapidaki taneler boyutsal olarak biiyiimektedir. Son olarak
tam yogunluga ulasildiginda kat1 faz sinterlemesi baskindir. Geleneksel sivi faz
sinterlemenin kademeleri ve mikroyapida gergeklesen degisimleri Sekil 2.27°de

verilmistir [42, 43, 44, 45].

Sni fazin yayilmas Yeniden gékelme Kati iskelet

Ana metal

Sekil 2.27 : Siv1 faz sinterlemesinde mikroyapida gerceklesen degisimler [45]
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2.7 Basing Destekli Sinterleme

Disaridan uygulanan basingla sinterleme, basitge basing destekli sinterleme olarak
adlandirilmaktadir [46]. Bazi ileri teknolojik seramik uygulamalarin iiretimi igin
(transparan seramikler, biyoseramikler, yapisal seramikler, vb.) basing destekli
sinterleme  yonteminin kullanilmas1 avantajlidir. Konvansiyonel sinterleme
yontemlerinde toz pargaciklarinin sahip oldugu yilizey enerjisi itici giicken; bu
yontemde uygulanan basing ile sinterleme igin itici gii¢ artarak yogunlasmaya énemli

olgiide fayda saglamaktadir [47].

Basing destekli sinterlemenin 6nemli avantajlari, yiikksek yogunluk, ince tane boyutu
eldesi ve tane kabalasma hizina gore yogunlasma oraninin Onemli Olgiide
arttirtlmasidir. Bu yontem 6zellikle SiC ve SisN4 gibi yiiksek kovalent bagli seramikler
ile geleneksel sinterleme yontemleriyle yogunlastirilmasi zor olan seramik matrisli
kompozitler i¢in etkilidir. Yiiksek yogunluklu ve ince tane boyutuna sahip malzeme

eldesi ile mekanik 6zellikler orantili olarak gelismektedir [46].

Basing destekli sinterlemenin bir dezavantaji ise yiiksek tiretim maliyetidir; bu nedenle
endiistriyel uygulamalarda yontem yalnizca yiiksek yogunlugun gerekli oldugu
seramiklerin {iretimi i¢in kullanilmaktadir. Basing destekli sinterleme ile iiretimde

boyut sinirlamasi da bir dezavantajdir [46].

Disaridan basing uygulanarak sinterleme yontemleri arasinda basincin tek eksende
uygulandigi sicak presleme, basincin her yonden esit olarak uygulandig sicak izostatik
presleme ve spark plazma sinterleme gibi farkli yontemler bulunmaktadir. Bu
yontemler ile c¢ok katmanli yiiksek sicakliga dayanikli malzemelerin iretimi

gerceklestirilmektedir [47].

2.7.1 Sicak presleme (HP)

Sicak presleme yontemi yogun, kompakt bir malzeme olusturmak i¢in tasarlanmis
yiiksek sicaklik ve tek eksenli yiiksek basincin birlikte uygulandigi toz metalurjik bir
sentez islemidir. Sinterleme sirasinda, ayn1 anda 1sitma ve presleme ile yogunlagsma
elde edilmektedir. Sicak presleme yontemi karbiir, boriir, nitriir ve oksit seramikleri
sentezlemek i¢in kullanilsada yalnizca seramik malzemelerin {retimiyle smirl
degildir. Sicak presleme ile ¢esitli seramik/metal kompozitler ve metal kompozitler

imal edilmektedir [48].
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Bu proseste gevsek toz veya onceden sikistirilmis toz, yiiksek sicakliga isitilan grafit
bir kaliba konulmakta ve tek eksende yiiksek basing uygulanmaktadir. Genel olarak
yogunlagma tanelerin yeniden diizenlenmesi, plastik akis, tane smir1 diftizyonu ve
gbzenek eliminasyonunu igermektedir [48]. Tanelerin yeniden diizenlenmesi ve temas
noktalarinda gerceklesen plastik akis ile sinterlemenin ilk asamalarinda
yogunlagsmanin gergeklesmesi bu yontemin avantajlarindandir [47]. Bu prosesin

avantajlar1 arasinda sunlarda siralanabilir:

e Kullanilan tozun en yiiksek kalitede ve saflikta olmasi gerekmemektedir.

e Karistirmadan kaynakli tozlar arasinda olusan biiyiik gozenekler kolayca
giderilmektedir.

e Geleneksel basingsiz sinterleme yonteminde gerekenden daha diistik sicakliklarda
(genellikle  malzemenin  ergime  sicakliginin  yarisi)  yogunlastirma
gerceklesmektedir.

e Yogunlastirma sirasinda sicaklik diisiik tutuldugunda, asir1 tane biiylimesi veya

ikincil yeniden kristallesme meydana gelmemektedir [49].

Firma bagli olarak, 2000 °C veya daha yiiksek ¢alisma sicakliklar1 kullanilabilmekte
ve calisma basinglar1 10 ila 75 MPa arasinda degismektedir [46]. Sinterlemede pik
sicakliga ulasildiginda, uygulanan basing maksimuma ¢ikarilmaktadir. Genellikle
uygulanan basing soguma doneminde de korunmaktadir [50]. Bu proseste, maliyetinin
uygun olmasinin yani sira kolayca islenmesi ve yiiksek sicakliklarda miikemmel
stirinme direncine sahip olmasindan dolay: kalip malzemesi olarak genellikle grafit
tercih edilmektedir. 40 MPa’nin altindaki basinglar ig¢in standart grafit
kullanilmaktayken; daha yiiksek basing altinda sinterleme igin 6zel grafit veya daha
pahali refrakter metal ve seramik kaliplar kullanilabilmektedir. Grafit kalibin grafit
folyo ile kaplanmasi kalibin 6mriinii uzatmak igin de yararlidir [46]. Sicak presleme

prosesinin sematik gosterimi Sekil 2.28°de verilmistir.
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Sekil 2.28 : Sicak pres prosesinin sematik gosterimi [48].

Karmagik sekilli pargalarin  sicak presleme ile iiretilememesi yOntemin
dezavantajlarindandir. Sicak preslemede uygulanan tek eksenli basincin bir sonucu
olarak, gdzeneklerde ¢oziinmeyen gazlarin tutulmasi, yliksek sicakliklarda seramigin
sismesine neden olabilmektedir. Bu durum ancak vakumda sicak presleme ile
onlenebilmektedir [50].

2.7.2 Sicak izostatik presleme (HIP)

Sicak izostatik presleme, sicaklik ve izostatik basincin ayni anda uygulanmasi ile
gerceklesen sentez islemidir. Sicak preslemenin aksine, basing her yone esit olarak
uygulanmaktadir. HIP ile karmasik sekiller, yiiksek yogunluklu seramikler ve
kompozitler dahil olmak iizere seramik ve metalik malzemeler tretilmektedir. Ayrica
yapisal olarak benzer veya benzer olmayan malzemelerin kat1 faz baglanmasi i¢in de
tercih edilmektedir [48]. Piezoelektrik seramik malzemelerin tiretiminde de kullanilan

bir prosestir [49].

Her yonden homojen basing dagilimi ve bilesenlerin ¢esitli sekillerle sinterlenmesinin
olasilig1 yontemin avantajlarindandir. Yiiksek sicaklik ve artan basincin eszamanl
etkileri, yapidaki bazi kusurlar1 iyilestirebilmekte ve nihai yogunluklarini
arttirabilmektedir; boylece ek 6zellikler elde edilmektedir [47]. Bu islem malzemenin

mekanik 6zelliklerini ve islenebilirligini gelistirmektedir [48].
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1955 yilinda gelistirilen sicak izostatik presleme yonteminde, 6nceden sikistirilmig
toz, cam veya metal bir kapta vakum altinda kaliplanmakta ve basingli kap igine
yerlestirilmektedir [50]. Alternatif olarak kapali gozeneklilik asamasina kadar 6nceden
sinterlenebilir. Daha sonra yiizlerce MPa’ya kadar basinglandirilabilen bir firina
yerlestirilirek yiiksek sicaklikta sinterlenmektedir [47]. Sekil 2.29°da sicak izostatik

presleme sistemi sematik olarak verilmistir.
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Sekil 2.29 : Sicak izostatik pres sisteminin sematik gosterimi [50].

Belirli bir baslangi¢ basincina ulagmak i¢in bir kompresor vasitasiyla sisteme basingh
gaz verilmekte ve numune sinterleme sicakligina kadar isitilmaktadir [46]. Basingl
kap, disaridan sogutmanin saglandigi termal olarak izole edilmis firin seklinde olup
soguk duvar tasarimina sahiptir. Sistemde elektrik diren¢ firinlar1 ve inert gazlar
yaygin olarak kullanilmaktadir [46]. Firma bagli olarak, inert gazlarla kullanilmak
tizere tasarlanmig HIP sisteminde genellikle sinterleme sicakligi 2000 °C’ye kadar
cikabilir ve basing 200 MPa degerindedir [46, 49]. Isitma elemanlar tipik olarak grafit,
molibden, tungsten veya tantalyumdur [50]. Isitma sirasinda, gaz basinci istenen
seviyeye kadar arttirilmaktadir [46]. Sicak izostatik preslemede, basing sivisi olarak
en yaygin kullanilan inert gazlar Ar veya He olsada oksitleyici ve reaktif gazlar da
kullanilabilir [49]. Sinterleme sirasinda, arayliz izostatik basinci elde etmek igin
kullanilan gaz, basing ortamindan izole edilmelidir. Sinterleme sirasinda ayni anda

tozlar veya gozenekli cisimler yogunlastirilarak kompakt hale gelmektedir [48].

2.7.3 Spark plazma sinterleme (SPS)
Spark (kiviletm) plazma sinterleme, yiiksek darbeli elektrik akimimin ve yiiksek

mekanik basincin birlikte uygulandigi bir kati faz sentez islemidir [51, 52].
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Sinterlemede aktivasyonu saglamak i¢in elektrik akiminin kullaniimas: fikri, ilk olarak
1933’te ortaya atilmistir. Bu dogrultuda yapilan ¢aligsmalarda sert metal alagimlarinin
kaynaklanmasi ve sinterlenmesi sirasinda tozlarin 1sitilmasi igin elektrik akiminin

kullanilmas: arastirilmistir.

1960’larin basinda Japon sirketi JAPAX tarafindan gelistirilen yontem, 1968’de
patentli bir ihracat teknolojisi olarak Lockheed Missile Corporation’a (Amerika
Birlesik Devletleri) aktarilmis ve berilyum ile titanyum alagimlarinin  hizh
sinterlenmesi icin yeni bir iiretim teknolojisi olarak kullanilmaya baslanmistir. Ancak
baslangi¢ asamasindaki yontem, seri iiretimde uygulama ile ilgili ¢esitli sorunlar

gosterdigi igin kullanimi bilimsel yayinlarla sinirlandirilmstir [52].

Modern formdaki SPS yontemi, 1989 yilinda Japon firmasi Sumitomo Coal Mining
Ltd. tarafindan gelistirilmis olup ticari uygulamasi da yine ilk olarak Japonya’da

gerceklestirilmigtir [51, 52].

SPS yonteminin en Onemli 6zelligi, ayn1 anda mekanik basing ve DC darbeleri
uygulamasiyla iletken bir kalipta sinterlemedir; bu da yogunlagtirma ve sinterleme
islemlerinin ayn1 anda gergeklesmesini saglamaktadir. Toz malzeme {iretim
teknolojisinde enerji verimliligi ile ¢evreye ¢ok az zararli etki ve yiiksek iiretim

kapasitesi olmas1 bu yontemin avantajlar1 arasindadir.

SPS yontemi, seramik ve metal nanomalzemelerin, kompozit malzemelerin,
fonksiyonel derecelendirilmis malzemelerin, karbon nanotiiplere ve nanoliflere dayali
kompozit malzemelerin, sert malzemelerin, elektronik materyallerin ve
biyomalzemelerin yogunlasmasinda yliksek verimlilige sahip bir iiretim prosesidir.
Polikristalin malzemelerin liretiminde, yliksek yogunluk ve daha ince tane boyutu ile
gelismis ozellikler elde edilmektedir. Spark plazma sinterleme, mekanik 6zellikleri

iyilestirilmis malzemelerin liretiminde etkin rol oynamaktadir [52, 53, 54]

Geleneksel sinterleme teknolojileriyle karsilastirildiginda SPS, yeni malzemelerin

gelistirilmesi i¢in genis olanaklar sunan bazi 6zelliklere sahiptir:
e Hizli sinterleme (2000 °C/dakikaya kadar 1sitma hizi).

e Sinterleme islemi parametrelerinin giivenilir kontrolii ve bunun sonucunda

malzeme mikroyapisinin kontrolii.
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e Fonksiyonel derecelendirilmis malzemelerin sinterlenmesini  saglayan

sinterleme sirasinda sicaklik gradyaninin olusturulmasi.

e Kati faz sinterleme (ek baglayicilar olmadan yiiksek yogunluga kadar SiC ve

WC’nin sinterlenmesi).

e Diisiik sicaklikta sinterleme (amorf malzemelerin ve manyetik malzemelerin

Curie sicakliginin altinda sinterlenmesi).
e Elektromanyetik alan enerjisi ile sinterlenmis malzemeyi etkileme.

e Sinterleme yontemlerini birlestirme olasiligi: SPS-HP, manyetik alanda SPS
sinterleme, SPS-SHF (mikrodalga) sinterleme vb [52].

SPS prosesi, Darbeli Elektrik Akimi Sinterleme (PECS), Darbe Desarjli Sinterleme
(PDS), Plazma ile Aktiflestirilmis Sinterleme (PAS), Diren¢ Sinterleme (RS), Darbe
Akimh Sinterleme (PCS), Plazma Basinciyla Sikistirma (P?C) ve Alan Aktivasyonlu
Sinterleme Teknigi (FAST) gibi ¢esitli isimlerle de anilmaktadir [51].

SPS prosesinde, tozun hizli sinterlenmesi i¢in yiiksek darbeli elektrik akimi (DC) ve
tek eksenli basing kullanilmaktadir. SPS’nin tipik bir kurulumu Sekil 2.30 ve Sekil
2.31°de gosterilmektedir [51]. Sistemin goriiniimii, dig 1sitma elemani olmayan
geleneksel bir sicak pres sistemine benzese de enerji tasarrufu ve yiiksek hizh
konsolidasyona sahip bir sinterleme islemi olmasindan dolay1 basingsiz sinterleme
(PLS), sicak pres (HP) ve sicak izostatik presleme (HIP) gibi sinterleme tekniklerine
kiyasla %20 ila %30 arasinda diisiik bir gii¢ tiiketimine sahiptir [55]. SPS siireci, toz
tizerindeki termal, mekanik ve elektromanyetik etkiye dayanmaktadir. SPS siirecini
kontrol eden temel mekanizma, hizli 1sitma ve elektrik alaninin varligi ile uyarilan

yiizeysel difiizyondur [52].
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Sekil 2.30 : SPS sisteminin sematik gosterimi: (1) iist elektrot, (2) su sogutmali
vakum haznesi, (3) toz, (4) tist baski elemant, (5) kalip, (6) alt bask1 eleman, (7) alt
elektrot, (8) akim jeneratorii, (9) hidrolik sistem, (10) sinterleme parametreleri
kontrol sistemi, (11) sinterleme prosesi kontrol sistemi [52].

Sekil 2.31 : SPS sisteminin sematik gosterimi [47].

Elektriksel olarak iletken veya yalitkan olabilen baslangi¢ tozlar grafit veya metal
kaliba doldurularak sinterleme islemi vakum, inert gaz ya da reaktif gaz ortaminda
gerceklestirilmektedir [51, 53]. Sinterleme kaliplar1 ¢elikten, sert alasimlardan,
seramiklerden vb. malzemelerden yapilabilmektedir. Dikey eksen boyunca kaliba
mekanik basing (20-100 MPa) ile diisiik voltajli (yaklasik 4-20 V) ve yiiksek gii¢lii
(0.5-40 kA) dogrudan elektrik akimi uygulanmaktadir. Uygulanan basincin degeri 1
GPa’ya ulasabilmektedir. Isitma hizi genellikle 20-200 K/dk’dir; ancak siiper hizli
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isitma 500-1000 K/dk degerindedir [52, 54]. Tozlar baslangigta darbeli elektrik
akimiyla etkinlestirilmekte ve belirli bir aktivasyon seviyesine ulasildiktan sonra tozu
pekistirmek i¢in basing uygulanmaktadir. Uygulanan basincin mekanik etkisi
pargaciklar1 yeniden diizenlenmeye tabi tutarak bir tiir aglomerasyonu kirmaktadir.
Dis basincin etkisiyle birlikte sinterleme igin itici gii¢ artmaktadir. Tek eksenli
basincin uygulandigi sicak presleme ile SPS arasindaki en biiyilk fark akimin
uygulanmasidir [51]. Akim grafit kaliptan ve kalibin i¢indeki tozdan gegtiginde, i¢
diren¢ Joule 1sinmasina neden olarak tozlarin hizli bir sekilde konsolidasyonunu
saglamaktadir [53]. Tozlar joule 1sitmanin etkisiyle, kaliplardan ve baski elemanlari
tarafindan 1s1 transferi ile 1sitilmaktadir. SPS isleminde yiiksek 1sitma hizi, ylizey
diftizyonunun kiitle tasinimina hakim oldugu diisiik sicaklik asamalarini atlamaya
yardimct olan biiyiik termal gradyanlar nedeniyle ek bir itici giic saglamaktadir.
Boylece tane kabalagsmasi gecikmekte ve tozun sinterlenebilirligi artmaktadir. Darbeli

elektrik akiminin akisi ve joule 1sitma sematik olarak Sekil 2.32°de gosterilmistir [51].
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Sekil 2.32 : SPS sisteminde kalip igerisinde darbeli akim ve joule 1sitmanin sematik
gosterimi [55].

SPS prosesinde, 20-30 mm c¢apa sahip numuneler i¢in, dnceden ayarlanmis bir
sicaklikta 1sitma ve bekleme siiresi yaklasik 20 dakika stirmektedir; numune ¢apinin
biiyiikliigiine gore bu siire 2 saate kadar ¢ikabilse de SPS prosesi, yiiksek yogunluklu
ve yiiksek kaliteli lirlinler elde etmeyi miimkiin kilan olduk¢a hizli bir dongiidiir. SPS
kullanimi, geleneksel sinterleme yoOntemleriyle karsilastirildiginda sinterleme
sicakliginda 100-200 K azalma saglamaktadir [52]. Kristallesmeyi 6nlemek i¢in hizli
ve diisiik sicakliklarda da SPS gerceklestirilebilmektedir; bu nedenle kritik sogutma
hiz1 artik bir sinirlama olmamaktadir. Kisa sinterleme dongiileriyle tane biiyiimesinin

istenmedigi malzemelerin {iretiminde de geleneksel yontemlere kiyasla, SPS
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kullanilabilmektedir. SPS, nanoyapili malzemeleri gelistirmek icin de etkili bir
teknoloji oldugundan optik uygulamalarda kullanilan malzemelerin ve termoelektrik
jeneratorlerin SPS ile liretimi tizerine ¢calismalar yapilmaktadir. Ayrica, sinterleme i¢in
nano boyutlu tozlarin kullanimi sinterleme sicakliklar1 ve siirelerini azaltabildiginden
sinterlenmeyi artirarak sinerjik bir etki saglamaktadir. Bu da ergime sicaklikligi 2000
°C’yi asan kovalent bagli ultra yiiksek sicaklik seramiklerinin iiretimi i¢in ozellikle

snemlidir [52, 53].

HP ve SPS arasindaki temel fark, 1sitma yontemidir. SPS ile benzer veya daha iyi
Ozelliklere sahip malzemeler daha hizli 1sitma oranlarinda daha kisa siirede
tiretebilmektedir. Daha diisiik sicakliklar kullanilarak malzemeleri sinterlemek de
miimkiindiir. SPS i¢in azaltilmis siire ve sicaklik, numune basina daha az enerji
gerektirmektedir. Ornegin, tipik sinterleme dongiileri ile %99,9 yogunlukta Ti-Al,Os-
TiC kompozitleri elde etmek i¢in gereken siire SPS i¢in 5 dakika iken; HP prosesi i¢in
5 saattir ve SPS islemi tarafindan tiiketilen enerji HP isleminin %10’undan daha azdir
[53].

Malzeme iiretiminde mevcut HP siireglerini SPS ile degistirmek, iiretim hacmini
artirarak, enerji maliyetlerini diislirerek O6nemli tasarruf saglayabilmektedir. SPS
teknolojisinin diger yontemlere kiyasla daha diisiik maliyeti de yeni tiretim firsatlari
saglamaktadir. Bu nedenle, daha iyi 6zelliklere sahip ancak dnceden ¢ok pahali olan

malzemeler, SPS teknolojisi kullanilarak rekabetgi hale gelebilmektedir [53].

Choe ve ekibi, soguk ve sicak izostatik preslemeyi birlestirerek Ti6AI4V matrisi ag.
%7,5 TiC ve ag. %7,5 W ile takviyelendirerek hibrit kompozitler tiretmislerdir.
Arastirmacilar, katkili Ti6Al4V numunelerinde yiiksek sertlik, yiiksek gerilme ve
akma mukavemeti gibi Ustliin mekanik 6zelliklere ragmen katkisiz matris ve diger
kompozitlere kiyasla daha diisiik siineklik degeri elde etmislerdir. Cao ve arkadaslari
ile Matizamhuka, geleneksel sinterleme yontemleriyle nano boyutlu malzemelerin
sentezinde sik karsilagilan zorluklari bildirmislerdir. SPS prosesinin konvansiyonel
sinterleme yontemlerine gore daha hizli yogunlastirma ve ince tane boyutu eldesi ile
seramik, polimer, kompozit, metal ve daha fazlasini igeren ¢ok cesitli tozlarin gelismis

mekanik 6zellikleriyle birlikte gelismis mikroyap1 sundugunu ortaya koymuslardir
[11].
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Geleneksel sicak presleme ile karsilagtirildiginda SPS’nin enerji verimliligi Musa ve
ekibi tarafindan arastirnllmistir. Ti-Al2Os-TiC kompozitlerinin SPS prosesi ile; daha
diisiik sicaklikta, daha kisa silirede ve %90-95 enerji tasarrufu saglanarak gelistirilmis
Ozelliklere sahip malzeme iiretimi gerceklestirilmistir. Mali tasarruf, SPS kosullarina
ve kullanilan malzemelere gore degissede Musa ve ekibi yaptiklari galigmada miimkiin

olan 6nemli maliyet diisilislerini gostermislerdir [56].

Nicula ve Sakamoto arastirma ekipleriyle yiirittiikleri ¢alismalarda, titanyumun
biyouyumlulugunu iyilestirmek i¢in SPS yOntemini kullanarak gozenekli Ti
kompaktlar tiretmiglerdir. Her iki arastirma ekibininde amaci, insan kemigi ile uyumlu
Young modiiliine sahip olup, insan kemiginden daha gii¢lii bir yap1 elde etmektir. Her
iki arastirma ekibi de kemik 6zellikleri ile yakindan eslesen yapiyla ilgili basarilar

bildirmislerdir [26].

Yiiksek mekanik 6zellikleri ve biyouyumluluklari sebebiyle cesitli uygulamalarda
kullanilan gozenekli Ti ve Ti alasimlari, farkli sinterleme teknikleri kullanilarak
incelenmigstir. SPS ile tiretilen poroz yapida Ti ve Ti6Al4V alasimlarindan elde edilen
numuneler (yaklasik %30 gozeneklilik), gerilim-gerinim ve biyouyumluluk agisindan
karakterize edilmistir. Kompakt yapmin vakumda 1000 °C’de 24 saat tavlandiktan

sonra basin¢ dayaniminin arttig1 gozlemlenmistir.

Titanyum ve titanyum alagim (Ti6Al4V ve Ti-6Al-2Sn-4Zr-6Mo) tozlarinin direngli
sinterleme (RS/SPS) yoluyla iiretiminde sinterleme kosullarinin elde edilen nihai
tirtiniin mekanik ozellikler ve korozyon direnci tizerine etkileri, Zenshiro ve Kiyoaki
tarafindan genis ¢apta arastirllmistir. Sinterleme sirasinda elektrik direncindeki
degisimin uygulanan basing, partikiil boyutu, tozlarin 6n islemden gegirilmesi ve diger
alasim tozlarinin varligiyla iligkili oldugu bulunmusg; molibden ve kromun elektrik
direncinde bir azalmaya yol acarken, Al ilavesi tam tersi pozitif etkiye sebep oldugu

yapilan ¢alismayla ortaya konmustur.

%96 yogunlukta kompakt Ti, 2 saniye i¢inde direng sinterleme (RS/SPS) yontemi ile
tretilmis ve ilgili mikroyap: ve mekanik ozellikler arastirilmistir. Elde edilen
sinterlenmis Ti numunelerinin, diger TM teknikleriyle elde edilen benzer iiriinlere
kiyasla nispeten daha yiiksek akma ve ¢ekme mukavemeti sergiledigi ortaya

konmustur.
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Maziarz ve ekin-bi tarafindan yapilan ¢alismada, nanokristal yapiya sahip a-Ti(X)
(x=TaveyaNDb), Ti-10Ta ve Ti-10Nb’nin (ag. %) 6giitiilerek hazirlanan kati ¢ozeltileri
spark plazma sinterleme yontemiyle iiretilmis ve sirasiyla %99,5 ile %92 nispi
yogunluk degerleri elde edilmistir. Numunelerin mikroyapilar1 incelendiginde, her iki
alasimda da ortalama tane boyutu 220 nm olan spark plazma sinterlemis numunelerin

a+f yapisina sahip oldugu goriilmiistiir [57].

Mroz ve ekibi, iki ayr1 basing ve sinterleme sicakliklifinda deneyler yaparak
sinterleme parametrelerinin numuneler iizerindeki etkilerini incelemislerdir. Ti6Al4V
tozu vakum altinda, 100 °C/dK 1sitma hizinda, 2.5 dk bekletme stiresiyle 1200 ve 1300
°C’de 25 ve 50 MPa basing altinda sinterlenmistir. Elde edilen 10 mm kalinlik ve 40
mm ¢apa sahip numuneler mekanik testlere tabi tutulmustur. Yapilan testler sonucunda
sinterleme parametreleri degistirildiginde sinterlenmis Ti6Al4V kompaktinda tane
boyutunun etkilendigi goriilmiistiir. Elde edilen verilerin analizinde, sinterleme
sicakligindaki bir artisin, incelenen materyallerin nispi yogunlugunu artirmada hafif
bir etkiye sahipken; basing etkisinin ikincil oldugu sonucuna varilmistir. Yapilan
testlerden, sinterleme sicakliginin  yiikselmesinin, incelenen malzemelerin
mikrosertliginde olaganiistii degisikliklere neden olmadig1 gortilmistiir. Basincin 25
MPa’dan 50 MPa’ya artmasinin, elde edilen malzemelerin mikrosertligini 1200 °C
sicaklik i¢in ortalama %6 ve 1300 °C sicaklik i¢in ortalama% 4,5 azaltma etkisine
sahip oldugu gozlemlenmistir. Sinterleme sicakligi ve basingtaki artigin, spark plazma
sinterlenmis Ti6Al4V alasiminin basma dayaniminda 6nemli degisikliklere neden
olmadig1 sonucuna varilmistir. Bu ¢aligmada tane boyutunun, 1200 °C’den 1300 °C’ye
artan sinterleme sicakligi ile dogru orantili artigi goriilmiistiir. Asinma test
parametreleri 0,36 m/s kayma hizi, 220 N yiik ve 1000 m aginma yolu seklindedir.
Tribolojik aginmaya kars1 en yiiksek direng gdsteren numune 1300 °C sicaklikta ve 50
MPa basing altinda sinterlenen numune iken; 1200 °C sicaklik ve 25 MPa basing
altinda sinterlenen numune en diisiik asinma direncini géstermistir. 1300 °C sicaklikta
ve 50 MPa basing altinda sinterlenen numunede artan B-Ti varliginin, asinmaya karsi

direnci artirdig1 gorilmiistiir [58].

Amorim ve arkadaslarinin yaptig1 calismada, PREP (Plazma Doéner Elektrot Prosesi)
yontemiyle tiretilmis tane boyutu 200 um’nin altinda olan, 6n alasimli Ti6AI4V tozu
mekanik bilyali 6glitmenin ardindan; 100 °C/dk 1sitma hizinda, 10 dk bekleme

stiresinde, 50 MPa basin¢ altinda ve 800 °C’lik sinterleme sicakliginda vakum

53



ortaminda SPS prosesi ile sinterlemistir. Amorim ve ekibi, SPS ile direttikleri
numunelerde Ti6Al4V alagiminin harmonik yapisini, dovme ile iiretilen numunelere
gore gelistirmeyi amaglamistir. 20 mm c¢apinda ve yaklasik 5 mm kalinliginda
sinterlenmis numunelerin incelenen sonuglarinda harmonik yapida, kaba alfa
¢ekirdeklerinin etrafini saran ¢ok ince boyutlu es eksenli tanelerden olusan 3 boyutlu
bir ag yapisi goriiliirken; doviilerek tiretilmis malzemenin mikroyapisinda beta
matrisinde es eksenli alfa taneleri igerdigi goriilmiistiir. Sinterlenmis yapida az bir
miktarda gozenek bulundugu ancak doviilmis mikroyapida tanelerin homojen
disperse oldugu ve hi¢ gozenege rastlanmadigi gozlemlenmistir. Sinterlenmis
malzemenin ¢ok ince tane boyutuna sahip oldugu i¢in dévme alasimdan daha yiiksek

sertlik degerine sahip oldugu goriilmiistiir [59].

Lu ve ekibi, Ti6Al4V tozunu 1sitma hiz1 100 °C/dk, 5 dakika tutma siiresi ile 50 MPa
basing altinda 1050 °C sicaklikta spark plazma sinterleme (SPS) ile sinterlemislerdir.
Aragtirmacilar SPS prosesinin, parcaciklarin aktivasyonu ve yeniden diizenlenmesi,
pargaciklarin baglanmasi, sinterleme boynunun biiylimesi ve toplu deformasyon gibi
4 asamada gercgeklestigi sonucuna varmislar ve bu asamalar1 incelemek i¢in farkli
sicaklik  araliklarinda  sinterlenen  numunenin  fraktografik  goriintiilerini
incelemislerdir. Sinterleme sicakligi 1150 °C olan Ti6Al4V kompaktinin nispi
yogunlugunun %99,5’i astigini, gekme mukavemeti ve uzamasinin sirayla 901 MPa

ve %13,9 degerleriyle iyi mekanik 6zelliklere sahip oldugunu tespit etmislerdir [60].
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3. DENEYSEL CALISMA

Yapilan tez ¢alismasinda katkisiz Ti6Al4V ile agirlik¢a %1-2-3 oranlarinda AIN ve
Al;03 tozlariyla katkilandirilmis Ti6Al4V tozlari, homojen dagilimi saglamak
amactyla Turbula karistiricida hazirlanmis ve bu toz karisimlari spark plazma
sinterleme (SPS) prosesi ile iiretilmistir. Uretilen numunelerin yogunluk degerleri
belirlenmis, faz analizleri yapilmis, mikroyap1 goriintiileri incelenmis ve sertlik

degerleri ile basma ve aginma dayanimlar1 hesaplanmistir.

Katkisiz ile AIN ve Al;O3 katkili Ti6Al4V’nin SPS ile iiretimi ve karakterizasyon
calismalar1 agagida detayli bir sekilde anlatilmistr.

3.1 Kullanilan Hammaddeler

Bu calisma kapsaminda kullanilacak tozlarin kompozisyonlar: ve liretim parametreleri
literatiir incelemeleriyle belirlenmistir. Baslangi¢ tozu olarak Almanya menseli TLS
Technik GmbH firmasindan tedarik edilen ortalama tane boyutu yaklasik 25 um olan
on alagimli Ti6AI4V tozu, Tokuyama Soda Ltd. sirketinden tedarik edilen 1,01 pm
partikiil boyutuna sahip AIN tozu ve Inframat Advanced Materials firmasindan tedarik
edilen 0,034 pm tane boyutuna sahip a-Al2O3 tozu kullanilmistir. Ti6AI4V ve katki
olarak kullanilan AIN ve a-Al>Oz tozlarinin 6zellikleri sirasiyla Cizelge 3.1, Cizelge

3.2 ve Cizelge 3.3’te verilmistir.

Cizelge 3.1 : Ti6AI4V tozunun kimyasal kompozisyonu.

Ozellik Deger
Partikiil boyutu (um) 25
Kimyasal kompozisyon (ag.%)

Ti Denge
Al 5,50-6,75
\Y/ 3,50-4,50
C <0,08
Fe <0,40
N <0,05
H <0,015
) 0,11-0,16
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Cizelge 3.2 : AIN tozunun kimyasal kompozisyonu ve fiziksel dzellikleri.

Ozellik Deger
Partikiil boyutu (um) 1,01
Yiizey alan1 (m?/g) 3,31

Kimyasal kompozisyon (ag.%)

@) 0,83

C 0,034

Ca 0,007

Fe <0,001

Cizelge 3.3 : a-Al,O3 tozunun kimyasal ve fiziksel 6zellikleri.

Ozellik Deger
Partikiil boyutu (um) 0,0034
Yiizey alan1 (m?/g) 0,007

Saflik (%) 83

Yogunluk (sinterlenmis) (g/cm®) 0,001

Calismada kullanilan baglangig tozlarinin faz analizleri Rigaku marka Miniflex X-isin1
difraktometresi ile 260=10-90° arasinda, 5°/dk tarama hizinda Cu-Ka radyasyonu
kullanilarak gergeklestirilmistir. Ti6Al4V, AIN ve o-AlOs tozlarina ait analiz
sonuglart sirastyla Sekil 3.1, Sekil 3.2 ve Sekil 3.3’te verilmistir.

ea-Ti : 00-044-1294
[ J
3
g
k>
% °
1‘ ° s ! &
® | ®
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Sekil 3.1 : Ti6Al4V baslangi¢ tozuna ait XRD paterni.
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Siddet (a.u.)
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Sekil 3.2 : AIN baslangi¢ tozuna ait XRD paterni.
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Sekil 3.3 : Al20O3 baslangig¢ tozuna ait XRD paterni.
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3.2 Deneylerin Yapihisi

Katkisiz Ti6AlI4V ile AIN ve Al,Os katkili Ti6Al4V numunelerinin, liretim ve

karakterizasyon asamalarini igeren akis semasi Sekil 3.4’te verilmistir.

Ti6AI4V tozu AIN ve Al,03
tozlar

TOZ KARISIMININ
HAZIRLANMASI
Turbula karstirici, WC bilyalar, 2 saat

A
ELEME

300 um ve 180 pm elekler

A 4

SPARK PLAZMA SINTERLEME
1000 °C, 50 MPa basing, 50 °C/dk
1sitma hizi, Ar atmosferi

A 4

XRD FAZ ANALIZi KUMLAMA&KESME

A 4

ZIMPARALAMA&PARLATMA

MIiKROYAPI
KARAKTERIZASYONU
Optik Mikroskop & SEM

SERTLIiK OLCUMU
4,9 Nyik, 12 s

ASINMA TESTi
3 N yiik, 10 mm/s kayma hiz,

5 mm iz mesafesi, 50m
asinma yolu, 5000 ¢evri

BASMA TESTI
100 kN yiik, 1 mm/dk

Sekil 3.4 : Deneysel siirecin akis semasi.

Deneysel calismalar iki grup halinde gergeklestirilmistir. Ilk grup deneylerinde
Ti6Al4V alasimini ag. %]1-2-3 oranlarinda AIN ile, ikinci grup deneylerinde ise
Ti6Al4V alasimi ag. %1-2-3 oranlarinda Al203 ile katkilandirilmistir. Cizelge 3.4’te

kullanilan tozlarin kimyasal kompozisyonlar1 verilmistir.
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Cizelge 3.4 : Deneysel ¢alismada kullanilan tozlarin kimyasal kompozisyonlart.

Deney numarasi Numune (ag.%)

1 Ti6AI4V
2 %1 AIN + Ti6Al4V
3 %2 AIN + Ti6Al4V
4 %3 AIN + Ti6Al4V
5
6
7

%1 Al,O3z + Ti6AI4V
%2 Al,O3 + Ti6AI4V

%3 Al,O3 + Ti6AI4V

SPS prosesiyle iiretilecek numunelerin boyutlart 50 mm ¢apa ve 5 mm yiikseklige
sahip disk seklindedir. Numunelerin boyut ve geometrisi Sekil 3.5’te verilmistir. Bu

geometriye sahip numunelerin iiretimi i¢in gerekli olan toz miktar1 hesaplamalari

I h:5 mm

denklem 3.1 ve denklem 3.2°de verilmistir.

?50 mm
Sekil 3.5 : Numunelere ait boyut ve geometri.

V = mr2xh = m25% x5 =9812,5mm3 = 9,81 cm? (3.1)
V = hacim
r = yarigap
h = yiikseklik

d=m/V => m=443x981=4346g=44g (3.2)
d = 6z kiitle
m = kiitle

Deneysel calismada kullanilan baslangi¢ tozlar agirlikga yiizdeleri hesaplandiktan
sonra hassas terazi kullanilarak tartilmistir. Tartilan tozlar 3 eksenli Turbula T2F
karistirici cihazinda 1:5 oraninda WC bilya kullanilarak 2 saat boyunca karistirilmistir.
Istenilen bilesimde karistirilan tozlar sirasiyla 300 pm ve 180 pm‘lik eleklerden

gecirilmis ve tozlarin hazirlanma siireci tamamlanmastir.
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Sinterleme islemi igin 50 mm c¢apinda grafit kalip ile alt-ist baski elemanlar
kullanilmistir. Hazirlanan tozlar kalip igerisine bosaltilmadan, tozun kalip ile temasin
engellemek i¢in kalibin i¢ yiizii grafit folyo ile kaplanmis, alt ve {ist baski elemanlari
grafit folyoya zarar vermeyecek sekilde, kalibin yan duvarlari ile bosluk kalmamasina
dikkat edilerek yerlestirilmistir. Alt-iist baski elemanlarinin yiizeylerinin birbirine
paralel olmasi diizgilin geometriye sahip numune eldesi i¢in ¢cok dnemlidir. Hazirlanan
grafit kalip, sinterleme islemi 6ncesinde hidrolik pres yardimiyla 10 MPa basing

altinda sikigtirtlmigtir. Hazirlanan grafit kaliba ait gorsel Sekil 3.6”da verilmistir.

Sekil 3.6 : Hazirlanan grafit kalip.

Uretim prosesi, Dr. Sinter (7.40MK-VII,SPS Syntex Inc.) SPS cihazinda belirlenen
sinterleme parametrelerinde gergeklestirilmistir. Sekil 3.7’de kullanilan spark plazma
sinterleme cihazi verilmistir. Literatiir incelemelerinde Ti6Al4V alagiminin B gecis
sicakliginin 995 °C oldugu ve sinterlemenin bu sicakligin {izerinde gerceklemesi
gerektigi belirlenmistir. Bu sebeple sinterleme islemi 50 MPa basing altinda, 5 dakika
bekletme siiresi ve 50 °C/dk 1sitma hizi ile 1000 °C’de Ar gazi atmosferinde
gerceklestirilmistir. Sinterleme esnasinda voltaj, akim, sicaklik, basing, ¢ekilme hizi
ve cekilme miktar1 gibi parametreler siirekli olarak kontrol edilmistir. Cekilmenin

tamamlandig1 sicaklik sinterleme sicakligi olarak kabul edilmistir.
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Sekil 3.7 : Dr. Sinter (7.40MK-VII,SPS Syntex Inc.) SPS cihazi.

Sinterleme sonrasinda grafit folyonun uzaklastirilmasi amaciyla sinterlenen tiim
numuneler kumlama islemine tabi tutulmustur. 50 mm ¢apinda ve 5 mm kalinlikta SPS

ile tiretildikten sonra kumlanmis numunelere ait gorsel Sekil 3.8’de verilmistir.

Sekil 3.8 : 50 MPa basing altinda, 5 dakika siire ve 50 °C/dk 1sitma hizi ile 1000
°C’de Ar gaz1 atmosferinde Spark Plazma Sinterleme yontemi ile iiretilen numune.
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Numunelerin faz analizleri, X-1sinlar1 difraktometresi ile 26=10-90° arasinda, 5°/dk
tarama hizinda Cu-Ka radyasyonu kullanilarak gerceklestirilmistir. Merkezlerinden
pargalar kestirilen numunelerin yogunluk Ol¢timleri, Arsimed prensibinden
yararlanilarak AND marka 1653 model yogunluk ol¢iim cihazi kullanilarak
yapilmistir. Elde edilen yogunluk degerleri ile denklem 3.3’teki formiil kullanilarak

numunelerin rolatif yogunluk degerleri hesaplanmuistir.

dr =dy/d, x 100 (3.3)
d1 = numunenin 6l¢iilen yogunlugu
d2 = numunenin teorik yogunlugu
dt = numune yogunlugunun teorik yogunluga orani
Mikroyap1 6zelliklerinin belirlenmesi ve mekanik testler i¢in numuneler ATM Opal
410 marka bakalit cihaz1 kullanilarak sicak bakalite alinmistir. Bakalitleme sonrasinda

zimparalama ve parlatma islemleri i¢cin otomatik parlatma cihazi kullanilmig olup

gerceklestirilen zimparalama ve parlatma kademeleri Cizelge 3.5’te verilmistir.

Cizelge 3.5 : Zimparalama ve parlatma siirecinde gergeklesen asamalar.

Disk Doniis hizi (rpm) Ytk (N) Soliisyon Siire (dk)
MD-Piano 220 300/150 35 Su 3dk
MD-Piano 1200 300/150 35 Su 3dk

Largo 150/150 30 DiaPro Largo 9um 5dk

Chem 150/150 20 OP-S 5dk

Parlatma sonras1 numune yiizeyi, 5-8 saniye kadar pamuk yardimiyla Kroll soliisyonu
ile daglama islemi yapilmig ardindan su ile temizlenmis ve kurutulmustur. Hazirlanan

Kroll ¢ozeltisi Cizelge 3.6’da verilmistir.

Cizelge 3.6 : Kroll ¢ozeltisi kompozisyonu.

Sivi Miktar (ml)
Hidroflorik asit (HF) 3
Nitrik Asit (HNO3) 5
Saf Su 92

Numunelerin mikroyap1 &zelliklerinin belirlenmesi i¢in once Leica marka optik

mikroskop, ardindan JEOL JSM 7000F marka taramali elektron mikroskobundan
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aliman goriintiiler incelenmistir. Ayrica taramali elektron mikroskobunda 7500x

biiylitmede incelenen bolgede elementel analiz ger¢ceklesmistir.

Numunelerin sertlik 6l¢timleri, Leica VH-MOT Vickers mikrosertlik cihazinda 4,9 N
degerinde yiik uygulanarak 12 saniye siirede gergeklestirilmistir. Her bir numune igin
10 Olglim alinmis ve ortalama degerleri hesaplanmistir. Basma deneyi igin her
numuneden 5 mm kalinlik, 5 mm genislik ve 12,5 mm yiikseklige sahip 3 parga tel
erozyon yontemi ile kestirilmistir. Bu pargalara Shimadzu marka basma cihazinda 1
mm/dk hizda 100 kN’luk yilik uygulanarak basma deneyi gerceklestirilmistir. Asinma
testi i¢in yine tel erozyon kesme yontemi kullanilarak 10 mm x 10 mm boyutlarinda
kare parcalar hazirlanmistir. Asinma testi Tribo Technic Oscillating Tribo Tester
cihaz1 kullanilarak 3 N yiik, 10 mm/s kayma hizi, 5 mm iz mesafesi, 50 m toplam
asinma mesafesi ve 5000 ¢evrim parametrelerinde gergeklestirilmistir. Asinma testi
ardindan asindirilan alanin 3 boyutlu yiizey profili, optik profilometre cihazi

kullanilarak ¢ikarilmistir.
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4. DENEYSEL BULGULAR VE TARTISMA

4.1 Numunelerin Sinterleme Davramslariin Incelenmesi

Literatiir calismalar1 incelenerek belirlenen sinterleme parametreleri ile spark plazma
sinterleme yontemi kullanilarak, katkisiz Ti6AI4V ile AIN ve AlOs katkili Ti6AI4V
numunelerinin tiretimi gergeklestirilmistir. Uygulanan sinterleme sicakligi ve basincin
numunelerin densifikasyon davraniglari {izerine etkisinin anlasilabilmesi igin ¢ekilme

egrileri incelenmistir.

Buna gore 1000 °C sicaklikta, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hiziyla 5 dk
siirede argon atmosferinde {liretilen numunelerin sinterleme davraniglari, ¢ekilme
egrilerine bagli olarak yorumlanmistir. Katkisiz Ti6AI4V ile AIN katkili numunelere
ait sicakliga baglh ¢ekilme egrileri Sekil 4.1°de ve Al2Os katkili Ti6 Al4V alagimlarinin
sicakliga bagh ¢ekilme egrileri Sekil 4.2°de verilmistir.

Siire (s)
0.4 060 120 240 300
’ 593‘ °C 603°C }
0,0 |
_ i
E 04 ;
~ |
£ 1
£ o8 |
@ |
.‘—E -12 |
< |
o —e— Katkisiz Ti6A4Y T |
1.6 L [0 %1 AIN+Ti6AlV] !
. —o— %2 AIN+Ti6A4V| 826 °C %
—o— %3 AIN+TIGAI4V)]
2,0 ! L

7500 600 700 800 900 1000
Sicakhik (°C)

Sekil 4.1 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5 dk
sinterlenen katkisiz Ti6Al4V ve ag. %1-2-3 AIN katkili Ti6Al4V numunelerine ait
cekilme egrileri.
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Alt-iist grafit baski elemanlarinin yer degistirmesi ile belirlenen ¢ekilme miktari,
yogunlagma prosesinin hangi sicaklik-siire araliginda gerceklestigini gostermektedir.
Yogunlagsmanin, ¢ekilme degerindeki pozitiften negatife doniisiim ile basladiglr ve
degerin sabitlenene kadar devam ettigi kabul edilmektedir. Buna gore Sekil 4.1°deki
¢ekilme egrisinde katkisiz Ti6Al4V alasimiin yogunlasma prosesi yaklasik olarak
576 °C’de baslamis ve 826 °C’de sonlanmis olup ¢ekilme miktari 1,665 mm’dir.
Agirlikca %1 AIN katkili Ti6Al4V numunesine ait ¢ekilme baslangic bitis sicaklik
aralig1 585-864 °C iken; ag. %2 AIN katkili Ti6Al4V numunesinde bu sicaklik aralig:
603-874 °C ve ag. %3 AIN katkili Ti6Al4V numunesinde 593-826 °C’dir. Ayni
sinterleme parametresinde tiretilen katkisiz ve AIN katkili Ti6Al4V numunelerin

cekilme araliklar arasinda ¢ok 6nemli bir fark olusmadig1 goriilmiistiir.

Agirlikga %1 AIN katkili numunede ¢ekilme miktar1 1,668 mm olup katkisiz Ti6AI4V
numunesiyle benzerlik gostermektedir. Cekilme egrileri incelendiginde en yiiksek
cekilme miktarinin ag. %2 AIN katkili numuneye ait oldugu ve ¢ekilme yer
degistirmesinin 1,811 mm oldugu goériilmektedir. Agirlik¢a %3 AIN katkili numunenin
cekilme miktar1 1,647 mm’dir. Cekilme miktarlar1 artan katki orani ile artsa da ag. %3

AIN katkili numunede bu durum tersine donmektedir.
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Sekil 4.2 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5 dk
sinterlenen katkisiz Ti6Al4V ve ag. %1-2-3 Al,Oz katkili Ti6Al4V numunelerine ait
cekilme egrileri.
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Sekil 4.2°de verilen ¢ekilme egrilerine gore, Al,Oz katkili Ti6Al4V numunelerinin
cekilme sicaklik degerleri arasinda ¢ok onemli bir fark gézlemlenmemistir. Ag. %1
Al203 katkili Ti6Al4V numunesine ait ¢ekilmenin basladigi ve tamamlandig: sicaklik
araligi 591-872 °C iken; ag. %2 Al2Os katkili Ti6Al4V numunesinde 603-855 °C ve
ag. %3 AlxOs3 katkili Ti6AI4V numunesinde 573-845 °C’dir. Elde edilen sonuglar
dogrultusunda artan katki miktarinin ¢ekilme sicakliklarina belirgin bir etkisi

olmadigina karar verilmistir.

Numunelerin ¢ekilme miktarlar1 incelendiginde ag. %1 Al;O3 katkili numunenin
¢ekilme miktar1 1,452 mm, ag. %2 Al,O3 katkili numunenin ¢ekilme miktar1 1,611
mm ve ag. %3 Al203 katkili numunenin ¢ekilme miktar1 1,665 mm’dir. Artan katki

miktartyla ¢ekilme yer degistirmeleri de artmstir.

Sinterleme esnasinda SPS cihazi tarafindan otomatik olarak kaydedilen ¢ekilme yer
degistirmeleri ile ¢ekilmenin gergeklestigi sicaklik araliklart Cizelge 4.1°de
verilmistir. AIN katkili numuneler; Al>O3 katkili numunelere kiyasla daha yiiksek
cekilme yer degistirmesine sahiptir. Aliimina ve aliiminyum nitriiriin termal
iletkenligindeki farkliliktan dolay1 c¢ekilmelerinde bdyle bir farklilik yasandigi

diistiniilmektedir.

Cizelge 4.1 : Cekilmenin gerceklestigi sicaklik araliklari ve ¢gekilme miktarlari.

Deney Katk1 miktari Sicaklik aralig Cekilme miktari
numarast (ag. %) (°O) (mm)
1 - 576-826 1,655
2 1 AIN 585-864 1,668
3 2 AIN 603-874 1,811
4 3 AIN 593-826 1,647
5 1 Al,03 591-872 1,452
6 2 Al2Os 603-855 1,611
7 3 Al,O3 573-845 1,665

Numunelere ait ¢cekilme egrileri genel olarak incelendiginde; numunelerin ¢ekilmeye
bagladiktan yaklasik 1 dk sonrasinda isinmaya basladig1 goriilmiistiir. Her iki toz grubu
icinde farkli katkilar olsa da ¢ekilmenin basladigi ve bittigi sicakliklarda biiyiik bir
farklilik goriilmemistir. Katkisiz Ti6Al4V ile AIN ve Al;Os katkili numunelerde
sicaklik 800 °C iizerine ¢iktig1 alanda ¢ekilme egrisinin sabitlendigi gozlemlenmistir.

Cekilme egrisinin sabitlendigi bu aralik g¢ekilmenin bittigi anlamima gelmektedir.
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Deneyler sirasinda, sicaklik 1000 °C’ye ulastiginda sinterleme prosesi baglamis olup
5 dk siirede bu proses tamamlanmistir. Bu aralikta kompaktlanmayla birlikte porlarin
minimum seviyeye inmesi ve numunelerin maksimum yogunluga ulasmasi

beklenmektedir.

4.2 Numunelerin Yogunluk Ol¢iimleri

Spark plazma sinterleme prosesiyle iiretilmis numunelerin, karisimlar yasasina gore
hesaplanan teorik yogunluk degerleri ile Arsimet prensibine gore hesaplanan yogunluk
degerleri oranlanarak rélatif yogunluk degerleri belirlenmistir. Elde edilen sonuglar

Cizelge 4.2°de verildigi gibidir.

Cizelge 4.2 : Katkisiz Ti6Al4V ile ag. %1-2-3 AIN ve Al;Os katkili Ti6A14V
alagimlarina ait yogunluk degerleri.

Deney numarasi Katki1 miktar1 (ag. %) Rolatif yogunluk (%)
1 - 98,78 + 0,03
2 1 AIN 99,17 + 0,01
3 2 AIN 99,07 £ 0,03
4 3 AIN 99,02 + 0,02
5 1 Al203 99,44 + 0,02
6 2 Al2O3 97,77 +£0,10
7 3 Al03 98,94 + 0,03

Sinterleme prosesinde artan sicaklik ile birlikte artan hacim difiizyonuyla yapidaki por
miktart azalir boylece iiretilen numunenin yogunlugu artmaktadir. Spark plazma
sinterlemede ise hacim diflizyonuna ek olarak gergeklesen plazma difiizyonu da
kompaktlasmaya pozitif bir etki saglamaktadir. Cekilmenin tamamlandig1 sicaklik,
numunelerin sinterleme sicakligi olarak belirlenmekte ve sinterlemenin tamamlandigi

sicaklikta maksimum yogunluk elde edilmektedir [42].

Katkisiz Ti6Al4V numunesine ait rolatif yogunluk degeri %98,78’dir. Agirlikca %1-
2-3 AIN katkili numunelerde elde edilen rolatif yogunluk degerleri sirasiyla %99,17,
%99,07 ve %99,02 seklindedir. AIN katkili numunelerin ortalama yogunlugu katkisiz
Ti6AI4V numunesine gore artig gostermistir. Numunelere ait rolatif yogunlugun artan
ag. % AIN katkisiyla degisim grafigi Sekil 4.3‘te verilmistir. Artan katkiyla birlikte

rolatif yogunluk degeri ¢ok diisiik miktarlarda da olsa azalmaktadir.
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Sekil 4.3 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5 dk
sinterlenen katkisiz ve ag. %1-2-3 AIN katkili Ti6Al4V numunelerine ait rélatif
yogunluk diyagrami.

Literatiir ¢alismalar1 incelendiginde, Abe ve arkadaslar1 yaptiklari calismada Ti6Al4V
matrisine ayri ayri ag. %3 oraninda AIN, TiN ve h-BN takviyeler yaparak argon
atmosferi altinda 30 MPa basingta, 100 °C/dk 1sitma hizinda, 1000 °C sicaklikta 10 dk
stirede spark plazma sinterleme yoluyla iiretmiglerdir. Bu sinterleme kosullarinda ag.

%3 AIN katkili numunede %99,10 rolatif yogunluk elde etmislerdir [26].

Kgoete ve arkadaslari, Ti6Al4V matrisine ag. %5-10-15 TiN ekleyip Ar atmosferinde
50 MPa basincta, 1000 °C sicaklikta, 6 dk siirede spark plazma sinterlemislerdir.
Katkisiz numunede %98,6 yogunluk degeri elde edilirken; ag. %5 titanyum nitriir
katkilt numunede %98,3 yogunluk degerini elde etmigler ve artan katkiyla birlikte
yogunluk degerinde azalma oldugunu goézlemlemislerdir [61]. Falodun ve ekibi,
Ti6Al4V alagimini hacimce %1-2-3-4-5 TiN ile katkilandirip 50 MPa basing altinda,
100 °C/dk 1sitma hizinda, 1000 °C sicaklikta, 10 dk stirede SPS ile sinterlediklerinde
hacimce %1 AIN katkis1 ile rolatif yogunlugun %99,32’ye ulastigini ve artan katkilarla
birlikte bu degerin %97,07’ye kadar geriledigi tespit etmislerdir [62]. Nguyen ve ekibi,
katkisiz TiC ve ag. %5 AIN katkili TiC toz karisimlar1 hazirlayip 40 MPa basingta,
1900 °C sicaklikta, 10 dk siirede SPS ile sinterlemiglerdir. AIN katkili numunede
%101,3 maksimum yogunluk elde etmisler ve bunun intermetalik fazlardan

kaynaklandigini gozlemlemislerdir [63]. Bu ¢alismada yapilan ag. % AIN katkilariyla,
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%99 oraninda rolatif yogunluk degerleri elde edilmis ve daha Onceki yapilan

calismalarla elde edilen sonuglar benzerlik gostermistir.

Katkisiz Ti6 Al4V numunesine ait rolatif yogunluk degeri %98,78 iken; ag. %1 Al2O3
takviyesiyle bu deger %99,44’¢ ¢ikmistir. Agirlikca %2 Al2Ogz ilavesiyle rolatif
yogunluk degeri %97,77 degerine gerilemistir. Calismada yapilan iki farkli katki
grubu i¢inde elde edilen en diisiik yogunluk degeridir. Agirlik¢a %3 Al2O3 katkili
numunede ise rolatif yogunluk degeri yeniden artis gostermis %98,94’e ulasmustir.
Numunelere ait rélatif yogunlugun artan ag. % Al2Oz katkisiyla degisim grafigi Sekil
4.4°te verilmistir. Yogunluk degerindeki gerilemenin sebebi Al,Oz yapilarin kendisine
kiyasla daha siinek bir yap1 olan Ti6Al4V matrisinde difiizyona engel olmasi [64];
ayrica aliimina katkisiyla birlikte olusan yeni fazlardan kaynakli oldugu

distiniilmektedir.
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Sekil 4.4 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5 dk
sinterlenen katkisiz ve ag. %1-2-3 Al2Oz katkili Ti6 Al4V numunelerine ait rolatif
yogunluk diyagrami.

Literatiire bakildiginda Dudek yaptig1 calismada %20 ve %40 oranlarinda aliimina ile
katkilandirilmis Ti6Al4V alasimini homojenizasyonun ardindan ayr1 ayr1 20 MPa ve
35 MPa basingla sikistirmis ve 1000 °C’de inert gaz atmosferinde spark plazma
sinterleme prosesine tabi tutarak alumina katkisinin korozyon davranigina etkisini

aragtirmistir. Her iki sinterleme parametresinde iiretilen Al2O3 katkili numunelerin
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yogunluk degerlerinin katkisiz Ti6Al4V numunesiyle karsilastirildiginda daha diisiik
oldugunu gérmiistiir [15]. Moses ve arkadaslari, yaptiklari ¢alismada hacimce % 5-10-
15 Al203 tozlar1 kullanarak Ti6Al4V tozlariyla karistirmis ardindan bu toz karigimini
50 MPa basingta, 100 °C/dk 1sitma hizinda, 10 dk tutma siiresi ile 1000 °C ve 1100 °C
gibi iki farkli sicaklikta spark plazma sinterleme yoluyla iireterek, aliimina katkisinin
sinterleme davranigina etkilerini arastirmiglardir. Al2O3 katkisiyla birlikte sinterleme
davraniginda iyilesme oldugu ve Al2Oz’nin termal iletkenliginden kaynakli ¢ekilme

hizinda ve ¢ekilme oraninda artis oldugu sonucunu elde etmislerdir [33].

Oke ve ekibi, ag. %5 Ti katkili Al matrisli kompoziti ag. %5-10-15-20 Al.Oz ile
katkilandirarak SPS ile iiretmisler ve ¢ekilme egrilerini incelemiglerdir. Buna gore
katkisiz Al matrisli kompozitin ¢ekilme oraninin katkili numunelere gore daha diisiik
oldugu ve Al,O3 katkisiyla birlikte rélatif yogunluk degerinin %99,08’den %97,5’e
geriledigini gérmiislerdir [64].

Ghasali ve ekibi, whisker yapida ag. %5 Al2O3 Katkili Magnezyum toz karisimi
hazirlayarak vakum atmosferinde 30 MPa basing altinda, 430 °C’de 5 dk siireyle SPS
prosesiyle sinterlemislerdir. Cekilme egrilerinde Al203 katkisinin sinterlenme

davranigini incelemisler ve %99,7 rolatif yogunluk elde etmislerdir [65].

Deneysel ¢alismada Al>Os katkisiyla elde edilen rolatif yogunluk degerleri ve gekilme
egrileri incelendiginde ulagilan sinterlenme karakterinin, literatlir bilgileri ile

karsilagtirildiginda yapilan ¢aligmalar ile uyumlu oldugu goriilmektedir.

4.3 Numunelerin Faz Analizleri
Uretimleri gergeklestirilen katkisiz Ti6Al4V ve ag. %1-2-3 katkili AIN numunelerinin
XRD faz analizleri Sekil 4.5’te verilmistir.

Katkisiz Ti6Al4V alasimina ait XRD sonuglar1 incelendiginde siki paket hegzagonal
a-Ti ve hacim merkez kiibik B-Ti karakteristik piklerinin elde edilmesi bu iki fazin

yapida birlikte bulundugunu gostermektedir.
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Sekil 4.5 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5 dk
sinterlenen (a) katkisiz Ti6Al4V, (b) ag. %1 AIN+Ti6Al4V, (c) ag. %2
AIN+Ti6Al4V ve (d) ag. %3 AIN+Ti6AlI4V numunelerinin X-1sinlar1 difraksiyon
paterni.

Agirlikea %1 AIN katkili numunede karakteristik AIN pikine rastlanamamaistir; ancak
aliminyum nitriiriin Ti6Al4V ile gergeklestirdigi reaksiyon sonucu olugan TiN fazina
ait pik goriilmektedir. AIN katkisinin miktar1 arttiginda difraksiyon paterninde
karakteristik AIN piklerininde goriildiigii; olusan reaksiyon sonucu TiN ile birlikte VN

fazininda olustugu goriilmektedir.

Literatiir incelendiginde Abe ve arkadaglar yaptiklari ¢calismada Ti6Al4V matrisine
ag. %3 AIN ilavesinde yapida VN ve TiN fazlarinin olustugunu bununla birlikte
karakteristik a-Ti ve B-Ti fazlarinin bir arada bulundugunu tespit etmislerdir [26].
Nguyen ve ekibi [63], titanyum karbiirii ag. %5 AIN ile katkilandirmast sonucunda
TiN fazinin olustugunu; ayrica F. Junior ve ekibi [18], hacimce %30 AIN katkili TiB2
bazli numunede h-BN, AlB; ve TiN gibi ii¢ farkli yeni faz tespit etmislerdir.

XRD analiz sonucunda katkisiz yapida farkli kristal yapilara sahip alfa ve beta
titanyum fazlariin karakteristik piklerine rastlanirken; AIN katkisiyla birlikte, Ti
piklerinin haricinde, ger¢eklesen reaksiyonlar sonucunda TiN ve VN gibi iki farkli faz

olustugu goriilmistiir.
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Spark plazma sinterleme yontemi ile tiretimleri gergeklestirilen katkisiz TiIGAI4V ve
ag. %1-2-3 Al;Os ilaveli numunelerin faz analizi sonuglar1 Sekil 4.6°da X-isinlar1

difraksiyon paterninde verilmistir.

Katkisiz Ti6Al4V numunesinde yapida, oda sicakliginda kararli olan alfa titanyum ile
yiiksek sicaklikta kararli olan beta titanyum fazlarmin bir arada bulundugu tespit
edilirken; Al.O3 katkist ile birlikte Ti6AI4V alagiminin etkilesimi sonucu Ti3Al fazinin
olustugu; ag. %1 Al,Os katkisinda da bu iki faza ait karakteristik piklerin elde edildigi

gOriilmiistiir.
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Sekil 4.6 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5 dk
sinterlenen (a) katkisiz Ti6AI4V, (b) ag. %1 Al2Oz+Ti6Al4V, (c) ag. %2
AlL,Oz+Ti6AI4V ve (d) ag. %3 Al2O3+Ti6Al4V numunelerinin X-1sinlar difraksiyon
paterni.

Literatiir ¢calismalarina bakildiginda Mas-Guindal ve ekibinin Ti-TiC-Al2O3 igeren
titanyum matrisli kompoziti SHS (Kendiliginden Ilerleyen Yiiksek Sicaklik Yanma
Sentezi) prosesi ile lrettikten sonra faz analizinde TiAl ve TisAl gibi titanyum

aliminidlerin olustugunu gozlemlemislerdir [66].

4.4 Numunelerin Mikrosertlik Ol¢iimleri

Numunelerin farkli bolgelerden alinan 10’ar 6l¢iim ile elde edilen mikrosertlik

degerleri Cizelge 4.3’te verilmistir.
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Cizelge 4.3 : Katkisiz Ti6Al4V ile ag. %1-2-3 AIN ve Al20s katkili Ti6Al4V
alasimlarina ait mikrosertlik ve sertlikteki yiizdesel artis degerleri.

Deney numarast  Katki miktari (ag.%) Vickers Sertlik (HV) Sertlikte Artis (%)

1 - 344,5 +£20,47 -

2 1 AIN 449 + 16,59 30,33
3 2 AIN 400,7 £ 22,52 16,31
4 3 AIN 524,1 £ 40,71 52,13
5 1 Al203 408,5 + 37,07 18,58
6 2 Al,03 461,8 £26,36 34,05
7 3 Al;,03 509,1 + 39,83 47,78

Katkisiz Ti6Al4V numunesinin ortalama sertlik degeri 344,5 HV olarak 6l¢iiliirken,
katkilt numunelerde bu mikrosertlik degerinin arttigi gorilmektedir. Sekil 4.7°de
katkisiz ve ag. % AIN katkili Ti6Al4V numunelerine ait rolatif yogunluk-mikrosertlik

grafigi verilmistir.
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Sekil 4.7 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5 dk

sinterlenen katkisiz ve ag. %1-2-3 AIN katkili Ti6Al4V numunelerine ait rolatif
yogunluk-mikrosertlik grafigi.
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Numunelere ait rolatif yogunluk-mikrosertlik grafiginde goriildiigii iizere AIN katkili
numunelerde mikrosertlik degeri katkisiz Ti6Al4V numunesine gore artig gostermistir.
Yogunluk oranlari birbirine ¢ok yakin olan numunelerin mikrosertliklerindeki artisin
sebebinin katkilarla birlikte olusan TiN ve VN fazlarindan kaynaklandigi

distiniilmektedir.

Kgoete ve arkadaglarinin [61], yaptigi calismada ag. %5-10-15 TiN ile katkilandirilan
Ti6Al4V matrisinde ag. %5 titanyum nitriir katkisi ile numunede mikrosertlik
degerinin 700 HV’ye artt181; artan katkiyla birlikte bu degerin 400 HV’ye geriledigi
goriilmiistiir. Benzer bir ¢alisma yapan Falodun ve arkadaslar1 [62], Ti6Al4V alagimini
hacimce %1-2-3-4-5 TiN ile katkilandirdiklarinda 1000 °C sicaklikta SPS ile
sinterlenen katkisiz Ti6Al4V nin mikrosertliginin 389 HV oldugunu; katkiyla birlikte
bu degerin artarak hacimce %5 TiN katkisinda 488 HV elde edildigini
gozlemlemislerdir. Maja ve arkadaslari, aym1 g¢alismayr TiN katkisin1 hacimce
maksimum %4 oraninda tutarak nanoizle incelediklerinde hacimce %4 TiN katkisinda
696 HV mikrosertlik degerine ulagsmislardir [67]. Falodun ve ekibi, benzer bir ¢caligma
olan Ti6Al4V matrisi ayn1 oranda ayni katki ile 1100 °C sicaklikta SPS ile
sinterlediklerinde hacimce %4 TiN katkili numunede 602 HV mikrosertlik degeri elde
etmislerdir [68].

Aliimina katkisi ile birlikte sertlik degerinde meydana gelen artig Sekil 4.8°de katkisiz
ve ag. % AlOs katkili Ti6Al4V numunelerine ait rolatif yogunluk-mikrosertlik
diyagraminda goriilmektedir. Katkisiz numunede sertlik degeri 344,5 HV dlgiiliirken
altimina katkis1 arttikca sertlik degerinde artis gézlemlenmistir. Buna gore sirasiyla
mikrosertlik degerleri ag. %1 Al20sz katkili numunede 408,5 HV, ag. %2 Al2Os katkilt
numunede 461,8 HV ve ag. %3 Al.Oz katkili numunede 509,1 HV olarak goriilmiistiir.
Sekil 4.9°da yapilan AIN ve Al2O3 katkilariyla birlikte numunelerin mikrosertligindeki
degisim grafigi verilmistir. Takviye fazlarin mikrosertlik degerine katki sagladig elde

edilen sonuglardan anlagilmaktadir.
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Sekil 4.8 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5 dk
sinterlenen katkisiz ve ag. %1-2-3 Al;O3 katkili Ti6Al4V numunelerine ait rélatif
yogunluk-mikrosertlik diyagrama.
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Sekil 4.9 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5 dk

sinterlenen katkisiz ile ag. %1-2-3 AIN ve Al,Oz katkili Ti6Al4V numunelerine ait
mikrosertlik diyagrami.

Oke ve ekibi, ag. %5 Ti katkili Al matrisli kompoziti ag. %5-10-15-20 Al.Oz ile

katkilandirarak SPS ile iiretmisler ve mikrosertlik degerlerini incelediklerinde aliimina
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katkist arttik¢a sertlik degerinde artis meydana geldigini gérmiislerdir. Sertlikteki bu
artisgin  sebebinin yapida homojen dagilmis aliimina katkisindan olabilecegini

distinmislerdir [64].

Soufiani ve arkadaslar1 Ti6Al4V alagimini ag. %10 nano Al2Og ile takviyelendirerek
mekanik alagimlamislar ve sertlik sonuglarini incelediklerinde; aliimina katkis1 ile
sertlik degerinin, katkisiz Ti6Al4V toz karisimina gore yaklasik 2 katina yiikseldigini
goérmiislerdir [69].

4.5 Numunelerin Mikroyap: Karakterizasyonu

Numunelerin mikroyapi 6zelliklerinin belirlenmesi i¢in optik mikroskop ve taramali
elektron mikroskobu kullanilarak alinan goriintiiler incelenmistir. Numunelerin

ortalama tane boyutlarindaki degisim Cizelge 4.4‘te ve Sekil 4.10°da verilmistir.

Cizelge 4.4 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5
dk sinterlenen katkisiz Ti6AI4V ile ag. %1-2-3 AIN ve Al>Os katkili Ti6Al4V
alasgimlariin ortalama tane boyutu.

Deney numaras1  Katki miktar1 (ag.%) Ortalama tane boyutu (um)

1 - 105,16 + 23,99
2 1 AIN 11,59 + 0,36
3 2 AIN 28,99 + 2,64
4 3AIN 13,91+ 0,95
5 1 Al203 74,34 + 15,18
6 2 Al203 65,05 + 8,94
7 3 Al,03 57,35+9,51

AIN ve Al>O3 gibi farkli seramik tozlari ilave edilen katkisiz Ti6Al4V alagiminin tane
boyutu azalmis ve azalan tane boyutuyla sertlik degeri artmigtir. Numunelere ait
ortalama tane boyut degisim grafigi ile mikrosertlik grafigi benzerlik gostermektedir.
Buna gore ag. % AIN katkili Ti6Al4V numunelerde artan katki miktariyla tane
boyutunda yiiksek oranda azalma yasanirken; numunelerin sertlik degerleri artmis ve
ag. %3 AIN katkili numunede en yiiksek sertlik degeri elde edilmistir. Benzer durum
ag. % Al203 katkili numuneler iginde gegerlidir. Ag. %1 Al2Oz katkisi ile tane boyutu
%30 oraninda azalmis; Al,O3 katkisi %3’e ¢iktiginda tane boyutu %45 oraninda
azalmistir. Daha ince tane yapisina sahip Al2O3 katkili numunelerde sertlik degerleri

artmigtir.
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Nguyen ve ekibi, %5 AIN katkili, grafen katkili ve katkisiz TiC numunelerinde
yaptiklari tane boyut analiz sonuglarinda katkisiz numunenin en yiiksek tane boyutuna
sahip oldugunu; AIN katkili numunenin ise ortalama tane boyutunun %20’ye yakin
oranda azaldigin1 ve azalan tane boyutuyla birlikte sertlik degerinde artis oldugunu

gozlemlemislerdir [63].
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Sekil 4.10 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5 dk
sinterlenen katkisiz ve ag. %1-2-3 AIN ile Al,Oz katkili Ti6AI4V numunelerinin
ortalama tane boyut degisim diyagramu.

Artan katki miktariyla birlikte tane boyutu azalmis ve bununla birlikte sertlik degeri
artis gostermistir. Yapilan katkilarin mikroyapt morfolojisinde meydana getirdigi
degisikliklerin ve olusan yeni fazlarin yanmi sira tane boyutundaki degisimin de

mekanik 6zelliklerin gelisimine etkisi oldukga ytiksektir.

Sekil 4.11°’de katkisiz Ti6Al4V numunesine ait ile 50x, 100x, 200x, 500x
biiylitmelerde optik mikroskop ile ¢ekilmis mikroyap1 goriintiileri yer almaktadir.
Goriintiiler incelendiginde karakteristik Ti6Al4V mikroyapisina ait lamelar yapi
goriilmektedir. Mikroyapida taneler ve tane smirlart ¢ok belirgin bir sekilde
goziikmektedir. Widmanstitten yapida, tane sinirlarindaki agik renkli bolgelerde 3 fazi

igerisinde olusmus koyu gri renkli ince a plakalar1 bulunmaktadir.
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Sekil 4.11 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5 dk
sinterlenen katkisiz Ti6AI4V numunesinin (a) 50x biiyiitme, (b) 100X biiyiitme, (c)
200x biiyiitme ve (d) 500x biiyiitmedeki optik mikroskop goriintiileri.

Agirlikca %1-2-3 AIN ilaveli Ti6Al4V alagiminin mikroyap: goriintiileri sirasiyla
Sekil 4.12, Sekil 4.13 ve Sekil 4.14’te verildigi gibidir. AIN katkis1 ile birlikte o+f
lamelar yap1 bozularak; bimodal yapi olusmaya baglamistir. Ag¢ik renkli alanlar
bimodal yapiy1;; koyu renkli alanlar ise beta igerisindeki a-katmanlarini

gostermektedir. Es eksenli a taneleri, donlismiis kaba B yapisinda bulunmaktadir.

Kaba taneli katkisiz Ti6Al4V mikroyapisi ile karsilagtirildiginda aliiminyum nitriir

katkilt numunelerin daha ince taneli oldugu mikroyapilarda goriilmektedir.

Sekil 4.12°de ag. %1 AIN katkisiyla lamelar yapinin bozularak; bimodal yapiya gegis
oldugu ayrica tane boyutunun inceldigi goriilmektedir. Katkisiz Ti6Al4V numunesinin
ortalama tane boyutu 105,16 um iken; ag. %1 AIN katkisi ile azalan tane boyutunun
ortalama degeri 11,59 pm’dir.
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Sekil 4.12 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5 dk
sinterlenen ag. %1 AIN katkili Ti6AlI4V numunesinin (a) 50x biiyiitme, (b) 100x
biiyiitme, (c¢) 200X biiyiitme ve (d) 500x biiyiitmedeki optik mikroskop goriintiileri.

Sekil 4.13’te ag. %2 AIN katkisi ile ortalama tane boyutu ag. %1 AIN katkil
numuneye gore bir miktar artmis olsa da; katkisiz numuneye goére %72 oraninda
azalmigtir. Mikroyapida koyu gri renkli B-fazi icerisinde olusmus a-katmanlari
goriilmektedir. Ayrica lamelar zonlarin haricinde, homojen dagilmis agik renkli a-Ti
fazina ait oldugu diisiiniilen es eksenli taneler goriilmektedir. Ag. %2 AIN katkist ile
es eksenli a ve lamelar a+f katmanlarindan olusan tipik bimodal mikroyap1

goriilmektedir.
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Sekil 4.13 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5 dk
sinterlenen ag. %2 AIN katkili Ti6Al4V numunesinin (2) 50X biiyiitme, (b) 100x
biiyiitme, (c¢) 200X bityiitme ve (d) 500x biiyiitmedeki optik mikroskop goriintiileri.

Sekil 4.14°te ag. %3 AIN katkist ile birlikte hacimsel olarak bimodal yapinin artis
gostererek bu yapiya gegisin tamamen gergeklestigi goriilmektedir. incelenen tiim
mikroyapilarda homojen dagilim s6z konusudur. Ti6Al4V alagiminin karakteristik
mikroyapisi olan lamelar Widmanstétten yap1 AIN katkisiyla birlikte bimodal yapiya

dontismiis ve katki arttikca bimodal fazda artis gozlemlenmistir.

Lamelar ve es eksenli fazlarin bir arada bulundugu bu bimodal yapida mekanik
ozelliklerin gelistigi daha onceki yapilan caligmalarda tespit edilmistir. Kgoete ve
ekibi [61] ile Falodun ve ekibi [67] tarafindan yapilan ¢alismalarda bu ¢alismada elde

edilen sonuglar1 destekler niteliktedir.
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sinterlenen ag. %3 AIN katkili Ti6Al4V (a) 50X biiyiitme, (b) 100x biiyiitme, (c)
200x biiylitme ve (d) 500x biiyiitmedeki optik mikroskop goriintiileri.

Optik mikroskopla 50x, 100x, 200x ve 500x biiylitmede goriintiilenen ag. %1-2-3
Al>O3 katkili Ti6Al4V numunelerin incelenen goriintiilerinde Ti6Al4V alagiminin
karakteristik a+p mikroyapist ile benzerlik gosterdigi acik¢a goriilmektedir. Sekil
4.15’te ag. %1 Al;O3 katkili Ti6Al4V numunesine ait optik mikroskopla c¢ekilmis
mikroyap1 goriintiileri yer almaktadir. Widmanstitten yapida a fazi ile tane sinirlarinda
bulunan agik renkli B fazi i¢erisinde olusan a ¢ekirdeklerinin biiyiiyerek olusturdugu
koyu renkli kaba lamelar o plakalart gozlemlenmistir. Ti6Al4V  yapisiyla
kiyaslandiginda ag. % Al2O3 katkisiyla birlikte daha kaba lamelar yapi1 olustugu
sOylenebilir. Taneler ve tane sinirlart belirgindir. Katki malzemesiyle birlikte yapida
tane boyutunun azaldig: goriilmiistiir. Ag. %1 Al2Os takviyesinde, katkisiz numuneye
gore ortalama tane boyutu %30 oranla azalmistir. Artan katki miktari ile tane boyutu

azalmaktadir.
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Sekil 4.15 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5 dk

sinterlenen ag. %1 Al>Oz katkili Ti6Al4V numunesinin (a) 50X biiyiitme, (b) 100x
biiyiitme, (c¢) 200X biiyiitme ve (d) 500x biiyiitmedeki optik mikroskop goriintiileri.

Agirlikga %2 Al2O3 katkili numunenin 50x, 100x, 200x ve 500x biiyiitmedeki optik
mikroyapi goriintiileri Sekil 4.16°da yer almaktadir. Agirlikga %2 Al2O3 katkis ile
fazindan doniismiis kaba lamelar o plakalarin, B tane smirlarinda olustugu
goriilmektedir. Ayrica bazi bolgelerde bir miktar es eksenli o tanelerin olustugu da
gozlemlenmistir. Allimina katkisinin mikroyapiya etkisi incelendiginde ag. %1
katkida oldugu gibi a-lamellerin kabalastig1 ve agik renkteki B fazi igerisinde olusan
bu kaba lamellerin hacimsel olarak artig1 goriilmektedir. Agirlikga %2 Al2Os katkili
mikroyapida ortalama tane boyutu ag. %1 Al>Os katkili yapiya gore %13 oranla daha

da azalmastir.
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Sekil 4.16 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5 dk
sinterlenen ag. %2 Al>Oz katkili Ti6 Al4V numunesinin (a) 50X biiyiitme, (b) 100x
biiyiitme, (¢) 200X biiyiitme ve (d) 500x biiytitmedeki optik mikroskop goriintiileri.

Sekil 4.17°de ag. %3 Al,O3 katkili Ti6Al4V numunesinin optik mikroskop goriintiileri
incelendiginde ag. %3 katki ile agik renkli alanin hacimsel artiga devam ettigi ve agik
renkteki B fazi igerisinde olusan bu kaba lamellerin irilestigi gézlemlenmektedir.
Al>03 katkisinin ag. %3’e ulasmasiyla  fazindan dontismiis lamelar o matrisinde es

eksenli a tanelerinin hacimsel olarak artig1 da mikroyapida goriilmektedir.

Ayrica ag. %1 ve ag. %2 AlOs katkisina gore tane yapisi ve tane boyutunda da
degisimler gbzlemlenmis; aliimina katkili numuneler igerisinde en ince tane boyutu

ag. %3 Al2Os3 katkisinda elde edilmistir.

Semetse ve ekibi, SPS yontemini kullanarak Ti6Al4V matrisi hacimce %5 ve %10
oranlarinda ZrQO; ile takviyelendirmislerdir. Optik mikroskopla yapilan incelemelerde
katkisiz Ti6Al4V alagiminin tipik o+ yapisinda oldugunu; %5 zirkonyum oksit
katkisiyla birlikte lamelar a+p yapisinin kabalastigini ve bu kaba lamelli matriste
kiiresel sekilli ZrO; olustugunu goézlemlemislerdir. Zirkonyum oksit oram1 %10’a
ulastifinda matrisin kaba lamelar yapi ile birlikte es eksenli tanelerden olustugunu

gormiislerdir [70].
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Al>O3 katkisi ile lamelar o+ morfolojisinden kaba lamelar a ve es eksenli o tanelerine
gecis oldugu ve Semetse [70] tarafindan yapilan ¢alismada da yapilan oksit katkisinin

bu caligmada elde edilen sonuglarla benzerlik gosterdigi goriilmiistiir.

o Eateaon s €s

Sekil 4.17 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5 dk
sinterlenen ag. %3 Al>Oz katkili Ti6Al4V numunesinin (a) 50X biiyiitme, (b) 100x
biiyiitme, (¢) 200X biiyiitme ve (d) 500x biiytitmedeki optik mikroskop goriintiileri.

Ti6AI4V numunesine ag. %1, %2 ve %3 AIN Kkatkis1 yapildiginda Widmanstétten
lamellar bozularak bimodal yap1 olarak adlandirilan yapiya doniistiigii ve ag. %1, %2
ve %3 Al;03 Kkatkisinin ise Ti6Al4V yapisinda o lamellerin kabalasmasina ve es
eksenli a tanerinin olugsmasina sebep oldugu goriilmiistiir. Ti6AI4V numunesine

yapilan her iki farkli katkininda farkli morfolojileri olusturdugu agikga goriilmektedir.

Optik mikroskopla mikroyap:1 degisimlerinin incelenmesinin ardindan taramali
elektron mikroskobunda yapilan incelemelerde SEM-EDS elementel analizi de
gerceklestirilmistir.  Katkisiz  Ti6Al4V  numunesine ait elektron mikroskobu
goriintiileri Sekil 4.18’de, elementel analiz alan1 Sekil 4.19’da ve elementel analiz

sonuglar1 Cizelge 4.5’te verilmistir.

SEM goriintiisii incelendiginde ilk olarak karakteristik katmanli o+ yapisi dikkat

cekmektedir. Soguma sirasinda Onceden olusmus tane sinirlarindaki ’dan
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cekirdeklenerek B-tane i¢ine dogru biiyiiyen a-kolonileri ile taneler arasinda olusan
[’dan biiyliyen lamelar a faz1 goriilmektedir. Goriintiide koyu renkli alanlar alfa fazli
plakalari; a-plakalari arasindaki acik renkli bolgeler ise beta fazini isaret etmektedir.

Elementel analiz sonuglar1 varilan bu kararlar1 dogrular niteliktedir.

>
100um WD 10.0mm )0 10um WD 10.0mm

COMPO 150KV X7500 Tum WD 10.0mm

Sekil 4.18 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5 dk
sinterlenen katkisiz Ti6AlI4V numunesinin (a) 150x biiyiitme, (b) 500X biiyiitme, (¢)
1000x biiyiitme ve (d) 7500x biiylitmedeki SEM goriintiileri.

Cizelge 4.5°te verilen elementel analiz sonuglari incelendiginde Sekil 4.19°da 1 no’lu
okla gosterilen koyu renkli bolgeden alinan spektrum 1°de ag. %Al igeriginin %V’dan
fazla oldugu goriilmektedir. Aliiminyum a-stabilizatérii oldugundan; koyu renkli
bolgelerin a-Ti faz1 oldugu dogrulanmistir. Cizelge 4.5°te Spektrum 2 incelendiginde
ag. %Tiigerigi, Spektrum 1’e gore daha diisiik ve ag. %V igeriginin ag. %Al’dan fazla
oldugu goriilmektedir. Vanadyum B stabilizasyonunu etkin kildig1 i¢in agik renkli
bolgelerin B-Ti oldugunu dogrulamaktadir.
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COMPQO 15.0kv X7,500 1um WD 10.0mm

Sekil 4.19 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5 dk
sinterlenen katkisiz Ti6Al4V numunesinin 7500x biiylitmedeki SEM-EDS elementel
analizi.

Cizelge 4.5 : Katkisiz Ti6Al4V numunesinin SEM-EDS elementel analizi.

Spektrum  Ti(ag. %) Al (ag. %) V (ag. %)
Spektrum1 90,66 6,49 2,85
Spektrum2 85,07 4,89 10,05

Agirlikga %1 AIN ilaveli Ti6Al4V numunesine ait ikincil elektron goriintiileri Sekil
4.20’de, SEM-EDS elementel analiz bolgesi Sekil 4.21°de ve elementel analiz
sonuglart Cizelge 4.6’da verilmistir. Numuneye ait SEM goriintiileri incelendiginde
aliminyum nitriir katkis1 ile Widmanstétten yapmin bozuldugu; bimodal yapilarin

olusmaya basladig1 ve yapida homojen dagilimin s6z konusu oldugu goriilmiistiir.
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COMPO 150KV X7,500 Tugm WD 100mm

Sekil 4.20 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5 dk
sinterlenen ag. %1 AIN katkili Ti6Al4V numunesinin (a) 150x biiyiitme, (b) 500x
biiylitme, (¢) 1000x biiylitme ve (d) 7500x biiyiitmedeki SEM goriintiileri.

Ti6Al4V alasiminda kompozisyon igerigi olusacak fazi etkilemektedir. Analiz
sonuglari incelenirken yapida bulunun elementlerin oranlarina bakilarak faz bolgeleri
belirlenmistir. Yapidaki B-Ti fazini stabil kilan vanadyum B-stabilizatorii, Al ve N ise
a-Ti fazim kararli kilan a-stabilizatoriidiir. Ancak nitrojen pikinin titanyum ile
cakismasindan dolayr elementel analiz cizelgelerinde ag. %N yer almamaktadir.
Yapilan elementel analiz neticesinde Sekil 4.21°de 1 numarali okla gdsterilen bolgede
Al oraniin ag. %7,01 iken; V oraninin ag. %1,90 olmasi, Al bir a-stabilizatorii oldugu
i¢in, bu gri renkte bolgenin a-Ti bolgesi oldugunu gostermektedir. Sekil 4.21°de 2
numarali okun gosterdigi alanda Al ve V orani spektrum 1’e gore artarken; Ti orani
diismiistiir ve gri renk a-Ti fazinda agik renkli ince ¢okeltiler goziikkmektedir. Bu
cokeltilerin yapilan katki sonucu olustugu sdylenebilir. A¢ik renkli bolgede ise Ti ve
Al oran1 diismiis; maksimum V orani elde edilmistir. B-kararlayicisi olan vanadyumun

burada ag. %11,41 oraninda bulunmasi bu alanin B-Ti faz1 oldugunu gostermektedir.
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COMPQO 15.0kv X7,500 1um WD 10.0mm

Sekil 4.21 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5 dk
sinterlenen ag. %1 AIN katkili Ti6Al4V numunesinin 7500x biyiitmedeki SEM-EDS
elementel analizi.

Cizelge 4.6 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5
dk sinterlenen ag. %1 AIN katkili Ti6Al4V numunesinin SEM-EDS elementel

analizi.

Spektrum  Ti(ag. %) Al (ag. %) V (ag. %)
Spektrum1 91,09 7,01 1,90
Spektrum2 89,01 7,62 3,37
Spektrum3 82,67 5,92 11,41

Sekil 4.22°de ag. %2 AIN katkili Ti6Al4V numunesine ait SEM goriintiileri, Sekil
4.23’te SEM-EDS elementel analiz bolgesi ve Cizelge 4.7’de elementel analiz sonucu
yer almaktadir. Incelenen SEM gériintiilerinde yapida farkli oryantasyonlara sahip
lamelar zonlarin homojen dagilimi gériilmektedir. Ayrica lamelar alfa kolonileriyle

birlikte bimodal fazlarda yapida bulunmaktadir.
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COMPO 15.0kV | .T.U. COMPO 150KV X7,500 Tgm WD 100mm

Sekil 4.22 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5 dk
sinterlenen ag. %2 AIN katkili Ti6Al4V numunesinin (a) 150x biiyiitme, (b) 500x
biiylitme, (¢) 1000x biiylitme ve (d) 7500x biiyiitmedeki SEM goriintiileri.

SEM-EDS elementel analiz sonucu incelendiginde Sekil 4.23’te 1 numarali okla
gosterilen bolgeden alinan spektrumda ag. %V oraninin, ag. %Al oranindan diisiik
olmasi koyu renkli bélgenin a oldugunu kanitlamaktadir. Cizelge 4.7°de spektrum
2’de aym sekilde ag. %V/Al oranina bakilarak agik renkli bolgenin B faz1 oldugu
sOylenebilir. Sekil 4.23’te 3 numarali okun bulundugu bolge ag. %1 AIN katkili
numune ile benzerlik gostermektedir. Bu bolgenin ag. %Al/V oranina bakilarak o
fazina ait oldugu diisiiniilmektedir, ayrica matriste o fazindan farkli olarak agik renkli
ince dagilmis ¢okelti faz1 goziilmektedir. Bu yapinin AIN katkisi ile birlikte olusan,
XRD analizinde de karakteristik piki goriilen, TiN fazi oldugu diistiniilmektedir.
Ancak titanyum ve nitrojen piklerinin st iste ¢akismasindan dolayr bu durum

elementel analiz sonuglarina yansimamaistir.
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L.T.U. COMPQO 15.0kv X7,500 1um WD 10.0mm

Sekil 4.23 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5 dk
sinterlenen ag. %2 AIN katkili Ti6Al4V numunesinin 7500x biiyiitmedeki SEM-EDS
elementel analizi.

Cizelge 4.7 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5
dk sinterlenen ag. %2 AIN katkili Ti6Al4V numunesinin SEM-EDS elementel

analizi.

Spektrum  Ti(ag. %) Al (ag. %) V (ag. %)
Spektrum1 90,33 7,30 2,38
Spektrum2 86,08 5,92 8,00
Spektrum3 89,39 6,95 3,67

Sekil 4.24°te ag. %3 AIN katkili Ti6Al4V numunesine ait SEM goriintiileri, Sekil
4.25’te SEM-EDS elementel analiz bolgesi ve Cizelge 4.8’de elementel analiz sonucu
yer almaktadir. Mikroyapida es eksenli ve lamelar fazlarin homojen dagilimi agik bir
sekilde goziikmektedir. Artan aliiminyum nitriir katkisi ile karakteristik lamelar yap1

bozunmus yerini bimodal yapiya birakmaistir.
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10um WD 10.0mm .T.U. COMPO 150KV X7,500 Tugm WD 100mm

Sekil 4.24 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5 dk
sinterlenen ag. %3 AIN katkili Ti6Al4V numunesinin (a) 150x biiyiitme, (b) 500x
biiylitme, (¢) 1000x biiylitme ve (d) 7500x biiyiitmedeki SEM goriintiileri.

Elementel analiz sonucu incelendiginde gri renkli bolgenin, Cizelge 4.8”deki spektrum
I’in ag. %Al oranina bakilarak, o fazi oldugu sdylenebilir. Cizelge 4.8°de spektrum 1
ile spektrum 2 kiyaslandiginda aliminyum oraninin diistiigii vanadyum oranin arttig1
gorilmektedir; buna gore bu bimodal yapmin B fazi1 oldugu ve B fazi igerisinde
olugsmus ikincil a-lamelleri oldugu sdylenebilir. Sekil 4.25’te 3 numarali okun
gosterdigi bolgede ise B-stabilizatorii olan vanadyumun ag. %9,55 degerinde oldugu
gorilmektedir. Katkinin sinirh ¢6ziinmesiyle birlikte  faz1 bolgesinde metastabil 3 ile
birlikte ikincil a-lamelleri gdzlemlenmistir. Ilk olarak G. Liitjering tarafindan
tanimlanan ¢ift katmanli bu mikroyapinin, mekanik 6zelliklerin gelisimine etkisini
arastirmak i¢in Chong ve ekibi, Ti6Al4V alasimina ¢esitli 1s1l islemler uygulayarak
elde ettikleri farkli mikroyapilarda P tane siirlarinda olusmus iri a-lamelleri ile ince

yapida ikincil a-lamellerini gézlemlemislerdir [71].
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COMPQO 15.0kv X7,500 1um WD 10.0mm

Sekil 4.25 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5 dk
sinterlenen ag. %3 AIN katkili Ti6Al4V numunesinin 7500x biiyiitmedeki SEM-EDS
elementel analizi.

Cizelge 4.8 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5
dk sinterlenen ag. %3 AIN katkili Ti6Al4V numunesinin SEM-EDS elementel

analizi.

Spektrum  Ti(ag. %) Al (ag. %) V (ag. %)
Spektrum 1 89,49 7,70 2,81
Spektrum 2 87,21 6,97 5,82
Spektrum3 84,06 6,39 9,55

Maja ve arkadaslar1 [25], Kgoete ve ekibi [61] ile Falodun ve ekibinin [67] yaptigi
calismalarda, TiN katkili1 Ti6Al4V numunelerinde SEM goriintiilerini incelediklerinde
benzer sonuglar elde etmislerdir. Jackson ve Dring [72], makalelerinde titanyum
matrisine yapilan katkilarin sinirli ¢oziintirliik gostererek yeni fazlarin olusumuna

sebep oldugunu belirtmislerdir.

SPSile sinterlenmis ag. %1, %2 ve %3 Al.Ozkatkili Ti6 A14V numunelerin morfolojik
degisimlerini incelenmesi i¢in taramali elektron mikroskobunda 500x ve 1000x

biiylitmelerde ¢ekilen SEM goriintiileri Sekil 4.26°da verilmistir.

Incelenen SEM gbriintiilerinde tane sinirlarinda olusmus B’dan cekirdeklenerek farkli
oryantasyonlarda B fazi iginde biiyiiyen kaba a-lamellerinden olusan a+f yapisi
goriilmektedir. Goriintiilerde koyu renkli alanlar lamellar a-fazini; kaba a-plakalari
arasindaki agik renkli bolgeler ise  fazini gostermektedir. Bu kaba lamellar zonlardan
olusan yap1 sepet Orgiisiine benzedigi i¢in sepet Orglisii mikroyap1 olarakta
adlandirilmaktadir. Ti6Al4V yapisinda, Al2Osz katkisi ile birlikte orani artan Al ve O,

a-stabilizatoriidiir ve f—a donilisiimiinii desteklemektedir. Yapida Al ve O miktar1
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arttik¢a, acik renkli B fazi icerisinde farkli oryantasyonlarda biiyiiyen o lamellerinin
irilesmesi sonucunda bu sepet Orglisii yapt elde edilmistir. Aliimina katkisinin
Ti6Al4V yapisinda artisiyla birlikte sepet orgiisii yapinin daha da kabalastig1 ve koyu

renkli alanlarin hacimsel olarak arttigi goriilmektedir.

10um WD 10.0mm .T.U. C 50kV X1, 10um

15.0kV X500 10um X 0 10um WD 10.0mm

10um WD 100mm

Sekil 4.26 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5 dk
sinterlenen ag. %1 Al>Oz katkili Ti6Al4V numunesinin (a) 500x ve (b) 1000x
biiyiitmedeki; ag. %2 Al,Oz katkili Ti6Al4V numunesinin (c) 500x ve (d) 1000x
biiyliitmedeki; ag. %3 Al203 katkili Ti6Al4V numunesinin (e) 500x ve (f) 2000x
biiyiitmedeki SEM goriintiileri.
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Moses ve arkadaslari, hacimce %5-10-15 Al,O3 ile takviyelendirdikleri Ti6AI4V
alasimini 1000 °C ve 1100 °C gibi iki farkli sicaklikta spark plazma sinterleme yoluyla
tiretmislerdir. Numunelerin mikroyap: 6zelliklerini incelediklerinde 1000 °C’de
sinterlenen numunede lamelar yapmin etkin oldugu; 1100 °C’de sinterlenen
numunelerde ise pulsu fazlarin olustugunu gézlemlemislerdir. Ayrica aliiminanin o-
stabilizatorii  olarak, yapida tane sinirlari boyunca a-fazinda dagildigini

kaydetmislerdir [33].

Semetse ve ekibi, korozyon davraniglarini incelemek icin ag. %5 ve %10 ZrO katkili
Ti6Al4V alasimini SPS ile iiretmisler ve ¢alismalarinda SEM goriintiilerinde benzer
sepet Orgiisii mikroyapida globiiler ZrO> ¢okeltileri gozlemlemislerdir [73].

Daha once yapilan ¢alismalara bakildiginda, Al>O3 katkisinin o fazini kararli kilarak
sepet Orglisii yapinin olusumuna katki sagladigi ve yapida orani arttikca hacimsel
olarak artis gosterdigi goriilmiistiir. Onceki galismalar ve bu ¢alismada elde edilen

sonuglar benzerlik gostermektedir.

4.6 Basma Dayanim

Basma testi sonrasinda elde edilen numunelere ait basma mukavemeti degerleri
Cizelge 4.9°da verilmistir. Beklenildigi gibi takviye malzemelerin varligi basma

dayanimina katki saglamistir.

Cizelge 4.9 : Katkisiz Ti6Al4V ile ag. %1-2-3 AIN ve Al2Osz katkili Ti6A14V
alagimlarina ait basma mukavemeti degerleri.

Deney numaras1  Katki miktar1 (ag. %) Basma mukavemeti (MPa)

1 - 1719+ 15,4
2 1 AIN 1953 + 39,8
3 2 AIN 1770 + 84,8
4 3 AIN 2047 +109,3
5 1 Al203 1801 + 25,9
6 2 Al203 1915+ 12,7
7 3 Al,03 1850 + 19,7
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AIN katkili Ti6Al4V numunelerine ait gerilme-birim sekil degisimi diyagrami Sekil
4.27°de verilmistir. Gerilme-birim sekil degisimi diyagramlari incelendiginde basma
dayanimi en diisiik ve plastik deformasyon miktar1 en fazla olan numune beklenildigi

gibi katkisiz Ti6Al4V numunesidir.

Katki malzemesi olarak kullanilan AIN miktar arttik¢a; elde edilen gerilme degerleri
katkisiz numuneye gore artmis; plastik deformasyon kabiliyeti ise azalmistir. TI6AI4V

alagiminin slinek karakteristiginden dolay1 yiiksek sekil degisim degerine sahip oldugu

diistiniilmektedir.

2500

2000 —

1500

Gerilme (MPa)

1000 —

Katkisiz Ti6Al4V

ag. %1 AIN+Ti6Al4V
ag. %2 AIN+Ti6Al4V
ag. %3 AIN+Ti6Al4V

T T T T T T
0,0 0,1 0,2 0,3 0,4

5004 |

Birim sekil degisimi
Sekil 4.27 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5 dk
sinterlenen katkisiz Ti6Al4V ile ag. %1-2-3 AIN katkili Ti6Al4V numunelerine ait
gerilme-birim sekil degisimi diyagramlari.
Basma testi sonrasinda elde edilen Al.O3 katkilt Ti6AI4V numunelerine ait gerilme-
birim sekil degisimi diyagrami Sekil 4.28’de ve mukavemet degerlerinin AIN ve Al,O3
katkilart ile degisim grafigi Sekil 4.29°da verilmistir.
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1 ag. %2 A1203+Ti6Al4V
ag. %3 A1203+Ti6Al4V
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0,0 0,1 0,2 0,3 0,4
Birim sekil degisimi

Sekil 4.28 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5 dk
sinterlenen katkisiz Ti6AI4V ile ag. %1-2-3 Al,O3 katkili Ti6A14V numunelerine ait
gerilme-birim sekil degisimi diyagramlari.

2500

2000
1500

1000

Basma mukavemeti (MPa)

500
i —— AIN
—®— AL O,

0 T T T T
0 1 2 3

ag. % Katki miktar
Sekil 4.29 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5 dk

sinterlenen katkisiz ile ag. %1-2-3 AIN ve Al,Oz katkili Ti6AI4V numunelerinin
kompozisyona bagli degisen basma mukavemeti grafigi.

Sekil 4.28’deki gerilme diyagramina bakildiginda aliimina katkis1 arttik¢a, katkisiz
numuneye gore daha yiiksek gerilme degerleri elde edilirken; daha diisiik plastik
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deformasyon degeri elde edilmistir. Katki miktar arttik¢a birim sekil degisim degeri

azalmakta; gerilme degerleri artmaktadir.

Katkisiz Ti6Al4V numunesine ait basma dayanimi 1719 MPa iken, ag. %1-2-3 AIN
katkilt numunelere ait basma mukavemetleri sirasiyla 1953 MPa, 1770 MPa ve 2047
MPa olarak goriilmistiir. AIN katkili numunelere ait basma mukavemet grafigi
mikrosertlik grafigiyle benzerlik gostermektedir. Her iki grafikte de ag. %1 AIN
katkis1 ile katkisiz numuneye goére artis olmus; ag. %2 AIN katkisinda azalma
gerceklesmis ancak ag. %3 AIN katki ile basma mukavemet degeri tekrar artisa

gecerek maksimum deger elde edilmistir.

Aliimina katkisi ile birlikte 1719 MPa degerindeki katkisiz Ti6Al4V numunesine ait
basma dayanimi degerinde artis gozlemlenmistir. Agirlikca %1, 2 ve 3 Al2O3 katkili
numunelere ait basma dayanimlari sirastyla 1801 MPa, 1915 MPa ve 1850 MPa olarak
elde edilmistir. Aliimina ilavesiyle birlikte artig gésteren basma mukavemet degeri ag.
%3 Al>Oz ilavesiyle gerileme gostersede; elde edilen bu deger katkisiz Ti6AI4V
numunesine ait degerden yiiksektir. Aliminyum nitriir katkili numunelerin gerilme

degerine etkisi, aliimina katkili numunelere gore daha yiiksektir.

Abe ve arkadaslari, 30 MPa basingta, 100 °C/dk 1sitma hizinda, 1000 °C sicaklikta 10
dk siirede spark plazma sinterleme yoluyla ag. %3 AIN takviyeli Ti6Al4V
numunesinin ¢gekme mukavemetini incelediklerinde matrisin katkisiz yapiya gore %47

oraninda gelistigini gézlemlemislerdir [26].

Lagos ve ekibi yaptiklari ¢alismada Ti6AI4V alasgimmi %5 ve %10 TiC ile
katkilandirdiklarip  SPS  ile  irettiklerinde mukavemet degerinde artis
gozlemlemislerdir. Uzama degeri ise katkisiz numunede %13’lerde iken TiC katkili
numune %3 ile smirli kalmigtir [74]. Ti6Al4V alasimimin siinek karakteristiginden

otiirli %ouzamasinin katkili numuneye gore daha ytiksek oldugunu diistinmiislerdir.

Li ve ekibi, Ti6Al4V matrisi farkli oranlarda Y»O3 ile katkilandirip SPS ile
irettiklerinde, ag. %2 Y203 katkilt Ti6Al4V numunesinde uzamanin %19 oraninda
azalirken ¢cekme mukavemetinin %37 oraninda arttig1 ve kirilma karakteristiginin
stinekten gevrek+siinek yapiya degistigini gozlemlemislerdir [75]. Li ve arkadaslari,
Ti6Al14V matrisi grafen ile katkilandirdiginda; ¢ekme mukavemetinde %42 oraninda

bir gelisme kaydetmislerdir [76].
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4.7 Asinma Dayanimi

Asinma testleri gergeklestirilen numunelerin siirtiinme katsayis1 degerleri Cizelge

4.10’da verilmistir.

Cizelge 4.10 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5
dk sinterlenen numunelerin siirtiinme katsayisi degerleri.

Deney numaras1  Katki miktar1 (ag.%) Siirtiinme katsayisi

1 - 0,400 + 0,05
2 1 AIN 0,393+ 0,04
3 2 AIN 0,349 + 0,04
4 3 AIN 0,442 + 0,03
5 1 Al.03 0,351 +0,03
6 2 Al,03 0,351+ 0,04
7 3 Al;,03 0,346 + 0,05

Cizelgedeki sonuglar incelendiginde AIN katkisi ile siirtiinme katsayisinda katkisiz
alasima gore azalma goriilmiis en disiik siirtinme katsayr ag. %2 AIN katkili
numunede elde edilmis ve ag. %3 AIN katkisi ile siirtlinme katsayis1 degerinde artis
gbézlemlenmistir. Aliimina katkisinda ise katki miktar1 arttikga siirtlinme katsayisi
azalmigtir. En disiik siirtiinme katsayis1 degeri ag. %3 Al203 katkili numunede elde
edilmistir. Allimina katkisinin asinma direnci iizerine pozitif bir etkisi oldugu elde

edilen sonuglarla da kanitlanmistir.

Siirtiinme testleri sirasinda asindirict bilyanin numunelerin yiizeyinde yaptigi hareket
sonucunda, ylizeyden kalkan partikiillerin de asindirict parga gibi davranip siirtiinme
katsayist degerini etkilemis olabilecegi diisiiniilmektedir. Birbirine temas eden iki
cisim arasindaki siirtinmeden kaynakli gergeklesen asinma esnasinda daha sert olan
cisim, yumusak olan malzemeyi ¢izerek mikro talas kaldirmaktadar. Iki cisimli asinma
sirasinda sert cismin, yumusak yiizeyden kaldirdig1 partikiillerde tiglincii cisim olarak
asmnmay1 hizlandirmaktadir. Ugiincii cisim olarak ortaya cikan partikiiller, ¢izilme
sonunda serbest hale gelen mikro talaslar ve pargalanmis oksit parcaciklari

olabilmektedir [77].

Katkisiz Ti6Al4V numunesi ile en diisiik siirtiinme katsayis1 degerlerine sahip ag. %2
AIN ve ag. %3 Al,O3 katkilt Ti6AI4V numunelerine ait siirtinme katsayisi-mesafe

diyagrami Sekil 4.30°da verilmistir.
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Sekil 4.30 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5 dk
sinterlenen katkisiz Ti6AI4V, ag. %2 AIN katkili Ti6A14V ve ag. %3 Al2O3 katkili
Ti6Al4V numunelerine ait siirtiinme katsayisi-mesafe diyagrami.

Sabit yiikklenme altinda kaydedilen siirtiinme katsayisi-mesafe diyagrami
incelendiginde katkisiz Ti6Al4V numunesinin kararli durumda siirtiinme katsayisi 0,3-
0,5 arasinda iken; katkili numunelerde bu deger 0,25-0,45 degismektedir. Asindirici
bilyanin yilizeyden kaldirdigi parcaciklarin bir kismi yiizeyden atilirken; bir kismi
asindirict veya yaglayict gibi davranabilir. Bu da siirtiinme katsayis1 degerlerini
etkilemektedir. Elde edilen siirtiinme katsayis1 degerleri sirasiyla katkisiz numunede
0,400 £ 0,05; ag. %2 AIN katkili numune 0,349 + 0,04 ve ag. %3 Al2Oz katkili
numunede 0,346 + 0,05 seklindedir. Yapilan AIN ve Al>Os katkilarin, Ti6AlI4V
alasiminin  aginma dayanimimi  gelistirdigi elde edilen siirtlinme katsayisi

sonuglarindan anlasilmaktadir.

Falodun ve ekibinin yaptigi ¢alismada, hacimce %1-2-3-4-5 TiN ile katkilandirilan
Ti6Al4V matrisininin asinma testi sonuclarinda da TiN katkisiyla birlikte siirtiinme

katsayisinda azalma oldugu goriilmiis benzer sonuglar elde edilmistir [62].
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Optik profilometre kullanilarak katkisiz TI6AI4V, ag. %2 AIN katkili Ti6Al4V ve ag.
%3 Al203 katkili Ti6Al4V numuneleri igin {i¢ boyutlu yiizey dlglimleri yapilmis ve
asmma izlerinin kesit uzunlugu ve asinma alanlari 6l¢iilmiistiir. Numunelerin aginma

alan1 degerleri Cizelge 4.11°de verilmistir.

Cizelge 4.11 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5
dk sinterlenen numunelerin asinma alani1 degerleri.

Deney numarast Katk1 miktar1 (ag.%) Asinma alan1 (um?)

1 - 15232

2 1 AIN 17311,2
3 2 AIN 13543,6
4 3AIN 15675,4
5 1 Al.03 14410,4
6 2 Al,03 13996,6
7 3 Al;,03 13127

Sonuglara bakildiginda en diisiik sertlik ve en yiiksek siirtiinme katsayisina sahip olan
katkisiz Ti6Al4V numunesinin asinma alanm1 da beklenildigi gibi en yiliksek asinma
alan1 degerine sahiptir. Yapilan katkilarla birlikte aginma alaninda azalma
gozlemlenmistir. Siirtiinme katsayist en az olan numunelerde aginma alan miktar1 en
azdir. Buna gore Ti6Al4V numunesinin asinma alan1 15232 um? iken; ag. %2 AIN
katkisinda bu deger 13543,6 pm? ve ag. %3 Al2Os; katkisinda 13127 um? olarak

gorilmiistiir.

Katkisiz Ti6Al4V ve en diisiik aginma alanina sahip ag. %2 AIN ile ag. %3 Al20s3
katkili Ti6Al4V numunelerine ait optik profilometreden elde edilen asinma izi

derinligi-mesafe diyagrami Sekil 4.31°de verilmistir.
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Sekil 4.31 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5 dk
sinterlenen katkisiz Ti6AI4V, ag. %2 AIN katkili Ti6A14V ve ag. %3 Al2O3 katkili
Ti6Al4V numunelerine ait aginma izi derinligi-mesafe diyagramai.

Optik profilometrede gerceklestirilen 3 boyutlu yiizey Ol¢limlerinde de katkisiz
numunenin en genis asinma alanina sahip oldugu; katkilarla birlikte bu alanin daraldig
ve en yiiksek aginma dayanimi gosteren ag. %3 Al2O3 katkili Ti6Al4V numunesinin
en dar aginma alanina sahip oldugu goriilmektedir. Katkisiz Ti6Al4V ile tim
numuneler igerisinde en dar aginma alanina sahip ag. %2 AIN ve ag. %3 Al203 katkili
Ti6AI4V numunelerinin asinma alan degerleri denklem 4.1’deki formiilde kullanilarak
numunelerin asinma oranlar1 hesaplanmis ve elde edilen sonuglar Cizelge 4.12 ve Sekil

4.32°de verilmistir.

W=V/FxL (4.1)
W = aginma oran1 (mm?/N.m)
V = aginma hacmi (um?®)
F = uygulanan yiik (N)

L = aginma mesafesi (mm)
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Cizelge 4.12 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5
dk sinterlenen katkisiz Ti6Al4V, ag. %2 AIN katkili Ti6AI4V ve ag. %3 Al,O3
katkili Ti6Al4V numunelerine ait asinma hacmi ve orani.

Deney  Katki miktar1 Asinma hacmi  Asinma orani (x10™

numarasi (ag.%) (x10° pm?®) mm®/N.m)
1 - 76160 4,99
2 2 AIN 67718 4,44
7 3 Al,O3 65635 4,31
100000 6
Asinma hacmi
¥ Asimnma orani
@ §
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Katkisiz TIGAMV  ag. %2 AIN+Ti6AMV  ag. %3 AL O,+ Ti6Al4V

Sekil 4.32 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5 dk
sinterlenen katkisiz, ag. %2 AIN katkili Ti6Al4V ve ag. %3 Al20s katkili Ti6Al4V
numunelerine ait asinma hacmi-asinma orani diyagrami.

Asinma testi sonrasinda elde edilen sonuclara gore en yiiksek asinma dayanimina sahip
ag. %2 AIN katkili Ti6Al4V ile ag. %3 Al2Oz katkili Ti6Al4V numuneleri ve katkisiz
numunenin aginma yiizeylerinin incelenmesi i¢in taramali elektron mikroskobunda

cekilen SEM goriintiileri Sekil 4.33’te verilmistir.
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SEI 15.0kv x50 100m WD 15.0mm 15.0kv X200

SEI 15.0kV x50 100um WD 15.1mm SEI 15.0kV

L
Sekil 4.33 : 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma hizinda SPS ile 5 dk
sinterlenen katkisiz Ti6Al4V numunesinin (a) 50x ve (b) 200x biiyiitmedeki; ag. %2
AIN katkili Ti6Al4V numunesinin (¢) 50x ve (d) 200x biiylitmedeki; ag. %3 Al2O3
katkili TI6A14V numunesinin (e) 50x ve (f) 200x biiyiitmedeki asinma yiizeylerine
ait SEM goriintiileri.

Tribolojik karakterizasyonun belirlenmesi i¢in SEM goriintiileri incelendiginde,
meydana gelen abrazif aginma sebebiyle kayma yoniine paralel olusmus kayma izleri
tiim numunelerde gézlemlenmistir. Katkisiz ve ag. %2 AIN katkili numunede olusan
asinma izleri ag. %3 Al,O3 katkili numuneye gore daha pirtizlidiir. Katkisiz ve ag.

%?2 AIN katkili bu iki numunede adhezif asinmaninda etkin rol oynayarak plastik
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deformasyona sebep oldugu, plastik deformasyondan dolay: derin ¢izik ve ¢ukurlarin
olustugu goriilmiistiir. Ozellikle katkisiz Ti6AI4V numunesinde ana malzemeden
kopan partikiillerin soguk kaynaklanarak tekrar yiizeye yapistigr gozlemlenmistir.
Ayrica katkisiz ve ag. %2 AIN katkili Ti6Al4V numunelerinin goriintiilerine
bakildiginda olugan aginma izlerinin yalnizca asindirici bilyadan kaynakli olmadigy;
yiizeyden kopan partikiillerin pekleserek daha kirilgan hale gelip asindirici bilya gibi
davranarak yiizeyi ¢izdigi diistiniilmektedir. Titanyum ve titanyum alasimlar1 gibi
kolay oksitlenebilen alagimlarda, yiizeyde olusan oksit tabakalar1 da asinma esnasinda
yiizeyden kopup kayiplara sebep olmaktadir [62]. Katkisiz Ti6Al4V yiizeyinde

okstilenmeden kaynakli asinma kalintilar1 gorilmustiir.

Numune yiizeylerinde yiiklenmeyle birlikte bilyanin olusturdugu asinma Kkesit
uzunluklarina bakildiginda katkisiz numunede 1284,57 um, ag. %2 AIN katkil
numunede 1109,23 um ve ag. %3 Al2O3 katkili numunede ise 836,15 pm seklindedir.
En diistik asinma dayanimina sahip Ti6Al4V alasimi en yiiksek asinma Kkesit

uzunluguna sahiptir.

Katkisiz Ti6Al4V alasiminin, asinma ylizey goriintiilerinden yola c¢ikilarak zayif
asinma dayanimi gosterdigi ve bunun sebebinin katkili numunelere kiyasla sahip
oldugu diisiik mikrosertlik ve siinek karakteristiginden kaynaklandig: sdylenebilir.
Agirlikca %3 Al203 katkili numunenin kayma yoniine paralel olusmus asinma izleri
ve derinligi ise diger iki numuneye kiyasla oldukca sig ve piiriizsiizdiir. Katkilarla
birlikte mikrosertlik degerinde gozlemlenen artisin  numunelerin  asinma

karakteristigindeki etkisi biiyiiktiir.

Falodun ve ekibi, hacimce %1-2-3-4-5 TiN ile katkilandirilmis Ti6Al4V ve katkisiz
Ti6Al4V numunelerinin asinma yilizey incelemelerinde, katkisiz numunenin diisiik
sertlik ve siinek davranis sergilemesinden dolay1 plastik deformasyon miktarinin fazla
oldugunu bu sebeple yiizeyde adhezif tabakalarin olustugunu gézlemlemislerdir. TiN
katkisiyla birlikte asinma karakteristiginin abrazif asinmaya dondiigli yiizeyde derin
oluklarla birlikte yilizeye yapismis asinma kalintilart oldugunu gérmiisler ve bu izlerin
artan titanyum nitriir oraniyla birlikte azaldigimi kaydetmiglerdir [62]. Nguyen ve
arkadaslar1 da, %5 AIN katkili TiC numunesine ait asinma ylizey goriintiilerinde

abrazif asinmadan kaynakli derin oluklar olustugunu gozlemlemislerdir [63].
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Zhou ve arkadaglari, titanyum(C,N) esasli sermeti ag. %0,5, %1 ve %1,5 oranlarinda
AIN tavsiyesi ile sinterlemis ve asinma dayanimina etkilerini incelemislerdir. Katkisiz
ve AIN katkili numunelerin asinma ylizey goriintiilerinde, katkisiz numunede derin
asinma ¢izikleri ve izleri olustugunu ayrica plastik deformasyon oraninin yiiksek
oldugunu ancak artan AIN orantyla birlikte asinma ciziklerinin daralip siglagtini

gozlemlemislerdir [78].

Falodun ve ekibi, Ti6Al4V alasimin1 TiN ve TiCN gibi katkilarla sinterlediklerinde,
katkisiz numunenin aginma yiizeyinde olusan izlerin katkili numunelere kiyasla daha
daha kalin ve derin oldugunu ayrica katkisiz numunenin siirtlinme katsayisinin en
yiikksek degere sahip oldugunu kaydetmislerdir. Ti6Al4V alasimimin diisilk asinma
direnci gostermesinin sebebinin diisiik mikrosertlik degerinden kaynaklandigin

diistinmislerdir [79].

Asinma ylizey goriintiillerinde asmma iz ve derinliklerine bakilarak yapilan
incelemelerde; katkisiz numunenin diisiik asinma dayanima sahip oldugu, yapilan
takviyelerin aginma dayaniminin gelismesine katki sagladigi goériilmektedir. Daha
once yapilan calismalarda elde edilen sonuglar, bu calismada elde edilen sonuclar

destekler niteliktedir.
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5. GENEL SONUCLAR

Katkisiz Ti6Al4V ve ayri ayr1 agirlikga AIN ve AloOz katkilr iki grup halinde spark
plazma sinterleme yontemi ile tiretimi gergeklestirilen numunelere ait elde edilen genel

sonuclar asagida verilmistir.

1. Bu c¢aligmada 6n alasimli Ti6Al4V tozu, agirlikca %1, %2 ve %3 oranlarinda
AIN ve Al;,O3 seramik tozlari ile katkilandirilmis Spark Plazma Sinterleme
yontemi ile tiretilmistir. 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 °C/dk 1sitma
hiziyla 5 dk siirede argon atmosferi altinda katkisiz Ti6Al4V alasiminin
tiretimi gergeklestirilmistir. Ik grupta ag. % AIN takviyesi ile Ti6Al4V+%1
AIN, Ti6Al4V+%2 AIN, Ti6AlI4V+%3 AIN; ve ikinci grupta ag. % Al20s3
katkisi ile Ti6AI4V+%1 AlOz, Ti6AI4V+%2 AlxOs, Ti6Al4V+%3 Al2Os3
olarak hazirlanan tozlar belirlenen sinterleme parametresinde, 50 mm ¢apa ve

5 mm yiikseklige sahip olacak sekilde iiretimleri ger¢eklestirilmistir.

2. Cekilme egrileri incelenmis cekilme sicaklik araliklar tespit edilmistir. Ar
atmosferinde 1000 °C’de, 50 MPa basing altinda, 50 “C/dk 1sitma hizinda, 5 dk
bekleme siiresi ile sinterlenen katkisiz Ti6Al4V numunesinde c¢ekilmenin
bagladig1 ve bittigi sicakliklar 576-826 °C iken, ilk grupta ag. %1 AIN katkisi
ile 585-864 °C, ag. %2 AIN katkisi ile 603-874 °C ve ag. %3 AIN katkisi ile
bu deger 593-826 °C olarak gozlemlenmistir. Ikinci grupta ag. %1 Al.O3
katkist ile ¢ekilmenin basladigi ve bittigi sicakliklar 591-872 °C, ag. %2 Al>0s3
katkis1 ile 603-855 °C ve ag. %3 Al2Os katkisi ile bu deger 573-845 °C sicaklik
degerleri arasinda gozlemlenmistir. Yapilan katkilarin, ¢ekilmenin basladig: ve
tamamlandig1 sicaklik degerlerine ¢ok biiyiik bir etkisi olmadigi, ¢ekilme

miktarini artirdig1 gozlemlenmistir.

3. Katkisiz Ti6Al4V alasiminin yogunluk degeri, ag. %1 AIN katkis1 ve ag. %1
Al>03 katkist ile artig géstermistir.

4. SPS ile sinterlenen numunelerin XRD paternleri incelendiginde o+ faz
yapisina sahip titanyuma ait o-Ti ve B-Ti pikleri ile birlikte AIN katkilt

numunelerde TiN ve VN fazlarina ait piklerin elde edilmesi ana matris ile katk1
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arasindaki etkilesimi dogrulamaktadir. Al>O3 katkili numunelerde ise XRD

analiz sonuglarinda TisAl fazinin olustugu goriilmiistiir.

. Vickers mikrosertlik Ol¢im sonuglar1 incelenmis ve katkisiz Ti6AI4V
numunesinin sertlik degeri 344,5 HV olarak olgiilmistiir. AIN katkisiyla
birlikte sertlik degerinde artig gerceklesmis ag. %3 AIN katkisinda en yiiksek
mikrosertlik degeri olan 524,1 HV degeri elde edilmistir. Al.O3 takviyesinde
ise katk1 miktar1 arttik¢a sertlik degerinin de arttig1 gorillmustiir. Agirlikca %3
Al2O3 katkili numunede 509,1 HV degerine ulagmistir. Sertlik degerinde
gerceklesen bu artiglarin, seramik bazli takviye fazlarm Ti matrisle

etkilesiminden olusan yeni fazlardan dolay1 oldugu diistiniilmektedir.

Optik mikroskop ve SEM goriintiileri incelendiginde katkisiz Ti6AI4V
numunesinin Widmanstétten yapidaki o fazi ile tane sinirlarinda yogunlasmis
B faz1 igerinde olusan o plakalarindan olusan karakteristik lamelar yapiya sahip
oldugu goriilmiistiir. AIN takviyesi ile karakteristik a+f yapinin bozularak
bimodal yapinin olusmaya bagladig: ve katki miktar1 arttik¢a hacimsel olarak
bimodal yapi1 miktarinin arttigi gézlemlenmistir. Katmanli ve es eksenli
tanelerin bir arada bulundugu bu bimodal yap1, mekanik 6zelliklerin gelisimini
desteklemistir. Aliimina katkis1 ile Widmanstétten yapidaki ince a lamelleri
kabalagmaya baslamis; katki miktar1 arttik¢a kaba katmanli bir yap1 elde
edilmistir. Ayrica katki miktari arttik¢a kaba a-lamelleri ile birlikte es eksenli
a taneleri de goriilmiistiir. Optik mikroskop goriintiilerinde yapilan tane boyut
analizine bakildiginda katkisiz numunenin en yiiksek tane boyutuna sahip
oldugu; AIN katkisi ile birlikte ortalama tane boyutunda ciddi bir azalma
oldugu goriilmiistiir. Katkisiz numunenin ortalama tane boyutunun 105,16 pm
iken; AIN katkisi ile birlikte ortalama tane boyutunun katki miktarina baglh
olarak 11,59-28,99 um arasinda degistigi goriilmiistiir. Benzer sekilde Al.O3
katkisinda da katki miktar arttik¢a tane boyutu azalmis ve katki ile bu degerin
57,35-74,34 um arasinda degistigi gozlemlenmistir. Takviyelerle birlikte
mikrosertlik degerlerinde gerceklesen artisin; tane boyutundaki azalmadan

kaynaklandig1 diistiniilmektedir.

Numunelerin SEM-EDS analizleri incelendiginde katkisiz numunede
Widmanstatten yapidaki lameller arasindaki fazlarin o-Ti ve B-Ti oldugu

elementel analiz ile dogrulanmistir. AIN katkili Ti6Al4V numunelerinin SEM
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10.

goriintlilerinde bimodal yapida homojen dagilmis ince ¢okelti fazi
goriilmistiir. Bu cokeltilerin XRD faz analizlerinde saptanan TiN ve VN
fazlar1 oldugu distiniilsede EDS analiz sonuglarinda Ti ve N piklerinin
cakismasindan dolayr dogrulanamamustir. Al2O3 katkili numunelerin SEM
goriintiileri incelendiginde koyu renkli alanlarda lamelar a-fazi ve kaba a-
plakalari arasindaki agik renkli bolgelerde ise p faz1 gézlemlenmis; Al2O3
katkil1 Ti6Al4V yapisinin sepet orgiisii mikroyapi olarakta adlandirilan kaba

a-lamellerinden olustugu gorilmiistiir.

Numunelerin  basma dayanimlari incelendiginde, katkisiz Ti6Al4V
numunesine ait basma dayanimi 1719 MPa, ag. %3 AIN katkili numunede
2047 MPa ve ag. %2 Al20s3 katkili numunede ise 1915 MPa’dir. Elde edilen
sonuclardan takviye fazlarin basma mukavemetine katki sagladigi

anlagilmistir.

Asmma testi sonrasinda siirtiinme katsayisi-mesafe diyagramlari ¢izilmistir.
Buna gore siirtiinme katsayisinin, katkisiz numunede 0,400, ag. %2 AIN katkil1
numunede 0,349 ve ag. %3 Al:Os katkili numede ise 0,346 oldugu
gorilmiistiir. Bu sonuglar neticesinde takviye fazlarin siirtiinme katsayisinda
azalmaya sebep olarak asmmma dayanimi artirdign gorilmistir. Optik
profilometre kullanilarak katkisiz ve en diisiik siirtiinme katsayisina sahip
katkili numunelere ait asinma alanlar1 incelenmistir. Katkisiz Ti6Al4V
numunesinin asinma alani 15132 um?; AIN ilaveli numuneler i¢inde en yiiksek
asinma dayanimina sahip ag. %2 AIN katkili numunenin aginma alan1 13543
um? ve Al,O3 katkili numuneler iginde ag. %3 Al2Os iceren numunede asinma

alan1 13127 pm?“dir.

Numunelerin aginma ylizeylerine ait SEM goriintiilerinde asinma iz ve
derinliklerine bakilarak yapilan incelemelerde; katkisiz numunede abrazif ve
adhesif aginma mekanizmalarinin etkin oldugu, yiizeyde yiiksek oranda plastik
deformasyon gerceklestigi buna bagl olarak asinma kalintilarinin olustugu ve
asinma oluklarmin da derinlestigi goriilmiistiir. Ag. %2 AIN katkili numunede
olusan ciziklerin derinliginin katkisiz numuneye gore daha si§ oldugu ve
abrazif asinma mekanizmasinin etkin oldugu goriilmiustiir. Her iki numunede
de ylizeyden kopan pargaciklarinda asindirict partikiil gibi davranarak yiizeyi
cizdigi disliniilmektedir. Ag. %3 AlOs katkili Ti6Al4V numunesinin
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yiizeyinde olusan aginma iz ve derinliklerinin diger iki numuneye gore daha
sig ve piriizsiiz oldugu goriilmiis; incelenen numunelerde kayma yoniine
paralel olusan aginma oluklar1 gézlemlenmistir. Yiizey incelemeleri sonucunda
yapilan AIN ve Al;O3 katkilarinin, Ti6Al4V alasimmnin  asinma

karakteristiginde pozitif etki sagladig1 ortaya konmustur.
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