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DOGRUSAL KATILASTIRILMIS Pb-Bi ALASIMLARINDA MiKROYAPI VE
MIiKROSERTLIGIN KATILASTIRMA PARAMETRELERINE BAGLILIGI

Yusuf KOCAK
Erciyes Universitesi, Fen Bilimleri Enstitiisii
Yiiksek Lisans Tezi, Ocak 2012
Tez Danmismani: Prof. Dr. Necmettin MARASLI

OZET

Bu calismada, Pb—%][x]Bi (ag.) (x=45, 55.2, 65, 75 ve 85) alasimlarinin
hazirlanmasinda ve numune kaliplarina doldurulmasinda vakumlu eritme firin1 ve
dokiim firmi kullanildi. Alagimla doldurulan numune kaliplar1 daha sonra Bridgman tipi
kontrollii katilastirma firin1 yardimiyla argon ortaminda asagidan yukari dogru, sabit
sicaklik gradyenti (G=2.18K/mm), sabit bilesim (6tektik bilesim), farkli katilastirma
hizlarinda (V=7.05-113.09 um/s) kontrollii katilastirilmas1 ve sabit katilastirma hizi
(V=14.2 um/s), sabit sicaklik gradyenti (G=2.18K/mm), farkli bilesimlerde (agirlik¢a Bi
oranmi degistirilen Pb-Bi bilesimi) kontrollii katilastirilmasi olmak {iizere iki farkl

durumda katilastirildi.

Kontrollii dogrusal katilastirilan numunelerin mikroyap1 fotograflari, optik mikroskobu
yardimiyla c¢ekildi. Cekilen bu fotograflardan lamelsel olarak tanimlanan o6tektik
mesafeler Olgiildii. Farkli katilastrma parametrelerinde iiretilen her bir numunenin

mikrosertlik (HV) degerleri Vickers tiirii sertlik 6l¢me cihazi kullanilarak 6l¢iildii.

Katilagtrma hizinin lamelsel mesafelerle (4) olan iliskisi lineer regrasyon analizi
yontemi kullanilarak belirlenmesine ragmen, Pb-Bi alasimmin farkli bilesimlerinde
yapilan deney sonuglarinda Bi bilesiminin mikroyapiya etkisi net olarak
gozlemlenememistir. Ikili Pb-Bi alasimindaki Bi kompozisyonunun mikrosertlige (HV)

baglilig1 lineer regrasyon analizi yontemi kullanilarak belirlendi.

Bu sonuglara gore, V' degerlerinin artmasiyla A degerlerinin azaldigi, buna karsm V' ve
bilesimdeki Bi oraninin artmasiyla, HV degerlerinin arttig1 tespit edildi. Elde edilen

deneysel sonuglar teorik modellerle ve literatiirde bulunan benzer deneysel ¢alismalarla
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karsilastirildi. Elde edilen deneysel sonuglarin teorik modellerle ve literatiirdeki daha
once yapilan benzer ikili alasimlarin deneysel sonuclariyla uyum icinde oldugu tespit

edildi.

Anahtar Kelimeler: ikili otektik alasim, Dogrusal katilastirma, Mikroyapi,
Mikrosertlik.
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DEPENDENCY OF MICROSTRUCTURE AND MICROHARDNESS ON
SOLIDIFICATION PROCESSING PARAMETERS FOR DIRECTIONAL
SOLIDIFIED Pb-Bi ALLOYS

Yusuf KOCAK
Erciyes University, Graduate School of Natural and Applied Sciences
M. Sc. Thesis, January 2012
Thesis Supervisor: Prof. Dr. Necmettin MARASLI

ABSTRACT

In this study, the samples of Pb—[x] wt.% Bi (x= 45, 55.2, 65, 75 and 85 ) alloys have
been prepared by using a vacuum melting furnace and casting furnace. Then, samples
have been directionally solidified upwards under argon atmosphere under the two
conditions; with different growth rates (V=7.05-113.09 pum/s) at a constant temperature
gradient (G=2.18K/mm) and near the eutectic composition (Pb—55.2 wt.% Bi) and with
different compositions of Bi in the Pb—Bi alloys at a constant temperature gradient
(G=2.18K/mm) and a constant growth rate (V= 14.2 um/s) in a Bridgman type

directional solidification furnace.

The microstructures of the directionally solidified samples were photographed by using
an optical light microscopy. The microstructure spacing has been measured from the
photographs of samples. The microhardness (V) of each sample which produced under
the different solidification conditions has also been measured by the Vickers type

hardness tester.

The dependence of microstructure spacing (1) on growth rate was determined by using
linear regression analysis method but the dependence of structure spacing (1) on
composition of Bi in the Pb—Bi alloys would not be obtained. The dependence of
microhardnesses (HV) on composition of Bi in the Pb—Bi binary alloys was also

determined using linear regression analysis method.

According to these results, it has been found that the value of A decreases with the
increasing the values of V, whereas, the value of Hy increases with the increasing the

values of V' and the composition of Bi. The experimental results obtained in this work
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have been compared with the theoretical models and previous similar experimental
results in the literature. It was seen that the results obtained in present work are in a
good agreement with the present theoretical models and the previous similar

experimental results obtained for binary alloys.

Keywords: Binary eutectic alloys, Directional solidification, Microstructure,
Microhardness
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KISALTMALAR VE SIMGELER

Sembol Anlamm Birimi

G Alagimm baslangi¢ bilesimi (% ag.)

o Alasimmin s1v1 bilesimi (% ag.)

Ck Alasimmin kati bilesimi (% ag.)

G Sicaklik gradyenti (K/m)

G; Stvinin sicaklik gradyenti (K/m)

G Katinin sicaklik gradyenti (K/m)

V Katilastirma hizi (m/s°)
Lamelsel mesafe (enine kesit) (m)

A Lamelsel mesafe (boyuna kesit) (m)

AE Lamelsel 6tektik mesafe (m)

Aext Ekstremum otektik mesafe (m)

Am Minimum 6tektik mesafe (m)

Am Maksimum otektik mesafe (m)

Al Birincil kollar aras1 mesafe (m)

Az Ikincil kollar aras1 mesafe (m)

R Dendrit ug yarigapi (m)

d Yumusak bolge derinligi (m)

r Gibbs-Thomson katsayis1 (K.m)

ag. Agirlik olarak --

at. Atomik olarak --

T Sicaklik (K)

To Otektik sicaklik (K)

G Gibbs serbest enerjisi J)

AG Gibbs serbest enerjisi degisimi J)

AGp Diflizyon i¢in gerekli aktivasyon enerjisi J)

AG, Birim hacim basina diisen serbest enerji J)

g Molar Gibbs serbest enerjisi (J/mol)

G; Stvinin Gibbs-serbest enerjisi J)

Gy Katinin Gibbs-serbest enerjisi J)

E Sistemin i¢ enerjisi J)



Sembol Anlami
H Entalpi
Hy Katmin entalpisi
H; Stvinin entalpisi
L Erime gizli 1s1s1
AT Alt soguma
ATy Kinetik alt sogumasi
AT Coziiniirliik alt sogumast
AT, Egrilik alt sogumasi
Dagilim katsayis1
o Lamelsel yap1 i¢in boyutsuz parametre
My Stvilik egrisinin egimi
Mg Otektik sicakliktaki o fazmin sivilik egimi
mg Otektik sicakliktaki B fazmmn svilik egimi
N Toplam lamel sayis1
X Lamellerin toplam genisligi
P Peclet sayis1
r Korelasyon katsayilari
r Egrilik yaricap1
r¥ Kritik yarigap
Oks Kati-s1v1 arayiizey enerjisi
Oka Kati-alt cisim arayiizey enerjisi
Osa Alt cisim-s1v1 arayiizey enerjisi
Aps Kati-s1vi1 arayiizey alani
n Atom sayis1
N, Avagadro sayist
k Boltzmann sabiti
h Planck sabiti
R Gaz sabiti
S Entropi
AS Birim hacim basina diisen entropi degisimi

(K / % at)
(K / % at)
(K / % at)

(m)

(m)

(m)

(J/m?)

(J/m?)

(J/m?)

(m’)
(6.02x10%mol™)
(1.38x10%°J / K)
(6.63x107* J.s)
(8.31 J /mol K)
(J/K)

(J/m’K)
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Sembol Anlami Birimi

Dy Stv1 igindeki ¢dziinenin dagilim katsayisi --

Ja oo fazmin hacim kesri --

I B fazinin hacim kesr --

K Sistem parametresi --

F Kuvvet (N)

P Basing (N/m?)

14 Hacim (m’)

Vi Katmimn molar hacmi (m’)

Vs Stvinin molar hacmi (m)

Vi Diizlemli fazin hacim orani (m)

Vr Diizlemsiz fazin hacim orani (m’)

y Yiizey gerilimi (N/m)
Temas agis1 ©)

A Hiicre genisligi (m)

a A bilesenince zengin faz --

Jij B bilesenince zengin faz --

Dk Katinin yogunlugu (kg/m3)

Ds Sivinin yogunlugu (kg/m3)

Thom Homojen ¢ekirdeklenme hizi (atom/s)

Lher Heterojen ¢ekirdeklenme hizi (atom/s)

Hjp Brinell sertligi (kgf/mm?)

Hy Rockwell sertligi (kgf/mm?)

Hy Knoop sertligi (kgf/mm?)

Hy Vickers sertligi (kgf/mm?)

D Baski kiiresinin yarigapi (m)

d [zin gap1 (m)

L Izin eksenel uzunlugu (m)

G Diizeltme faktorii --

Yer ¢ekim ivmesi (m/s?)

g
H, Malzemenin ilk sertlik degeri (kg/m?)
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GIRiS

Saf metal veya eriyik kristallerin c¢ekirdeklenme ve biiylimeleri ilizerinde yiiriitiilen
calismalar, dokiimlerle elde edilen malzemelerin yap1 ve 6zelliklerinin anlagilmasinda
yeni boyutlar kazandirmistir. Sivi fazdan kati faza gegis ve kati-sivi arayiizey yapisi
iizerine son elli yildir fizik¢iler, malzeme bilimcileri ve Ozellikle son yillarda
uygulamali matematik¢iler yogun bir sekilde g¢alismaktadirlar. Cok fazli alagimlar
iizerinde yapilan ¢aligmalar giincelligini korumakta, yeni teori ve bulgularla ¢caligmalar
siirdiiriilmektedir. Ozellikle dtektik katilastirma, dtektik yapi ile ana faz iliskisi ve ¢ok

fazli kompozit malzeme {iretimi iizerine calismalar hizla devam etmektedir [1-39].

Alasim sistemlerinin kontrollii olarak katilastirilmasi, pratikte tek kristallerin
biiyiitiilmesinde, malzemelerin saflastirilmasinda (bdlgesel aritma) ve malzemede
homojen bilesim elde edilmesinde kullanilmaktadir. Bu tiir katilagtirmalarin bazi ticari
uygulamalari, yar1 iletken kristallerin biiyiitiilmesi, oksit lazer sistemleri, 1s1ya ve zora

dayanikli savunma sistemleri ve optik uygulamalar i¢in kristallerin biiyiitiilmesidir.

Katilagtirilan malzemenin bilesimi (C,), sicaklik gradyenti (G), alt soguma (A7) ve
katilasgtrma hizi (V) parametreleri "katilastirma parametreleri" olarak bilinir.
Katilastirma olayinda, C,, G ve V birbirinden bagimsiz olarak kontrol edilebilmektedir.
Katilagtirma parametrelerine bagli olarak kontrollii katilastirilan malzemenin, 6tektik
bilesimde ve farkli bilesimde olusturulan elementlerin bilesim orani, mikroyap1
parametreleri ve buna bagli olarak malzemelerin fiziksel ve mekanik 6zelliklerini

degistirmektedir.

1. Boliim’de katilastirma olaymin daha iy1 anlagilabilmesi i¢in kati-sivi faz doniisiimleri

ve bu doniisiimlere etki eden parametreler ayrintili olarak anlatilacaktir. Ayrica Gibbs



serbest enerjisi, faz donilistimlerinde denge durumu, siiriicii kuvvet ve alt sogumalardan

bahsedildikten sonra ikili 6tektik faz diyagrami lizerinde kisaca durulacaktir.

Bu calismada, Pb-%XBi (kursun-bizmut; X=45, 55,2(6tektik), 65, 75, 85 (ag.)) ikili
alasim sistemleri, sabit sicaklik gradyentinde; Otektik bilesimde, farkli katilastirma
hizlarinda ve sabit katilagtirma hizinda (V=14.2 pm/s), farkl bilesimlerde Bridgman tipi
kontrollii katilagtrma firminda dogrusal katilastirilarak, mikroyap1 ve mikrosertlik
ozellikleri arastirilmistir. Bu alasim sistemi tip, niikleer ve endiistriyel uygulamalar gibi
bircok alanda genis kullanima sahiptir [40]. Bu nedenle bu malzemelerden f{iretilen
degisik bilesimdeki alasim sistemlerinin mikroyap1 ve mikrosertlik 6zellikleri oldukca
onem kazanmaktadir. Pb-Bi alagim sisteminde oOtektik bilesimde katilagma yapisi
otektik formda olusurken, farkli bilesimlerindeki Pb-Bi alasimi i¢in bizmutun (Bi)
agirlik¢a fazla oldugu yapilarda ise genelde bizmut bir araya toplanip blok halinde
keskin yapilar olusturmaktadir. Bu calismada yukarida belirtilen Pb-Bi alasim
sisteminin 6tektik ve farkli bilesimdeki katilastirilmasi inceleneceginden 2. Boliim’de
katilagtirma tiirleri hakkinda bilgiler verildikten sonra literatiirde yapilan bazi ikili
bilesime sahip katilastirma caligmalar1 6zetlenecektir. Ayrica mikrosertlik Olctimleri
hakkinda bilgiler verildikten sonra literatiirde yer alan bazi ikili alasimlarin mikrosertlik

Olctimleri 6zetlenecektir.

Gilinlimiize kadar, otektik alagim sistemlerinde 6tektik mesafenin tespiti lizerine bir¢cok
deneysel calisma yapilmistir. Yapilan bu calismalarda mikroyap1 parametresi ile
sicaklik gradyenti ve katilagtrma hizi arasindaki bagmtilar da tespit edilmistir. 3.
Boliim’de katilagtirma ¢alismalarmin gerceklestirilmesinde kullanilan deney sistemi ve
bir kontrollii katilastirma deneyinin yapilisinin tiim asamalar1 ayrmtili olarak

anlatilacaktir.

4. Bolim’de ise sicaklik gradyenti sabit tutularak otektik Pb-%55.2Bi alasim sistemi
icin yapilan kontrollii katilastirma deneylerinden elde edilen mikroyapilardan 6tektik
mesafe Olclimleri yapilarak bu sonuclarla katilastirma parametrelerinden biri olan

katilagtirma hizma gore degisimleri incelenmis, sonuclar tablo ve grafiklerle verilmistir.

Ayrica bu bolimde kontrollii olarak katilastirilan her bir numunenin mikrosertlik
Olciimleri yapilarak, bu oOlctimlerin otektik bilesimde, katillastrma hizi ve 6tektik

mesafelere gore degisimleri tablo ve grafiklerle verilmistir. Farkli bilesimde (Pb-%XBi



X=45, 65, 75, 85 (ag.)) bilesimdeki bizmutun artmasiyla degisen mikrosertlik degerleri
grafiklerle gosterilmistir. Son olarak 5. Boliim’de ise deneysel ¢alismalar neticesinde
elde edilen sonuglar tartisilmis ve bu sonuglar, literatiirdeki benzer deneysel ¢aligsmalar

ve teorik modellerin 6ngordiigii sonuglarla kiyaslanmistir.



1. BOLUM

KATI-SIVI FAZ DONUSUMLERI iCIN TEMEL KAVRAMLAR

1.1. Gibbs Serbest Enerjisi

Kati-s1v1 faz doniisiimleri sabit sicaklik ve sabit basingta olusan bir faz doniisiimii olup

Gibbs serbest enerjisiyle izah edilir. Gibbs serbest enerjisi,
G=H-TS (1.1)

olarak ifade edilir [1]. Burada 7 mutlak sicaklik, S entropi (sistemin diizensizliginin

Olciisii) ve H ise entalpi (sistemin 1s1 kapasitesinin 6l¢iisii)’dir. Entalpi,
H=E+PV (1.2)

olarak ifade edilir. Burada E sistemin i¢ enerjisi, P basmnci ve V' hacmidir. Sistemin i¢
enerjisi atomlarm kinetik ve potansiyel enerjilerinin toplamidir. Kinetik enerji, katidaki
atomlarin titresim enerjisinden ve sividaki atomlarin titresim, Oteleme ve donme
enerjilerinden ileri gelir. Potansiyel enerji ise atomlarin bag enerjilerinden ve birbirleri
ile olan etkilesme enerjilerinden olusur. Kati-sivi faz doniistimlerinde PV terimi E ile
mukayese edildiginde ¢ok kiigiik oldugundan sistemin entalpisi yaklasik olarak sistemin

i¢ enerjisine esittir. Yani H = E olur.

Sabit kiitleli ve sabit bilesimli yani kapali bir sistem i¢in Gibbs serbest enerjisinin

sicaklikla degisimi klasik termodinamige gore,
dG =-8dT +VdP (1.3)

olarak elde edilir.



Sabit basingta dP = (0 oldugundan,

oG
(6_T]P_ S (1.4)

olur. Bu ifadeden sicakligin artmasiyla Gibbs serbest enerjisinin azaldigi
anlagilmaktadir. Kat1 ve sivi fazlarin Gibbs serbest enerjilerinin sicaklikla degisimi

Sekil 1.1°de gosterilmektedir.

Gibbs Serbest Enerjisi

: T
Ti . Sicaklik

Sekil 1.1. Kat1 ve s1vi fazlarin Gibbs serbest enerjilerinin sicaklikla degisimi [1].

Eger bir s1v1 erime sicakligi, 7z nin altindaki bir 7; sicakligina kadar sogutulursa sivinin
Ty sicakliginda aniden katiya doniisecegi beklenebilir. Oysa bu her zaman miimkiin
degildir. Ornegin, uygun sartlar altinda saf metaller sivi fazdan kat1 faza gegerken
sogutma hizina baglh olarak erime sicakliginin birka¢ derece altinda katilasabildikleri
gibi yiiksek asir1 soguma nedeniyle erime sicakhiginin 300 °C altinda bile katilagabilirler
[35-36]. Bunun sebebi, ilk kat1 olusurken yeni bir kati-sivi arayiizeyinin olusumu i¢in
biliylik miktarda bir enerjiye ihtiyag duyulmasidir. Sivi fazdaki atomlarm kat1 faza
gecmeleri icin AT=Tg-T; kadar bir sicaklik degisimine ihtiya¢ vardir. Bu sicaklik
diismesi sirasinda sividaki atom veya molekiiller katiya benzer bir yapiya sahip olan

atom gruplarini1 (embriyo) olusturmak i¢in bir araya gelirler. Sekil 1.1°de gosterildigi



gibi sivi-kat1 faz doniisiimiiniin olabilmesi icin Gibbs serbest enerjisi azalmalidir. Gibbs
serbest enerjisindeki bu azalma katilagmada siiriicii kuvveti meydana getirir. Bir
sistemde faz doniisiimiiniin olabilmesi i¢in son durumun Gibbs serbest enerjisi G, nin
ilk durumun Gibbs serbest enerjisi G;’den kiiciik olmas1 gerekir. Yani AG= G, — G;<0
olmalidir. Sistem kararli denge durumuna ulasabilmek i¢in yliksek enerjili durumdan

(G)) diisiik enerjili duruma (G») gecmek isteyecektir.

1.2. Faz Doniisiimlerinde Denge

Bir sistemin dengede olmasi, mekanik, termal ve kimyasal olarak dengede olmasi
demektir. Kati-stvi araylizeyi hareket etmedigi zaman sistem mekanik olarak
dengededir. Araylizey sabit bir sicaklikta tutuldugu zaman ise termal dengededir.
Kimyasal denge durumunda ise fazlarin kimyasal potansiyelleri esittir, yani kiitle akis1

olmaz.

Stv1 fazin entropisinin biiyiik olmasindan dolay1 sivinin Gibbs serbest enerjisi katinin
Gibbs serbest enerjisinden daha hizli azalmaktadir (Sekil 1.1). Erime sicakligindan (7%)
kiigiik sicakliklarda kat1 fazin serbest enerjisi sivi fazin serbest enerjisinden daha
kiigiiktiir. Bu ylizden kat1 faz kararli denge durumundadir. 7x sicakliginin tizerindeki
sicakliklarda ise sivinin serbest enerjisi katinin serbest enerjisinden daha kiigtiktiir.
Dolayisiyla erime sicakligimin istiindeki sicakliklarda sivi faz kararli denge
durumundadrr. 7y sicakliginda ise her iki fazin Gibbs serbest enerjileri birbirlerine

esittir. Boylece erime sicakliginda kati ve sivi faz birlikte dengede bulunurlar.

Klasik termodinamige gore sabit basing ve sicaklikta bulunan yalitilmig bir sistemin
Gibbs serbest enerjisi minimum degerde ise bu sistemin dengede oldugu sdylenir. Yani

yalitilmis bir sistemin denge durumu i¢in Gibbs serbest enerjisi matematiksel olarak,
(dG)T,P =0 (1.5)

seklinde ifade edilir. Sekil 1.2°de atomlarin dagilimina gore Gibbs serbest enerjileri

verilmektedir.



dG=0

RN

Gibbs Serbest Enerjisi

AG dG=0
Gy J'
A B '
Atomlarin
(Yar1 kararlr) (Kararl) Dagilimi

Sekil 1.2. Atomlarin dagilimina gore Gibbs serbest enerjisinin degisimi [1].

Sekil 1.2°de goriildigi gibi (1.5) denklemini A (yari1 kararli) ve B (kararli) durumlari
saglamaktadir. B durumunda sistemin Gibbs serbest enerjisi miimkiin olabilecek en
kii¢iik degere sahip oldugundan sistem kararli denge durumundadir denir. 4 durumunda
da Gibbs serbest enerjisindeki degisim sifirdir fakat miimkiin olabilecek minimum
degerden biiyiiktiir. Bu durumu kararli denge durumundan ayirt etmek i¢cin 4 noktasina
yari kararli denge durumu denir. Kararli denge durumu ile yar1 kararli denge durumu

arasindaki gecis durumlaria ise kararsiz denge durumlar1 denir [1].

1.3. Katilasmada Siiriicii Kuvvet

Bir sivi erime sicakliginin altindaki bir sicakliga kadar sogutulursa Gibbs serbest
enerjisinde AG = G, - G, kadar degisme olacaktir (Sekil 1.1). Gibbs serbest enerjisindeki
bu azalma katilagsma i¢in gerekli olan stiriici kuvveti saglar [1]. Katilasma i¢in gerekli

olan serbest enerji degisim miktar1 asagidaki sekilde elde edilebilir;

Sabit basingta A7 sicaklik araliginda kat1 ve sivi fazlar i¢in Gibbs serbest enerjilerinin

sicaklikla degisiminin lineer oldugu kabul edilir. Boylece Gibbs serbest enerjileri,
G, =H,-TS, ve G,=H -TS, (1.6)

olur. Bu durumda,



AG=G, -G, =H, —H, —T(S, —S.)= AH —TAS (1.7)

seklinde elde edilir. Burada & ve s indisleri sirasiyla kat1 ve sivi fazlar1 gostermektedir.
Saf bir maddenin faz doniisiim sicakliginda (yani 7x’de), G = G, olacagindan AG = 0
olur. Buna gore denklem (1.7)’den,

as =21 (1.8)

E

yazilabilir. Burada AS entropi degisimidir. Sonug¢ olarak herhangi bir 7 sicakliginda
Gibbs serbest enerjisindeki degisim (1.7) ve (1.8) denklemlerinden,

AHT  AH(T,-T) AH AT
T T

E E E

AG = AH -

= AT AS (1.9)

olarak elde edilir. Denklem (1.9)’a s1v1 fazdan kat1 faza doniisiim i¢in hacimsel serbest
enerji degisimi veya siiriicii kuvvet denir [1]. Saf maddeler i¢in erime sicakligindaki

entalpi degisimi erime gizli 1s1s1na esittir, yani AH = L dir.

1.4. Alt Sogumalar

Herhangi bir maddenin katilasmas1 7x erime sicakliginda olmayip erime sicakliginin
altindaki bir 77 sicakliginda gerceklesebilir. Maddelerin erime sicakliginin altindaki bir
sicaklikta katilasmasinin sebebi, c¢ekirdeklenme olaymin olmasi i¢in biiyiik miktarda

enerjiye ihtiya¢ duyulmasindandir (Sekil 1.3).

Sicakhk

<+— S1vi1 faz

Erime noktasi

—
m
!

Alt soguma

) SR, \U S—— \——" S—

<+— Kati faz

»
| o

Zaman
Sekil 1.3. Zamana bagh sicaklik degisimi ve alt soguma.




Bu enerji, AT sicaklik farkindan saglanmakta olup bu farka alt soguma denir [37]. Alt
soguma arayiizey egriligine, stvinin bilesimine ve atomlarm sividan katrya gegmesi i¢in

gerekli olan enerji miktarma baglidir. Katilagsma i¢in gerekli olan toplam alt soguma,

AT =T, —T, = AT, + AT, + AT, (1.10)

olarak ifade edilir. Buradaki AT, kinetik alt sogumasi, A7, ¢Oziiniirliik alt sogumasi ve

AT, ise egrilik alt sogumasidur.

Arayiizeydeki diizlemsel cepheyi kararsiz yapan sicaklik degisiminin nasil olustugu
Sekil 1.4’te goriilmektedir. Sekil 1.4.b’de gosterilen sivi bilesimi Cs, arayiizeyde
maksimum iken, arayiizeyden uzaklastik¢a azalir ve ¢dziinence zengin bir sivi tabakasi
olusturur. Coziinen miktar1 azaldik¢a sivi sicakligl artacagindan, dengesel sivilasma
(likudus) sicakligi arayiizeyden uzaklastikca artar. Sekil 1.4.c’de arayiizey sicakligi,
dengesel sivilagsma sicakliginin {stiindedir. Bu durum diizlemsel cephede kararli bir

katilastirma igin gerekli olan sart1 gostermektedir.

a)
A
— V
Cs: Co/ k
T Kati-sivi arayiizeyi oniinde
C ¢oziinence zengin bolge
Sivi
b) ¢, >
X
D/V
T, Is
Te
T
T, % Yapisal olarak
sogumus bdlge
¢) Kati] Siv1
X

Sekil 1.4. Alasimlarin katilagtirilmasinda yapisal alt soguma (a) Kati-sivi araylizeyi,

(b) Kati-s1v1 arayiizey oniindeki ¢dziinence zengin bolge, (¢) Yapisal olarak
alt soguma. [3]



10

Eger bir karasizlik baglangigta, diiz bir arayiizeyde, bir ¢ikint1 olusturursa bu ¢ikinti asir
isitilmig ortam igerisinde bulunacak ve tekrar eriyecektir. Sekil 1.4.c’de karasiz durum
gosterilmektedir. Burada arayiizeyin hemen 6niindeki sivinin gergek sicakligi, sivilasma
sicakligmin altindadir. Bu durumda arayiizeyde olusan bir ¢ikinti, asir1 so§umus ortam
icinde bulunacak ve katilasma devam edecektir. Sivilagsma sicakliginin altinda bulunan
bu s1v1 agir1 sogumus durumdadir. Bu olaya, Rutter ve Chalmers [4] yapisal alt soguma

demislerdir.

Yapisal ifadesi, bilesimdeki degisimden kaynaklandigmi gostermektedir. Yapisal alt
soguma teorisine gore, arayiizeyde olusan bir ¢ikinti, kendisini asir1 sogumus bir sivi
icerisinde bularak diizlemsel cephede bir kararsizlik meydana getirecektir. Araylizeyde

siv1 icerisinde ¢Oziinen bilesim gradyenti,

dC, _r B
(E)x:()_ D Cs(l k) (1-11)

N

esitligi ile wverilir [3]. Burada V, kati-sivi arayiizeyinin ilerleme hizidir. Dy, sivi

maddenin diflizyon katsayisi, C; s1vi maddenin bilesimi, & ise dagilim katsayisidir.

Diizlemsel arayiizeyin dengede oldugu kabul edilirse,

dT dcC
( dx )x:O ms( dx )x:O ( )

esitligi yazilabilir. Arayiizeydeki sivi icerisinde sicaklik gradyenti,

T
Gz(d =)o (1.13)
dx

degerine esit veya bu degerden daha biiyiik ise yapisal alt soguma yoktur [3].
Ci = kC; durumunda,

G, _mCy(1-k)
kD

N

(1.14)

<

yapisal alt soguma ifadesi elde edilir. Burada m, sivilasma egimi, C; kati fazin

bilesimidir. Bu durumda diizlemsel cephe kararlidir [3]. Alt soguma olaymda Gibbs
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serbest enerjisi, asirt sogutulmus bir sivida kararli veya yar1 kararli fazlardan hangisinin
olusabilecegini belirler. Alt soguma olaymin anlasilmasinda, bir sivinin katilagsmasinda

baslangi¢ olan ¢ekirdeklenme olaymnin da bilinmesi gerekmektedir.

1.4.1. Kinetik Alt Sogumasi ( AT,)

Biitiin maddelerde atomlarin katidan siviya veya sividan katiya gecislerini engelleyen
bir enerji engeli vardir. Eger bir madde erime sicakliginin altindaki bir sicakliga kadar
sogutulursa sividan katiya gecen atomlarin sayisi katidan siviya gecen atomlarin
sayisindan fazla olur. Bu durumda kat1 faz biiyiir, yani katilastirma olur. Bu durumun
aksine katidan siviya gegen atomlarin sayisi sividan katiya gecen atomlarin sayisindan
daha fazla olursa siv1 faz biiylir, yani erime olur. Atomlarin gecislerini siirdiirmeleri igin

gerekli olan bu alt sogumaya kinetik alt soguma denir.

Bir kati-s1v1 araylizeyinde kat1 fazdan siv1 faza gegen atomlarin sayisi, sivi fazdan kati
faza gecen atomlarin sayisina esit ise kati-sivi arayiizeyi dengededir. Dengedeki bir
sistem ister saf olsun isterse ¢ok bilesenli bir sistem olsun kinetik alt soguma, AT} = 0

olur.

1.4.2. Coziiniirliik Alt Sogumasi (A7)

Coziiniirlik alt sogumasi, kati-sivi araylizeyindeki sivinin bilesimi ile sivi igerisindeki
herhangi bir noktanm bilesim farkliligindan kaynaklanir. Coziiniirliik alt sogumasi
(Sekil 1.5) [15];

k-1
ATs - TE -Tl - ms(co _Cs): msCo(T) (115)

olarak verilir. Burada,

m,=tano=—— = (1.16)

olarak verilir. Burada 7% erime sicaklhigi, 7; araylizey sicakligi, C; sivi igerisindeki
herhangi bir noktanin bilesimi, C, egrili arayiizeydeki katinin bilesimi, m; sivilasma

egrisinin egimi ve k dagilim katsayisidir. Tek bilesenli sistemler i¢in yani tek kristal



12

bliylitme durumunda C,=C; oldugundan k=17’dir. Bu ylizden saf malzemeler i¢in

¢Oziintirliik alt sogumasi AT,=0 olur.

=
=

s
i .

TE : .........

Kate S Sl‘énhk cizgisi (likudus)
S Y T SR A ———— C.=C./k
: C=k G,
Katilik gigzgisi (solidus)

G G G Bilesim

Sekil 1.5. Coziiniirliik alt sogumasina neden olan faktorlerin sematik gosterimi [15].

Ayrica kati-sivi arayiizeyi dengede oldugu durumda, sistem ister iki bilesenli isterse
daha fazla bilesenli olsun siv1 igerisinde bilesim gradyenti olmadig: icin A7s=0 olur
[37]. Sonug olarak; kati-siv1 arayiizeyinin denge durumunda toplam alt soguma sadece

egrilik alt sogumasina esittir, yani A7 = AT, olur.

1.4.3. Egrilik Alt Sogumasi (AT,)

Egrilik alt sogumasi genellikle Gibbs-Thomson alt sogumasi olarak da adlandirilir. Bu
alt soguma kati-s1v1 arayiizey egriliginden meydana gelmektedir. Egrisel bir arayiizeyin

kimyasal ve mekaniksel dengesi gz Oniine aliarak, egrilik alt sogumasi1 A7,

AT, :r(l+l] (1.17)

h n

olarak verilir [37].
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Burada I" Gibbs-Thomson katsayisi, »; ve r; ise araylizeyin egrilik yarigaplaridir.
Kiiresel bir kati-sivi arayiizeyinin egrilik yaricaplart »;=r,=r oldugundan (1.17)
denklemi,
ar = 2L (1.18)
r
seklini alir. Silindirik kati-sivi arayiizeyi i¢in r;=r ve r;=oco olacagmdan (1.17)

denklemi,

ar =L
r

(1.19)

olur.

1.5. Cekirdeklenme

Katilagsmak tiizere sogumaya birakilan herhangi bir sivi, erime sicakligina diistince
hemen katilagmaz. Soguma hizina bagli olarak erime sicakliginin altinda bir sicaklikta
katilasir. Sivi igerisinde, 6nce aynm1 molekiillerin bir araya gelerek olusturdugu katiya
benzer bir yap1 olusur. Bu yapiya embriyo (¢ekirdekcik) denir. Embriyonun etrafinda
biiyiime meydana gelir ve katilasma baslar. Bu olaya cekirdeklenme denir. iki cesit

cekirdeklenme vardir; homojen ve heterojen ¢ekirdeklenme.

1.5.1. Homojen Cekirdeklenme

Homojen cekirdeklenme, icerisinde hi¢bir yabanci madde katkist olmaksizin uygun
laboratuvar sartlarinda ¢ok yiiksek asir1 sogumalarda nadiren gergeklesen bir
cekirdeklenmedir. Asir1 sogutulmus sivi ile kat1 arasindaki serbest ener;ji farkina siiriicti
kuvvet denir ve homojen ¢ekirdeklenme i¢in biiylik bir stiriicii kuvvete ihtiya¢ duyulur
[38]. Homojen ¢ekirdeklenme icin gerekli olan enerji yani siirlicii kuvvet hacimsel
serbest enerjideki azalma ve yiizey enerjisindeki artmanin toplami olarak ifade edilir,

yani,
AG =V, AG, + 4,0, (1.20)

seklinde yazilir.
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Burada, Vi olusan katinin molar hacmi, AG, katinin birim hacim basina diisen hacimsel
serbest enerjisindeki degisim, A, kati-sivi arayiizey alam1 ve o, kati-sivi araylizey
enerjisidir. Hacimsel serbest enerjideki degisim ise,

_AH AT

AG
v T,

(1.21)

seklindedir. Burada AH erime entalpisi, AT alt soguma, 7, ise erime sicakligidir.

Homojen cekirdeklenmede baslangicta olusan embriyonun r» yarigapl bir kiire oldugu

kabul edilerek, embriyonun serbest enerjisindeki degisim (1.20) denkleminden,
__4 2
AG__Eﬂr AG, +4rr o, (1.22)

olarak ifade edilir. AG ’nin r’ye gore degisimi Sekil 1.6’da verilmistir [1].

ac
Arayiizey
enerjisi o >
AG*
0 ¥ o
r* r

AG;

Hacimsel serbest
enerji o r

Sekil 1.6. Homojen ¢ekirdeklenmede embriyonun serbest enerjisinin embriyo
yarigapina bagliligi [1].
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r ’nin kiiciik degerlerinde AG kritik bir degere kadar artar ve kritik degerde maksimum

olduktan sonra tekrar azalr. AG ’nin maksimum oldugu andaki » degerine kritik

yarigap denir ve r~ ile gosterilir. Kritik yarigapa karsilik gelen serbest enerji ise AG”
ile gosterilir ve aktivasyon enerjisi olarak adlandirilir ve homojen ¢ekirdeklenmenin

olugsmast icin gerekli olan enerjidir. Cekirdeklenme kritik yarigapta basladigi i¢in

embriyonun yarigapt 7 olur. AG’nin egiminin kritik yarigaptaki degeri sifir

olacagindan, dﬁ—G =0 sart1 denklem (1.22)’de uygulandiginda kritik yarigap,
r

20
* .
r = ks

1.23.a
G (1.23.2)

seklinde elde edilir. Denklem (1.21), denklem (1.23.a)’da yerine yazilarak embriyonun
yarigapli,

20,.T
* .
ro= ks™ E

1.23.b
LAT ( )

olarak bulunur. Sekil 1.6’dan da goriildiigii gibi 7 'nin kiiclik degerleri icin AG artar
fakat kritik bir yarigcap degerinden sonra azalma gosterir. Homojen ¢ekirdeklenme i¢in
kritik yaricapa karsilik gelen aktivasyon serbest enerjisi, denklem (1.23.b)’yi, denklem
(1.22)’de yerine yazarak su sekilde bulunur:

«  léex o, 4

AG), =—Tk _Za g (1.24)
" 3(aG, ) 3 '

Denklem (1.23.b)’den o, ’nin artmasiyla veya AT ’'nin azalmasiyla kritik yarigap

degerinin artacagi anlasilmaktadir.

Klasik c¢ekirdeklenme teorisinin temelleri Volmer-Weber [39] ve Becker-Doring [41]
tarafindan atilmistir. Bu arastirmacilar yogunlastirilmis buhar ile olusturduklari sivi
damlaciklarinin ¢ekirdeklenme kinetigini incelemislerdir. Turnbull’da [42-45] yaptig1
calismalarla c¢ekirdeklenme teorisinin temellerinin  olusmasma Onemli katkilar

saglamistir.
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Daha sonra Turnbull ve Fisher [46], Becker ve Doring yaklasimimi kullanarak bir sivi
icerisinde katinin ¢ekirdeklenme hizinin belirlenmesi i¢in yeni bir teori gelistirmislerdir.
Bu teori ¢ekirdeklenme kinetigini tasvir etmek i¢in ve araylizey enerjisini tahmin etmek

icin kullamlmigtir. Turnbull [42-46] homojen c¢ekirdeklenme hizin1 (7, ) alt

sogumanin bir fonksiyonu olarak ¢lgmiistiir.

Erime sicakliginin altindaki herhangi bir 7' sicakliginda, sivinin birim hacimdeki

homojen ¢ekirdeklenme hizi,

kT AG 1670;
I, =N, —exp| - D]exp —— (1.25)
" ' ( 3(AG, Y kT

seklinde verilmistir. Burada N, birim hacimdeki sivi atom sayisi, & Boltzmann sabiti,
h Planck sabiti, AG, diflizyon i¢in gerekli olan aktivasyon enerjisi ve AG, ise

hacimsel serbest enerji degisimidir.

Cekirdeklenme sirasinda c¢oziinmeyen parcaciklar1 ortadan kaldirmak igin  sivi
damlaciklarin ¢aplar1 bir mikron ile yiiz mikron arasinda ¢ok kiiciik damlaciklara ayrilir.
Boylece bu damlaciklardan bazilar1 heterojen c¢ekirdekeik olusturamayacak ve gercek
homojen cekirdeklenme meydana gelecektir. ilk homojen cekirdeklenme deneylerinde
cekirdeklenme hizi ve sicakligi, dilatometre ile Ol¢iilmiistiir [47-49]. Daha sonraki
deneyler ise numunelerin katilasma sicaklifmm degisimi mikroskop altinda
gozlemlenerek gergeklestirilmistir [50-51]. Homojen c¢ekirdeklenme teorisinin

eksiklikleri sunlardir:

e Kati-sivi arayiizey enerjisi erime sicakliginin altinda (0.817).) dl¢iilmektedir.

e Yiizey entropisinin bilinmesi gerektigi halde bu teoride arayiizey enerjisi tayin

edilirken yiizey entropisi genellikle bilinmemektedir.

e Kati-siv1 arayiizey enerjisi ¢cekirdek icerisindeki biitiin yonelimlerin ortalamasi

alinarak hesaplanmaktadir.

e Homojen ¢ekirdeklenme sartlarini saglamak oldukca zordur.
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e Sivi damlaciklarinin boyutlar1 azaltildiginda yiiksek miktarda alt soguma

gerekmektedir.

Sonug¢ olarak, homojen c¢ekirdeklenme ancak yiiksek alt soguma ve vakum sartlari

saglanarak yar1 kararli (metastable) durumda olusturulabilmektedir [52].

1.5.2. Heterojen Cekirdeklenme

Stv1 igerisinde bulunan yabanci maddeler {izerinde, sapka seklinde ¢ekirdekgiklerin
olusmasiyla heterojen c¢ekirdeklenme baslar. Heterojen ¢ekirdeklenme, homojen
cekirdeklenmeye gore ¢cok daha sik rastlanilan ve ¢ekirdeklenme hizinin biiyiik oldugu
bir ¢ekirdeklenme tiiriidiir. Sematik olarak Sekil 1.7°de goriilen heterojen
cekirdeklenmede, bir alt cisim iizerinde olusan ¢ekirdegin kiiresel bir yapida oldugu

kabul edilir.

T

Sekil 1.7. Heterojen ¢ekirdeklenmenin sematik gosterimi [1].

Heterojen c¢ekirdeklenmede alt cisim, yeni olusan kati c¢ekirdek ve sivi arasindaki

arayiizey enerjilerinin mekanik denge sarti,
o, =0, +0, cosO (1.26)

olarak yazilir. Burada o, sivi ile alt cisim arasinda birim uzunluktaki arayiizey
enerjisini, o,, kati ¢ekirdek ile alt cisim arasinda birim uzunluktaki araylizey enerjisini,
o,, kat1 cekirdek ile sivi arasinda birim uzunluktaki arayiizey enerjisini, 6 agis1 ise

1slatma (temas) acisini ifade etmektedir.
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Heterojen ¢ekirdeklenme teorisi igin serbest enerji ifadesi,

4
AG,, = (—EWMGV + 4717”20',“]%(2 ~3c0s6 +cos'0) (1.27)

olarak verilir. Kritik yarigapta dAG

=0 sart1 denklem (1.27)’ye uygulanarak kritik

Yyarigap,
« 20,
r, = > 1.28
het AGV ( )
olarak bulunur ve bu ifade denklem (1.27)’de yerine yazilirsa,
. léro,;
AG,, =——= 1(0 1.29
=352 1) (1.29)
elde edilir.

Burada f (9) = i(2 —3cosf +cos’ 9) olup, 1slatma (temas) acis1 faktorii olarak

adlandirilir. Denklem (1.24) ve (1.29) birbirine esitlenirse,
AGhe)::AGI)lkomf(Q) (130)

elde edilir [1]. Buradan da anlasilacagi gibi heterojen ¢ekirdeklenmedeki aktivasyon

enerji engeli homojen c¢ekirdeklenmedeki enerji engelinden f(6) faktorii kadar daha

kii¢iik oldugu goriilmektedir.

Enerji engelinin kiigiik olmasi, heterojen ¢ekirdeklenmede ¢ekirdeklenme hizinin biiytik

olmasini1 saglamaktadir. Islatma agisinin kiigiik olmasi, heterojen cekirdeklenmedeki
enerji engelini azaltmaktadir. @ =0 oldugunda AG,, =0 olur ki bu durumda
¢ekirdeklenme yok demektir. € = 180° oldugunda AG,, = AG, = olur, bu durumda ise

cekirdeklenme homojendir ve ¢ekirdek¢igin alt cisimle higbir temas1 yoktur. Turnbull

ve Fisher [46] heterojen ¢ekirdeklenme hizini,
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kT AG 1670,
I, =N —exp| ——=2 |exp| ————=— (0 1.31

olarak elde etmislerdir. Burada N alt cisimle temas halinde bulunan birim yiizeydeki
atom sayis1, AG,, kati-sivi arayiizeyini ge¢mek i¢in gerekli olan difiizyon enerjisi, AG,

ise birim hacimdeki enerji degisimidir. Sekil 1.8’de aktivasyon enerjisinin ve

cekirdeklenme hizinin alt sogumaya gore degisimi verilmektedir.

\
\ *
" \ hom
AG ‘\
\\
\ Cekirdegin olusumu
\\ AG icin kritik deger
I N G
S~ |
a) o E e Ep -
| | | AT
| |
| |
| |
|
N : Nhet ! Nhom
| i
' I
| [
: |
l f
|
AT

Sekil 1.8. Aktivasyon enerjisinin ve c¢ekirdeklenme hizinin alt sogumaya gore
degisimi [1].

Bir sonraki bolimde bu boliimde verilen temel kavramlar ve nicelikler {izerine
kurulmus olan katilastrma calismalar1 ve oOzellikle otektik katilastirma iizerinde
durulacaktir. Ayrica katilastirma parametrelerinin mikroyap1 ve mekanik 6zelliklerden
mikrosertlik iizerine etkisi izah edilerek literatiirde bu konuyla ilgili mevcut bazi

calismalar 6zetlenecektir.



2. BOLUM

OTEKTIK KATILASTIRMA VE MiKROSERTLIiK

2.1. Alasimlarin Katilastirilmasi

Malzemelerin mikroyapilarindaki degisiklikler (tanecik biyiiklikleri) mekanik
Ozelliklerini (mikrosertlik, stres gibi) ve diger Ozelliklerini (elektriksel iletkenlik,
korozyon gibi) etkiledigi bilinmektedir. Malzemelerde diizenli mikroyapilarin olusmasi
ve tanecik boyutlari (A1), bu malzemelerin katilagtirilmasi esnasindaki katilagtirma
parametrelerine baglidir. Yani, katilastrma parametreleri G, V ve C, birbirinden
bagimsiz kontrol edilerek malzemelerin tanecik boyutundaki mikroyapilarma ve
mekanik Ozelliklerine (mikrosertlik) etki etmek kontrollii (dogrusal) katilagtirma
yontemi ile mimkiindiir. Bu yontem ile degisik malzemelerden elde edilen farkli

mikroyapi sekilleri Sekil 2.1°de verilmistir.

.

= 0T

Al

2AB 4 T
J £ ;d— o i
T —— ] ol
i Kh&h/.‘? Wl

Sekil 2.1. Degisik malzemelerde gdzlenen mikroyapilar [39]
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Bir alagim sistemi, iki veya daha fazla elementin belirli bir sicaklik, basing ve bilesimde
eritilmesiyle elde edilen yeni bir kat1 ¢ozeltidir. Alasimlar, alasim tipine bagl olarak
kendisini olusturan elementlerin Ozelliklerini tasiyabilecegi gibi, bu elementlerin
ozelliklerinden baska yeni ozellikler de tasiyabilirler. Ornegin saf bir metale alasim
elementi ilave edilerek, onun mekanik 6zellikleri biiylik oOlciide gelistirilebilmektedir
[9]. Alasimlar, kendisini olusturan elementlerin birbiri igerisindeki karisimima gore tek
fazl1 ve ¢ok fazli olmak iizere ikiye ayrilirlar. Heterojen bir sistemden mekanik yolla
ayrilabilen, kimyasal ve fiziksel bakimdan homojen olan maddeye faz denir. Birbiri
icerisinde her oranda homojen olarak karisabilen alagimlar, tek fazli alagimlardir. Boyle
bir alasim sistemindeki, alasim elementlerinin 6rgii sistemlerinde bir degisiklik olur ve
alasim elementinden birinin atomlar1 digerinin kristal orgiisiine yerlesir. Yeni orgilide
farkli 6zelliklere sahip atomlarin bulunmasindan dolay1 farkliliklar olusur ve yeni bir
malzeme ortaya ¢ikar. Cok fazli alasimlarda, alasimi olusturan elementlerin baskin

ozellikleri goriiliir ve 6rgii yapilarinda bir degisiklik olmaz [10,11].

Endiistride kullanilan metalik sistemler, yliksek sicakliklarda birbirini her oranda
eritebilmelerine ragmen, diisiik sicakliklarda sinirli oranda eritebilmektedirler. Sekil
2.2°de ikili bir alasim sistemine ait faz diyagrami verilmektedir. Faz diyagramindan da
goriildiigl gibi alagim sistemi, s1vi halden sogutulmaya baslatildiginda, 6nce kat1 ¢okelti
olusmasiyla a faz1 meydana gelmektedir. Daha sonra sicaklik 7;’e diisiiriildiigiinde o
faz1 B atomlarinca zenginlesmekte ve bu sicakligin altinda B atomlarmnin fazlas1 S fazi

seklinde ¢okelerek, o ve f fazlarini olusturmaktadir.

Sivi

Tg

T Karisabilirlik
A Kat egrisi
T

o+

A % B —» B

Sekil 2.2. Birbirini her oranda eriten ikili sistemlerde denge faz diyagrami [11].
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2.1.1. Alasimlarin Diizlemsel Cephede Katilastirilmasi

Alagimlarm diizlemsel cephede kontrollii olarak katilastirilmasi pratikte tek kristallerin
biiyiitiilmesinde, malzemeleri saflastirmada (6rnegin bolgesel aritma) ve kontrolli
biiyiitiilen malzemede homojen bilesim elde etmede kullanilir. Bu tiir katilagtirmanin en
Oonemli ticari uygulamasi, yariiletken kristallerin biyiitiilmesidir. Diger onemli bir
uygulama ise, oksit lazer sistemleri ve optik uygulamalar i¢in biiyiitiilmesidir. Ornegin

aliminyum oksitler, tantal oksitler, niyobyum oksitler gibi.

Sekil 2.3’te diizlemsel cephede katilagsma yapisinin sematik gdsterimi verilmistir. Metal-
metal alagimlarin diizlemsel cephede katilastirilmis kristallerini inceleme, aragtirmalarda
cok genis yer tutmaktadir. Birgok metalin ve metal olmayan inorganik eriyiklerinin
katilastirilmas: esnasinda arayilizeyin dengede oldugunun kabul edilmesi iyi bir
yaklagikliktir. Yani katilastirma esnasinda, kati-sivi arayilizeyinin oniinde biiytik bilesim
gradyentleri meydana gelebilir, fakat arayiizeyden gegiste atomlarm aktarilmasina karst
sadece ithmal edilebilir bir direng mevcuttur. Yapisal asir1t soguma teorisi, baslangigta
diizlemsel cephede, arayilizeyin Oniinde kat1 ve sivinin hangisinin termodinamik olarak
kararli oldugu sorusu ile ilgilenir. Kararli olan sivi ise arayiizeyin diizlemsel kaldigi,

kararli olan kati ise arayiizeyin bozuldugu kabul edilir.

Sekil 2.3. Diizlemsel cephede katilasmanin sematik gdsterimi.
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2.1.2. Alasimlarin Hiicresel Katilastirilmasi

Arayiizey yapismin bozularak hiicresel bicime, daha sonra da dendritik bicime nasil
dontistiigii Sekil 2.4’te gosterilmistir. Diizlemsel cephede katilasan bir alasim
sisteminde ilk katilasan kismin bilesimi, ortalama C, bilesiminin altinda olusur.
Dolayisiyla bir kisim ¢odziinen madde sivi i¢ine itilir. Katillagsma ilerledikce sivi igine
itilmis ¢oziinen madde miktar1 arayiizeyde artar ve ¢dziinence zenginlesen arayiizeyde

sicaklik azalir [53].

Eger araylizeyin Oniindeki sicaklik gradyenti kritik sicaklik gradyentinden daha biiyiik
ise arayiizey sicakligi normal sicakligin iistiinde olacak ve katilasan kisim tekrar
erimeye baslayacaktir. Eger diizlemsel arayiizeyin oniindeki sicaklik gradyenti yavasca
kritik sicaklign altina diistiriiliirse diizlemsel arayiizeydeki ilk ¢ikintilar Sekil 2.4.b’deki
gibi olusur. Cikmtilardan sivi igerisine itilen ¢o6ziinen madde, ¢ikintinin 6n ve
yanlarinda toplanarak bu bolgeleri ¢6ziinence zenginlestirir ve arayiizey sicakligini sivi
denge sicakliginin altina diistiriir. Bu nedenle, kati-siv1 arayiizeyi kararsiz hale gelir ve

araylizey sicakliginin en diisiik oldugu yerlerde yeni ¢ikintilar olusur.

Bu c¢ikmtilar tarafindan itilen ¢oziinen maddeler ¢ikintilar arasinda toplanirlar ve
¢Ozilinen maddelerce zenginlesen bu bolgeler sivi halde iken Sekil 2.4.d’de goriildiigi
gibi, c¢ikintilar sivinin i¢ine dogru hiicreler halinde ilerler ki boyle bir katilastirma
olaymna hiicresel katilagtirma denir. Hiicrenin uglarindaki sicaklik, hiicrenin gerisindeki
sicakliktan daha yiiksek oldugundan, hiicrenin gerisi 6n kismma gore ¢oziinen madde
yoniinden daha zengindir. Katilastirma hizi yeterince yliksek degere ulasinca Sekil
2.4.e’de goriilen cam agacma benzer bir yap1 olusur ki bu yap1 dendritik yap1 olarak
bilinir.

-  Isti akis yonir

(a) (b) (©) (d) (e)
Sekil 2.4. Diizlemsel katilasmadan dendritik katilagsmaya gecis [54].
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Metalik alasimlarda hiicresel ve dendritik yapilar1 incelemek i¢in en 1iyi yol,
katilagtirmay1 aniden sogutma (quench) ile durdurmaktir. Bu metot, agirlikca % 1°den
daha fazla ¢Ozlinen igeren alasimlarda oldukca iyi sonuglar vermektedir [55]. Sekil
2.5’te hiicresel katilagma yapis1 ve mikroyap1 parametrelerinin sematik gosterimi

verilmistir.

Biiyiime yonii

Sekil 2.5. Hiicresel katilasmanin yapis1 ve mikroyap1 parametrelerinin
sematik gosterimi.

2.1.3. Alasimlarin Dendritik Katilastirilmasi

Alasimlarin katilastirilmasinda dendritik biiyiime ¢ok yaygm goriilmektedir. Dendritik
katilagtirma, hiicresel katilastirmanin bir sonraki asamasidir. Cozelti igindeki bilesim
gradyentleri yapisal asir1 sogumaya neden olur. Bu ise arayiizeyin bozularak hiicresel
hale gecmesine neden olur. Bu durum da ¢6zlinen miktarinin yanlara dogru itilmesine
sebep oldugu icin yapisal asir1 sogumayt daha da artirir. Sonugta birincil (ana) kollara
dik ikincil kollar olusur ve bliyiir. Bu ¢am agacina benzer yap1 “dendritik katilasma

yapist” olarak bilinir.

Dendritik katilasma yapisinda birincil kollardan ¢ok daha fazla sayida ikincil kollar
mevcuttur (Sekil 2.6). Eger katilagtirma tamamlanmigsa biitiin dendritler bir ¢ekirdekten
tek bir tane biciminde Orlilerek dendritik yapiyr olusturur. Katilasma yapis1 bolgesel
katilagtrma hizina ve sicaklik gradyentine gore degismektedir. Bunun anlami sudur;

eger uygulanan katilastirma hiz1 yeterince diisiikse ¢Oziinen madde zamanla
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araylizeyden sivi ig¢ine itilir, bunun neticesinde arayiizey diizlemsellesecegi igin

katilagtirma diizlemsel olur.

Diger taraftan yiiksek katilagsma hizlarinda ¢oziinen madde araylizeyde birikir. Bu ise
yapisal asir1 soguma i¢in potansiyel olusturur ki bu durumda yapisal asir1 soguma
siddetine bagli olarak olusan yapi, hiicresel veya dendritik bigimde olur. Eger uygulanan
katilastrma hiz1 yliksek ise ince dendritik yapi elde edilir, tane yapisi kiigiiliir. Bu
nedenle malzemenin sertligi ve mukavemeti artar [56]. Dolayisiyla malzemelerin

mekaniksel 6zellikleri ile dendrit kollar1 aras1 mesafe oldukca iliskilidir [56].

= mu;al:'Ba\;;
Derinlig

Sicaklik

Kat1 + Sivi

Kati1

Bilesim

Sekil 2.6. (a) Kat1 ve siv1 fazlar arasinda malzemenin katilasma morfolojisi ve yumusak
bolge derinligi, (b) Al-Cu alasiminda olusan dendritlerin fotografi [57].

Dogrusal katilastirmada dendritik yapi; birincil kollar arasi mesafe 4;, ikincil kollar
aras1 mesafe A,, dendrit ug yaricap1 R ve yumusak bolge derinligi d, alasimin bilesimine,
katilagtrma hizina ve sicaklik gradyentine bagli olarak degismektedir. Bu 6zellik
malzemeye yeni kullanim alanlar1 kazandirmaktadir. Bu sebeplerden dolay1 son yillarda
dendritik katilastirma konusu 6nem kazanmis ve bu konuda pek cok ¢alisma yapilmistir
[57-82]. Sekil 2.7°de dendritik katilasmanim yapisi ve mikroyap1 mesafeleri sematik

olarak verilmistir.
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Sekil 2.7. Dendritik katilasmanin yapist ve mikroyap1 parametrelerinin sematik
gosterimi.

2.1.4. Alasimlarin Otektik Katilastiriimasi

“Otektik” kelimesi, Yunancada kolay eriyen anlamina gelmektedir. Otektik bolge, bir
alasim sisteminde o ve S gibi kat1 fazlar ile siv1 fazin dengede oldugu ti¢lii bolgedir. Bu
noktalardaki sicakliga étektik sicaklik, bilesime de otektik bilesim denir. Otektik alasimi
olusturan iki bilesenli sistemlerde, bilesenler birbirinin erime sicakliklarini diisiiriir ve
otektik reaksiyon sonucu sivi faz ayni anda iki farkli kat1 faza doniigiir. Dolayisiyla

otektik reaksiyon,

s soguma
wifaz ——> Kati faz (o) + Kati faz ()

istinma

seklinde ifade edilir [11].

Bu tiir reaksiyona sahip sistemlerede otektik sistemler denir. Bu reaksiyon esnasinda iki
kat1 faz yan yana gelerek ince tabakalar halinde sekillenir ve 6tektik yap1 olusur [16].
Otektik yapmm olusumu; katilasma hizi, sicaklik gradyenti ve alasimin bilesimine gore
degisim gosterir. Sekil 2.8’de iki bilesenli bir Otektik sisteme ait faz diyagrami ve

katilasma yapis1 verilmektedir.
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Sekil 2.8. iki bilesenli &tektik sisteme ait faz diyagrani ve mikroyap1 olusumu [16].

Sekil 2.8’de verilen faz diyagramindaki sembollerden Cg; Otektik bilesim, 7; Otektik
sicaklik, 74y ve T, A ve B bilesenlerin saf haldeki erime sicakliklari, C;; B metalinin o
fazindaki ¢6ziinme sinir1, C>; B metalinin « fazindaki en yiiksek ¢6ziinme sinir1, Cs; A

metalinin S fazindaki ¢6ziinme sinir1 anlamima gelmektedir.

Faz diyagraminda gosterilen Cs Otektik bilesimindeki alasim sistemi, sivi halden
soguyarak, Ty Otektik sicakliga geldiginde, Otektik reaksiyon sonucu o ve B fazlari
olusur. Bu doniisiim sirasinda o ve f kristalleri yan yana, sik ve ince tabakalar halinde

biiyiir ve katilagtirma sartlarina bagli olarak 6tektik yap1 olusur [13].

Sekil 2.9°da araylizey ¢oziinen konsantrasyonuna ve asir1 sogumaya bagl olarak o ve

lamellerinin olusumu goriilmektedir.

Sekil 2.9.a’da 4 bilesenince zengin olan o fazi katilasirken, B atomlar1 sivi igerisine
hareket ederek B bilesenince zengin olan S fazini olusturmasmin sematik gosterimi
verilmistir. Benzer sekilde S fazinin Oniine 4 atomlar: itilerek o fazi olusur. Sekil

2.9.b’de ise B atomlar1 o lamelleri 6niinde hafifce artarken S lamellerinin Oniinde azalir.
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Kati-siv1 araylizeyindeki 4 ve B atomlarmin kisa mesafe diflizyonu ile a ve f kati
fazlarmin olusturdugu lamelsel yapilar ise Sekil 2.9.c’de verilmektedir. Bu lamelsel
otektiklerin genisligi biiylime hizi ve diflizyon hizina (a fazi 6niindeki B atomlarmnin S
fazina ge¢is hiz1 ve f faz1 6niindeki 4 atomlarmin « fazina gegis hizi) baghdir. Buna

gore, katilasma ne kadar hizli gerceklestirilirse, 6tektik tane yapisi o oranda kiigiik olur

[13].

a - B arayiizeyine ait yiizey geriliminin (y,p) belirlenmesi ile de A bulunabilir. Ornegin,

bir mol s1vinin katilagtirilmasiyla olusan serbest enerji degisimi,
Zyaﬂ I/m
AG(L) =-AG(0) + — (2.1

esitligi ile verilir [13]. Burada AG(A), otektik mesafeye bagli serbest enerji degisimi,
AG(), A’nin ¢ok biiyilk degerleri icin azalan serbest enerji de§isimi ve V,, Otektik
malzemenin molar hacmidir. AG(4)>0 ise katillasma olmaz. AG(x), araylizey enerjisini
dengelemek icin yeterince biiyiilk olmalidir. Yani otektik kati-sivi araylizeyi, otektik
denge sicakligi altinda asir1 sogutulmahdir. Eger toplam alt soguma AT, ile

tanimlanirsa, AG() yaklasik olarak,

AHAT,

AG(o0) = (2.2)

E

seklinde ifade edilir. Burada AH, entalpi degisimidir. Lamelsel mesafenin alabilecegi en

kiiciik deger (l*) icin, AG(A* ) = 0 oldugu g6z Oniine alinirsa,

2V
AG(o0) = % 2.3)

jf ZyaﬂVm ZyaﬂVmTE

= = (2.4)
AG(w)  AHAT,

esitligi bulunur [13].
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A’ca zengin sivi

B’ce zengin sivi

(@)

Sivi faz

Kati-sivi

©

Sekil 2.9. Lamelsel 6tektik biiylimenin sematik gosterimi [17]
(a) Lamelsel biiylimede kati-s1v1 arayiizey sekli,
(b) Kati-siv1 araylizeyinde 4 ve B atomlarinin bilesimi,

(c) Lamelsel 6tektik mesafeler.
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2.2. Otektik Yapilar ve Otektik Yapilarin Simiflandiriimas:

Otektik alasimlarin kontrollii katilastirilmast ile olusan mikroyapilarin siniflandirilmasi
konusunda degisik goriisler ileri siirtilmiistiir [17-25]. Bu smiflandirmalar ¢ogunlukla

mikroyapilarin morfolojik goriiniimlerine bagl olarak yapilmistir.

Schiel [19] otektik mikroyapilari normal ve anormal olmak {izere iki ana grupta
incelemistir. Bu smiflandirmada, 6tektik yapidaki fazlarin dagiliminda birbirlerine gore
diizenlilik derecesi dikkate almmistir. Normal mikroyapilar siirekli bir ana faz (matrix)
icerisine gomiilmiis birbirine paralel lamelsel, cubuksal ve kiiresel kristallerden
meydana gelmistir. Anormal mikroyapilarda ise 6tektik mikroyapiy1 olusturan fazlarin
ayn1 hizda ve sicaklikta biiyiimedigi ve fazlarin gelisigiizel yoneldigi yapilardan

meydana gelmistir.

Chadwick [20] ise otektik yapiy siirekli, stireksiz ve spiral olmak {izere lice ayirmistir.
Stirekli yapilar, lamelsel ve ¢ubuksal yapilardan meydana gelirken, siireksiz yap1 bir ana
faz icerisinde gelisiglizel dagilmig taneciklerden meydana gelmistir. Spiral katilagsma
seklini gosteren otektik yapilar ise ayni isimle anilmistir. Bu smiflandirma, optik
mikroskopta incelenen numunelerin yiizeylerindeki yapilarin sekilsel goriiniislerine gore

yapilmistir.

Hunt ve Jackson [17] tarafindan gelistirilen ve 6tektik mikroyapiy1 olusturan fazlarin
erime entropilerine dayanan simiflandirma, ikili 6tektik alagimlarin katilagsmasiyla ortaya
cikan mikroyapilar1 ii¢ gruba aymrmistir. Bu yapilan smiflandirmaya ait mikroyapi

olusumlar1 Sekil 2.10°da sematik olarak gosterilmektedir. Bunlar,

a) Diizlemsiz-Diizlemsiz (Nonefaceted-Nonefaceted) Otektikler; Her iki elementin
erime entropisi diisliktiir ve sadece diizenli lamelsel (regular lamellar) veya fiber

seklinde mikroyapilar olusur. Metal-metal 6tektik alasimlarda gozlenir (Sn-Pb, Al-Zn).

b) Diizlemsiz-Diizlemli (Nonefaceted-Faceted) Otektikler; Elementlerden birisi diisiik
digeri ise yiiksek erime entropisine sahiptir. Bu tiir alasimlarda diizensiz veya kompleks

diizenli mikroyapilar goriiliir. Metal-ametal 6tektik alasimlarda gozlenir (Al-Si, Fe-C).

¢) Diizlemli-Diizlemli (Faceted-Faceted) Otektikler; Bu tiir 6tektiklerde hicbir diizenli

yap1 olusmaz. Bu tiir mikroyapi, sadece organik 6tektiklerde (Azobenzen-Benzil),
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baz1 yar1 metallerde (Bi, Si, Ge) veya erime entropisi yiiksek intermetalik bilesiklerde

goriiliir.

Croker ve ark. [21,22], Hunt ve Jackson’un [17] ortaya attiklar1 modeli gelistirerek
otektik yapilar1 daha anlamli bir sekilde siniflandirmislardir. Buna gore 6tektik fazlarin
diizlemli olup olmamasi, Gtektik sicakliktaki doniisiim entropisine baghdir. Kati-sivi
déniisim entropisi AS, > 23 Jmol'K oldugu durumda, faz diizlemlidir ve normal

otektikle anormal 6tektik birbirinden ayrilir.

Normal ve oOzellikle anormal otektiklerde yapilar, diizlemli fazin hacim orani Vg,
katilasma hizi, sicaklik gradyenti ve bilesime bagli olarak degisir. Croker ve ark.
[21,22] otektikleri asagida ayrintilar1 verilen normal ve anormal olmak iizere iki ana

grupta incelemislerdir.

2.2.1. Normal Otektikler

Normal otektiklerde, her faz disik bir doniisim entropisine sahip olup,
cekirdeklenmeden sonra pliriizlii bir kati-sivi araylizeyi boyunca biiyiime goriiliir. Cok
az bir alt soguma ile o ve f lamelleri veya ana faza ¢cokelmis ¢ubuksal yapilar olusur.
Bu yapilar normal 6tektiklerin en genel 6zelligidir. Denge sartlarinda, sivida bir bilesim
gradyenti vardir. Bu bilesim gradyenti kati-sivi arayiizeyinden yayilan 4 ve B
atomlarinca olusturulur. Bu yiizden lamelsel veya gubuksal kristaller aras1 mesafe (4r)

korunur [23]. Normal 6tektik mikroyapilar kendi igerisinde ikiye ayrilir [21,22]. Bunlar;

a) Lamelsel; Uzun mesafeler boyunca uzanan diizenli fakat kristal hatalariyla kesilen

birbirine paralel lameller seklindeki kristallerden olusan mikroyapidir.

b) Cubuksal; Uzun mesafeler boyunca uzanan ve katilasma yoni dogrultusunda
birbirine paralel olarak yonelmis diizenli fiber seklindeki kristallerden olusan levhasal
mikroyapidir. Yap1 diizenlidir fakat ana faz icerisinde dik kesiti ¢ok koseli ve

cubuksaldir.
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Sekil 2.10. Dogrusal katilastirilmis 6tektik alagimlara ait farkl yapilar

(a) Dilizlemsiz/Diizlemsiz (Nf/Nf), diizlemsel arayiizey,
(b) Diizlemsiz/Diizlemsiz (Nf/Nf), egrisel arayiizey,
(c) Diizlemsiz/Diizlemli (Nf/F), diizlemsel arayiizey,
(d) Diizlemsiz/Diizlemli (Nf/F), egrisel arayiizey,

(e) Diizlemli/Diizlemli (F/F), diizlemsel arayiizey,

(f) Diizlemli/Diizlemli (F/F), egrisel arayiizey.
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2.2.2. Anormal Otektikler

Anormal oOtektik yapi, ticari bakimdan ¢ok 6nemli olan Al-Si ve C-Fe alasimlarinda
goriiliir. Fazlardan biri diizlemli karaktere sahip oldugundan, normal 6tektige gore ¢ok
farkli ve karmagik mikroyapisal 6zellik gosterir. Diizlemli fazlarda kinetik alt soguma
AT blyiik oldugundan 6tektik biiyiime yavas olur. Dolayisiyla sicaklik dalgalanmalari
dengelenemez. Kinetik engelin asilmasindaki zorluklardan dolay1 diizensiz ve farkli
yapilar olusur. Diizlemli fazin biiylimesi icin kati-sivi araylizeyinde biiyiime
tabakalarmin olusmas1 gerekir. Bu tabakalar ve iki boyutlu ¢ekirdeklenme, yiizeyde
olusan diizensizliklerden kaynaklanir. Bu diizensizliklerin olusumu ise biiyiik 6lclide alt
sogumaya baglidir. Diizlemli fazin farkl kristal biiylime 6zelligi, anizotropik karakteri,
diger faz ile es-zamanl biiyiimemesi, anormal otektiklerin ¢ok farkli yapilara sahip

olmasina neden olur [23].

Eger diizlemli-diizlemsiz 6tektik bir sistemde, diizlemli fazin hacim oran1 V', diizlemsiz
fazin hacim oram1 Vyr’den kiigiik ise kesikli lamelsel (broken lamellar) yapilar olusur.
Bu olusumun nedeni, diizlemli olmayan fazin, diizlemli olan fazin biiyiimesini nispeten
veya tamamen engellemesinden kaynaklanir. Diizlemli fazin hacim orani, biraz daha
artirilirsa diizlemli olmayan faz, diizlemli faz1 biiyiime esnasinda sik sik kusatir ve sivi
ile temasmi kismen keser. Bu engellemeyi asmak i¢in diizlemli faz, dallanmalar ve
farkli yonelimler gosterir. Eger Vp artirilirsa, diizlemli faz atomlar1 kati-sivi
araylizeyinde birikim gosterir. Bu arayiizey birikimi, yapisal alt sogumaya sebep olur ve
karmagik diizenli yapt meydana gelir. Vr, matris yani ana faz olusturacak kadar ¢oksa,
mikroyap1 diizlemli olmayan fazin yar1 diizenli dagilimindan olusur. Katilastrma hizi
ve sivi sicaklik gradyenti bu olusumda 6nemli rol oynar. Yiiksek G/V sartlarinda
katilagtirma, diizlemli fazin c¢evrelenmesini Onler ve izotermal kati-sivi arayiizeyi
olusur. Eger arayiizey bliylime hiz1 (V) artarsa (diisik G/V sartinda) izotermal arayiizey
bozulur, bu ise diizlemsel fazin diger faz tarafindan ¢evrelenmesine ve diizensiz yapi1
olusumuna yol agar [23]. Anormal 6tektik mikroyapilar kendi icerisinde altiya ayrilir

[21,22]. Bunlar;

a) Fleyk (Flake) Yapi; Uzun mesafeler boyunca diizenli olmayan, dallanmis veya
dallanmamis levhasallardan olusan kuru yaprak veya ‘misir gevregi’ seklindeki

kristallerden olusan mikroyapilardir.
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b) Kesikli Lamelsel (Broken Lamellar) Yapi; Kesikli levhalarin olusturdugu diizenli

sayilabilecek mikroyapilardir.

¢) Lifli (Fibrous) Yapt; Uzun mesafeler boyunca diizensiz olarak uzanan ve birbiri ile

baglantili ¢ok ince fiberlerden olusan mikroyapilardir.

d) Karmagik Diizenli (Complex Regular) Yapi; Cok kiiciik bir hacim igerisinde ve

genellikle spiral bi¢imli birbirine paralel diizenli levhalardan olusan mikroyapilardir.

e) Cin Yazisi (Chinese Script) Yapi; Birbirinden ayri, kii¢iik ve ince bir sekilde

dallanmig mikrodiizlemli levhalardan olusan mikroyapilardir.

f) Yari Diizenli (Quasi Regular) Yapi; Erime entropisi yiiksek bir ana faz i¢indeki
diizlemsiz fazin levha veya fiber seklindeki kristallerinden olusmus mikroyapilardir. Bu

yap1, iiglincii bilesen ilavesi ile veya 6zel katilastirma sartlarinda elde edilebilir.

Otektik alasimlarm 6zelliklerinden en iyi sekilde yararlanabilmek igin, alasimlar sabit
katilastirma hiz1 farkli sicaklik gradyentlerinde ve sabit sicaklik gradyenti farkli
katilastirma hizlarmda tek yonlii olarak katilastirilirlar. Otektik alasimlarin tek yonlii
katilastirilmasi, mekanik ve elektronik Ozelliklere sahip mikron diizeyinde yapilar
olusmasma sebep oldugu i¢in makina pargasindan, elektronik elemanlara kadar
teknolojinin bircok alanda uygulanmaktadir [24]. Kraft and Albright [24] tek yonli
katilagtirilmis otektiklerin mikroyapisal 6zelliklerini incelemisler ve bazi Gtektiklerin,
iyi 1sisal kararlilik sagladigini ifade etmislerdir. Graham and Kraft [25] katilasma
boyunca gelisen lamelsel kusurlar1 tespit etmisler ve bu kusurlarin mikroyapilar

iizerinde kabalagma, direncini azaltma gibi etkilerinin oldugunu géstermislerdir.

Bu ve benzeri ¢alismalarla kararli durumdaki otektik katilastirmanin deneysel ve teorik
incelemeleri hiz kazanmistir. Bu alanda yapilan ¢aligmalar ve arastirmalar sonucunda
bilesim (C), sicaklik gradyenti (G) ve katilastirma hizinin (V), yapisal kusursuzluk, faz
kararliligi ve lamelsel mesafeler iizerine olduk¢a Onemli etkilerinin oldugu ortaya
konulmustur. Bu nedenle oOtektik sistemler i¢cin (Cr sabit) G ve V katilastirma
parametreleri degistirilerek Az nin degisimini incelemek 6nem kazanmistir. Son yillarda
otektik katilastirma tizerine yapilan deneysel ve teorik caligmalar {ic veya daha cok

bilesenli sistemler lizerinde yogunlagsmaya baslamistir.
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2.3. Otektik Katilastirma icin Teorik Modeller

Ikili &tektik alasimlarda mikroyap1 parametresinin tespiti {izerine Jackson-Hunt (J-H) ve
Trivedi-Magnin-Kurz (TMK) tarafindan gelistirilmis 1iki adet teorik model
bulunmaktadir. Ayrica son zamanlarda Wilde-Froyen-Witusiewicz-Hecht (WFWH)
tarafindan gl oOtektik alasimlardan 1ki faz biiylimesi durumunda mikroyap1
parametresinin tespiti ilizerine bir teorik model gelistirilmistir. Bu modeller asagida

ayrmtili olarak verilmektedir.

2.3.1. Jackson-Hunt (J-H) Modeli

Otektik mesafelerin tespiti iizerine ilk kapsamli model, Jackson-Hunt [30] tarafindan,
lamelsel ve ¢ubuksal dtektikler icin gelistirilmistir. Ileri siiriilen bu modelde, lamelsel
veya cubuk (rod) bigimindeki otektiklerin kararliligi i¢in gerekli sartlar, alt soguma

(AT), katilastrma hizi (V) ve Otektik mesafe (A;) arasindaki iligkileri olduke¢a iyi

aciklanmaktadir. Alt soguma (A7) i¢in bulunan baginti,
AT=K A V+K, /A (2.5)
seklindedir. Burada K, ve K, sistemin fiziksel parametreleridir ve

K, =mPC,/ f,f; D ve K, :2m521“1. sin@, /m,f, i=a,B(2.6)

seklinde ifade edilmektedir [31]. Burada m = m_m 5/ (ma +my ) “dir. m, ve m 5 sirastyla,

otektik sicakliktaki a ve 8 sivilasma egrilerinin egimlerinin biiyiiklikleridir. C , o ve 8
fazlarmm bilesim farkidir. f, ve fﬂ sirastyla o ve [ fazlarinin hacim kesirleridir. I;

Gibbs-Thomson katsayilaridir. 6. acilar1 (i = «, ) ise Sekil 2.14’te gosterilmektedir. &

parametresi lamelsel biiyiitme i¢in 1’e, ¢ubuksal biiyiitme i¢in 24/ f, ’ya esittir [31].

Denklem (2.6)’daki P ise, Peclet sayisi olarak bilinir ve agagidaki gibi tanimlanir;

0,3383( oS )1’661 Lamelsel otektikler igin (2.7)
0,167 (f,£,)” 0<f, <03 Cubuksal tektikler icin
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Sivi faz

Kati-sivi
arayiizeyi

Sekil 2.11. Temas agilar1 ve otektik yapmin sematik gosterimi.

J-H otektik mesafelerin hangi sartlarda kararli olacaginin analizini de yaparak, kararli
otektik mesafe araligmm Sekil 2.12°de gosterildigi gibi, 4,< A,<4,, seklinde
oldugunu ifade etmislerdir. Burada A ; 6tektik mesafe, 4 ; minimum &tektik mesafe, 4,,
ise maksimum Otektik mesafedir. Jackson-Hunt A, ve A4, ’un hiz ile degisimlerini

hesaplayarak minimum kararli mesafe i¢in asagidaki bagintilar1 ¢ikarmislardir.

K
Vi =—2 2.8
"= (2.8)

1

AT = 2JK K, |7 (2.9)
Bu modelin iki 6nemli sonucu vardir. Bunlar,

1- Verilen bir hiz i¢in eger otektik mesafe 1, ve 4,, ile gosterilen alt ve iist limitler
arasinda ise, bu otektik mesafe kararlidir (Sekil 2.13).

2- Eger otektik mesafe kararli ise yani 4,, ile 4, arasinda ise asagidaki genel ifade

yazilir.

Vléj =sabit  j=mveya M (2.10)
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Sekil 2.12. Jackson-Hunt modelinin ongilirdiigii alt soguma ile lamelsel
mesafeler arasindaki iliskinin sematik gdsterimi (a) Egriligin ve
cOziinlirliigiin etkisi, (b) Farkli hizlarda alt sogumaya karsi
lamelsel mesafelerin degisimi.
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Bir¢ok deneysel calismalar sonucunda elde edilen bagintilar J-H modelinin 6ngordiigi
temel bagintilar1 desteklemektedir. Bu yiizden J-H modeli oldukca genis kabul gormiis

bir modeldir.

Kararsiz Kararsiz

Alt soguma, AT ——>

Am Ae AMm
Otektik mesafe, \y ——>

Sekil 2.13. Sabit hizda 6tektik mesafe ile ortalama arayiizey alt sogumasimnin
iliskisi ve kararli-kararsiz bolgeler [30].

2.3.2. Trivedi-Magnin-Kurz (TMK) Modeli

Jackson-Hunt [30] tarafindan Otektik katilastirma genis bir sekilde analiz edilip
gelistirilmistir. J-H modeli diisiik hiz bolgeleri i¢in gelistirildigi i¢in yiiksek hiz
bolgeleri i¢cin deneysel sonuglarla uyum saglamamaktadir. Trivedi, Magnin ve Kurz
(TMK) [32] yiiksek hiz bolgeleri i¢in J-H modelini genisletmislerdir. Bir ¢ok otektik
sistem yiiksek hizlarda (hizli katilastirma) biiyiitiilebilmektedir. Bu nedenle dengesel
olmayan etkenler, arayiizey iizerinde 6nemli etkiler olusturmaktadir. TMK modeline

gore hacimsel biiylitme orani;
2717 _ 42

dir. Burada ¢; Otektik mesafenin, extremum mesafeye orani olarak (A./4,)

tanimlanmaistir ve;

AT /AlV = (¢ +£J KK, (2.12)
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A,AT =(p + 1)K, (2.13)

olarak ifade edilmistir. Burada K, ve K, sabitleri daha o6nce J-H modelinde

tanimlanmist1. Bu sabitlerin denklem (2.11)’de yerine yazilmasiyla elde edilen baginti,

2D I’ sin0, " ,:
AE:{PACOVZ( o ﬂ i=a,p (2.14)

i

seklinde verilir [32]. Burada AC, araylizeydeki o ve f fazlar1 arasindaki bilesim
farkidir. Denklem (2.14) TMK modelinin 6ngordiigii lamelsel mesafelerin degerini

vermektedir.

2.3.3. Wilde-Froyen-Witusiewicz-Hecht (WFWH) Modeli

Jackson-Hunt modeli ikili alasim sistemlerinde Gtektik biiylitme durumunda mikroyapi
parametresinin belirlenmesinde oldukga basarili ve kabul gérmiis bir modeldir. Ikili
otektik alasimlar i¢in gelistirilen bu model Wilde-Froyen-Witusiewicz-Hecht (WFWH)
tarafindan {i¢lii alasimlardan tek yonlii katilastirma neticesinde iki 6tektik fazin lamelsel
ve diizenli biliylimesi durumunda mikroyapt parametresinin belirlenmesi ig¢in

genisletmistir [83]. WFWH modeline gore ti¢clii alasimdan iki faz biiylimesi durumunda

2V degeri;

1 I sin6
V= msinz(inf)[ | a | \ "
1-_21 P ZB\cg +C§‘+’gc‘cg +Cl|
’ ‘ (2.15)
Fﬁ sinﬁﬁ ]
‘mﬁ||C§ +Cy  CC +Ccﬁ|+‘mg“ca ]
‘I D, D, D, ¢ e
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seklinde ifade edilmektedir. Burada 4, B, C alasimi olusturan farkli bilesenleri, o ve S
ise katilastirma neticesinde ortaya ¢ikan fazlari temsil etmektedir. WFWH elde ettikleri
bu degeri test etmek amaciyla Al-Cu-Ag alagimmi farkli hizlarda tek yonli
katilagtirarak L — a(Al)+0( Al,Cu) fazlarmin ikili otektik biiytimesini elde ettiler.
Bu deneysel calismadan elde ettikleri oOtektik mesafe degerlerinin teorik olarak
gelistirdiklert modelden hesaplanan 6tektik mesafe degerlerine olduk¢a yakin oldugunu
tespit ettiler [83]. Ayrica bu arastirmacilar kararli durum i¢in J-H modelinin 6ngordiigi
JV = sabit esitliginin tglii alagimlardan iki faz biiylimesi durumu igin de basaril
sonu¢ verdigini, bu esitlikteki sabit degerin sadece seg¢ilen alagimin fiziksel sabitlerine

bagli oldugunu tespit etmistir [83].

Ucglii tetik alasimlarda ii¢ ayr1 fazin biiyiimesi durumunda 6tektik mesafe degerlerini

ongoren herhangi teorik model heniiz gelistirilememistir.

2.4. Sertlik

Malzemelerin sertliginin Olgiilmesi endiistride biiylik 6nem tasir. Sertlik, dayanim ve
asinma direncine bagli bir 6zelliktir. Bir malzemenin ylizeyine batirilan bir cisme,

malzemenin gosterdigi dirence o malzemenin sert/igi veya mikrosertligi denir.

Bir malzeme ne kadar sert ise dayanimi o kadar yiiksektir ve aginma direnci o kadar
fazladir. Makine elemanlarinda kullanilan malzemelerin 6mrti, sertlikleriyle yakindan
iligkilidir. Ayrica, sert malzemelerin igyapilar1 diizensiz ve stresli oldugundan,
elektriksel iletkenlikleri de diistiktiir. Bu bakimdan malzemelerin sertlikleri ile
elektriksel iletkenlikleri arasinda yakm bir iliski vardir. Giiniimiizde yaygin olarak

kullanilan dort ¢esit sertlik 6lgme yontemi vardir. Bunlar,

a) Brinell sertlik 6lgcme yontemi,
b) Rockwell sertlik 6lgme yontemi,
¢) Knoop sertlik 6lgme yontemi,

d) Vickers sertlik 6lgme yontemidir.
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2.4.1. Brinell Sertlik Ol¢gme Yontemi

Bu yontemde batici u¢ olarak sertlestirilmis ¢elik kiire veya tungsten karbiir
kullanilmaktadir. Kullanilacak kiirenin ¢ap1 numune kalinligina ve malzemenin sekline
gore segilir. Yiukiin uygulanma siiresi 10-15 saniyedir. Sertligi 6l¢iilecek numune
iizerine batirilan ¢elik kiire, hacmi nedeni ile numune iizerine kiiresel iz birakir. Sekil

2.14°te Brinell sertlik 6l¢tim metodunun sematik gosterimi verilmistir.

Sekil 2.14. Brinell sertlik 6l¢iim metodunun sematik gosterimi.

Numune iizerindeki izin alan1 hesaplanarak, Brinell sertlik (/) degeri;

- Uygulanan yiik (kgf)
Iz yiizeyi (mm* )

(2.16)

H

(kef / mm?) (2.17)

2F
L aD(D-(D’=d%) )

bagintisi ile bulunur [34]. Burada F; numuneye uygulanan yiik, D; baski kiiresinin ¢api,

d; numune {izerinde olusan izin ¢apidir.

2.4.2. Rockwell Sertlik Olgme Yontemi

Rockwell sertlik 6lgme yonteminde, standart cihaz ve yiizeysel cihaz olmak {izere iki tip
sertlik 0lgme cihazi kullanilmaktadir. Standart cihazda, 60, 100, 150 kg’lik kiitleler

kullanilir. Batici ug olarak, sert malzemeler i¢in u¢ kisminda tepe agis1 120° olan, 0.2



42

mm capinda yuvarlaklastirilmis elmas koni kullanilirken, yumusak malzemeler i¢inde
1/16" (~1.59 mm) ¢apinda sertlestirilmis ¢elik bilye kullanilmaktadir. Yiizeysel cihazlar
cok ince ve yumusak malzemeler i¢in kullanilmakla beraber, sertlik 6l¢ctimiinde 15, 30,
45 g’lik kiitleler kullanilir. Ug olarak standart cihazlarda kullanilan ¢elik bilyeler ve
elmas koni ylizeysel cihazlarda da kullanilmaktadir. Rockwell yonteminde sertlik,

numuneye batan ucun meydana getirdigi derinlik esas alinarak bulunmaktadir.

Sertlik 6l¢me cihazinin hassasiyeti kontrol edildikten sonra sertligini 6l¢mek istedigimiz
malzemeye uygun agirlik ve ug secilir. Ug, malzemeye 6nce 10 kg’lik bir kiitle ile ytik
uygular. On yiikleme ile Oncelikle malzemeye temas saglanir. Boylelikle sertlik
Olciimiinde ©on yiikleme ile bir baslangic noktasi tespit edilmis olur. 10 kg’lik
yiiklemeden sonra cihazin ibresi sifira ayarlanarak kalan agirliklar yiiklenir. Bu
durumda ucun, sertligi 6l¢iilen numuneye batmasi beklenir. Bir siire sonra son yiiklenen
agirhik kaldirilarak sertlik degeri gostergeden okunur. Sertlik 6l¢iimiinde ug, numuneye

ne kadar derin batarsa numunenin o kadar yumusak oldugu anlamina gelir [33,34].

2.4.3. Knoop Sertlik Olcme Yéntemi

Mekaniksel sertlik dlgme yOntemlerinden biri olan Knoop sertlik 6lgme yontem,
ozellikle cok ince ve kirilgan malzemelerin mikrosertlik degerlerinin 6l¢iilmesinde
kullanilir. Bu yontemde amag, sertligi 6lcililecek numune tizerinde sadece kiigiik bir iz
birakilmasidir. Bir piramit elmas ug, belirli bir kuvvet ve siire kadar uygulanir. Sonugta
numune iizerinde ancak mikroskopla okunabilecek bir iz olusur. Knoop sertligi Hx veya

KHN ile gosterilir ve asagidaki formiille ifade edilir;

_ UygulananYiik P
Iz Alan C pL2

(kef / mm’) (2.18)

K

Burada L; numune tizerindeki izin eksenel uzunlugu, Cp; diizeltme faktorii (izin sekline

baghdir ve genellikle 0.070279 degeri kullanilir) ve P, uygulanan yiik miktaridir.

Hy genellikle 100°den 1000°’e kadar degisen sertlik degerlerini alir. Bu metotla ¢ok
kiiciik boyutlu malzemelerin bile mikrosertlik degerleri Ol¢iilebilmektedir. Bununla

beraber numune {izerinde olusturulan 1izin boyutu Olgiiliirken mikroskobun
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kullanilmasmin zor olmasi, numuneyi hazirlama ve iz uygulama islemlerinin zaman

almas1 bu metodun zorluklarindandir [84].

2.4.4. Vickers Sertlik Olgme Yontemi

Vickers sertlik olgtimiinde kullanilan ug, yiizeyleri arasinda 136° a¢1 bulunan bir elmas
piramittir. Darbelere kars1 daha hassas oldugundan en sert malzemeler bile bu metotla
Olciilebilir. Uygulanan yiik 10 g ile 1000 g arasinda degismektedir. Ug¢, numuneye belli
bir kuvveti 5-30 saniye kadar uygulayarak, numune iizerinde kare seklinde iz olusturur.
Izin kdsegen boyutlar1 (d), cihaz mikroskobundan okunarak belirlenir. Sekil 2.15da
Vickers sertlik 6l¢iim metodunun sematik gdsterimi ve batict ucun numune yiizeyinde

biraktig1 izin fotografi verilmistir.

JY,

1R

@) (b)

Sekil 2.15. (a) Vickers sertlik 6l¢iim metodunun sematik gosterimi,
(b) Batic1 ucun numune yiizeyinde biraktigi izin fotografi [39].

Vickers sertligi (Hy), Brinell sertligine benzer sekilde, uygulanan kuvvetin iz alanina

bolinmesi ile belirlenir.

o :2Fszn(9/2)

, od’ (kef / mm’) (2.19)
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Burada, F; uygulanan yik, g; yer ¢ekim ivmesi, d (¢°=d,.d,); izin alamdir. Vickers
sertligi ile ¢ok ince bolge veya tabakalarin bile sertligi hassas bir sekilde
Olciilebildiginden, bu metotla dlciilen sertlik degerleri, mikrosertlik olarak da bilinir

[16,33-34].

Baz1 arastirmacilar [85-87] oOtektik sistemler {izerine yaptiklari ¢alismalarda,
malzemenin sertlik degeri (Hy) ile mikroyap1 parametresi (Ax) ve katilastrma hizi (V)

arasindaki iliskileri incelemis ve asagidaki gibi bagntilar elde etmislerdir;
Hy=H,+k V" (2.20)
HV :Ho +k AE_H (221)

Burada A (mm); lameller aras1 mesafe, V' (mm/s); katilasma hizi, k; bilesime bagli sabit,
H, (kg/mm’); malzemenin ilk sertlik degeri ve Hy (kg/mm’); kontrolli olarak

katilastirilan malzemenin sertlik degeridir.

2.5. Otektik Katilastirma Uzerine Yapilan Deneysel Cahsmalar

Otektik katilasma olaymi agiklayabilmek, mikroyap1 parametresi (Ag) ile katilagtirma
parametreleri (G, V) arasindaki iliskileri bulabilmek i¢in, arastirmacilar tarafindan teorik
modeller gelistirilmis ve bircok deneysel ¢alisma yapilmistir. Onceki kesimde 6tektik
katilagtirma konusunda gelistirilen modeller iizerinde durulmustu. Bu kesimde ise bazi
ikili ve tglii otektik alasimlar {lizerine yapilan katilastirma caligmalari, katilastirma
parametreleri ile mikroyap1 parametresi ve mikrosertlik degerleri arasindaki iliski ve

bagntilar verilmistir.

2.5.1. 23V = Sabit Tipindeki Bagntilar

Jordan ve Hunt [88] degisik bilesimde hazirladiklar1 Pb-Sn ve Al-CuAl, alagimlarm 2
mm c¢apinda aliimina tiiplere doldurarak, bu numuneleri su sogutmali Bridgman tipi
katilagtrma firminda senkronize bir motorla sicak bdlgeden soguk bolgeye dogru
cekerek katilastrmiglar ve ani sogutma (quench) yapmuslardir. Arastirmacilar

deneylerini 1.1-25 pm/s katilastirma hizi araliginda Pb-Sn i¢in 100-150 °C/cm, Al-
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CuAl, icin ise 185-260 °C/cm sicaklik gradyenti araliginda yapmiglardir. Bulduklari

deneysel sonuclar Tablo 2.1°de verilmektedir.

Tablo 2.1. Farkli bilesimdeki Pb-Sn ve Al-CuAl, alagimlari i¢in A%V bagmtilari [88].

Al - CuAl, Pb - Sn

Bilesim Cu (ag. %) AV (um’/s) Bilesim Pb (ag. %) ALV (um'ss)
28.0 3.5 32.0 3.44
30.4 9.9 34.0 3.38
33.0 8.5 36.0 3.32
34.0 5.2 38.0 3.26

Bu deneysel sonuglar Jackson-Hunt [30] modeli ile uyumlu ¢ikmistir. Ayni alasim
sistemi iizerine bazi arastirmacilar da [89,90] bu sonuglara yakin degerler elde

etmislerdir.

Clark ve Elliott [89] degisik bilesimdeki Cd-Sn alagimlarimmi hazirlayarak 2 mm i¢
capina sahip pyrex tiiplere doldurmuslardir. Argon atmosferinde, 120 °C/cm sabit
sicaklik gradyentinde ve 3-14 pm/s hiz araliginda otektik yapilar elde etmislerdir.

Diisiik katilastirma hizlarnda A3V =sabit bagntisindan sapma oldugunu gézlemlenmis

ve lamelsel-gubuksal ge¢isi ispatlamiglardir. Yapilan bu ¢alismada elde edilen deneysel

bagintilar Tablo 2.2°de verilmektedir.

Ordjmi-Liu ve Elliott [90] tarafindan yapilan ¢alismada Al-CuAl, otektik alagimi

arastirilmistir. Bu alagim sisteminde lamelsel mesafelerin tespiti icin sabit hizda kararl
bir bliyiitme yapilarak tek bir lamelsel mesafe Olgiimii yerine mesafe araliklari
incelenmistir. Jackson ve Hunt modeli tarafindan 6ngoriilen maksimum ve minimum
mesafe degerleri gézlenmistir. Bununla beraber gozlenen maksimum mesafe, teori

tarafindan ongoriilen maksimum mesafeden daha kii¢iik ¢ikmustir.

Ordjini-Liu ve Elliott [90] %99.999 safliktaki Al ve Cu metallerini 6tektik bilesimde
hazirlayarak Bridgman tipi katilastrma firminda 4 mm i¢ ¢apinda 200 mm
uzunlugundaki aliimina tiiplere doldurarak kontrollii katilastirmislardir. Deney siiresince

sabit 76 °C/cm sicaklik gradyenti kullanmislar ve sonugta katilastirma hizlarma gore
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lamelsel mesafeleri tespit etmislerdir. Bu dlgiilen degerler ile J-H modelinin 6ngordiigi

degerler Tablo 2.3’de verilmektedir.

Tablo 2.2. Farkli bilesimdeki Cd-Sn alasimlari i¢in elde edilen A%V bagmtilari [89].

Bilesim Sn (ag. %) ALV (pms/s)
63.5 3.03
65.2 3.05
66.5 3.10
67.7 3.46
70.0 3.29

Tablo 2.3. Al-CuAl, alasiminda sabit bilesimde deneysel A, ile teorik A, degerlerinin
karsilastirilmasi [90].

Katilastirma Deneysel Degerler Teorik Degerler (J-H)
Hiz (rm) (rm)
m/
(" S) )\'11 )\'ort }\'M )\'ext msc }\’M

21.6 20.5 24.0 27.3 22.0 32.0 48.0
108 9.6 11.2 12.6 10.0 14.6 215
300 5.8 7.0 8.2 6.0 8.8 12.9
432 4.6 5.6 6.6 5.0 7.3 10.7
600 4.2 4.8 5.6 4.2 6.2 9.1

Ordjini ve ark. [90] AI-CuAlL 6tektik alagimi igin A° V= 9.55 pm’/s, A",V =18.1 pm’/s,

2

Aot V =164 um3/s seklinde bagmtilar elde etmislerdir.

Liu ve Elliott [91] Pb-Sn 6tektik sisteminde 0.5-50 um/s katilastirma hiz araliginda

yaptig1 deneyler sonucunda AZmVZ 1.58 pm3/s, AZMVZ 4.8 pm3/s seklinde bagimntilar

elde etmislerdir. J-H modelinden [30] bu alasim sistemi i¢in hesaplanan deger ise

A V=146 pm /s"dir.

M. Giindiiz ve ark. [92] Bi-Cd o6tektik alasimini, %99.9 safliktaki Bi ve Cd metallerini

grafit bir kalip icerisinde vakumlu eritme firininda eriterek hazirlamislardir. Elde

ettikleri numuneleri argon ortamimda Bridgman tipi kontrollii katilasgtrma firminda,

sabit sicaklik gradyenti ve farkh katilastirma hizlarinda katilastirdiktan sonra hizlica su
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havuzuna c¢ekerek ani sogutma yapmislardir. Tespit ettikleri deneysel sonuglar Tablo
2.4°de verilmektedir.

Tablo 2.4. Bi-Cd otektik alagiminda sabit sicaklik gradyenti, farkli katilagtirma
hizlarinda bulunan Ag ve A%V degerleri [92].

A% AE ALV
Alasim G mim E Ref.
3 (d/mm) = ) (um) (um's)
Bi-Cd 4.74 8.33-167.32 0.50 - 1.89 39.059 [YK5]

Cadirli ve ark. [96] %99.9 safliktaki Al ve Cu metallerini (Al-%33Cu (ag.)) grafit bir
pota igerisinde vakumlu eritme firininda eriterek, elde ettikleri Al-Cu 6tektik alagimini,
4 mm i¢ ¢apinda, 6.4 mm dis ¢apmnda ve 200 mm uzunlugunda grafit numune
kaliplarma doldurmuslardir. FElde ettikleri numuneleri Bridgman tipi kontrolli
katilastirma firininda argon atmosferi altinda, sabit sicaklik gradyenti (58.4 °C/cm) ve
farkli katilastirma hizlarinda 9.5-483.2 um/s, 10-12 cm kadar katilagtirarak ani sogutma
yapmiglardir. Elde ettikleri deneysel sonuglar Tablo 2.5°de verilmektedir.

Tablo 2.5 Al-Cu o6tektik alasiminda sabit sicaklik gradyenti, farkli katilagtrma
hizlarinda bulunan Ag ve A’V degerleri [93].

Katilastirma G \% AT Ak XZEV
Zamani (s) (°C/em) (un/s) (°C) (nm) (nm’/s)
250-10609 58.4 9.5-483.2  0.06-2.82  0.78-5.26 156.0

2.5.2. A=kV™" ve A =kG™ Tipindeki Bagintilar

Piatti ve Pellegrini [94] yaptiklar1 ¢alismada %99.99 safliktaki Al ve %99.98 safliktaki
Pt metallerini Al-%4-10Pt (ag.) bilesimlerinde, argon ortaminda eriterek grafit kaliplara
doldurmuslardir. Elde ettikleri numuneleri 100 °C/cm sicaklik gradyentinde ve 2.8-123
um/s katilastirma hizlarinda Bridgman tipi kontrollii katilastirma firininda katilastirarak
ani sogutma yapmuslardir. Elde ettikleri deneysel sonuglarla, A = kV** (k = 2.5 um"*
s ) seklinde bagint1 bulmuslardir [194].

Kaya [13] yaptig1 ¢alismada Pb-Cd, Sn-Zn, Bi-Cd ve Al-Si 6tektik alasimlari igin

mikroyap1 parametresi olan Ag'nin sabit sicaklik gradyenti, farkli katilagtirma
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hizlarindaki degisimini incelemistir. Yiksek safliktaki (>%99) metallerden otektik
alasimlar hazirlamak icin agirlikca oranlar1 ayarladiktan sonra vakumlu eritme firininda,
grafit pota icerisinde eritilmistir. Daha sonra, eriyik haldeki alagimi 6nceden sicak
dokiim firmmina yerlestirilen grafit kaliplara (200 mm uzunlugunda 4 mm i¢ ¢apinda ve
6.35 dis capinda) dokmiis ve katilagtirmistir. Sicak dokiim firmindan ¢ikartilan
numunelerin  her birini swrasiyla Bridgman tipi kontrollii katilastirma firmina
yerlestirdikten sonra, dogrusal olarak katilastirmistir. Her bir 6tektik alagim sistemi igin,
numuneleri sabit sicaklik gradyenti, farkl katilastirma hizlarinda katilastirmistir. Bu
islemlerden sonra, numunelerin mikroyap1 fotograflarini, 151k mikroskobu ve taramali
elektron mikroskobuyla (SEM) ¢ekmistir. Bu fotograflar iizerinden dogrusal kesisim
metodunu kullanarak Ap degerlerini bulmustur. Elde ettigi deneysel sonuglar Tablo

2.6’da verilmektedir.

Tablo 2.6. Sn-Zn, Pb-Cd, Al-Si, Bi-Cd 6tektik alasimlarinda sabit sicaklik gradyenti ve
farkl katilagtirma hizlarinda bulunan A=kV™ bagmntilar1 [13].

Alagim (pl‘rllls) @ Cim) A=kV™

Sn-Zn 8.33 - 165.19 65.2 A =kV?®? (k=532 um"* s
Pb-Cd 8.27 - 163.55 64.1 A =kV® (k=3.66 um'* s
Al-Si 8.30 - 498.70 78.0 A =kVO* (k= 23.44 um™* s04)
Bi-Cd 8.33 - 167.32 47.4 A =kV?* (k=503 um'*® s

2.5.3. Hy=kV" ve H y= kA" Tipindeki Bagintilar

Otektik alasimlarda mikrosertlik &lciimleri {izerine bazi arastirmacilar [85-87]
katilagtirma parametreleri ile mikroyap1 parametresi ve mikrosertlik degerinin nasil bir
degisim gosterdigini arastirmis ve bazi bagmntilar elde etmislerdir. Bu kesimde bu

calismalarin bazilar1 6zetlenmistir.

Yilmaz ve Elliott [85] yaptiklar1 calismada %99.999 safliktaki Al ve Si metallerini (Al-
%14-17S1 (ag.)) argon ortaminda eriterek hazirladiklar1 Al-Si alagimlarini, 6 mm i¢
capinda ve 30 cm uzunlugundaki aliimina tiiplere doldurmuslardir. Elde ettikleri
numuneleri Bridgman tipi kontrollii katilagtirma firminda, 125 °C/cm sicaklik gradyenti

ve 1-1500 pm/s katilastirma hizlarinda katilastirarak ani sogutma yapmiglardir. Farkli
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katilagtirma sartlarinda elde ettikler numunelerde gozlemlenen farkli mikroyapilarin
(fleyk, lifli ve karisik diizenli) mikrosertlik Ol¢timlerini yapmislardir. Bulduklari

deneysel sonuclar Tablo 2.7°de verilmektedir.

Tablo 2.7. Al-Si alagim sistemi i¢in farkli mikroyapilara ait mikrosertlik degerleri [85].

Cekme Hiz1 Karmasik Diizenli Lifli Yap Fleyk Yap1
V (nm/s) Hy (kg/mm®) Hy (kg/mm®) Hy (kg/mm®)
1.1 50, 63
1.4 50
1.5 60
3.8 55, 60, 69
9.1 55 65
9.5 76
10 87, 95
11 60
12.6 87 58, 66
18.2 55, 63, 73
22.9 58
30.2 68
36.3 60 55
38 93
45.9 56
47.8 63
724 60
83 65
87 58
99 63, 71
120 60
288 58, 73
363 58
524 73
575 73 62
645
912 72
1096 74
1174 85 62
1318 79

Yilmaz ve Elliott [85] Tablo 2.10°daki deneysel sonuglar1 kullanarak mikrosertlik (Hy)
ile katilastrma hizi (V) arasinda, Hy = H, + kV", (m = 0.04) tipinde bagint1 elde
etmislerdir. Ayni1 ¢calismada mikrosertlik ile yap1 parametresi (Az) arasinda ise Hy = H,
+ kA" (koseli silisyum yap1 i¢in n = 0.50, lifli, fleyk ve karisik diizenli yap1 icin n =
0.08) tipinde bagntilar elde etmislerdir [85].
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Liu ve ark. [86] %99.995 safliktaki Zn, %99.99 safliktaki Al ve Mg metallerinden
hazirladiklar1 Zn-Mg (300 °C) ve Zn-Al (350 °C) alagimlarini argon ortaminda, 0-10
saat tutarak 150 °C/cm sicaklik gradyentinde ve 0.01-0.1 cm/s katilastirma hizlarinda,
Bridgman tipi katilastirma firminda kontrollii katilastirarak ani sogutma yapmuislardir.
Elde ettikler numunelerin boyuna ve enine kesitlerini hem optik hem de taramali
elektron mikroskobunda (SEM) incelemislerdir. Farkli katilastirma sartlarinda iirettikleri
numunelerin - mikrosertlik  dl¢ctimlerinde 100 g’k  kiitleler  kullanmiglardir.
Caligsmalarinda 300 °C’de Zn-Mg (Zn-%3.1Mg (ag.)) ve 350 °C’de Zn-Al (Zn-%5Al
(ag.)) alasmmlar1 i¢in lamelsel mesafe ile mikrosertlik degerlerinin incelemislerdir.

Bulduklar1 deneysel sonuglar Tablo 2.8’de verilmektedir.

Tablo 2.8.a. Zn-Mg alasiminin (300 °C) Ag ve Hy degerleri [86].

V=10.05 cm/s V=0.1 cm/s
Tavlama
Zamam (saat) 2 A 2 A
H /mm H /mm

v (kg/mm’) (nm) v (kg/mm’) (nm)

0 222 0.49 253 0.30
0.17 207 0.75 208 0.66
0.5 199 1.31 200 1.58

1 195 1.58 198 1.80

2 183 2.09 189 2.24

5 175 2.89 173 2.77
10 160 3.78 165 3.78

Tablo 2.8.b. Zn-Al alasimmin (350 °C) Ag ve Hy degerleri [86].
V=10.01 cm/s V=0.1 cm/s
Tavlama
Zaman (saat) 2 A 2 A
H /mm H /mm
v (kg/mm’) (nm) v (kg/mm’) (nm)

0 81.5 0.76 86.5 0.24

0.5 80.0 0.9 83.2 0.4

1 771 1.0 80.7 0.8

2 75.9 1.2 79.2 1.0

5 71.5 1.7 66.6 1.5

10 68.6 2.8 65.2 24
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Liu ve ark. [86] bulduklar1 deneysel sonuclar1 kullanarak, Zn(a)-Mg,Zn;; i¢cin Hy = H,
+ kA7, (H, =141 kgmm?, k = 1.9 kg.mm™? ), Zn(@)-Al(f) icin, Hy = H, + k 1>,
(Ho=61 kg.mm?, k = 0.46 kg.mm™"?) seklinde bagntilar elde etmislerdir [86].

Khan ve ark. [87] yaptiklar1 ¢calismada %99.999 safliktaki Al ve Si metallerini Al-
%1281 (ag.) ve Al-%14.6Si (ag.) bilesimlerinde argon ortaminda eriterek 200 mm
uzunlugunda 7 mm i¢ ¢apmdaki aliimina tiiplere doldurmuslardir. Hazirladiklar
numuneleri 0.10-1080 um/s katilagtirma hizlarinda Bridgman firininda dogrusal olarak
katilagtirarak trettikleri numunelerin boyuna ve enine kesitlerinden optik mikroskop
yardimiyla mikroyap1 parametresini 6lgmiislerdir. Ayni numunelerin sertliklerini enine

kesitler tizerinden, Vickers sertlik 6lgme yontemi ile 6lgmiislerdir.

Elde ettikleri deneysel sonuglar1 kullanarak, Hy = H, + kV", (fleyk silisyum yap1 i¢in m
= 0.12) tipinde bagint1 elde etmislerdir. Burada H, alasimin baslangigtaki (dogrusal

olarak katilastirilmadan 6nceki) sertlik degeridir. Khan ve ark. [91] mikrosertlik degeri
ile mikroyap1 parametresi arasindaki iliskiyi ise, Hy = H, +kA;" bagmtis1 ile ifade
etmiglerdir. Bu deneyde koseli silisyum yap1 i¢in 7 = 0.50, fleyk silisyum yap1 i¢in n =
0.22 ve lifli silisyum yap1 i¢in #» = 0.10 seklinde sonuglar bulmuslardir.

Kaya ve ark. [95] yiiksek saflikta (9%99.99) aliiminyum ve silisyumu vakum altinda
eriterek Al-Si 6tektik alagimini (Al-%12.6S1 (ag.)) hazirladilar. Bu alagimi sabit sicaklik
gradyenti (G=7.8 K/mm), farkh katilastirma hizlarinda (V=8.3-498.7 um/s) ve sabit
katilastirma hizi  (F/=8.3 pm/s) farkli sicaklik gradyentlerinde (G=2.0-7.8 K/mm)
Bridgman tipi kontrollii katilastirma firmmi kullanarak katilastirdilar. Katilagtirma
sonucunda irettikleri malzemelerin hem enine hemde boyuna kesitleri iizerinden
mikrosertlik degerlerini Olgtiiler. Bu Olglimler neticesinde katilastirma parametreleri ile
mikroyap1 parametreleri ve mikrosertlik degerleri arasindaki iligki ve bagmtilar1 tespit

ettiler. Elde ettikleri sonuglar Tablo 2.9°da verilmektedir.

Kaya ve ark. [96] yiiksek saflikta (%99.99) Pb-Cd, Sn-Zn ve Bi-Cd 6tektik alagimlarini
hazirladilar. Her bir otektik alasim sistemini farkli katilastirma parametrelerinde
Bridgman tipi kontrollii katilagtirma firimini kullanarak katilastirdilar. Daha sonra farkli
katilagtrma parametrelerinde {irettikleri her bir numunenin enine kesitleri iizerinden

mikrosertlik degerlerini Olctiiler. Elde ettikleri sonuglar1 kullanarak katilagtirma
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parametreleri ile mikroyap1 parametreleri ve mikrosertlik degerleri arasindaki iliski ve
bagintilar1 tespit ettiler. Bu arastirmacilar tarafindan elde edilen deneysel sonuglar Tablo

2.10’te verilmektedir.

Tablo 2.9. Al-%12.6Si (ag.) alasiminda katilastirma parametreleri ile mikrosertlik
degerleri arasindaki iliski ve bagintilar [96].

151 ::llrlf:zzl:ll;:i M]i)lz;(;i(;:;liik Bagintilar Korelasyon Katsayisi (k)
G % Hyg) Hy)

(K/mm)  (nm/s) (kgmm’)  (kg/mm’) Hue=ky G°% ki=49.28 (K*"7. kg. mm™%)
2:2 2:2 22:2 22? Hve=k: G*”  k;=49.54 (K®"° kg. mm™®")
4.4 8.3 55.9 56.3 Hue=ks ™" ks=27.54 (kg. mm™>"". s*")
5.7 8.3 57.0 58.7 Hyey=ks w07 ke=27.54 (kg. mm?2'2 %12
oo mom T e
7.8 41.0 65.5 650  Hug=keV*"  ke=82.79 (kg. mm™ ")

7.8 82.4 69.1 69.0 Hyey=ks kE-0.16 k;=25.35 (kg. mm 1'76)
;2 1825 273;1121 ;gg Hyej=ks e " ke=27.54 (kg. mm™ ")

A, Hy(s) : Numunenin boyuna kesitinden dl¢iilen lamelsel mesafeler ve mikrosertlik degeri,
Ag, Hy@) . Numunenin enine kesitinden olgiilen lamelsel mesafeler ve mikrosertlik degeri.

Tablo 2.10. Pb-Cd, Sn-Zn ve Bi-Cd 6tektik alasiminda katilastirma parametreleri ile
mikrosertlik degerleri arasindaki iliski ve bagintilar [96].

Sistem (K/ﬁnm) (pl‘rlnls) (kg}-ln:mz) Bagintilar Korelasyon Katsayisi (k)

8.27 14.28

16.55 14.95 Hy = kq VO ks = 22.91 (kg. mm2"%.s ©10)
Pb-Cd 6.41 40.18 16.18 Hy = koA %%k, =2.78 (kg. mm™ %)

83.33 17.85

163.55  19.55

8.33 15.42

16.32 16.28 Hy=ks V2% kg = 22.80 (kg. mm2%. s*%)
Sn-Zn 6.52  41.48 17.40 Hy = ke A %%" ky=4.36 (kg. mm ™)

81.96 18.20

165.13  20.01

8.27 16.66

16.52 17.28 Hy = kg VO ks = 23.51 (kg. mm-210 80.10)
Bi-Cd 473  40.99 18.35 Hy= ks A %2 kg =4.35 (kg. mm™""®)

81.66 20.10

167.32  22.05
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Son zamanlarda mikrosertlik Ol¢ciim ¢alismalar1 ii¢ bilesenli sistemler iizerine
yogunlagsmaya baslamistir [97-104]. Sun ve ark. [97] Sn-%3.8Ag-%0.7Cu (ag.) otektik
alasimini tek yonlii katilastirarak ani sogutma yapmuglardir. Elde ettikler numunelerin
boyuna ve enine kesitlerindeki mikroyapilar1 ve mikrosertlik degerlerini 6lgmiislerdir.
Sonuglar Tablo 2.11°de verilmektedir. Bu ¢alisma sonucunda Sun ve ark. [97] sicaklik

arttikga malzemelerin mikrosertlik degerlerinin azaldigini tespit etmislerdir.

Tablo 2.11. Sn-Ag-Cu o6tektik alasiminda farkl sicakliklarda mikrosertlik degerleri

[97].
Sicakhk B-Sn Otektik Alasim
‘O Hy (kg/mm’) Hy (kg/mm®)
25 11.69 16.17
45 8.87 13.69
65 8.10 11.88
85 7.34 10.51

Ayni alagim sistemi (Sn-%3.8Ag-%0.7Cu) Knag ve ark. [98] tarafindan da caligilmistir.
Dogrusal katilastirma yontemiyle iirettikleri numuneler {izerinde olusan farkli yapilarin

mikrosertlik degerlerini dlgmiislerdir. Olgiim sonuglar1 Tablo 2.12°de verilmektedir.

Tablo 2.12. Sn-Ag-Cu 6tektik alasiminda dogrusal katilastirma deneyleri sonucunda
olusan her bir fazin mikrosertlik degerleri [98].

Mikrosertlik Degerleri

Yapilar Hy (kg/mm’)
Numunenin Tamami 21.9
1500 °C’de 500 saat Isil islemden Sonra 17.3
Blyuk AgsSn Levhalar 126.5
B-Sn Dendritleri 15.2
ince B-Sn Dendritleri 26.5
Kalin B-Sn Dendritleri 21.5

Cesitli arastirmacilar tarafindan yapilan deneysel ¢aligsmalar neticesinde katilastirma hizi

ile mikroyapt parametresi ve mikrosertlik degerleri arasinda farkli bagmntilar elde
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edildigi goriilmektedir. Yapilan bu deneysel c¢alismalarin tamaminda mikroyapi
parametresinin katilastirma parametrelerine gore iistel olarak azaldigi goriilmektedir.
Genellikle elde edilen bagmtilar birbirleriyle uyum igerisinde olup, iistel degerlerde
katillagtirma sartlarma ve malzemenin yapisma bagh olarak kiiciik farkliliklar
goriilmektedir. Bu sonuglar katilastirma parametreleri ile mikroyap1 parametresi
arasinda belirgin bir iliskinin oldugunu gostermektedir. Bu calismalarin ¢ogunda
metalik malzemelerin katilastirilmasinda “Bridgman tipi” kontrollii katilagtrma firmni

kullanilmis ve numuneler diisey dogrultuda katilastirilmastir.

Ayrica mikrosertlik degerleri ile katilagtirma parametreleri ve mikroyap1 parametresi
arasinda da bir iligkinin oldugu arastirmacilarin c¢alismalarindan anlasilmaktadir.
Calismalardan, katilastirma hizi arttikca mikrosertlik degerinin de artmakta oldugu
goriilmektedir. Yani malzemelerin artan katilastirma parametrelerinden (G, V) dolay1
yap1 parametresinde meydana gelen kiiciilme, mikrosertlik degerlerini artrmaktadir.
Mikrosertlik 6l¢iim deneyleri neticesinde elde edilen listel degerlerin tam bir tutarlilik
gosterdigini soylemek zordur. Yapilan mikrosertlik Ol¢iim calismalarinda farkl

katilagtirma sartlarinda farkl tistel degerler (0.04-0.3) elde edilmistir.

Bir sonraki boliimde ikili metalik alagimlarin kontrollii katilagtirilmasinda kullanilan
deneysel sistem iizerinde durularak bir kontrollii katilagtirma deneyinin her bir agamasi

kapsamli bir sekilde anlatilmistir.



3. BOLUM

DENEYSEL SISTEM VE BiR DENEYIN YAPILISI

3.1. Deneysel Sistem

Glinlimiize kadar, otektik alagim sistemlerinde lamelsel mesafenin tespiti iizerine bir¢ok
deneysel calisma yapilmistir. Yapilan bu calismalarda mikroyap1 parametresi ile
sicaklik gradyenti ve katilastrma hizi arasindaki bagintilar da tespit edilmistir. Bu
bolimde katilastirma ¢alismalarinin gerceklestirilmesinde kullanilan deney sistemi ve
bir kontrollii katilastirma deneyinin yapilisinin tiim asamalar1 ayrmtili olarak

anlatilacaktir.

Bu tez calismasinda li¢ ayr1 firm (vakumlu eritme firmi, dokiim firmi ve kontrolli
katilagtirma firin1) kullanilmistir. Bu kesimde, deneylerde kullanilan bu firmlar ayrmtili

olarak anlatilacaktir.

3.1.1. Vakumlu Eritme Firimi

Bu firm, alasimi olusturulacak metallerin vakumlu ortamda oksitlenmeden eritilmesinde
kullanilir. Vakumlu eritme firmmin fotografi ve sematik gosterimi Sekil 3.1°de
verilmistir. Vakumlu eritme firini, i¢ ice ge¢mis iki aliimina tiip, vakum pompasi,
sicaklik kontrolciisii, sabit giic vermekte kullanilan varyak ve sogutma sisteminden
olusmaktadir [105]. Icteki aliimina tiipiin i¢ ¢ap1 50 mm, dis ¢ap1 60 mm ve uzunlugu

700 mm olup bir ucu kapalidir. Bu aliimina tiipiin i¢inde vakumlu ortam saglanir.

D1g aliimina tiipiin ebatlar1 ise 80 mm x 90 mm x 500 mm olup her iki ucu da agiktir.
Dis aliimina tiipiin etrafina 1.2 mm kalmhigindaki Kanthal Al telinden (FeCrAl
alasimindan yapilmis tel) 80 sarim sarilmistir. Isitict telin toplam direnci 28.1 Q olarak
Olciilmiistiir. Isitict tellerin birbirine degmemesi i¢cin sarimlarin arasmi dolduracak

sekilde, tellerin etrafi revatman ile stvanmistir.



+ Vakum pompasi
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(Ytong)

Cam pamugu
Revatman
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Dis aliimina tiip
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Olgcmede
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I¢ aliimina tiip
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Grafit pota
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Sekil 3.1. Vakumlu eritme firininin (a) Fotografi (b) Sematik gdsterimi [105].
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Revatman 1sindikga sertlesen 1yi bir yalitim malzemesidir. Firinin 1s1 kaybmi 6nlemek
icin aliimina tiiplerin etrafina gaz beton (Ytong) tuglasi yerlestirilmistir. Vakumlu ortam
olusturabilmek i¢in bir ucu kapali aliimina tiipiin agik ucuna vakum pompasini
baglayacak sekilde piringten bir sogutma sistemi yapilmistir. Vakumlama esnasinda
hava sizmamasi i¢in i¢ aliimina tiip ile piring sogutma sisteminin arast zift ile
yalitilmistir. Firin 1sitildiginda ziftin erimemesi i¢in ise sogutma sisteminden siirekli su
dolandirilmaktadir. Firmnin sicakligi sicaklik kontrolciisii ile kontrol edilmektedir.
Vakumlu eritme firmi 1100 °C’ye kadar (+ 2 °C hassaslikta) ¢ikabilmektedir. Eritme

islemi vakum pompasi yardimiyla 10~ mbar basing altinda yapilmaktadar.

3.1.2. Dokim Firimm

Dokiim firmni, eriyik haldeki alasimin 6zel numune kalib1 igerisine ddékiimiiniin
yapilmasi ve alasimin kalip igerisinde tek yonlii (dogrusal) olarak katilastirilmasi igin
kullanilmaktadir. Dokiimii yapilan numuneler igerisinde hava boslugunun kalmamasi ve
numunelerin tamamen dolmasi i¢in tek yonlii katilastirma amaciyla kullanilan dokiim

firmmin fotografi ve sematik gosterimi Sekil 3.2’te verilmistir.

Dokiim firmi; iki ucu agik aliimina, alt 1sitici, {ist 1sitict ve sogutma kazanindan
olusmaktadir. i¢ cap1 50 mm, dis cap1 60 mm ve uzunlugu 750 mm olan aliimina tiipiin
etrafindaki farkl iki bolgeye 1sitici teller sarilarak birbirinden bagimsiz iki 1sitic1 bolge
olusturulmustur. Isitic tel olarak 1.2 mm kalinliginda Kanthal A1 teli kullanilmistir. Alt
ve st 1siticilarin direngleri sirasiyla 16.675 Q ve 9.725 Q olarak olciilmiistiir. Isitic
tellerin birbirine degmemesi i¢in sarimlarin arasini dolduracak sekilde tellerin etrafi
revatman ile stvanmistir. Alt ve st 1siticilarin sicakliklarmi 6lgmek igin 1siticiya yakin
mesafelere iki adet yalitilmis K-tipi termal ¢ift yerlestirilmistir. Aliimina tiiplin alt
tarafina 40 mm c¢apmda ve 160 mm uzunlugunda silindirikk bir su kazani
yerlestirilmistir. Aliimina tiipiin etrafi ise 1s1 yalitim1 amaciyla gaz beton (Ytong) tuglasi

ile kaplanmustir. D6kiim firmi 1100 °C’ye kadar (+ 2 °C hassaslikta) ¢ikabilmektedir.

3.1.3. Kontrollii Katilastirma Firim

Kristal biiylitme calismalarinin yaklasik % 40’1 Bridgman tipi kontrollii katilastirma

firi ile yapilmaktadir.
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Ozellikle miihendislik alaninda gerilime dayanikli malzeme iiretiminde bu firmnlardan
yaygin olarak yararlanilmaktadir [13]. Sicak dokiim firminda elde edilen numunelerin,
degisik sicaklik gradyenti ve hizlarda katilastirilmasi, kontrollii katilagtirma firni
yardimiyla yapilmaktadir.

Sekil 3.3’te sematik olarak gosterilen kontrollii katilastirma firminda, degisik katilagsma
hizlar1 elde etmek i¢in kullanilan motor baglantili bir siirlicii sistem, farkli sicaklik
gradyenti olusturmak icin kullanilan 1sitic1 ve sogutucu sistemler bulunmaktadir. Bu
firmda numune tutucusuna yerlestirilen numuneler, siiriicii sistem vasitasiyla sicak
bolgeden soguk bolgeye cekilirken, kalip icerisindeki sivi alasim, en alt kisimdan

baslayarak katilagmakta ve kati-sivi araylizeyi yukar1 yonde ilerlemektedir.

Kontrollii katilagtirma firmi 1100 °C sicakliga kadar ¢ikilabilmektedir. Ayrica bu firma

takilan numune igerisinde 10 ile 100 °C/ecm arasinda bir sicaklik gradyenti elde
edilebilmektedir. Bridgman tipi kontrollii katilastirma firin1 baglica sitict sistem,
sogutucu sistem ve striicii sistem olmak iizere ii¢ kistmdan olugmaktadir. Simdi bu

kisimlar1 detayl bir sekilde inceleyelim.

3.1.3.1. Isitic1 Sistem

Isitict sistem, yiiksek sicakliklara dayanikli i¢ ¢ap1 50 mm, dis ¢ap1 60 mm, uzunlugu
800 mm olan iki ucu acik aliimina tiip etrafina 1 mm capinda, toplam direnci 25 Q olan
Cr-Ni tel 300 mm sarilarak yapilmistir. Aliimina tiipiin iki ucuna piringten yapilmis
dairesel kesitli kaideler gegirilmistir. Aliimina tiip ile piring kaideler arasindaki bosluk
180 °C’ye dayanikli zift (black wax) ile doldurulmus ve boylece numunenin argon
atmosferinde kalmasi saglanmistir. Dolgu ziftinin asir1 1sitnmasmi onlemek ve piring
kaideyi soguk tutmak i¢in kaidelerin i¢erisinden siirekli su dolanimi yapilmistir. Firinin
sicakligmi kontrol etmek i¢cin 0.5 mm ¢apinda yalitilmis, metal kapli K-tipi termal ¢ift
sicak bolgenin tam ortasma yerlestirilmistir. Ayrica iist bolgede piring kapak ile piring
kaide arasindan hava sizmamasi i¢in lastik halka (O’ring) yerlestirilmistir. Kontrollii
katilagtirma firminin 1sitict sistemi + 0.1 °C hassasiyetinde 26048 Eurotherm sicaklik

kontrolciisii ile kontrol edilmistir.
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3.1.3.2. Sogutucu Sistem

Sogutma sistemi, firin igerisinde sicaklik gradyenti olusturmak amaciyla tasarlanmistir.
Yeterli uzunlukta katilastirilan numune, aniden sogutma bdlgesine (i¢ su havuzuna)
cekilerek ani sogutma (quench) saglanmaktadir. Sogutucu sistem, 300 mm uzunlugunda
23 ve 33 mm caplara sahip i¢ ice ge¢mis iki piring borudan olusmaktadir. Piring
borularin alt kismu yaklasik 10 mm kalinliginda, 100 mm ¢apinda dairesel piring pargaya
kaynatilmistir. Dolayistyla sogutucu sistem i¢ ice gecmis iki silindirin (i¢ ve dis silindir)

olusturdugu bir havuzdan yapilmistir. Numune dogrudan havuza ¢ekilmektedir.

Havuzlardaki suyun sicakligi, +0.01 °C hassasiyetinde -40 °C ile 200 °C sicaklik
araliginda g¢alisabilen PolyScience dijital kontrollii 1sitmali/sogutmali akiskan dolanim
sistemi ile kontrol edilmektedir. Dolanim sisteminden gelen akiskan (antifrizli su) ilk
olarak havuzun taban kismindan girmekte, havuzda belli bir seviyeye kadar birikmekte
ve sonrada firmi terk ederek dolanim sistemine geri donmektedir. Boylece havuz ve
icerisindeki akiskanin stirekli soguk kalmasi saglanabilmektedir. Dolanim sisteminin
akigskan tanki 13 L hacmindedir ve bu tank icerisindeki akiskan belli bir sicaklik
araliginda (-40 °C ile 200 °C) hem 1sitilip hem de sogutulabilmektedir. Ayrica dolanim
sisteminin tankinda bulunan akiskanin, firin igerisinde istenilen hizda dolanimi

saglanabilmekte yani dolanim sisteminin akiskan1 pompalama hiz1 ayarlanabilmektedir.

3.1.3.3. Siiriicii Sistem

Farkli katilagtirma hizlar1 elde etmek amaci ile kullanilan siiriicli sistem, 540 mm
boyunda ve 40 mm c¢apinda piring gévde icerisinde bulunan, dis ¢ap1 12 mm, i¢ ¢ap1 10
mm, uzunlugu 650 mm olan Cr-Ni borudan olusmaktadir. Uzerinde cetvel dlgegi
bulunan siiriicii sistemin alt kisminda, degisik katilastirma hizlar1 saglayan siiriicii mile
bagli senkronize motor bulunmaktadir. Piring gdvde icerisindeki Cr-Ni boru, alt
ucundan fiberglastan yapilmis mil yuvasina, iist ucundan da numune tutucusuna
sabitlestirilmistir. Cr-Ni borunun kenarlarindan su sizintilarini 6nlemek amaciyla lastik
halkalar kullanilmistir. Piring gdvde igerisine yerlestirilmis fiberglas, 65 mm
uzunlugundadir. Fiberglas’mn bir ucu 12 mm c¢apimdaki Cr-Ni boruya siki bir sekilde
gecebilmesi i¢in delinmistir.Diger ucuna ise siiriicii milin i¢inde hareket edebilmesi i¢in

20 mm ¢apinda 30 mm uzunlugunda piring blok yerlestirilmistir.



Zift

61

Argon gaz ¢ikist

Lastik halka ——

Firin ist ——
su girisi

Revatman —

Firm alt su
girisi .

Ust kapak vidas1
Ust piring kapak
Piring kaide
+<— Firn st su ¢ikist

Isitici teller

QGrafit silindir

Numune potasi

Numune sicakligmi dlgen
K tipi termal ¢iftler

Baglanti destegi (seramik)

R tipi kontrol termal ¢ifti

Aliimina tiip

Su ceketi

Su havuzu
— Argon gaz girisi
«—1— Firm alt su ¢ikisi
«— Ceket su girisi

T Havuz su girisi

Ceket su ¢ikis1

Havuz su
¢ikist

Havuz su sizdirmazlik

halkasi

Ayar kapagi
su sizdirmazlik halkasi

K-tipi termal ¢ift ¢cikislar

Cr-Ni boru

Suriici sistem ana
govdesi

Fiber stirtici mil

A

destegi

Siirticii ¢elik
mil

Motor suriict mil

baglantisi

J+——— Motor baglant1 kapagi

Senkronize motor

Sekil 3.3. Bridgman tipi kontrollii dogrusal katilastirma firin1 [12].
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Bu parganin merkezine 3 mm c¢apinda metrik dis a¢ilmigtir. Siirtici mil c¢elikten
yapilmis olup buna da 3 mm’lik metrik dis acilmistir. Numune bu ¢elik mil vasitasiyla
motor devir hizina bagh olarak, soguk bolgeye dogru cekilip, diisey dogrultuda

kontrollii olarak katilagmasi saglanmaktadir.

3.2. Bir Deneyin Yapihsi

Bir kontrollii katilastirma deneyi; numunenin hazirlanmasi, katilastrma firminda
kontrollii katilagtirilmasi, metalografik islemler ve ortaya c¢ikan mikroyapilarin
gozlenmesi basamaklarindan olugsmaktadir. Simdi bu basamaklarin her birini ayrmtili

bir sekilde inceleyelim.

3.2.1. Numunenin Hazirlanmasi

3.2.1.1. Numune Kalibinin Yapilmasi

Numune pota ve kaliplarinin hazirlanmasinda iyi bir 1s1 iletkenligine ve kolay
islenebilme oOzelliklerine sahip olmasi, metalik alasimlarla reaksiyona girmemesi
nedeniyle grafit tercih edilmistir. Bu amacla deneysel calismalarda kolay islenebilen,
yiiksek 1s1 iletkenlige sahip, korozyona kars1 dayanimi yiiksek ve erime sicakligi 1400

°C’ye kadar olan metaller igin kullanilabilen Morgan marka grafitler kullanilmugtir.

Deneylerde numune kalib1 olarak 200 mm uzunlugunda ve 6.35 mm c¢apinda grafit
cubuklar kullanilmistir. Bu grafit cubuklar delinme esnasinda kolayca kirilabildikleri
icin, piringten yapilmis kalibin i¢ine yerlestirilerek 4 mm ¢apinda 220 mm uzunlugunda
0zel matkap uclar1 ile tornada delinmis ve boylelikle i¢ci bos grafit kaliplar elde
edilmistir. Pb-Bi alagim sisteminin her bir bilesimi i¢in her birinin i¢ine termal ¢ift
girecek sekilde farkli grafit kaliblar1 hazirlanmistir. Termal ¢iftli numune kaliplarinin
hazirlanmasinda 1.2 mm dis capinda 0.8 mm i¢ capinda kilcal aliimina tiip
kullanilmistir. Sekil 3.4’de goriildiigi gibi, aliimina tiip iki ucu delik olan numune
kalibinin bir ucundan gegcirilip diger ucu merkezde olacak sekilde yerlestirilerek sizinti
olmamasi i¢in etrafi siki bir sekilde cam pamugu ve silikonla desteklenmistir. Bu

grafitleri islemede kullanilan cihazlarin fotograflar1 Sekil 3.5°te verilmektedir.
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3.2.1.2. Numune Potasinin Yapilmasi

Ayni anda, ayn1 bilesime sahip alagimi numune kaliplarina doldurmak amaciyla numune
pota kalibinin hazirlanmasina ihtiyag¢ duyulmustur. Sekil 3.6’da verildigi gibi,
hazirlanan numune kaliplarindan birden ¢ok numune elde edilebilmektedir. Numune
potasi, alt ve iist olmak tlizere 2 adet grafit destekten olugsmaktadir. Alt destek 40 mm
capinda, 250 mm uzunlugunda silindir bi¢cimli grafit par¢adan yapilmis ve igerisine 30

mm ¢apli 200 mm uzunlugunda bir ucu kapal kalacak sekilde delik a¢ilmistir.

40 mm
! Ust tutucu destek
b 20 mm (Alasim haznesi)

Grafit numune

200 mm kalib1

250 mm|

rafit tozu

<« Alt tutucu destek

—— 40 mm —»

Sekil 3.6. Numune potasi ve alt-iist desteklerin sematik gosterimi.

Ust destek yapimi igin 60 mm uzunlugunda, 40 mm c¢apinda bir grafit parca
kullanilmistir. Grafit parcanin bir ucu 30 mm ¢apinda matkap ucu kullanilarak 40 mm
uzunlugunda delinmistir. Diger ucuna ise 3 mm c¢apinda 20 mm uzunlugunda 5 adet

delik agilmistir. Bu delikler 6.35 mm capindaki matkap ucuyla 15 mm uzunlugunda
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genisletilmistir. Onceden hazirlanmis olan numune kaliplarinm agik uglarn iist
destekteki deliklerden gegirilmistir. Birlesme noktalar1 1200 °C’ye dayanikli karbon

katkili silikon yapistiric ile tutturulmustur.

Sekil 3.7°de grafit numune kaliplarinin hazirlanmasinda kullanilan piring blok, matkap
uclar1 (Sekil 3.7.a) ve st destek ile numune kaliplarinin silikon yapistirict yardimiyla
birlestirilmesi (Sekil 3.7.b) verilmektedir. Ust destek ile numune kaliplari arasma

stiriilen silikonlarin kurumasi i¢in yaklasik bir giin siireyle beklenmistir.

Daha sonra oOnceden hazirlanan alt destek yardimiyla kilavuzlama yapilmustir.
Hazirlanan kalip dokiim firinina teller yardimiyla indirilmis boylece kalip hazirlama

islemleri tamamlanarak alagim hazirlama basamagina geg¢ilmistir.

(a) (b)

Sekil 3.7. (a) Grafit numune kaliplarinin yapiminda kullanilan piring destek ve
degisik ebatlarda matkap uglari,
(b) Ust destek ile numune kaliplarinim silikon yapistiric1 yardimiyla
birlestirilmesi.

3.2.1.3. Alasimin Hazirlanmasi

Incelenecek olan Pb-Bi alasiminin 6tektik ve dtektik disi noktalardaki bilesim oranlari
her birinin faz diyagramlar1 yardimiyla tespit edildi (EK. 1). Alasim yapiminda
kullanilan malzemelerin yiiksek saflikta olmasina 6zellikle dikkat edildi. Yeterince saf

olmayan malzemelerle alasim hazirlandiginda safsizliklar araylizeyde birikmekte ve
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deneysel siirecte araylizeyde olusan yapi sekillerini olumsuz etkilemektedir. Alasim
yapimt i¢in %99.99 saflikta bizmut, %99.99 saflikta kursun kullanildi. Her bir bilesen,
uygun oranlarda 0.1 mg’a duyarli AND GX-600 tipi hassas terazi ile tartildi (Sekil 3.8).

Sekil 3.9°da alasim yapiminda kullanilan malzemelerin bir fotografi gosterilmektedir.

Sekil 3.8. Alasim metallerinin tartilmasinda kullanilan hassas terazi.

(a)

(b)

Sekil 3.9. (a) Bi (Bizmut) [106] ve (b) Pb (kursun) [107]
fotoraflari.
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3.2.1.4. Dokiimiiniin Yapilmasi

Alasim hazirlamada kullanilacak metallerin miktarlar1 hassas terazi ile tartildiktan sonra
alasimin hazirlanmast ve hazirlanan alasimm numune kaliplarina doldurulmasi
asamalarma gecildi. Erime sicakli§i diisiik olan metal altta kalacak sekilde metal
malzemeler grafit potaya yerlestirildi. Grafit pota uygun bir ¢engelli tel pota tutucusu
yardimiyla vakum firmma indirildi. Vakum pompasi ¢aligtirilarak firm vakumlandi.
Firin 1sitilmaya baslamadan 6nce firiin kapaklarinda bulunan ziftin sicakligin etkisiyle
erimemesi i¢in kapak iclerinden su gecirilerek sogutma yapildi. Varyak en diisiik gii¢
durumunda ¢alistirild1 ve yaklasik her 5 dakikada varyagin degeri %35 artirildi. Varyagin
degerinin artirilmasina firin istenilen sicaklifa ¢ikincaya kadar devam edildi. Metaller
tamamen eridikten sonra vakum kapagi agilarak grafit karistirici gubuk yardimiyla metal
eriyik karistirildi. Bu islem 20-25 dakika arayla 4-5 defa tekrarlandi. Boylece eriyik

halde metalik ticlii alagim hazirlanmig oldu.

Vakumlu eritme firininda alasim hazirlama islemleri devam ederken diger taraftan
dokiim firininda dokiimiin yapilmasi ve dnceden yapilan numune kaliplarma alagimin
doldurulmasi1 hazirliklarina baslandi. Numune potalariyla desteklenen numune
kaliplarmin etrafi cam pamugu ile sarilarak c¢evresine sarilan tel yardimiyla firma
indirildi. Dokiimii kolaylastirmak amaciyla kalip iizerine grafitten yapilmis bir huni
yerlestirildi. Dokiim sirasinda sivi alagimin disariya tasip firma sizmasmi engellemek
icin grafit huni ile aliimina tlip arasmna yiiksek sicakliga dayanikli cam pamugu
sikistirildi. Firmin alt ve {ist 1siticilarma gii¢ verilerek firinin i¢ bdlgesinin 1s1y1 ¢ekmesi
beklendi. DOokiim firmmin varyaklar1 yavas yavas artirilarak alt isiticinin sicakligi
alasimm erime sicakliginin yaklasik 50 °C lizerindeki bir sicakliga, st 1siticmm ise
erime sicakligmin 100-150 °C lizerindeki bir sicakliga ¢ikmasi saglandi. Burada amag
vakumlu eritme firinindan eriyik halde ¢ikarilan alasimin dokiim firinina yerlestirilen
numune kaliplarma dolmasi esnasinda akiskanligini korumasi ve bu siire¢ esnasinda

katilasmadan kalip i¢lerine tam bir dolum yapmasidir.

Vakumlu eritme firininda hazirlanan ve yeterli miktarda karistirilarak alasim olduguna
kanaat getirilen eriyik, masayla sikica kavrandi ve vakit gecirilmeden huni yardimiyla
numune kaliplarina dokiildii. Sekil 3.10.a’da vakumlu eritme firminda alasimi

olusturacak metalleri igerisinde eritmede kullanilan grafit pota ve Sekil 3.10.b’de
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dokiim firininda dokiim yapmak amaciyla kullanilan grafit huninin sematik gdsterimi

verilmistir.

Grafit numune potasi tizerine yerlestirilen huni ¢ikarildi ve ince bir grafit gubuk ucuna
baglanan aliimina tiip ile sivi alasim tekrar tekrar karistirilarak numune kaliplari
icerisinde bulunabilecek hava kabarciklarinin digsartya c¢ikmasi saglandi. Dokiim
firmmim alt 1siticis1 kapatildi, iist 1sitici ¢alisir haldeyken numune kalibinin altinda
bulunan sogutma kazanindan su gecirilerek tek yonlii katilagtirma baslatildi. Tek yonlii
katilagtirmanin amacit numune kalibinin igerisinde hava boslugu kalmaksizin tamamen
doldurulmasidir. Katilasma tamamlandiktan sonra iist isitict da kapatilarak firmin
sogumas1 beklendi. Firmm tamamen soguduktan sonra, dokiimii yapilan grafit numune
kaliplar firindan ¢ikarildi. Ust ve alt destek kisimlar1 numune kaliplarindan ayirt edildi.
Boylece her bir numune kalibinin ayni anda aymi tiir malzemeyle dolmas1 saglanarak,

numuneler kontrollii katillagtirma firma yerlestirilecek hale getirildi.

—A40 mm—*

+—30 mm—

Grafit huninin
haznesi
_ Grafit potanin
haznesi
180 mm trer «—— Grafit huni
Grafit pota

—— Metal eriyik

Metal eriyik

(a) (b)

Sekil 3.10. Grafitten yapilmis (a) Pota ve (b) Huninin sematik gosterimi.
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3.2.1.5. Termal Cift Secimi ve Sicakhk Ol¢iimleri

Termal c¢iftler, firinlarda isitilan numunelerin sicakligini 6lgmek ve kontrol etmek
amactyla kullanilmaktadir. Deneysel calismalarda yaygin olarak Kromel-Alumel (K-
tipi) ve Platin-%13 Platin-Rodyum (R-tipi) olmak iizere iki tiir termal c¢ift
kullanilmaktadir. Deneysel ¢alismalara gegmeden Once, deneylerde kullanilacak termal
ciftlerin se¢cimi ve testi yapildi. Deneyler esnasinda sicaklik 6l¢iimlerini yapabilmek i¢in
0.25 mm ¢apmda 100 cm uzunlugunda, —270 °C ile 1370 °C arahginda O6lglim
yapabilen, K-tipi termal c¢iftler kullanildi (Sekil 3.11).

Sekil 3.11. Numunelerin sicakliklarmin dlgtimiinde kullanilan K-tipi termal ¢iftler.

Deneylerde kullanilan termal ¢iftlerin, ¢aplar1 0.25 mm olmasi, deneysel calismalarda
kolaylik saglamakta ve hassasiyeti artirmaktadir. Bu termal c¢iftlerin i¢ tarafindaki
kontak noktasi seramik tozla yalitilmis ve yiizeyi metalle kaplanmis oldugu i¢in ayrica
bir yaltima ihtiyag duyulmamaktadir. Kontak ug, sicakligi oOlciilecek bolgeye
yerlestirilirken, diger uglar referans sicakliginda (0 °C’de antifrizli su) tutulmaktadir. Bu
amagla PolyScience analog kontrollii 1sitmali/sogutmali akiskan dolanim sisteminin

akiskan tank1 kullanilmastr.

Referans noktasmi sabitlemede kullanilan analog dolanim sistemi, tanki icerisinde
bulunan akigkani -20 °C ile 100 °C sicaklik araliginda +0.2 °C hassasiyetle kontrol
edebilme o6zelligine sahip olup 6 L hacmindedir. Dolayisiyla sicaklik 6l¢iimiinde
kullanilan termal ¢iftlerin bir uglar1 sicakligi 6l¢iilecek bolgeye yerlestirildikten sonra,

diger uglar igerisinde etil alkol bulunan bir cam tiip icerisine yerlestirilerek dolanim
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sisteminin tanki igerisine sabitlendi. Cam sise iglerinde etil alkoliin kullanilmasinin
nedeni, 1s1 iletkenliginin havanm 1s1 iletkenliginden daha yiiksek olmasi ve tank
icerisindeki 1s1y1 termal ¢ift uglarna daha iyi iletmesindendir. Dolanim sisteminin
tankina ise antifrizli su (etilen glikol ¢6zeltisi) doldurularak referans sicakligi olan 0
°C’de akigkanin donmasi engellendi. Sistemde sicak bolge ile soguk bolge arasinda bir
e.m.k. olugsmakta ve bu olusan e.m.k. uV mertebesinde hassas Ol¢ciim yapan sicaklik
kaydedicisi yardimiyla okunarak °C birimine doniistiirmektedir. Boylece firmn
icerisindeki numune sicakligi belirlenmektedir. Kullanilan termal ¢iftlerin (-270 °C ile
1370 °C) ol¢tim araliklari, deneysel calismalardaki Olgiim araliklari ile uyumlu

oldugundan dolay1 hassas ve duyarli bir sekilde 6l¢timler aliabilmistir.

Alagimm erime sicakliginin tayininde (kalibrasyon), katilastirma siireci devam ederken
numune icerisinde olusan sicaklik gradyentinin Ol¢iimiinde ve ani sogutma aninda
Ol¢tim termal ciftlerinin sicaklik degisimlerinin kaydedilmesinde sicaklik kaydedicisi
(data logger) kullanilmistir. Faz diyagrami EK 1’de verilen Pb-Bi (Bizmut-Kursun)
alasimmin kontrollii katilastrma deneylerinde Ol¢iim termal ¢iftlerinin sicaklik
degisimlerinin kaydinda Pico TC-08 model sicaklik kaydedicisi kullanilmis ve veriler
bilgisayar ortamina kaydedilmistir. Kullanilan sicaklik kaydedicisinin fotografi Sekil

3.12’de verilmistir.

Sekil 3.12. Sicaklik degisimlerinin kaydedilmesinde kullanilan Pico TC-08
model sicaklik kaydedicisi.
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3.2.2. Kontrollii Katilastirma

Kontrollii katilastirma deney diizenegi; yukarida ayrintili 6zellikleri anlatilan alagimla
doldurulan grafit numune kaliplarinin, kontrollii olarak diisey dogrultuda katilastirildig:
kontrollii katilagtirma firmi, sicaklik kontrol iinitesi, varyak, senkronize motor, yon
kontrol {initesi, argon pozitif basing iinitesi, akis 6lger (flowmeter), su dolanim sistemi,

sicaklik kaydedicisi (data logger) ve bilgisayardan olusmaktadir.

Dokiimii yapilan numunelerden biri kontrollii katilastirma firininin numune tutucusuna
yerlestirildi. Termal ¢ift ¢ikislar1 5 terminali bulunan selektore baglandi. Firinin baglanti
uclari, icerisinde etil alkoliin bulundugu cam tiip borular igerisine konularak icerisinde 0
°C’de antifrizli su bulunan analog dolanim sisteminin tankinin igerisine yerlestirildi.
(Burada amag referans sicakligini 0 °C yapmaktir). Sekil 3.13’te bir biitiin olarak deney

sisteminin fotografi ve sematik goriinlimii verilmistir.

Bu islemden sonra sogutma havuzu giris ve ¢ikis hortumlarmin baglantilar1 ve istenilen
hizdaki senkronize motor baglantilar1 yapilarak deney diizenegi kuruldu. Sogutma
havuzundaki akiskanin sicakligi istenen diizeye geldikten sonra sisteme argon gazi
verildi. Burada argon gazi, sivi haldeki alasimim katilagma siirecinde herhangi bir
oksidasyona maruz kalmamasi amaciyla kullanilmistir. Bu asamadan sonra kontrolli
katilagtirma firin1 istenilen sicakliga ayarlandi. Firmin istenilen sicakliga gelisi, sicaklik
kaydedici ve bilgisayar baglantis1 yardimiyla kontrol edildi. Numune iizerindeki
sicaklik akisinin kararli hale gelmesi icin yaklasik 2 saat kadar beklendi. Daha sonra
stirlicii motor calistirilarak deney baslatildi. Numune yaklasik 13-15 cm katilastiktan
sonra ani sogutma (quench) yapilarak katilastirma durduruldu. Ani sogutma islemi
numunenin kontrolli katilastirilma islemi devam ederken, hizla soguk su havuzuna

cekilerek o anki haliyle katilagtirilmasidir.

Bu noktada numuneyi havuza ¢ekme isleminin hizinin yiiksek olmasi1 ve havuzdaki
suyun sicakligmin numune iizerinde denge durumunu bozabilecek bir osilasyon
olusturmamasi gereklidir. Bu nedenle ani sogutmanin etkin olabilmesi i¢in ¢gekme islemi
¢ok hizli yapild1 ve i¢ havuzun sicaklig hassas bir sekilde kontrol edildi. I¢ havuzdaki
suyun sicaklik degeri her bir deneyde sabit kald1.



1. Havuz su girisi

2. Ceket su girisi

3. Havuz su ¢ikis1

4. Ceket su ¢ikigt

=— {letim kablolar1

=== Argon ve su giris ¢ikis1

Argon girisi

Isitmali/
sogutmali akisk
dolanim siste

Argon Cikist

Gliserin

(b)

Bridgman

kontrollii
(dogrusal)
katilastirma

R

tipi

MW\

AN
Kontrol termal gifti

Termal ¢ift ¢ikislart

Sicaklik
kaydedici

Senkronize
motorlar

Yon kontrol
aygiti

Sekil 3.13. Deney sistemi (a) Sistemin otografi ve (b) Sematik gosterimi.
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Bu iglem sabit bilesimde (Pb-Bi 6tektik), sabit sicaklik gradyentinde ve fakli katilasma

hizlarinda yapildi. sabit sicaklik

Ayrica yine Pb-Bi alasimi igin sabit hizda,

gradyentinde, farkli bilesimlerde olmak {izere islemler tekraralandi. Kontrollii
katilastirma firminin igyapisini ve igine yerlestirilen numunenin ayrintilar: Sekil 3.14°de

verilmistir.

Kararli mikroyapilarm olusabilmesi igin bilesim degerine karsilik gelen oranlarin dogru
olarak hesaplanmasi, tartilmasi ve deney esnasinda katilagtirma sartlarinin kararli olmasi
(yani katilagtirma esnasinda konveksiyon etkisinin minimum ve numune itizerinde

sicaklik degisiminin + 0.1 °C’den biiyiik olmamasi) gerekmektedir.

Ayrica deney esnasinda numunenin katilastirma hizinin ve sicaklik gradyentinin hassas
bir sekilde oOlgiilmesi ve deney sonucunda olusan mikroyapt mesafelerinin hassas

okunmasi deneysel hata oranini minimize etmektedir.

O- -
Numune —f{SS L | SRR | | @ _---"~ T
(Alasim) O | Q4--"
Biiyiime
O' © yonu
Disisitict —Q O
: Kati-sivi
(@] O [-Sicak bélge ” ””” 2 araviizevi
Grafit silindir o yuzedt
Grafit kalip —»
Alasim
T 1 ¢iftl ; ©
ermal ¢iftler R ! ° Kileal -
it —— : 3 aliimina ‘
Kontrol termal ¢ifti H | Kiiciik i V IQ mm
Is1 koruyucu Y alimina tiip ;10 mm
Kararli su seviyesi I RN ]
S Termal ciftler -
N S Sl
~ i
. s Is1 akigt
Paslanmaz celik N . $
numune tutucu - Soguk bolge' ~
Isitict aliimina tiipi—— RN .
Su havuzu R
Celik ¢ubuk J

l

Cekme yonii

(@)

(b)

Sekil 3.14. Bridgman tipi kontrollii katilastirma firminin igyapisi
(a) Firinin sicak ve soguk bdlgeleri, (b) Numune kalib1.
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3.2.2.1. Sicakhik Gradyentinin Olgiilmesi

Kontrollii katilastirma deneylerinde kontrol parametrelerden birisi sicaklik gradyentidir.
Sicaklik gradyentinin Ol¢iimii asagida Ozetlenmistir; Kontrollii katilagtirma firmia
yerlestirilen numune icerisindeki sicaklik akisi kararli hale geldikten sonra siiriicli motor
calistirilarak katilastirma baglatildi. Deney sisteminde kullanilan Bridgman tipi
kontrollii katilagtirma firm1 diisey olarak tasarlandigindan igerisindeki numune asagidan
yukariya dogru katilagsmaktadir. Numune icerisindeki kilcal aliimina tiipiin icine
yerlestirilen lic K-tipi termal ¢ift ve sicaklik kaydedicisi yardimiyla numunenin sicakligi
tespit edildi. Numune katilastirilirken, birinci termal ¢ift kati-sivi  araylizeyine

geldiginde ikinci ve {igiincii termal c¢iftlerin sicakliklar1 61¢iildii. Buradan;

AT T,-T, AT T,-T, o AT _T-T,
TAX X,-x, VR Tux T xx,

G. 1

denklemleri yardimiyla sivi igerisindeki sicaklik gradyenti Gg, lic farkli noktadan
olciildi. 7, T> ve T; swrastyla 1., 2. ve 3. termal ¢iftlerin 6l¢tiigii sicaklik, X;, X, ve X;

ise swrastyla 1., 2. ve 3. termal ¢iftlerin numune tabanina olan uzakliklaridir.

Deney esnasinda termal c¢iftler arasindaki mesafelerin defismemesi ve sicaklik
gradyenti Ol¢limiiniin daha hassas olabilmesi i¢in kalip icerisine yerlestirilen termal
ciftler numune kalib1 hazirlama siirecinde birbirlerine yapistirilmis ve yliksek sicaklik
silikonu yardimiyla kalibin alt kismina sabitlenmistir. Deneyler yapilmadan once ve
deneyler tamamlandiktan sonra birbirine tutturulmus termal ¢iftler arasindaki
mesafelerin fotograflar1 ¢ekilerek Adobe Photoshop CS2 programi yardimiyla hassas
bir sekilde Olgiildii. Termal ciftler arasindaki mesafelerin boyle hassas bir sekilde

Ol¢tilmesi sicaklik gradyenti hesaplamalarinda giivenilirligi artirmaktadir.

3.2.2.2. Katilastirma Hizinin Olgiilmesi

Kontrollii katilastirma deneylerinde kontrol parametrelerinden bir digeri ise katilagtirma
hizidir. Katilasma hizi, siirlicii motor vasitasiyla elde edilen ¢ekme hizindan farkhidir.
Cekme hizi numunenin sogutucu sisteme dogru cekilme hizi yani motorun ¢ekme
hizidir. Katilasma hiz1 ise numune igerisinde olusan kati-sivi arayiizeyinin ilerleme

hizidir. Cekme hizi arttikga katilagsma hizi artmakta ¢ekme hiz1 azaldik¢a katilagsma hizi
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da azalmaktadir. Farkli sicaklik gradyentleri i¢cin katilagtirma hizini, ¢ekme hizina esit

olarak almak yeterince hassas degildir.

Deneylerde hem ¢ekme hizi hem de katilagtirma hizi hassas bir sekilde 6l¢iilmiis fakat
hesaplamalarda sadece katilastirma hizi kullanilmistir. Sekil 3.15’te baz1 senkronize hiz

motorlarinin fotografi verilmektedir.

Sekil 3.15. Numunelerin farkli hizlarda katilastiriimasini saglayan senkronize hiz
motorlari.

Katilasma hiz1 su sekilde Olgiilmiistiir; Katilastirma siireci devam ederken sicaklik
kaydedici tarafindan sicaklik-zaman degisimini siirekli olarak kaydedilmektedir.
Katilagtirma iglemi bittiginde sicaklik kaydedicinin topladig1 veriler yardimiyla ikinci
termal ¢iftin alasimin erime sicakligina geldigindeki siire (¢;) ve ligiincii termal ¢iftin
alasimm erime sicakhiga geldigindeki siire (¢;) saniye cinsinden &lgiildii. Ikinci ve

ticlincii termal ¢ift arasindaki mesafe dnceden bilindiginden,

AX X, - X,
Attt

4

(Hm/s) (3.2)

denklemi yardimiyla katilastirma hizi hesaplandi.

3.2.3. Metalografik islemler

Kati-siv1 arayilizeyinde olusan mikroyapiy1 gozlemleyebilmek i¢in numune metalografik
islemlere tabi tutulmalidir. Bunun i¢in ani sogutulmus numune kontrollii katilastirma

firmindan ¢ikarildi. Numunelerin kesilmesi, zimparalanmasi, kaliplanmasi, parlatilmasi,
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ultrasonik temizlenmesi ve daglanmasi gibi metalografik islemler sonunda, agiga ¢ikan
mikroyapilarin fotograflar1 goriintii sistemi (optik mikroskobu + CCD kamera +

bilgisayar) ¢ekildi. Bu siirecler asagida ayrintili olarak anlatilmistir.

3.2.3.1. Numunelerin Kesilmesi

Metal numuneleri istenilen boyutlara kesmede Struers Minitom kesme aleti ve 127 mm
capli, 0.4 mm kalmhiginda Struers elmas kesici kullanilmistir. Numunenin boyuna
kesitleri arayiizeyi i¢ine alacak sekilde, enine kesitleri ise araylizeye olabilecek en yakin
mesafeden alinmistir. Burada dikkat edilmesi gereken husus kesme esnasinda
numunede herhangi bir yapi degisiminin olusmasmi engellemektir. Ornegin diisiik
erime sicakligina sahip bir malzeme kesim esnasinda ismabilir ve eriyebilir. Keski
kullanarak yapilan kesme islemlerinde ise yapida bozulmalar olabilir. Prensip olarak,
numune yapisinda minimum yapt degisimi yapan ve en az 1st olusturan kesme

tekniginin kullanilmas1 gerekmektedir.

Bridgman tipi kontrollii katilastrma firmindan c¢ikarilan numunenin grafit kalibi,
numuneye zarar vermeyecek sekilde itina ile ¢ikarildi. Numune bir ylizeyinden boyuna
parlatilarak arayiizeyin yeri tespit edildi. Daha sonra kesme robotu yardimiyla
araylizeye en yakin kati ve sivi bolgelerinden parcalar diisiik hizda kesildi. Ayni1 islem
dretilen her bir numune icin tekrarlandi. Enine ve boyuna kesitleri alinan numuneler,

kaliplamaya ve zimparalamaya hazir hale getirilmis oldu.

Bu caligmada enine ve boyuna kesitleri alman numuneler soguk kaliplama yontemi
kullanilarak epoksi-resin ile kaliplandi. Numunenin boyutlarina uygun, plastikten
yapilmis kaliplar i¢ine numuneler yerlestirildi. Numune, {izerine kaliplama ig¢in
hazirlanan epoksi-resin karigimmin dokiilmesi esnasinda kaymamasi i¢in sabitlendi.
Epoksi ve sertlestirici 7/1 oraninda karistirilarak kaliba dokiildii ve sertlesmeye
birakildi. Epoksi-resin yaklasik 8 saat igerisinde sertlesti. Bu siire sonunda kalip

etrafindaki plastik ¢ikartilarak zimparalamaya hazir hale getirildi.

Sekil 3.16’da Bridgman kontrolli katilastrma firinindan ¢ikarilan numunenin grafit
kaliptan ¢ikarilmasi, arayilizeyin belirlenmesi, arayilizeyden boyuna ve enine kesitlerin

alimmas1 ve epoksi-resin ile kaliplanmasi siirecinin fotografi verilmistir.
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Sekil 3.16. Numune kalibinin olusturulmasmdan epoksi-resin ile kaliplanmasi
stirecine kadar ki herbir agamanin gdsterimi.

3.2.3.2. Numunelerin Zimparalanmasi

Numunelerin zimparalanmasi silisyum karbiir (SiC) taneleri ve magnetit tozu igeren
zimpara kagitlariyla yapildi. Kullanilan zimpara kagitlar1 ve tane biiyiikliikler1 Tablo
3.1°de verilmektedir. Zimpara kagitlarinda birim alana diisen tane sayis1 (grid) arttikca
mikron cinsinden tane boyutu azalmaktadir. 80-600 gridler kaba, 800-2500 gridler ise

ince zimpara olarak siniflandirilmaktadir.

Tablo 3.1. Bazi zzimpara kagitlar1 ve tane biiyiikliikleri [108].

Zimpara Tane No Tane Boyutu
(Grid) (um)
80 210-177
150 105-88
180 88-74
240 53-45
320 37-31
400 31-27
600 22-18
800 15-11
1000
1200

2500
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Numuneler, 80 gridlik zimpara kagidindan baslayarak 2500 gride kadar, kabadan inceye
dogru kademeli olarak zimparalandi. Numunelerin zimparalanmasinda kullanilan bazi

zimpara kagitlarinin fotografi Sekil 3.17°de verilmektedir.

Sekil 3.17. Numuneleri zimparalamada kullanilan baz1 zimpara kagitlari.

Her bir numune kaba zimparalarla 10-15 dakika, ince zimparalarla ise 20-25 dakika
sireyle zimparalandi. Numune yilizeyinde zimparalama islemiyle olusan sekil

degisikliginin sematik gosterimi Sekil 3.18’de verilmektedir.

Kesme sonrast:

=
’ ; ,—v-
y | | |
Nercsvapp sy

<2

Sekil 3.18. Kesme robotu ile kesilmis numunedeki ylizey durumu (A, B, C
tabakalar1 zimparalama islemiyle olusan sekil degisikliklerini D ise
orijinal i¢ yapiy1 gostermektedir) [106].

3.2.3.3. Numunelerin Parlatilmasi

Zmmparalama ve parlatma islemleri Struers TegraPol-15 tipi otomatik parlatma robotu

ile yapildi. Otomatik parlatma robotunun fotografi Sekil 3.19°da verilmistir. Oncelikle
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parlatma robotun disklerine farkli tane biiyiikliiklerine sahip zimparalar takildi. Cihazin
su modu acilarak numunelere sulu zimparalama yapmasi saglandi. Boylelikle

numunenin hem 1sinmas1 engellendi hem de homojen bir temas saglandi.

Zimparalamanin diizgiin ve itinali yapilmasi fotograf ¢ekmede odaklama kolayligi
saglamaktadir. Her bir zimparalama kademesinden sonra numune yiizeyinin diiz
olmasina ve derin ¢iziklerin giderilmis olmasima dikkat edildi. Daha sonra doniis hiz1 ve
baski1 basing degeri ayarlanabilen otomatik parlatma robotunun disklerine, parlatilacak
numuneye uygun parlatma kumaslar: takildi. Kaba ve ince parlatma igin farkli tane

biiyiikliigiine sahip elmas siispansiyonlar kullanildi.

Parlatma isleminde kullanilan elmas siispansiyonlar sirasiyla 6 pm, 3 um, 1 pm, 0.25
pum ve 0.05 um tane biiyiikligline sahip elmas ¢ozeltilerdir. Parlatma sirasinda herbir
elmas silispansiyon i¢in ayr1 metal diskler iizerine yapistirilmis parlatma kumaslari
kullanildi. Numune ile parlatma kumasi arasinda yumusak bir temas saglamak ve nem
miktarin1 ayarlamak amaciyla parlatici ile birlikte Struers Depif yaglayici (lubrikant)
kullanildi. Parlatma sirasinda disk donerken nem azaldik¢a, numune yiizeyine parlatici
cozeltiler yapigsabilmekte ve yiizeyde leke olusturabilmektedir. Disk {izerindeki kumasin

kurumamasi i¢in zaman zaman ¢ozelti veya yaglayici ilavesi yapildi.

Sekil 3.19. Otomatik parlatma robotu.
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6 um, 3 um ve 1 um’lik parlatma ¢ozeltileri kullanilirken numune {izerine kuvvet (20-
50 N) uygulandi. 0.25 um ve 0.05 pm’lik parlatma c¢ozeltileri kullanilirken uygulanan
kuvvetin biiyiikliigii azaltildi. Numuneler herbir c¢ozelti ile ortalama 5-10 dakika
parlatildi. Parlatma sirasinda elmas c¢ozeltinin disk iizerinde homojen dagilmasina
dikkat edildi. Her asama sonunda numune bol damitik su ile yikandi ve ultrasonik
temizleme islemine tabi tutuldu. Numunelerin parlatilmasinda kullanilan parlatma

kumasglar1 ve parlatma siispansiyonlar1 Sekil 3.20°de verilmektedir.

0.05 um’lik ¢ozelti ile yapilan parlatma kademesinin sonunda disk iizerine saf su
sikilarak numune iyice temizlendi. Artik numune yiizeyi daglanmaya hazir duruma
gelmistir. Tablo 3.2°de bu calismada kullanilan ¢ozelti ve kumaslarin 6zellikleri

verilmektedir.

Sekil 3.20. Numunelerin parlatilmasinda kullanilan (a) Kumaglar ve (b) Siispansiyonlar.
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Her malzemenin parlatilmasi birbirinden farkliliklar gosterebilmektedir. Ornegin Bi- Pb
alasiminin parlatilmasi siirecinde yumusak bir malzeme olan kursun taneleri parlatilan
ylizeye yapisarak yapiy1r kapatmaktadir. Dolayistyla herbir parlatma kademesinde

ylizeyde olusan kursun tabakasmin temizlenmesi gerekmektedir.

Tablo 3.2. Parlatmada kullanilan ¢6zelti ve kumasglar.

Cozeltinin Tane Cozeltinin Ozelligi Parlatma Kumasi Kullamlan Yaglayici
Biiyiikliigii

6 um Struers Elmas Cozelti Struers Polifloc3 Struers Depif
H Monokristal, Samex 200 mm c¢apinda Mavi renkli

3 um Struers Elmas Cozelti Struers Polifloc3 Struers Depif
H Monokristal, Samte 200 mm c¢apinda Mavi renkli

1 um Struers Elmas Cozelti Struers Polifloc3 Struers Depif
H Monokristal, Samno 200 mm c¢apinda Mavi renkli

0.25 um Struers Elmas Cozelti Struers Policel2 Struers Depif
SO Polikristal, Sapuq 200 mm c¢apinda Mavi renkli

Struers Policel2

200 mm gapinda Damitik Su

0.05 um Struers Alimina Cdzelti

3.2.3.4. Numunelerin Daglanmasi

Her ne kadar parlatma sonucunda numunenin ylizeyi diizgiin, piiriizsiiz ve ayna gibi
parlak olsa da numune ylizeyinde kontrast olusturmadan inceleme yapmak miimkiin
degildir. Mikroyap1 analizi i¢in numunenin daglanmasi gerekmektedir. Daglama
sonucunda mikroyap1 karakteristikleri ortaya ¢ikarilir. Metalografide iki ¢esit daglama
vardr: elektrolitik daglama ve kimyasal daglama. Elektrolitik daglama ile ylizeyden
atom tabakalar1 atilir. Bunun i¢in belirli bir enerjiye ihtiya¢ vardir. Bu enerji, 1s1 veya
yiiksek voltaj uygulanarak saglanabilir [108]. Kimyasal daglama ise numunenin
ylizeyine uygun bir ¢ézelti uygulanarak yapilmaktadir. Daglama isleminde en onemli

nokta metalik malzeme i¢in uygun daglama ¢6zeltisini segmektir.
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Bu calismada, numunelerin tane sinirlarmi ve mikroyap1 6zelliklerini ortaya ¢ikarmak
icin numune yiizeyine uygun bir reaktif tespit edilerek kimyasal daglama teknigi
uygulandi. Kimyasal daglama islemi; ylizeyi istenen kalitede temizlenmis ve pliriizsiiz
hale getirilmis numunenin, daglama c¢ozeltisine uygun siirelerde daldirilmasiyla
yapilmaktadir. Daglama islemi sonunda parlatilmis yiizey, ¢ozeltinin etkisiyle renk
degistirir ve donuklasir. Daglamanin yeterli olup olmadigina mikroskopla numuneye
bakilarak karar verilir. Daglama neticesinde kat1 bolge matlasirken sivi bolge sedefsi bir
renge doniisiir. Daglama, tane smirlarinin agiga ¢ikarilmasi, fazlarin tayin edilmesi ve
dislokasyonlarm belirlenmesi gibi durumlarda yapilmaktadir [108]. Sekil 3.21°de farkl
katilasma sartlarinda tretilen numunelerin daglanmasinda kullanilan bazi kimyasal

daglama malzemelerinin fotograflar1 verilmistir.

Sekil 3.21. Numunelerin daglanmasinda kullanilan baz1 daglama malzemeleri.

Bu c¢aligmada Pb-Bi alasim sistemi i¢in metalografi kitaplarindan faydalanarak uygun
daglayici ¢ozeltileri hazirlandi. Cozelti bilesenlerinin oranlar1 degistirilerek mikroyapiy1
en 1yi ortaya ¢ikaran daglayicilar tespit edildi. Bu ¢alismada Pb-Bi alagim sistemi i¢in
%35 Hidroflorik asit (ml) ve %95 Etanol (ml) ¢ozeltisi kullanilmistir ve numune 10-15

sn boyunca oda sicakliginda ¢ozelti icinde bekletmek suretiyle daglanmustir.

3.2.4. Mikroyapilarin Gozlenmesi

Uretilen her bir numunenin uygun bolgelerinden kesitler alinip soguk kalipplama

yontemiyle kaliplandiktan sonra metalografik islemlere tabi tutuldu ve uygun
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daglayicilarla daglandi. Uretilen her bir numunenin mikroyapi fotograflari optik goriintii

sistemiyle ¢ekildi.

Ik olarak biitiin numunelerin yiizeyi incelenerek olusan otektik mikroyapilarin
fotograflar1 optik mikroskopla farkli biiytikliikteki objektiflerle (x2.5, x5, x10, %20,
x50, x100 ve x200) cok sayida (enine ve boyuna kesitten) ¢ekildi. Mikroyap1
mesafelerinin dogru bir sekilde tayin edilebilmesi i¢in optik mikroskobun biiyilitme
Olgeginin bilinmesine dolayisiyla da diizeltme g¢arpanmin bilinmesine ihtiya¢ vardir.
Diizeltme carpanini hesaplayabilmek i¢cin 1 mm’lik (10pum) bir mikrometre (gratikula)
kullanildi. Mikrometrenin fotografi, mikroyap1 fotograflarinin ¢ekilmis oldugu objektif
ile ¢ekildi. Mikrometrenin ve mikroyapinin fotograflari ASUS Diziistii bilgisayar
baglantili Olympus DPI2 tipi dijital kamera monte edilmis Olympus BX51 tipi optik
151k mikroskobundan olusan goriintii sistemi vasitasiyla c¢ekildi. Goriintii sisteminin

fotografi Sekil 3.22°de verilmistir.

Sekil 3.22. Optik mikroskop ve CCD kameradan olugan goriintii sistemi.
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Herbir numune icin mikroyap1 fotograflarmin ¢ekildigi objektifle gratikula

fotograflarida ¢ekildi.

3.2.5. Biiyiitme Carpam

Goriintii analiz sistemi yardimiyla ¢ekilen mikroyap1 fotograflarinin ger¢ek boyutlarinin
bulunmasi i¢in biiyiitme miktarinin belirlenmesi gerekir. Biiylitme ¢arpani, 10 pm’lik
esit dilimlere boliinmiis toplam uzunlugu 1 mm olan mikrometrenin (gratikula) fotografi

yardimiyla hesaplanir.

Goriintii analiz sistemindeki Olympus DP12 model dijital kamera kare pikselli
oldugundan yani x ve y yoOnlerindeki ¢oziiniirlikleri aynt oldugundan ¢ekilen
fotograflarin x ve y dogrultularindaki biiylitme aynidir. (x,y) dogrultularinda hesaplanan
biiylitme miktarlar1 6l¢iilen koordinatlar ile ¢arpilir. Burada dikkat edilmesi gereken en
onemli nokta, Olciim yapilacak fotograf hangi objektif ile ¢ekilmis ise gratikiila,
fotografinin da ayni objektif ile ¢ekilmesidir. Gratikulanin fotografi Sekil 3.23’te
gosterildi. Oluk fotografinda belirlenen x,y koordinatlar1 biiylitme faktori ile garpildi

ve gercek koordinatlar elde edildi.

i

Sekil 3.23. Biiyiitme ¢arpanlarinin hesaplanmasinda kullanilan mikrometre fotografi.

Ornegin Pb-Bi sisteminde mikroyap1 fotograflar1 x20’lik objektif ile ¢ekildigi icin
gratikulanin fotograflar1 da x20’lik objektif ile ¢ekildi. GoOriintli sisteminde kullanilan
CCD kameranin x ve y yoniindeki ¢oziiniirliikleri ayn1 oranda oldugu i¢in gratikulanin

sadece x veya y yoOniinde fotograflar1 ¢ekilerek herbir objektif icin tek bir diizeltme
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carpani hesaplandi. Bu amacla gratikiilanin x20’lik objektif ile ¢ekilen fotografi Adobe
Photoshop CS2 programinda acildi. Bu fotograf iizerinde gercekte 100 pm olan
mesafenin 100 mm geldigi 6l¢iildii. Basit bir orant1 kurularak diizeltme ¢arpani 0.0001
olarak hesaplandi. Diizeltme carpani bilgisayarda okunan oOtektik mesafe degeri ile
carpildiginda ger¢ek deger um cinsinden ¢ikmalidir. Bu yiizden oranti, fotograf
iizerinde 100 mm mesafe gergekte 100 um olursa 1 mm ka¢ pum olur seklinde

kurulmustur.

3.3. Mikrosertlik Degerlerinin Olgiilmesi

Numunelerin mikroyap1 fotograflar1 optik goriintii sistemi ile ¢ekildikten sonra
mikrosertlik Ol¢timlerine gecildi. Mikrosertlik Olgtimlerinde, sematik yapis1 Sekil
3.24’de verilen Future Tech FM-700 model dijital mikrosertlik Ol¢iim cihazi

kullanilmstir.

Bu cihaz 10 g, 25 g, 50 g, 100 g, 200 g, 300 g, 500 g ve 1000 g’lik yiik uygulayabilen,
%S5 hassasiyette Olciim alabilen ve elektronik olarak sertlik degerini kendisi
hesaplayabilen bir cihazdir. Kendi lizerinde fotograf ¢gekme tiinitesi olup x200, x500 ve

x1000 biiyiitme degerlerindeki objektiflerle fotograf cekebilme 6zelliklerine sahiptir.

Farkli katilastirma parametrelerinde kontrollii katilastirilan numuneler sirasiyla 6lgiim
cthazma baglanarak, herbir numunenin enine kesitinden ve boyuna kesitinin kati-sivi
arayiizeyine yakm kat1 kesitinden 8-12 adet mikrosertlik lgiimleri almmistir. Olgiilen
mikrosertlik degerleri kullanilarak, katilastirma parametrelerinden (¥) ve mikroyapi
parametresi (A1) degerleri ile mikrosertlik (Hy) degerleri arasindaki iliski ve bagintilar
elde edilmistir. Elde edilen Ol¢iim sonuclar1 tablo ve grafiklerle 4. Boliim’de
verilecektir.Bu boliimde deneysel sistem ve ekipmanlar1 tanitildiktan sonra bir deneyin

yapilis asamalar1 ve numune lizerinde yapilan metalografik islemler anlatildi.
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Okiiler 'II Yiik uygulama initesi

Numuneye Objektif
batan elmas ug (x10 ve x40)
Humune 480 mm
Numune
tutucu tabla
Agma-kapama
— diigmesi
Dijital panel
Numunenin
diisey hareketini
(a) saglayan kisim
Kati faz Ani sogutalmus

stv1 faz

Mikrosertlik izi
Kati-siv1 arayiizeyi

Epoksi-resin kalip

Enine kesit Boyuna kesit

Sekil 3.24. (a) Mikrosertlik 6l¢glim cihazinin sematik gosterimi,
(b) Numune iizerinde cihazin biraktigi izin detaylar1 [39].



4. BOLUM
DENEYSEL BULGULAR

Bu boliimde Pb-%[x]Bi (kursun-bizmut; x=45, 55,2(6tektik), 65, 75, 85 (ag.)) ikili
alasim sistemleri, sabit sicaklik gradyentinde; Otektik bilesimde, farkli katilastirma
hizlarinda ve sabit katilagtirma hizinda (V=14.2 pm/s), farkl bilesimlerde Bridgman tipi
kontrollii katilagtirma firminda dogrusal katilastirilmistir. Yapilan kontrollii katilastirma
deneylerinden elde edilen mikroyapilardan 6tektik mesafe (lameller arasi mesafeler)
Olciimleri yapilarak bu sonuclarn katilastirma parametrelerinden olan katilastirma
hizna (V) ve altsogumaya (AT) gore degisimleri incelenmis, sonuclar tablo ve

grafiklerle verilmistir.

Ayrica bu bolimde kontrollii olarak katilastirilan her bir kompozisyonun mikrosertlik
Olciimleri yapilarak, bu Olclimlerin katillastrma hizi ve o&tektik mesafelere gore

degisimleri tablo ve grafiklerle verilmistir.

4.1. Gozlenen Mikroyapilar

Katilagtrma deneyleri neticesinde alasimlarin mikroyapilarinin  fotograflarinin
cekilmesinde optik mikroskop kullanilmistir. Kontrollii katilastirma firminda farkh
katilagtirma parametrelerinde tiretilen her bir numunenin farkl biiyiitmelerde ¢ok sayida
optik fotografi cekilmistir. Bu kapsamda; Pb-Bi alasimi, sabit sicaklik gradyenti
(G=2.18K/mm), sabit bilesim (6tektik bilesim), farkli katilastirma hizlarinda (V=7.05-
113.09 um/s) kontrollii katilagtirilan ve sabit katilastirma hizi (V=14.2 pm/s), sabit
sicaklik gradyenti (G=2.18K/mm), farkli bilesimlerde (agirlikca oran1 degistirilen Pb-Bi
bilesimi) kontrollii katilastirilan alasimlarnin optik mikroskopla cekilen mikroyap1

fotograflarindan bazilar1 Sekil 4.1-3’te verilmistir.
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Sekil 4.1. Dogrusal katilastirilmis Pb-Bi 6tektik alasimi (Pb-%55.2Bi) i¢in farkli hizlarda,
sabit sicaklik gradyentinde (G=2.18K/mm) olusan mikroyapilarin bazi optik
fotograflar1 (a) Boyuna kesit (b) Enine kesit (V=7.05um/s), (c) Boyuna kesit (d)
Enine kesit (V=14.2um/s), (e) Boyuna kesit (f) Enine kesit (V=35.84um/s), (g)
Boyuna kesit (h) Enine kesit (V=72.46um/s), (i) Boyuna kesit (j) Enine kesit
(V=113.09 pm/s).
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4.2. Dogrusal katilagtirilmis Bi-Pb alagimi i¢in sabit katilastirma hizi ve sicaklik
gradyentinde (V=14.20um/s, G=2.18K/mm), farkli bilesimlerde olusan
mikroyapilarin bazi optik fotograflari, (a) Boyuna kesit (b) Enine kesit kesit (Pb-
%45B1 ag), (c¢) Boyuna kesit (d) Enine kesit (Pb-%55.2Bi ag.) (e) Boyuna kesit
(f) Enine kesit (Pb-%65Bi ag.), (g) Boyuna kesit (h) Enine kesit (Pb-%75Bi ag.),
(1) Boyuna kesit (j) Enine kesit (Pb-%85B1 ag.).
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Sekil. 4.3. Pb-Bi alasimmin faz diyagrami [109] ve bilesimin kompozisyonunun degistirilmesiyle
(enine kesitler).

iretilen alasimlarm mikroyap1 fotograflar1
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4.2. Otektik Pb-Bi Alasimmin Mikroyapisi

Pb-Bi 6tektik alagimi kontrollii katilastirildiginda, disiik hizlarda (V=7.05-14.2 um/s)
ve sabit sicaklik gradyentinde (G=2.18 K/mm), numunenin enine kesiti incelendiginde

bizmutc¢a zengin faz olan y fazinin balik-kilg1g1 seklinde biiylidiigli goriilmektedir (Sekil
4.1.b).

Pb-Bi otektik alagimi iki faz seklinde kompleks-diizenli olarak biiyiir [110]. Jackson ve

Hunt [17] diizenli lamelsel 6tektiklerin biiylimesi i¢in su yorumu yapmislardir;

1. Bir lamelsel otektik mesafe degisimi ile biliylitme hizindaki bdlgesel

dalgalanmalarin uygun halde olmasi,

2. Lamelsel mesafedeki hizli degisimle bilesim (kompozisyon)’in dalgalanmalari

uygun bir sekilde olmas1 gerekir.

Bu iki siireg, diizlemli-diizlemsiz (faceted-nonfaceted) oOtektikler i¢in kolayca
uygulanamaz. Bu nedenle diizlemsel bir smir tabakasi olusur [110]. Diizlemli-
diizlemsiz bir otektik alagim olan Pb-Bi alasimindaki sinir tabakasinin diizlemli oldugu

Sekil 4.4°te goriilmektedir.

S Tlw X ' \
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Sekil 4.4. Otektik Bi-Pb alasimmin sabit sicaklik gradyenti (G=2.18
K/mm) ve V=14.2um/s hizla kontrollii katilagtirilmasi sonucu
olusan mikroyapisinin fotografi (boyuna kesit).
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Baragar ve ark. Pb-Bi 6tektik alasimi dogrusal katilastirilmasiyla %40(ag) civarinda
bizmut iceren intermetalik bir bilesik olan S (Pb,Bi) faz1 ve ¢cok az miktarda kursun
iceren, %99 (ag.) civarinda bizmut bulunduran y fazi olmak iizere iki fazmn lamelsel
(otektik) formda biiyiidiigiinii gozlemislerdir [110, 111]. Sekil 4.5’te otektik Pb-Bi

alasiminin fazlar1 gésterilmistir.

Sekil 4.5. Otektik Pb-Bi alasiminin fazlar1 (boyuna kesit).

4.2.1. Pb-Bi Otektik Alasgminda Mikroyapilarin Ol¢iimii

Bu tezde calisilan Pb-Bi ikili alasimmin 6tektik mikroyapilar1 y ve B fazlarindan
olusmaktadir [111]. Otektik mesafeler, Sekil 4.6’da verildigi gibi en yakiny —y veya B -
B fazlarmin merkezleri arasindaki uzakliktir. Baska bir deyisle 6tektik mesafe y ve 3
fazlarmin toplam genisligidir. Otektik mesafe dlgiimlerinin daha hassas yapilabilmesi
amaciyla oOtektik sistemlere ait mikroyapilarin fotograflar1 mikroskopta biiyiik
objektiflerle c¢ekildi. Numunelerin mikroyapilarinin c¢ekildigi objektifler numune
ebatlarini farkli oranlarda biiyiiterek goriintiiledigi i¢in, 3. boliim 2. kesim’de anlatildig1
gibi her bir objektifin diizeltme c¢arpani hesaplandi ve Adobe Photoshop CS2 programi
yardimiyla Olgiilen mikroyap1 degerleri ile ¢arpilarak gercek otektik mikroyapi degerleri
tespit edildi. Otektik mesafe Olgiimlerinde her bir numunenin enine ve boyuna
kesitlerinden ayr1 ayr1 Ol¢iimler alindi. Sonuglarin giivenirliligini artirmak amaciyla
farkl katilagtima parametrelerinde iiretilen her bir numune iizerinden ¢ok sayida (her bir

numune i¢in yaklasik 30) Olgiim alinarak ortalama degerler hesaplandi. Otektik
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mesafelerin ol¢iimiinde Sekil 4.7°de gosterildigi gibi kesisim (intercept) metodu [90]

kullanild.

-

Dogrusal katilastirilnms kati faz

S1vi faz

Kat1-S1v1
araylizeyi

———

Sekil 4.6. Otektik mikroyapilar aras1 mesafelerin gosterimi ( boyuna kesit ).

Otektik mesafeler,

4= (4.1)
N, -1

ifadesi ile hesaplandi. Burada X, lamellerin toplam genisligi, N, ise toplam lamel

sayisidir.

Sekil 4.7. Diizenli 6tektiklerde lamelsel mesafelerin dl¢timii
(a) Genis bolge goriintiisii (enine kesit),
(b) Dar bolge goriintiisii (enine kesit).

Bu tip bityiimelerde dzellikle boyuna kesitteki dtektik mesafe (1°), parlatma diizlemine
bagl olarak kararli olmayip yer yer minimum veya maksimum olmaktadir. Bu karali-

kararsiz durum Sekil 4.8’de goriilmektedir (sekildeki A., minimum altsogumanin
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karsilik geldigi otektik mesafenin ekstremum degeridir). Bunun i¢in her bir numunede
boyuna kesitten minimum o6tektik mesafe (l*m) Olciimleri, maksimum otektik mesafe
(A*M) Olciimleri, ortalama o6tektik mesafe (l*) Olciimleri alind1. Sekil 4.8’de bu durumun
sematik gosterimi verilmistir. Sekil 4.9°da goriildiigli gibi boyuna kesitten Sl¢iilen

otektik mesafeler kimi yerde maksimum kimi yerde ise minimum olmaktadir.

[
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< Kararsiz : Kararsiz
Kararh
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}\«e }\*m }\«* }\4*1\/1
Otektik mesafe, A

Sekil 4.8. Sabit hizda 6tektik mesafe ile ortalama araylizey altsogumasinin iliskisi ve
kararh-kararsiz bolgeler.

Bunun sebebi pozitif ve negatif sonlanmalardir. Pozitif sonlanma g  lamelinin

catallanarak ikiye ayrilmasi ve iki ¢atal arasinda yeni bir y fazinin olugmasidur.

:7\‘*n):7\‘*m:7\‘*m:7\‘*m:

Sivi

(b)

Sekil 4.9. Pb-Bi alasimi i¢in Otektik mikroyapilarin sematik
gosterimi (a) Pozitif sonlanma, (b) Negatif sonlanma.
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Negatif sonlanma mekanizmasi ise komsu iki y fazinin  fazindan daha hizli biiyiliyerek
birlesmesi ve bir y fazinin yok olmasidir. Baicchi ve ark. [111] yaptiklar1 ¢alismada, Bi-
Pb otektik alasimi i¢in y ve S faz simgeleri kullanilmasi nedeniyle bu béliimdeki resim

ve sematik gdsterimlerde bu faz simgeleri kullanilmistir.

Bugiine kadar yapilan ¢aligsmalara gore; enine kesitten alinan lamelsel mesafe dl¢timleri,
boyuna kesitten alinan 6l¢iimlere gore daha giivenilir oldugu ve standartlara uydugu
gozlenmistir [93, 112]. Boyuna kesitteki mikroyapilarin bu farkliligi, yapilanmalarin
metalografik islemler esnasinda yiizeyin belirli bir 6 acisiyla gridlenmesi ve

parlatilmasindan kaynaklandigi diisiiniilmektedir.

Pb-Bi otektik alasiminin dogrusal katilastirilmasi incelendiginde Jackson-Hunt (J-H)
modeline uygun olarak iki lamelin birlikte bilylidigi gozlenmistir. Elde edilen
mikroyapilar incelendiginde hem boyuna kesitteki hem de enine kesitteki mikroyapilar

arasinda periyodik yapilanmalar oldugu gozlendi (Sekil 4.10).

\\
\

T,

sk 22F

Sekil 4.10. Otektik Pb-Bi alasimi mikroyapist; (a) Alasimmin enine kesitinden
bir fotograf, (b) Fotografin bir boliimiiniin biiyiltiilmiis hali, (c)
Otektik mikroyapmin sematik gdsterimi. Burada y ve B fazlari
otektik Bi-Pb alasimindaki fazlardir.
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Enine kesitten, optik mikroskopla c¢ekilen bu mikroyap: fotograflarindan lamelsel

mesafe degerleri ol¢tildii.

4.3. Dogrusal Katilastirlan Otektik Pb-Bi Alasimimin Mikrosertlik Degerlerinin

Olgiilmesi

Kontrollii olarak dogrusal katilastirilan Pb-Bi 6tektik alasimimin mikroyap1 dlgiimleri
yapildiktan sonra, 3. boliim 4. kesim’de anlatildig1 gibi Vickers sertlik 6lgme yontemi
ile mikrosertlik degerlerinin Olglimiine gegildi. Dogrusal katilastirilan Pb-Bi 6tektik
alasimi, mikrosertlik test cihazina takilarak, 10 ve 25 g’lik kiitlelerle, katilastirilan
bolgenin enine kesitinden mikrosertlik degerleri, kg/mm2 cinsinden Olgiilmiistiir.
Olgiilen mikrosertlik degerleri degisen katilastrma hizi ve Stektik mesafe degerlerine
gdre ayr1 ayr1 incelenmistir. Istatistiksel giivenirliligi artirmak icin her bir kesit iizerinde

en az 30 ol¢lim almarak ortalamalar1 hesaplanmistir.

4.4. Katilastirma Parametresi olan AT’nin Elde Edilmesi ve Katilastirma
Parametrelerine (AT, V) Bagh Olarak Otektik Mikroyapilarin ve
Mikrosertlik Degerlerinin Incelenmesi

Daha once 2. boliim 3. kesim’de anlatildig1 gibi anlatildig1 gibi Jackson-Hunt A4, ve
A,/ un hiz ile degisimlerini hesaplayarak minimum kararli mesafede altsoguma (AT) i¢in

Denklem 2.9’u elde etmislerdi;

AT = |2JK K, [V'"? (Denklem 2.9)

Bu denklemi kullanarak, otektik bilesimde (Pb-%55.2Bi1) her bir hiz i¢in altsoguma
degerleri elde edildi. Daha sonra, Olglilen Otektik mesafe ve altsoguma arasindaki
iligkinin grafigi, her bir katilastirma hiz1 i¢in ¢izdirildi (Sekil 4.11). Farkli hizlara gore
cizdirilen bu grafikten minimum altsogumalar hesaplandi. Hesaplanan altso§umalar

Tablo 4.1°de verilmistir.

Tablo 4.1’de ayrica sabit sicaklik gradyenti (G=2.18K/mm) ve farkli hizlarda
katilagtirilmis Pb-Bi otektik alasimmin katilastirma parametrelerine (AT, V) bagh

otektik mesafeleri (Am, Am, A) ve mikrosertlik degerleri verilmistir.



Sekil 4.11.
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G=2.18 K/mm

V=17.05 um/s _
((((((((((((((((((( V=14.20 MIT]/S e |
—————— V=135.84 um/s e
— e V=72.46 pmls -
——— V=139 pumis ]

Otektik mesafe, A (um)

Dogrusal katilastirilan Pb-Bi 6tektik alagiminin sabit sicaklik
gradyentinde (G=2.18 K/mm) lameller aras1 mesafeyle (1) alt
sogumanin (AT) degisimi.

Tablo 4.1. Pb-Bi otektik alasimi i¢in sabit sicaklik gradyenti, farkli katilagtirma hizlarinda ve
farkl alt sogumalarda elde edilen, 6tektik mesafeler ve mikrosertlik degerleri.

Katilastirma Parametreleri Otektik Mesafeler Mikrosertlik
Degerleri
G A% AT A A'm A'm HV
(K/mm)  (umvs) K) (um) (um) (m)  (kg/mm’)
7.05 0.13 3.83 3.37 4.57 14.93
14.20 0.19 2.70 2.52 3.91 15.70
2.18 35.84 0.30 1.64 1.39 2.14 16.08
72.46 0.43 1.21 1.02 1.65 16.38
113.09 0.53 1.00 0.87 1.19 16.75

: Numunelerin enine kesitinden 6l¢iilen 6tektik mesafeler

: Numunelerin enine kesitinden 6l¢iilen minimum &tektik mesafeler

: Numunelerin enine kesitinden 6l¢iilen maksimum &tektik mesafeler
: Numunelerin enine kesitinden 6l¢iilen mikrosertlik degerleri
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Ayrica katilastrma parametrelerine (V ve AT) bagli olarak otektik mesafelerin ve
mikrosertlik degerlerinin degisimlerinin logaritmik grafikleri verilmistir. Bu deneysel
verilerden yararlanarak elde edilen sonuclar yorumlanmis ve aralarindaki bagmtilar,

lineer regrasyon analizi (EK 2) ile tespit edilmistir.

Bu kapsamda Pb-Bi 6tektik alasimi i¢in Sekil 4.12°de 6tektik mesafelerle katilastirma
hiz1 arasindaki iligki, Sekil 4.13’te de mikrosertlik degerleriyle katilastirma hizi
arasindaki iliski ve mikrosertlik degerleriyle oOtektik mesafeler arasindaki iligki

verilmistir.

Sekil 4.12 ve Sekil 4.13 incelendiginde katilastrma hiz1 arttikca Otektik mesafe
degerinin azaldig1 ve mikrosertlik degerinin arttigi goriilmektedir. Sekil 4.12°de
gortldiigii gibi enine kesitten alinan dl¢iimler incelendiginde sabit sicaklik gradyentinde

katilagtirma hizi arttikca A 'nin, 0.49 {stel degeri ile azaldig1 goriilmektedir.

50 T T T
® Deneysel veriler

20f — p=979v 4
2 10k MV=1045um’s ]
2
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0,2 | 1 | 1 |

1 3 10 30 100 300

Katilastirma Hiz1, V (um/s)

Sekil 4.12. Dogrusal katilastirilmig Pb-Bi 6tektik alasimi i¢in sabit sicaklik
gradyentinde (G=2.18 K/mm), otektik mesafelerin katilastirma
hiziyla degisimi ve A*V hacimsel biiyiitme orani.
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Sekil 4.13. Dogrusal katilastirilan Pb-Bi 6tektik alasimimin (a) Katilagtirma
hiziyla mikrosertligin degisimi, (b) Otektik mesafelerle
mikrosertligin degisimi.
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Otektik Pb-Bi alasimmin sabit sicaklik gradyentinde ve degisen katilastirma hizlarinda

Olciilen lamelsel mesafe ve altsoguma degerleri Tablo 4.1°de verilmistir. Bu kapsamda

Pb-Bi 6tektik alagimi i¢in Sekil 4.14’te katilastirma hiziyla altsoguma arasindaki iligki,

Sekil 4.15°te 6tektik mesafelerle altsoguma arasindaki iliski verilmistir.

2 T

G =2.18 K/mm
1 kAT =1.54v%4

“O
W

Altsoguma, AT (K)
o
(98]

o
\S]
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20 30 40 50 100 200

Katilastirma Hizi, V (um/s)

Sekil 4.14. Dogrusal katilastirilan Pb-Bi 6tektik alasimin katilagtirma
hiziyla (V) altsoguma (AT) degerlerinin degisimi.

G=2.18 K/mm
1k
AT= 0470729

05}
04 r

0,37

021

Altsoguma, AT, (K)

0,05 L

2 3 4 5

Otektik Mesafe, A (um)

Sekil 4.15. Dogrusal katilastirilan Pb-Bi 6tektik alagiminin altsogumayla 6tektik
mesafenin degisimi.
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4.5. Pb-Bi Alasim Sisteminde Bilesiminin Degismesiyle Elde edilen Mikroyap1 ve
Mikrosertlik Degerlerinin incelenmesi

Pb-Bi alasimmin sabit katilastirma hizinda (V=14.2 pum/s), sabit sicaklik gradyentinde
(G=2.18 K/mm) ve farkli bilesimlerindeki (Pb-%45Bi, Pb-%65Bi1, Pb-%75Bi1 ve Pb-
%85Bi (ag.)) mikroyap1 fotograflar1 incelendiginde (Sekil 4.2 ve Sekil 4.3), alagimdaki
bizmut miktar: arttik¢a y fazinin genisledigi ve B fazinm ise inceldigi goriilmektedir.
Yine Sekil 4.2 incelendiginde Pb-Bi’nin farkli bilesimlerinde de bdlgesel olarak
lamellerin biiytdiigii goriilmektedir. Ayrica alasimdaki bizmut miktar: arttikca iiretilen
numunelerdeki mikroyapilarda, y fazinin daha belirgin sekilde keskin koseli bloklar

halinde biiytidiigii gézlenmistir (Sekil 4.2 ve 4.3).

Pb-Bi alagimi diisiik sabit hiz (V=14.2 um/s) ve diisiik sabit sicaklik gradyentinde
(G=2.18 K/mm) farkli bilesimde dogrusal katilastirilmas1 yapildi. Bilesim degisiminin
yap1 parametrelerine etkisi gozlenmek istendi. Fakat bu etki net olarak gdzlenemedi.
Bunun nedeni Pb-Bi yapisinin ¢ok karmasik olmasindan ve yapidaki farkliliklarin net

gozlenememesinden kaynaklanmaktadir.

Pb-Bi alasimmin katilagsma parametrelerinden olan bilesim (Cy) degisimiyle
mikrosertliginin iliskisi Sekil 4.16’da gosterilmistir. Goriildigl gibi alasimdaki bizmut

miktar1 arttik¢a alasimim mikrosertligi katilastirma hizinin tistel degeriyle artmaktadir.

20
G =2.18 K/mm

V =14.2 pm/s ®
HV=3.49C0-38

Mikrosertlik, HV (kg/mm?)

w

1 1 1 1 1
45 55,2 65 75 85

(Pb-%40Bi) Bilesim, C, (Pb-%Bi ag.) (%100Bi)

Sekil 4.16. Dogrusal katilastirilan Pb-Bi alagiminin sabit sicaklik radyentinde
(G=2.18 K/mm) kompozisyonla (Cy) mikrosertliginin degisimi.



5. BOLUM

TARTISMA, SONUC VE ONERILER

5.1. Pb-Bi Otektik Alasiminin Mikroyapisi

Otektik Pb-Bi alagimi katillasma esnasinda kompleks-diizenli bir yap1 formu olusturur
[110]. Croker ve ark. [21] yaptiklar1 c¢alismada kompleks-diizenli olan hiicrenin
seklinin, diizlemli bizmut fazi tarafindan belirlendigi ve sonu¢ olarak da alasimin
katilagtirma hizlar1 degistik¢e hiicrenin seklinin degistigini ifade etmislerdir. Daha sonra
da, herhangi 6zel bir biiyiime sart1 altindaki bizmut fazmnin baskin yoneliminin,
bizmutun 1sisal anizotropik olmasi nedeniyle is: akisi ve kati-sivi araylizeyindeki
vapisal altsogumanin blyiikligi tarafindan belirlendigi sonucuna ulasmislardir. Bu
kapsamda bu tez calismasinda inceledigimiz Pb-Bi otektik alasimi sabit sicaklik
gradyenti altinda (G=2.18 K/mm) Sekil 4.1, 4.3 ve 4.8’de goriildiigli gibi bizmutga
zengin olan y fazinda yoOnelimler olmustur. Biiyliyen oOtektik Pb-Bi alasiminin
olusumunda, y fazinin etkili oldugu Sekil 4.1 ve 4.4’te goriilmektedir ve teorik olarak
Croker ve ark. [21]’nin ve deneysel olarak ise Baragar ve ark. [109] yaptig1 ¢alismalarla
uyumlu oldugu goriilmiistiir. Yine Baragar ve ark. [110] yaptig1 calismaya gore, belli bir
katilastirma hizinda (V=4,5. 10™cm/s) ve yiiksek sicaklik gradyentinde (G=140 °C/cm),
Pb-Bi otektik alasimi balik-kilgig1 seklinde biiylimiistiir. Bu tez calismasindaki belli
biiylime sartlar1 altinda (G=2.18 K/mm, V=7.05-14.2 um/s) katilastirilan Pb-Bi 6tektik
alasiminin  biiyiime seklinin balik-kil¢ig1 oldugu numunelerin enine kesitlerinden

goriilmektedir ve literatiirle uyum saglamaktadir (Sekil 4.1.(b) ve Sekil 4.10).
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5.1.1. Pb-Bi Alasigmmm Mikroyapt Ol¢iim  Sonuclarmi Literatiirle
Karsilastirilmasi

"Otektik teori" ilk defa Jackson-Hunt (J-H) [30] tarafindan ileri siiriilmiis, daha sonra

yiiksek hizlar i¢in Trivedi-Magnin-Kurz (TMK) [32] tarafindan genisletilmistir.

Bu tez calismasinda Jackson-Hunt tarafindan Otektik katilastrmalar igin Ongoriilen
A’V = sabit bagintis1 Pb-Bi 6tektik alasim sistemi i¢in test edilmistir. Bu kesimde, elde

edilen deneysel sonuglarm, J-H modelinin 6ngérdiigii A’V = sabit degeri ve diger

calismalardan elde edilen sonuglarla Tablo 5.1°de verilmistir.

Bu kapsamda deneysel olarak Pb-Bi otektik alagimi igin sabit sicaklik gradyentinde
Slgiilen hacimsel bityiitme oram (A1°V) ve katilastirma hizima gére altsoguma degeri,
otektik mesafe, mikrosertlik degerlerinin {istel de§isimleri Tablo 5.1’de verilmistir.
Tablo 5.1°de goriildiigli gibi Pb-Bi otektik sistem i¢in deneysel ve teorik olarak tespit
edilen bu degerler yapilan ¢alismalarin coguyla tutarhidir. Yani bu ¢alismada 6tektik Bi-

Pb sistemi i¢in elde edilen deneysel sonuglar J-H 6tektik teorisini desteklemektedir.

Literatiirdeki ¢alismalar incelendiginde kontrollii katilastirma deneylerinin ¢ogunlukla
sabit sicaklik gradyenti farkli katilagtrma hizlarinda yapildig1 goriilmektedir.
Dolayisiyla Pb-Bi 6tektik alasimidan elde edilen 6tektik mesafe, altsoguma, hacimsel
biiylitme oran1 ve mikrosertlik degeleri literatiirdeki 6zellikle sabit sicaklik gradyenti,
farkli katilastirma hizlarinda iretilen numune c¢aligmalarindan elde edilen degerlerle

kiyaslanmistir (Tablo 5.1).

Bu calismada yapilan Pb-Bi o6tektik alasimmin mikroyap1 degerlerinin diger
calismalarla uyumu Tablo 5.1°de goriilmektedir. Tablo 5.1°de verilen c¢alismalar
numunelerin enine kesitinden dl¢iilen deneysel ve teorik degerlerdir. Literatiirde Bi-Pb
otektik alasiminin daha 6nce mikroyap1 ve mikroyapiya bagli parametrelerinin (A, AT,
Hy, A*V) ézelliklerinin incelenmesiyle ilgili bir ¢alisma bulunmadig1 i¢in Tablo 5.1°de
verilememistir.

Pb-Bi 6tektik alasiminda 6tektik mesafelere bagli hiz degerleri i¢in tespit edilen iistel
deger 0.49 olarak hesaplanmistir.
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Tablo 5.1. Pb-Bi 6tektik alagiminin sabit sicaklik gradyentinde Olciilen hacimsel biiyilitme
orani ve katilagtirma hizina gore altsoguma degeri, otektik mesafe, mikrosertlik
degerlerinin tistel degisimleri ve literatiirdeki baz1 caligmalar.

A*V (um’/s)

S;:::iiirelri Deneysel  Teorik (Hm_éTOSO.SO) (:;n) (kg?n\limz) Kaynak
Pb-Bi 104.5 88.21 1.54V%% 9.80V>*  16.3V"% Qafsuma
Al-Cu 88.4 9.307479gv [125]
Cd-Sn 44.02 38.01 0.444V°° 6.60V°° [112]
Al-Ni 101.80  104.88  0.092v° kyv00 [118]
Pb-Cd 23.7 19.4 0252V ks VO [116]
Bi-Cd 39.059  29.75 0.042V"2° ko V040 [92]
Zn-Al 69.05 7239 0.0245V° 921V 1\1/?-)51634 [126]
Sn-Cu 61.43 70.12  0.0162V*° k,v° [117]
Pb-Sn 35.1 33.1 ko V0¥ [26]
Al-Si k Voo [85]
Al-Si k V&St 119]
Sn-Pb 111.6 [127]

Bu ¢aligsmada elde edilen iistel deger, J-H 6tektik [30] teorisinin 6ngordiigii tistel deger
olan 0.50 ile olduk¢a uyumludur. Ayrica bu tez ¢alismasinda Pb-Bi 6tektik faz icin elde
edilen tstel degerler (0.49) bazi arastirmacilar tarafindan yapilan cesitli 6tektik
sistemler [88, 93, 112—-117] i¢in elde edilen degerlere olduk¢a yakindir. Pb-Bi 6tektik
alasimi i¢in elde edilen Otektik mesafe degerlerinin kiyaslanmasi Sekil 5.1°de

verilmistir.

Sekil 5.1°de koyu siyah ¢izgi seklinde gosterilen degerler J-H modelinden hesaplanan
teorik A degerlerini, diger simgesel gosterimler deneysel A degerlerini, gri ¢izgi ise

deneysel degerlerin ortalama egimlerini gostermektedir.
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Sekil. 5.1. Pb-Bi 6tektik alasimi i¢in elde edilen 6tektik mesafe degerlerinin
benzer ¢alismalarla karsilastiriimasi.
Ayrica bu c¢alismada Pb-Bi 6tektik alasimi icin hacimsel biiyiitme oram  A7V=104.5
um’/s (deneysel), A’V=88.21 pm’/s (teorik) olarak hesaplanmistir. Bu g¢alismada
Olgiilen biiylitme oranlar1 Tablo 5.1°de verilen hacimsel biiylitme oranlarmin g¢oguna

oldukca yakindir.

Yine bu ¢alismadaki katilastirma hizina bagli altsoguma degerleri icin tespit edilen tistel
deger 0.49 olarak hesaplanmistir. Tablo 5.1°den goriilebilecegi gibi yapilan ¢aligmalarin

coguyla uyumludur [112, 116-118].

Bu calismada diisiik sicaklik gradyenti (G=2.18K/mm) ve diisiik biiyiime hizinda
(V=142 pum/s), farklhi Bi (bizmut) bilesimlerinde yapilan dogrusal katilastirma
deneylerinden, Bi bilesiminin mikroyapiya etkisi net olarak gozlemlenememistir. Bi
miktar1 arttikca Bi ¢6zelti faz1 olan y fazinin biiyiik adaciklar halinde biiyiidiigii ve 3

(Pb,B1) fazi ile beraber 6tektik yapilarin biiylimesini engelledigi gdzlenmistir.

5.1.2. Otektik Pb-Bi Alasimmin Mikrosertlik Ol¢ciim Sonuclar

Bu kesimde kontrollii katilagtirilmis Pb-Bi 6tektik alasimimin mikrosertlik degerleri ile

katilagtrma hiz1 arasindaki degisim bagmtilar1 lineer regrasyon ile ortaya konulmus,
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elde edilen iistel degerler, benzer alasim sistemleri i¢in diger arastirmacilar tarafindan

Olciilen tstel degerler ile karsilastirilmistir.

Pb-Bi otektik alagimmin farkli hizlarda katilastirilmasi neticesinde enine ve boyuna
kesitinden alinan mikrosertlik 6l¢iim sonuglarinin katilastirma hizinin artmasiyla arttigi
gozlenmistir. Pb-Bi Otektik alasiminin  mikrosertlik degerine bakilacak olursa
katilagtirma hizina baglh mikrosertlik degerleri i¢in tespit edilen tistel deger 0.04 olarak
hesaplanmistir. Bu tez calismasinda elde edilen degerler, Yilmaz ve Elliott [85]
tarafindan Al-Si 6tektik alasimi i¢in elde edilen 0.04 ve Yilmaz [119] tarafindan Al-Si
otektik alasimi icin elde edilen 0.034 degerlerine cok daha yakmn oldugu tespit
edilmistir. Bunun yan1 sira Al-Si 6tektik alasimi i¢in, Khan ve ark [87] tarafindan elde
edilen 0.12, Vnuk ve ark. [120] tarafindan elde edilen 0.07, Telli ve Kisakiirek [121]
tarafindan elde edilen 0.08, Kaya ve ark. [122] tarafindan elde edilen 0.11, Ti-Al-Si
alasimi i¢in Lapin ve ark. [123] tarafindan elde edilen 0.14 ve Sn-Zn 6tektik alagimi i¢in
Vnuk ve ark. [124] tarafindan elde edilen 0.10 {iistel degerlerinden daha kii¢iik oldugu

tespit edilmistir.

Yine bu calismada diisiik sicaklik gradyenti ve diisiik hizlarda fakat farkli bilesimde
olan Pb-Bi alagimi dogrusal katilastirildiginda, Bi bilesimi ile mikrosertlik arasindaki
iliski lineer regresyon analizi ile ortaya kondu. Mikrosertligin Bi bilesimine baghligi
HV=3.49C,"** olarak belirlendi. Bu konu iizerine literatiirde yapilmis bir calisma

olmadig1 icin mukayesesi yapilamadi.

5.2. Sonug¢ ve Oneriler

Bu ¢alismada Pb-%XBi [X=45, 55,2(6tektik), 65, 75, 85 (ag.)] otektik bilesim ve farkl
bilesimde, ikili alasim sistemi Bridgman tipi kontrollii katilagtirma firin1 yardimiyla,
degisik  katilastrma hizlarinda dogrusal olarak katilastirilmig, katilastirma
parametrelerine bagh olarak mikroyap1 parametresi ve mikrosertlik degerlerinin nasil

degistigi incelenmistir. Yapilan arastirmalardan asagidaki sonuglara ulasilmistir.

1- Pb-Bi otektik alasimi icin, katilagtirma parametrelerinden AT ve J’nin artan
degerlerine gére A’nin degerleri azalmaktadir. Yani numune ne kadar hizh
katilastirilirsa veya numune iizerindeki altsoguma ne kadar biiyiikse mikroyapisi

da ayni oranda kii¢iilmektedir.
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2- Pb-Bi 6tektik alasimmin kontrollii katilastirilmasi neticesinde iki fazin (y fazi ve
intermetalik $ (Pb,B1) faz1) lamelsel biiyiidiigli gdzlenmistir. Bizmutca zengin
olan y fazinin, bilyiime yoniine paralel olarak “V” seklinde biiylidiigii goriildii.
Bu sekilde biiylime sebebinin, bizmutun isisal olarak anizotropik olmasina
baglanabilir. Ayrica enine kesit incelendiginde balik-kil¢1g1 seklinde biiytidiigii
goriilmektedir.

3- Bu calismada Pb-Bi 6tektik alagimi i¢in katilastirma hizina baglh olarak elde
edilen mikroyap1 parametrelerinin daha once c¢alisilmigs benzer 6tektik alagim
sistemleri i¢in elde edilen deneysel sonuglarla uyumlu oldugu tespit edilmistir.

4- Pb-Bi otektik alagim sistemi igin elde edilen A.V degerleri ve iistel degerler
Jackson-Hunt [30] modelinin dngoriileriyle oldukca 1yi uyum i¢indedir.

5- Kontrollii katilastirilan Pb-Bi 6tektik alasim sisteminin mekanik 6zelliklerinden
mikrosertligi, katilagtirma sartlarina bagli olarak degisim gostermektedir. Yani
artan katillastrma parametreleri ile oOtektik mesafeler kiiciilmekte, alasim
sistemine ait HV degerleri ise artmaktadir.

6- Kontrollii katilastirilan farkli bilesimdeki Pb-Bi alagim sisteminde, bilesimdeki
bizmut miktarinin artmasiyla alasimin mikrosertliginin arttig1 ve mikrosertligin

Bi bilesimine bagliliginin iistel oldugu tespit edilmistir.

Sonu¢ olarak bu tez c¢alismasinda; Pb-Bi oOtektik alasimi farkli hizlarda
katilastirildiginda mikroyap1 ve mikrosertliginin degistigi, katilastirma parametrelerinin
artmastyla tane yapismin kiiciildigli gozlenmistir. Tane yapisindaki kiigiilme ise
malzemenin mekaniksel Ozelliklerini etkileyerek mikrosertligini artirdig1 tespit

edilmistir.

Gelecekte ¢ok bilesenli alasimlarin, farkli katilastirma hizlar1 ve sicaklik
gradyentlerinde {iretilen herbir numunenin mikroyap1 parametreleri ve mikrosertlik
degerlerinin Olglilmesinin yaninda elektriksel Ozellik (elektriksel iletkenlik), termal
ozellik (1s1 iletkenlik, entalpi ve entropi), gerilme direnci ve korozyon gibi fiziksel ve
kimyasal ozellikleri de Olciilebilir. Ayrica farkli katilagtirma sartlarinda kontrollii
katilastirilmis herbir numuneden 6lgiilen bu parametreler arasindaki iliski ve bagmntilar

da ortaya ¢ikarilabilir.
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EKLER

EK 1. Bi-Pb Alasiminin Faz Diyagram [1].
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[1]. BAKER, H., (Editor), Asm hanbook, Alloy Phase Diagrams, Volume 3.
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EK 2. Regrasyon Analizi [1]

Iki degisken arasindaki, degisim iliskisini gdsteren dlcii korelasyon katsayisidir ve r

harfi ile gosterilir. Korelasyon katsayisi;

£o-22
S

r=

ile ifade edilir. Degiskenler arasindaki iliski pozitif ise isareti arti, negatif ise eksi olur.
Korelasyon katsayisi -1 ile +1 arasinda herhangi bir deger alabilir (-1 <r < +1). Her iki
yonde de 0’dan £1°e yaklastikca iliskinin kuvveti artar. -1 veya +1°den 0’a yaklastik¢a

iliskinin kuvveti azalir, sifir degerini aldiginda kaybolur.

Mliskinin kuvveti azalir

—=> <<

-] 0 +1

Iliskinin kuvveti artar

Iki degisken arasinda belirgin bir iliski oldugunda bu iliski, dagilim grafigindeki
noktalar arasmmdan gegen uygun bir dogru ile tanimlanabilir. Bu dogruya regrasyon
dogrusu denir ve matematiksel bir denklem ile gosterilebilir. Bu denklemede regrasyon

denklemi denir. Regrasyon katsayisi;

S 2x 2y
Re grasyon Katsayisi = ( Zn )2
PIVCRN i
n

ile ifade edilir. Regrasyon dogrusunu ¢izmeden once dogrusalliktan sapma degerinin
kontroliiniin yapilmas1 gerekir. Eger dogrusalliktan sapma 6nemli ise iki degisken
arasinda iligki dogrusal degildir. Bagka bir ifadeyle iliski y=a+bx dogrusal denklemi ile
ifade edilemez. Bu nedenle regrasyon dogrusu ¢izilemez. Burada x; bagimsiz degisken,
y; bagimh degisken, a; dogrunun y eksenini kestigi nokta, b ise regrasyon katsayisidir
(egim).

[1] Siimbiiloglu K., Siimbiiloglu V., 1987, Biyoistatistik, Haliboglu Yayinevi, istanbul,.
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Ek 3. Bi-Pb Alasiminin

Bi-Pb otektik alagiminin fiziksel parametreleri.

Symbol Unit Value References

Te K 398 [1]

Mg K (% wt.)" -5.01 [2]

mg K (% wt.)" -2.17 [2]

Ce % wt. 44,8 [1]

Co % wt. 16.1 [1]

fo - 0.755 [1]

fp - 0.245 [1]

Iy K.um 0.13 [2]

I'g K.um 0.13 [2]

0o ¢ 22.02 [3]

0p ¢ 15.5 [4]

D um?/s 1000 [2]

P 0.0205105

K, K s/um’ 0.002703 N

K, um K 0.238442 Fiziksel parametrelerden

, K, hesaplandi

V=~ un’/s 88.210

[1]. BAKER, H., (Editor), Asm hanbook, Alloy Phase Diagrams, Volume 3

[2]. X.W. Hu, S.M. Li, W.J. Chen, S.F. Gao, L. Liu, HZ. Fu. Primary dendrite arm spacing during
unidirectional solidification of Pb—Bi peritectic alloys Journal of Alloys and Compounds 484 (2009)
631-636

[3]. M.Erol , Bi-Cd ve Zn-Mg Otektik alasimlarida Kati-s1v1 arayiizey enerjileri doktora tezi Kayseri

[4]. M. Giindiiz and J.D. Hunt. The measurement of solid-liquid surface energies in the Al-Cu, Al-Si and
Pb-Sn systems acta Metall, 33 (1985) 1651-1672
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