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OZET

Calismanin basinda; ticari AA 2014 aliiminyum malzemeden, gaz atomizasyon
yontemiyle, ortalama boyutu 95,43 pm olan alasim tozlari iiretilmistir. Daha
sonra elde edilen bu tozlar, diisey attritor’de, karbon ile mekanik alasimlama
(MA) yapilarak kati faz reaksiyonu olusturulmustur. Islem sirasinda, % 2
karbon tozuna ilaveten % 0,5 cinko stearat tozlar1 da ilave edilmistir. MA
islemi; su sogutmali, 20 : 1 bilya toz oraminda ve 500 devir/dakika hizinda en
fazla 8 saat siirede gerceklestirilmistir. Kati faz reaksiyonu ile olusturulmus toz
karisimi tane boyu analizleri yapildiktan sonra, 800 MPa basin¢ altinda soguk
olarak preslenmis ve sonra 550 °C’de (2-24 saat) ve 600 °C’de (2-196 saat)

argon atmosferinde uzun siireli 1s1l islem uygulanmistir.

MA siiresinin tozlarin sertligine olan etkileri incelenmistir. Isil islem uygulanan
numunelerin Enerji Dagihim Spektrometresi (EDS) ve X ismlarnn kirinim
(XRD) analizi yapilmis ve Al4C; olusumu tespit edilmistir. Uzun siireli 1s1l islem
siiresi ve sicakhik degisiminin Al4C; fazinin miktarma olan etkileri tespit

edilmistir. Ayrica islem goren numunelerin optik mikroskop ve SEM



goriintiileri alinarak mikro yapisal ozellikler gozlemlenmis ve ayrica AlC;

fazinin malzeme sertligine olan olumlu etkisi belirlenmistir.

Isil islem sonrasi olusturulmaya cahisilan karbiiriin etkisini inceleyebilmek i¢in,
numunelere daha sonra yaslanma islemi uygulanmstir. Boylece, karbiir
olusturulmus parcalarin dayanimlarinin, sade AA2014’den hazirlanan

numunelerinkinden belirgin sekilde yiiksek oldugu tespit edilmistir.

Bilim Kodu : 710.1.092
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ABSTRACT

At the beginning of this work, powders of AA 2014 alloy were manufactured by
the use of gas atomization technique, where the final powder size was found to
be 95,43 nm on the average. There after, alloy powders, were first mixed with
2% graphite and 0.5% zinc stearate aggregate and then synthesized by means
of Mechanical Alloying (MA). The process was performed in a gas tight vertical
attritor at most for 8 hours, where running speed was approximately 500 rpm,
and ball to powder ratio was fixed to be 20 : 1. After verifying the mean partical
size of the synthesized product, powders were first cold pressed at about 800
MPa, and later sintered at 550 °C (for 2-24 hours) and 600 °C (for about 2-196

hours) in argon atmosphere, respectively.

Hardness values of all samples were measured and then analysed by means of
XRD and Energy Dispersive Spectrometry (EDS). In this way, first the presence
of the Al4C; phase was verified, and later the effect of the duration of prolonged
annnealing and change in tempereture on the amount of Al4C; phase was
determined. Also, how the presence of Al4C; phase affects the optimum strength

of the material was measured. Further, optical microscopy and electron
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microscopy (SEM) techniques were used to study the micro-structural features

of the samples.

As a final treatment, all samples were age hardened, where the additional
strength available from the presence of Al4C; phase was verified. It was found
that after aging, the strength of this new AA2014 material tends to increase
substantially.

Science Code :710.1.092

Key Words  : Al4C; formation, Mechanical Alloying, Powder Metallurgy,
Metal Matrix Composite, Aging

Page Number : 145
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1.GIRiS

Malzeme bilimi alanindaki bilimsel arastirmalar devamli olarak malzeme
ozelliklerinin gelisimi ve malzemelerin performanslarini artirmak i¢indir. Mekanik,
kimyasal ve fiziksel Ozellikler hakkindaki bilimsel gelistirmeler, kimyasal
iyilestirmeler ve geleneksel termal, mekanik ve termomekanik iglem metotlarini
gelistirmeye yoneliktir. Her ne kadarda olsa, gelismeler daima geleneksel malzeme
tasarimindan “daha yiiksek sicakliklara dayanabilen, daha giiclii, daha kat1 ve daha
hafif” olarak tasarlanma yoniinde istenmektedir ve malzemelerin Ozelliklerini
gelistirme yoniindedir. Yiiksek teknoloji endiistrileri bu istekleri canlandirmaya izin

vermektedir [1].

Modern teknolojinin kisithliklarindan bir tanesi de bazi metal alasimlarinin
sekillerinin elde edilmesindeki sorundur. Ornegin, diisiik ergime 1sisma sahip bir
malzemeyle yiiksek ergime sicakligina sahip diger bir malzemeyi normal sartlarda
alasimlamak zordur. Bu tiir iki metal sivi halde ¢okelti olusturmasina ragmen daha
diisiik ergime noktasina sahip oldugundan metal soguma ve katilasma yoniinde
ayrilir [2]. Malzeme 06zellik ve performanslarini artirmak icin ek islemlere
basvurmak zorunda kaliriz. Iste bu durumda ihtiyaclar1 gidermede malzeme bilimi

yardimc1 olmaktadir.

Malzeme bilimi dalinda yapilan bilimsel arastirmalarin temel amaci malzemelerin
ozelliklerini ve performanslarini gelistirmektir. Malzemelerin mekanik, kimyasal ve
fiziksel 6zelliklerini iyilestirmede; kimyasal modifikasyon, 1s1l islemler, mekanik ve
termomekanik islemler kullanilmaktadir. Gelisen teknoloji ile ihtiyaclarda
farklilasmistir [3]. Bu ihtiyaglarin farklilagsmasi neticesinde giiniimiizde yeni yontem
ve teknikler gelistirilmeye devam etmektedir. Bu teknik gelismeler teknolojinin
gelismesinde &nemli rol oynamaktadir. Ozellikle otomotiv, denizcilik, havacilik ve
uzay teknolojisinde yiiksek performansli, yiliksek sicakliklara dayanikli ve bunlarin
yaninda hafif malzemeler ihtiyaclar1 gidermede biliyilk ©Onem tasimaktadir.
Kullanilmakta olan metotlarin gelistirilmesiyle dokiim gibi geleneksel metotlarin

modifikasyonunun yani sira bu gereksinimlerin ¢ogunu karsilamamiza yardimei olan



Toz Metalurjisi (TM) gibi yeni iiretim tekniklerinin kullanimlar1 yayginlasmaya
baslamistir. TM yontemiyle iiretilmis malzemelerin yiliksek kullanim 6zelliklerini
geleneksel metotlarla liretmek neredeyse imkansizdir. Kati hal metotlarinin basinda
gelen TM yontemi diger metotlardan en 6nemli iistiinliigli denge diyagramlarindaki
sartlarin disinda hemen her tiir malzemeye uygulanabilirligidir. Boylece mekanik
alasimlama (MA) ve sonrasi islemler sayesinde teknolojik acidan ¢ok Onemli

malzeme ¢esitleri liretilebilmektedir [4].

MA elementel toz karisimini harmanlayarak homojen malzemeler olusturan bir toz
isleme yontemidir. John Benjamin ve onun Uluslararasi Nikel Sirketinin Paul D.
Arastirma Laboratuarindaki meslektasi ile birlikte yaklagik 1966 yilinda
gelistirilmistir [5-7]. Daha ileriki g¢aligmalarda MA yoOntemi ile c¢esitli Oksit
Dagilimla Giiglendirilmis (ODS) alagimlar [8—10], intermetalik bilesikler [11] ve
amorf malzemelerin [12,13] gelistirilmesine yonelik caligmalar son yillarda hiz
kazanmustir. Ayrica reaktif malzemeler lizerine yapilan uygulamalar MA yonteminin
kullanim alanini genisletmistir. MA yontemi farkli degirmen (Yatay titresimli atritor
vb.)ve farkli bilyalar (seramik, metal ve tiirevleri) kullanilarak gerceklestirilen
yiiksek enerjili kuru 6giitme teknigi olarak adlandirilir [14]. islem sirasinda toz-
bilya-cidar carpigmalariyla, siirekli olarak olusan kirilma ve soguk kaynak sonucu
yeni karigimlar ve bunlarin birlesmesinden c¢esitli kompozit toz yapilari meydana
gelmektedir. Carpigmalar buna bagl olarak olusan kati hal difiizyonu ile alasimlama
gerceklesmektedir [15]. MA yontemiyle iiretilmis kompozit malzemelerin birgogu
ergime noktalarina yakin sicakliklara kadar dayanimlarini koruyabilmektedirler [16].
Ayrica, korozyon direnci ve aginmaya kars1 dayanimlari da bilinen alasimlardan daha

iyidir [17,18].

Ogiitme, karigtirma ve presleme islemlerinde genel olarak farkl elek araliklarmdaki
tozlar kullanilir. Béylece malzemelerin sinterleme ve presleme kabiliyetleri gelistirici
yonde iyilestirilmis olur. Ogiitme islemi genellikle Islem Kontrol Kimyasali (IKK)
ilavesi ile veya olmaksizin yapilir. Ogiitme sirasinda olusabilecek topaklasmayi
giderebilmek icin ilave bir is olarak eleme islemine bagvurulabilir. MA islemi

sirasinda  uygulanan  parametrelerin  uygunlugu olduk¢a Onemlidir. Bu



parametrelerden MA’nin yapildig kap, kabin doluluk orani, bilya toz orani, 6giitme
hizi, 6giitme siiresi, sogutma tipi ve kullanilan koruyucu atmosfer gibi birden ¢ok
etkenin optimizasyonu ¢ok onemlidir. Malzemede istenen 6zellikleri elde edebilmek
icin bu parametrelerin bircogunun kullanilmasi ve optimizasyon islemlerinin

yapilmasi gerekmektedir.

MA sonrast elde edilen tozlar farkli metotlar ile sekillendirilirler. Bu islem ig¢in
izostatik presleme, ii¢ eksenli presleme, kalipta presleme, toz enjeksiyonu, toz
ekstriizyonu ve haddeleme gibi bircok metot kullanilmaktadir. Kullanilan tiim bu
metotlarin temel amaci tam yogunluga sahip ya da yakin malzeme iiretimidir. Ancak
ne kadar MA tozlarinin ozellikleri yiliksek olsa da, gozeneklilik ve kalintilarin
olusturdugu problemler malzeme o6zelliklerini olumsuz yonde etkiler. Tozlarin
sikistirilmasinda; kalip seklinin karmasiklia izin vermemesi, kalip maliyetleri, kalip

asinmasi ve yiiksek presleme basinglari, yasanan problemler olarak sayilabilir [4].

Arzu edilen alasimlama isleminin ardindan malzemeler dogrudan ya da presleme
sonrasi sinterleme islemine tabi tutulurlar. Bu asamada yapilan sinterlemenin pek ¢ok
amact vardir. Taneler arasi baglarin olusmasi, yogunlugun artmasi, gozeneklerin
azalmas1 ve bazen de ilave olarak kullanilan IKK’nin biinyeden uzaklastiriimasi
bunlardan bir kagidir. Ozelliklerin iyilestirilmesi i¢in presleme sonrasi sinterleme
acik atmosferde yapilabilecegi gibi malzemelerin 6zelliklerine bagli olarak genellikle
koruyucu atmosfer de kullanilabilir. Bu islem i¢in argon, azot, hidrojen ve oksijen
gibi farkli gazlar kullanilabilir. Kullanilan atmosfere bagl olarak yiizeyde farkl
ozelliklere sahip tabakalar da olusabilir (AIN, Al,Os, TiO gibi) [4].

Sinterleme sirasinda meydana gelen mikroyapisal ve boyutsal degisimler, parcanin
fiziksel ve kimyasal 6zelliklerini ¢ok fazla etkiler. Bu yiizden toz metalurjisinde
sinterlemenin 6nemi biiyiiktiir. Sinterleme isleminin ardindan yogunluk artisi, tane
inceltme ve deformasyon amacli, ekstriizyon gibi ilave islemler yapilabilir. Yapilan
bu islemler her kadar ek maliyetler ve siireler dogursa da kazandirmis oldugu 6zellik

artis1 yadsinamaz. MA yoOntemiyle {liretimi iizerinde durulan malzemeler genellikle



ozellikleri iyilestirilebilir hafif malzemelerdir. Bu tiir malzemelerin ilave iglemlerle

ozelliklerinin iyilestirilmesi lizerine yapilan bir¢ok ¢alisma vardir [19-22].

MA yonteminde genellikle hafif alagimlardan biri olan aliiminyum kullanilmaktadir.
Bunun baslica nedenlerinden kolay elde edilebilirligi, iiretim ve kullanimlarindaki
kolayligindan dolayr ileri teknoloji malzemesi olarak yaygin sekilde
kullanilmaktadir. Ancak aliiminyumun diisiik ergime sicaklifi bir dezavantaj
olusturmaktadir. Aliminyumun iiretiminde farkli metotlarin kullanimi ile yap1 ve

Ozelliklerinin iyilestirilmesi ve performanslarinin artirimi miimkiin olabilmektedir.

MA yontemiyle homojen olarak dagilmis oksit ve karbiir tiirevi parcaciklarin
ilavesiyle kontrollii ve dengeli hale getirilen mikro yapi, malzemeye ergime
derecesine yakin bir sicaklia kadar onemli Olgiide termal kararlilik saglar. Al
icerisine Al4Cs; dagilimiyla mukavemet kazandirilmis malzemelerin kullanimi ilk
olarak uzay ve otomobil endiistrisinde gergeklesmistir. Aliminyum’a Al4C; ve Al,O3
gibi parcgaciklarin ilavesinin 6zelliklerde sagladigi avantajlardan yola ¢ikilarak pek
cok calisma yapilmistir. MA yontemiyle Al igerisinde Al4C; pargaciklarinin
tiretilmesi, optimum sartlarinin belirlenmesi ve o6zellikler {izerine -etkilerinin

belirlenmesi olduk¢a onemlidir [4].

Bu ¢alismada AA2014 tozlar igerisine MA yontemi ile C tozlart sentezlenerek 1sil
islem oOncesi ve sonrast Al4C; olusma karakteristiklerinin belirlenmesi ve tiim
degiskenlerin olusum yapisina etkileri aragtirilmistir. Calisma esnasinda dikey atritor
kullanilarak AA2014 ve C mekanik olarak alagimlanmistir. Farkli basinglarda
preslenen numunelerde birlesme mekanizmalari ve 1sil islem sonrasi yapisal
degisiklikler incelenmistir. Isil islem sonrasinda yapida Al4Cs fazi tespit edilmeye
calisilmistir. Elde edilen Al4Cs yapisinin sertlige, mikro yapisal 6zelliklere ne gibi
etkilerde bulundugu arastirilmistir. Isil islem uygulanan numunelere yaslanma islemi
uygulanarak, karbiiriin yaslanmaya olan etkileri tespit edilmeye ¢alisiimistir.
Yasglanma ile sertlik kontrolleri yapilarak yaslanma siiresinin sertlige olan etkileri
kontrol edilmistir. Yogunluga nelerin etki ettigi arastirilmistir. Tiim bu tespitler; toz

boyut analizi, optik mikroskop, SEM, EDS ve XRD kullanilarak yapilmistir.



2. MEKANIK ALASIMLAMA

MA saglamis oldugu yiiksek avantajlar ve 6zellikler sayesinde gilinlimiizde kulanim
sahalar1 gittikge artmaktadir. Kullanimlarindaki artig ise MA’nin kullaniminin
ekonomik olusu ve uygulama alanimmin genis olmasindan kaynaklanmaktadir. MA
genellikle homojen dagilimhi 1s11 veya kimyasal islemlere basvurmadan
gerceklestirilen, bir kati hal reaksiyonudur. Bagka teknik ve yoOntemlerle
karistirilmast zor veya imkansiz olan alasim elementlerinin MA yoOntemi ile
karistirilabilmesi bu yontemi iistiin kilmaktadir. MA islemi sirasinda olusturulan

karistim kati — katt bir karisim oldugundan dolayr normal sartlar disina

¢ikilabilmektedir [4].

MA ilk olarak 1966 yilinda International Nickel Company (INCO) sirketince
Benjamin ve arkadaglar tarafindan gelistirilmistir [23]. Bu yontem ilk olarak oksit
dagilim ile sertlestirilmis (ODS) alagimlarin {iretimi amaciyla yapilmistir. Ancak
daha sonraki g¢aligmalar ticari uygulama alanlarindan Fe, Ni ve Al esaslhi siiper
alagimlarin iiretimi lizerine yogunlagsmistir. Bu yontemi diger yontemlerden ayiran en
onemli 6zellik; normal ergitme teknikleriyle alasim haline getirilemeyen sistemler bu
yontem sayesinde alagimlanabilmektedir. Bunun yani sira son yillarda bu yontem ile

nano boyutlu malzemelerde iiretilebilmektedir [24].

MA isleminde kullanilan ogiitiiciiler, bilya-toz-cidar ¢arpismasi ve siirtiinmeden
aciga ¢ikan 1sidan dolayr genellikle su sogutmalidir. Ogiitme islemi sirasinda
alasimlanan veya Ogiitiilen tozlarda devamli bir kirilma ve birlesme meydana
gelmektedir. Bu kirillan yiizeyler oksitlenmeye maruz kaldigindan dolay1 koruyucu
bir atmosfer tarafindan oksitlenme &nlenmek zorundadir. Ogiitme ortamindaki

oksitlenmeyi azaltmak i¢in ise Ar, He ve H gazlar1 kullanilmaktadir [25].

MA isemi tozlarin paslanmaz celik kazanlar igerisinde karistirilmasi ve arzu edilen
siirede Ogiitiilmesi (genellikle sertlestirilmis celik bilyalar veya tungsten bilyalar ile)
islemidir (Sekil 2.1). Kullanilan malzemenin oksitlenmesini engellemek/azaltmak

icin genellikle koruyucu atmosfer olarak argon gazi kullanilmaktadir. Eger



nitriirleme gibi bir islem de varsa atmosfer olarak azot (N,) kullanilabilir. MA
isleminde kullanilan tozlar yumusak ise, islem kontrol kimyasali (6rnegin: stearik
asit) kullamlabilir. Uretilecek olan tozun miktarma, toz boyutuna ve daha birgok

parametreye gore lretilmis degisik kullanim amagli MA degirmenleri vardir [26].

Oksit dagilimi ile giliglendirilmis malzemeler gibi parcacik takviyeli kompozitler
yiiksek sicaklik siirlinme dayanimi nedeniyle uzun zamandir kullanilmaktadir. Bu
kompozitin liretiminde ana yapinin her yerinde sert parcaciklarin homojen dagilimini
elde etmek zordur. Ogiitme teknikleri bu kompozitleri iiretmek amaciyla
gelistirilmistir. Hareketli bilyalar arasinda asindirma ile alagimli kompozit
parcaciklar iiretmek icin MA, bu amacla basarili bir tekniktir. Mikroskobik 6l¢ekte
tekrarlanan c¢arpisma, soguk kaynak ve kirilma olaylar istenilen kompozit tozlari
iiretir. Basglangigta karisim halinde olan parcaciklar, fazlarin dagilimi ile kaplanmis
pargacik haline gelirler. Diger 6gilitme tekniklerinden farkli olarak, soguk kaynak ve

kirilma arasindaki denge, pargacik boyutunu oldukga sabit tutar [27].

Homojen bilesime sahip saf metaller, intermetalikler ya da 6n alasimlanmis tozlar
yiiksek enerjili bilyali degirmenlerde o&giitiiliir. Homojenizasyon igin 0giitme
sirasinda malzeme transferi gerekli degildir. Yapilan bu isleme mekanik 6giitme
(Mechanical Milling (MM)) denir. Iki metalik karisim islendigi zaman ve bu isleme
sirasinda alagimlama oldugunda bu islem mekanik alasimlama (Mechanical Alloying
(MA)) olarak adlandirilir. Ciinkii  islem sirasinda malzeme transferi
gerceklesmektedir. Eger yapilan islemle yalnizca parcacik capini azaltmak ve yiizey
alan artirmak amaciyla saf metal ya da intermetalik tozlar islenirse bu islem MA
olarak tanimlanir. Cilinkii bu islemde malzeme transferi gerceklesmemektedir.
Intermetaliklerdeki uzun mesafeli dizilis diizeninin deformasyonu ile diizensiz bir
intermetalik ya da amorf faz iiretilir. Yapilan bu isleme de Mekanik Diizensizlik

(Mechanical Disordering (MD)) olarak isimlendirilmistir [28].

Mekanik alagimlama isleminde kullanilan tozlardan en az bir tanesi tozlarda
baglayicilik 6zelligini saglayabilmesi i¢in yumusak, digeri ise sert oksit

parcaciklardan olusmak zorundadir. Bunlar Fe ve Ni bazli malzemeler i¢in yumusak



matris igerisinde takviye elamani olarak bulunmaktadir. Ayrica alasimlama ortamina
Al ve Ti gibi reaktif elementlerde ilave edilmektedir. Bu reaktif elementler ya
elementel olarak yada dogrudan oksit seklinde katilir. Bunlar genellikle Al,O; veya
Y,0; parcaciklaridir [2].

Mekanik alagimlama islemi yalnizca metallere has bir calisma olmayip, ayrica
nitriirlerde oksitlerde ve diger baz1 malzeme ¢aligmalarinda kullanilabilmektedir. Bu
sebepten mekanik alagimlama ile tiretilen yeni malzemelerin kullanim alanlari; dis
protez malzemelerini, hidrojen depolama malzemelerini, kalict miknatislari, siiper
plastik alasimlari, intermetalik bilesikleri, elektrotlari, siiper korozyon alasimlarini ve

stiper iletken metalleri kapsamaktadir [29].

MA yontemi ile bir tozun sekli, ortalama boyutu, boyut dagilimi ve diger 6zellikleri
MA islemi sirasinda kontrol edilebilir. MA kii¢iik miktarlarda veya hizli prototip i¢in
standart dis1 bilesimler veya standart bilesimin hizli bir sekilde iiretilmesine miisaide

eder [30].

Su Sogutmal
Oqiitme Kaln

Gaz Kapai

@ Celik Bilyeler

Atritir Degirmeni  Kanstinc Kollar

Sekil 2.1. Atritdr, bilyalar ve kollarin sematik goriintisii [31].



2.1. Mekanik Alasimlama ve Ham Madde

MA kullanilan tozlarin boyut araligi yaklagik olarak Ipum ile 200 pm arasinda
olmaktadir. Kullanilan tozlar saf metaller, 6n alagimlar, esas alasimlar ve refrakterler
olarak gruplandirabiliriz. Dagilimla dayanimi artirilmis malzemeler genellikle
karbiir, nitriir, ve oksit katkisini igerirler. Oksitler en genel olanidir ve bu alagimlar
oksit dagilimiyla dayanimi artirtlmis malzemeler olarak bilinir. MA’nin ilk
uygulamalarinda, degirmene konan tozlarin en azindan %15’1 tutucu gérev yapmasi,
sikistirllmast ve deforme edilebilirliginin artmasi1 i¢in siinek metal tozlardan
olugmaktaydi. Bununla beraber son yillarda, basarili bir sekilde tamamen kirilgan
malzemelerin karigiminin alagimlanmasi gergeklestirilmektedir [32]. Bdylece MA
sirasinda siinek bir malzemenin gerekliligi ortadan kalkmustir. Siinek-siinek, siinek-
kirllgan ve kirilgan-kirilgan  toz  karisimlart  kullanilarak — 6glitme  islemi
gergeklestirilebilmektedir. Bunlarla birlikte kat1 toz pargaciklari ile sivilarin karigimi

da son zamanlarda kullanilmaktadir [33].

Yapilan ¢aligmalarda, sivi 6glitme tiiriiniin ince iirlinler elde etmek i¢in kuru 6giitme
tiriinden daha kullanigh bir metot oldugu sonucu ¢ikmistir. Bunun nedeni, ¢oziicii
molekiillerin daha diisiik ylizey enerjisine sahip olmasi ve parcaciklarin yeni
sekillenen yiizeylerde absorbe edebilmesinden kaynaklanmaktadir. Islak haldeki toz
pargaciklarinin daha az topaklanmasi faydali bir faktordiir. Amorf yapilarin 1slak
ogiitme ile elde edilmesi daha kolaydir [34]. Ancak 1slak 6giitme esnasinda olusan
kirlenme kuru oglitmeye gore daha fazla oldugundan bir dezavantajdir. Ara
bilesiklerin olusmas1 gibi problemlerde 1slak 6giitmeden kaynaklanabilmektedir.
Islem sonrasinda uygulanan &n sinterleme islemi de bir dezavantajdir [35]. Bundan

dolay1 MA islemi tercihen kuru olarak yapilmaktadir.

Diger mekanik toz iiretim tekniklerinde oldugu gibi MA’da kirlilik sorun olabilir.
Bilyalar, karistirma mili, kollar1 ve tank, ogiitillecek toz ile ayni malzemeden
yapilarak kirlilik en aza indirilebilir. Organik bir akiskanin (heptan veya alkol gibi)
ortam olarak secilmesi, mekanik alagimlamada 6gilitme ve kaynaklanma arasindaki

dengeyi saglamak icin onemlidir. Muma benzer basit polimerler ve stearik asit gibi



yag asitleri ortam1 dengelemede basarili olmaktadir. Tozlarin asir1 is-sertlesmis

olmasina ragmen, sicak yogunlastirma teknikleri ile yogunlastirilmalari miimkiindiir

[27].

2.2. Mekanik Alasimlamada Kullanilan Ogiitiicii Tiirleri

MA isleminde farkli tip ve tiirde alasimlama cihazi kullanilabilmektedir. MA’nin
Oonemli bir kismint olusturan 6giitme islemi, tane boyutunu azaltma, tane seklini
degistirme, karistirma ve alasimlama gibi evrelerden olusmaktadir. Bu islemler
esnasinda kullanim amacina gére ¢ok gesitli dgiitiiciiler kullamlmaktadir. Ogiitiiciiler
ve/veya degirmenler kapasiteleriyle, titresimli oluslar1 ile islem hizi ile Ogiitme
verimlilikleriyle, sogutma ve 1sitma gibi ek iiniteleriyle farklilik gosterirler. MA
isleminde genellikle titresimli, yatay bilyali ve atritor tipi Ogiitiicii cihazlar

kullanilmaktadir.

2.2.1.Bilyal yatay degirmenler (Ticari degirmenler)

Bilyali degirmenlerin gegmisi 1876 tarihine kadar dayanmaktadir [36]. Ogiitme
isleminde bilyalar (demir, ¢elik veya tungsten karbiir) kullanilmaktadir. Ogiitme
isleminde kapasiteyi ayarlamada cesitli ayarlamalar ve dengeler (6giitiicli kabin ¢api,
haznenin donme hizi, bilyalarin biiyiikligii, kullanilan tozlarin biylkligi gibi)

kullanilmaktaydi [37].

Diisme hareketi ile olusturulan mekanik alagimlama islemi tozlarin hazirlanmasinda
basarili bir sekilde kullanilmaktadir (Sekil 2.2). Bununla birlikte, diisiik enerjili
ogiitme tiirlinde MA islemini tamamlamak icin daha fazla zamana ihtiyag¢ vardir. Bu
islem homojen ve esit dagilimli tozlar1 iiretiminde kullanilir [38]. Bunlara ek olarak,
bu tiir mekanik alagimlama islemi diger yiiksek enerjili tlirlere gore daha ucuz ve

daha az bakim gereksinimi saglamaktadir [37].
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Ticari olarak kullanilan degirmenler bir seferde c¢ok biiylik hacimlerde toz
alabilmektedirler. Ticari Urlinler icin MA yaklagitk 1200 kg kapasiteli bilyal
degirmenlerde yapilabilmektedir (Resim 2.1) [39].

Dis Silindirin Diisme Bélgesi
Dénme Yéni YY-ZZ

Bilyelerin Yuvarlanma
Bdlgesi

D&nme ile Bagimsiz
Olugan Paketlenme

Hareketsiz
Yiikselme Bélgesi
XXYY
C ok Siki Tutunma Tabakas
(Birlesmeden dnce)

Carpisma Bdlgesi
ZZ-XX X

Merkeze Yakin Kat
Diisiik Dizeyde Kontrol

Sekil 2.2. Ogiitme isleminde bilyalarin karsilikl1 kesisme hareketleri [40].

Resim 2.1. Ticari olarak kullanilan degirmenler [1].
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2.2.2. SPEX tipi bgiitiiciiler

SPEX tipi c¢alkalayic1 degirmenler kullanimlart diger tiirdeki atritérlere gore daha
yaygindir. Diger 0giitme cihazlarina gore kapasiteleri (yaklasik hacmi 10 ml) daha
diisiiktiir. Degirmen, igerisine konan tozlar1 1200 devir/dakika gibi yiiksek hizda belli
dogrultularda hareket ettirerek 6giitmektedir [37]. Sahip olduklar1 hazne, tozlar1 ve
ogiitiicii bilyalar1 muhafaza etmeye ve dakikada birka¢ bin defa belli dogrultularda
(ileri geri, saga sola, gibi.) hareket ettirerek 0giitme islemini ger¢eklestirmektedir.
Haznenin her hareketinde hazne igerisindeki bilyalar tozlara carparak Ogiitme ve
karigtirma iglemini saglamaktadir. Resim 2.2.°deki SPEX tipi 6gilitme cihazlarinin
yiiksek hizda olmasindan dolay1 calisma esnasinda sicaklik artist ve koruyucu

atmosfer ihtiyaci karsilagilan problemlerdendir.

(B)

Resim 2.2. SPEX tipi karistirict (a) SPEX 800 tipi degirmen, (b) SPEX’e ait 6glitme
kabu, kapak, bilya ve conta [1].

2.2.3. Diizlemsel (Planeter) tip bilyal degirmenler

MA deneylerini yapmak i¢in diger bir 6giitiicti tiirii “planeter” bilyali degirmendir
(Resim 2.3). Bu degirmende birka¢ yliz gram toz bir defada o&giitiilebilir. Bu
degirmenler haznelerinin gezegen gibi hareket etmelerinden dolayr “planetery”
ismini alirlar. Bunlar donen bir destek diski lizerine yerlestirilirler ve kendi eksenleri
etrafindaki hareketlerini, 6zel bir mekanizmadan alirlar. Kendi eksenleri etrafinda

donen hazneler tarafindan olusan merkezkag kuvveti ve donen destek disk tarafindan
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olusturulan ilave kuvvetle beraber, hazne i¢inde &gitiilen malzeme ve ogilitme
bilyalarina etki ederler. Hazne ve destek diski zit yonlerde dondiigii i¢cin merkezkag
kuvvetler siras1 ile benzer ve zit yonde etkir (Sekil 2.3). Bu 6gilitme bilyalarinin
haznenin i¢ duvarlarindan asagiya dogru kaymasina neden olur. Siirtiinme etkisi,
ogiitiilen malzeme ve 6gilitme bilyalarinin serbest kalip hazne igerisinde, serbest
dolasmasi1 ve kars1 duvara ¢arpmasiyla devam eder. Bu tiir degirmendeki bilyalarin
dogrusal hizi, SPEX degirmenlerinkinden daha fazla olsa bile, vurus frekansi, SPEX
degirmenlerinkinden ¢ok daha fazladir. Bu yiizden, SPEX degirmenlere gore daha

diisiik enerjili degirmenler olarak diistiniilebilir [41].

Destek Diskinin

Yatay Kesit i
- Hareketi

Degirmenin

Dinme
Yinii

() / {b)

Sekil 2.3. (a)Yiiksek Enerjili Planetary Degirmen, (b) Degirmen i¢erisindeki
bilyalarin hareketinin sematik gosterimi [37].

Merkezkag
Kuwweti
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2.2.4. Atritor tip degirmenler

Szegvari bu atritor tipini 1922 yilinda sanayi i¢in liretmistir [31]. Bu tip atritorler
icerisinde bir kerede biiylik oranlarda toz 6giitme imkanina sahiptirler (Resim 2.4).
Icerisinde bir seri karistiricilar bulunan dikey silindirden olusur. Hazne icerisinde biri
digerine dik olarak yerlestirilmis bircok karistiric1 kol bulunmakta ve kollar donmeye
basladiginda bilyalara g¢arparak hareket etmesini saglamaktadir. Bilyalar duvara
carparak donmesi ile ve donen kollara carparak hareket etmesi ile birbirleriyle
carpisirlar. Bilyalarin arasinda kalan tozlar bdylece Ogiitiillmeye baslayacaktir.
Atritorler igerisinde bir seferde belli agiliklarda (0,5kg’dan ile 40kg’a kadar) tozun
ogiitiilebildigi degirmenlerdir. MA islemi sirasinda olusan i1sinmay1 engellemek ve

dengede tutmak i¢in kazan ile dis yiizey arasinda sogutucu sivi dolastirilmaktadir.

Ogiitme isleminde kullanilan hazneler; paslanmaz gelik, igi aliimina kapli paslanmaz
celik, silisyum karbiir, silisyum nitriir, zirkonya, kaucuk ve poliliretandan
yapilmaktadir. Cam, c¢akil tasi, steadik, seramik, mullit, silisyum karbiir, silisyum
nitrlir, sialon, aliimina, zirkonyum silikat, zirkonya, paslanmaz c¢elik, sade karbonlu
celik, krom-gelik ve tungsten karbiirden firetilen cesitli 6giitlici malzemelerde

bulunmaktadir [1].

Haznenin doluluk orani kap hacminin yarist kadar olmalidir. Aksi takdirde 6giitme
islemi istenilen seviyede olmamaktadir. Kap doluluk orani kirlenmeye de etki
etmektedir. Hazne igerisindeki kollarin donme oranina baglh olarak 6gilitme hizi da
artmaktadir. Ancak belli bir hizdan sonra merkez kuvvetinden dolayi bilyalar kazan
etrafinda dénmeye baslayacagindan dgiitme islemi olusmayacaktir. Ogiitme hiz1 belli

bir aralikta olmak zorundadir.



14

Resim 2.4. Atritor tipi mekanik alagimlama {initesi [1].

2.3. Mekanik Alasimlama Mekanizmasi

MA, temelinde mekanik olarak indirgenmis tozlar arasindaki reaksiyonu saglayan bir
kat1 hal siirecidir. MA islemi, tozlarin hem kompozisyonu hem de mikro yapilarinin
istenilen bigimde degistirilebildigi veya olusturulabildigi esnek bir islemdir [29]. MA
islemi genellikle kuru ve yiiksek enerjili 6giitme islemi ile olusturulan, homojen bir
dagilima sahip, kontrollii ve oldukc¢a ince tozlardan olusan ¢ogunlukla bir kati hal
reaksiyonudur [42]. MA islemi esnasinda tozun ortalama boyutunu, boyutsal

dagilimini, seklini ve diger bazi yapisal Ozelliklerini kontrol etmek miimkiindiir

(Sekil 2.4).
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Sekil 2.4. Baslangig tozlar1 ve alasimlamaya bagli olarak deformasyon tavirlar [43].

Mekanik alagimlama islemi esnasinda, toz pargaciklarin bilyalarin arasinda kalarak
(Sekil 2.5) hizla yassilasmaya baglar. Yassilasan tozlar daha sonra soguk
kaynaklanir, kirilir ve tekrar kaynaklanir. Iki bilya carpistiginda arada bir miktar toz
sikisir. Her c¢arpismada, yaklasik olarak 0,2 mg araliginda yaklasik 1000 kadar
pargacik sikisir. Carpma esnasinda, bilya-bilya, toz-bilya, bilya-cidar, karistiricilar-
bilya seklinde olabilir. Bu ¢arpma olaylarindan en etkilisi bilya-bilya olup, Sekil
2.5’de goriinmektedir [3]. Carpma kuvveti toz pargaciklarini plastik deformasyona
ugratir. Deformasyon sertlesmesi belli bir siire sonra kirilmaya neden olur. Kirilma
esnasinda olusan yeni ylizeyler parcaciklarin birlikte kaynaklanmasini saglar ve
parcacik boyutunda artisa neden olur. Ogiitmenin baslangi¢ asamasinda parcaciklar
yumusak oldugu takdirde (siinek-siinek ya da siinek-kirilgan tozlar kullanildiginda),
parcaciklarin birlikte kaynaklanmasi ve biiylik pargaciklar olusturmasi egilimi
yiiksektir. Parcaciklarin boyutlar1 baslangictaki boyutlarinin {i¢ katina kadar
ulagabilir. Kimyasal kompozisyonunda herhangi bir degisiklik olugmaksizin katmanl
bir yap1 olusur. Devam eden deformasyonla birlikte deformasyon peklesmesi artar,
bunun sonucunda, yorulma mekanizmasiyla ve/veya olusmus katmanlarin
ayrilmasiyla kirilma devam eder. Bu mekanizma ile olusan pargaciklar, birlestirici
kuvvetler olmadigi zaman boyut olarak kiiclilmeye devam ederler. Bu asamada

kirilmaya olan egilim soguk kaynaklanmaya olan egilimden daha etkindir. Darbelere
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bagl olarak parcaciklarin kalinlig: siirekli incelirken parcacik boyutu aymi kalmaya

devam eder. Bunun sonucunda katmanlar aras1 mesafe azalir ve pargacik icerisindeki

katmanlarin sayisi artar.

Sekil 2.5. MA isleminde olusan Bilya-Toz-Bilya ¢arpismasi [31].

Mekanik alagimlama mekanizmasi nispeten diisiik sicakliklarda tozlarin birbirleri
icerisine gomiilmesi islemidir. Toz parcaciklari, ¢arpisan bilyalar sayesinde siirekli
olarak soguk kaynak olustururlar (Sekil 2.6) [44]. Bu olay, kompozit toz

parcaciklarinin mikro yapisal olarak tabakalagarak sekillenmesidir (Resim 2.5) [45].

(a) (b}
Sekil 2.6. MA isleminin sematik gosterimi.
(a) 6glitme isleminin baslangici ve
(b) birkag carpisma islemi sonrasi [44].
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Resim 2.5. 24 saat MA yapilmig Al-Zr tozlarinin mikro resmi [45].

Ogiitme islemi esnasinda pargaciklarin boyutlarindaki kiigiilme kabiliyeti oldukga
diisiiktiir. Bu oran geleneksel bilyali ogiitiiciilerde % 0,1 civarinda iken, yiiksek
enerjili bilyali dgiitme isleminde hala % 1’in altindadir. Ogiitme esnasinda kullanilan
enerjinin ¢ogu 1s1 olarak ortaya ¢ikar. Fakat kiiciik bir miktar enerji toz pargacilarinin

elastik ve plastik deformasyonunda kullanilir.

MA sirasinda asir1 deformasyona maruz kalan parcaciklarda dislokasyonlar,
bosluklar, istiflenme hatalar1 ve artan altyapi tane siir1 gibi gesitli kristal hatalar
goriiliir. Bu hatali yap1, ¢dzen elementlerin matris icerisinde ¢dzebilme kabiliyetini

artirir. Incelen yapiyla birlikte difiizyon mesafeleri de azalir [4].

Bunlarla birlikte, 6glitme esnasindaki sicaklikta artig difiizyon hizimi artirir ve
boylece alasim elementlerinin homojenlestirilmesi artar. Alasimlama normalde oda
sicakliginda gerceklesirken, bazi durumlarda alasimlamanin yapilabilmesi igin
mekanik alagimlanmis tozun yliksek sicaklikta tavlanmasi gerekebilir. Bu iglem

Ozellikle metaller arasi bilesiklerin olusumu istendiginde kullanilir.

Metal tozlar1 nadiren de olsa siv1 ilavesiyle ogiitiilebilmektedir. Bu 6gilitme tiiriine
1slak olarak 6gilitme denir. Higbir sivi kullanilmadig: takdirde kuru olarak 6giitme
denmektedir. (Diisiik sicakliktaki 6giitme de eger kullanilan sivi diisiik sicaklikta
kullamilirsa 1slak dgiitmedir). Ince dgiitiilmiis iiriinler elde etmek igin 1slak dgiitmenin

kuru oOgiitmeden daha iyi oldugu rapor edilmektedir. Bunun nedeni ¢oziicii
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molekiiller pargaciklarin yeni olusan yiizeylerine emilirler ve bu parcaciklarin yiizey
enerjilerini azaltirlar. Islak durumda toz parcaciklarin daha az topaklanmalar
durumu da faydali bir faktordiir. Amorf yapi olusturma hizinin 1slak 6gilitme
sirasinda kuru 6giitmeye gore daha fazla oldugu rapor edilmistir [46]. Ancak 1slak
ogiitme ile tozlarda kirlenme problemi de ortaya ¢ikmaktadir. Ayrica 6gilitme islemi
sonrasi tozlarin kurutulmasi da ek bir islem gerektirdiginden mekanik alasimlama

islemi kuru olarak yapilmaktadir.

MA islemini gergeklestiren 6zel ekipmanlarin yami sira pek ¢ok etkin parametre
vardir (baslangic toz karakteristigi, icerigi, zaman v.b.). Ancak, ¢ogu durumda
igyapinin incelme hizi, 6giitme hiziyla kabaca bir logaritmik iligskidedir. Bu yiizden
baslangi¢ tozlarmin boyutu nispeten Onemsizdir. Karisim c¢esidine bagli olarak,
lameller aras1 mesafeler birka¢ dakika ile bir iki saatte nanometre boyutlarina

inebilir. MA’nin nano-kristalli malzeme iiretmek i¢in yayginca kullanimin nedeni

budur [4].

Metal ve metal alagimlarinin MA islemi {i¢ ana karisimda gergeklesmektedir. Bunlar

stinek-siinek, stinek-kirilgan, kirillgan-kirilgan tiirleridir.

2.3.1. Siinek-siinek alasimlama sistemi

Stinek malzemelerin mekanik alasimlama islemindeki giiclendirme amacini daha iyi
anlamak icin, Aikin ve Courtney’in [47], Benjamin ve Volin’in [48] yapti1
caligmalarindan yararlanarak olusturdugu grafigi tanimlamak yardimci olmaktadir

(Sekil 2.7).

Siinek-stinek kirilma mekanizmasi, kaynaklanmanin soguk gerceklesmesinden dolay:
oldukca etkindir. Benjamin ve arkadaslar1 iki farkli siinek tozla yaptiklar
calismalarda bu olusumu incelemislerdir [5]. Benjamin alasimlamay1 basarabilmek
icin en az %15 siinek toz olmas1 gerektigini sdylemektedir [2]. Bunun nedenini de,
toz parcaciklarinin tekrar eden soguk kaynaklanmasi ve kirilmasi ile olustugundan,

pargaciklar slinek degilse soguk kaynaklanma olusmayacagi sdylenebilir.
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MA’nin ilk sathalarinda, siinek tozlar mikro dovme islemine maruz kalarak yassilasir
ve pul seklini alir. Tlk asamalarda katmanlasma olur. Siinek tozlar genellikle islem
esnasinda bilya iizerine sivanarak kirlenmeyi engeller. Sivanma ayrica Ogilitme
elemanlarinin da aginmasini Onler. Ancak Ogiitme malzemelerinin {izerindeki toz
kalinlig: ileriki sathalarda heterojen bir karisima neden olabileceginden minimum
seviyede olmalidir [31,49]. Tozlar katmanlagsmaya devam ederken, toz boyutlarinin
arttigi gozlenir. MA zamani ilerledikce deformasyon sertlesmesine bagli olarak
tozlarm kirilma egilimi artar. Artan sertlik ve kirilganliga bagl olarak daha homojen
bir kompozisyona ve sekle sahip tozlar olusur. MA islemine devam edildiginde, kati
cokeltiler, intermetalikler ve hatta amorf fazlarin olusumu s6z konusudur. Katmanlar

aras1 mesafe Oyle azalir ki optik olarak gozlenemez [4].

Baglanoig Yasslagmy Kaynaklazma
Tazlar Pargaciklar

Pargaciklann Eksenler Razgyele Diizeni Hal
Olugturmas: Kaynaklagma

Sekil 2.7. MA esnasinda siinek-siinek tozlarin olusturdugu ¢esitli durumlar [4].

2.3.2. Siinek-kirilgan alasimlama sistemi

Geleneksel Oksit Dagilimla Gliglendirilmis alagimlar (ODS) bu kategoriye
girmektedir. ODS alagimlarda kirillgan oksit parcaciklari siinek bir matris igerisinde
dagitilmigtir. Ogiitmenin ilk safhasinda, siinek metal pargaciklari bilya-toz-bilya
carpigmalart ile yassilagirken, kirillgan oksit pargaciklari parcalanir. Parcalanan
kirilgan pargaciklar ezilen slinek tozlar ve siinek bilesimlerin arasinda kalirlar.
Kirilgan bilesim, lameller aras1 bosluklar boyunca sikica yerlesir. Daha ileri 6giitme

ile stinek toz parcaciklar, deformasyon sertlesmesine ugramis, tabakalar karigsmis ve
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incelmis olur. Toz tanelerinin bilesimi, baslangigtaki toz kompozisyonuna dogru
yaklasir. Eger bir ODS alasgiminda oldugu gibi siinek matriste bu katmanlar
¢cOziinemezse, devam eden Ogiitmeyle daha da incelir. Bdylece katmanlar arasi
bosluklar azalir ve gevrek tozlar iiniform olarak dagilir. Diger yandan, eger kirillgan
faz ¢Oziinebilir ise slinek ve kirilgan yapilar arasinda alasimlama da olur ve kimyasal
homojenlik elde edilir. Siinek malzeme olarak saf Zr ve kirilgan malzeme olarak da
NiZr, toz par¢aciklarinin karisiminin 6giitiilmesi ile amorf bir faz olusumu bu tip bir
sistemin Orneklerindendir [50]. Bu olusumu gostermek i¢in asagidaki siinek-kirilgan

tozlarin mekanik alasimlama islemindeki olusumu Sekil 2.8 de gosterilmektedir.

A % Siinek . BB
— m————————y R ———
Yassilagmus Foee mﬁ%%
sdte e i e Immf
53,.!% & g mm i
Baglangig Tozlan Parcalanmug Kaynaklagng
A prapl, S sk {agh s sl
R s e A NPt vy ey
Cawaoes KERuE g
Esit parcack dagumm Rasgele pargacik Siirekli
dagihm olusum

Sekil 2.8. Kirilgan-siinek tozlarin mekanik alasimlama esnasindaki olusumlart [4].

Stinek-kirilgan bir alagimlama sisteminde alagimlamanin olusmasi siinek matris
icerisindeki kirillgan pargaciklarin kati ¢oziinebilirligine baglidir. Eger bir element
baska bir element i¢inde ihmal edilebilir kat1 ¢oziinebilirlige sahipse alagimlamanin
olugsmas1 muhtemel degildir, mesela demir icerisinde bor gibi. Bu sebepten, MA
sirasinda siinek-kirilgan parcaciklarin alagimlamasi kisa mesafeli difiizyona imkan
saglamas1 i¢in sadece kirilgan parcaciklarin parcalanmasini gerektirmez. Ayni

zamanda siinek matris elemani1 i¢inde makul kat1 ¢6ziinebilirligi de gerektirir [30].
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2.3.3. Kirllgan-kirilgan alasimlama sistemi

Kirilgan-kirilgan malzemelerden olusan bir sistemde alagimlamanin olusmayacagi
diisiiniilebilir. Ciinkii siinek bilesenin olmamasi kaynaklanmayi engeller ve bu
durumda alasimlamanin olusmasi beklenemez. Ancak Si-Ge ve Mn-Bi gibi bazi
kirilgan-kirillgan ~ sistemlerde alasimlamanin = olustugu da  bildirilmistir  [1].

Intermetaliklerin de iiretiminde bu yonteme basvurulmaktadir [51].

Kirllgan malzemelerin 0giitiilmesinde malzeme transferine katkida bulunan
mekanizmalar sicaklik atisini, kusursuz hacimlerde mikro deformasyonu, ylizey
deformasyonuyla ve/veya 0giitme sirasinda tozlarda hidrostatik gerilim durumuyla

olusabilen plastik deformasyonu igerir [52].

Kirilgan tozlar 6gilitme esnasinda pargalanir ve boyutlar siirekli azalir. Ayrica ¢ok
kiigiik boyutlardaki tozlar siinek bir davranis gosterir. Daha fazla boyut azalmasi

miimkiin degildir. Bu duruma ufalanma sinir1 denilir.
2.4. Mekanik Alasimlamada Etkin Parametreler
MA islemi karmasik bir islemdir. Bu sebepten istenilen iiriin ve/veya mikro yapiy1

elde etmek i¢in bazi1 parametrelerin uygun bir sekilde ayarlanmasi ve optimizasyonu

gerekmektedir. MA isleminde etkin parametreler Sekil 2.9°da goriilmektedir.
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Sekil 2.9. MA isleminde liretim agamasini etkileyen parametrelerin sematik gosterimi
[37].

Tozun son seklini etkileyen parametreler:

- Degirmen tipi (Yiiksek ve diislik enerji seviyeli)

- Ogiitme haznesi

- Ogiitme hiz1

- Ogiitme siiresi

- Ogiitme malzemelerinin sekli, boyutu, yapildig1 malzeme tiirii

- Bilya - toz agirlik orani

- Kazan doldurma miktar1

- Ogiitme atmosferi

- Ogiitme sicaklig

- Islem kontrol kimyasali (IKK)

Tiim bu parametrelerin hepsi birbirinden bagimsiz degildir. Ornegin; uygun bir
Oglitme stiresi, Oglitiicii tipine, islem kontrol kimyasalina, 6gilitme sicakligina,

ogitiicii bilyalarinin boyutuna, bilya-toz oranina ve benzerlerine baglidir.
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2.4.1. Degirmen (Ogiitiicii) tipi

MA isleminde farkli tiirlerde kullanilan yiliksek enerjili Ogiitme cihazlar
bulunmaktadir. Bu degirmenler kapasitelerine, islem hizlarini ve 6giitme sicakliginin
degisimlerini kullanarak islemi kontrol etmede kullanilir. Degirmenler tozlarin
kirlenme azaltmak icin farkliliklar gdsterir. Toz ¢esidine, tozun miktarina ve gerekli
olan son igerigine bagl olarak uygun bir degirmen segilir. Ozellikle, iiretilecek olan
tozun oksitlenme karakteristigine bagli olarak kullanilacak olan atmosfer sec¢imi
onemlidir. Genellikle, laboratuar caligmalarinda SPEX tiirii karistirict degirmenler
kullanilmaktadir. Tozlar karistirmak icin Planeter ve Atritor tip degirmenler, fazla
miktardaki tozu alasgimlamada kullanilirlar. Ayrica ticari amagli ve farkli amaglarda

kullanim i¢in degisik tasarimlar mevcuttur [53].

Degirmenlerde carpigsma hizi ve degirmen ici enerji miktari, toz boyutunu ve
ozelliklerini etkileyen Onemli parametrelerdendir. Bu sebepten dolayr yeni
tasarimlarla hem yiiksek miktarda toz elde etmeye calisirken, hem de problem

olusturan kirlenme olayini en aza indirmeye ¢alisilmaktadir [54].

Degirmen kapasiteleri arttikga 06giitme kabindaki 1s1 transferi problemleri de
artmaktadir. Yaklasik olarak pratikte limit genellikle 40 kg toz kapasitesidir. Bu oran
ticari amagl kullanilan MA isleminde ise 1250 kg’a kadar ¢ikmaktadir [55].

2.4.2. Ogiitme haznesi

Ogiitme haznesi, MA uygulanacak malzeme i¢in ¢ok &nemlidir. Ciinkii 6giitme
malzemesinin haznenin i¢ duvarlarina ¢arpmasi ile bir kistm malzeme hazneden
koparak tozun igerisine karisabilir. Bu olay, tozun kirlenmesine ve/veya bilesiminin
degismesine neden olabilir. Eger kullanilacak malzeme hazne ile ayn1 malzemeden
kullanilirsa, haznede olusacak kayip goz Oniine alinarak hesaplama yapildiginda
problem engellenebilir. Ancak, bu da MA isleminde problemler olusturabilir. Hazne
yapiminda celik, takim c¢eligi, sertlestirilmis kromlu celik, temperlenmis c¢elik,
paslanmaz celik, WC-Co ¢elik [56] ve rulman celigi kullamlmaktadir. Ogiitme
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malzemesi ile herhangi bir etkilesimi engellemek i¢in kaplanmis haznelerde
kullanilmaktadir. Alasimlanacak malzeme c¢esidine gore kazan tiri de

degismektedir.

2.4.3. Ogiitme hiz1

MA isleminin en onemli parametrelerinden biri de 6giitme hizidir. Degirmenin
donme hizi arttik¢a toza aktarilan enerji de daha fazla olacaktir. Fakat degirmen
tasarimina bagli olarak elde edilebilecek maksimum hizda belli sinirlamalar
olacaktir. Ornegin; geleneksel bilyali degirmenlerde artan donme hizina bagl olarak
bilyalarin hareket hizlar1 da artacaktir. Kritik hizin iizerine ¢ikildiginda, bilyalar
merkezka¢ kuvvetinin artmasindan dolay1 haznenin i¢ duvarlarina yapisir ve darbe
kuvveti olusturmak i¢in asagi diismezler. Bu sebepten, kullanilacak olan maksimum
hiz kritik hizdan biraz daha az olmalidir ki bilyalar etkin bir sekilde carpisma
enerjisini olusturmak i¢in tepe yiikseklikten asagiya diisebilsinler. Boylece ¢arpisma
stireci etkin olabilsin [1]. Eger degirmenin donme hizi ¢ok yavas olursa bu seferde
ogiitme isleminin siiresi artacaktir. Eger 6giitme hiz1 kritik hizin ¢ok altinda ise MA
yerine mekanik bir karisma islemi  gercekleseceginden, MA  islemi
gerceklesmeyecektir. Bu sebeplerden dolayr 6giitme hizi bir denge igerisinde

olmalidir.

Maksimum hizda diger bir sinirlama ise yliksek 6glitme hizlarinda (veya yiiksek
ogiitme yogunluklarinda) hazne sicakliginin yiiksek degerlere ulagmasidir. Bazi
sebeplerden dolay1 Ornegin, tozun homojenlestirilmesini ve alagimlamay1
iyilestirmek i¢in diflizyonun gerektigi yerlerde, sicaklik artis1 faydali olabilir. Ancak
cogunlukla bu sicaklik artis1 doniisiim islemini hizlandirdigi i¢in asir1 doymus kati
cozeltilerin veya Oglitme esnasinda olusan kararsiz fazlarin ayrigmasina neden
oldugundan dolay1 zararli olabilir [57]. Fakat olusan yiiksek sicaklik tozu kirletebilir.
Nano-kristal olusumu sirasinda ortalama kristal boyutunun arttig1 ve artan dinamik
yeniden kristallesmeden dolay1 yiiksek 6giitme yogunluklarinda i¢ deformasyonun

azaldig1 gozlenmistir [58]. Degirmen ¢esidine gore ulagilan maksimum sicakliklar da
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farkli olacaktir. Isinin istenmedigi durumlarda, sogutma islemine basvurulmaktadir.

Sogutma isleminde sistemin tiiriine bagli olarak sivi ve gaz sistemler kullanilabilir.

2.4.4. Ogiitme siiresi

Ogiitme siiresi en énemli parametredir. Normalde siire, toz pargaciklar1 arasimdaki
kirilma ve soguk kaynaklanmanin sabit duruma eristigi an olarak secilir. Kullanilan
sistemin hiz1 arttikca toz boyutu daha kisa siirede kiigiiliir ve homojen bir dagilim
elde edilir (Resim 2.6). Gerekli MA/6glitme siiresi kullanilan de§irmenin tipine,
oglitme yogunluguna, bilya-toz oranina ve 6giitme sicakligina bagli olarak degisir.
Siire belirlenirken yukarida saydigimiz her bir kombinasyon i¢in ve her 6zel toz i¢in
belirlenmelidir. Ancak tozlar gereginden fazla Ggiitme islemine tabi tutulursa
kirlenmenin artacagi ve bazi istenmeyen fazlarin olusacagi bilinmelidir [59]. Ayrica
kirlenme ile toz kaybinin da artacagi unutulmamalidir. Toz 6glitme isleminin siiresi
gereginden fazla tutulursa bilya ylizeyine ve hazneye toz yapisabilir. Bu yapisma
bilyalarin ¢arpisma esnasinda siirtiinmelerine ve siirtlinmeyle birlikte sicakligin da
giderek artmasina neden olacaktir. Bu sebeplerden dolay1r tozun sadece yeterli

miktarda 6giitiilmesi istenir.

Sekil 2.10’daki, Ni-Ta sisteminde de goriildiigii gibi pargacik boyutu 6nce artmakta
ve belli bir sinira (deformasyon sertligi) ulasan tozlar kirtlma egilimine girecektir.

Boylece ortala tane boyutu da 6giitme siiresine paralel olarak azalacaktir.
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Sekil 2.10. Ni-Ta sisteminde 6giitme siiresinin parcacik boyutuna etkisi [1].

Resim 2.6. 6061 Aliiminyum tozlari ile grafit tozlarinin mekanik alagimlama islemi
stiresince toz yapisinin degisimi (a) Alasimlama 6ncesi tozlar, (b) 20 saat
sonra, (c) 30 saat sonra, (d) 40 saat sonra, (e) 60 saat sonra, (f) 70 saat
sonra [60].

2.4.5. Ogiitme malzemesi

Sertlestirilmis celik, takim ¢eligi, sertlestirilmis kromlu celik, temperlenmis c¢elik,
paslanmaz ¢elik, WC-Co ve rulman c¢eligi en ¢ok kullanilan 6giitme malzemeleridir.
Bunlar disinda 6zel amagh seramik esash bilyalar da kullanilmaktadir. Bilyalarin, toz
tizerine yeterli vurus kuvveti olusturabilmesi igin yeterli biiyiiklilkte olmasi

gerekmektedir. Hazneden karisabilecek toz kirlenmeye neden olacagindan, hazne ile
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ogiitme malzemesinin aym malzemeden yapilmasi istenir. Ogiitme elemaninin
boyutu da ogilitme verimliligi ile dogrudan etkilidir. Genellikle biiylik boyutlu
oglitme elemani1 daha verimlidir. Bilyalarin artan agirhig1 toz pargaciklarina daha
fazla vurma enerjisi transfer eder [1]. Ancak asir1 iri bilyalar toz boyutunun
incelmesini engelleyebilir. Bilya boyutu kiiciildiik¢e yilizey alani artacaktir. Yiizey
alan1 artacagindan ayni orandaki tozu daha kisa siirede oOgiitecektir. Bilyalarin
seciminde genellikle yapilacak alasim tozun cinsine ve bilesimine gore farklilik

gosterebilir.

Cogunlukla yapilan caligsmalar tek bir 6giitiicii bilya boyutu kullanilmasina ragmen,
farkli boyutlardaki bilyalarin da kullanildigi calismalarda vardir [61]. Ogiitme
isleminde, farkli boyutlardaki bilyalarin kullanimimin ¢arpisma enerjisini artiracagi
tahmin edilmektedir [62]. Ogiitmenin ilk asamalarinda Ogiitiilmiis tozlar Sgiitiicii
bilyalarin ylizeyini kaplar ve soguk kaynak olur. Bu bir avantaj olarak kabul
edilebilir. Ciinkii 6glitiicti bilyalarin aginmasi sirasinda tozun kirlenme sakincasi ve
Ogiitme malzemelerinin asir1 asinmasini engeller. Bununla birlikte bu seviyenin
kalinlig1 heterojen bir son iirliniin seklini muhafaza etmek i¢in minimum seviyede
tutulmalidir. Fakat bu toz kaplamanin dezavantaji da vardir. Tozun bilya ylizeyinden
ayrilmasi zor bir islem gerektirir. Biiyiik ve kii¢lik boyutlu bilyalarin kombinasyonu,
oglitme sirasinda bilyalarin ylizeyinde kaplanmis toz miktar1 ve soguk kaynak
miktarint minimuma indirir. Bu sartlar altinda akmay1 iyilestirmek i¢in bilimsel bir
aciklama olmamasina ragmen, farkli boyutlardaki bilyalarin kesme kuvvetleri
liretmesini, bilyalarin  yiizeyinden tozlarin  ayrilmasmma yardim edecegi

distiniilmektedir [49].

2.4.6. Bilya — Toz agirhk oram

Bilya toz oran1 (BTO) 6giitme isleminde 6nemli parametrelerden bir tanesidir. Bu
oran 1:1 gibi diigiik bir degerden 220:1 gibi yiiksek degerlerde degisen araliklarda
kullanilmaktadir [49]. Genellikler SPEX tipi degirmenler kii¢iik kapasitedeki tozlarin
ogiitiilmesinde yaygin olarak 10:1 oraninda kullanilirlar. Ancak 6giitme islemi atritér

gibi kapasite olarak genis bir degirmende yapildiginda bu oran 50:1 veya 100:1 gibi
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yuksek degerlere kullanilmaktadir. Bu oranlardaki artis elde edilen toplam enerjiye
bagl olarak alasimlama zamanini azaltir. Ancak bilya toz oranindaki artis tozun

kirlenme problemi olusturabilmektedir.

Kullanilan bilya malzemesi genellikle yiiksek dayanimli, asinma direnci yiiksek olan
malzemelerdir. Kullanilan bilyalar tek tip olabilecegi gibi farkli boyutlara sahip
bilyalar da kullanilabilmektedir. Farkli boyutlardaki bilyalarin kullanimi, enerji
miktarini artirabilecegi rapor edilmistir [62]. Bilya se¢iminde genellikle kullanilacak
olan tozun yapisina ve kimyasal 6zelliklerine baghdir. Bilyalar farkli malzemelerden
yapilabilmektedir. Ancak kullanilan malzeme ve aynmi 6zelliklerde bilya se¢imi ile

kirlenme ve olusabilecek herhangi bir alagim farklilagmasi giderilebilir.

2.4.7. Ogiitme haznesi doldurma miktan

Bilyalarin metal tozlara etkili bir sekilde ¢arpma kuvvetinin olusabilmesi ig¢in
kullanilan hazne igerisinde yeterli bir bosluga ihtiya¢ vardir. Bu sebepten haznenin
bilya ve tozlarla dolma oranin1 6nemli bir yer tutmaktadir. Eger bilya ile toz miktar1
orani ¢ok diisiik ise iiretilen alasim miktar1 da ¢ok diisiik olacaktir. Eger bilya ve toz
miktar1 ¢ok fazla olursa, bu seferde iiretim hiz1 ¢ok yavaslayacaktir ve bilyalarin
hazne icerisinde dolasimi i¢in yeterli alan bulamayarak tozlara etkin bir sekilde
carpma kuvveti olugturamayacaktir. Eger kabin doluluk orani az ise, enerji artisindan
dolay1 kirlenme problemi olusabilir. Bu nedenle, genellikle haznenin doluluk oram

%50 olarak alinir [1].

2.4.8. Ogiitme atmosferi

Mekanik alagimlama isleminde 6giitme islemi sirasinda kullanilan atmosferin en
onemli etkisi tozun kirlenmesidir. Ayrica kullanilan malzemeye gore direkt olarak
oksitlenme ile de iliskilidir. Bu sebepten kullanilan haznenin, oksitlenme tavrini ve
kirlenmeyi onlemek i¢in ya havasi bosaltilarak ya da argon, helyum gibi asal gazlar
ile kontrol altinda tutulmalidir. Yiiksek safliktaki argon ve helyum tozlarin mekanik

alasimlama islemi esnasinda oksitlenmesini ve kirlenmesini dnlemede yaygin olarak
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kullanilan atmosfer ortamidir. Ancak azotun azda olsa elementel tozlarla reaksiyona
girdigi bilinmektedir. Ancak azot atmosferi kullanilarak tozlarin oksidasyonunu

onlemek veya en aza indirmek miimkiindiir.

Ozel amaglar icin 6giitme sirasinda farkli atmosferler de kullanilmistir. Nitriir
olusturmak i¢in azot ve amonyak yaygin olarak kullanilmaktadir. Hidrojen atmosferi
ise hidrid tretmek icin kullanilmistir. Haznenin igerisinde havani olmasi toz
icerisinde oksitlerin ve nitriirlerin olusmasima neden olur. Ozellikle tozlar, yapilari
itibari ile reaktiflerse, O0giitme esnasinda asal bir atmosferin kullanilmasi1 dogru
alasimlamanin yapilabilmesi i¢in Onemlidir. Reaktif malzemelerde, oksit tiirevi
takviye elemanlarimin alagimlama sirasinda kendiliginden olusturulmas1 da
miimkiindiir. Ancak, olusturulan oksidin biiyiikligiiniin ve miktarinin kontrol

edilmesi glictiir [4].

Kullanilan atmosfer tiirii 6giitme isleminde kullanilan metal tozunun faz yapisini
etkileyebilir. Ornegin, Cr-Fe toz sistemi farkli tiirdeki atmosfer altinda
ogiitiildiiglinde tiretilen malzemenin yapisinin farkli oldugu ortaya ¢ikmistir. Argon
gazi ile 0giitme ortaminda Ogiitlilen tozlarda amorf faz olugsmazken, hava veya azot

gazi1 kullanildiginda yapinin tamamen amorf hale doniistiigii belirlenmistir [63].

2.4.9. Sicaklik etkisi

Ogiitme 1s181 iiretilmek istenen alagimin mikro yapisini etkileyen diger énemli bir
parametredir.  Sicaklik  degisimi ile dretilen alasimda meydana gelen
intermetaliklerde, kati ¢oOzelti olusumunda, difiizyon isleminde, nano-yap1
olusumunda ve bir amorf fazin olusumunda Onemli bir etkiye sahiptir oldugu

sOylenebilir.

MA isleminde metal toz pargaciklarinin Ggiitiilmesi sirasinda yiiksek difiizyon
hiziyla birlikte olusan sicaklik fazla ise olusan alasimin yeniden kristalize olmasina
neden olur ve kararh intermetalik fazlar olusur. Sicakliktaki artis az ise yeniden

kristallesme s6z konusu olamayacagindan amorf veya nano-kristal yapilarin olusumu
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miimkiindiir. Metal toz parcaciklarindaki bu sicaklik artisinin baslica iki nedeni
vardir. Bunlardan ilki, bilyalarin hareketinden dolay1 olusan kinetik enerji digeri ise
Oglitme sirasinda olusan ekzotermik reaksiyonlardir. Ayrica 6giitme haznesinin
yapildig1 malzemenin de sicaklik artigina sebep olacagi sdylenebilir [1]. Bu sorun
belli bir seviyeye kadar kullanilan sogutma sivisi veya gazi ile durdurulabilir. Ayrica

cihaz belli bir siire durdurularak sogutma islemi yapilabilir.

2.4.10. islem kontrol kimyasah

MA islemi esnasinda tane boyutunu kii¢iiltmek ya da kontrol edebilmek icin ¢esitli
islem kontrol elemanlar1 kullanilmaktadir. Metal olmayan bu organik maddelerin
ilavesi ile 6giitme davranigi 6nemli bir derecede etkilenir. Bu gibi maddelerin ilavesi
sayesinde tanelerin yiizeylerinde film tabakasi olusturularak soguk kaynaklanmay1
kontrol altina alabilir, tane biiylimesini ve safsizliklarin topaklagmasini
engelleyebiliriz. Islem kontrol kimyasal olarak cesitli yaglar, sabunlar, alkoller ve

baz1 asitler (stearik asit gibi) yaygin bir sekle kullanilmaktadir [64].

Siinek tozlarin kaynaklanma ve sivanmaya olan egilimi yiiksektir. Bu tozlarin
kirilmaya olan direncinden dolayr incelmeleri gecikir. MA islemi esnasinda ilave
edilen kimyasallar yardimiyla kaynaklanmanin yani sira kirilmada etkin hale gelir.
Kullanilan kimyasallar da kati, sivi ve gaz halde olabilmektedirler (hegzan, heptan,
oktan, etanol, etil asetat, grafit metanol, sodyum kloriir, stearik asit, ¢inko stearat
gibi). Ilave edilen kimyasallar genellikle kirilmay1 hizlandirirken, yag tiirevleri de
tozlar tarafindan emilebilir. Genellikle ilave edilen islem kontrol kimyasali %1,5
civarinda olmaktadir. Ilave edilen kimyasal, yap igerisinde siirekli olarak kalabildigi
gibi, islem sonrasi sinterleme gibi ilave islemler sirasinda biinyeden atilabilirler.
Ilave edilen bazi kimyasallar bilesik olusturup (hidrokarbonlar, karbonhidratlar,
oksitler, karbiirler gibi.) matris igerisinde homojen ya da hetorojen olarak dagilirlar.
Olusan bu ince pargaciklar genellikle dayanim ve sertlik {izerinde olumlu yonde etki
yapmaktadir [65]. Sinterleme sonrasinda uzaklasan IKK ilaveleri yogunlukta diisiise
neden olabilmektedir. Yogunluk hesaplar1 yapilitken bu faktor g6z ardi

edilmemelidir.
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Islem kontrol kimyasalmn kullanilan tozun hacmine oranlanarak katilmasi
gerekmektedir. Islem esnasinda olusabilecek bilesiklerine dikkat edilmelidir.
Ozellikle sinterleme esnasinda biinyeden uzaklastirilacak olan IKK’larinin gaz
doniigiimlerinde ekstra gdzenek olusturmamasina dikkat edilmelidir. Go6zenek
olusumunun yogunluga etkisi olacagindan, sinterleme sonrast malzeme igerisinden

uzaklastirilan kimyasalin yogunluga etkisi olacagi bilinmelidir.
2.5. Presleme

Presleme; tozun kalip bosluguna beslenmesi, toza basin¢ uygulanmasi ve ham
parcanin kaliptan ¢ikartilmasi islemlerinden olusur. En basit olani; disi ve alt erkegin
sabit kalarak, iist erkegin ilerlemesi ile yapilandir. En basit halde tek zimba hareket
eder, alt zimba ve disi kalip sabittir. Diiz parcalarda iist zzimbanin yerine sabit bir
plaka konarak presleme yapilabilir ve buna Ors tipi presleme denir. Bu presleme
teknigi sematik olarak Sekil 2.11°de gosterilmistir. Burada alt zimba tozu bir
plakayla iist kismi kapatilmis disi kalip iginde sikistirmaktadir. Ors tipi presleme,

basit parcalarin ¢ok sayida iiretimi i¢in kullanilmaktadir [27].

{ ™ sabit &rs

1 toz

sabit
kalip

~{-hareketli
alt zimba
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Sekil 2.11. Orslii presleme tek hareketli sikistirmanin en basit sekli [27].
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Kalipta sikistirmanin ¢ogu en az iki presleme hareketi ile yapilmaktadir. Genellikle
alt ve iist zimbalar disi kalip merkezine dogru hareket eder. Bu hareketler sekil 2.12
de ¢ift hareketli pres i¢in gosterilmistir. Presleme sirasinda her iki zimba da disi
kalibin merkezine dogru hareket eder. Cikartma i¢in alt zimba parcayr disi kalibin
istiine iter. Cok kullanilan bir alternatif ise sabit bir alt zimba ve yiizer (hareketli)
disi kalip ile yapilan preslemedir. Ust zimbaya basing uygulandik¢a, disi kalip
duvarlarindaki siirtiinme kuvveti, disi kalibin bir yaya kars1 hareketlenmesine sebep
olur. Boylece, sabit olan alt zzmba disi kalibin merkezine dogru relatif hareket
yapmis olur. Kavram Sekil 2.13’de gosterilmistir. Cikartma i¢in disi kalibin sabit

zimbaya dogru hareketlenmesi gerekir [27].

ket
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larrvet
karg koglu pres

Sekil 2.12. Cift hareketli sikistirma ile sikigtiran zimba [27].
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Sekil 2.13. Yiizer disi kalipli presleme ile ¢ift hareketli zimba etkisi olusturma [27].

Yiiksek performansli tam yogunlukta mamul iiretmek i¢in hizli katilastirilmis tozlar,
serit malzemeler veya MA uygulanmis tozlar kullanilabilir. Hizli katilagtirilmis veya
MA ile iretilmis tozlarin birlestirilmesinde genellikle, sicak presleme, sicak
haddeleme, sicak dovme ve izostatik presleme kullanilir. Tiim bu islemler
preslenecek malzeme tiiriine bagli olarak soguk sartlarda veya oda sicakliginin
iistiinde yapilabilir. Ancak, baz1 soguk sartlarda presleme basincinin yiiksek olmasi
kullanilan kalip ve malzemeye uygun olmayabilir [4]. Sekil 2.14’te c¢ift yonlii

preslemede basincin artmasi ile tozlara uygulanan basincin etkisi gozlemlenmektedir.

telkrar paketleme " deformasyon = a

- )|
- ||

artan basing -

i

Sekil 2.14. a) Cift yonlii soguk preslemenin sematik gosterimi [27]
b) Presleme basincina bagli toz ve kalip etkilesimi [4].
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Kalip igerisine doldurulan tozlar basincin etkisi ile sikisir ve deforme edilebilme
ozelligine bagli olarak son seklini alir. Genellikle, soguk presleme agamalarinda tam
yogun kiitle elde etmek i¢in, tozlarin sikisabilirligini ve akiskanlifini artiran
yaglayicilar kullanilabilir. Kullanilan bu yaglayicilar, kaliptan kiitlenin ¢ikarilmasini
kolaylastirir, tozlar arasinda siirtlinmeyi azaltir ve enerji kayiplarint minimuma
indirir. Bazi islem kontrol kimyasallar1t hem MA sirasinda hem de presleme
asamasinda islevsel rol oynar. Kullanilan baz1 yaglayicilarin sinterleme sonrasi
gbzeneklilige ve istenmeyen kimyasal tepkimelere yol agmasi baslica problemlerdir.
Bu nedenle kullanilan kimyasallarin malzemeye uygunlugu oOnemlidir. Sicak
presleme islemine tabi tutulan numunelerin yogunluklari, soguk olarak iiretilmis
olanlara gore daha iyidir. Ayn1 zamanda sicak isleme tabi tutulan malzemelerin,

sinterleme siiresi ve sicakliklart agagilara ¢ekilebilir [4].

Soguk presleme teorisine bakildiginda, kullanilan presleme ¢esidine gore (tek tarafli
zimba, ylizer kalip, izostatik presleme, titresimli presleme vb.) yogunluklarinda
farkliliklar olugsmaktadir. Sekil 2.15’de gozlemlendigi gibi tek yonli kalibin es
basing egrileri ile, ¢ift yonlii kalip karsilastirilmistir. Gozlemlendigi gibi ¢ift tarafl
preslemede, presleme yiizeylerinin iki tarafinda da presleme sonrasi yogunluklar ayni
ancak tek tarafli preslemede presin bastig1 nokta ile sabit kisimdaki yiizey arasinda
yogunluk farki vardir. Preslenen ylizeyin alt kisimlarina dogru inildik¢e yogunluk

giderek azalmaktadir.
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@ tek hareketli cift hareketli
1 f@ :‘s 5.5

! 528 5.3

<

— yarigap, D/2

Sekil 2.15. Bakir tozundan sikistirilmus silindirlerde sabit yogunluk c¢izgileri. Cizgiler
g/em’ olarak gosterilmis olup, tek ve ¢ift hareketli sikistirmalarda boy ve
yarigapa gore ¢izilmistir [27].
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Son yillarda soguk presleme metotlariyla elde edilen tozlara ilave edilen sivi faz
sinterlemesi saglayicit elemanlarla ve ylizey islem metotlariyla yogunluk artisi
saglanmigtir. Yiiksek presleme basiglarinda bilhassa Al, Ni, Fe, Cu gibi tozlarin %99
yogunlugu saglanmistir. Ancak 0,3 GPa varan bu presleme basinglarinda, presleme
yapilacak kalibin ve basma parcasinin iyi tasarlanmis olmasi gerekir. Bu islemler i¢in
genellikle T15 gibi yiiksek hiz ¢elikleri kullanilir. Basing degerlerinin arttirilmasinin
zorunlu oldugu durumlarda ( 4,5 GPa ) karbiir esasli malzemelerin kullanilmasi
gerekebilir. Ancak dikkat edilecek hususlarin basinda kalibin birka¢ kullanimdan
sonra asinmasi ve/veya yapi igerisine girmesi gelir. Soguk preslemede diger bir
problem de, tozun deforme olabilirligine ve akigskanligina bagli olarak kaptaki
yogunluk dagilim profilidir. Presleme yapilacak toz miktarinin ve kalip tasarim
hesaplarinin yapilmasinda, bu dagilim profilide goz Oniinde bulundurulmalidir.
Bunlara ilave olarak, soguk presleme-sinterleme sonrasi tam yogunluga ulasmak i¢in

deformasyon, ¢ift presleme, ¢ift sinterleme ve ekstriizyon gibi islemler de yapilabilir

[4].

2.6. Sinterleme

Preslenerek sikistirilan tozlar, ergime sicakliginin altindaki bir sicakliga kadar
isitilarak difiizyon yolu ile kimyasal baglanmasini saglamak ve bdylece gozenek
miktarin1 azaltma islemine tozlarin sinterlenmesi denir [66]. Ergime sicakliginin
altindaki bir sinterleme iglemi sayesinde TM parcalarina ¢alisma sartlarinda

dayanabilecek 6zellikler kazandirilabilir.

Tek bilesenli sistemlerde sinterleme sicakligi genellikle metalin ergime sicakliginin
2/3 veya 4/5 alinarak tespit edilirken, birden fazla bilesenli sistemlerde ise sinterleme
sicakligi, ergime sicakligi diisiik olan bilesenin ergime sicakliginin lizerinde, ergime
sicaklig1 yiiksek olan bilesenin ergime sicakliginin altinda secilir. Sinterleme siiresi
kullanilan malzemeye gore degisir. Sinterleme siiresi ile sinterleme sicakligi arasinda

ters orantil bir iligki vardir. Sinterleme sicaklig1 yiikseldikge sinterleme siiresi azalir

12].
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Sinterlemeyi etkileyen pek cok faktér vardir. Bunlar; Toz boyutu, sicaklik, alasim
elementleri, ham yogunluk, sinterleme atmosferi, vb. Sinterleme mekanizmasinin
etkin olabilmesinde en 6nemli etken preslenecek ve sinterlenecek tozlarin yiizeyinde
oksit veya sinterlemeyi olumsuz etkileyecek tabakalarin olugsmamasidir. Eger oksit
tabakalar1 olusmussa ve presleme sirasinda kirilmamigsa sinterleme hi¢ olmaz ya da

cok verimsiz gerceklesir [4].

Sinterleme, yiiksek sicaklikta atomlarin yaymimi ve kiiciik parcaciklarin yiizey
enerjisinin azalmasiyla gerceklesir. Toz iiretiminde malzeme ylizeyine belli bir enerji
verilerek ylizey alan1 veya yiizey enerjisi olusturulur. Sinterleme ile bu yiizey enerjisi
giderilir. Birim hacimdeki yiizey enerjisi parcacik boyutu ile ters orantilidir. Bu
nedenle, daha yiiksek 6zgiil ylizey alanina sahip olan kiigiik boyuttaki parcaciklar
daha yiiksek enerjiye sahiptir ve daha hizli sinterlenir. Fakat yiizey enerjisinin

tamamu sinterlemeye harcanmaz [27].

Sinterleme isleminde, yiiksek sicakliklarda parcaciklar birbirine kaynagir. Kati hal
atomik gecis olaylarinin goriildiigii sinterleme islemi, ergime noktasinin altindaki
sicakliklarda uygulanmasina ragmen birgok durumda sivi-faz olusumu gerceklesir.
Mikro yap1 boyutundaki kaynaklagma, parcaciklarin birbirine degdigi temas
noktalarinda yapisma boyunlarinin biiylimesi seklinde olusur. Bu sekildeki boyun
biiylimesi toz 6zelliklerinin degismesine de neden olur. Sinterleme islemi esnasinda,
nokta temasi ile baglayan, ara parcacik baginin gelismesi ile devam eden
mekanizmaya c¢ift-kiire sinterleme modeli denmektedir (Sekil 2.16.). Bu modelde,
pargacik temasimnin sonucunda olusan boyun biiyiimesiyle yeni tane sinir1 olusur. ki
parcacik ilk ¢apin 1.26 kat1 olan bir son ¢apla tek bir pargacik olusturacak sekilde

birlesir.
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Sekil 2.16. Cift-kiire sinterleme modeli [67].

Sinterleme esnasinda numunede bazi asamalar olusmaktadir. Bunalar;

—Sinterleme esnasinda yaglayicilar giderilir

—Oksitlerin indirgenmesi olur (Firin atmosferindeki indirgeyici gazlar sayesinde)
—Difiizyon olusur: Tozlar arasi atomsal yaymim sonucu kaynaklagsma

—Gozenek kiiresellesmesi ve kiiciik gdzeneklerin kaybolmasi

—Yogunlagma: Sinterlenmis parc¢a yogunlugu ham parca yogunlugundan yiiksek
—Ayrica sinterleme esnasinda (yaglayicilarin, baglayicilarin giderilmesi ve bazi

alasim elementlerinin buharlagsmasi nedeniyle) kiitle kaybi olabilir.
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Sekil 2.17. Boyun ¢ap1 X olan iki kiiresel par¢acigin sinterleme profili. Kiire ¢cap1 D
ve boyunun dairesel profilinin yarigap1 P’dir. (X = boyun ¢ap1, D =
parcacik, P = boyun yarigapi) [27].

Sinterleme sirasinda atom hareketi goriilmez, ancak hacim degisimleri meydana
geldiginden, islem genelde bu degisimler ile izlenir. Boyun biiylimesi bunlardan bir
tanesidir. Sinterlemenin temel Olgiilerinden biri, Sekil 2.17 de tanimlandig1 gibi
boyun biiyiikliik oranidir. X/D, boyun ¢apiin parcacik capina oramidir [27]. Sekil
2.18 de ise sinterleme islemi esnasinda parcaciklar arasindaki baglar ve

gozeneklerdeki degisimler sematik olarak gosterilmektedir.

Nokta temas

Baslangic asamasi Orta agama

.......
||||||

bozenek

. tane
STITY
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Sekil 2.18. Sinterleme basamaklarina gore gozenek yapisindaki degisim [27].

Sinterleme sonrasi malzemelerin mekanik ve tiim islevsel Ozelliklerine en etkin
sonu¢ parca icerisinde olusan bosluk ya da gézenek miktaridir. Her ne kadar bu
olusumlarda presleme basinci ve malzemenin Ozellikleri etkinse de, sinterleme
sonras1 gozeneklilik miktar1 da ¢ok Onemlidir. Sinterleme sirasinda her ne kadar

ebatlarda degisiklik istenmese de, bosluklarin giderilmesi i¢in kat1 transfer
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islemlerinin olmasi beklenir. Bunlar; hacimsel difiizyon, tane sinir1 difiizyonu,

plastik akis ve s1v1 akis1 seklindedir [4].

Sinterleme ilerledik¢e, gdzenek-tane sinir etkilesimi ti¢ sekil alabilir:

- Gozenekler tane sinirlarinda kalarak tane biiylimesini engeller,

- Gozenekler hareket eden tane smirlar tarafindan siiriiklenerek tane biiyilimesini
yavaslatir.

- Tane smirlar1 gozeneklerden koparak ayrilir.

Son durumda, tane i¢inde izole edilmis gozenekler olusur ve yogunlagsma ilerlemez.
Tipik sinterleme sicakliklarinda, malzemelerin ¢ogu orta veya asir1 diizeyde tane
biiyiime hizlar1 gosterir. Yiiksek sicakliklarda, Sekil 2.19°da gosterildigi gibi tane
sinir1 hareketi gdzenekten ayrilmaya yol agar. Diisiik sicakliklarda, tane biiylimesi
yavas oldugundan goézenekler tane smirma bagli kalir. Gozenek hareketi yiizey
yaymimi ve buharlagsma-yogunlagma ile miimkiindiir. Sonug¢ olarak, sinterlemede

mikro yapi gelisiminin ana belirleyicisi sicakliktir [27].

Sekil 2.19. Sinterlemenin son asamasinda gozenek izolasyonu ve kiiresellesmesi

[27].
Son zamanlarda tam yogun malzeme elde etmek i¢in sik¢a kullanilan bir metotta sivi
faz sinterlemesidir. Bu igslemde, kat1 fazlarin yani sira sivi faz da olusur. Sivi faz
difiizyon hizin1 biiyiik 6l¢iide arttirarak pargaciklar aras1 bag olusum hizini artirir. Bu
olusum gozenek yapisi, mukavemeti, iletkenligi, manyetik Ozellikleri korozyon

dayanimini biiyiik oranda etkiler [68].
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Sinterleme isleminde en O6nemli parametrelerden biri de sinterleme atmosferidir.
Sinterleme ic¢in gerekli olan atmosfer prensip olarak pargalarin ve firmin
oksitlenmesini 6nlemek, yiizey oksitlerini indirgemek, firinda buharlasan yaglayici
gazlar1 digar1 atmak ve demir karbon alasimlarinda oldugu gibi blok parcanin
bilesimini kontrol etmek i¢in kullanmlir. Endiistride, genellikle oksitlenmeyi
minimuma indirgemek i¢in koruyucu atmosfer olarak Ar, H veya N gazlar1 kullanilir

[69].

2.7. Mikro yap1

Mekanik alagimlama sirasinda olugan mikro yapi, katilan tozlarin 6zelliklerine,
sekline, boyutlarina, siinekligine ve benzeri bir¢ok 0Ozelliklerine biiyiik Olciide
baglhdir. Siinek toz pargaciklart kullanimi durumunda 6gilitmenin erken safthalarinda
kompozit tabakali bir yapi olusur. Bu tabakalar baglangic 6gelerinin ¢ok c¢esitli
birlesimleridir. Bu islem asamali olarak toz tabakalari arasindaki difiizyonun da

yardimiyla mekanik yorulma vasitasi ile tozlar inceltilir ve homojenlestirilir [70,71].

Geleneksel toz karakterizasyon metotlart MA sonrasi tozlar i¢in de kullanilabilir. Toz
boyut ve sekilleri i¢in dogrudan 6lgme, optik mikroskop veya SEM c¢aligmasi da
yapilabilir. Toz boyutlart o6lgiilirken genellikle topaklanmis tozlara dikkat
edilmelidir. Bir toz parcacigi bircok tozun birlesmesi (yapigmasi) seklinde
goriilebilir. Topaklanmis (aglomera olmus) tozlar sarsint1 ile ayrisabilecegi gibi kimi
zaman topak halinde kalarak tek toz tanesi gibi de goriinebilmektedir. Hatta bu
difiize olmus ayni kristal diziliminde birkag¢ toz seklinde de olabilir. Amorf yapiya
sahip malzemelerde ¢ok farkli metotlarla analizi sonuglandirmak miimkiindiir (XRD
difraksiyonu, Notron difraksiyonu v.b.). Bunlarin belirlenmesinde diferansiyel termal
analiz gibi (DTA) metotlar1 da kullanilabilir. Nano-fazli yapilarin tespit edilmesinde
tane yapisinin ¢ok kiiciik olmasi gibi problemler yasanabilir. Tek basina mikro yap1

incelemelerinin yetersiz kaldig1 durumlarda farkli analiz metotlar1 kullanilabilir [4].

Resim 2.6’da TM 6061 alasiminin farkli zamanlarda mekanik alasimlanmasi ile

olusan mikro yapilar1 goriilmektedir. Ilk asamada tozlar kiiremsi iken mekanik
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alagimlama ile incelmeye baglamaktadir. Belli bir mekanik alagimlama siiresine
kadar taneler incelmeye devam etmis ve daha sonra kirilarak katmanlagsmaya
baslamistir. Zaman ilerledik¢e katmanlar arasi mesafe azalmaya baslamis ve tane
boyutu kiigiilmeye baslamistir. Bu olusum malzemeden malzemeye gore farklilik

gosterebilmektedir. Islem parametreleri de bu olusum iizerinde etkiye sahiptir.

2.8. Mekanik Alasimlamanin Avantajlari

Mekanik Alagimlama ile dokiim ve ergitme gibi geleneksel yontemlerle iiretilmesi
¢ok zor veya imkansiz olan alasimlari iiretmede essiz bir yontemdir. Ornegin, Al-Ta
ciftli sistemi (Sekil 2.20.) Al (933 K) ve Ta (3293 K) arasindaki ergime
noktalarindaki olaganiistii farki gostermektedir. Bu asr1 sicaklik farki bu tip
alasimlarin endiistriyel olarak iiretilmesini kisitlamaktadir. MA yontemi bu tarz yeni

amorf malzemeleri genis bir alanda olusturmay1 saglamaktadir [37].
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Sekil 2.20. Al-Ta ikili sisteminde faz iliskisi [72].

MA bir¢ok nano-kristalli ve nano-kompozit malzemelerin imalinde kullanilmaktadir.

Bu yontem oOzellikle metal karbit ve metal nitrit gibi refrakter malzemelerin
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tiretiminde kullanilan ¢ok basit bir tekniktir. Son giinlerde, MA yontemi, ¢esitli metal
oksitlerin oda sicakliginda {iretiminde kullanilmaktadir. Ayrica bir¢ok amorf

malzemenin oda sicakliginda iiretiminde kullanilmaktadir [37].

MA yontemi, deneysel ve iiretim siliregleri olarak biitiin ikili, U¢li ve coklu
sistemlerde kolaylikla kullanilabilmektedir. Bu sebepten MA yoOntemi, iiretim ve
ticari anlamda c¢esitli avantajlar saglamaktadir [1,3]. Bu avantajlar1 su sekilde

siralayabiliriz.

- MA islemi, bir kat1 hal igslemi oldugundan dolay1, geleneksel ergitme teknikleriyle
iiretilmesi ¢ok zor veya imkansiz olan elementlerin (WC-Co gibi) liretilebilmesi,

- Birbiri iginde siv1 fazda (Cu-Pb) veya kat1 fazda (Fe-Cu) ¢oziinmeyen elementlerin
alasimlanabilmesi,

- Ergime sicakliklar1 arasindaki fark oldukca fazla olan malzemelerle
intermetaliklerin tiretilebilmesi,

- Kati-s1vi-gaz seklinde alasimlama sirasinda oksit, nitriir ve karbiirlerin takviye
edilebilmesi

- Termodinamik olarak, alasimlamada kompozisyon sinirlamasi yoktur. Bdylece ¢ok
genis ve sira dis1 alagimlarin elde edilmesi miimkiindiir.

- Matris i¢indeki homojen dagilmis pargaciklar sayesinde dislokasyon hareketlerini
engelleyen bariyerlerin olusturulmast,

- Parcaciklar sayesinde, toparlanmay1 ve yeniden kristallesmeyi engellemesi veya
yavasglatmasi, boylece malzemelerin yiiksek sicaklik kirillganliginin artirilmast,

- MA ile elde edilen tozlarin yapisinda tamamen homojenlik saglanabilir. Boylece
segregasyon problemi minimuma indirilebilir.

- Korozyon ve aginma direnci yliksek, termal kararlilig1 gelismis uygun malzeme
iiretilebilmesi,

- Bir seferde oldukca fazla miktarda tozun iiretilebilmesi ve alagimlanabilmesi,

- Depolanmasi ve fabrikasyonu kolaydir,

- Sinterleme ile birlikte kritik sicakliklarda 1s1l islem imkana,

- Nano-kristalli malzemelerin iiretimine olanak saglamasi,

- Istenilen reaksiyonlar1 olusturmasi ve hizlandirmast,
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- Presleme ve sinterleme islemleriyle %100’e yakin yogunlukta parga tiretilebilmesi,
2.9. Kompozit Malzemeler

Kompozit, iki veya daha fazla ayr1 malzemelerin makro yapida kombinasyonu ile
yapilan, aralarindaki bilesimi fark edilebilen bir yapidir. Kompozit malzemeler
sadece yapisal Ozelliklerinden dolay1 degil, onlarin elektriksel, termal ve ¢evresel
uygulamalari i¢in kullanilir. Modern kompozit malzemeler genellikle istenen belirli

ozellikteki parcalar iiretmekte kullanilir [73].

Ideal bir kompozit malzeme igerisinde bulundurdugu her bileseninin noksanliklarini
azaltip, uygun 6zelliklerini kullanarak olusturulur. Kompozit malzemeler gii¢lii, daha

mukavemetli ve daha hafif olup her bir bilesenin 6zelliklerinden daha iistiindiir[74].

2.10. Metal Matrisli Kompozit (MMK) Malzemeler

Hafif, mukavemetli ve rijit malzemelere olan gereksinim metal matrisli kompozitlere
olan ilgiyi artirmakta ve teknolojik gelismelerle birlikte biiyiik 6l¢ekte MMK
kullanim1 da artmaktadir. MMK’lerde aliiminyum, magnezyum, titanyum ve bunlarin
alagimlari ile bazi siiper alasimlar matris malzemesi olarak kullanilmaktadir. Siirekli
fiber, kisa fiber, wisker veya parcgacik seklinde iiretilen, 6rnegin bor, karbon silisyum
karbiir ve aliimina gibi seramikler veya ¢elik, tungsten gibi bazi teller ise takviye
eleman1 olarak kullanilmaktadir. MMK’lerde kompozit 6zellikleri, katki ve matris
alagimlarinin 6zelliklerine ve makro yap1 Ozellikleri gibi cesitli etkenlere baglidir

[41].

Parcacik takviyeli MMK’ler, genellikle diisiik dayanimli bir matris yap1 ile sert,
kirillgan, yiiksek dayanikli seramik parcalarin degisik yontemlerle bir araya
getirilmesi ile iiretilen 2 ve/veya fazla malzemenin bilesimidir. Bu malzemelerin
ozellikleri, bilesimi olusturan bilesen Ozellikleri ile karsilastirildiginda Onemli
derecede farkliliklar gozlemlenmektedir. Ana malzemeye gore akma, ¢ekme ve bazi

durumlarda da yorulma dayanimi oda sicaklifinda ve yiiksek sicakliklarda 6nemli
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derecede artar. Parcacik takviyeli MMK’ler ana yapiya gore yiiksek modiil, diisiik
1s11 genlesme katsayisi, yiiksek asinma direnci ve yliksek sertlik gibi fiziksel
ozelliklere sahiptir [75].

Bu malzemelerin se¢iminde neredeyse higbir sinirlama yoktur. Deneysel ¢aligsmalara
bakildiginda ¢ok farkl: tiirlerin kullanildig: goriilmektedir. Ancak bunlarin optimum
kullanim sartlarinin belirlenmesinde ve pratikte kullanilmasinda temel bazi sartlar
aranir. Matris malzemesi, takviye eleman1 ve / veya elemanlarini bir arada tutarken,
aymi zamanda yiikk aktarimini, kayma, basma, akma, diaelektirik ve siirlinme
Ozellikleri gibi nitelikleri de biinyesinde toplar. Matris igerisindeki takviye
elemanlari, sertlik artisinin yani sira, korozyon direnci, asinma direnci ve yiiksek
sicaklik performansi gibi ozellikleri de iyilestirir. MMK ’lerin iiretim teknikleri
oldukca fazladir. Kisaca; bu kompozitlerin iiretim teknikleri Cizelge 2.1°deki gibi

siralanabilir.

Cizelge 2.1. MMK lerin tiretim teknikleri [4].

S1vi hal metotlar:

Kat1 hal metotlar:

In-situ metotlar:

Infilitrasyon

Toz metalurjisi

Yonlii katilastirma

Sikistirma dokiim

Difiizyonla birlestirme

Tercihli yonlendirilmis
metal oksidasyonu

Basing¢li dokiim

Sicak haddeleme

Yar1 kat1 dokiim

Karistirmali dokiim

Puskiirtme dokim

2.11. Al Matrisli Kompozit Malzemeler

Devamli olmayan sekilde giiclendirilebilen Al esasli MMK malzemeler ticari olarak
en ¢ok kullanilanlarindan bir tanesidir. Sert pargaciklarin bir araya gelmesi sertligi ve
dayamklilig1 artirmakta ancak siinekliligi azaltmaktadir. Ilave edilen yumusak grafit
pargaciklari ise sertligi ve siinekliligi artirmaktadir. Al MMK’ler metalurjik iiretim
yontemlerinden dovme ve dokme yontemlerinin ikisi birden kullanilabilmektedir

[76].
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Parcacik takviyeli MMK lerin klasik iiretim yontemlerinden en fazla kullanilanlari
toz metalurjisi ve dokiimdiir. Dokiim yontemi ile iiretimde sik¢a karsilasilan
problemler, ilave edilen pargaciklarin yiizmesi, ¢okelmesi ve gozenekliliktir. TM Al
icin genelde tercih edilen yontem olmasina ragmen, sinterleme sicakliginin
yiiksekligi, sinterleme siiresinin uzun olmasi, tam yogunluk icin sinterleme sonrasi
ikincil islemlere ihtiyag duyulmasi, (ekstriizyon gibi) bazi sorunlari da giindeme

getirmektedir [4].

Aliiminyum oksit gibi takviye yardimiyla gii¢lendirilmis kompozitler yaygin olarak
kullanilmaktadirlar. Son zamanlarda Al- %30 SiC kompozit malzemelerin
aliminyum oksitle birlikte takviyesi siiriinme Ozelliklerini gelistirmigtir. AlL,O; ve
Al4C; gibi ince pargaciklar aliiminyum bazli kompozit malzemelerde takviye elemant
olarak yayginca kullanilmaktadir. Aliiminyum oksit matris i¢inde ince ¢atlaklar
seklindedir, bunlarin matris igerisine takviye edilmesi ancak TM veya MA
yontemleri saglanabilmektedir. Takviye edilmis AI-SiC kompozit malzemelerde
matris igerisine Al4C; ilavesi ve bunlarin takviye oranlarinin artmasiyla siirlinme

dayanimini olumlu yonde etkileyecegi sdylenmektedir [77].

Degisik metal karbiirleri (IV-VI grubu) ticari olarak énem kazanmistir. Ciinkii sira
dis1 sertlik degerlerine sahiptirler. Bunlarin yiliksek sicaklik dayanimlar1 ve
performanslart kullanim alanlarin1 artirmistir. Cogu karbiir tiiriniin mikro sertlik
degerleri 2000-3000 kg/mm * arasindadir ve aliiminyum oksit ile elmas aras: sertlik

degerlerine sahiptirler [4].

Yaslandirilabilen kompozitlerden, herhangi bir yaslandirilabilir MMK ’nin 6zellikleri

(Or: 2xxx, 6xxx ve 7xxx alasim serileri) 1s1l islem ile giiclendirilebilir [78].
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Mikro Sertlilc (HV)
Mikro Sertlilc (HV)

© 6061 Al + 20 vol% SICp

02124 Al + 13.2 vol% SIC,,
70 o 6061 A

7 o 2124 Al

60 70 L L
0 20 40 60 0 5 10 15 20 25

Yaglanma siiresi (vaat) ®) Yaglanma siiresi (saat)

(@)

Sekil 2.21. Parcacik takviyesinin matris {izerindeki mikro sertlige yaglanma siiresine
bagli olarak etkisi. (a) Al 6061 + SiC, at 180 °C (81). (b) Al 2124 + SiC,,
at 177 °C [79].

Aliminyum i¢in en yaygin kullanilan alagimlardan bir tanesi Al-Ti alasimlari
havacilik sektoriinde biiylik yer tutmaktadir. Hafif olmalari, yiiksek sicaklik
dayanimlarmin iyi olmasi, iyi korozyon direncine sahip olmalar1 ve nispeten ucuz
olmalar1 tercih nedenlerindendir. MA yoOntemi ile Al-Ti alasgimlarina ikincil
fazlarinda ilavesi miimkiindiir. Genellikle bu islemler asal gaz ortaminda

yapilmaktadir ( Oksit olusumunu engellemek i¢in) [80—83].

Jangg ve arkadaglar1 aliminyum alagimlarinin takviyesinde kullanilan pargaciklarin
etkinligi iizerinde arastirmalar yapmislardir. Bu alasimlar i¢in kullanilan klasik
yontemlerde (dokiim, karistirma v.b.) takviye olarak Al,O; yliksek sicakliklarda
bliylimesi ve homojen bir dagilim elde edilememesi gibi sorunlarla
karsilagilmaktadir. Bu sebepten aliiminyuma karbon ilavesi sonucu olusan AlsCs;
parcaciklarmmin  malzemeyi daha da gelistirecegi disiiniilerek  caligmalar
yapilmaktadir. Elde edilen alasimlarda sertliginin arttigini, asir1 yaslanmanin

yavagladigin1 ve dikkat ¢ekici derecede asinma direncinin arttigi goézlemlenmistir
[84].

Barlow ve arkadaglar1 Al-Ti-O-C sistemlerinde MA sonrasi farkli sinterleme ve
termomekanik islemler ile Al4C; olusumunu ve gelisme kinetigi iizerine ¢aligmalar

yapmiglardir. Sinterleme 600 °C sicaklikta farkli siirelerde gerceklestirilmis ve
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degisik olusumlar tespit edilmistir (Al4sCs, ALLOs Al3Ti). 504 saat sinterlemenin
sonrasinda aliiminyum karbiirlerin boyutlart 60-80 nm, genisliklerinin ise 10-20 nm
olarak tespit edilmistir. Ayn1 sicaklikta 1500 saat 1s1l islem uygulanan numunelerde
ise AlC; boyutlarin 200 nm’ye kadar ulagtigi tespit edilmistir. Olusan
parcaciklarin genellikle tane sinirlarinda meydana geldigini tespit etmislerdir.
Ekstiirlize edilmis malzemelerde ise birim miktar olarak en fazla pargacigin ilk 24
saat icerisinde meydana geldigini tespit etmislerdir. Veriler ile Al4Cs olusumunda 24

saat ile 504 saat araliginda lineer bir seyir tespit etmislerdir [85].

Barlow ve arkadaglarinin benzer bir diger ¢aligmalarinda Al4Cs biiyiime kinetiginde
dislokasyonlarin etkisini incelemislerdir. Ayri iki kompozisyondaki malzemeyi MA
sonras1 520 ve 560 °C’ta ekstriize etmislerdir. Ekstiiriize edilen malzemeleri daha
sonrasinda 1500 saate kadar 600 °C sicaklikta sinterlemislerdir. MA islemi esnasinda
ve ekstriizyonda meydana gelen deformasyon etkileri olusum sirasinda énemli rol
oynamaktadir. Her iki malzemede de yeni tane smirlarinin olusumu ve Al4Cs;
parcaciklarinin biiyiimesi yapida bulunan dislokasyonlarla dogrudan ilgilidir. Isil
islem esnasinda karbiirler tercihen tane sinirlarin1 ve yogun dislokasyon bolgelerini
secmektedirler. Her iki malzeme karsilagtirlldiginda, 520 °C’ta ekstriize edilen
malzemede Al4Cs parcaciklarinin 560 °C’ta ekstriize edilene kiyasla daha hizh
biiylidiigii tespit edilmistir. Bunun nedeni olarak MA esnasinda eklenen Mg ve Li’un
peklesmeyi artirmasi ve ekstriizyon sicakliginin diisiik olmasi olarak gdsterilmistir.
Yine her iki malzemede, 500—1500 saat araliginda karbiirlerin kararli olduklar1 ve

biiylime hizlariin ¢ok yavasladigi gozlemlenmistir [86].

2.11.1. Parcacik takviyeli Al matrisli kompozitlerin mekanik ozellikleri

Yapilan arastirmalarin ¢ogunda matris malzemesiyle, pargacik takviyeli Al
alagimlarinin  mekanik ozellikleri kiyaslanmig ve mukavemetlendirilmis Al
alasgimlarinin mekanik 6zelliklerinde belirgin bir artisin oldugunu tespit etmislerdir.
Haksin ve arkadaslari, 1s1l islem sonrasi elde edilen yapi igerisinde homojen dagilmis
alumiina parcaciklarinin matrisin ¢ekme oOzelliklerini yiikselttigini gozlemislerdir.

Ayrica ayni aragtirma grubu bu tiir kompozitlerin asinma direnglerinin de arttigini
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rapor etmislerdir. Sato ve arkadaslar1 da benzer sonuglar1 piiskiirtme ile iiretilmis
kompozit malzemelerde tespit etmislerdir. Bu malzemelerin kesit daralmasi ve

uzama miktarlar1 parcacik miktarlarindaki artisla ters orantilidir [4].

Bir¢ok arastirmaci SiC takviyesinin Ozellikle aliminyumun asinma direncini ve
elastik modiiliinii olumlu yonde etkiledigini rapor etmislerdir. Sicaklik arttikga Al-
Al4C; kompozitlerinin plastik 6zellikleri diigmektedir. Sekillendirilmeleri sirasinda
sert takimlarin kullanimina ihtiyag vardir. Genellikle bu tiir ince parcacikla
giiclendirilmis kompozitlerin kombinasyona gore sicakliklar1 yiikselmekte ve yiiksek
cekme hizlar siiper plastik davranisi etkilemektedir. Bu saglamis oldugu avantajlar

pargacik takviyesinin 6nemini artirmigtir [4].

2.12. Yaslanma Isil islemi

Yaglandirma 1s1l islemi, yumusak ve siinek matriste ince, sert ve matrisle uyumlu
cokeltilerin olusumunu saglamak i¢in uygulanir [87]. Matris i¢inde uygun sekilde
dagilan c¢okeltiler, dislokasyon hareketlerini engelleyerek, alasimlarin mukavemet
degerlerinde artisa neden olurlar. Yaslandirma 1s1l islemi ile, bakir alagimlarinin,
martenzitik paslanmaz c¢eliklerin ve 1si1l islem uygulanabilen aliiminyum
alasgimlarinmn  (Or: 2xxx, 6xxx ve 7xxx alasim serisi), sertlesmesi saglanarak
dayanimlar attirilabilir. Yaslandirma 1s1l islemi, li¢ asamadan meydana gelmektedir.

Bunlar; soliisyona alma, su verme, yaslandirma islemleridir.

2.12.1. Soliisyona alma 1s1l islemi

Sivi durumda her oranda, kat1 durumda ise kismen ¢oziinen yapiya sahip bir alasim,
tek fazli bir yap1 (o) elde etmek amaciyla, alasimin faz diyagraminda belirtilen
solviis sicakliginin tizerinde T1 sicakligina kadar 1sitilir (Sekil 2.22). Bu sicaklikta
alagimdaki biitiin fazlarin (a0 ve P) tek faz icinde ¢oziinmesi saglanincaya kadar
bekletilir. Bekleme siiresi, alasimlarin yapisina gore degisiklik gosterir. Alagimlara

uygulanan bu isleme ¢oziindiirme uygulamasi veya soliisyona alma 1s1l igslemi denir

[88].
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2.12.2. Su verme

Su verme islemi, soliisyona alma 1sil islemi ile elde edilen tek fazli (o) kati
¢ozeltisini, ¢okeltilerin olusmasina izin vermeyecek sekilde, T1 sicakligindan siiratle
sogutmaktan ibarettir (Sekil 2.22). T1 sicakligindaki malzemenin, ani olarak uygun
bir s1v1 igerisinde sogutulmasi nedeni ile asir1 doymus (supersaturated) bir yap1 elde
edilir. Asir1 doymus yapi, malzeme i¢inde bulunan ¢bézenin (Sekil 2.23) (6rnegin
aliminyum alagimlarinda aliiminyum, magnezyum alasimlarinda magnezyum),
denge kosullarinda, alasim elementinin ¢dzebilecegi miktardan daha fazla madde
¢Ozmesi anlamina gelir ve kararsiz bir durumdur. Kararli bir yapinin olusmasi, orta
dereceli dayanima ve dnemli oranda siineklige sahip bu yapinin yaslandirilmasi ile
miimkiindiir. Su verme isleminden sonra isitilarak gergeklestirilen yaslandirmaya
yapay yaslandirma, oda sicakliginda kendili§inden olan yaslandirmaya ise dogal

yaslandirma adi verilir [88].
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Sekil 2.22. Coziindiirme ve yaslandirma agamalarini igeren ¢okelme sertlesmesini
gosteren sekil [88].
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Cdzen Atom Cazinen Atom

Sekil 2.23. Cozen atom igerisinde dagilan ¢dziinen atom

2.12.3. Cokelme sertlesmesi (Yaslandirma)

Soliisyona alma 1s1l isleminde elde edilen, orta dereceli dayanima ve 6nemli oranda
stineklige sahip asir1 doymus yapinin mukavemet degerleri, ¢cokelme sertlesmesi ile
daha da arttirilabilir. Yaslandirmanin ilk asamasinda, asir1 doymus yapi igerisindeki
fazlalik atomlar1 kiimelesir ve ilerleyen asamalarda, ¢ekirdeklesme mekanizmasinin
etkin hale gelmesiyle, B fazinin (¢okeltiler) ¢ekirdeklerini olusturur (Sekil 2.22) [88].
Cokelme sertlesmesinin olusumu, matris icinde, ¢Oziinen atomlarin meydana
getirdigi uyumlu cokeltilerin olugsmasina baglidir (Sekil 2.24). Uyumlu bir ¢okelti
olustugunda, cokelti kafesinin atom diizlemleri ile matris kafesinin diizlemleri
arasinda siireklilik olusur. Siireklilik olusumu, ¢okelti etrafinda genis bir gerilme
alan1 olusturur ve bu alan igerisinden gegen dislokasyonlarin hareketleri zorlasir [87].
Alagimin matris yapisi ile uyumlu ¢okeltiler, dislokasyon hareketlerine engel olarak,
alasimin  sertligini ve mukavemetini onemli oOl¢iide arttirirlar. Ancak, asiri
yaslandirma durumunda, g¢okeltiler daha da biiyiiyerek, matristen bagimsiz olarak
kendi kristal yapilarini olusturur ve kendisini ¢evreleyen matris ile uyumsuz bir yapi
meydana getirirler (Sekil 2.25). Bu durumda malzemenin mukavemet degerlerinde

diisiis goruliir.
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Sekil 2.25. Kendisini ¢evreleyen matris ile uyumsuz ¢okelti (asir1 yaslanmis ¢okelti).

Buna ilave olarak, ¢okelme sertlesmesinde, alasimin sertligini ve dayanimi arttiran

bir diger etken ise, ¢okelti boyutlaridir. Yaslandirma zamani arttirildiginda, ¢okeltiler

bliyliyerek aralarindaki mesafe azalir ve bu ise dislokasyon hareketlerini

engelleyerek sertlikte artisa neden olurlar (Sekil 2.26). Cokelti boyutlar1 asiri

derecede artar ise, dislokasyonlar c¢okeltiyi kesebilir (Sekil 2.27) ve bu durum

sertlikte diislise neden olur.



Sekil 2.27. Asir1 biiyiik ¢okeltilerin dislokasyonlar tarafindan kesilmesi [89].
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3. DENEYSEL CALISMALAR

3.1. Giris

Yapilan tez calismasinda AA2014 igerisine MA yontemi ile C kati1 faz reaksiyon
teknigi ile yap1 icerisinde AlsC; fazi olusturulmaya calisilmistir. Al4Cs olusumuna
farklr 151l islem sicakliklarinin ve 1s1l islem siirelerinin etkileri arastirilmistir. Yapilan
calismada numunelere farkli siirelerde 1s1l islem uygulanarak Al4C; olusumu iizerine
etkileri arastinnlmistir. Al4Cs yapisimin sertlige olan etkileri degerlendirilmistir.
Yapilan yaglanma islemi ile sertlikte olan degisimler kontrol edilmistir. Calismada
SEM ve EDS kullanilarak karbiiriin olugmasi tahmin edilen tane sinirlarinda analiz
yapilarak karbon tayinleri yapilmaya c¢alisilmistir. Yapilan XRD calismasiyla
olusturulmak istenen karbiirler tespit edilmeye calisilmistir. Yaslanma islemi ile
birlikte AA2014 alasiminin yaslanma sonuglari ile karbon sentezlenerek AlsCs;
olusturulan numunelerde karsilagtirllmalar yapilmistir. Sonuglar incelendiginde

karbiir olusturulan yapilarda, ytliksek sertlik degerlerine ulasilabilmistir.
3.2. Malzeme
Kullanilan AA2014 tozlari, G.U.T.E.F. Dékiim A.B.D.’da bulunan gaz atomizasyon

{initesinde iiretilmistir (Resim 3.1). Uretim asamasinda gerekli destek 41/2009-04

nolu “Gaz Atomizasyonu ile Al ve Alasim Tozlarinin Uretimi” adli BAP projesinden

saglanmistir. Uretilen tozlarin bilesimleri SEM ve EDS sistemiyle kontrol edilmistir.

Tozlar daha sonra elek analizi yardimi ile boyutlandirilmigtir.



Resim 3.1. Diisey gaz atomizasyon iinitesi

1.Ergitme {initesi 2. Atomizasyon kulesi 3.Toz toplama iinitesi 4.Siklon

5.Fan 6.Basing¢l gaz {initesi 7.Sicaklik kontrol {initesi
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MA isleminde kullanilan C’nin ve Gaz Atomizasyon Yontemi ile Uretilen tozlarin

ozellikleri Cizelge 3.1°de verilmistir. Cizelge 3.2°de ise iiretilen tozun kimyasal

bilesimi verilmistir.

Cizelge 3.1. Kullanilan karbon tozunun ve AA2014 alagiminin 6zellikleri

C (Karbon) Alfa-Aesar -20 pum, 180 um | %99.,9 saflikta
ALASIM Temper Boyut/Eti No Sertlik (HV)
ETIAL-21 T-6 139 145

Cizelge 3.2. AA2014 Aliminyum alagiminin kimyasal bilesimi

ICERIK

Al

Cu | Si

Mn

Mg Fe

7/n Cr Ti

% ORAN

93,5

4,06 | 0,6

0,57

0,56 | 0,47

0,106 | 0,03 | 0,01
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3.3. Mekanik Alasimlama ve Atritoriin Optimizasyonu

MA islemi, Gazi Universitesi Mimarlik Miihendislik Fakiiltesi Kimya Miihendisligi
Boliimiinde yapilmistir. Calismalarda kullanilan atritoriin sematik goriiniimii Sekil
3.1°deki gibidir. Cihazda yapilan tiim ¢alismalarda 6ncelikli olarak tiim parametreler
(atmosfer, bilya-toz orani, islem kontrol kimyasali, kabin doluluk orani, 6giitme hizi,
oglitme stiresi, sicaklik) ayri1 ayri ele alinarak deney i¢in en uygun parametreler

yapilan 6n ¢alismalarla belirlenmistir.

Gaz atomizasyon yoOntemi ile liretilen AA2014 tozlari, C ve ¢inko stearat tozlari
hassas terazide tartilarak karigtirllmistir. Karisimda 25 g AA2014 tozu, %2 oraninda
C (0,5 g) ve %0,5 Cinko Stearat (0,125 g) kullanilmistir. Kullanilan tozlarin oranini
belirlemek i¢in daha onceki ¢alismalardan yararlanilmistir [4]. Saf Al tozlar ile
yapilan calismalarda C tozu hem karbiir yapici olarak hem de yaglayici olarak
kullanilmast tasarlanmigtir. Ancak, yapilan ©n deneylerde ¢inko stearat
kullanilmadan alasimlama islemi yapilamayacagi tespit edilmistir. Ayrica bilya
ylizeylerine kaplanan ¢inko stearat sayesinde bilyalarin aginmasi ve tozlarin bilyalara

yapismasi engellenmektedir.

MA isleminde hazne igerisinde optimum doluluk orani kullanilarak alagimlama
islemini daha az bir slirede gergeklesebilmektedir. Toz bilya etkilesiminde daha hizli
bir alagimlama olusabilmesi i¢in c¢aligmada bilya-toz oran1 20:1 oraninda
kullanilmigtir. MA isleminde kullanilan atritoriin hiz1 analog bir gosterge ile kontrol
edilmektedir. Bu sayede atritor hiz1 istenilen oranlarda ayarlanabilmektedir.
Atritoriin optimum doniis hizi, 6n ¢aligmalar sayesinde 500 devir/dakika olarak tespit

edilmistir.

Koruyucu olarak kullanilan gaz MA isleminde 6nemli bir yer tutmaktadir. Kullanilan
gaz eger fazla oranda verilirse igerdeki tozlarin digar1 tasinmasina ve tozlarin havaya
karigsmasina neden olmaktadir. Gazin basinci diisiik oldugunda ise igerdeki basincin
gazin basincindan daha fazla olacagindan dolay1r tozlarin agirligt bu basinci

yenememektedir. Boylece gaz koruyucu gorev yapamamaktadir. Bu sebeplerden
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dolay1 gaz basinci iyi ayarlanmalidir. Eger gaz ayari diizgiin bir sekilde ayarlanmazsa
biitiin malzemenin oksitlenmesi ile karsi karsiya kalinabilmektedir. MA islemi
esnasinda her ne kadar koruyucu atmosferden yararlanilsa da, tozlar iizerinde az da
olsa oksitlenmenin oldugu tespit edilmistir. Bu tespit SEM ve EDS analizlerinden

anlagilmaktadir.

MA isleminde kullanilacak siirenin belirlenmesi i¢in 1 saatten 8 saate kadar belli
araliklarda alagimlama islemi yapilmigtir. Bunun sonunda en uygun siirenin 7 saat
oldugu tespit edilmistir. Siire belirlenirken atritdriin ¢alisma performansi ve tozlarin

tane boyutlar1 géz 6niine alinmastir.

Kullanilan atritér deney sonunda kontrol edildiginde kollarda ve bilyalarda herhangi
bir aginmanin olmayis1 parametrelerin dogru secildigini gostermektedir. Ayrica
atritoriin i¢ ylizeyinde de herhangi bir asinma gdézlenmemistir. Atritdriin optimum

sartlarda calistirilmasi diger parametreleri dogrudan etkilemektedir.

wn

Sekil 3.1. MA isleminde kullanilan deney diizeneginin sematik goriiniimii
1. Argon tiipii 2. Manometre 3. Devir gostergesi 4. Kayis kasnak sistemi
5. Sogutma suyu girisi 6. Sogutma suyu ¢ikisi 7. Argon Gaz girisi
8. Argon gazi ¢ikis1 9. Toz ¢ikisini engelleyici lastik kapak 10. Motor
11. Devir ayar1
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3.4. MA Sonrasi Tozlarin Preslenmesi

MA sonrasinda tozlar sinterleme islemine tabi tutulabilmesi icin preslenmistir.
Presleme islemi yapilirken ilk olarak maksimum presleme basinct bulunmustur.
Presleme basinci tozlara uygulanan basing sonrasi yapilan yogunluk kontroli ile
tespit edilmistir. Maksimum presleme basinci sonrasi artirilan basing ne kadar fazla
olursa olsun yogunlukta herhangi bir degisim olmamaktadir. Bu maksimum deger
yaklagik 800 MPa olarak tespit edilmistir. Bu deger {istiinde yogunlukta fazla bir
degisiklik godzlemlenmemektedir. Presleme islemi GUTEF Metal Egitimi

laboratuarinda bulunan presleme cihazinda yapilmistir (Resim 3.2).

Resim 3.2. 2-20 Ton aras1 presleme basincindaki pres

Presleme islemi Sekilde 3.2°de goriilen 10 mm c¢apindaki tek yonli pres ile
yapilmaktadir. Kalip i¢i ve zimbasi sertlestirilmis ¢elikten yapilmistir. Kalip ¢ok
fazla presleme i¢in uygun sekilde iiretilmistir. Presleme islemi i¢in 1 g toz numunesi

kullanilmistir.
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Sekil 3.2. Presleme kalibinin 6n goriiniisii ve kat1 modeli
1. Hareketli zzimba 2. Kalibin ana gévdesi 3. Sabit altlik

3.5. Isil islemde Kullamlan Gazin Aritilmasi

Kullanilan gaz HABAS firmasindan temin edilmis olup %99,9 safliktadir. Isil iglem
sonrast yapilan SEM kontrollerinde malzeme yiizeyinde olusan oksitlenmeden
dolayi, gaz sonradan ilave edilen bir aritma sistemi ile aritilmistir. Aritma islemi,
icinde bakir talaslart bulunan, sicakligi 450-500 °C olan sizdirmaz tiip firinin
icerisinden Ar gazinin gecirilmesiyle yapilmakta ve bu oldukca etkili sonuglar
vermektedir. Aritma firmi igerisindeki bakir talagi aritma islemi sirasinda belirli
siirelerde degistirilmistir. Degistirme islemi bakir talaginin oksitlenmesinden sonra

yapilmaktadir.
3.6. Isil islem

Isil islemde kullanilan firmin gostergelerinden okunan sicakligi ile gergek sicakligi
arasinda fark olabilmektedir. Bu farkin kontrolii i¢in firin kalibre edilmistir. Belli bir
sicaklik degerinde firmmin girisi kapatilarak firn icerisinde 1s1l ¢ift ile Olgiimler
yapilmistir. Yapilan sicaklik kontroliinde sicakligin uzun siire aym kaldigi bolge

homojen sicaklik bolgesi olarak belirlenmistir.
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Preslenen toz numuneler, belli bir ham mukavemete sahiplerdir. Ham mukavemete
sahip olan numuneler daha sonra SFL (sc 1206 model) marka yatay firinda 1s1l islem
uygulanmistir. Isil iglem firmi1 atmosfer kontrollii olarak calismaktadir. Sicaklik
olarak daha oOnceki ¢alismalardan [4] yararlanilarak 550 °C ve karsilastirma
yapabilmek icin 600 °C kullanilmistir. Yapida olusturulmak istenen Al4C; yapisinin
kontrollerinin karsilastirilmasinda ve sicaklik artisinin karbiir olusumuna etkilerini
tespit i¢in ise, 600 °C’deki sicaklik degeri kullanilmistir. Boylece iki sicaklik
arasinda olusabilecek Al4C; yapilarina sicakligin etkisi tespit edilebilecektir. Isil
islem siiresinin ve sicaklik artisinin AlsC; olusumuna etkileri sonuclar kisminda

irdelenecektir.

Calismalar sirasinda 550 °C’nin altindaki ve 600 °C’nin ustiindeki sicakliklarda 1s1l
islem uygulanmigtir. 550 °C’nin altindaki sicakliklarda 1s1l iglem siiresi i¢in daha
fazla zamana ihtiya¢ duyulmustur. 600 °C’nin {izerinde yapilan 1s1l islemlerde ise
pargalarda kusma gozlemlenmistir. Boylece en uygun siirenin daha once yapilan
calismalardan yaralanilarak 550 °C oldugu ve karsilastirma yapabilmek i¢in ise 600

°C’deki sicaklik degeri kullanilmastir.

3.7. Yaslandirma Isil islemi

Yaglandirma 1s1l iglemi, 550 ve 600 °C‘de 1sil islem uygulanmis numunelerde
kullanilmistir. Yaslandirma islemi ic¢in, uzun siireli 1s1l islemi ardindan numuneler
520 °C*‘de ¢ozeltiye alinmis ve bu sicaklikta 2 saat bekletilmistir. 2 saat sonrasinda
numuneler suya atilarak su verme islemi gergeklestirilmistir. Su verilen numunelere
daha sonra 150 °C’de yaslanma islemi uygulanmistir. Yaslanma islemi numunelere
2,4, 8,12, 16, 20, 24, 28, 32, 40 ve 44 saat yaglandirma siireleri uygulanmstir.
Yaslandirma islemini kontrol etmek igin G.U.T.E.F. Malzeme Laboratuarindaki
Instron Wolpert GmbH Testor marka makro sertlik cihazi kullanilmistir.
Yaglandirma isleminde yaslandirilan numuneler su verilerek sogutulmuslardir.
Numunelerin hepsinde aym islem ve parametreler gerceklestirilerek olusabilecek

hatalar en aza indirilmeye ¢alisilmistir.
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Yaslandirma 1s1l islemindeki temel amag 1s1l islem ile olusturulan Al4C;‘lin sertlik
tizerine olan etkisinin tespitidir. Yapi igerisinde olusturulan Al,C;lin yapida ne gibi
farkliliklara sebep oldugu arastirilmaya calisgilmistir. Yaslandirma 1si1l igleminde
kontrol amagli olarak, MA o6ncesi ve MA sonrasindaki tozlar 550 °C ‘de 1s1l islemleri
sonrasinda Al4Cs olusturulmus AA2014 alagimi ile MA uygulanmamis numunelerin
yaslanma sonrasi sertlik degerleri alinmustir. Sertlik sonuclarindan yararlanilarak
Al4C; fazinin sertlige olan etkisi tespit edilmeye ¢aligilmistir. Numunelerde 1s1l iglem
stireleri olarak 4, 8, 12 ve 24 saatteki 550 °C’de 1s1l islem uygulanmig numuneler

kullanilmustir.

3.8. Metalografik Numunelerin Hazirlanmasi Ve incelenmesi

Numunelerin incelenebilmeleri icin  Oncelikle metalografik islemlere tabi
tutulmustur. Daha sonra numuneler Keller daglayicis1 (2ml HF, 3ml HCI, 5Sml HNOs,

190ml Saf H,O) kullanilarak daglanmis ve metalografik olarak incelenmistir.

Metalografik incelemeler yapilirken G.U.T.E.F. Metal Egitimi Boliimii Malzeme
Anabilim Dali laboratuarlarinda bulunan Leica marka optik mikroskop kullanilmistir
(Resim 3.3). Optik mikroskopta yapilan incelemeler daha sonra yapilan SEM

incelemeleri i¢in bir 6n hazirlik niteligi tasimaktadir.

Resim 3. 3. Leica marka optik mikroskop
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3.9. Toz Boyut Analizi

Farkli siirelerde MA uygulanan AA2014 + %2 C + %0,5 ¢inko stearat tozlar1 ve
islem gérmemis AA2014 tozlarinin boyutlandirilma islemleri Gazi Universitesi
Mimarlik Miihendislik Fakiiltesi, Makine Egitimi Boliimiinde yapilmistir. Kullanilan
cihaz Malvern Mastersizer E ver 1,2, b boyut analizi cihazidir. Yapilan analizler
sayesinde alagimlama siiresinin toz boyutu {izerine etkileri tespit edilmistir. Ayrica

SEM iizerinde de tane boyutu hakkinda bilgi edinilmistir.

3.10. Yogunluk Ol¢iimleri

Isil islem sonrasinda elde edilen numunelerin yogunluk &lglimleri, Arsimet
prensibine gore calisan, hasasiyeti 0,1 mg olan dijital terazide ve mikrometre ile
matematiksel hesaplamalarla yapilmistir. iki &lgiim sonucundaki degerlerde
farkliliklar fazla olmadigindan dolayi élgiimler mikrometre ile yapilmustir. Olgiimler,

G.U.T.E.F. Metal Egitimi Boliimii laboratuarlarinda yapilmistir.

3.11. Sertlik Ol¢iimleri

Isil islem sonrasi elde edilen pelet numunelerin ylizeyleri zimparalama ve parlatma
islemlerinden sonra sertlik Olgiimleri gerceklestirilmistir.  Sertlik  Ol¢timleri
G.U.T.E.F. Metal Egitimi Boliimii Malzeme Anabilim Dalindaki SHIMADZU Mikro
Sertlik cihazinda 0,1 kg yiik kullanilarak yapilmistir. Deney numunelerinin
sonuglarinin giivenilirligini saglamak i¢in bir numuneden en az 10 farkli bolgeden
sertlik Olcimii  yapilmis ve aritmetik ortalamalari alinmistir. Preslemeden
kaynaklanabilecek farkliliklardan dolayi, kullanilan tek yonlii zimbada yiikiin
uygulandigr yonden sertlikler alinmigtir. Sertlik sonuglari mekanik alagimlanan
numunelerde MA siiresine bagli olarak sertlikteki degisimler tespit edilmeye
calisilirken, 1s1l islem uygulanan numunelerde sertlikteki degisimler tespit edilmeye

calisiimustir.
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Sertlik Olglimlerinde yaslanma sonrast numunelerde makro sertlik cihazi
kullanilmistir. Makro sertlik dlgiimleri G.U.T.E.F. Metal Egitimi Boliimii Malzeme
Anabilim Dalindaki INSTRON WOLPERT DIATESTOR 7551 Model cihazda
Vickers cinsinden 5 kg yik kullanilarak yapilmistir. Numunelerde sertlik
uygulamalarinda en az 3 ve gerekli tespitin yapilamadigi durumlarda 6 tane farkl
noktadan sertlik Ol¢iimii alinmistir. Sertlik Ol¢limlerinde numunelerin preslenen
bolgeleri alinarak iglemler arasindaki farkliliklar giderilmeye calisilmistir. Yaslanma
islemi sonrasinda Makro sertlik cihazinin kullanilmasinin nedeni makro sertlik ile
daha biiyiik bir bolgeden sertlik alinabilmesi ve dagilmis olan Al4C; yapisinin

sertliginin tespitidir.

Sertlik ol¢limlerinde MA siiresinin ve 1s1l islem siiresinin sertlige olan etkileri
arastirtlmistir. Isil islem sicakliginin ve Al4C; olusumunun sertlige olan etkileri

sonuclar kisminda incelenmistir.

3.12. SEM ve EDS incelemeleri

Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) incelemeleri G.U.T.E.F. Metal Egitimi
Boliimii Malzeme Anabilim Dalindaki Joel JSM-5600 model cihaz ile yapilmistir
(Resim 3.4). SEM incelemelerinde atomizasyon sonrasi tozlarda boyutlandirma ve
tanelerin morfolojileri incelenmistir. Isil islem Oncesi ve sonrasi malzemede olusan
oksitlenme, yap1 farkliliklari, tane boyutlarinin belirlenmesi gibi yapisal farkliliklar
kontrol edilmeye calisilmistir. SEM ve EDS yardimiyla AliC; olusabilecek tane
sinirlarinda  analizler yapilarak tespit edilmeye ¢alisilmis, mekanik olarak
alasimlanmis tozlarin yapisindaki degisimler incelenmistir. MA siiresinin toz tane

boyutuna etkileri kontrol edilmistir.

EDS incelemeleri atomizasyon sonrasi tozlarin incelenmesinde, MA oncesi ve
sonrast blok numunelerin incelenmesinde ve Al4C; olusabilecek bolgelerin
belirlenmesinde kullanilmistir. MA sonrast tozlarda boyutlandirma islemlerinde

SEM kullanilmistir. EDS incelemeleri ile toz tanelerinde 1s1l islem Oncesi ve sonrasi
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olusan oksitli yapilar1 belirlenmeye ¢alisilmistir. EDS kullanimi daha sonra yapilacak

olan XRD ig¢in bir 6n hazirlik niteligi tasimaktadir.

Resim 3.4. JOEL JSM-5600 model taramali1 elektron mikroskobu ve EDS baglantisi

3.13. XRD incelemeleri

Uretilen numunelerde Al,C; olusumunu tespit edebilmek igin X 1smlar1 kirmnim
analizleri yapilmistir. XRD ¢ekimlerinde kullanilan cihaz Resim 3.5’daki Atom
Enerjisinde bulunan Bruker Marka D8 Advanced Model cihazdir. Prob olarak Cuk,,
A=1.5406 ve tarama hizi da 2°dak.’dir. XRD sonuglarinda Al4C; olusumlarina

rastlanilmaya caligilmistir.

Toz numunelerin XRD incelemeleri yapilarak yapidaki olusumlara dikkat edilmistir.
Toz numunelerde bulunan yapilar incelenmistir. Kullanilan ilerleme miktar1 cihaz
siddeti daha 6nce yapilan ¢alismalardan yararlanilarak [4] yapilmistir. 550 °C’deki
numuneler daha sonra yapilacak olan yaslanma isleminde Al4Cs; yapisinin sertlik
degerleri ilizerine etkileri tespit edilerek Al4Cs yapisinin yaslanma {izerine etkileri
kontrol edilmeye ¢alisilmistir. Isil islem siirelerinin ve sicakliklarinin Al4C; olusum
miktarina ve yeni olusumlara etkileri incelenmistir. Elde edilen grafiklerde piklerin d

mesafeleri hesaplanmig ve kirinimi veren fazlar tespit edilmeye calisilmistir.
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XRD sonuglar1 sayesinde 1s1l islem ve yaslandirma 1s1l islemi sonrasi malzemede
olusan Al,Cu miktar1 belirlenmeye calisilmistir. Bu sayede yaslandirma isleminde

beklenen sertlik degerlerine ulasilip ulasilmayacagi tahminleri yapilmaya

calisilmigtir.

Resim 3.5. Bruker D8 Advanced XRD cihazinin resmi
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4. DENEYSEL BULGULAR VE DEGERLENDIRME

4.1. Toz Karekterizasyonu

MA deneylerinde kullanilan tozlarin 6zellikleri Cizelge 3.1 ve Cizelge 3.2°de
verilmigtir. AA2014 alasimi, agirlikga %2 oraninda karbon ve agirlikca %0,5
oraninda ¢inko stearat karistirilmis ve dikey atritorde mekanik alagimlama / 6giitme
islemine tabi tutulmustur. Bilya toz oran1 20:1 oraninda kullanilmigtir. MA islemi
farkli stirelerde (60-480 dakika) gergeklestirilmistir. Her farkli siire i¢in tozlarin

ozellikleri ayr1 olarak incelenmistir.

MA isleminde kullanilan ¢inko stearat, alasimlama isleminin ger¢eklesmesi igin
yaglayici olarak kullanmilmistir. Yaglayici olarak ilk asamada karbon kullanimi
diisiiniilmiistiir. Bunun nedeni karbonun sadece alasim elementi olarak degil
yaglayict olarak da gorev yapmasidir. Ancak kullanilan karbonun alagimlama
isleminde yaglayici olarak gorev yapmadigi tespit edilmistir. Daha sonra yaglayici
olarak ¢inko stearat kullanimi kararlastirilmistir. Karbon yaglayici olarak kullanildigi
takdirde MA cihazinin kilitlenmesini engelleyememistir. Alasimlama isleminde
gerceklesmesi gereken yapilarin olusmadigi tespit edilmistir. Cinko stearat yaglayici
olarak kullanildig1 takdirde ise MA isleminin gerceklesmesi esnasinda cihazin
calismasinda bir problem olugsmamistir. Cinko stearat kullanilmadig takdirde ise,
atritor kazanina, bilyalara ve atritor kollarina kullanilan malzemenin sivanmasi
nedeniyle atritoriin verimli sekilde caligmasi saglanamamaktadir. Yaglayicisiz
yapilan ¢alismalarda tozlarin MA parametrelerine uygun olarak yassilagma islemini
tamamlamadan kirilmaya bagsladigi tespit edilmistir. Kirillan tozlar daha sonra
birleserek yeni tozlar olusturmaktadir. Resim 4.1 a’da 60 dakika MA sonrasi
gbzlemlendigi gibi tozlar yassilasma islemini tamamlamadan kirilmaya bagladig:
gozlemlenmektedir. Tozlar atritér icerisine yerlestirildikten yaklasik 15 dakika sonra
stvanma islemine baslamaktadir. Siire arttikga atritorde zorlanmalar meydana
gelmekte ve belli bir siire sonrasinda ise (yaklasik 60 dakika) artik atritor kitlenmeye

baslamaktadir. Bunun nedeni kullanilmayan ¢inko stearattan kaynaklanmaktadir.
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Deneme amacli olarak yaglayicisiz, 240 dakika MA siiresine ¢ikilabilmistir. Resim
4.1 b’de goriildiigii gibi ¢inko stearatsiz olarak 240 dakika MA’ya ¢ikildiginda tozlar

birlesme islemi ger¢eklesmeye baslamaktadir.

Resim 4.1. Mekanik alasimlanmis tozlar
a) 60 dakika MA islemine tabi tutulmus tozlar
b) 240 dakika MA islemine tabi tutulmus tozlar

Yapilan MA islemi esnasinda ¢inko stearat kullanilmadig: takdirde tozlar 6nce MA
islemi geregi yassilagmasi gerekirken, yassilagsma islemi gerceklesmeden tozlar
kirilma ve birlesme islemine ge¢mektedir. Bu islemde hedef olarak elde edilmek
istenen Al4C; yapisinin olusumunun her bodlgede homojen olarak dagilmasini

engelleyebilmektedir.

Resim 4.2 a’da Gaz Atomizasyon yOntemi ile iiretilmis 95,43 um ortalama toz
boyutundaki islem gormemis tozlarin SEM goriintiileri verilmektedir. Boyutlandirma
yapilirken elek analizi, SEM ve toz boyutlandirma cihazi kullanilmistir. Resim 4.2
a’daki tozlar yassi ve gozyasi sekillidir. 95,43 pm ortalama toz boyutuna sahip
tozlara karbon ilavesi ile MA islenme tabi tutulmustur. Resim 4.2 b’de gozlemlendigi
gibi 60 dakika MA sonrasi yassilasan tozlarin SEM gériintiileri verilmistir. Islem
gormemis tozlarla karsilastirildiginda baslangigta karmasik sekilli olan tozlar,
MA’nin etkisine bagl olarak yassilagmaya baslamaktadir. Bu yassilagsma islemi MA
siiresine bagh olarak artmaktadir. MA siiresi arttik¢a yassilasma devam etmektedir.

MA islemi stiresince Sekil 2.10, Resim 2.6 ’da gdzlemlenen alasimlama da olusan
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toz sekillerinde oldugu gibi doniisiimler olusacaktir. Bu islem Resim 4.3 a’daki islem
gérmemis tozlarin sirasi ile MA islemi sathalarina bagli olarak Resim 4.2 b, Resim

4.3 a, Resim 4.3 b, Resim 4.4 a ve Resim 4.4 b’de goriintiilerini almislardir.

Resim 4.2. Mekanik alasimlamada kullanilan tozlar
a) Islem gérmemis (95,43 pm) b) 60 dakika MA uygulanmis tozlar

Resim 4.3. Mekanik olarak alagimlanan tozlar
a) 120 dakika MA sonrasi tozlar b) 240 dakika MA sonrasi tozlar
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Resim 4.4. Mekanik olarak alagimlanan tozlar
a) 360 dakika MA sonrasi tozlar b) 420 dakika MA sonrasi tozlar
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Resim 4.5’de gorildiigii gibi 420 dakika MA siiresine tabi tutulmus tozlarin SEM
goriintiisii incelendiginde, ¢ok kii¢lik boyutlardaki toz tanelerinin birbirleri ile soguk
kaynak olusturmasi ile yeni taneler olugsmaktadir. MA siiresini daha da artirilmaya
calisildiginda, alagimlama siiresinin ancak 480 dakikaya kadar ¢ikilabilecegi tespit
edilmistir (Resim 4.6). Ancak 480 dakika sonrasi tozlar ile 420 dakika MA sonrasi
tozlar  karsilagtirildiklarinda  aralarinda  fazla  bir  boyut  farkliligi
gbézlemlenmemektedir. Bu sebeplerden dolayr MA islemi siiresinde, optimum siire

olarak yaklasik 420 dakika alinmistir.

Resim 4.6. 480 dakika MA sonrasi tozlar

SEM goriintiileri ile taneler lizerinde boyutlandirmalar da yapilmistir (Resim 4.7).
Resim 4.8 a’da optik mikroskop goriintiisiinden gdézlemlendigi gibi 60 dakika MA
sonrasi tozlarda farklilagmalar olusmaya baslamakta ve tanelerin gozyasi damlasi

yapilar1 bozulmaya baglamaktadir. Daha ileriki safhalarda ise taneler daha ince bir
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hal almaya baglamaktadir. 240 dakika MA sonrasinda ise artik tanelerin tamamen
ignemsi bir yap1 olusturdugu gézlemlenmektedir. Ancak bu yap: aslinda yapraks: bir
haldedir. Yapmin SEM incelemelerinde yapraks: halde gozlemlenen yapr optik
mikroskopta yass1 halde durmadiklarinda ignemsi gibi gozlemlenmektedir (Resim

4.8 b).

Resim 4.8. MA uygulanmis tozlarin optik mikroskop goriintiileri
a) 60 dakika MA sonrasi tozlar ~ b) 240 dakika MA sonrasi tozlar

Karbon ilavesi MA esnasinda sikistikca ezilmeye baglamakta ve katmanlar olusturan
tanelerin ylizeylerini kaplamaktadir. MA’nin siiresine bagl olarak kirilan ve birlesen
tozlarin  kirtlma ve birlesme ylizeylerine karbon sivanarak toz tanelerini
kaplamaktadir. Boylece MA islemi ile elde edilmek istenen homojen ve asiri doymus

yap1 olusturulabilmektedir.
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MA isleminin ilk evrelerinde, siinek tozlarin genel karakteristigi olan yassilasma, ilk

asamadaki toz boyutunun birkag katina kadar ulasabilmektedir.

4.2. Toz Boyut Analizleri

Tozlarin boyut analizleri MA siiresinin tespitinde, numunelerin preslenebilirlik
tavrinin kontroliinde ve tane boyutlandirilmasinda kullanilmistir. Toz boyut analiz
sonuclarindan faydalanilarak MA siiresinin tespiti i¢in bilgi saglanmigtir. Toz boyut
analiz sonuclarina bakilarak toz dagilim araligi belirlenmis ve bu sonuglar 1518inda

uygun MA siiresi tespit edilmeye ¢alisiimistir.

Islem gdrmemis tozlarmn ortalama pargacik boyutlaria bakildiginda karbon icin 150
um, AA2014 tozlan icin ise yaklasik 95,43 um boyutlarindaki tozlar (Ekl)
kullanilmaktadir. MA islemine tabi tutulmus tozlarin tane boyut analizlerinde siire
olarak 60,120, 240, 360, 420 ve 480 dakikalik siirelerdeki MA sonrasi tozlarin tane

boyut analizleri incelenmektedir.

Toz boyutlandirma islemi ilk olarak elek analizi yapilarak bir 6n hazirlik yapilmstir.
Elek analizi ile tozlarin direkt boyutlandirma yerine belli boyut araliklarina
ayrilmaktadir. Eleklerde boyutlandirma ile farkli elek dagilimlarina sahip tozlar elde

edilmistir.

Elek analizi yapilan tozlarin boyutlandirilmasi igin bir sonraki asama olarak ise SEM
kullanilmistir. SEM iizerinde tozlarin fotograflar1 cekilerek en biiyiikk tozlarin
boyutlarina bakilarak elek analizinin gergekliligi kontrol edilmeye ¢alisilmistir. SEM
tizerinde yapilan boyutlandirma ¢aligmalarin da en biiyiik toz 100 pm oldugu tespit
edilmistir. Bu boyut analizleri daha sonra yapilacak olan boyut analizleri i¢in bir 6n

hazirlik olusturmaktadir.

MA islemine tabi tutulmamis tozlarin boyut analizlerine bakildiginda tozlarin
ortalama boyutlar1 95.43 um olarak goriilmektedir (Ek 1). Bu islem gérmemis tozlar

icerisine MA islemi esnasinda %2 oraninda karbon (C) ve %0,5 oraninda da ¢inko
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stearat ilave olarak eklenmistir. islem gérmemis tozlara bakildiginda en kiigiik toz

boyutu 7,78 pm olup, en bilyiik toz boyutu ise 600 um ye kadar ulagmaktadir.

60 dakika MA sonrasi tozlarin boyut analizleri incelendiginde tozlarin ortalama
boyutlar1 163,89 um ve boyut araligi ise 2,90 um ile 600 um arasinda degismektedir
(Ek 2). 120 dakika MA sonrasi tozlarin boyut analizleri incelendiginde tozlarin
ortalama boyutlarinin 172,77 um oldugu ve ortalama toz boyut araligt 5,24 pm ile
600 um arasinda degismektedir (Ek 3). 240 dakika MA sonrasinda tozlarin ortalama
boyutunda artma oldugu gozlenmekte ve yaklagik 173,87 um oldugu ve toz boyut
araligr 2,90 um 600 pum arasinda degismektedir (Ek 4). 360 dakika MA sonrasinda
tozlarin ortalama boyut analizleri incelendiginde ortalama toz boyutu 101,04 pm
oldugu tespit edilmektedir (Ek 5). 420 dakika MA islemi ile birlikte tozlarin ortalama
boyutlar1 54,50 um ve toz boyut araligr 1,60 um ile 331 um arasinda degistigi tespit
edilmektedir (Ek 6). 480 dakika MA isleminde ise ortalama toz boyutlarina
bakildiginda ortalama toz boyutlarinin 58,77 um, toz boyut aralig1 ise 2,90 pum ile

600 um arasinda degistigi gézlemlenmektedir.

Biitiin bu sonuglar birlestirildiginde Sekil 4.1 ortaya ¢ikmaktadir. Sekil
incelendiginde toz boyutlarinin zamana gore arttigi1 ve 360 dakika sonra diismeye

basladig1 tespit edilmistir.
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Sekil 4.1. MA siiresine bagli olarak toz boyutlarinin degisimi
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4.3. Tozlarin EDS Analizleri

MA uygulanmis tozlara ve presleme sonrasi 1s1l islem uygulanmig numunelerde EDS
analizleri yapilmistir. Bu analizler sayesinde MA islemi sonrasinda tozlar ve
numunelerde elementel olarak analiz yapilmistir. Boylece MA islemi sonrasinda
karbonun homojen bir sekilde dagiliminin kontrolii yapilabilmistir. Is1l islem sonrasi
tozlarda bolgesel ve noktasal analizler yapilarak daha sonra yapilacak olan XRD

caligsmalarina bir 6n hazirlik olusturulmustur.

Yapilan EDS c¢alismalarinda belli bolgelerdeki yogunlagsmalarin ve farkliliklarin
tespiti yapilmistir. Yapilan ¢alismalarda toz numunelerde genel olarak aliiminyum
(Al), bakir (Cu), karbon (C), ve oksijen (O) olusumlarinin bolgesel olarak nerelerde
yogunlastigimma dikkat edilmistir. MA esnasinda olusan oksit tespiti i¢in tozlarin

alasimlama Oncesi ve sonrasi oksit tayinleri yapilarak karsilastirmalar yapilmstir.

4.4. Soguk Presleme

Presleme islemleri, 800 MPa basing altinda Sekil 3.2°de goriilen 10 mm ¢apindaki
tek yonlii presleme yapan kalipta gergeklestirilmistir. 420 dakika MA sonrasinda elde
edilen tozlar hassas terazide 1’er gram tartilarak kalip igerisine konmus ve presleme
islemi oda sicakliginda gercgeklestirilmistir. Preslenen numuneler 1s1l islem sonrasi
metalografik incelemeler i¢in hazirlanmistir. Bu sebepten numunelerin 1s1l islem
oncesi optik mikroskop goriintiileri bulunmamaktadir. Yalnizca toz halde goriintiileri
bulunmaktadir. Metalografik incelemeler i¢in optik mikroskop ve SEM goriintiileri

alimmustir.

Presleme isleminde uygun presleme basincini bulabilmek i¢in farkli presleme
basinglar1 denenerek uygun presleme basinci tespit edilmeye ¢alisilmistir. Literatiirde
Al‘nin 6zgil agirhg 2,70 g/em’ oldugundan, bu 6zgil agirhiga yaklasiimaya
calistlmistir. Kullanilan alasim saf Al olmadigindan dolay1 (AA2014) ve tozlardan
olustugundan o6zgiil agirlikta yakin degerler bulunmaya calisilmistir. Ancak bu

yogunluk presleme igsleminde yalnizca Al tozlarinin degil, karbon ve ¢inko stearat
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tozlarmin da bulundugundan 6zgiil agirlik olarak aliiminyumun 6zgil agiligina
yaklasik degerler belirlenmeye calisilmustir. Bu sebepten 6zgiil agirlik 2,70 g/cm’iin
listli ve/veya altindaki yaklasik degerlerde tespit edilmeye c¢alisilmistir. Ayrica
presleme esnasinda gozenekler tamamen kapanmadigindan belli bir bosluk yiizdesi
olusmaktadir. Cizelge 4.1 ve Sekil 4.2°de farkli presleme basinglarinda numunelerin
yogunluklarim1 gostermektedir. Cizelge 4.1°de goriildiigii gibi 750 MPa‘dan sonra
numunelerin yogunluklarinda fazla bir degisiklik olmadig1 gézlenmektedir. Resim

4.9°da tozlarin sikistirma sonrasi birbirleri temas bolgeleri ve aralarinda olusan

bosluklar gozlemlenebilmektedir.

Resim 4.9. MA islemine tabi tutulmamis tozlarin preslenmis resmi

Cizelge 4.1. MA sonrasi tozlarin farkli presleme basinglarindaki yogunluklari

Presleme basinc1 (MPa) Yogunluk (g/cm?)
250 2,27
500 2,409
625 2,495
750 2,538
800 2,57
875 2,585
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Sekil 4.2. Presleme basincinin yogunluk {izerine etkileri

Presleme islemi MA siiresinin tespitinde de kullanilmigtir. Farkli MA siiresine sahip
tozlar preslenerek yapi ve yogunluklar1 kontrol edilmistir. 420 dakika MA siiresinin
altindaki tozlar preslendiginde preslenebilme kabiliyetlerinin ¢ok diisiik olugu tespit
edilmistir. Presleme sonrasi toz tanelerinin kontrolii yapildiginda, taneler {izerinde
dokiilmeler olustugu gozlemlenmistir. Boyle bir olusumun nedeni ise 420 dakika MA
oncesi tozlarinin yapilari genel olarak yapraksi bir hal olmasi ve tane boyut araliginin

istenen aralik icerisinde (3 veya 4 elek aralig1) olmayisindan kaynaklanmaktadir.

Metalografik islemler sonrast numuneler, daglanmis ve daglanmamis olarak
incelenmistir. Burada amag, daglanmamis deney numunelerinde olusan bosluk ve
yabanci parcaciklart tespit edebilmektir. Bosluklar sayesinde 1s1l igslemin olusumu
takip edilebilmektedir. Gozenekler sayesinde 1sil islemin tamamlandigl siire
hakkinda gerekli bilgi edinilebilmektedir. Daglama islemi ile de tozlarin birlesme
sekilleri ve mekanik alagimlamanin 1s1l islem ile birlikte tane yap1 ve Ozellikleri

tizerine nasil etki yaptigini tespit edilebilmektedir.
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4.5. Isil isem

Isil islemler atmosfer kontrollii tiip firinda 550 °C ve 600 °C’de gerceklestirilmistir.
550 °C’de 1s1l islem uygulanan numunelerde XRD incelemeleri yapilarak Al4Cs;
olusumlar tespit edilmeye ¢alisilmistir. Daha sonrasinda yaglandirma islemine tabi
tutulan numunelerde olusturulan ALsCs’lin sertlige olan etkileri arastirilmistir. 550
°C’de 1s1l iglem uygulanan numunelerde 1s1l islem siiresi olarak 2, 4, 8, 12 ve 24
saatlik stireler kullanilmistir. 550 °C’de 1s1l islem uygulanan numunelerde, 1sil
islemde sicaklik farkliliginin etkilerini kontrol edebilmek i¢cin 600 °C’de 2, 4, 8, 12,
24 saatlik stireler kullanilmistir. 600 °C’de 48, 96, 144 ve 192 saatlik 1s1l islem

stireleri ise karbiir boyutlarina siirenin etkilerini aragtirmak i¢in kullanilmstir.

Isil islem esnasinda tozlarin preslenme kabiliyetleri olduk¢a onemlidir. Tozlarin
preslenebilirlikleri, tozlarin MA islemi sonrasindaki boyut dagilimina, baslangictaki
tozlarin karakteristigine, MA islemi esnasinda meydana gelen peklesmeye ve
kullanilan yaglayiciya gore degisiklik gosterir. Tozlarin preslenme basinglart arttik¢a
belirli seviyelere kadar tozlarin temas ylizeyleri de artmaktadir. Tozlarin temas
ylizeyleri arttiginda 1sil islem uygulanma stireleri degismekte ve yogunluklarinda
degisiklikler olusmaya baslamaktadir. Bu sebeplerden dolay1 tozlari preslemek icin

uygun presleme basinci tespit edilmistir.

Isil islem sirasinda 24 saate kadar olan siirelerde 550 °C ve 600 °C’deki sicaklik
degerleri kullanilmistir. 24 saatten sonraki siirelerde (48, 96, 144, 196 saat) yalnizca
600 °C uygulanmistir. 600 °C’de 24 saatin iizerinde 1s1l islem yapilmasindaki amag,
olusturulmak istenen karbiir yapilarina sicakligin etkisini tespit edebilmektir.
Karbiiriin daha yiiksek sicakliklarda olusma egilimi artacagindan, 550 °C ’deki
karbiir olusumunun ileriki safhalarini tespit edebilmek i¢in 600 °C’de 1sil islem

uygulanmigstir.

Isil islem siiresinin tespitinde yogunluklar, 1s1l islem Oncesi ve sonrasinda kontrol
edilmigtir. 550 °C’de yogunluk diistisleri gézlenirken, 600 °C’de yogunluklarda 1s1l

islem Oncesi ve sonrasi farkliliklarin daha diisiik oldugu gézlemlenmistir. Sinterleme
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teorisine gore yogunluklar sinterleme sonrasinda artmasi gerekmektedir. Ancak bazi
alasimlar igerisindeki alasim elementleri belli sicakliklarda sisme etkisi
gostermesinden dolay1 (demir igerisindeki bakirin sisme etkisi gibi.) yogunluklarinin
diistiigi tahmin edilmektedir. Yiiksek sicaklilara g¢ikildiginda ise sigsme etkisini
yitirebilmektedir. Bu yogunluk farkliligmmin diger bir nedeni de yaglayici olarak
kullanilan ¢inko stearatin 1s1l islem esnasinda numuneden ugarak yok olmasi olarak
tahmin edilmektedir. Isil islem i¢in yeterli siire verilmedigi takdirde yaglayicinin

olusturdugu gozenekler kapanamayacaktir.

Resim 4.10 a ve b’de goriildiigii gibi 550 °C ve 600 °C’deki numuneler arasinda 1s1l
islem farkliliklart bulunmaktadir. 550 °C’de 1s1l islem uygulanmis numunedeki
gozeneklilik 600 °C’deki numuneye gore daha fazladir. Daha uzun 1sil islem
siirelerinde bu gozeneklilik giderek azalmaktadir. Resim 4.11 a ve b de gorildigi
gibi 1s1l islem siiresinin artmasi ile birlikte tanelerin gézeneklilik miktarlar1 giderek
azalmaktadir. Siire arttik¢a kiiclik boyutlardaki gozenekler tanelerin birlesmesi ile
kaybolmaktadir. Kii¢iik boyutlardaki birgok gozenek birleserek daha biiyiik gdzenek
olusturma egilimine ge¢cmektedir. MA sonrasi kiiclik taneler halinde bulunan tozlar

birleserek daha biiyiik ve iri toz taneleri haline gelmektedirler.

Isil islem siiresi ile birlikte sicakliginin artisi da tanelerin birlesme egilimini
hizlandirmaktadir. Sicaklik artis1 ile birlikte de 1sil islem siiresinde azalma
goriilmektedir. Resim 4.10 a’da 550 °C’de 1s1l islem uygulanmis numunelerde ufak
boyutlu ve ¢ok sayidaki gozenekler bulunmaktadir. Resim 4.10 b’de goriilen 600
°C’de 1sil iglem uygulanmis numunede gozenekler kapanarak daha biiyiik
boyutlardaki taneleri olusturmakta ve daha az sayida gozenek bulunmaktadir. Resim
4.12 a ve b’de goriilen resimlerde tanelerin birlesmesi ile gézenekler kapanmis ve
bircok sayidaki ufak toz tanesi birleserek daha biiylik boyutlarda tek taneli toz
yapilarina donmeye baslamigtir. Resim 4.12 b‘de goriildiigli gibi sicaklik artis1 ile
birlikte tanelerin biiyiime miktarlart artmigtir. Bu da sicaklik artigi ile birlikte 1s1l
islem siiresinin diistiigiinii gostermektedir. Resim 4.12 b’de goézlemlendigi gibi
bir¢ok biliylik boyutta tek taneli yapr bulunmaktadir. Bu farkliliklar yogunlugu da
etkilemektedir.
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Resim 4.10. 4 saat 1s1l islem uygulanmig numunelerin optik mikroskop goriintiileri
a) 550°C b) 600°C

Resim 4.11. 8§ saat 1s1l islem uygulanmig numunelerin optik mikroskop goriintiileri
a) 550°C b) 600°C

Resim 4.12. 24 saat 151l islem uygulanmis numunelerin optik mikroskop goriintiileri
a) 550°C b) 600°C
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Daha yiiksek biiytiitmeler ile bakildiginda 1s1l islem siiresinin ve sicaklik farkinin tane
olusumlar1 iizerine etkileri daha iyi belli olmaktadir. Resim 4.13 a’da goriildiigii gibi
tane boyutlari, Resim 4.13 b’deki kadar biiyiik degildir. Resim 4.13 b’de taneler daha
biiyiik boyutlarda ve siirenin artmasi ile birlikte de biiyiime egiliminin olusacagi belli
olmaktadir. Resim 4.13 a’da goriildiigii gibi tek taneli yapilar ve taneleri ¢evreleyen

mekanik alagimlamanin sonucunda olusan klasik yapiy1 gorebilmekteyiz.

Resim 4.13. 24 saat 1s1l islem uygulanmis numunelerin optik mikroskop goriintiileri
a) 550°C b) 600°C

Resimlerin SEM goriintiilerinde de 1s1l islem ile birlikte yapilarda olusan farkliliklar
belli olmaktadir. Resim 4.14’de goriildiigii gibi 550 °C’de 4 saat ve 12 saat 1s1l islem
uygulanmis numuneler bulunmaktadir. Bu numunelerde 1s1l islem siiresinin artmasi
ile birlikte taneler giderek biiyiimektedir. Resim 4.15 a’da 24 saat 1sil islem
uygulanmis numune, Resim 4.15 b’de ise 24 saat 1sil islem sonrasi 46 saat
yaslandirilmis numunelerin goriintiileri gozlemlenmektedir. Yaslanma ile birlikte
numunelerin goriintiilerinde belli bir degisiklik olusmamaktadir. Isil islem siiresinin

24 saate artmasi ile birlikte fazlarin biiyiime egilimlerinin de arttig1 gdzlemlenmistir.
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Resim 4.14. 550 °C’de 1s1l islem uygulanmis numunelerin SEM goriintiileri
a) 4 saat 1s1l islem b) 12 saat 1s1l islem

Resim 4.15. 550 °C’de 1s1l islem uygulanmig numunelerin SEM goriintiileri
a) 24 saat 1s1l islem b) 24 saat 151l islem ve 46 saat yaslandirilmig

Isil iglem siiresi ve sicakliginin artirilmasi ile birlikte numunelerde, bazi bolgelerde
yeniden kristallesmenin baslangic sathasinda oldugu gézlemlenmektedir. 600 °C’de
48 saat 1s1l islem sonrasi bazi numunelerin mikro yapilar1 incelendiginde yeniden
kristallesmis kiigiik taneler fark edilebilmektedir (Resim 4.16). 600 °C’de 1s1l islem
stiresi 196 saate ¢ikarildiginda bu olusumlar daha net bir sekilde goriilebilmektedir

(Resim 4.17).



Resim 4.16. 600 °C’de 48 saat 1s1l islem uygulanmis numunelerin SEM goriintiileri
a)X 1000 b)X 1500 biiyiitme

Resim 4.17. 600 °C’de 196 saat 1s1l islem uygulanmis numunelerin SEM goriintiileri
a)X 1000 b)X 1500 biiyiitme

4.6. Isil islem Sonrasi EDS ve Element Dagilim Haritalamasi Sonuclari

Element Dagilim Haritalamas1 (EDH) analizleri ham tozlara, MA sonrasi tozlara,
presleme sonrasi 1si1l islem uygulanan numunelere ve yaslandirilan numunelere
uygulanmistir. Ayrica EDS analizleri, farkl siirelerde MA islemi gormiis tozlar ve
cesitli stirelerde 1s1l islem sonrasi elde edilen malzemeler i¢in de yapilmigtir. SEM
goriintiisii tizerinden farkli bolgelerde yapilan EDS analizleri sayesinde numune

icerisinde fazlardaki farkliliklar tespit edilmeye calisilmistir.

EDS analizi yapilirken numuneler igerisinde belli elementler arastirilmistir ( Al, Cu,
C, O v.b.). Yapilan EDS ¢aligsmalarinda belli bir atom ¢apinin altindaki elementlerin
(O, C, H v.b.) analizleri tam olarak cihaz tarafindan yapilamamaktadir. Bu sebepten,

bazi analizler sirasinda bu elementlerin bulunamamas: durumunda, var olmadiklari
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var sayilarak, goz ardi edilmislerdir. Yapilan ¢alismalarda, C miktarina bakilarak bu
elementin nerelerde yogunlastigi ve bdylece Al4Cs olusabilecek bolgeler tespit
edilmeye calisilmigtir. Ayrica O miktar1 kontrollii olarak yapilarak oksit olusabilecek

bolgeler de belirlenmeye ¢alisiimistir.

EDS incelemeleri, numuneler iizerinden c¢ekilen resimler {iizerinde farkliliklar
gosteren bolgelerde yapilarak, resmi ¢ekilen numuneler {izerinde olusmasi muhtemel
yapilar tespit edilmistir. Resim 4.18’de 550 °C’de 4 saat 1s1l islem uygulanmig
numunenin SEM goriintiisii lizerinde belli bolgelerde analizler yapilmistir. Analiz
sonuglar1 incelendiginde SEM iizerindeki 1. noktanin EDS sonuglarina bakildiginda
ana matris olan Al ve Cu’ya rastlanilmistir (Sekil 4.3). Bu noktada oksitlenmenin de
oldugu gozlemlenmektedir. Cu miktar1 irdelendiginde, normalde 4’iin iizerinde
olmas1 gerekirken 0,851 gibi diisiik bir deger ¢iktig1 goriilmektedir. SEM {izerindeki
2. noktanin inceleme sonuglarinda (Sekil 4.4), yine Cu miktarinin az oldugu
goriilebilmektedir. Bu sonu¢ bize Cu’nun belli bolgelerde yogunlastigin1 ve/veya
bilesik olusturmasi sonucunda cihaz tarafindan tespit edilemedigi sonucuna
ulagtirmaktadir. XRD sonuglarina bakildiginda 1s1l islem sonrasi numunelerde Al,Cu
olustugu tespit edilmektedir. Bu da Cu’nun Al ile olusturdugu bilesik sonucunda
tespit edilemedigini gostermektedir. Yapilan EDS ¢alismasinda 3. noktadan alinan
sonuglar incelendiginde Cu miktarinin arttig1 goriilmektedir (Sekil 4.5). Bu da
Cu’nun belli bolgelerde kiimelesebilecegini gostermektedir. Genel olarak alinan EDS
sonuglar incelendiginde ise yine Cu miktarinin yiizde olarak 2,56 olmasindan dolayz,

olmasi gereken miktarindan (%4,06) diisiik oldugu anlagilmaktadir (Sekil 4.6).

EDS incelemeleri yapilirken, Al, Cu ve O analizlerine agirlik verilmistir. Al ana
matris olarak, Cu ve O’da yapidaki yeni olusumlar1 gosterebilmektedir. EDS
resimleri incelendiginde, 1s1l islem siiresinin artmasi ile Cu’nun bulundugu konumu
korumasi (Resim 4.19, Resim 4.21 ve Resim 4.23) ve 24 saat 1s1l islem sonrasinda
yapilan 46 saat yaslandirma ile birlikte Cu’nun yapi igerisinde homojen bir sekilde
dagildig1 gozlemlenmektedir (Resim 4.25). Cu’nun her bolgeye homojen bir seklide
dagilmasi, daha sonraki sertlik dl¢timlerinde ¢ok etkili olmaktadir. Bu bolgelerde Cu

ile birlikte, EDS analizinin tespit edemedigi Al,Cu fazida bulunacagindan, sertligi
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artirict etki yapacaktir. Sertlik sonuglarina bakildiginda 1si1l islem sonrasi sertlik

degerleri ¢ok yliksek olmayan numuneler, yaslandirildiktan sonra yiiksek sertlik

degerlerine ¢ikabilmektedirler.

Resim 4.18. 550 °C’de 4 saat 1s1l islem uygulanmis numunenin EDS i¢in

SEM goriintiist
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Sekil 4.3. 550 °C’de 4 saat 1s1l islem uygulanmis numunenin SEM
goriintiistindeki 1. analiz
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Sekil 4.4. 550 °C’de 4 saat 1s1l islem uygulanmis numunenin SEM
goriintiislindeki 2. analiz
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Sekil 4.5. 550 °C’de 4 saat 1s1l islem uygulanmis numunenin SEM
goriintiistindeki 3. analiz
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Sekil 4.6. 550 °C’de 4 saat 1s1l islem uygulanmis numunenin genel EDS sonuglari
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Resim 4.19. 550 °C’de 4 saat 1s1l islem uygulanmis numunenin

Element Dagilim Haritalamasi

Resim 4.20. 550 C’de 12 saat 151l islem uygulanmis numunenin EDS i¢in

SEM goriintiisii

Image4-1
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Sekil 4.7. 550 °C’de 12 saat 1s1l islem uygulanmig numunenin SEM

goriintiistindeki 1. analiz
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Sekil 4.8. 550 °C’de 12 saat 1s1l islem uygulanmis numunenin SEM
goriintiistindeki 2. analiz
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Sekil 4.9. 550 °C’de 12 saat 1s1l islem uygulanmig numunenin SEM
goriintiistindeki 3. analiz
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Sekil 4.10. 550 °C’de 12 saat 1s1l islem uygulanmis numunenin genel EDS sonuglari
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SEM o] Al Cu

Resim 4.21. 550 °C’de 12 saat 1s1l iglem uygulanmis numunenin
Element Dagilim Haritalamasi

Resim 4.22. 550 °C’de 24 saat 1s1l islem uygulanmig numunenin EDS igin

SEM goriintiist
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Sekil 4.11. 550 °C’de 12 saat 1s1l igslem uygulanmis numunenin genel EDS sonuglari
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Sekil 4.12. 550 °C’de 24 saat 1s1] islem uygulanmis numunenin SEM
goriintlisiindeki 2. analiz
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Sekil 4.13. 550 °C’de 24 saat 1s1l islem uygulanmis numunenin genel EDS sonugclari

Resim 4.23. 550 °C’de 24 saat 1s1l iglem uygulanmig numunenin
Element Dagilim Haritalamasi



Resim 4.24. 550 C’de 24 saat 1s1l islem uygulanmis ve yaslandirilmis numunenin
EDS i¢in SEM goriintiisii

Imageb-1
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Sekil 4.14. 550 °C’de 24 saat 151l islem uygulanmis ve yaslandirilmis numunenin
genel EDS sonuglari

Imageb-2
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Sekil 4.15. 550 °C’de 24 saat 1s1l islem uygulanmis ve yaslandirilmis numunenin
genel EDS sonuglari
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Sekil 4.16. 550 °C’de 24 saat 1s1l islem uygulanmis ve yaslandirilmis numunenin
genel EDS sonuglari

Resim 4.25. 550 °C’de 24 saat 1s1l islem uygulanmis ve yaslandirilmis numunenin
Element Dagilim Haritalamas1

4.7. Isil Islem Oncesi ve Sonras1 XRD Sonuclari

MA sonrasinda elde edilen tozlarda ve presleme sonrasi 1s1l islem uygulanan tozlarda
yapilan XRD c¢alismalari ile Al ile C arasindaki etkilesimler incelenmistir. Etkilesim
sonucu yapilan ¢aligmada Al4C; (aliiminyum karbiir) olusumunu elde etmektir. Bu
olusumu elde etmek icin gerekli kosullar tespit edilmeye calisilmistir. Uygun
kosullart bulabilmek i¢in farkl siirelerde MA islemine tabi tutulmus tozlarda XRD
analizlerine bakilmistir. Tozlardan 7 saat MA islemine tabi tutulmus tozlara presleme
(800 MPa) sonrasinda, farkli sicaklik (550 ve 600 °C) ve siirelerde 1s1l islem

uygulanmis numunelere XRD incelemeleri yapilmistir.

Yapilan XRD incelemeleri ilerleme hizinin miktarina ve uygulanan akimin siddetine
bagl olarak piklerde farkliliklar olugsabilmektedir. Eger uygulanan akim orani az ise

ve ilerleme miktar1 hizli ise gerekli piklerin tepecikleri yeterli seviyede
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olusamamaktadir. Bu olusumlar gerceklesmedigi takdirde farklt sonuglar
cikabilmektedir. Bu sebeplerden dolayi ilerleme miktar1 ve uygulanan akimin siddeti
uygun degerde olmalidir. ilerleme miktar1 ne kadar yavas olursa numune igerisindeki
tepeciklerin boyutunda da buna bagli olarak bir artis gozlenebilmektedir. Ciinkii
aletin saniyedeki sinyal sayisina bagli olarak bir nokta i¢in daha fazla sinyal

alinabilmektedir.

Tozlara uygulanan XRD islemlerinde yapi icerisinde bulunan Al ve Cu’nun tespiti
icin 20 mesafesi olarak 0 ile 70 arasinda kullanilmistir. Ancak 1s1l islem uygulanan
numunelerde olusumlarin 20 mesafeleri 70’in iizerine ¢ikabilecegi i¢cin 10 ile 110
aralig1 tercih edilmistir. Yapilan XRD calismasinda yapi igerisinde bulunan element
veya bilesiklerin oranlar1 % 5’ten fazla oldugu durumda cihaz bu yapilar1 tespit edip
verebilmektedir. %5’in  altindaki kisimlarda bulunan yapilart ise tespit
edememektedir. Cu ve C’nun miktar olarak %35’in altinda olmasindan dolay:r bu
elementlerin olusturmast muhtemel yapilarin kartlart kullanilarak cihazda gozle
yapilmaktadir. XRD analiz cihazi, 1s1l islem sonrasi yapi igerisinde bulunan Al ve
AlLCu’'nun miktarlart  %5’in  lizerinde olmasindan dolayr otomatik olarak

verebilmektedir.

XRD sonrasinda yapi igerisinde olusmast muhtemel yapilar Ekler kisminda
verilmektedir. Bu yapilar piklerin kontroliinii yapabilmek i¢in, analiz yapilan XRD

cihazinin hafizasindan alinmustir.

Tozlarin XRD kirmimlart 2 saatten 7 saate kadar olan toz numuneler igin
incelenmistir. 7 saatin altindaki tozlarda kirinimlar ¢ok belirsiz oldugundan, olusan
element veya bilesiklerin tespiti zorlasmaktadir. Bu sebeplerden dolay1 sadece 7 saat
MA islemine tabi tutulmus tozlarin kirmmimlari {izerinde incelemeler yapilmistir
(Sekil 4.17). Sekil incelendiginde yansimalarda genellikle Al pikinin oldugu

gbzlemlenmektedir.
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Sekil 4.17. 7 saat MA uygulanmis tozlarin XRD analizi

MA sonrast XRD analizlerinde tespit edilemeyen karbiir olusumlari, 1s1l islem
sonrast numunelere XRD incelemeleri ile tespit edilmeye g¢aligilmistir. Isil islemin
olusumlara etkisini anlayabilmek icin farkli siirelerde 1s1l islem uygulanan
numunelerde XRD incelemeleri yapilarak 1s1l islem siiresinin numuneler tizerindeki
karblir ve diger olusumlara etkileri incelenmistir. XRD incelemeleri farkli
sicakliklarda 1s1l igleme tabi tutulmus numunelerde yapilarak (550 °C ve 600 °C),

sicakligin karbiir olusumuna etkileri aragtirilmistir.

550 °C’de 4 saat 1s1l islem sonrast numunenin XRD analizleri incelendiginde yapida
cogunluk olarak Al ve Al,Cu bulundugu tespit edilmistir (Sekil 4.18). AlsC;
olusumlarinda tepeciklerin yeni yeni ¢ikmaya basladigi goézlemlenmistir. Ancak
yapida olmasi gereken genel karbiir tepeciklerinin tespiti yapilamamigstir. Sadece
belirginlesebilen tepe isaretlenebilmistir. Isil islem siiresinin diisiikliigli sebebiyle
tepecikler, tespiti edilebilecek biiyiikliikte degildir ve siiresinin artmasi ile birlikte

karbiir tepelerinde artiglar baglamaktadir.
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Sekil.4.18. 550 °C’de 4 saat 1s1l islem sonras1t XRD analizi

12 saat 1s1l islem sonrasinda XRD analizi yapildiginda numunenin iizerindeki karbiir
tepecik olusumlarinda artis basladigi gozlemlenmektedir (Sekil 4.19). Isil islem
stiresinin artmasi ile birlikte tepeciklerde yiikselmektedir (Sekil 4.20). Ancak XRD
analizlerinde olusan karbiir tepeciklerinin tespitinde gerektigi kadar tepecik sayis1 ve
boyutuna ulasgilamamistir. Karbiirlerin olusumlarini tespit edebilmek i¢in 1s1l islem
sicakligi 600 °C’ye kadar artirilmig ve 1s1l islem siiresini de arttirarak, 196 saate
kadar ¢ikilmistir. Boylece 600 °C 1s1l islem sicakliginda 48, 96, 144 ve 196 saate
kadar 1s1l islem yapilarak sicaklifin ve siiresinin karbiir olusumuna etkileri XRD
analizleri birlestirilerek incelenmistir (Sekil 4.22). Inceleme sonrasinda numuneler
tizerinde bulunan karbiir piklerinin sayisinin ve tepeciklerin boyutlarinin artmaya
basladig: tespit edilmistir. Karbiir olusumlarinin etkileri yaglanma ile birlikte sertlik

Olctimleri ile kesinlik kazandirilmaya ¢alisilmistir.
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Sekil 4.19. 550 °C’de 12 saat 1s1l islem sonrast XRD analizi
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Sekil 4.20. 550 °C’de 24 saat 1s1l islem sonras1t XRD analizi

XRD analizleri incelendiginde, Sekil 4.18, 4.19, 4.20’de gorildigi gibi cesitli
stirelerde 1s1l islem uygulanmis olan numunelerde, yavas da sogumanin etkisiyle tane
siirlarinda bol miktarda Al,Cu fazinin olustugu goriilebilmektedir. Buna karsin
Sekil 4.21°de 550 °C’de 24 saat 1sil islem sonrasinda 46 saat yaslandirilan
numunenin Al,Cu olusumuna ait XRD tepeciklerinin nispi olarak algaldig:
gozlemlenmektedir. Dolayisiyla 1s1l islem sonrasinda yapida bulunan Al,Cu fazinin

miktari, yaslandirma ile birlikte belirgin bir sekilde azaldig1 anlasilmaktadir.
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Coziindiirme isleminde 520 °C’ye ¢ikildiginda, Al,Cu fazi eriyerek Al (a fazi) iginde
homojen olarak dagilmaktadir. Yaslandirma islemine ge¢ildiginde, dnceden 1s1l islem
esnasinda olusan Al4Cs’ler, dislokasyonlarin ag yapisindaki uygun pozisyonlara
zaten oturduklarindan bu pozisyonlar1 halen isgal etmektedirler. Olusum hiz1 daha
yavas olan uyumlu GP bolgeleri dislokasyon yapisinda tutunabilecekleri yer
bulamamaktadirlar ve zorda olsa gecikmeli olarak daha az miktarda
olusabilmektedirler. Dolayisiyla yaslanmanin ileri sathalarinda malzemenin
sertliginde belirgin bir artig olugsmamaktadir. Buna karsin yaglanma isleminin hemen
baslangicindaki sertlikteki hizli artis Al,Cu’dan ziyade bazi yeni ilave AlsCs;

pargaciklarinin yapida olugsmasindan kaynaklanabilir.

Bu sebepten yogun bir sekilde parcaciklarla donatilmis olan bu kompleks yapida
kararli hale gelmis dislokasyon alt yapilarinin hareketsizliginden dolay1 higbir
sekilde yapida bir toparlanma ve hatta yeniden kristallesme gelisim

gostermemektedir [90].
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Sekil 4.21. 550°C’de 24 saat 1s1l islem ve 46 saat yaslandirma sonrasit XRD analizi

Sekil 4.22°de 600 °C 1s1l islem sicakliginda 48, 96, 144 ve 196 saat uzun siireli 1s1l
islem uygulanan numunelerin XRD analizi sonuclar1 birlestirilerek inceleme

yapildiginda karbiir olusumlarinin zamana gore artmadig tespit edilmektedir. Buda
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yuksek sicakliklarda uzun siireli 1s1l islem sonrasinda numunelerde olusturulan

yapilar 1s1l iglem siiresinin arttirilmasiyla degismedigini gdstermektedir.
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Sekil 4.22. 600 C°°de 48, 96, 144 ve 196 saat 151l islem uygulanan numunelerin XRD
sonuglarinin birlestirilmesi

196 saat uzun siireli 1s1l igslem sonrasi numunede olusan karbiir yapilarii tespit

edebilmek i¢in biiyilitme yapildiginda karbiir pikleri daha acik tespit edilebilmektedir

(Sekil 4.23, Sekil 4.24).

200 —
AldC3

n /
e 160
- |
1] 1

100 —

50

26 27 22 20 20 21 22 22 24 25 26

2 @mesafesi

Sekil 4.23. Al4Cs olusumlarinin bulundugu 26 mesafeleri 1.
(26 mesafesi ve pik siddeti = 31.113 ve 54, 31.740 ve 100)
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Sekil 4.24. Al4C; olusumlarinin bulundugu 26 mesafeleri 2.
(26 mesafesi ve pik siddeti = 40.085 ve 83, 43.431 ve 49, 44,810 ve 100,
46.611 ve 80, 55.043 ve 86)

4.8. Sertlik Sonuclar:

Sertlik Ol¢limlerinde toz sertliklerinin ol¢iimiinde ve yaslanma Oncesi 1s1l islem
uygulanan numunelerinin  serliklerinin ~ dl¢limlerinde mikro sertlik cihazi
kullanilmistir. Toz boyutlarinin ¢ok ufak olmasi ve makro sertlik cihazinda bu
boyutlardaki tozlarin (=> 200um) o6l¢iimlerinin gergeklestirilemeyeceginden dolay1

bu yontem tercih edilmistir. Yk olarak HV 0,1 kg tercih edilmistir.

Sertlik sonuglar1 incelemelerinde MA siiresinin ve 1s1l islem siiresinin serlik iizerine
etkileri incelenmistir. Sertlik sonuglar1 incelendiginde, MA siiresinin, presleme
basincinin, 1s1l islem siiresinin, olusan Al4C; pargaciklarinin ve yaslanmanin sertlik
tizerinde Onemli roller iistlendigi sOylenebilmektedir. Olusturulan AlCs; fazinin
sertlik tlizerine olan etkilerini anlayabilmek icin karbiir igermeyen 1sil islem
uygulanmis numuneler ile Al4Cs; olusturulmus fazlar arasindaki makro sertlik
kontroller yapilarak karsilastirilmistir. Ayrica yine AlsCs yapisinin sertlik {izerine
olan etkisini karsilastirabilmek i¢in yapisinda karbiir fazi bulunan ve karbiir faz1
bulunmayan numunelere yaslandirma islemi uygulanilarak iki degisken arasindaki
farklar kontrol edilmistir. Yapilan bu ¢alisma ile Al4C; fazinin olusumu ve sertlige

olan katkis1 hakkinda bilgi edinilmeye ¢alisilmistir.



97

Sekil 4.25’de MA siiresinin sertlik {izerine olan etkisi gosterilmistir. Sekilden
anlagilacag1 lizere MA siiresinin artmasi ile birlikte tozlarin serliginin de arttigi
gozlemlenmektedir. Buradaki sertlik artist tozlarin MA siiresine bagli olarak
peklesmeye neden oldugu ve peklesme ile birlikte de tozlarin sertliklerinde bir artis
oldugudur. 7 saat MA siiresinden sonra tozlarin sertlik degerinin sabit bir deger
alamaya basladig1r gozlemlenmektedir. Bu sekil yardimi ile MA siiresinin yeterli
oldugu nokta hakkinda bilgi sahibi olabilmekteyiz. Sekilde yalnizca 8 saat MA
stiresine kadarki tozlar verilmistir. Sekil yardimi ile MA islemi ile olugsmasi gereken
tozlarin peklesme tavri da kontrol edilmektedir. Sonuglarin saglikli ¢ikabilmesi ayni
toz tanesi lizerinden en az 2, en fazla 4 6l¢iim alinmakta ve en az 10 tane farkh

tozdan sertlik degeri alinarak sonuglar elde edilmektedir.

Sertlik De
1

MA siiresi (saat)

Sekil. 4.25. Farkl siirelerde MA islemine tabi tutulmus tozlarin sertlik sonuglari

Sicakligin serlik lizerine etkisini inceleyebilmek i¢in 550 °C ve 600 °C’de 1s1l islem
uygulanan numunelerin sertlik kontrolleri yapilmistir. Farkli siirelerde yapilan 1s1l
islem ile de sicakligin ve siiresinin sertlik {izerine etkileri incelenmistir. 4, 6, 8, 12 ve
24 saat 1s1l islem siirelerinde, 550 °C ve 600 °C*de 1s1l islem uygulanan numunelerin
sertlik kontrolleri yapilmistir. Sekil 4.26’da 550 °C ve 600 °C‘de 1si1l islem
uygulanan numunelerin sertlik sonuglar1 incelendiginde, sertlikteki diisiis ve

artiglarin zamana bagl olarak degisimleri ayn1 goziikkmektedir. Ancak sicaklik
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farkliligindan kaynaklanan sertlik degerlerinde farkliliklar olusmaktadir. 4 saat 1s1l
islem sonrasi sertlik degerleri incelendiginde 550 C° ve 600 °C’deki sertlik degerleri
arasinda farklilasma oldugu goriilmektedir. 550 °C’de 4 saat 1s1l islem uygulanmis
numunenin sertlik degerinin 600 °C’de 1s1l islem uygulanan numuneden daha fazla
oldugu gozlemlenmektedir. Bu farklilk MA sonrasi toz tanelerinde olusan
peklesmenin 550 °C’de tamamen yok edilememesi ve 600 °C 1s1l islem sonrasinda

yapida olusan tane biiylimesinin sertligi diistirmesinden kaynaklandigi olarak tahmin

edilmektedir.
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Sekil 4.26. 550 ve 600 °C’de farkl siirelerde 1s1l islem uygulanmig
numunelerin sertlik sonuglari

Yapilan sertlik calismalarinda mikro sertlik yontemi kullanildigindan caligsmalar
genellikle tek tane tizerindeki sertliklerden yararlanilarak yapilmistir. Bu g¢alisma
sonuglar1 deneysel c¢aligmada yeterli bilgiyi vermediginden makro sertlik
sonuglarindan da yararlanilmistir. Yapilan makro sertlik ile bir¢cok tane {izerinden
alman sertlik sonug¢lart numunenin genelinden bir sonu¢ alma imkan1 saglamaktadir.
Ayrica makro sertlik sayesinde yapi igerisinde olusan Al4C;lin sertlik {izerine olan

etkileri bulunmaya ¢alisilmistir.



99

4.9. Makro Sertlik Sonuc¢lar:

Makro sertlik Olciimleri yaslanma siiresinin kontroliinde ve yaslanma ile birlikte
sertlikte olusan degisimlerin kontroliinde kullanilmigtir. Yaglanma isleminde makro
sertlik sonucglarinin kullanilmasinin nedeni, yaslanma islemi ile birlikte tane
icerisinde ve tane sinirlarinda c¢okeltiler meydana gelmektedir. Bu ¢okeltiler mikro
sertlik Olclimleri ile elde edilememektedir. Makro sertlik Ol¢limleri sayesinde
yaslandirma uygulanmis numunelerin igerisindeki bir¢ok tanenin ve altyapi tane

sinirinin sertlikleri hakkinda genel bir bilgi elde edebilmekteyiz.

Sekil 4.27‘de gozlemlendigi gibi islem gérmemis AA2014 malzemesinden {iretilen
550 °C‘de 4 saat 1s1l islem uygulanmis numuneye 520 °C’de ¢oziindiirme islemi
uygulanmis ve su verilmistir. Daha sonra ¢oziindiiriilen bu numuneler 4, 8, 12, 16, 20
ve 24 saat 150 °C ‘de yaslandirma islemine tabi tutulmustur. Yaslandirma uygulanan
numunelere her yaslandirma siiresi sonunda sertlik testi yapilarak, zamana bagl

olarak sertlik sonuglari tespit edilmistir.
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Sekil 4.27. 550 °C* de 4 saat 1s1l islem uygulanmig numunelerin yaslanma

sonrast sertlik degerleri
Sekil 4.28‘de gozlemlendigi gibi 1s1l islem sonrasi sertlik degeri 43 iken yaslanma
stiresine bagli olarak sertlik degeri giderek artmaktadir. 20 saat yaslandirma

sonrasinda sertlik degeri diismeye baslamaktadir. Bu da yaslandirma isleminde agiri
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yaslandirma kismini gectigimizi ve sertlik degerinin bu noktadan sonra diismeye
baslayacagimi gostermektedir. En yiiksek sertlik degeri ise Sekil 4.28’de yaklasik
olarak 73 HV degerine ulastig1 gozlemlenmektedir. Numunelere uygulanan 1s1l islem
stiresinin artmasiyla birlikte sertlik degerlerinin ve yaslanma siiresinin arttig1

gozlemlenmektedir.
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Sekil 4.28. 550 °C’de 8 saat 1s1l islem uygulanmis numunelerin yaglanma
sonrast sertlik degerleri

Sekil 4.29°da gozlemlendigi gibi yaslanma islemi ile birlikte sertlik artmaktadir. 24
saat 1s1l islem sonrasindaki sertlik degeri 2 ve 8 saat 1s1l islem sonrasindaki sertlik
degerinden daha yiiksektir. Yaslanma sonrasi en yiiksek sertlik degerinin de 2 ve 8
saat 151l islem uygulanan numunelerin yaslanma sonrasi sertlik degerlerinden daha
yiiksek oldugu gozlemlenmektedir. Ayrica 24 saat 1sil islem sonrasi yaslandirma
isleminde en yiiksek sertlik degerinde kalma zamani, daha diistik siirelerde 1s1l islem
uygulanan numunelere gore daha uzun oldugu gézlemlenmektedir. Burada 1sil islem
stiresinin artisi ile birlikte yaslanma zamanina bagli olarak sertlik artisinda olumlu

etki yaptig1 tespit edilmistir.
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Sekil 4.29. 550 °C’ta 24 saat 1s1l islem uygulanmis numunelerin yaslanma
sonrasi sertlik degerleri

Islemsiz gérmemis AA2014 malzemesinin yaslanma sonuglarini inceledikten sonra,
AA2014 malzemesine uygulanan MA sonrasi yapilan 1sil islem ve yaslanma
sonrasindaki sertlik degerleri incelenmistir. MA sonrast malzemelerde olusturulan
Al4Cs’lin sertlik lizerinde ne gibi etkilerde bulundugu arastirilmaya calisilmistir. Isil
islemde kullanilan 550 °C ve 600 °C’deki sicaklik degerlerinin yaslanma {izerine
etkileri arastirilmustir. Inceleme sonrasinda serlik degerlerinin nelere bagli olarak

degistigi tespit edilmeye ¢alisilmstir.

Sekil 4.30°da gozlemlendigi gibi MA ve 550 °C’de 4 saat 1s1l islem sonrasi sertlik
degeri yaklasik olarak 60 iken 4 saat yaslanma sonras1 sertlik degeri yaklagik 115 HV
degerine ulasmaktadir. Yaslanma siiresinin artirilmasi ile birlikte sertlik degeri
yaklagik olarak 130 HV degerine kadar ulasmaktadir. Sekil 4.30 incelendiginde
sertlik degerinde diisiigiiniin devamli olmadig1 gézlemlenmektedir. Normalde asir
yaslanmadan dolayi sertlik degeri devamli olarak diismesi gerekirken, sertlik degeri
belli bir seviyeye kadar diismekte ve sertligini bu degerlerde muhafaza
edebilmektedir. Sekil 4.31 ve Sekil 4.32°de incelendiginde MA ve 550 °C’de 1s1l
islem sonrasi sertlik degerinin diisiik olmasina ragmen (ortalama 72 HV)
yaslandirma sonrasi sertlik degerleri ylikselmektedir (ortalama 135 HV). Numunelere

uygulanan yaslandirma islemine devam edilmesine ragmen, numuneler asir1
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yaslanma sonrasi dahi yiiksek sertlik degerlerini muhafaza edebilmektedirler. Uzun
siire yaslandirma sonrasinda bile sertlik degerlerinde dnemsiz diisiisler olmakta ve bu
sertlik degerleri plato olarak sabit seviyede kalmaktadir. Sekil 4.32°de tespit edildigi
gibi 24 saat 1s1l islem sonrasinda yaslandirilan numunenin sertligi yaslandirma
zamanina bagli olarak giderek yiikselmekte ve bu yiiksek seviyelerdeki sertlik

degerlerini koruyabilmektedir.
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Sekil 4.30. MA sonrasi 550 °C’de 4 saat 1s1l islem uygulanmis numunelere
uygulanan yaslanma sonrasi sertlik degerleri
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Sekil 4.31. MA sonras1 550 °C’de 8 saat 1s1l islem uygulanmis numunelere
uygulanan yaslanma sonrasi sertlik degerleri
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Sekil 4.32. MA sonrasi 550 °C’de 24 saat 1s1l islem uygulanmis numunelere
uygulanan yaslanma sonrasi sertlik degerleri

MA islemi uygulanarak elde edilmis tozlar ile islem gérmemis tozlara yapilan 1s1l
islem sonrasinda yaslanma 1sil islemi uygulanarak sertlik degerleri kontrol
edildiginde aradaki farklar daha iyi gézlemlenmektedir. Sekil 4.33, Sekil 4.34 ve
Sekil 4.35°de islem géormemis ve MA uygulanmis numuneler karsilastirildiginda,
farkliliklarin tespiti daha kolaylagmaktadir. Sekil 4.33’de 4 saat 1s1l islem uygulanan
numuneye yaslanma sonrasinda sertlik degerlerindeki degisimler gézlemlenmistir.
Sekil 4.33 incelendiginde karbiir olusturulmus numunelerin 1s1l islem sonrasindaki
sertlik degerleri (60 HV) ile karbiir bulunmayan islem gérmemis numunelerin 1sil
islem sonrasindaki ulasabildikleri en yiiksek sertlik degerleri (33 HV) arasinda ¢ok
biiylik farklar bulunmaktadir. Burada dikkati ¢eken en biiyiik fark ise yaslanma
stiresi devam ettikge islem gormemis AA2014 malzemesinin sertlik degerinin kisa
bir siire sonra diismeye baslamasidir. Ancak MA islemi gormiis numunenin sertlik
degerinde boyle bir sertlik diisiisii gozlemlenmektedir. Sekil 4.33, Sekil 4.34 ve Sekil
4.35 incelendiginde 1s1l iglem siiresinin artmasi ile birlikte ulasilabilen sertlik degeri
artmaktadir. Yine sekiller kontrol edildiginde 1s1l islem siiresinin artmasi ile birlikte

yaslanma siiresinde de artis gézlemlenmektedir.
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Sekil 4.33. AA2014 ve MA sonras1 550 °C’de 4 saat 1s1l islem uygulanmis
numunelere uygulanan yaglanma sonrasi sertlik degerlerinin
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Sekil 4.34. AA2014 ve MA sonras1 550 °C’de 8 saat 1s1l islem uygulanmis
numunelere uygulanan yaslanma sonrasi sertlik degerlerinin
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Sekil 4.35. AA2014 ve MA sonras1 550 °C’de 24 saat 1s1l islem uygulanmis
numunelere uygulanan yaglanma sonrasi sertlik degerlerinin
karsilastirilmast

Sekillerdeki sertlik farkliliklar, MA gérmiis malzemede olusan ve sayilarinin
muhtemelen yaglanma sirasinda da arttig1 Al4Cs pargaciklarinin dayanima olan direkt
etkisidir. Karbiir olusan yapida sertlik degerleri yliksek seviyelere kadar ¢ikmakta ve
daha sonra belirgin bir azalma gdstermeden bu degerleri muhafaza edebilmektedir.
MA gérmemis, ham tozlardan iiretilen numunelerde ise yaslandirilma esnasinda
artan dayanim dogal olarak bir siire sonra diismektedir. Bu farkliligin nedenini,
karbonla sentezlenen numunelerde, karbiir parcaciklarinin alt yap1 tane siirlarina
cOkelmesi ve kararli olarak konumlarini uzun siireler korumasi ve boylece sertligin
uzun siireler muhafaza edebilmesidir. Ote yandan, geleneksel yaslanma {iriinii olan
AL Cu cokeltilerinin nispeten daha az miktarda olusmasi ve sonu¢ olarak dayanima
fazlaca katkida bulunamamasi sdylenebilir. Kisaca, dnceden olusan karbiirler, Al,Cu
parcaciklarina yeterli sayida tutunacak, (alt yap1 tane smirlarinda) yer

birakmamalarindan kaynaklanmaktadir.
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4.11. Yogunluk Sonuclari

Yogunluk oOl¢timleri 1s1l islem sonrasinda numunelerdeki yogunluk degisimlerini
kontrol edebilmek amaciyla kullanilmigtir. Yogunluk 6lgiimleri esnasinda Arsiment
yontemi ve mikrometre Olgiimii ile mantiel olarak yapilmistir. Yapilan 2 6l¢tiim
cesidinde de farklihk ¢ok fazla olmadigindan dolayr arsiment yontemi

kullanilmamustir.

Islem gdrmemis tozlar preslendikten sonra 550 °C’de 1s1l islem sonras1 yogunluklari
kontrol  edildiklerinde  presleme  sonrast  yogunluklarina  ulasamadiklari
gbozlemlenmektedir. Isil iglem siiresi olarak 2, 4, 8, 12 ve 24 saat kullanilarak bu
strelerde  yogunluklarindaki degisimleri kontrol edilmistir. Cizelge 4.2°de
gozlemlendigi gibi presleme sonrast numunelerin yogunluklar1 yaklasik olarak ayni
goriinmektedir. Isil islem ile birlikte yogunluk presleme sonrast yogunluga

yaklagmaktadir.

Cizelge 4.2. islem gérmemis AA2014 malzemesinin 1s1l islem sonrasindaki

yogunluk degerleri
Ham Yogunluk | Isil islem Sonras1 Yogunluk | Isil Islem Siiresi
Numune 1 2,77 2,62 2 saat
Numune 2 2,76 2,62 4 saat
Numune 3 2,75 2,66 8 saat
Numune 4 2,74 2,70 12 saat
Numune 5 2,73 2,69 24 saat

MA sonrasi preslenmis ve 550 °C’de 1s1l islem uygulanmis numunelerin yogunluk
kontrolleri yapildiginda, 1s1l islem sonrasi yogunluklar1 yaklasik olarak presleme
sonrast yogunluklarina esit gelmektedir. Cizelge 4.3 incelendiginde 1s1] iglem sonrasi
yogunluklart 1s1l islem Oncesi yogunluklarindan daha fazladir. Uzun siirelerde 1s1l
islem uygulama sonrasindaki yogunluk degerleri presleme sonrasinda elde edilen

yogunluk degerine yaklastigi tespit edilmigtir.
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Cizelge 4.3. 550 °C’de MA uygulanmis numunelerin 1s1l islem sonrasi

yogunluk degerleri
Ham Yogunluk | Isil islem Sonras1 Yogunluk | Isil islem Siiresi
Numune 1 2,53 2,575 4 saat
Numune 2 2,536 2,588 6 saat
Numune 3 2,54 2,583 8 saat
Numune 4 2,503 2,512 12 saat
Numune 5 2,51 2,53 24 saat

MA sonrasi tozlarin presleme ve 600 °C’de 1s1l islem sonrasinda 6 saate kadar
yogunlukta bir diislis gézlemlenmektedir. 6 saatten sonraki 1s1l islem siirelerinde ise
yogunlukta artis oldugu gozlemlenmektedir. Burada yogunluk farkliligi 550 °C’de
1s1l iglem uygulanmig olan ayni malzemeden farkli olarak yogunluk dnce diismekte

daha sonra slirenin uzamasi ile birlikte yogunlukta artis oldugu gézlemlenmektedir.

Cizelge 4.4. MA uygulanmis numunelerin 600 °C’de 1s1l islem sonrasindaki

yogunluk degerleri
Ham Yogunluk Isil Islem Sonras1 Yogunluk | Isil islem Siiresi
Numune 1 2,57 2,548 4 saat
Numune 2 2,552 2,51 6 saat
Numune 3 2,54 2,579 8 saat
Numune 4 2,531 2,457 12 saat
Numune 5 2,54 2,57 24 saat

Cizelge 4.5.’de gozlemlendigi gibi 600 °C’de uzun siirelerde 1s1l islem sonrasinda
yogunluk kontrolleri yapilarak siireye bagli olarak yogunluk farkliliklar1 kontrol
edilmigtir. Isi1l islem siiresine bagli olarak yogunlukta belli bir artis olustugu
gozlemlenmektedir. Uzun siireli 1s1l islem sonrasi yogunluk presleme sonunda elde

edilen basincina yaklasmaktadir.
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Cizelge 4.5. MA uygulanmis numunelerin 600 °C’de 1s1l islem sonrasindaki

yogunluk degerleri
Ham Yogunluk | Isil islem Sonrasi Yogunluk | Isil islem Siiresi
Numune 1 2,57 2,492 48 saat
Numune 2 2,558 2,45 96 saat
Numune 3 2,61 2,604 144 saat
Numune 4 2,537 2,53 196 saat
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5. TARTISMA VE SONUCLAR

Yapilan ¢alismada; gaz atomizasyonu yontemi ile iiretilmis AA2014 tozlarina %2
oraninda karbon ve yaglayici olarak %0,5 oraninda ¢inko stearat ilave edilerek,
mekanik alagimlama yontemi uygulanilarak alagimlama islemi yapilmistir.
Uygulanan MA yontemi sonrasinda farkl siirelerde ve farkli sicakliklarda 1s1l iglem
yapilarak yapida Al4Cs; olusturulmaya calisilmistir. Olusturulan Al4C; fazinin
etkilerini kontrol edebilmek i¢in, ham ve MA go6rmiis numunelere 1sil islem

sonrasinda yaslanma 1s1l islemi uygulanmistir.

Gergeklestirilen deneysel ¢alismalarda, olusturulmak istenen Al4Cs pargaciklarinin

olusturulmasinda etkin parametreler olarak soyle siralanabilir;

e MA Parametreleri
e Isil Islem Sicakhig1

e Isil islem Siiresi

Mekanik alasimlamada kullanilan degirmen dikey konumdadir. Dikey konumdaki
atritdrlerin verimi yatay konumdaki atritdrlerin veriminden daha diisiiktiir. Optimum
kosullar kontrol edildiginde dikey atritérde optimum kosullara ulasmak i¢in harcanan
siire artmaktadir [91,92]. Mekanik alasimlama esnasinda giderek boyutlari kiigiilen
tozlar dikey atritorlerde, atritor igerisindeki hava basincini yenerek atritoriin en {ist
kismina ulasabilmektedir. Atritériin {ist kismina ugusan tozlarda carpigsma islemi
gerceklesmeyeceginden dolayi, bu tozlar mekanik olarak daha geg¢ 6giitiileceklerdir.
Yatay atritorde ise bu durum gerceklesmeyeceginden bdyle bir sorunla
karsilagilmayacaktir. MA sonrasi tozlarin SEM goriintiileri incelendiginde de kiigiik
tozlar arasinda ogiitiilmemis tozlarinda bulundugu tespit edilebilmektedir. Resim
4.6°da gozlemlendigi gibi kimi tozlar kirilma islemini tamamlamis ve artik birlesme
islemine gecerken, kimi tozlar da daha halen kirilma egilimi igerisindedir. Tozlar
arasindaki bu farklilik MA siiresini olumsuz yénde etkileyebilmektedir. Istenilen toz

boyutlarin1 elde edebilmek i¢in daha fazla siireye gereksinim duyulabilmektedir.
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Yapilan ¢alismada atritor kollar1 ve kazan igerisinde herhangi bir deformasyon ile

karsilagilmamistir. Bu yapilan ¢alismanin verimli sekilde yapildigini géstermektedir.

Yapilan caligmada yaglayict olarak ¢inko stearat kullanilmistir. Daha Oncesinde
yapilan 0n c¢alismalarda yaglayic1 ve alasim malzemesi olarak kullanilan karbon
tozlarinin yaglayicilik gbrevi yapmadigi tespit edilmistir. Yapilan 6n caligmalarda
atritdr icersine yalnizca AA2014 tozlar1 ve %2 oraninda da karbon tozlari ilave
edilmistir. Burada 6n calismada ulasilmak istenen durum katki malzemesi olarak
yaglayici kullanmadan o6giitme islemini gerceklestirmektir. Ancak ¢aligsmalar
sirasinda ek bir yaglayici kullanmadan atritériin kullanilamayacag tespit edilmistir.
Alasim malzemesi ve yaglayici olarak kullanilan karbonun yaglayicilik gorevi
yapmadig1 tespit edilmistir. On calisma akabinde yaglayici kullanimi yapilmustir.
Yaglayici olarak aliiminyumda yaygin olarak kullanilan ¢inko stearat kullanilmistir.
Daha oOncesinde yapilan calismalarda [4] kullanilan saf aliiminyum ve karbonun
mekanik alagimlama igleminde ek bir yaglayici gereksinimi bulunmamigtir. Ancak
yapilan bu calismada kullanilan tozun farklilig1 ve caligmalar esnasinda yaglayici

kullanim1 olmaksizin atritoriin calistirilmamasi sebebiyle yaglayict kullanilmustir.

Yapilan MA islemi esnasinda yiiksek saflikta argon gazi kullanilmistir. Kullanilan
argon gazi sayesinde tozlarin oksitlenme tavirlar1 en aza indirilmeye ¢aligilmustir.
MA sonrasi tozlarin EDS incelemelerinde az oranda oksitlenme oldugu tespit
edilmistir. Bu oksitlenmeyi yapilan ¢alisma esnasinda contalardan sizan ve azda olsa
argon gazi igersindeki oksijenden kaynaklandigi tahmin edilmektedir. MA islemi
esnasinda kirilan tozlar okside agik bir yiizey olusturmaktadir ve devamli oksitlenme
egiliminde olacaktir. MA islemi bittikten sonra tozlari hazneden almak i¢in atritoriin
ist kapagi acilmaktadir. Bu esnada kirilmis tozlar oksijenle karsilasacagi igin
tozlarda oksitlenme olusabilmektedir. Bu sebeplerden tozlar {izerinde diisiik miktarda
oksit olusumuna rastlanilmistir. Oksit miktarinin ¢ok yiiksek oranlarda olmamasi

nedeniyle ¢caligmalarda bu sistem kullanilmistir.

MA islemi esnasinda ¢alismalarda en 6nemli parametrelerden biri MA siiresidir

[93,94]. MA siiresine bagli olarak tozlar ilk 6nce boyutlart artmaktadir. Toz
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boyutlarinin artmasi ile birlikte tozlar peklesmeye baslamaktadir. MA islemi ile
devamli olarak carpisan bilyalar arasinda kalan tozlar deformasyona ugradiklarindan
pekleseceklerdir. Toz boyutlarinin en {ist seviyeye gelmesinden sonra ise,
peklesmenin son asamasi, tozlar kirilmaya baglayacaktir. Boylece tozlarin
boyutlarinda diisiis yasanacaktir. Kirilan tozlar birlesmeye baslayacaktir. Birlesme
tozlarin son sathasidir. Artik bu seviyeden sonra MA isleminin bitmesi
gerekmektedir. Bu siirenin {izerine c¢ikilmaya calisildiginda atritérde hasarlar
olugmaya baglamaktadir. MA islemi bittikten sonra tozlar alinirken atritér kazaninda
ve tozlarda 1sinmanin oldugu fark edilmistir. Buda yaglayici olarak kullanilan ¢inko
stearatin artik etkisini kaybetmeye basladigini ve yaglayicilik 6zelligini kaybettigini
gosterir. Yaglama gorevini yapamayan ¢inko stearat ile tozlar bilyalara ve ¢eperlere
yapismaya baglayacak ve siirtiinme artacaktir. Sirtiinme ile sicaklikta artig
gozlemlenecektir. Atritdriin optimum calisma siiresinin tizerine ¢ikildiginda tozlar
bilyalara ve atritoriin haznesinin etrafina yapismaya baslayacaktir. Siirenin artmasi
ile bilyalarin g¢evresinde ve atritdr haznesine yapisan tozlarin, yapigma egiliminin
arttigi goézlemlenmistir. Atritér haznesi etrafinda dolasan sogutma suyu da hazne
1sinmaya basladik¢a sogutma islemini yerine getirememektedir. Bu etkenler goz
Online alinarak atritorde calisma siiresi olarak, optimum caligsma siiresi 7 saat
bulunmustur. Bu siirenin iizerinde atritoriin ¢alismasinda aksakliklar olusmaya
baslamaktadir. Bu siirenin altinda da tozlar kirilip birlesme egilimini tam olarak

gergeklestiremediginden mekanik olarak alagimlama islemi ger¢eklesmemektedir.

Toz boyutlar1 daha sonra yapilacak olan presleme ve 1s1l islem esnasinda énemli bir
parametredir. Presleme esnasinda kullanilan tozlarin tane boyutlari ve tane sekli
tozlarin preslenebilirliklerini dogrudan etkilemektedir. Tek tane boyutlu tozlarin
preslenebilirlikleri diisiikken, ortalama toz boyutlar1 3 veya 4 elek dagilimina sahip
tozlarin preslenebilikleri daha iyidir. Ayrica tozlarin sekil olarak MA islemi ile
yaprakst bir sekil alarak yilizey alaninin artmasi preslenebilirligini diistirmektedir
[95,96]. Tozlar MA islemi ile birlikte 1 saatten sonra yaprakst hal almaya
baslamaktadir. Bu doniisiim 6 saate kadar devam etmektedir. 6 saatten sonra ise
tozlar kirilip tekrar birleserek kiiremsi bir hal almaktadir. Bu durum tozlar icin 7

saatte en uygun MA siiresine sahip oldugunu gostermektedir.
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MA siiresinin artmas1 ile birlikte tozlarda peklesmede giderek artmaktadir.
Peklesmenin arttigint MA siiresine bagl olarak sertlik kontrolleri yapildiginda
gormekteyiz (Sekil 4.28). Sertlik artis1 toz boyutlarin kiigiilmesinde olumlu etki
yaparken, preslenebilirligi diisiirmektedir [94]. Presleme basinglarinin artmasi ile
birlikte tozlarin sikisma oranlarinda da artis goézlemlenmistir (Cizelge 4.1).
Sikistirma ile birlikte tozlardaki goézeneklilik azalmakta, yogunluk artmaktadir.
Gozeneklilik ve yogunluk oranlarina bakilarak en iyi presleme basinct olarak 800
MPa tespit edilmistir. Presleme basincinin daha yiiksek seviyelere ¢ikartilmasinda
yogunlukta fazla bir etki olusturmadigindan dolay1 presleme basinci 800 MPa
alimmustir. Presleme isleminde 7 saat MA uygulanmis tozlarin preslenebilirliklerinin
¢ok 1iyi oldugu tespit edilmistir. 7 saatin altinda MA uygulanan tozlarin
preslenebilirlikleri kontrol edildiginde, 7 saatin altinda MA uygulanan tozlar

genellikle yapraksi bir halde olduklarindan iyi bir preslenebilirlik elde edilememistir.

Presleme ile birlikte tozlardaki birlesme, ham mukavemeti saglamaktadir. Farkli MA
stiresindeki tozlara, ayni basing degerinde presleme uygulandiginda 7 saat MA
uygulanmis tozlarin altindaki siirelerde dokiilmelerin olustugu gézlemlenmektedir.
Ayni basing altinda 7 saat MA siiresinin altindaki tozlarda yeterli mukavemet
saglanamamaktadir. 7 saat ve ilizerindeki MA siirelerinde preslenebilirlik ve ham

mukavemetin iyi oldugu tespit edilmistir.

Karisim toz sinterlemesi tam homojenlik saglama i¢in, uzun sinterleme siiresi veya
yiiksek sinterleme sicakligi veya kiigiik tozlar gerektirir. Eger iki bilesenin yayinim
katsayilar1 ¢ok farkli, bilesenlerin esit olmayan yayilma gii¢lerinden dolay1 goézenek
olusur. Sonug olarak, 6zellikle ergime noktalarinin ¢ok farkli olmalar1 durumunda,
sisme meydana gelir. Mesela demire alliminyum eklenmesi, aliiminyumun ergimesi
sonucu sismeye neden olur [27]. Yapilan bu calismada da bodyle bir sorunla
karsilagilmaktadir. Teoride 1s1l islem ile birlikte taneler birlesecek ve gozeneklilik
azalacagindan yogunluk artig1 gergeklesecektir. Ancak yapilan ¢alismada 1s1l islem
sonrast yogunlukta diisiis gozlemlenmektedir. Bu yogunluk diisiisii 1s1l islem
esnasinda yap1 icerisinde bulunan ve sicaklifa bagl olarak sisme etkisi gdsteren

malzemelerden kaynaklandig1r diisiiniilmektedir. Bu ¢alismada da kullanilan
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AA2014’Un igerisindeki degisik elementler bu davranis1 sergiledigi tahmin
edilmektedir. 550 °C’de 1s1l islem uygulanan numunelerde 1sil islem siiresinin
artirtlmasina ragmen, 1s1l islem sonrasindaki yogunluk, presleme sonrasi elde edilen
yogunluga yaklasmaktadir. Ancak bu yogunlugu gecememektedir (Cizelge 4.2). Isil
islem sicakligi 600 °C’ye ¢ikartildiginda ise 12 saatin iizerindeki 1sil islem
stirelerinde presleme sonrast yogunlugun arttigr gozlemlenmektedir (Cizelge 4.4).
Yogunluktaki bu farkliliklar malzeme igerisinde bulunan alagim elementlerinden

kaynaklandig1 tahmin edilmektedir.

Uygulanan MA islemi ile birlikte tozlarda deformasyondan dolay1 asir1 doymus bir
yap1 bulunmaktadir. MA islemi ile tozlar birbirlerinin {izerine kirilip yapismakta ve
bu islem defalarca gergeklestiginden bir¢ok katmandan olusan bir yapt meydana
gelmektedir (Resim 2.5). Bu kirilma ve birlesme islemleri yapida sertlik artisina
neden olmaktadir. Asir1 deformasyona ugramis yapilar 1s1l islem esnasinda difiizyonu
hizlandirarak 1s1l islem siiresinde etkin rol oynamaktadir. Isil islem ile birlikte bu

asir1 doymus yapi 6zelligini yitirip daha kararli tanelere doniiseceklerdir.

Isil igslem siiresinin ve sicaklifinin artmasi ile birlikte tozlarin birlesme egilimi
giderek artmaktadir. Sicaklik artisi tanelerin birlesme islemini hizlandirmaktadir.
Ayni siirelerde 1s1l igleme tabi tutulmus, ancak farkli sicakliklardaki tozlar
incelendiginde daha iyi gozlemlenebilmektedir. Resim 4.11°de 4 saat 1s1l islem
uygulanmis numunelerin optik mikroskop goriintiileri incelendiginde, 550 °C’de 1s1l
islem uygulanmis numunedeki gozeneklilik, 600 °C’de 1sil islem uygulanmis
numuneye gore ¢ok fazla oldugu gozlemlenmektedir. Isil islem sicaklifindaki artis
1s1l islem siiresini digiirmektedir. Sicakliktaki artigi olusturulmak istenen AlsCs;
olusumuna da direk etki etmektedir. Isil islem sicakliginin artmasi ile birlikte yapi
igerisinde olusturulmak istenen Al4C; olusumuna da etki etmektedir. Isil islem
sicakligint 600 °C’ye cikarttigimizda yapida sivi faz sinterlemeye gecis olacaktir
(Ek—17). Al-Cu diyagrami kontrol edildiginde 600 °C’de yapilan 1s1l islem siv1 faz
sinterleme islemine gececektir. Bu gecis Al4Cs olusumunu hizlandiricr eki

yapacaktir.
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Soguk deformasyon sinterlemeyi hizlandirirken Al4C; olusumuna da olumlu etki
yapmaktadir. Barlow ve arkadaglar1 [86] yapmis olduklar1 calismada ekstriizyon
sirasinda diistik sicakligin Al4Cs olusumunu artirdigini tespit etmistir. Ekstiirlizyon
sicakliginin azalmasi malzemede olusan deformasyon etkisini artiracagindan ve artan
deformasyon ile birlikte yapida olusturulmak istenen Al4Cs’liin olusumu da
hizlanmaktadir. Bu sebepten yapida bulunan Al4C; yapisi genellikle tane sinirlarinda
ve tane sinirlarina yakin bolgelerde yiiksek deformasyona maruz kalan bolgelerde
olusacaktir. Zink ve arkadaglari [97] MA wuygulanmis mikron seviyelerindeki
tozlarda Al4C; pargaciklarinin tozlarin tane sinirlarinda olustugunu gostermektedir.
Bu da tozlarda sinterleme esnasinda tozlarda sivi faz sinterlemenin ilk olarak tane
siirlarinda olustuguna baglanabilir. Termodinamik olarak tozlar ilk olarak tane
siirlarindan baglayarak ergimeye baslayacaklardir. Bu sebepten yapida olusan Al4Cs
yapilar1 genellikle tane sinirlarinda olusacaktir. Bu yaklasimlara gore 1sil islem
sicakligr belli bir sicaklik seviyenin altinda oldugu durumlarda Al4C; olusumu
gerceklesmeyecektir. Singer ve arkadaglar1 da [98] yapmis olduklar1 ¢alismalarinda
400 °C’nin altinda Al4C; ve Al,O5’e ait bir olusum olmadigini rapor etmislerdir.
Artan sicaklikla birlikte Al4Cs; olusumu hizlanmaktadir. Ancak karbiir boyutlarinda
fazla bir degisiklik olusmadigini tespit etmislerdir. Bu durum yapilan bu ¢aligmada
farklr 1s1l islem siirelerinin XRD sonuglarinda gézlemlenebilmektedir (Sekil 4.25).
Farkli siirelerde 1s1l islem uygulanmis numunelerin XRD sonuglart birlestirildiginde

olusan Al4C; yapisinin oranlarinin neredeyse ayni oldugu gozlemlenmektedir.

Tozlara yapilan XRD  c¢alismalarinda  herhangi bir AlLC;  yapisina
rastlanilmamaktadir. Genellikle ana matris olan Al ve diger yapilar (Cu v.b.)
bulunmaktadir. Isil islem sonrasinda ise yapida Al4Cs tepecikleri tespit edilmeye
baslanmistir. Yapidaki Al4C; olusumlarinin kontroliinde 550 ve 600 °C’de 1s1l islem
sonrasinda olusumlar tespit edilmeye calisilmistir. 600 °C’de yapilan 24 saatin
tizerindeki 1s1l islem ile Al4Cs olusumuna siirenin etkisi tespit edilmeye ¢alisilmistir
(Sekil 4.21). Uzun siireli 1s1l islem sonrasinda karbiir olusumlari incelendiginde

stirenin fazla bir etkisinin olmadig1 tespit edilmistir.
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Yapilan baz1 ¢alismalarda Al4Cs pargaciklarinin olusumu sertligi artirict etki yaptigi
tespit edilmistir. Jang ve arkadaslar1 [99] olusan karbiir pargaciklarinin sertligi ve
asinma direncini artirdigini tespit etmislerdir. Yapilan bu ¢alismada da 1sil islem
sonrasi sertlik kontrolleri yapildiginda sertlik degerleri islem gérmemis malzemeye
gore daha yiiksek oldugu gozlemlenmistir. Bunun nedeni olusturulan karbiiriin
sertlifi artirmast olarak diisliniilmektedir. Calismada uygulanan diger islemlerde

(MA, yaslandirma v.b.) sertlik lizerinde artiric etki olusturabilmektedir.

Jangg ve arkadaslar1 aliiminyum alasimlarinin takviyesinde kullanilan pargaciklarin
etkinligi iizerinde arastirmalar yapmuslardir. Bu alasimlar icin kullanilan klasik
yontemlerde (dokiim, karistirma v.b.) takviye olarak Al,O; yliksek sicakliklarda
bliyimesi ve homojen bir dagilim elde edilememesi gibi sorunlarla
karsilasilmaktadir. Bu sebepten aliiminyuma karbon ilavesi sonucu olusan AlsC;
parcaciklarinin Al4C; pargaciklarinin malzemeyi daha da gelistirecegi diisiiniilerek
caligmalar yapilmaktadir. Elde edilen alasimlarda sertliginin arttigini, asir1
yaslanmanin yavasladigim1 ve dikkat c¢ekici derecede asinma direncinin arttigi

gozlemlenmistir [84].

Bu calismaya benzer sekilde yapilan deneylerde, yapida bulunan AL4C; karbiir
pargaciklarinin genellikle disk veya plaka seklinde oldugu tespit edilmistir. Bu plaka
veya disklerin ise yaklasik ortalama boyutlart 6 nm civarinda oldugu
gozlemlenmistir. Yapilan bu ¢alismada da karbiir pargaciklarimin yaklasik olarak

ayni boyutlarda oldugu diistiniilmektedir [100].

Yapilan bu ¢alismada da aliiminyum karbiir olusturulduktan sonra yaslanma islemi
yapilan malzeme ile ham malzeme arasindaki iliski kontrol edildiginde, islem
gérmemis malzemenin yaslandirilmasinda asir1  yaslanmadan sonra sertligi
diismektedir. Karbiir olusturulmus yapida ise ¢cok uzun siirelerde yaslandirma islemi
uygulanmasina ragmen sertlikte diisme gozlemlenmemektedir. Yapilan yaslandirma
isleminde karbiir olusturulmus yapinin ilk sertligi de, yaslandirma sonrasi sertligi de
islem gdérmemis malzemeye uygulanandan cok daha yiiksektir. Islem gdrmemis

malzeme ile karblir olusturulmus yap1 karsilastirldiginda aradaki fark



116

gozlemlenebilmektedir (Sekil 4.38, Sekil 4.39 ve Sekil.4.40). Burada yapilan
yaslandirma ile malzeme c¢ift giiglendirme gerceklestirilmistir. Oncelikle karbiir
olusturularak malzeme ilk sertlige eristirilmis ve daha sonra yapilan yaglandirma ile

de malzeme dayanimi kademeli olarak daha da yiikseltilmistir.

Onceden de kapsamli olarak bahsedildigi gibi 1s1l islem sonras1 yapida yogun sekilde
Al,Cu olusumu bulunurken, 1si1l islem uygulanan numuneler daha sonra
yaslandirildiginda, yapidaki AlLCu yapismin  azaldigi  gozlemlenmektedir.
Coziindiirme isleminde 520 °C’ye ulasildiginda, Al,Cu yapisi eriyerek Al biinyesine
geri donmektedir. Yaslandirma iglemine gecildiginde ise, hem Cu difiizyonunun C
difiizyonuna gore ¢ok daha yavas olmasindan, hem de uyumlu olan GP nano
pargaciklarinin ara ylizey enerjilerini kismen de olsa azaltabilmek i¢in dislokasyon
ag yapisinda konuslanacak uygun yer bulamadiklarindan dolay1 daha zor ve geg
olugmaktadirlar. Bunun neticesi olarak onceden de bahsedildigi gibi beklenenin
aksine (ticari olarak yaslandirilabilen 2xxx, 6xxx ve 7xxx alasimlarinin tipik
davranigi) yaslanmanin ileri safhalarinda sertlik degerleri higbir sekilde azalma
gostermezken, yeniden kristallesme de olusabilmek i¢in uygun sartlara

erisememektedir [90].
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Nihai Sonuclar:

AA2014 ve C’a uygulanan MA/6giitme, presleme, 1s1l islem ve yaslandirma islemleri
sonrast yapilan analizler ile elde edilen sonuglar ana basliklar halinde sOyle

siralanabilir:

1. 95,43 pm boyutlarina sahip tozlar ile 150 um boyutlarindaki karbon tozlar1 7
saat MA sonrasinda 54,50 um boyutlarina diismektedir. Bu boyut MA yapilan

degirmenin verimliliginin ve MA isleminin uygunlugunu gostermektedir.

2. Presleme basinci, 1s1l islem ve yogunluk islemlerinde 6nemli bir parametre

oldugu anlasildi.

3. Isil islem sicakligr ve siiresinin Al4C; olusumunda 6nemli bir parametre oldugu

tespit edilmisgtir.

4. Isi1l islem sonrasinda yogunluk azalmasi tespit edilmistir. Isil islem ile birlikte
yogunlukta yapt igerisinde bulunan sisme etkisi gosteren malzemelerin

yogunlugu diisiirdiigii tahmin edilmektedir.

5. XRD c¢aligmalarinda uygulanan siddetin ve ilerleme miktarinin 6nemi kavrandi.
XRD cihazindan uygulanan siddetin yiiksek olmasi ve ilerleme miktarinin diisiik

olmasi1 gerekmektedir.

6. MA sonrasi tozlarin XRD sonuglari kontrol edildiginde yapida Al4C; olusmadigi
tespit edilmistir. Bu sonu¢ MA isleminin olusumunda bir 6n saftha oldugunu

gostermektedir.

7. Isil islem sonrasi g¢ekilen XRD analizlerinde AL,Cu yapist yogun sekilde
bulunurken, 1sil islem sonrasi numuneler yaslandirildiginda yapidaki Al,Cu

yapis1 azalmaktadir.
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8. Sertlik Olgtimleri ile olusturulan Al4Cs’lin sertligi artiric1 etki yaptigi tespit
edilmistir. Islem gdrmemis tozlara uygulanan 1sil islem sonrasinda elde edilen
sertlik degerleri ile Al4C; olusturulduktan sonra yapilan 1si1l iglem sonrasi sertlik

Olciimlerinde Al4Cs’1in serlige olan artirici etkisi tespit edilmistir.

9. Islem gérmemis tozlar ile Al4C; olusturulan tozlara presleme ve 1s1l islem sonrasi
yapilan yaglanma islemi sonucunda Al4C; olusturulan yapinin uzun siireler
yaslandirilmasina ragmen sertligini muhafaza ettigi tespit edilmistir. Bu sonug
olusturulan karbiiriin tane sinirlarima c¢okelerek sertligi muhafaza ettiginden
kaynaklandig1 diistiniilmektedir. Yaslandirma ile yapida ¢ift etkili (ALLCs ve

Al,Cu) sertlestirmesi uygulanmustir.

Bu konu ile ilgili bundan sonraki calismalarda sunlar yapilabilir:

1. MA isleminde kullanilan; degirmen tipi, alasimlama atmosferi, BTO gibi

parametreler degistirilerek MMK ’ler tiretilebilir.

2. Olusturulmak istenen AlCs’lin ¢ogunlukla hangi bolgelerde yogunlastiginin

tespiti i¢in TEM caligsmasindan yararlanilabilir.

3. Tozlarin preslenme islemleri i¢in ¢ift presleme ve yiiksek basinglarda presleme

yapilarak, presleme isleminin karbiir olusumuna etkileri arastirilabilir.

4. Ekstiirlizyon yontemi kullanilarak Al4Cs; olusumuna etkileri arastirilabilir.
Boylelikle daha biiyiik plakalar firetilerek sanayi i¢in kullanilabilecek bir

malzeme tretilebilir.

5. Isil islem sicaklhigr disiiriilerek hangi sicaklikta Al4C; olusturulabilecegi

bulunabilir.

6. Numunelerin diren¢ Olgiimleri yapilarak Al4C; yapisinin dirence olan etkileri

arastirilabilir.
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|Residual = 0528 %
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Volume Result
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d(0.9)= 181.83 ym
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Presentation: 20HD

Polydisperse model Volume Result Focus = 300 mm.
Residual = 0.860 % Concentration = 0.387 % Obscuration = 24.68 %
d(0.5)= 15232 ym d{0.1)= 62.90 ym d(0.9)= 32013 pm
D[4,3]= 176.00 pm Span= 1.69
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| Presentation: 20HD
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Volume Result

Concentration = 0.512 %

Focus = 300 mm.

Obscuration = 26.75 %

ld(0 5)= 167.15um d(0.1)= 73.86um d(0.9)= 35245um
D[4, 3]= 19248 pm Span= 167
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Sample File Name: SINAN | Record: 5 Source: Analysed
| Measured on: 14 May 2008 Wed 04.09 Last saved on: 14 May 2008 Wed 04:09

Presentation: 20HD

Polydisperse model Volume Result Focus = 300 mm.
|Residual = 0.382 % Concentration = 0.183 % Obscuration = 21.10 %
d(0.5)= 8B.95um d(0.1)= 30.54 pm d(09)= 217.74 ym
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Malvern Instruments Ltd.
Malvern, UK.

Particle ﬁiamﬁer (pm.)

MasterSizer E Ver. 1.2b
Serial No.

p. 5
26 Dec 08 10:09



Ek—6 Ham tozlara 420 dakika MA uygulama sonrasinda tane boyutlari

_

INENIMASTERSIZER |

Version 1.2b

Sample File Name: SINAN | Record:
Measured on: 14 May 2008 Wed 04:18

—r——

26 Dec 2008 Fri 10:10

Sinan aksdz6 :Run Number 5

8

Last saved on: 14 May 2008 Wed 04:19

Source: Analysed

Presentation: 20HD
| Polydisperse model

|Residual = 0.421%
|d(0.5)= 57.76 ym

Volume Result

Concentration = 0.121 %
d{0.1)= 2124 pm

Focus = 300 mm

Obscuration = 20.10 %
d{0.9)= 150.26 pm

D[4,3]= B268um Span= 223
Sauter Mean (D[3.2] )= 40.02 pm Mede = 58.77 pym
Specific Suface Area = 0.1499sg. m. fgm Density = 1.00gm./cec.
Size(Lo) | Resultin Size (Hi) Result | Size (Lo) | Resultin Size (Hi) Result
| pm_ % | pm Below % | pm | % pm Below %
| 0.50 0.00 1.32 0.00 | 25.4E| 6.23 31.m 20.51
1.32| 0.00) 1.60 0.00 nm 7.94 3779 28.45
160 0.00 1.95 0.00 37.79 9.47 46.03 37.93
1.95 0.00 238 0.00 45.03‘ 10.48 56.08 48.41
238 0.04 2.90 0.04 56.09 10.67 68.33 59.08
290 0.15; 3.53 012 68.33 9.93 83.26 69.00
353 0.22 4.30 0.41 8326 8.58 101.44 77.59
4.30 0.28 524 0.69 101.44 7.03 123.59 84.62
524 0.35| 6.39 1.04 | 123.59 543 150.57 90.05
6.39 0.45 7.78 1.49 150.57 373 183.44 9378
7.78 0.59 9.48 2.08| 183.44 205 223.51 95.83
9.48 0.89 11.55 298 22351 o.72 27123 96.55
11.55 137 14.08 4.35 272.31| 0.07| 331.77 96.63
| 14.08 213 17.15 6.48 kxi g 0.23| 404.21 96,86
17.15 3.20 20,90 9.67 404.21 1.03 492 47 97.89
20.90 4.60 2546 1428 492.47 211 ‘ 600.00 100.00
20 Volume % it 100
" —_h‘_‘q“"‘“.__\ —_ =i
1 e / 90
T 80
i 70
1 80
1
100 50
' 40
30
20
_J_r A 10
| -y
o - .o
10.0 1000.0

=18
-

Malvern Instruments Ltd.
Malvern, UK.

Particle Diameter (um.)

MasterSizer E Ver. 1.2b
Serial No.

p. 6
26 Dec 08 10:10
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Ek—7 Ham tozlara 480 dakika MA uygulama sonra

134

sinda tane boyutlari

_

NEITMASTERSIZER |

Version 1.2b

Sinan aksoz7

7
Last saved on: 14 May 2008 Wed 04:24

Sample File Name: SINAN | Record:
Measured on: 14 May 2008 Wed 04:24

:Run Number

26 Dec 2008 Fri 10:10

4

Source: Analysed

Presentation: 20HD

Polydisperse model Volume Result Focus = 300 mm.
Residual = 0.528 % Concentration = 0.285 % Obscuration = 24.86 %
d(0.5)= 9066pm d(0.1)= 4128 pm d(0.9)= 181.83 pm
D[4, 3]= 11521 um Span= 1.55
Sauter Mean (D{3.2] )= 7264 ym Mode = 9543 pm
Specific Surface Area = 0.0826 sq. m. / gm Density = 1.00 gm. /c.c.
Size(Lo) | Resultln |  Size (Hi) Result | Size(Lo) | Resultin Size (H) |  Result
pm | % L um Below % pm % pm_ Below %
0.50] 0.00] 132 0.00 2548 1.93 31.01 474
132 0.00| 1.60 0.00 31.01 323 arva 7.97
1.60 0. DDI 1.95 0.00 37.78 513 46.03 | 13.10
1.95 0.00} 238 0.00 46.03 7.61 56.09 2071
2.38 0.00] 2.90| 0.00 56.08 10.43 68.33 31.15
2.80 0.00/ 3.53| 0.00 68.33 12.85 8326 44.00
3.53 0.00 4.30| 0.00 B83.26 14.03 10144 | 58.03
4.30| 0.00] 524 0.00 101 44 13.46| 12359 71.49
524 0.00 6.39 0.00 123.59 11.15 150.57 B283
6.39 0.08 7.78 0.08| 150.57 7.63 18344 90.27
7.78 0.10 848 0.17| ‘ 183.44 3.90 223.51 9417
948 0.16| 11.55 0:33| 22351 1.07 2723 95.24
11.55 0.26| 14.08 0.59 2723 0.02 3177 95.25
14.08 041| 17.15 1.00 331.77| 0.02 404.21 9527
17.15)| 0.67| 20.90 167 404.21 137 492 47 96.65
2090 114 2545 281 492.47 | 3.35 600.00 10000
) . Volume % 100
| N
104
oL + _....-.u::ﬂ"[ T_L‘ :l/
0.1 1.0 10

Particle D|ameter (um.)

MasterSizer E Ver. 1.2b
Serial No.

Malvern Instruments Ltd.
Malvern, UK.

p. 7
26 Dec 08 10:10
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Pattern : 286

Radiation =

1.540508

Quality : Caleulatec!

Al Cuy

Aluminum Coppar

Lattice : Cubic

SG.: PH132 (213)

Mol. weight = 28117

Volume [CD] = 245.31

a= 626000

Dx=7.613

Leach.

*IC DD Grant-in-Akd, (1975) primary reference :
Technisch Physische Dienst Delft, Netherlands.
“J. Inst. Met., volume 92, page 93, (1963) unit cell data

Radiation : CuKal
Lambda : 1.54050
SSFOM : F18=52(0.0125,28)

Filter : Mot specified

dgp : Calculated spacings

2th

41.037
35.080
43319
45,790
48185
50,454
54.830
62085
66,763
60652
70,480
74,132

G
70472
23.044
84.742
93,450

NN NN e e G0 B B WP LI LI RIRI R S

=

L e e e )

-
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Warlimont, H., Wilkens.

*Z. Metallkd., volume 55, page 382, (1954) primary reference :

Radiation : Cukal
Lambda : 1.54050
SSFOM : F20= 1(0.0510,563)

Filter : Monochromator crystal

dsp @ Mot given

Pattern : 28-5 Radiation = 1540508 Quality : Indexed
Al Cug 2th ) h k ]
3 1 0 2
2 1 1 1
Aluminum Copper 12 [v] 1 "
2 1 o] 12
3 0 2 1
50 2 0 2
85 0 0| =22
100 1 2] 10
Lattice : Orthorhombic Mol weight = 21762 80 2 o] 12
2 1 2| 18
SG.: P (0) Velume [CD] = 1086.02 2 1 1 23
8 1 0| 26
a= 4.48400 Dx = 7.914 2 2 1 12
2 1 1 27
b= 518000 4 0 3 17
: 2 2 3 4
= 46.61000 7a000 25 2 1 28
7R306| 10 3 2] 13
a'b = 096608 Z= 22 22432 [ 3 0| 25
26,907 2 2 2| 21
&'b= 8.08248
@]
GENERAL COMMENTS : Designated betal phass by authors.
SAMPLE PREPARATION : Copper with 24.28 atomic 92 Al Copper 20,920 Cu +
99,980 Al, mefted, kept 2 days at 20 C below solidus. Filings in evacuated tubas
for 7 minutes at 1020 C, quenched.
GENERAL COMMENTS : Superstructure, 22 layers in c-direction.
GEMERAL COMMENTS : Martensite phase.
DATA COLLECTION FLAG: Ambient.
o
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[@]

[@]

Pattern : 50-1477 Radiation = 1.540500 Quality : Indexec
Cug Aly 2th ] h k ]
24743 100 2 0 0
329 40 2 1 0
Aluminum Copper 40 ] o] o]
100 2 1 1
40 1 0 2
41.825( 100 3 0 1
43g32 70 2 2 0
44260 7 2 0 2
Latftice : Hexagonal Mol weight = 24480 50,823 40 4 0 0
57.861 40 2 2 2
S.G.: PEmme (194) Velume [CD] = 206.18 60150 20 4 2 0
71.048( 10 4 1 2
a= 8.20200 Dx = 5.485 70213 40 3 3 2
82003 10 6 0 1
e= 4.07400

SAMPLE PREPARATION : A mixture of Ti. Cu., Al and TiN ior AN
(compositon Ti27.8 Cu22.2 Al44.4 N5.6 ) was arc-melted under argon and
anneaed at 850 C for 120 hours.

DATA COLLECTION FLAG: Ambient.

*Z. Matallkd., volume 88, page 3090, (1907 primary reference :
Durlu, M., Gruber, L., Pietzka, M., Schmidt, H., Schustar, J.

Radiation : Cukal

Lambda : 1.54056

SSFOM : Fld=18(0.014853)

Filter : Not spacified
dsp @ Guinier
Internal standard : Ge
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Ek—11 Cu Cg’in XRD sonugclari

Pattern : 51-826 Radiation = 1.540502 Quality : Cuastionabla
CuCyg 2th ] h k I
0.732 5

11.234 50 o] o] 4

Copper Carbide 15.085 50
17.104 10 ] Q -]
10,404 a0 0 o] 7
2172 10
28,300 100 0 0 10
20,555 10

Lattice : Hexagonal Mol. weight = 158,63 32412 a0
36.342 50

S5G.: P (0 Volume [CD] = 124.10 37.934| 10
42,195 50

a= 2.14000 Dx = 4,272

c= 31.20000

Z= 2
9
- GENERAL COMMENTS : Intercalate.

SAMPLE PREPARATION : A solution of Cu CI2 12 H2 O in tetrahydrofuran was

added dropwise to a suspension of potassium graphite { KCE ) in tetrahydrofuran.

The raixture was stirred for 10 hours.

FOOTHOTE FOR D-SPACINGS AND INTENSITIES : 1 Incommensarate,

ANALYSIS : Chamical analysis twt.%2): C 79.7.

DATA COLLECTION FLAG: Ambient.

@

*J. Cham. Soe., Daltton Trans., page 2026, (1879 primary refarence :
Braga, D., Ripamenti, A., Savoia, D., Tromkini, ., Umani-Ronchi, A.

Radiation : Feka Filter : Mot specified
Lambda : 1.93730 d-gp : Dabye-Scharrer

SSFOM : Fd= 2(0.2320,9)
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[@]

[@]

Pattern : 35-799

Radiation = 1540508

Quality : High

Al C

Aluminum Carbide

Lattice : Rhombohadral Mol. weight = 14306

SG.: R-3m  (168) Volume [CD] = 241.31

a= 333880 Dx = 2.972

o= 2499500

SAMPLE SOURCE OR LOCALITY : The sample was obtained from Materials
Research Corp., Orangeburg, New York, USA.

COLOR : Dark greanish yellow-brown

TEMP. OF DATA COLLECTION : The mean temperatura of data collection was
239G,

ADDITIONAL PATTERN : To replace 11-820.

UNIT GELL DATA : Rhombchedral cell: =8.552, alpha=22.51.

DATA COLLECTION FLAG: Ambisnt.

CAS: 1200-86-1

“Matl. Bur. Standl. (U.S.) Monogr. 25, valume 21, page 7, (1984 primary refarances :

“Acta Crystallogr., valume 20, page 538, (1088)
Jeffray, G, Wu, V.

Radiation : CuKal Filter : Monochromator crystal

Lambda : 1.54060 d-sp : Diffractometer

SSFOM : F28=61(0.0121,39) Internal standard : Ag FP

=4 L3R L

—“NNESNO—=00=SN=SNOO=—00—-00—-000—=00 T

N=OQON =" NOO—-oON—-—-0D—-00—-0—-0—-002 X
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[@]

[@]

Pattern : 25-12 Radiation = 1.540500 Quality : Inclesxed
CuAly 2th ] h k !
100 1 1 0
35 2 0 [
Khatyrkite, syn / Aluminum Copper 70 2 1 1
a5 2 2 o
ao 1 1 2
7 3 1 [
&0 2 0 2
13 2 2 2
Lattice : Body-centerad tefragonal Mol. weight = 117.51 2 4 o] u]
[ 3 1 2
S.G.: mcm (140) Volume [CD] = 179.28 6 4 1 1
] 2 1 2
a= 6.06540 DOx = 4.354 11 4 2 [
2 4 0 2
20 3 3 2
b 0 0 4
e= 4.87320 11 5 1 0
11 4 2 2
Z= 4 g 4 3 1
9 1 1 4
1 2 0 4
5 5 2 1
3 4 1 2
3 4 4 [
ADDITIONAL PATTERN : To replace 2-1209. 1] 5 1 2
UNIT CELL DATA : Reference reports: a=6.063, o=4.872. 3 2 2 4
GENERAL GOMMENTS : Cell parametars genaratad by least squares refinement. 2 5 3 o
DATA COLLECTION FLAG: Ambient. 17 3 1 4
5 6 0 o
3 5 2 2
2 2 1 5
] 4 2 4
119.438 & 6 2 2

*Private Communication, (187 3) primary reference :

Havinga, Philins Research Lab, Eindhoven, The Netherfands.

*J. Lass-Common Met., volume 27, page 169, {1972) unit cell data :
Havinga et al.

Raciation : CuKal Fiter : Not specified

Lambda : 1.54050 dgp @ Mot given

SSFOM : F30=15(0.0480,43)
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[@]

[@]

Pattern : 243 Radiation = 1.540502 Quality : Caleulated
Cug Al 2th I n| kK I
Aluminum Coppar
10
Lattice : Cubic Mol. weight = 679.84

SG.: P-43m (215)

Volume [CD] = 659.12

a= 870270

Dx = 6.851

ADDITIONAL PATTERN : Sea ICSD 1625 (PDF 71-307).

DATA COLLECTION FLAG: Ambient.

*Matl. Bur. Stand. {U.S.) Monogr. 25, voluma 11, page 79, (1973) primary referance

*Acta Chermn. Scand., volume 22, page 6532, (1988) unit call data :

Heidenstam et al.

Radiation : CuKal
Lambda : 1.54050

SSFOM : F20=51(0.0058,101)

Filter : Mot specified

dgp : Calculated spacings

141.831
151.701

PO e = = LI PO PR — N — PO P3G P3P 00— — — g — S 03 P 00 00 4 — LD

S 0 T e T O e NN e 00 e 00 LI DO WD R RS — =

P = WD IR 0= D= =DM DM O = ——0

M= N—000 o= = OR = —O—=—ONN—O—=NO =020
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L

S

Pattern : 50-740

Radiation = 1540508

Quality @ Indexed

Aly G

Aluminum Carbide

Laftice : Hexagonal Mol. weight = 143206

8G.: P () Volume [CD] = 160.12
a= 340800 Dx = 2.006
¢= 1502000

*Private Communication, (1996) primary reference
Liddell, K., Univ. of Newcastle, Dept of Machanical, Materials Manufacturing
Enginesring, England, UK.

Radiation : Culal Filter : Monochromator crystal

Lambda : 1.54056 dsp @ Guinier

SSFOM : F17=10(0.0480,37) Internal standard : KCI

N L Ry Ry S

= e = = o e e e B e R e T

—DOENONODNEWO®N =0 &R o
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Fattern : 26-16 Radiation = 1.540598 Quality : Indexed
AlCu 2th I h k !
a0 0 0 1
10 2 v} o
Aluminum Copper 70 -1 1 o
65 -1 1 1
&0 -2 o] 2
65 -4 o] 1
40 -3 1 1
20 -4 o] 2
Lattice : Moncclinic Mol. weight = 9053 45 -3 1 2
65 -2 o] 2
8G.: CZm (12 Volume [CD] = 280.62 go| 5 1 2
20 0 2 il
a= 1206800 Dx = 5.957 100 -5 1 1
100 -3 1 3
b= 410500 Beta = 124.06 Dm = 5.200 20 ] 2 1
10 -2 2 o]
e= 691300 10 -5 1 u]
20 -2 2 2
a'b= 203034 Z= 10 10 -4 0 4
45 2 2 1
o'b= 162404 10 0 2 2
10 -2 o] 4
. 20 -7 1 2
J 20| & 1 4
GENERAL COMMENTS : Single-crystal data taken. 45 -2 2 3
GENERAL COMMENTS : Composition Cus1 Al40 . 5 -2 o] 2
SAMPLE PREPARATION : Powder sample held 29 minutes at 1590 C, water 5 1 1 1
quenchad. 65 -6 2 2
DATA COLLECTION FLAG: Ambiant. &0 ] o] 4
40 -8 o] 1
10 -6 o] 5
10 -1 3 u]
10 -1 2 1
10 -4 2 4
20 -5 1 5
10 -3 2 1
10 ] 2 u]
45 -2 o] 5
10 -3 1 5
20 -9 1 2
40 8 o] o]
40 4 o] 2
201 -10 o] 4
40 -5 3 2
45 -5 3 1
&0 -3 3 2
20 -9 1 1
G0 -10 o] 2
20 -1 1 5
@
“J. Less-Common Met., volume 29, page 133, (1972) primary referance :
El-Boragy &t al.
Radiation : Cu Filter : Mot spacified
Lambda : 1.54056 dksp : Guinier
SSFOM : F30=10(0.0420,70) Internal standard : Si
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Ek—17 AlCu’nun Faz Diyagrami

100 [ 1084.87
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