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OZET

Bu cahsmada saf Al veC tozlan yatay atritorde mekanik alasimlama (MA)
islemine tabi tutulmustur. Aliiminyuma %2 oraninda karbon ilave edilmis ve
islem 475°C’de bakir talag: iizerinden gecirilerek aritilmis argon atmosferinde
gerceklestirilmistir. Su sogutmah sistemde, tozlara 20:1 bilya toz oraninda ve
600 dev/dak. 6giitme hizinda 1 ve 2 saat MA uygulanmistir. Daha sonra, 600 ve
1200 MPa basing altinda preslenen deney numuneleri 550°C’de, 2-64 saat

arasinda ve argon atmosferinde sinterlenmislerdir.

MA siiresine bagh degisimleri belirlemek icin toz boyut analizleri yapimstir.
MA sonras1 XRD analizi yapilms ve Al4C; olusumu tespit edilmeye ¢cahsilmgtir.
Aym tozlar sinterleme dncesi ve sonrasi %50 oraninda deforme edilmisler ve
biylece karbiir olusumunda deformasyon etkileri incelenmistir. Sinterlemeler
sonrasi1 karbon replika ve folyo tekmikleriyle TEM c¢ahismalar1 yapilmstir.
Ayrica, deney numunelerinin optik, SEM, EDAX ve XRD analizleri yapilmstir.
Olugan AlC; pargaciklarimin sertlie ve akim direncine olan etkileri
incelenmistir. Optik ve SEM incelemeleri sonunda MA siiresinin ve presleme
basincinin sinterlemede etkin rol oynadig: tespit edilmistir. XRD anmalizleri ve
TEM sonuclan, sinterlenen malzemelerde AlLC; doniisiimiiniin gerceklestigini

gistermektedir. Olusan karbiir parcacik boyutlarmm 10-60 nm arasinda
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degistigi belirlenmigtir. Diren¢ &lgiimleri sonucunda, genelde tiim deney

numunelerinin 10° ohm mertebelerinde bir dirence sahip oldugunu tespit

edilmistir.
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ABSTRACT

In this work, mixture of pure aluminium and carbon powders were
mechanically alloyed via a horizontal attritor. Powders were processed in a
“water cooled system under a protective atmosphere of argon which was purified
by passing through copper scrap at 475 °C. The ratio of balls to powders was
20:1 where Al powders were mixed with 2 % graphite and milled in the
horizontal attritor running at a speed of 600 rev. /min for 1 and 2 hours. Later,
samples of alloyed powders were cold pressed under 600 and 1200 MPa
pressure conditions and then sintered at 550 °C for 2-64 hours again under
purified argon gas. To study the effect of MA and its duration on several
parameters, the size and distribution of powders were quantified and XRD
analyses were conducted to verify any occurrence of Al4C; precipitates during

the MA process.

The same alloyed powders were sequentially cold formed by 50 % before and
after the process of sintering to clarify the effect of deformation on ALC;
formation. The sintered samples were examined by optical, scanning (SEM) and
transmission electron microscopy (TEM) techniques. Particularly, for TEM
studies, carbon replicas and thin foils were used. Also, hardness values and
resistivities of samples were analysed. Through these investigations, the
duration of MA and the pressure of cold pressing were found to be effective on

sintering. Results of XRD and TEM analyses revealed that, particular, after
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sintering.the rate of Al,C; formation increased considerably. It was found that
Al4C; particles were 10-60 nm in size and resistivities of all samples were with in

the order of 10 ohm.
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SIMGELER VE KISALTMALAR

Bu ¢alismada kullanilan baz: simgeler ve kisaltmalar, agiklamalan ile birlikte agagida
sunulmustur.

Kisaltmalar Aciklama

OoDS Oksit Dagilimla Giiglendirilmis
MA Mekanik Alagimlama

BTO Bilya Toz Oram

IKK Islem Kontrol Kimyasali

™ Toz Metaliirjisi

SEM Tarama Elektron Mikroskobu
MMK Metal Matrisli Kompozit
EDAX Elektron Difraksiyon Analizi
XRD X-Ray Difraksiyon Analizi
TEM Gegirimli Elektron Mikroskobu
SPEX Titregimli Degirmen

DTA Diferansiyel Termal Analiz
GSFS Gegici Sivi Faz Sinterlemesi

RSP Hizli Sogutma Islemi



1. GIRIS

Malzeme bilimi dalinda yapilan bilimsel aragtirmalarin temel amaci malzemelerin
ozelliklerini ve performanslarim gelistirmektir. Malzemelerin mekanik, kimyasal ve
fiziksel 6zelliklerini iyilestirmede; kimyasal modifikasyon, 1s1l iglemler, mekanik ve
termomekanik islemler kullamlmaktadir. Gelisen teknolojiyle birlikte ihtiyaglarda
farklilasmistir (1). Bu nedenle giiniimiizde pek ¢ok yontem geligtirilmis ve
gelistirilmeye devam edilmektedir. Ozellikle havacilik, otomotiv ve denizcilik
sektoriinde yiiksek performansli, hem hafif hem de dayanmikl, yiiksek sicakliklarda
kararlilik gibi 6zellikleri biinyesinde birlestirebilen malzemelere gereksinim vardir.
Bu ihtiyaglan karsilayabilmek igin pratik ve deneysel amagh bir ¢ok c¢alisma
yapumistir ve yapilmaktadir. Kullamlan metotlarin gelismesiyle dokiim gibi
geleneksel yontemlerin modifikasyonunun yam sira, toz metaliirjisi (TM) gibi yeni
yontemlerin kullamimi da giderek artmistir. Kati hal uygulamalarimin basinda gelen
toz metaliirjisinin diger geleneksel ve ileri teknoloji metotlarina gére saglamis
oldugu avantajlarin en 6nemlisi, denge diyagramlarindaki sartlarin disinda hemen her
tir malzemeye uygulanabilir olmasidir. Toz metaliirjisi yontemiyle iiretilmig
malzemelerin bir ¢ogunu diger geleneksel metotlarla iiretmek hemen hemen
imkansiz yada ¢ok giictiir. Ancak kullanilan mekanik alagimlama (MA) ve sonrast
islemler sayesinde, teknolojik olarak ¢ok Onemli olan yeni malzeme tiirlerinin

iiretimleri gergeklestirilmistir.

Mekanik alagimlama 1966 yilinda Inco Paul D.Merica arastirma sirketi tarafinda ileri
teknoloji alaninda, ozellikle uzay sanayinin malzeme ihtiyaglarim karsilamak
amaciyla geligtirilmis, yeni iiretim tekniklerinden birdir (2,3). Daha sonraki
¢alismalarda MA yontemiyle ¢esitli ODS alasimlar, (4-6) amorf malzemeler (7,8) ve
intermetalik bilesiklerin (9) gelistirilmesine yo6nelik c¢alismalar son yillarda iz
kazanmistir. Ayrica reaktif metaller {izerine yapilan uygulamalar MA y6nteminin
kullanim alamm genigletmistir. MA yontemi farkh degirmen (Yatay, titresimli,
atritor vb.) ve farkh bilyalar (seramik, metal ve tiirevieri) kullamlarak
gergeklestirilen  yiiksek enerjili bir kuru 6giitme teknigi olarak adlandirilir (10).

Islem sirasmda toz-bilya-cidar garpismalanyla, siirekli olarak olusan kinlma ve



soguk kaynak sonucu yeni karigimlar ve bunlarin birlesmesinden cesitli kompozit toz
yapilan meydana gelmektedir. Carpigmalar ve buna bagli olarak olusan kati hal
diftizyonu ile alasimlama gergeklesmektedir (11). MA yontemiyle {iiretilmig
kompozit malzemelerin bir ¢ogu ergime noktalarina yakin sicaklhiklara kadar
dayanimlarimi koruyabilmektedirler (12). Ayrca, korozyon direnci ve aginmaya karsi

dayammlan da bilinen alasimlardan daha iyidir (13,14).

Genellikle, karigtirma veya Ogiitme islemi, farkli boyutlara sahip tozlarla
gergeklestirilir ve boylece malzemelerin sinterleme ve presleme kabiliyetleri arttirihir.
Ogiitme islemi bir islem kontrol kimyasali (IKK) ilavesi ile veya ilave olmaksizin
hemen her sisteme uygulanabilir. Ancak secilen sisteme bagh olarak karistiricinin
tirti 6nemlidir. Endiistride yaygin olarak V tipi veya eksantrik kangtincilar
kullamlirken kangtirma sirasinda tane boyutu inceltmesi, On alagimlama ve
homejenizasyon gerekiyorsa yliksek hizli degirmenler kullamlir. Ogiitme sirasinda
olusabilecek yabanct maddelerin ve topaklagsmanin ayirt edilmesi i¢in eleme gibi
ilave iglemlere gerek duyulabilir. MA islemi yapilirken kullamlan parametrelerin
etkinligi ve birbiriyle iliskileri olduk¢a 6nemlidir. MA’nin yapildigi kabin (kazanin)
doluluk orani, bilya toz orani, 6giitme siiresi, 6giitme hiz1 ve kullamilan atmosfer gibi
pek ¢ok etkenin optimizasyonu ¢ok Onemlidir. Malzemede elde edilmek istenilen
ozelliklere gore farkli islem kontrol kimyaéallan veya atmosfer kullammi da MA
iglemi sirasinda s6z konusudur. Ancak tiim bu islemlerin yapilmas: ve kontrol

edilmesi 6n denemelerle saglanilan optimizasyonlarla verimli olabilir.

MA sonras: elde edilen tozlar farkli metotlar kullamlarak gekillendirilirler. Bu islem
icin izostatik presleme, ii¢ eksenli presleme, kalipta presleme, toz enjeksiyonu, toz
ekstirlizyonu ve haddeleme gibi bir ¢ok metot kullamlmaktadir. Kullamlan tiim bu
metotlarn temel amaci tam yogunluga sahip, yada yakin malzeme tiretimidir. Ancak
her ne kadar MA tozlarinin 6zellikleri yiiksek olsa da, gozeneklilik ve kalintilarin
olusturdugu problemler malzeme 6zelliklerini olumsuz yonde etkiler. Tozlarin
sikigtirilmasinda; kalip seklinin karmagiklifa izin vermemesi, kalip maliyetleri, kalip

aginmasi ve yiiksek presleme basinglari, yaganan temel problemler olarak sayilabilir.



Arzu edilen alagimlama igleminin ardindan malzemeler dogrudan yada presleme
sonras: sinterleme iglemine tabii tutulurlar, Bu asamada yapilan sinterlemenin pek
¢ok amaci vardir. Taneler arasi baglarin olugmasi, yogunlugun artmasi, gézeneklerin
azalmasi ve bazen de ilave olarak kullamlan IKK’nin biinyeden uzaklagtinlmas
bunlardan bir kagidir. Ozelliklerin iyilestirilmesi i¢in presleme sonrasi sinterleme
acik atmosferde yapilabilecegi gibi malzemelerin 6zelliklerine bagli olarak genellikle
koruyucu atmosfer de kullamlabilir. Bu iglem i¢in argon, azot, hidrojen ve oksijen
gibi farkli gazlar kullamlabilir. Kullamlan atmosfere bagli olarak yiizeyde farkli
Ozelliklere sahip tabakalar da olugabilir (AIN, Al,Os, TiO gibi) .

Sinterleme sirasinda meydana gelen mikroyapisal ve boyutsal degisimler, par¢anin
fiziksel ve kimyasal 6zelliklerini ¢ok fazla etkiler. Bu yiizden toz metaliirjisinde
sinterlemenin 6nemi biiyliktiir. Sinterleme isleminin ardindan yogunluk artisi, tane
inceltme ve deformasyon amagli, ekstriizyon gibi ilave iglemler yapilabilir. Yapilan
bu islemler her ne kadar ek maliyetler ve siireler dogursa da kazandirmis oldugu
ozellik artislan yadsinamaz. MA yontemiyle iiretimi {izerinde durulan malzemeler
genellikle dzellikleri iyilestirilebilir hafif malzemelerdir. Bu tiir malzemelerin ilave
islemlerle &zelliklerinin iyilestirilmesi iizerine yapilan bir ¢ok ¢alisma vardir ( 15-
18).

MA uygulamalarinin baginda gelen aliiminyum, elde edilmesi, tiretimi ve kullamm
kolaylign nedeniyle bir ileri teknoloji malzemesidir. Ancak kullanim sicakliinin
artmasiyla 6zelliklerindeki diigiis en biiyiikk dezavantajdir. Bununla birlikte farkl
tiretim metotlann kullamlarak 6zelliklerin iyilestirilmesi ve birgok 6zel metotla
aliminyuma bilinenin istiinde performans saglanmasi miimkiindiir. Hizhh sogutma
sartlarinda camsi metallerin iiretilmesinden klasik dokiim yontemi ile SiO», C, ALO;3
gibi parcaciklarin takviyesine kadar birgok farkhi isleme tabi tutulabilir. Ik
uygulamalarda genellikle ya 6n alagimh tozlann kullamimi yada belirli oranlarda
kangim seklinde iglem gerceklesmekteydi. Temelde ise bu uygulamalar, metal
matrisli kompozit esasina dayali pargaciklarin matrisi takviyesi seklindeydi. Daha



sonralari, MA sirasinda veya sinterlemede gerceklesen sentezleme islemleri ile

metotlar ¢esitlilik kazanmistir.

MA yoéntemiyle homojen olarak dagilmg oksit ve karbiir tiirevi pargaciklarin
ilavesiyle kontrollii ve dengeli hale getirilen mikroyapi, malzemeye ergime
derecesine yakin bir sicaklia kadar 6nemli 6lgiide termal kararlilik saglar. Al
icerisinde Al,C; dagihmiyla mukavemet kazandinlmis malzemelerin kullamm itk
olarak uzay ve otomobil endiistrisinde ger¢eklesmigtir (19,21). Aliminyum’a Al4Cs
ve AlO; gibi pargaciklarin ilavesinin 6zelliklerde sagladigi avantajlardan yola
¢ikilarak pek c¢ok ¢alisma yapilmistir (22,23). MA yoOntemiyle Al igerinde AlyCs
parcaciklarimin iiretilmesi, optimum sartlarimin belirlenmesi ve &zellikler lizerine

etkilerinin belirlenmesi olduk¢a énemlidir.

Bu ¢alismada Al’in C ile sentezlenmesi, sinterleme 6ncesi ve sonrasi Al4C; olugsma
karakteristiklerinin belirlenmesi ve tiim degiskenlerin olusum mekanizmasina etkileri
arastinlmigtir. Calismada yatay atritér kullanlarak Al ve C mekanik olarak
alasgimlasmigtir. Alasimlamada yatay atritoriin etkisi ve performansi, tozlarda
herhangi bir reaksiyon olup olmadig: aragtinlmistir. Farkli presleme basinglarinda
preslenen tozlarin sinterleme sonrasi yapisal degisiklikleri aragtinlmistir. Tozlarin
presleme basincindaki farkhihiklara bagli olarak birlesme karakteristikleri
incelenmistir. MA ve sinterleme sonrast Al-C sisteminde Al/C; pargaciklarinin
olusup olusmadigy aragtirlmigtir. Olusan ALC; pargaciklarimin  sertligi  ve
mikroyapiyr nasil etkiledigi aragtinlmigtir. Al4C; pargaciklanmin sekli, boyutu ve
konumlan belirlenmeye ¢aligtimigtir. MA ve sinterleme sonrasi tozlar soguk olarak
deforme edilmistir. Deformasyon ve sinterleme sonrasi malzemelerde olusan
aliminyum karbiirdeki farkliliklar sertlik ve diren¢ Olgiimleri ile belirlenmeye
cahsiimistir. Tiim bu tespitler, boyut analizi, optik mikroskop, SEM, EDAX, XRD,
TEM ve direng 6l¢tim metotlart kullamilarak yapilmagtir.



2. MEKANIK ALASIMLAMA

Mekanik alagimlamanin saglamis oldugu avantajlar neticesinde son yillarda kullamm
alam olduk¢a genislemistir. MA genellikle homojen dagilimh 1si1l veya kimyasal
islemlere bag vurmadan gerceklestirilen, bir kati hal reaksiyonudur. Klasik
alagimlama iglemleri sirasinda kargilasilan ergime problemleri, heterojenlik, islemler
sirasinda meydana gelen istenmeyen reaksiyonlar, MA ile ortadan kaldirilabilir. Aym
zamanda ekonomik ve uygulama alanimn genis olmasi biiyilkk avantajlar saglar.
Bunlarm basinda modern ve birbiri ile karigamaz elementlerin karigtinlabilmesi gelir.
Bunu bagka tekniklerle gergeklestirmek miimkiin degildir. MA sistemi sirasinda
meydana gelen karigim kati-kati bir karigim oldugu i¢in denge diyagramlarinin
belirledigi sartlarin disina ¢ikilabilir. Mekanik alasimlama, tozlarin paslanmaz gelik
kazanlarda sertlestirilmis ¢elik bilyalar veya tungsten bilyalar ile istenilen siirelerde
ogtiterek ve kangtirarak yapilan bir alagimlama islemidir. Oksitlenmeye kars1 6giitme
sirasinda genellikle argon gazi kullanmilir. Eger nitriirleme gibi bir islem de varsa
atmosfer olarak azot (N;) kullanilabilir. Eger kullamlan tozlar yumusak ise, islem
kontrol kimyasal olarak %1-2 hacim oraminda stearik asit ilavesi gerekebilir (bunun
disinda pek ¢ok farkh islem kontrol kimyasali da kullanilabilir). Uretilecek tozun
miktarina toz boyutuna ve daha bir ¢ok parametreye gore iiretilmis degisik amagh
MA degirmenleri vardir (9-13).

MA’nmn tarihi  gelisimi gozden gegirildiginde, ihtiyaglarin karsilanmasinda
teknolojinin paralel bir gelisim gosterdigi tespit edilebilir. 1966 yilinda John
BENJAMIN ve arkadaslan (P.D. Merica Res. Lab. of the NICHEL COMP INCO )
tarafindan gelistirilen bir yontemdir. MA sayesinde yiiksek sicaklik dayanmimli oksit
pargaciklanyla takviye edilmis Ni bazli siiper alagimlar iiretilmistir. Uygulama
sonrasinda elde edilen malzemelerle gaz tiirbinleri iginde arzu edilen 6zelliklerin
saglamasi amaclanmigtir. Aym ekip, 1970’lerde farkli denemeler sonucunda bilyali
ogiitme teknigi ile en uygun sonuglan almislardir. Ciinkii bu metot sayesinde
partikiillerin yliksek deformasyonundan dolayr kirilmasi ve tekrar soguk
kaynaklanmas1 isleminin ardigikh@i, ince partikiillerin iiretilmesine imkan

vermektedir. Oksit dagilimiyla giiglendirilmis (ODS) siiper alagimlarda siiriinme



dayammi oldukga iyidir. ODS ile iiretilen ilk nikel bazli alagim 1977 yilinda bir
motorda kullamlmistir. MA yOnteminin gelismesiyle birlikte kullanim alanlan
yaygmlagmistir. En bagta bu geligmenin 6ncii sektdrleri havacilik sanayi ve otomobil

endiistrisi olmustur (2).

MA yénetimi ile ihtiyag duyulan hafif, mukavemetli, korozyon direnci yiiksek ve
yitksek sicakhik performansi artinlms malzeme iiretimi miimkiindiir. Bu sektorel
ihtiya¢ artist 1970’lerin sonu ve 80’lerin baginda 6zellikle Al gibi hafif malzemeler
iizerinde yapilan g¢ahgmalara aZirhk verilmesine neden olmugtur. 1980’lerin
baglarinda, amorf yapilh intermetaliklerin oOgiitilesi, Ni-Nb gibi tozlarn
kanstinlmasi, daha sonra kararsiz ve yan kararh sistemlerin gelistirilmesi
saglanmustir. 1980’lerin sonlarina dogru yapilan aragtirmalarda, amorf yapih
malzemelere, farkhh alasimlarin sentezlenmesi, asin doymus kati ¢okeltilere, ikincil
ara fazlann tiretimi gibi konulara agirhk verilmistir. MA yonetimiyle ayn1 zamanda
yar1 kararl fazlarin, amorf malzemelerin, sermetlerin ve organik — seramik — metalik
gibi karmagik yapilarinda iretimi miimkiindir. 1990’larin  baglarinda Al-Ti
alasimlannin  gelistirilmesinden sonra genellikle farkli alasimlarn gelistirilmesi
yerine, islem basamaklarimn ve MA sonrasi uygulanan islemlerle yapisal
degisiklikler saglayan c¢alisilmalara hiz verilmigtir. Nano boyutlu tozlarnn MA
yontemiyle iiretimi saglanmistir. Buna paralel olarak Fe ve Ni bazli alasimlarin
(MA754 - MA956) iiretimi de gergeklestirilmisgtir.

Ayrica MA yontemiyle oda sicakh@inda farkhi tozlarin reaksiyona girmesi ile sarf
malzemelerden ¢esitli kimyasal bilesime sahip malzemelerin iiretimi de
gerceklestirilmistir (20). Omegin, oda sicakhiginda CuO ile Ca tozlarmin birlikte
kangtinlmasi seklinde saf Cu elde edilebilir.

MA ile RSP( hizli sogutma iglemi) birbirlerine yakin metotlar oldugu icin sik sik
mukayese edilirler, Kat1 kangabilirlik sinirlan MA ve RSP teknikleriyle birgok
metalik sistem i¢in oldukca genigletilmigtir. Buna karsin MA yontemi ile RSP’ye
gore asin doymusluk oram daha yiksek malzeme iiretimi miimkiindiir. Oda



sicakliginda ¢ok az yada hi¢ karigimu saglanamayan malzemelerin eriyebilirlik aralig

genisletilmektedir.

Kompozit ve seramik esash malzemelerin kullanim alanlarmin gelismesi MA
yonetimi ile iiretilen metal esash malzemeler iizerine yapilan arastirmalann
yavaslamasina neden olmustur. Ancak, halen ozellikle hafif alasimlarin takviye
edilmesi, farkli iiretim teknikleri ve ara iglem basamaklannin degismesiyle yeni

gelistirilen alagimlarin performanslan artinlmaktadir (1,2,6).

2.1. Mekanik Alasgimlamanin Avantajlari

Mekanik alasimlama yontemi, deneysel ve iiretim siiregleri olarak tiim ikili, ticli ve
¢oklu sistemlere kolayhikla uygulanabilmektedir. Bu yiizden MA teknigi tiretim ve
ticari anlamda ¢esitli avantajlar sunmaktadir (1,2). Bu avantajlan su sekilde

siralanabilir.

e MA iglemi, bir kat1 hal islemi olmasindan dolayi, normal ergitme teknikleriyle
iiretilmesi zor ve/veya olanaksiz olan elementlerin (WC-Co gibi) iiretilebilmesi,

e Birbiri ig¢inde sivi fazda (Cu-Pb) veya kati fazda (Fe-Cu) ¢dziinmeyen
elementlerin alasimlanmasi,

e Olduk¢a farkhh ergime sicakligma sahip malzemelerden intermetaliklerin
iiretilebilmesi,

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

e Termodinamik olarak, alasimlamada kompozisyon sinirlamasi yoktur. Boylece
¢ok genis ve sira dig1 alagimlarin elde edilmesi miimkiindiir,

e Matris i¢indeki homojen dagiloug partikiiller sayesinde dislokasyon hareketleri
engelleyen bariyerlerin olusturulmasi,

o Partikiiller sayesinde, toparlanmay1 ve yeniden kristallesmeyi engellenmesi veya

yavaglatilmasi, béylece malzemelerin yiiksek sicaklik kararlilifinmin artiriimast,



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

e Korozyon ve aginma direnci yiiksek, termal kararhilifi gelismis uygun malzeme
firetilebilmesi,

e Bir seferde oldukga fazla miktarda tozun iiretilebilmesi ve alagimlanmasi,

¢ Depolanma ve fabrikasyon kolayligy,

e Sinterleme ile birlikte kritik sicakliklarda is1l islem imkani,

e Nano kristalli malzemelerin iiretimine elverislilik,

o Istenilen reaksiyonlari olusturmasi veya hizlandirmast,

e Presleme ve sinterleme islemleriyle %100 yakin yogunlukta parga tiretilmesi,
2.2. Mekanik Alagimlama Mekanizmas:

MA islemleri genellikle homojen dagilima sahip, kontrollii ve oldukga ince tozlardan
olusan c¢ogunlukla bir kati hal reaksiyonu seklinde gergeklesen kuru ve ytiksek
enerjili 6giitme islemidir (24). MA islemi sirasinda tozun ortalama boyutu, boyutsal
dagilim, sekli ve diger yapisal 6zellikleri islem sirasinda kontrol edilir. MA islemleri
genellikle klasik yontemlerin, kimyasal reaksiyonlarin veya ingot metaliirjisi gibi
metotlarn kullammimin yetersiz kaldigs noktalarda oldukga iyi sonuglar verir. MA
yontemi ile temel galigmalar biri siinek, digeri gevrek iki farkli malzemenin kirllma
kaynaklanma esnasina dayal ardigik tekrarlar seklinde homojen ve ince bir yapisal
biitiinlik saglamasi amaglanmigtir. Metodun gelismesi ve isglem basamaklan
sirasinda kullanilan parametrelerin, yapisal etkinliginden yararlamlarak ¢ok farkhi
alagim elementlerinin birlikte kullanim ger¢eklesmigtir. Genellikle tizerinde durulan
temel parametreler; hammadde, dgiitme tiirii, bilya toz oram, 6giitme hizi, 6glitme

zamani, 8glitme atmosferi, degirmen sicaklia gibi etkilerdir.

Olusturulacak alagim igerisinde metal yada metal olmayan malzemelerin oranlan
belirlenir ve yiiksek enerjili degirmene (degirmen tipi farkli olabilir) sarj edilir.
Mekanik olarak alagimlanacak baslangic tozlari ve onlarin deformasyon

karakteristikleri sematik olarak Sekil 2.1°de gosterilmistir.



Bilya-Toz-Bilya
Carpigmasi
A Metali
QO — =

Vel Oy —— wzzzen

Intermetalik

Dagilim
b L bud
20um 0.5 20uin 8.5um
Baglangi¢ Tozlan Carpigma Sonrasi Tozlar

Sekil 2.1. Baslangi¢ tozlar ve alasimlamaya bagh olarak deformasyon tavirlan

Yiiksek enerjili 6gtitme sirasinda toz pargaciklar hizla yassilasir, soguk kaynaklanir,
kinlir ve tekrar kaynaklamr. Iki gelik bilya carpistiginda bir miktar toz aralarinda
sikisir. Tozlar katlanarak lameler olarak biiriiniirler. Her garpigmada yaklagik 0.2 mg.
agirhginda 1000 parcacik sikisir. Carpisma siiregleri, toz-bilya, bilya-cidar,
kanstiricilar-bilya seklinde farklilik gésterir. Bu siireglerin tiimii etkindir, ancak en
etkilisi bilya-bilya ¢arpigmasidir. Bu durum Sekil 2.2°de gosterilmistir (25).

Dinamik
) Kirtlma
Direkt T Dovme
Kapma Kinlmasi

Sekil 2.2. MA sirasinda toz kangimimn Bilya-Toz-Bilya ¢arpismasi
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Carpma kuvveti toz pargaciklanim plastik deformasyona ugratir, bu da deformasyon
sertlesmesine (peklesmesine) ve kirilmaya neden olur. Olusan yeni yiizeyler
parcaciklarin kaynaklagmasini saglar. Buna bagh olarak parcacik boyutunda bir artis
meydana gelir. Kullanilan toz karakteristifine gore (slinek-siinek veya siinek-
kinlgan) pargaciklarin kaynaklagmasi ve biiyilkk pargaciklarin olugma egilimi
yiiksektir. Pargaciklarin yiizey-hacim oram baglangictakinin ii¢ katina ulagabilir.
Kimyasal kompozisyonda herhangi bir degisme olmaksizin katmanh bir yap:
meydana gelir. Devam eden deformasyonla birlikte deformasyon peklesmesi artar,
yorulma mekanizmasiyla ve/veya katmanlarin aynlmasiyla kirilma devam eder. Bu
mekanizma ile olusan pargaciklar, birlestirici kuvvetler olmadig1 zaman, boyut olarak
kiiglilme egilimindedirler. Bu agsamada kirilma etkin parametredir. Darbelere bagh
olarak yap1 incelmeye devam ederken, pargaciklarin boyutu aym kalir.

Sonug olarak pargacik i¢indeki katmanlar arasi mesafe azalirken, sayisi da artar.
Bununla birlikte ogiitme islemi sirasinda pargaciklarin boyutlarindaki kiictilme
kabiliyeti olduke¢a diisiiktiir (%1°den kiigiik). Ogiitme sirasinda kullamlan enerjinin
cogu 1s1 olarak agiga cikar. Fakat az bir miktar1 da tozlarin elastik ve plastik
deformasyonunda kullamlir. Belli bir 6glitme zamanindan sonra, ortalama pargacik
boyutunu artiran, kaynaklanma lmz1 ve ortalama kompozit pargacik boyutunu azaltan,
kinlma hiz1 arasinda bir denge yakalandiginda duragan bir durum elde edilir. Sekil
2.3°de gorildigii gibi zaman ilerledikge toz boyutlan kiigiilitken boyut dagilim
araligl genislemektedir. Bu aralik MA uygulanan tozlarin siineklik ve gevreklik
karakteristigi ile dogrudan ilgilidir.
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Sekil 2.3. Farkh &giitme siirelerinde Al-%3 karbon karasmin toz boyut dagihimi

Kiigik parcaciklar kinlmadan deformasyona dayanabilir ve biyiik pargaciklar,
kaynaklanma egilimindedirler. Ince ve ¢ok bilyiik parcaciklar ortalama boyuta
yaklagtiran zamana bagh genel bir egilim vardir (26). Artik pargaciklar bilesim
olarak ilk sarj oranlarin igerirken, deformasyondan dolay: sertlik doyuma ulagir. Bu
asamada pargacik boyut dagilim aralig1 daralmstir (27). Ni-Ta sistemi i¢in bu durum
Sekil 2.4’de verilmistir.

MA sirasinda asin deformasyona maruz kalan pargaciklarda dislokasyonlar,
bosluklar, istifleme hatalar1 ve artan tane simin gibi gesitli kristal hatalar goriilir. Bu
hatali yapi, ¢ozen elementlerin matris igerisinde ¢6zebilme kabiliyetini artirir.

Incelen yapiyla birlikte difiizyon mesafeleri de azalir.
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Sekil 2.4. Ni-Ta sistemi igin 6giitme zamanina bagh olarak pargacik boyutu degisimi.

Ogiitme esnasinda az da olsa sicakliktaki artisla birlikte kisa mesafe difiizyon hiz1
artar ve boylece alasim elementlerinin homojenizasyonuda artar. Alagimlama
normalde oda sicakh@inda gerceklesirken, bazen alagimlamamn yapilabilmesi i¢in
alagimlanmig tozun yiiksek sicaklikta tavlanmasi gerekebilir. Bu islem ozellikle

intermetaliklerin olusumunda kullanilir.

MA islemini gergeklestiren 6zel ekipmanlarin yam sira pek c¢ok etkin parametre
vardir (baglangi¢ toz karakteristigi, igerigi, zaman vb.). Fakat, ¢ogu durumda i¢
yapimn incelme hizi, 6giitme hiziyla kabaca bir logaritmik iliskidedir. Bu yiizden,
baglangi¢ tozlarinin boyutu nispeten 6nemsizdir. Kangimin tiirtine bagh olarak,
lameler arasi mesafeler birkag dakika ile bir iki saatte nanometre boyutlarina inebilir.
MA’nin nano kristalli malzeme iiretmek i¢in yayginca kullamilmasinin sebebi budur
(28,29). Temel olarak alasimlama sirasinda ii¢ ana kangimdan bahsedilir; siinek-

stinek, stinek-kirilgan ve kirilgan- kinlgan mekanik alagimlama.
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Stinek—siinek kirilma, kaynaklanmanin soguk olmasindan dolay: oldukga etkin bir
mekanizmadir. Benjamin ve arkadaglan iki farkli siinek tozla yaptiklart ¢aligmalarda
bu yaklagimi analiz etmiglerdir (30). MA’nin ilk agamalarinda, tozlarin katmanh
pankek seklini aldiklann gézlemlenmigtir. Stinek tozlar, genellikle islem sirasinda
bilya iizerine sivanarak kirlenmeyi Onler ve $giitme elemanlan da boylece fazla
asinmaz. Fakat bu sivama igleminin ilerleyen saflarinda heterojenligine neden
olmamahdir (31). Tozlar katmanlagmaya devam ederken, toz boyutlarinin arttif
gozlenir. MA zaman ilerledik¢e deformasyon sertlesmesine bagh olarak tozlann
kinlma egilimi artar. Artan sertlik ve kirilganlipa bagli daha homojen bir
kompozisyona ve sekle sahip tozlar olusur. MA islemine devam edildiginde, kati
¢Okeltiler, intermetalikler, hatta amorf fazlann olusumu soz konusu olur. Katmanlar
arasi1 mesafe Oylesine azalir ki optik olarak gozlenemez. Siinek-kinlgan
alagimlamada ilk temel &rnek ODS alagimlandir. Ciinkii matris igerisine ince
dagilimh oksit parcaciklan takviye edilmistir.

S

j;t”‘ % .s
o J Siinek A
Yassilagmig
4 Gevrek .
Baslangi¢ Tozlar Pargalanmis

Esit pargacik dagilimu Rasgele pargacik Siirekli
dagilim olusum

Sekil 2.5. Tozlann birlesme stireglerinin sematik gosterimi

Alagimlamamin ilk agamalarinda siinek tozlar katmanlagirken, sert parcaciklar
kinilarak kiiciiliirler (Sekil 2.5). Belirli bir incelige erisen sert pargaciklarin daha da
incelmesi yumusak tozlar tarafindan engellenir. Siinek tozlar belirli bir deformasyon

peklesmesine ulasincaya degin bu islem devam eder. Olusan katmanlar arasina sert
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pargaciklar da dagilir. Eger bu islemler sirasinda kinlgan faz ¢oziiniirse siinek
homojenlik de saglanir. Tozlarin homojen bir dagilima sahip olmasi pek ¢ok
parametreye baghdir. Islem sirasinda alagimlamamn olmasi kirilgan tozlarin diger
malzeme ig:eriéindeki kat1 ¢Oziinebilirligine baghdir. Bu islemin etkinligi ilk toz

boyutu ve katmanlar aras1 mesafeye gére de farkhilik gosterebilir.

Kirillgan-kirilgan alagimlama sisteminde ilk bakigta alagimlamanin miimkiin
olmayacad diisiiniilebilir. Aralarinda kaynaklanma olugmamast alagimiagmay
ortadan kaldinr. Ancak Si-Ge ve Mn-Bi gibi sistemlerde bu iglemin gergeklestigi
rapor edilmistir (32). Intermetaliklerin iiretiminde de bu y6nteme bas vurulmugtur
(33). Temel olarak bu sistemde, tozlar arasi bir ufalanma gegerlidir ve bu inceleme
doyum noktasina kadar devam edebilir (34). Tozlar her ne kadar sert olsalar da
aralarinda meydana gelen deformasyon sertlesmesi (peklesme) farkliligindan dolay,
bir birlesme ve homojen alasimlama gerceklestirilebilir. Islem sirasinda IKK
kullanilmas: ile sistem daha da aktif hale gelebilir. Bu sistemlerde cihazin asinmasi

ve tozlarn kirlenme problemi oldukga fazladir.

‘Tim bu mekanizmalarin etkinlifi malzemenin yapisiyla dogrudan iligkilidir. MA
1slemi yapilirken etkin olan farkli parametreler de vardir. Bunlan 6giitme sirasinda

kullanilan ekipman ve iglem parametreleri altinda inceleyebiliriz.
2.2.1. Carpisma siirecleri

Carpigan bilyalarin nispi lizi MA igleminin mekanigini tammlamada ¢ok 6nemlidir.
MA isleminde bu hzlar kullamlan &giitme cihazi geometrisi ve igleme
karakteristikleri bazinda yaklagik olarak deneysel bir sekilde belirlenebilir. On
carpisma hiz araliklarinin atritor igin saniyede metrenin ondahiginda, spex ve yatay

degirmenler i¢in ise saniyede metreye ulagtigi belirlenmisgtir.

Tozlu c¢arpigmalarda ise topaklanan toz pargaciklarmin aralarinda sikigmalari
Ogutiict bilyalara gore gok kiigiiktiir. Bu nedenle ¢arpigan cisimleri yiizeylerinin toza
gore sonsuz egrilikte olduklarim kabul etmek oldukga gegerli bir yaklagimdir. Tozlu
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carpismalar bu nedenle iki paralel tabaka arasinda 6zel bir mini dovme islemi olarak
diisiiniilebilir. Atritorde serbest bilya hareketi nedeniyle ¢arpigmalar ¢ok farkh tiirde
gergeklesir buna baglt olarak tozlara farkli mekanik kuvvetler etki eder. Birbirine
yakin tozlarda kesme kuvveti etkinken, bilyalar arasindaki tozlara darbe kuvveti etki
eder. Aym etkiler kollar ve bilyalar arasinda da gergeklegir. Carpismadan ve donme
yoniinden kaynaklanan farklilik, sistem icerisinde gelisi giizel yonlenmeler dogurur.
Atritorlerde diger sistemlere gore temel farklilik kollar ile bilyalar arasinda olugan bu
etkidir. Kol-bilya-toz-kazan ¢arpismalari seklinde ger¢eklesen bu kombinasyonlar
temelde atritdriin birim alanda harcanan kuvvetin maksimum enerjiye doniigimiinii
saglar. Bu da minimum enerji ile maksimum 6giitme anlamina gelir. Bu carpisma

stireglerinin etkin olabilmesinde BTO ve 6giitme hiz1 en etkin parametrelerdir.
2.2.2. Difiizyon

Mekanik alagimlamada reaksiyon oranlari, ilk kontak bolgeleri ve tiretim kademeleri
sliresince reaksiyona giren elemanlarin birbirleri igerisindeki diflizyonu ile degisir
(35). Pek ¢ok kati-hal reaksiyonlan i¢in pargacikiarnn ilk temas alam sabittir ve buna
bagh olarak difiizyon da simirlidir. Bundan dolayr kat1 hal iglemleri sicakliga agiri
derecede baghdir ve reaksiyonlar 1s1l olarak gergeklesir. Mekanik olarak gelistirilmis
reaksiyonlar igin, reaksiyon oranlar ( belli sartlar altinda ) ve sicakliktaki diisme, faz
degismesi ile artar. Kati-hal reaksiyonlarinin oda sicakliginda olugmasim engelleyen
olumsuzluklar, ¢ok sayida sartin bir arada bulunmasi ve mekanik alagimlama ile
ortadan kaldinilabilir (36-38). Difiizyonun gergeklesmesinde diger bir etken de
tozlarin reaktiflik derecesidir. Yiizeyde olusabilecek oksit ve/veya benzeri tabakalar
difizyonu etkiler. Bu etki sinterlemede oldugu gibi, film seklinde bir engelleyici

seklindedir. Bu yiizden kullanilan atmosfer ¢ok énemlidir.

Alasimlamanin tiirline bagh olarak difiizyon siirecini lizlandinc etkisinden dolay:
Oglitme sirasinda 1smn §giitiictide  yitkselmesine (belli degerlere kadar) izin
verilebilir. Ancak bunun olumsuz etkileri g6z Oniinde bulundurulmalidir (tozun

kirlenmesi, asinma olaylan gibi).
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2.3. Mekanik Alasimlama ve Hammadde

MA isleminde kullamlan tozlarin parcacik boyutu yaklagik olarak 1pm-200pum
arasinda defisen saf metaller, esas alagimlar, 6n alasimlanmus tozlar ve refrakter
bilesikler olarak gruplandirilabilir. Dagilimla dayamm artinlmis malzemeler
genellikle karbiir, nitriir, ve oksit katkisim igerir. Oksitler en yaygin olandir (Y203,
AlO3, ThO, vb.) fakat bunlarin yam sira ¢ok farkli refrakter malzeme tozlan da
kullanilmaktadir (39).

MA’nin ilk uygulamalarinda tozlarin %15 kadarn tutucu olarak gorev yapmast,
sikistinnlmas: ve deforme edilebilirligin artmas: igin siinek malzemelerden olusurdu.
Son yillarda bagarih bir gekilde tamamen kirilgan olan malzemelerin alasgimlanmasi
gergeklestirilmektedir (40). Bununla birlikte siinek-siinek, siinek-kirilgan ve kirilgan-
kinlgan tozlar kullanilarak yeni alagimlar iiretilmektedir. Yeni uygulamalarda kati
tozlara s1v1 kangimlar ilavesi ile mekanik alasimlama gergeklestirilmektedir (41-42).
Bu iglemde kullanilan sivi diigikk sicakliklarda 6giitme islemine katilirsa, islak
ogtitme gerceklestirilmis olur (43). Islak 6giitmede toz boyutian kuru dgiitmeye gére
daha kigiiktiir. Amorf yapilarin elde edilmesi islak 6giitmede daha kolaydir (44).
Ancak bu islem sirasinda tozlarin kirlenmesi ve ara bilesiklerin olugsmasi gibi
problemlerle karsilasilabilir. Daha sonrasinda, 6n sinterleme ve sinterleme sirasinda
gozenek olusum egilimi olumsuz etkilerdendir. Tiim bu sistemler ve reaktif

malzemeler lizerine ¢aligmalar devam etmektedir (45).
2.4. Mekanik Alagimlamada Kullanilan Ogiitiicii Tiirleri

MA’mn 6nemli bir kismim teskil eden 6giitme islemi, tane boyutunu kiigiiltme,
harmanlama ve alasimlama gibi evreleri kapsar. Bu asamalarda amaca yénelik ¢ok
gesitli oiitiiciiler kullambhr. Ogiitiiciiler ve/veya degirmenler kapasiteleriyle, 63iitme

verimlilikleriyle, sogutma ve 1s1tma gibi ek iiniteleriyle farklilik gosterirler.

Bir defasinda yaklagik 10-20 g. toz dgiitebilen SPEX degirmenler gibi karistincilar

(Sekil 2.6-a) genellikle laboratuar aragtirmalari ve alasimlan eleme amagh
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kullanihirlar. Sahip olduklan hazne, tozu ve 6giitme bilyalarim tutar ve dakikada ileri
ve geri birkag bin defa salimm hareketi yaptirir. Haznenin her bir salinimiyla bilyalar
tozlara carpar ve haznenin sonu tozu hem 6giitiir hem de kangtinr. Bilyalarin vurus
kuvveti anormal biiyiiktiir. Bu yiizden, bu degirmenler yiiksek enerjili tiir olarak
diistiniilebilir. En son tasarlanan degirmenler, dgiitiilen miktar1 artirmak icin tozu
eszamanh olarak iki haznede $giitme imkamna sahiptirler. SPEX tiirii degirmenlerin
yiiksek enerjisinden kaynaklanan sicaklik artigi ve koruyucu atmosfer karsilagilan
temel problemlerdir. Bu tip MA cihazlarinin yeni tiplerinde 6giitme zamamm

uzatmak i¢in basingh sogutma kullanilmaktadir.

MA deneylerini yapmak i¢in diger bir 6giitiicii de “planetery” bilyalh degirmendir
(Sekil 2.6-b). Bu degirmende birkag yiiz gram toz bir defada &giitiilebilir. Bu
degirmenler haznelerinin gezegen gibi hareket etmesinden dolay: ‘planetery’ ismini
alirlar. Bunlar donen bir destek diski iizerine yerlestirilirler ve kendi eksenleri
etrafindaki hareketlerini, 6zel bir mekanizmadan ahrlar. Kendi eksenleri etrafinda
donen hazneler tarafindan olusan merkezkag kuvveti ve dénen destek disk tarafindan
olusturulan ilave kuvvetle beraber hazne icinde ogiitiilen malzeme ve Ogiitme
bilyalarina etki ederler. Hazne ve destek diski z1t yonlerde déndiigii igin merkezkag
kuvvetler sira ile benzer ve zit yonlerde etkir. Bu 6iitme, bilyalarmn haznenin i¢
duvarlarindan agafiya dogru kaymasma sebep olur. Siirtiinme etkisi, 6giitiilen
malzeme ve 68itme bilyalaninin serbest kalip hazne igerisinde, serbest dolasmas: ve
kars1 duvara ¢arpmasiyla devam eder. Bu tiir degirmendeki bilyalarn dogrusal hz,
SPEX degirmenlerinkinden daha fazla olsa bile, vurug frekansi, SPEX degirmenlerde
¢ok daha fazladir. Bu yiizden, SPEX degirmenlere gore daha diisik enerjili

degirmenler olarak diisiiniilebilir.

Bir dier MA degirmen ¢esidi olan atritér, (yiiksek enerjileri tiretme yapabilen bir
bilyah degirmen) igerisinde bir seri kangtiricilar bulunduran dikey bir silindirden
olugur. Biri digerine dik yerlegtirilen karigtiricilar, kazan igerisindeki bilyalara enerji
verir. Bilyalann kazan (tank, hazne) duvanyla, birbirleriyle ve kanstirici mil
arasindaki garpismalaniyla toz boyutunun kiigiilmesine sebep olur. Bazi boyut

kiigilmelerinin pargaciklar arasi garpisma ve bilya kaymasiyla olustugu goriiliir.
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Giiglii bir motor kanstinciyr gevirir ve bu gevrilen kanstirici da sabit silindir
icerisindeki celik bilyalar ve tozlan hareket ettirir. Atritorler, igerisinde bir seferde
¢ok miktarda tozun (0.1 kg’dan 40 kg’a kadar) ogiitiilebildigi degirmenlerdir (Sekil
2.6-c). Atritorler gesitli boyut ve kapasitelere sahiptirler. Atritor tipi degirmenlerde
Sekil 6c’de goriildiigii gibi farkh atmosferlerde islem yapmak miimkiindiir. Aym
zamanda, dis kazan etrafinda dolagan sogutma sivis1 yardim ile islem sirasinda
sicakhgin kontrollii de miimkiindiir. Ogiitme tankinin paslanmaz gelik, aliiminyum
oksit, silisyum karbiir, silisyum nitriir, zirkon, lastik ve poliiiretanla kaph paslanmaz
celikten olanlan mevcuttur.

Salinim Hareketi é
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c) Kanstirict Kollar

Sekil 2.6. Farkl tipte ve ¢aligma prensibine sahip degirmenler a) SPEX (titresimli)
b)Palanetry Degirmen c) Atritr(dikey)
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Atritériin caligma prensibi; 6giitiilecek toz $giiten malzemeyle birlikte sabit bir tank
icerisine konur. Bu karigim daha sonra kollu bir mille hareket ettirilir, bu mil
yaklasik 250 dev/dak.’dan baslayan hizlarda déner. Ogiitme zamam pek ¢ok
parametreye bagli olarak degistirilebilir. Islemin verimli olabilmesi igin tiim
sistemlerde malzemeye gore optimizasyon yapilmahidir. Farkls ihtiyaglardan dogan,

ticari ve deneysel amagli ok farkli tiirlerde tasarimlar da vardir.

2.5. Mekanik Alasimlamada Etkin Parametreler

Mekanik alasimlama kompleks bir islemdir. Bu yiizden istenilen iiriin fazin1 ve/veya
mikroyapiy1 elde etmek icin bazi islem parametrelerinin optimizasyonu gerekir.

Tozun son igerigini etkileyen 6nemli parametrelerden bazilan sunlardir;

- Degirmen tipi

- Ogiitme kazam (konteynir,tanki, kab1 vb.)

- Ogiitme hiz1

- Ogiitme zamam

- Ogiitme malzemesi (Bilyalerin) tipi, boyutu, boyut dagilim
- Bilya- toz agirlik oram

- Kazan doldurma miktar1

- Ogiitme atmosferi

- Ogiitme sicaklit

- islem kontrol kimyasah (IKK)

Biitlin bu degiskenler birbirinden tamamen bagimsiz degildirler. Ornegin, optimum
6glitme zamam de@irmen tipine, dgiitme elemaninin boyutuna, 63iitme sicakhgina,

bilyalarin tozla agirlik oram ve benzerlerine baghdar.
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2.5.1. Degirmen tipi

Ticari amacli kullamlan yiiksek kapasiteli degirmenler de iiretilmigtir. Bunlarin 1200
kg agrhga kadar cikanlann yapilabilmektedir. Ogiitme genellikle, laboratuar
sartlarinda izl ve en az kirlenme ile yapilir. Ogiitiilecek tozun miktarinin artmasi
zamamm da etkiler. Omegin SPEX tirii bir degirmende elde edilen 20 dak.
sonrasindaki &zellikleri, ticari amagh bir degirmende yakalamak yaklasik 20 saati
bulabilir (46). Carpisma hizi ve degirmen i¢i enerji miktann toz boyutunu ve
ozelliklerini etkileyen en 6nemli parametrelerdir. Bu yiizden yeni tasanmlarla hem
kirlenme problemleri en aza indirilmeye ¢alisihirken, hem de kisa siirelerde yiiksek
miktarlarda tozlar elde edilmeye calisilmaktadir (47). Ozellikle aragtirmacilan
yliksek enerjili degirmen iiretmeye iten ¢aligmalardan birisi de uzun siireli caligmay:
gerektiren amorf yapilanin iiretimidir (48,49). Caligmalarin birgogu fazla miktarda ve

kisa siirelerde malzeme liretmeyi amaglamaktadir.

MA yapmak igin g¢esitli tirde degirmenler bulunmaktadir. Bu degirmenler
kapasitelerine, islem hizlarina ve 6giitme sicakligim degistirerek islemi kontrol etme
ve tozlarn kirlenmesini azaltma kabiliyetlerine gore farkliliklar gosterir. Toz
cesidine, tozun miktarina ve gerekli olan son igerigine bagh olarak, uygun bir
degirmen secilebilir. Ozellikle, tretilecek tozun oksitlenme karakteristiine bagh
olarak kullamlacak olan atmosferin se¢imi ¢ok onemlidir. Genellikle, SPEX tiirti
kangstiric1 degirmenler, tozlan kangtirma amagli kullanilirken Planetry ve Atritor tipi
degirmenler daha fazla miktarda alagimlanmis toz iiretiminde kullanilirlar. Bundan
baska, ticari ve farkli amagclara yonelik degisik tasarimli degirmenlerde
bulunmaktadir (50).

2.5.2. Ogiitme kazam

Ogiitme kazam1 MA uygulanacak malzeme igin (6glitme tanki, kabi, hazne, tekne,
veya kase kullamilan diger bazi terimlerdir) Snemlidir. Ciinkii 6giitme elemanin
haznenin i¢ duvarlarina ¢arpmasindan dolayr bir kisstm malzeme kopup tozun

igerisine karigabilir. Bu, tozu kirletebilir veya kimyasal bilesimini degistirebilir. Eger
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6litme haznesinin malzemesi tozun bilesiminden farkli ise toz hazne malzemesiyle
kirlenebilir. Diger taraftan, eger iki malzeme aym ise, tozun igine kansacak ilave
element hesaba katilarak dogru onlemlerin ahnmas: gerekir. Sertlestirilmis ¢elik,
takim geligi, sertlestirilmis kromlu gelik, temperlenmis celik, paslanmaz gelik, WC-
Co, celik (51) ve rulman geligi 6giitme haznesi yapiminda en ¢ok kullanilan malzeme
tlirlerindendir. Etkilesim durumuna bagh olarak kaplama yapilmis kazanlarda

kullamlmaktadir. Kazanin se¢imi alagimlanacak malzeme tiirline gére degisebilir.

2.5.3. Ogiitme Hiz1

MA isleminde en 6nemli etkenlerden biri &giitme hizidir. Degirmen donme iz
artttkca toza aktanlan enerjinin daha fazla olacagi agiktir. Ancak, degirmen
tasarrmina bagh olarak ulagilabilecek maksimum hizda, belirli simrlamalar vardar.
Ormnegin, geleneksel bilyali degirmenlerde artan donme hzma paralel olarak
bilyalarin hareket hiz1 da artar. Kritik hizin iizerinde, bilyalar merkez kag¢ kuvvetinin
artmasindan dolay: haznenin i¢ duvarlanna yapisir ve darbe kuvveti olusturmak igin
asap1 diismezler. Bu yiizden, kullamlan maksimum hiz kritik hizdan biraz az
olmalidir ki bilyalar etkin bigimde g¢arpigma enerjisi olusgturmak igin tepe
yitkseklikten agagiya diigebilsinler veya carpisma siireci etkin olabilsin (2). Sekil
2.7°de gorildiigii gibi MA siiresince tiim parametrelerin i¢ dinamifi birbiri ile
ilintilidir. MA isleminin hizimn artmasi alasimlama siiresini azaltirken toz kaybim

artirabilir.
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Maksimum hiza diger bir simrlama da yiiksek hizlarda (veya yiiksek 6titme
yogunluklarinda) haznenin sicakhigmin yiiksek degerlere ulagmasidir. Bazi
durumlarda 6rnegin, tozun homojenlestirilmesini ve alagimlagmayi iyilestirmek igin
difiizyonun gerektigi yerlerde, sicaklik artig1 faydah olabilir. Fakat genellikle bu artis
doniisiim iglemini hizlandirdig: i¢in ve asini doymus kati ¢ozeltilerin veya 6giitme
esnasinda olusan kararsiz fazlarin ayngmasina sebep oldugu i¢in zararh olabilir (52).
Aynca, olusan yiiksek sicaklik, tozu kirletebilir. Nanokristal olugumu esnasinda
ortalama kristal boyutunun arttign ve artan dinamik yeniden kristallesmeden dolay:
yilksek dgiitme yoZunluklarinda i¢ deformasyonun azaldig: gozlenmigtir (53). Farkh
tir degirmenlerde erigilen maksimum sicakliklar birbirinden g¢ok farklidir. Isimn
olumsuz yonde etkiledigi sistemlerde sogutma sistemleri devreye girer. Sogutma

s1vist olarak sistemin tiiriine bagh olarak gaz veya sivi kullamilabilir.

2.5.4. Ogiitme zamam

Ogiitme zamam en &nemli parametredir. Normalde zaman, toz pargaciklan
arasindaki kinlma ve soguk kaynaklanmanin sabit duruma erigtigi an olarak segilir.
Kullanilan sistemin hiz1 arttik¢a toz boyutu daha kisa siirede kiigiiliir ve homojen bir
dagilim sergiler (Sekil 2.8.). Gerekli MA/6giitme zamamn kullanilan degirmen tipine,
Ogiitme yogunluguna, bilya-toz oranina ve 6gilitme sicakligina bagh olarak degisir.
Bu zamanlar, yukandaki parametrelerin her bir kombinasyonu igin ve her 6zel toz
sistemi igin belirlenmelidir. Fakat, toz gereginden fazla &giitiiliirse kirlenmenin
artacagi ve bazi istenmeyen fazlarin olusacag: bilinmelidir (37). Bu yiizden tozun

sadece gerekli miktarda 6giitiilmesi ve daha fazla ogiitiilmemesi istenir.

Nanokristalli malzeme iiretiminde zamamin artmasi, tasarimda tiim parametrelerin
g6zden gegirilmesi ve optimum sartlarin elde edilmesini giindeme getirir. Bu ytizden

nano fazlarn iiretimi i¢in 6zel tasarimlar gelistirilmisgtir.



23

2000
H 1500 1200 dev/dak 300

~ i

i 10001

j —

45: 5004

2

S 200,

]

g 100

B s

)

@]
20 B L —
0 .60 120 180 240 nn

Ogiitme siiresi (dak)

Sekil 2.8. Farkl 6giitme siirelerinde ve donme lzlarinda Al-%3
karbon karasimin ortalama toz boyutu

2.5.5. Ogiitme malzemesi (Bilya)

Sertlestirilmis ¢elik, takim ¢eligi, sertlestirilmis kromlu gelik, temperlenmis celik,
paslanmaz ¢elik, WC-Co ve rulman celigi en ¢ok kullamlan &giitme malzemeleridir
(bilyalardir). Bunlarin disginda 6zel amagh seramik esashi bilya kullamm da
yaygindir. Bilyalarin, toz iizerine yeterli vurus kuvveti olusturabilmesi igin yeterli
biiyiikliikte olmahidirlar. Karigan tozun fazla kirlenmesini 6nlemek amaciyla, 6giitme
haznesinin ve 6giitme elemanimin aym malzemeden yapilmis olmast istenir. Ogiitme
elemammn boyutu da 6giitme verimliligini dogrudan etkiler. Genelde, biiyiik boyutlu
(ve yitksek yogunluklu) 6giitme elemam daha verimlidir. Ciinkii bilyalarn artan
agirhig1 toz pargaciklarina daha fazla vurma enerjisi transfer eder (2). Ancak agin iri
bilyalar toz boyunun incelmesini engelleyebilir. Bilyalarin segiminde ve
kullamminda ¢ok farkli metotlar izlenir (ylizey kaplama, farkli boyutlarda bilya
kullamim gibi).

2.5.6. Bilya-Toz agirhk oram
| Kullanilan bilya malzemeleri genellikle yiiksek dayamimli, aginma direnci yiiksek

malzemelerdir. Kullamlan bilyalar tek tip olabilecegi gibi farklh boyutlara sahip

bilyalar da olabilir. Bu durumda bilyalarin aym miktarda enerjiye sahip olmamasi
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s6z konusudur. Bu iglem sadece biiyiik bilya ¢apindan dolay1 tozlarin belirli bir
boyutun altina inmedigi durumlarda kullamlabilir. Farkli boyuttaki bilyalarnn
kullaniminin, enerji miktarimi artirabilecegi rapor edilmistir (55). Bilyalarin se¢imi
genellikle alagimlama yapilacak tozun yapisiyla ve kimyasal 6zelliklerine gore
degisebilir. Kullanilan bilyalar genellikle sert metaller, oksit ve seramik esash
malzemeler ve cok farkhh kompozisyonlara sahip malzemelerin kullamm da

Bilyalarin agirhiginin toz afirhifina orani, bazen dolum orami olarak da adlandirilir.
Bu parametre 6giitme isleminde 6nemli bir degiskendir. Bu, bir¢ok arastirmaci
tarafindan 1:1 (56) gibi kiigiik degerlerden, 220:1 (57) gibi biiyiik degerlere kadar
gesith oranlar kullamlmigtir. Genelde, 10:1 oram SPEX degirmen gibi kiigiik
kapasiteli degirmenlerde tozun o6giitiilmesinde en ¢ok kullamlan orandir. Fakat,
ogiitme biiytik kapasiteli, atritor benzeri bir degirmende gergeklestirilirse, yiiksek bir
bilya~toz orant,(BTO) 50:1°e kadar yada daha yiiksek 100:1 oranlarda kullanilabilir.
Bu oranmn artmasi elde edilen toplam enerjiye bagh olarak alagimlama zamamm

azaltirken, tozlarn kirlenmesi gibi olumsuz etkiler de hizlandirabilir.

Bilya-toz orani, 6gtitiilen tozda belli bir fazi elde etmek i¢in gerekli zaman iizerinde
onemli bir etkiye sahiptir. Bilya-toz oran1 ne kadar yiiksek olursa gerekli zaman da o
kadar kisa olur. Yiiksek bilya-toz oraminda, bilyalarin agirhk oramindaki artistan
dolay1, birim zamandaki ¢arpigma sayis: artar ve sonug olarak toz pargaciklara daha
¢ok enerji iletilir. Bu yiizden alagimlama daha ¢abuk gerceklesir. Yiiksek enerjiden
dolay: 1s1 artar. Bu da tozun iceriginin defismesine neden olabilir. Zamana ve
BTO’na bagh olarak amorf faz olusabilir, hatta sicaklik artis1 yeterli ise yeniden
kristallesmeyi tetikleyebilir.

Daha once belirtildigi gibi MA’mn ‘yumusak’ sartlari (diisik bilya-toz oram
degerleri, diisik doSnme iz vb.) dengeli olmayan fazlar olugtururken ‘sert’ sartlar
denge fazlan olusturdugu goriilmiistiir (58).
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2.5.7. Kazan doldurma miktanr

Bilyalarin ve toz par¢aciklarimin 6giitme kabi iginde serbestge hareket etmesi igin
yeterli miktarda bir alanin olmasi, tozlarin iizerine etkiyen vurma kuvvetlerini artinr
bu da sonugta toz par¢aciklarinin alagimlanmasim hizlandirir. Bu yiizden, haznenin
toz ve bilyalarla doldurulma miktan dnemlidir. Bilyalarin ve tozun miktan ¢ok fazia
ise, liretim hz1 ¢ok yavaslar. Bilyalarin etrafta dolagmas: igin yeterli bir alan yoktur
ve bu yiizden vurma enerjisi disiiktiir. Dolayisiyla, haznenin fazla doldurulmamasina
dikkat edilmelidir. Kabin doluluk miktarmin az ise, enerji artigindan kaynaklanan
kirlenme sorunlar1 yagsanabilir. Genelde haznenin % 50°’si bos birakilmahdir.
Doldurma miktan sartlara ve 6gilitme yapilacak alagim elementlerine gére g¢ok az

degisiklikler gésterir (2).

2.5.8. Ogiitme atmosferi

Ogiitme atmosferi esas olarak tozun kirlenmesine etki eder. Bu yiizden, 6glitme
sirasinda tankin ya havas: bosaltilmahdir ya da argon ve helyum gibi asal gazlarla
doldurulmahdir. Yiiksek safliktaki argon oksitlenmeyi ve/veya tozun kirlenmesini
engellemek i¢in en yaygin kullamlan gazdir. $ekil 2.9°da farkh atmosferde MA

uygulanmig Al-%3C tozlarnin zamana bagl tavirlan verilmigtir.
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Oksitlenmenin genelde azot atmosferinin varlifiyla engellenecegi veya minimize
edilecegi belirtilmistir. Azotun metal tozlarryla etkilestifi ve sonug¢ olarak bazi
sistemlerde dgiitme esnasinda kirlenmeyi engelleyemedigi goriilmiistiir.

Ozel amaglar igin ogiitme sirasinda farkli atmosferler de kullamlmigtir. Nitriir
olusturmak igin azot ve amonyak yaygin olarak kullamlmaktadir (59). Hidrojen
atmosferi ise hidrid iiretmek i¢in kullamilmugstir (60). Haznenin i¢inde havanin olmasi
toz icerisinde oksitlerin ve nitriirlerin olusmasina neden olur. Ozellikle tozlar,
yapilan itibariyle reaktifseler, 6giitme esnasinda asal bir atmosferin kullaniimasi
dogru alasimlamanin yapilabilmesi i¢in Onemlidir. Reaktif malzemelerde, oksit
tiirevi takviye elemanlarinin alagimlama sirasinda kendiliginden olusturulmas: da
miimkiindiir. Ancak, olusturulan oksidin biyiikliigliniin ve miktannmn kontrol
edilmesi giictir.

2.5.9. Sicaklik etkisi

Ogiitme sicaklipi, ogiitilen tozun igeriginin kararlastirilmasinda bir diger onemli
parametredir. Uretilen son fazin, bir kat1 ¢gozelti, intermetalik, nanoyapi, veya bir
amorf faz olmasinda, bagimsiz olarak alagim fazlarinmin olusumunda, difiizyon islemi
etkin oldugundan, 6giitme sicaklifinin alagim sisteminde Snemli bir etkiye sahip

oldugu soylenebilir,

Ayrica, bolgesel arayilizey sicakhklarimin yapigma olaylarna etkisi de 6nemlidir.
Geleneksel metal isleme operasyonlarinda yapilan igin yaklagtk % 95°nin isiya
doniistigii bilinen bir gergektir. Benzer olayin MA esnasinda olugmamasi i¢in
herhangi bir sebep yoktur. Ciinkii MA islemi de bir dizi plastik deformasyondan

olusmaktadir. Bunun da 1s1 artigina neden olmasi kagimimazdir.

Ogiitme sicakhiginin bilerek degistirildigini rapor eden sadece birkag arastirma vardar
(2,10,14 ). Bu islem ya 6giitme kazanina siv1 azot damlatihp sicakhg disiirerek yada
§gilitme haznesinin sicakligim elektrikle artirarak yapilmigtir. Bu aragtirmalar,

ogiitme sicakhigmin kati ¢ozelti seviyesindeki degisimi incelemek yada farkli
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sicakliklarda ya bir amorf fazin veya bir nanokristal yapimn olugumunu belirlemek

icin yapilmistir.

Bu sira digt ¢aligmalann diginda genellikle MA islemleri malzemenin ttiriine bagh
olarak oda sicakhigina yakin sicakliklarda yapilmaktadir. Genellikle bu sicakhgin
sabit tutulmasinda kazan cevresinde sogutucu gaz yada sivilanin sirkiilasyonu
saglanir. Aksi halde sicaklik artislan hem asin miktarda aginmalara hem de tozun
kirlenmesine neden olabilir. MA sirasinda ilave edilen IKK’larinda 1s1 artigini

engelledigine dair bilgilerde bulunmaktadir (2,10).
2.5.10. islem kontrol kimyasah

MA iglemi, deformasyona bagli kaynaklanma ve kirilma seklinde gerceklesir.
Ozellikle siinek tozlarin kaynaklanma ve sivanma egilimi yiiksektir. Bu tozlarm
kirlmaya olan direnci, incelmeyi geciktirir. MA sirasinda ilave edilen kimyasallar
sayesinde kaynaklagmanmin yam sira kinlma da etkin hale gelir. Kullanilan bu
kimyasallar gaz, stvi ve kati halde olabilirler (hegzan, heptan, oktan, etanol, etil
asetat, grafit metanol, sodyum kloriir, stearik asit, ¢inko stearat gibi). Ilave edilen
kimyasallar genellikle kinlmay:r hizlandirirken, yag tiirevleri tozlar tarafindan
emilebilir. Genelde ilave edilen miktar %1,5 civarindadir. {lave edilen kimyasal, yap:
igerisinde siirekli olarak kalabildigi gibi, islem sonras: sinterleme gibi ilave islemler
sirasinda  biinyeden atilabilir. ilave edilen bazi kimyasallar bilesikler olusturup
(hidrokarbonlar, karbonhidratlar, oksitler, karbiirler gibi) matris igerisinde homojen
yada heterojen olarak dagilirlar. Olusan bu ince pargaciklar, genellikle dayamm ve
sertligi olumlu yonde etkilerler (61) Bazi1 durumlarda yap igerisine giren hidrojen de
amorf yapt iiretiminde katalizér etkisi yapabilir.(2,62)

Kullanilan iglem kontrol kimyasali, MA sonrasi elde edilecek tozun saflik derecesini
dogrudan etkiler. Bu etki olumsuz sonuglara neden olmuyorsa kimyasalin kullanim
iglem stiresini kisaltirken, toz boyutunda incelenmesi hizlandirabilir. Aslinda,
kullamlan kimyasal, kompozisyonun bilesimini her ne kadar degistiriyorsa da islem

stiresini  kisaltmasi kirlenme miktarim azaltmaktadir (63,64). Islem kontrol
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kimyasalinin hacme oranla katilmas: ve islem sirasinda olugabilecek bilesiklerine
dikkat edilmesi gerekir. Ozellikle sinterleme sirasinda biinyeden uzaklastirilacak olan

IKK’larmn gaz doniistimlerinde ekstra g6zenek olusturmamasina dikkat edilmelidir.
2.6. Mikroyapx

MA sirasinda olusan mikroyapi, katilan tozlarn 6zelliklerine, sekline, boyutlarina
siinekliine ve benzeri bir ¢ok Ozelligine baghdir. Siinek ve yumusak tozlarin
kullanim durumunda MA isleminin baslangi¢ sathalarinda tabakal bir yap: olugur.
Bu islem agamali olarak toz tabakalar arasindaki diflizyonun da yardimiyla mekanik

olarak yorulan tozlar incelir ve homojenlesir (65,66).

Alasimlama siiresince tekrar eden kaynaklagsma ve kirilma islemi degirmen hizina
bagh olarak gergeklesir. Mikroyapiya, bilya ¢arpigmalaninin kinetik enerjisinin,
sicakhigin ve atmosferin etkili oldugu belirlenmigtir (59). MA isleminden 6nce ve
sonra tozlarin karekterizasyonu gereklidir. Toz boyutlan, fazlar, yilizey alanlarnn ve
iretim sekilleri belirlenmelidir. Ayn iglemler presleme ve sinterleme sonrasinda da

tekrarlanmalidir.

Geleneksel toz karekterizasyon metotlart MA sonrasi tozlar i¢in de kullamlabilir. Toz
boyut ve gekilleri i¢in dogrudan 6lgme, optik mikroskop veya SEM g¢ahismas: da
yapilabilir. Toz boyutlar1 olgiilirken genellikle topaklanmis tozlara dikkat
edilmelidir. Bir toz pargacigi bircok tozun birlesmesi (yapismasi) seklinde
goriilebilir. Hatta bu difiize olmug aym kristal diziliminde birkag toz seklinde de
olabilir. Amorf yaptya sahip malzemelerde ¢ok farkh metotlarla analizi
sonuglandirmak ~ mimkiindiir (X-Ray, Notrondifraksiyon vb). Bunlarmn
belirlenmesinde diferansiyel termal analiz gibi (DTA) metotlar1 da kullamlabilir.
Nanofazli yapilann tespit edilmesinde tane yapisinin ¢ok kiigiik olmasi gibi
problemler yasanabilir. Tek bagina mikroyap: incelemelerinin yetersiz kaldigi

durumlarda farkl analiz metotlan kullamlabilir.
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Resim 2.1°de PM 6061 alagiminin farkh siirelerde alasimlama sonrasi mikroyapisi
goriilmektedir. Islemin ilk zamanlaninda (ab,c) tozlar graniilli yapida iken
Alagimlamamn ileri sathalarinda katmanlagsma meydana geliyor. Zaman ilerledikc¢e
(g, h, i) katmanlar aras1 mesafe azaliyor ve toz boyutu kiigiiliiyor. Bu sistematik,

malzemeden malzemeye ve islem parametrelerine baglh olarak degisiklik gdsterebilir.

Resim 2.1. PM 6061 alasiminin farkh siirelerde alagimlama sonrasi
mikroyapisi; Alasimlama siireleri (saat) a)0; b)1.5; ¢)3; d)4.5; €)6;
1)8; £)10; h)16; i)24
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2.7. Presleme

Yiiksek performansh tam yogunlukta mamul tiretmek i¢in hizh katilagtirilmig tozlar,
serit malzemeler veya MA uygulanmig tozlar kullanilabilir. Hizli katilagtinlmis veya
MA ile iiretilmis tozlarin Dbirlestirilmesinde genellikle, sicak presleme, sicak
haddeleme, sicak dovme ve izostatik presleme kullamlir. Tiim bu islemler
preslenecek malzeme tiirline bagli olarak soguk sartlarda veya oda sicakliinin
iistlinde yapilabilir. Ancak, bazi soguk sartlarda presleme basincinin yiiksek olmasi
kullamlan kalip ve malzemeye uygun olmayabilir. Sekil 2.10°da ¢ift yonli
preslemeye bagh olarak tozlarin kendi aralarinda ve kalipla meydana getirdigi etki-
tepki iligkisi goriilmektedir

RN
e

D R

3N

-
%
y;.
g
~

N
TSN

T

7
ﬁ! 3
v
7
7
7
21

_ @\m
B!
RS

b
Sekil 2.10. a) Cift yonlii soguk preslemenin sematik gosterimi
b) Presleme basincina bagh toz ve kalip etkilesimi



31

Kalip igerisine doldurulan tozlar basincin etkisi ile sikigir ve deforme edilebilme
dzelligine bagl olarak son geklini alir. Genellikle, soguk presleme asamalarinda tam
yogun kiitle elde etmek igin, tozlarn sikigabilirligini ve akigkanh@im artiran
yaglayicilar kullamlabilir. Kullamlan bu yaglayicilar, kalip asinmasim engeller,
kaliptan kiitlenin ¢ikarilmasim kolaylastirir, tozlar arasinda siirtiinmeyi azaltir ve
enerji kayiplanm minumuma indirir. Bazi islem kontrol kimyasallan hem MA
sirasinda hem de presleme agamalarinda islevsel rol oynar. Kullamlan bazi
yaglayicilarin sinterleme sonrast gozeneklilife ve istenmeyen kimyasal tepkimelere
yol agmasi baglica problemlerdir. Bu nedenle kullamlan kimyasallarin malzemeye
uygunlugu 6nemlidir Sicak presleme iglemine tabi tutulan numunelerin yogunluklan,
soguk olarak iiretilmiglere olanlara gore daha iyidir. Aym zamanda sicak isleme tabi

tutulan malzemelerin, sinterleme siireleri ve sicakliklari agagilara ¢ekilebilir (67,68).

Soguk preslemenin teorisini bakildiginda, kullanilan presleme tiiriine bagh olarak
(Tek yonli, ¢ift yonli, izostatik, titresimli vb) farkh yogunluk dagilim verirler. Sekil
2.11°de goriildiigii gibi tek yonli bir kalipta eg basing egrileri ¢ift yonlii kaliba gore
farkhhk gostermektedir (Sekil 2.12.).

Sekil 2.11.Tek yonlii presleme kalibi ve presleme basincina bagli es basing
egrilerinin gematik gdsterimi

UL,
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Hareketli
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alt zzimba

Sekil 2. IZ.Cift yonlii presleme kalibi ve presleme basincina bagh es basing
egrilerinin sematik gosterimi

Hareketli
zimba
. Basingh
Flastik : S1V1 veya
kalip i : gaz
Ana
govde Toz

Sekil 2.13. [zostatik presleme kalib

[zostatik preslemede ise (Sekil 2.13.) es basing egrileri kalip sekline bagh olarak
hemen her yerde aymidir. Ancak bu kahplarin her sekle uygulanmas: zor veya
miimkiin degildir. Diger sistemlere gore maliyetinin yiiksekligi de bir dezavantajdr.

Temel olarak presleme iglemlerinde uygulanan kuvvete bagh olarak oncelikle

tozlarin akis mekanizmasi ve ardindan deformasyon siiregleri gelir. Deformasyon
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sirasinda meydana gelen kaynaklagma iglemi kiitlenin ham yogunlugunu belirler. Her
malzemenin soguk sartlarda belirli bir sikigtinlabilirlik sinin vardir. Bunun dstiindeki
degerlerde uygulanan basincin hemen hemen hi¢ bir etkisi yoktur. Preslemede
malzemenin temel Ozellikleri iglemi dogrudan etkiler. Genellikle ilave tedbirler,
tozlarin kaynaklanmasim, akicih@inin artirilmasini, kalip aginmasimn azaltilmasim,

alinan son seklin muhafazasim ve malzemenin kaliptan ¢ikariimasim saglar.

Son yillarda soguk presleme metotlariyla elde edilen tozlara ilave edilen siv1 faz
sinterlemesini saglayici elemanlarla ve yiizey islem metotlaryla yogunluk artisa
saglanmgtir. Yilksek presleme basinglarinda bilhassa Al, Ni, Fe, Cu, gibi tozlarn
%99 yogunlugu saglanmugtir. Ancak 0.3 GPa varan bu presleme basinglannda,
presleme yapilacak kalibin ve basma pargasinin iyi tasarlanmis olmasi gerekir. Bu
islemler icin genellikle T15 gibi yiiksek hiz gelikleri kullanilir. Basing degerlerinin
arttirilmasimin zorunlu oldugu durumlarda (4.5 GPa) karbiir esash malzemelerin
kullaniimas: gerekebilir. Ancak dikkat edilecek hususlarin baginda kalibin bir kag
kullammdan sonra aginmasi ve/veya yapi igerisine girmesi gelir. Soguk preslemede
diger bir problem de, tozun deforme olabilirligine ve akigkanlifina bagli olarak
kaptaki yogunluk dagilim profilidir. Presleme yapilacak toz miktarimin ve kalip
tasarim hesaplarinin  yapilmasinda, bu dagilim profili de g&z Oniinde
bulundurulmalidir. Bunlara ilave olarak, sofuk presleme-sinterleme sonrasi tam
yogunluga ulagsmak i¢in deformasyon, ¢ift presleme, c¢ift sinterleme ve ekstlirlizyon

gibi islemler de yapilabilir.

Presleme ve ardindan sinterleme asamasinda etkin olan problem tozlarin yiizeyinde
olugan oksit tabakalandir. Toz boyutlan ¢ok kiiciik ve ylizeyleri oksitlenmis ise
presleme sirasinda bunlarn kirilmasi olduk¢a giigtiir. Oksitlenme preslemede ham
yogunlugu olumsuz etkiledigi gibi sinterleme sirasinda tozlar aras: temas
noktalaninda difiizyonu engeller ve boylece kiitlesel olusum gecikir veya tamamen

durur.
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2.8. Sinterleme

Sinterleme, yiiksek sicakhkta pargaciklarin birlestirilmesi iglemidir. Islem genellikle
erime noktasinin altinda atomik boyutta gergeklesir. Ancak bazi malzemelerde bu
islem sivi faz bolgesinde de yapilir. Bolgesel birlesmenin oldugu yerde boyun
noktasimn bityiimesiyle islem baslar ( Sekil 2.14.). Boyun olusumu parcacik sekline
(uygulanmigsa presleme basincina) ve malzemeye gore farkliliklar gésterebilir.
Pargaciklarin sinterlenmesinde, atomik hareketleri ylizey enerjisi engelleyebilir.
Birim alana diisen yiizey enerjisi atomik g¢apla ters orantihdir. Kiigiik pargaciklarin
spesifik ylizey alani kiiclik, enerjileri yiiksektir. Buna bagh olarak da sinterlenmeleri
daha hizhidir. Ancak tiim yiizey alam sinterleme i¢in gegerli degildir. Kat1 kristallerde
her temas noktasinda taneler, tane sir enerjisiyle birlesir. Tane simrlar1 atomik
hareketlilik acisindan 6nemli bolgelerdir. Sinterleme mekanizmas: atomlarn bir
yolda kiitlesel akisi gibidir. Metalik malzemelerde bu olay genellikle difiizyon
seklinde, ylizeyde bulunan tane sinir1 hareketi ve kristal kafeslerin gegcisi seklindedir.
Bu diflizyon hareketleri parcaciklarin geometrisine bagh olarak modellenebilir ve
hareket enerjisi ve kinetigi hesaplanabilir. Sinterleme sirasinda temas halindeki
pargaciklar temas noktalarindan difiizyonla hareket eder ve bu hareketlilik toz boyutu
son halini alincaya degin siirer. Ilk toz gapi ile son ¢apin birbirine oram genellikle;

ilk cap=D, ise Son ¢ap= 1,26xD olur.

_ Toz tanesi

Yiizey difiizyonu

Buharlasma
yogunlagma

"
{

Boyun
olusumu

Sekil 2.14. Sinterleme sirasinda meydana gelen mekanizmalarin sematik gosterimi



35

Sinterlemeyi etkileyen pek ¢ok faktér vardir (Toz boyutu, sicaklik, alagim
elementleri ham yogunluk, sinterleme atmosferi v.b.) . Sinterleme mekanizmasinin
etkin olabilmesinde en 6nemli etken preslenecek ve sinterlenecek tozlarin yiizeyinde
oksit veya sinterlemeyi olumsuz etkileyecek tabakalarin olusmamasidir. Eger oksit
tabakalar1 olugmugsa ve presleme sirasinda kirlmamgsa sinterleme hi¢ olmaz yada

¢ok verimsiz gerceklesir.

Ancak, sinterleme sonrasi malzemenin mekanik ve tiim iglevsel 6zelliklerine en etkin
sonu¢ parca icerisinde olusan bosluk yada gozenek miktanidir. Her ne kadar bu
olusumlarda presleme basinci ve malzemenin Ozellikleri etkinse de, sinterleme
sonras1 gozeneklilik miktann da ¢ok Onemlidir. Sinterleme sirasinda her ne kadar
ebatlarda degisiklik istenmese de, bosluklarin giderilmesi igin kati transfer
islemlerinin olmas1 beklenir. Bunlar, hacimsel diflizyon, tane simn difiizyonu, plastik
akig ve siv1 akigi seklindedir. Sekil 2.14 ve 2.15°de sinterleme sirasinda gézeneklerin
olusum mekanizmas1 goriilmektedir. Bu gésterim bir genel olusum mekanizmasidir
ve malzemeden malzemeye degisiklik gosterebilir. Karisim  tozlarmn
sinterlenmesinde denge diyagramlan dikkate alinmah ve biiyiikk farklar varsa

hacimsel oranlarina gore uygun sinterleme sicaklig: segilmelidir.

Sinterlemenin ileri asamalarinda toz smurlari kalkar ve tane bityiimeye devam eder.
Ancak biiylimenin ileri sathalarinda gézenekler tamamen tane iglerine hapis olur. Bu
istenmeyen bir durumdur. Eger sinterlenen numunede gozenek sekli dairesel hal
almigsa sinterlemenin son asamasina erisildigi anlagilabilir. Bu son asamada hicbir
zaman %100 yogunluk elde edilmez. Sinterleme isleminin ardindan yogunluk artist
i¢in farkl metotlar uygulanmaktadir (ekstiiriizyon, haddeleme gibi). Toz par¢alarin
yogunluk problemi ¢ok 6nemlidir ve en biiyiik handikaptir.
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Sekil 2.15. Sinterleme sirasinda meydana gelen g6zeneklerin olusumu ve zamana
bagl tavrinin sematik gésterimi

Son zamanlarda tam yogun malzeme elde etmek igin sik¢a kullamilan bir metotta sivi
faz sinterlemesidir. Bu islemde, kat1 fazlann yani sira sivi faz da olusur. Siv1 faz
diflizyon mzim biiyiik 6lgiide arttirarak parcaciklar arasi bag olusum hizim arttinir.
Bu olugum goézenek yapisi, mukavemeti, iletkenligi, manyetik 6zellikleri korozyon
dayanimim biiyiik oranda etkiler (69).

Yiiksek sicaklikta ve stirekli sivi faz sinterleme isleminde, i¢ yapida siirekli olarak
bulunan sivi faz hizh yogunluk artisi ve tane biiylimesine neden olur. Baslangigta
katiy 1slatan stvimin, kati pargaciklar iizerine uyguladig: kapiler kuvvetler yardimiyla
parcaciklann yeniden diizenlenmesi sonucu lmzh bir yogunluk artisi olur. Yeniden
diizenlenme ile erigilen yogunluk artigi, olugan sivi faz miktarna, pargacik
biliyukliigiine ve katmin sivi fazda c¢6zinirliigline baghdir. Sikistinlmg kiitle
icerisindeki g6zenek miktarimin azalmas: sivi faz akisim giiglestirir. Bu nedenle
yogunlagma iz giderek azahr. Belirli bir asamadan sonra ¢6ziiniirlik ve yayinma
(difiizyon) daha etkin hale gelerek, ¢oziinme ve tekrar ¢ékelme safhasina gegilir. Bu
safhada yogunlagma ve tane bilyiimesi, olgunlagsmasi ve tane sekli olusumunun her
ikisi de diftizyon kontrollii iglemlerdir (70). Bu islemlerin olusabilmesi i¢in kat: fazin
siv1 fazda ¢oziintirliigliniin olmas: gerekir. Alasim olusumu ile ergime sicakliinin

diismesi sinterleme 6zelliginin iyilestiginin bir gostergesidir (71).
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_Saiié&siisiﬁ Sinterieme
_ Onalasimh
X Parcacik.

Sekil 2.16. Siv1 faz sinterlemesinin sematik gésterimi

Sekil 2.16’da gosterildigi gibi, 1sitma sirasinda her toz pargacifi icerisinde siva faz
olugur. Bu durum pargaciklarin tekrar pargalanmasma sebep olmakta ve kangtinimus
tozlara oranla siv1 faz dagilimi1 daha homojen olmaktadir. Sivi olusumuyla birlikte
yogunluk artisi cok hizli olmakta ve artan sivi miktartyla orantih olarak yogunluk
artmaktadir.

Siv1 faz sinterlemesinin degisik bir uygulamasi da gegici sivi faz sinterlemesidir
(GSFS). Sinterleme swrasinda olusan denge fazi kati ise sivi faz diflizyon
homojenizasyonu ile katilagarak kaybolur (72). Bu yontemde, sikigtirilabilirligi
yitksek saf element tozlar1 kullanilabilir ve siirekli SFS’de goriilen tane irilesmesi
olusmaz. Ancak olusan sivt faz miktari baz: islem parametrelerine bagh oldugundan

bu yontem sinterleme sartlarina ¢ok duyarhdir.

GSFS’ne o6rnek olarak civa ve giimiis esash dis amalgamlan, g&zenekli bronz
yataklar, demir esash yapi alagsimlari, bakir alagimlari, manyetik malzemeler ve
allimina esash seramik malzemeler verilebilir.

Reaksiyonlu (reaktif) sinterleme gegici sivi faz sinterlemesine benzer. Reaksiyonlu
sinterleme islemi sematik olarak Sekil 2.17-a’da gosterilmigtir. Toz karigim

karsilikli difiizyonla sivi fazin olustugu sicaklikta sinterlenir. Olusan st faz gegici
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olup son iiriin bir metaller arasi bilesiktir. Bilesenler arasindaki reaksiyon ¢ogunlukia
egzotermiktir. Sivi1 olusumu ve egzotermik reaksiyon sonucu 1simmayla birlikte hizli
bir sinterleme gerceklesir. Reaktif sinterleme i¢in uygun bir sistem Sekil 2.17-b’de

gOsterilmigtir.

o

- I = A et Son durusi
Kangtinimug rozlar Kati hal _Kau s .,
' difiizyon reaksiyony -hizh reaksivonu  yitksek yofuniukh

Sekil 2.17 (a) Reaksiyonlu sinterleme i¢in uygun denge diyagram: (b) Reaksiyonlu
sinterlemede meydana gelen olaylann sematik gosterimi

Ozellikle karsiikli difiizyon hizlarmin farkh ve bilesigin tesekkiil 1sismmn yiiksek
olmasi durumunda sinterleme de sisme meydana gelir (73). Gozenek olusumu da s6z
konusudur (74). Stvi akigi ve homojen bir i¢ yap1t olugumu i¢in reaksiyon sicakhifimn

Stektik sicakhgin iizerinde olmasi gerekir.

Reaksiyonlu sinterleme heniiz gelistirme asamasinda olup metalleraras: bilesiklerin,
seramiklerin ve degisik Dbilesiklerin sekillendirilmesinde kullamimaktadr.
Egzotermik reaksiyon kontrol edilerek i¢ yapiya zarar vermesi onlenmelidir. Islem
kontrol parametrelerenin denetimi igin yeterli bilgi olmadigindan reaksiyonlu
sinterleme, bilesiklerin daha sonraki asamada yogunlugu arttirabilmek igin 6n
sekillendirilme esnasinda kullanilir. Ote yandan basingh sinterleme teknigi ile

dogrudan yogunlugu yiiksek pargalar tiretmek miimkiindiir (75).
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Sinterleme sonrasinda elde edilen mamuller boyutsal olarak son gekline sahip
olduklan igin genellikle ek bir isleme gerek duymazlar ancak, baz firiinler i¢in talagh
imalata da gerek duyulabilir. Son iiriinlerde yapilmasi gereken bu ilave islemler
genellikle maliyeti artirdiklarindan arzu edilmezler. Ciinkii, genelde yiiksek
mukavemete ve aginma direncine sahip olan bu tiriinlerin iglenmesi oldukga gligtiir.
Bunlarn islenmesinde 6zel takimlar yada 6zel teknikler kullamlir. Toz metaliirjisi ile
tiretilen pargalarn en 6nemli 6zellikleri son gekle sahip olmalandir ve bu biiyiik
avantajlar saglar. Bunun i¢in gelistirilen ve iizerinde halen galigmalarin devam ettigi

pek ¢ok yeni y6ntem vardir (Ikinci presleme, ikinci sinterleme, lazer sinterleme vb.).

2.9. Kompozit Malzemeler

Kompozit malzemelerin teknolojik olarak kullanim alanlari oldukga genistir.
Kompozit kavramu iki yada daha fazla malzemenin farklh metotlarla birlestirilmesi ve
bilesenlerden birisinin/birkacimn (takviye) digerini/digerlerini (matrisi) dagilimla
giiclendirmesi esasina dayanir. Kompozitin 6zellikleri; bilesenlerin 6zelliklerinden
cok farklidir. Genellikle farklilik @istiinliik seklindedir. Kompozitler ¢ok ¢esitli olarak
smmflandinilabilirler. (yapisal, tiretim metotlari, takviyenin sekli, takviyenin tiirii v.b. )

temel olarak matrise gore simflandirdigimizda;

- Polimer esasli kompozitler
- Seramik esash kompozitler

- Metal esasli (matrisli) kompozitler
Bu boliimde metal matrisli kompozitlere (MMK) deginilecektir.
2.9.1. Metal matrisli kompozit malzemeler
Metal esash kompozitler, gelisen teknolojinin ihtiya¢ duydugu yiiksek elastik modiil,
mukavemet, asginma dayanum ve diisik yogunluk gibi malzeme &6zelliklerini

kargtlayabilecek malzemeler olarak iizerinde en ¢ok ¢alisilan kompozit gruplarmdan

biridir. Bu kompozitlerin dokiim, toz metaliirjisi, emdirme (infiltration) ve Ospray
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gibi bir ¢ok iiretim teknikleri vardir. En yaygin ve ucuz olan dokiim tekniginde,
belirli bir buyiikliigiin altindaki seramik pargaciklart homojen olarak matris iginde
kangtrmak miimkiin degildir. Aynica dokiim tekniginde dokiim isleminin
gergeklestirilebilmesi igin gerekli olan akigkanlifi saglayabilmek igin kanstinlan
takviye malzemesi oram smirli kalmak zorundadir. Takviye malzemesinin matris
icinde homojen dagilmasi ve topaklanmalarin pargalanmas: i¢in, erime sicakhiginin
tizerinde bir sicaklikta uzun bir siire karigtirma islemine devam etmek gerekir. Bu da
takviye malzemesi ve matris malzemesi arasinda istenmeyen reaksiyonlarin
olusmasina neden olmaktadir (76,77). Ote yandan, toz metaliirjisi tekniginin pahali
olmasina ragmen bu yolla istenilen oranda ve istenilen biiyiikliikte tozlann ara
yiizeyde reaksiyon olusturmaksizin karigtirilarak kompozit iiretilmesi pratik olarak
miimkiin olmaktadir. Toz metaliirjisi ile kompozit iiretimi {izerinde cesitli caligmalar

yapilmigtir (78-80).

Bu malzemelerin se¢iminde hemen hemen hi¢bir simrlama yoktur. Deneysel
caligmalara bakildiginda ¢ok farkh tiirlerin kullamldigi gériilmektedir. Ancak
bunlarm optimum kullanim sartlarimin belirlenmesinde ve pratikte kullamlmasinda
temel bazi sartlar aranir. Matris malzemesi, takviye elemanin ve veya elemanlarim
bir arada tutarken, aym zamanda yiik aktarimini, kayma, basma, akma, diaelektirik
ve siirlinme ozellikleri gibi nitelikleri de biinyesinde toplar. Matris igerisindeki
takviye elemanlar, sertlik artisgnin yam sira, korozyon direnci, aginma direnci ve
yiksek sicaklik performansi gibi Ozellikleri de iyilestirirc MMK’lerin iiretim
teknikleri de oldukga fazladir. Kisaca siralamak gerekirse;

S hal metotlar:

- Infilitrasyon

- Sikigtirma dokiim

- Basingh dokiim

- Yan kat1 dokiim

- Kangtirmal dokiim
- Puskiirtme dokiim
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Kat1 hal metotlari

- Toz metaliirjisi
- Dizfiizyonla birlegtirme
- Sicak haddeleme

In-situ metotlary

- YOnli katilagtirma

- Tercihli yonlendirilmis metal oksidasyonu

Bu metotlarin diginda altyapisal degisikliklerin saglandig1 deneysel ¢aligmalar da
vardir (81,82). Yukanda bahsedildigi gibi agirhkh olarak Al esashi malzemelerin
tercih edilmesi ve toz metaliirjisi alaninda kullanilmalan tizerinde durulacaktir. Toz
halindeki bu malzemelerin MA kullamlarak elde edilmesi de 6nemli gelismelere

neden olmustur.
2.10. Al Matrisli Kompozitler

Aliiminyum deneysel olarak da, ticari olarak da kullanilan matris elemanlarindan en
onemlisidir. Pek c¢ok farkli metot ve takviye elamam kullamlarak gergeklestirilen
islemler, malzemenin kullanim alanlanm arttrmugstir. Ozellikle yapr igerisinde
reaksiyonlar sonucu olusan takviye elamanlarmin (Al,O3, ALC;, MgAlLOs,
CuAlLO,) Al 6zelliklerini olumlu yonde etkiledigi belirtilmektedir (19-23,83,84).
Aliiminyumun kat: hal reaksiyonlaniyla 6zelliklerinde saglamilan gelismeler 6nemli
diizeydedir. Kat1 hal reaksiyonlarinda, diger metotlarin birgogunda karsilagilan simirh
sartlarin bulunmamas: biiyiik avantaj saglar (ergime sicakhk farkliklan gibi) .

Pargacik takviyeli MMK ’lerin klasik iiretim tekniklerinden en ¢ok kullanilanian toz
metaliirjisi ve dokiimdiir. Dokiim yonteminde sik¢a karsilagilan sorunlar, ilave edilen
pargaciklarin yiizmesi, ¢6kelmesi ve gozenekliliktir. Toz metaliirjisi Al i¢in genelde
tercih edilen metot olmasina ragmen, sinterleme sicakhiimin yiiksekligi, sinterleme
siiresinin uzun olmasi, tam yogunluk igin sinterleme sonrasi ikincil islemlere ihtiya¢

duyulmasi, (eksturuzyon gibi) beraberinde bazi sorunlari da giindeme getirmektedir.
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Aliiminyum oksit gibi takviye ile giiclendirilmis kompozitler yaygin olarak
kullanmaktadirlar. Son zamanlarda Al-%30 SiC kompozit malzemelerin aliiminyum
oksitle beraber takviyesi siiriinme 6zellikleri gelistirmigtir . ALLO; ve Al4C; gibi ince
partikiiller aliminyum bazh kompozit malzemelerde takviye elemani olarak sikga
kullanilir. Aliiminyum oksit matris i¢inde ince ¢atlaklar seklindedir, bunlarin
malzeme icerisine takviye edilmesi ancak toz metaliirjisi veya mekanik alasimlama
yontemi ile miimkiindiir. Takviye edilmemis Al-SiC kompozit malzemelerde matris
icerisine Al4C; ilavesi ve bunun takviye miktarinin artmasiyla siiriinme dayammm

olumlu y6nde etkileyecegi one stirtilmiistiir (85) .

Al'un en ¢ok kullanilan alagimlarindan birisi olan Al-Ti alagimlari havacilik
sanayinde biiyiik yer tutmaktadir. Hafif olmasi, yiiksek sicaklik dayamimnmn iyi
olmasi, iyi korozyon direncine sahip olmasi ve nispeten ucuz olmasi tercih
edilmesinin temel nedenleridir. MA yontemi ile Al-Ti alagimlarina ikincil fazlarin da
ilavesi miimkiindiir. Genellikle bu islemler asal gaz ortaminda yapilir (Oksitlenmeyi
engellemek i¢in) (86-89).

Bununla birlikte reaktif gazlar kullanilarak malzeme igerisinde Al-Ti’la reaksiyona
girmeleri de arzu edilir. Ozellikle N,, H, ve NH; gaz ortamlannda olusan aliiminyum
nitriirler ve titanyum nitriirler malzemenin siiriinme 6zelligini iyilestirir ve tane
biiytime etkisinin yavaslatilmasinda biiyiik rol oynar. Oh ve arkadaglan yaptiklan
calismada Al ve Ti tozlanm MA yo6ntemi ile N, ortaminda ogiitmiisler ve farkhi
basinglarda presleyerek 500 °C 50-100 saat arasinda sinterlemiglerdir. Olusan

nitriirlerin genel olarak malzeme 6zelliklerini iyilestirdigini tespit etmislerdir.

Ote yandan karbiirlerin MMK ’lerin takviye bileseni olarak kullamilmasi giderek
artmaktadir. Bu karbiirlerin ticari ve teknolojik kullanim viskers, fiber, tekli flaman

ve pargacik seklindedir (86).

Degisik metal karbiirleri (IV-VI grubu) ticari olarak 6nem kazanmistir. Ciinkii sira
dis1 sertlik degerlerine sahiptirler. Bunlarin yiiksek sicaklik dayammlarnt ve

performanslan kullanim alanlarimi arturnmgtir. Cogu karbiir tiiriiniin mikro sertlik
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degerleri 2000-3000 kg/mm? arasindadir ve aliiminyum oksit ile elmas aras: sertlik
degerlerine sahiptirler.

Metal ve metal tiirevi nitratlar, yiiksek sicakliklardaki kararlihklan, agin sertlikleri,
yitksek 1s1 iletkenligi ve yiiksek korozyon direngleriyle dikkati ¢eken takviye
malzemeleridir. Bunlann sentezlenmesi genellikle yiiksek sicaklik ve basing altinda,
azot atmosferinde gergeklestirilir. Bu islem sirasinda bazen homojen olmayan ve
reaksiyon meydana gelmeyen durumlar s6z konusu olabilir. Geleneksel olarak
nitriirleme islemi, gaz ortaminda, tuz banyosunda, iyon nitriirleme ve kimyasal
¢oktiirme metotlariyla bir yiizey kaplama iglemi olarak da kullanilir. Metal nitriirleri
kimyasal reaksiyonla yada dogrudan yamci gaz ile sentezlemek de miimkiindiir. Bu
islemlerin tiimii yiizeyde sert bir tabaka olugturur. Bunlanin yam sira MA yontemiyle
olusturulan nitriirler malzemelerin 6zelliklerini olumlu ydnde etkilemektedirler.
Sentezleme metodunda, malzeme MA islemine tabi tutulurken ortam atmosferi

olarak N kullanilir. Bu islem ¢ogu metale uygulanabilir. (C, Ti, Cr, B, v.b)

AIN kullanimu elektronik ve yapisal malzeme endiistrisinde yaygmlasmaktadur.
Elektronik endiistrisinde 1s1 kanallarinda, yan iletkenlerde ve bunun gibi pek ¢ok
malzemenin {iretiminde AIN kullamlmaktadir. Son zamanlarda biiyik enerji
santrallerinde kullanilan malzemelerde yiiksek iletkenlik, diisiik genlesme katsayisi,
yiiksek elektrik yalitkanhigi, yiikksek mekanik dayamim, kolay kullamim, kesme ve
parlatma icin, kimyasal kararlilik ve gevreye zararsizhik gibi dzellikler aranmaktadir.

AIN bu 6zelliklerin gogunu tasimaktadir (86,87).

Malzeme ihtiyaclarindaki farkliliktan dogan ve yeni metotlar olan MA ve RSP (Hizh
sogutma islemi) islemi 1960 baslarinda kullamlmaya baslanmigtir. RSP deki boyutsal
ve sekilsel yetersizlikleri gidermek igin halen ¢aligmalar yapilmaktadir. Ince yapraks:
levhalarmn iiretiminde bugiin en ¢ok kullanilan yéntem RSP’dir. Bununla ilgili pek
¢ok yeni bilimsel gelisme 1980-84 kompozit konferanslarinda sunulmugtur (87-90).
Hizla gelisim gosteren MA teknigindeki arastirmalar ¢ogaldikga degeri artmaktadir.
Tarihsel olarak yapilan yayinlara bakildiginda 1980’e kadar hizh bir gelisim gosteren

RSP yerini 80’lerden sonra MA almistir. Bu konuda yapilan bilimsel arastirmalarda
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hizli bir artig gériilmektedir (10) . Son dénemlerde yapilan tartismalarin yogunlagtig:

konu amorf yap tiretimi ve kati-kati sistemlerdeki meydana gelen olaylardir.

Birgok ticari malzemenin farkh alagimlarla ve farkli termomekanik iglemlerle
ozelliklerini degistirmek miimkiindiir. Arastirmalar bu konuda Al ve Ti lizerine
yogunlagmigtir. Bu alagimlarin ¢ogu MA ile iretilmektedir. Bilindigi gibi stiper
plastik deformasyon esnasinda ki tane smirlarn hareketi, dislokosyon tirmanmasi ve
yeniden kristallesmeye paralel devam eder. Plastik davrams o6zellikleri statik
sartlarda test edildiginde genelde sicakligin artmasiyla bir gerileme gozlenir.

Gilman ve Nix, saf aliminyum ve ALCOA 601 tozuna uyguladiklan ii¢ saat MA
sonrasinda olusan Al;O; ve Al4C; pargaciklarinin yapisal etkilerini incelemisler ve
islem esnasinda her iki alasima da %1,5 oraninda nopkowax ilave etmislerdir. 690
MPa basing altinda soguk olarak presledikleri tozlar daha sonra 500°C*de 327 MPa
basing altinda sicak olarak preslenmislerdir. Yapilan TEM ¢alismalan sonunda her
iki malzemede de ALO; parcaciklanmin yaptr igerisinde homojen bir dagilim
sergiledigini tespit etmislerdir. Wax ilave edilen malzemede olusan oksitlerin daha
yogun oldugunu, yiiksek biiyiitme oranlarinda ise Al4C; pargaciklannmin da yapi
igerisinde bulundufunu tespit etmiglerdir. Saf aliiminyumda olusan Al,Cs
parcaciklarin boyutlart ortalama 7,7 nm iken ALCOA malzemesinde olusan
parcaciklarin ortalama boyutunun 30 nm olduunu rapor etmislerdir. Katilan iglem
kontrol kimyasalinin hem alasimlamayi hizlandirdig1 hem de takviye pargaciklarinin
(ALO3-AlLCs) olusumunu artirdigimi  bildirmiglerdir. Olugan parcaciklara paralel
olarak sertlikteki artis da tespit etmislerdir (91).

Singer ve arkadaglan benzer bir ¢aligmada saf aliiminyuma %]1,5 oraninda Nopkovax
22-DS (C2H2-2(C18H360W) ilave etmisler ve spex tiirii cithazda MA islemini
gergeklestirmiglerdir. Islem sonras1 oda sicakhiginda ekstiiriize edilen tozlan farkl
sicakliklarda havada, argon ve helyum atmosferlerinde sinterlemiglerdir. Diigiik
sinterleme sicakliklarinda (SOOOC) AbLO; ve ALC; pargaciklari olusmams ancak,
400°C’nin iistinde doniigimiin basladigim belirlemiglerdir. Resim 2.2’de bu

parcaciklarin olugsmasiyla ilgili TEM goriintiileri verilmektedir (92).
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Resim 2.2. Al-wax ilavesi sonrast 5 saat MA uygulanmig ve ekstiirlize edilmis

tozlarin 500°C’de sinterlenmis malzemeye ait TEM goriintiileri
a) Aydinlik alan goriintiisii b) AL,O3 ve Al4C; kinmim desenleri

Rodrigez ve arkadaglar1 (93) %99,5°lik safliktaki aliiminyuma %1,5 oraninda farkh
Ozelliklerdeki wax ilavesi ile agik atmosfer sartlarn altinda MA islemi
gergeklestirilmigtir. Islem sonrasi toz boyutundaki degisime ve MA siiresine bagh
olarak olusan Al;03; ve Al4C; pargaciklan sonucu baglangigtaki tozlarin sertliklerin 6
kat artifim rapor etmislerdir. 10 saatin tlizerindeki MA siirelerinde ise bu

degisimlerin bir doyuma ulagtiginm1 g6zlemlemiglerdir (Sekil 2.18) .
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Sekil 2.18. Zamana ve 6giitme siiresine bagh mikrosertlik degisimi (yiik 0,02 kgf)

Besterci ve arkadaslan MA metoduyla yapi igerisinde yaklasik % 4 oramnda ALC;
olusturmuslar ve pargacik boyutlannm 25-85 nm arasinda degistigini tespit
etmiglerdir. Uretilen malzemelerin kink yiizey SEM incelemelerinde (Resim 2.3)
kopmalarin Al,O3 ve Al4C; pargaciklarinin bulundugu aliiminyum tane simrlarinda
olustufunu belirtmislerdir. Caligmada, farkli ¢ekme hizlarinda ve sicakliklarda
malzemenin davramglanm incelemiglerdir. Oda sicakhfmda deformasyon
sertlesmesi etkin parametre olurken yiiksek sicakliklarda plastik dzelliklerin arttigimt
rapor etmislerdir (21).

Resim 2.3. Al-C alagimina ait oda sicakliginda 2.5x10-5 s-1ve 1.0x10-1 s-1 ¢ekme
hizlarinda gergeklesen kirik yiizey gortintiileri
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Barlow ve arkadaglan Al-Ti-O-C-sistemlerinde MA sonrasi farkh sinterleme ve
termomekanik islemler ile Al4C; olusumunu ve biiyiime kinetigi iizerine ¢aligmalar
yapmuglardir. Sinterleme 600°C’de farkli siirelerde gergeklestirilmis ve farkls
olusumlar tespit edilmigtir (A14Cs, AL O3, Al3Ti ). 504 saat sinterlemenin sonucunda
aliminyum karbiir boylar1 60-80 nm genisliklerininde 10-20 nm oldugunu tespit
etmiglerdir (Resim 2.4.). Aym sicaklikta 1500 saat 1s1l islem uygulanan numunelerde
ise Al4C; boyutlarim 200 nm’ye kadar biiytidiigi gozlenmistir. Olusan partikiillerin
genellikle tane smirlarinda olustudunu tespit etmislerdir. Ekstiiriize edilmis
malzemelerde ise birim miktar olarak en fazla pargacigmn ilk 24 saat igerisinde
olustugunu gézlemiemislerdir. Bulgular sonucu Al4C; olusumunda 24 saat ile 504

saat araliginda lineer bir seyir tespit etmisler (22).

Resim 2.4. Al-Ti-O-C-sisteminde ekstiiriizyon sonrasi TEM goriintiileri a-b)
600°C’de 504 saat sinterleme sonrast Al,C; ‘iin aydinhk alan
goruntiileri ¢) Kirtmim desenleri

Barlow ve arkadaglar1 yine benzer bir bagka ¢alismada Al,C; bilyiime kinetiginde

dislokasyonlarin etkisini incelemislerdir. Farkli iki kompozisyondaki malzemeyi MA
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sonrast 520 ve 560° C’ lerde ekstiiriize etmiglerdir. Ekstiiriizyon sicaklifina ve hizina
bagli olarak parametrelerin etkinligini incelemislerdir. Ekstiiriize edilmig
malzemeleri daha sonra 1500 saate kadar 600°C’de sinterleme islemine tabii
tutmuglardir. MA sirasinda ve ekstiiriizyon da meydana gelen deformasyon etkileri
olusum sirasinda 6nemli rol oynamaktadir. Her iki malzemede de yeni tane
simmirlarimin - olusumu  ve  AlyC; pargaciklarimin  biiylimesi matris  icerisindeki
dislokasyonlarla dogrudan ilgilidir. Isil iglem sirasinda karbiirler tercihen tane
siirlanmi ve yogun dislokasyon bolgelerini segmektedirler (Resim 2.5.). Her iki
malzeme kargilastinldiginda, 520°C’de ekstiiriize edilen malzemede ALC;
pargaciklanmn 560°C’de ekstiiriize edilene gore daha hizhi bityiidigi tespit
edilmigtir. Bunun nedeni olarak MA sirasinda ilave edilen Mg ve Li’un peklegmeyi
artirmasi ve ekstiirlizyon sicakhiimin diigiik olmasi olarak gosterilmistir. Yine her iki
malzemede, 504 —1500 saat aralifinda karbiirlerin kararli olduklann ve biiyiime
hizlarinin ¢ok yavasladig: tespit edilmistir (94).

Resim 2.5. TEM c¢aligmasi tane simrlarindaki AL4,Cs pargaciklarimi gostermektedir.
a) Ekstiirtizyon sonrasi ortalama Al4Cs parcacik boyutlari 50-100 nm
b-c) 168 saat 600°C’de sinterleme sonrasina ait aydinhik alan goriintiileri

Jangg ve arkadaglar1 Al- ALC; sisteminde kullanilan farkh karbon tiirlerine bagh
olarak sinterleme sirasinda meydana gelen olaylan incelemislerdir. %2 oraninda
ilave edilen birbirlerinden farkli karbon tiirlerinin MA sonrasi yap: igerisindeki
dagilima ve sinterleme sirasinda AlL,C; pargaciklanmn olusumuna dogrudan etkin
olduklarim1 tespit etmislerdir. Sonu¢ olarak, kullamlan farkli karbon tiirlerinde

olusumun baglamasi ve Al4C; pargaciklarinin olusmaya basladif1 zamamn birkag kat
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degistigini tespit etmislerdir. Bu degiskenliklerde ekstiirlizyonun Onemli bir etken
oldugunu tespit etmislerdir (19).

Jangg ve arkadaglan aliiminyum alagimlarinin takviyesinde kullamilan pargaciklarin
etkinligi iizerinde aragtirmalar yapmiglardir. Bu alasimlar i¢in kullanilan klasik
metotlarda (dokiim, karistirma) takviye bilesigi olan Al,O; yiiksek sicakliklarda
biiylimesi ve homojen bir dagihm elde edilememesi gibi problemlerle
kargilasmuglardir. Bu ylizden aliiminyuma karbon ilavesi sonucu olusan Al4Cs;
parcaciklarimn malzemeyi daha da gelistirecegi diisiinerek ¢alismalar yapilmaktadir.
Elde edilen alagimlarda sertliinin arttigini, agirt yaslanmanin yavagladig: ve dikkat
¢ekici derecede aginma direncinin arttigas gézlemlemislerdir (95).

Zmik ve arkadaglan, %8 oraminda AlsC; ile takviye edilmis ve %94 oraninda
ekstliriize edilmis malzemenin yiiksek sicakhk ve farkh ¢ekme hizlarinda siiriinme
davramglarnm test etmislerdir. Yapilan incelemelerde, olugan Al4C; pargaciklannm
genellikle boyut olarak 1 mikronun altinda olan tanelerin simrlarinda yer aldigim

gozlemlemislerdir (96).

Wu ve arkadaglan, Al-C sisteminde farkli oranlarda karbon kullanarak amorf yapi
tiretmeye yonelik yaptiklar1 ¢alisgmada karbon orammin etkisini de incelemislerdir.
Sekil 2.19°da gériilldiigti gibi MA’nin ilk safhalarinda her hangi bir doniisiim
gergeklesmezken MA siiresi ilerledikge (100-150 saat arasinda ) yapida baz1 Al4Cs
olugpumiarim tespit etmiglerdir. Karbon miktarmin artmasiyla, yapidaki ALC;
olusum egilimi artmaktadir. Amorf yapinin olusumunda, Al’a ilave edilen karbonun
da aym etkiyi gosterdigini saptamiglardir. Ozellikle 220 saat yapilan MA’da Sekil
2.20°de goriildiigiin gibi %23’iin iizerinde ilave edilen karbonla birlikte, yapimn
amorfa dontistiigi tespit edilmistir (97).
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Sekil 2.19. MA zamanina bagh Al,C; doniigiimii
a) Als71Cy alasimimin XRD analizi
b) Als71Csz alagimimin XRD analizi
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Sekil 2.20. MA zamanina bagl Al,C; doniisiimii
a)AlgsCy6 alastmimin XRD analizi
b)Aljgox71Cx (x= 16,23,28,42.9,50) alasimlarimin 220 saat MA sonrasi

XRD analizi
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Jang ve arkadaglan (19) farkh stirelerde, atmosferlerde ve karbon tiplerinde Al
sisteminde MA sonras: toz tavirlarim incelemiglerdir. Sekil 2.21°de goriildiigi gibi
karbon miktarimin degismesiyle, toz boyutlarinda belirgin bir incelme gézlenmistir.
Artan karbon miktann {IKK gibi davranarak homojen bir dagilim ve MA siiresinde

klsalmaya neden olmustur ( Sekil 2.22.).
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Sekil 2.21. Farkli zaman araliklarinda Al’a ilave edilen C miktarina bagh toz

boyutunun degisimi
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Sekil 2.22. Farkli karbon tiirlerinin reaksiyon sicakliklarinin kargilagtirmasi
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2.10.1. Parcacik takviyeli Al matrisli kompozitlerin mekanik dzellikleri

Yapilan aragtirmalarin  gogunda matris malzemesiyle, parcacik takviyeli Al
alasimlarinin  mekanik ozellikleri kiyaslanmis ve mukavemetlendirilmis Al
alagimlarinin mekanik ozelliklerinde belirgin bir artigin oldufunu tespit etmiglerdir.
Haskin ve arkadaglan, (98) 1s1l islem sonras1 elde edilen yap: igerisinde homojen
dagilmis alumiina parcacilarimin  matrisin  ¢ekme ozelliklerini  yiikselttigini
g6zlemiglerdir. Ayrica aym aragtirma grubu bu tlir kompozitlerin aginma
direnglerinin de arttigim rapor etmislerdir. Sato ve arkadagslari da benzer sonuglan
piiskiirtme ile tiretilmis kompozit malzemelerde tespit etmislerdir (99). Bu
malzemelerin kesit daralmasi ve uzama miktarlan pargacik miktarlarindaki artisla

ters orantihdir.

Bir ¢ok aragtirmaci (76-83) SiC takviyesinin dzellikle aliminyumun asinma direncini
ve elastik modiiliinii olumlu yonde etkiledigini rapor etmislerdir. Sicaklik arttikga Al-
Al,C; kompozitlerin plastik dzellikleri diismektedir. Sekillendirilmeleri sirasinda sert
takimlarin  kullanimina ihtiyag vardir. Genellikle bu tiir ince pargacikla
giiclendirilmis kompozitlerin kombinasyona gore sicakliklar yiikselmekte ve yiiksek
¢ekme hizlan siiper plastik davramsi etkilemektedir. Bu saglamis oldugu avantajlar

parcacik takviyesinin 6nemini artirmugtir.

- Siiper plastikligin artmasiyla, sekillendirilebilmeleri ve kullamilan takim
Omiirieri artmakta ve boylece enerjiden tasarruf saglanmaktadir.

- Siiper plastiklik ¢ok kristalli malzemelerde mikro yapinin modife edilmesini
kolaylagtirmaktadir.

- Siiper plastik malzemelerde belirgin olan deformasyon mekanizmas: tane

sinir: tirmanmasidir.



53

Stiper plastikligin temel ozelliklerini yiiksek gerilme hizlarinda soyle tarif edilebilir:

- Siiper plastiklik mikro yapisal parametrelere baghidir (fazlarin dagilimlan ve
nispi tane boylari).

- Matris malzemeye uygun sicakhiin tespiti olduk¢a Snemlidir.

- Termomekanik iglemler siiper plastiklikte ¢ok etkindir. Uygulanan isleme

bagli olarak malzemenin siiper plastik davramsi degisebilir.



3. DENEYSEL CALISMALAR

3.1. Atritoriin Optimizasyonu

Deneysel caligmalarda kullamlan yatay atritor daha onceki bir proje kapsaminda
tasarlanmustir. fmalat1 sonras1 ilk denemeler ve parametrik incelemeler bu ¢alismada
yapilmistir. Yapilan tiim galismalarla oncelikli olarak tiim parametreler (atmosfer,
islem kontrol kimyasali, bilya-toz orami, kazan doluluk orani, 6glitme hizi, 6gilitme
stiresi) teker, teker ele alinarak deneyler i¢in en uygun sartlann belirlenmesine

cahsilmigtir. Sekil 3.1°de resmi ve detaylan goriilen MA cihazi yatay bir torna

tezgahina baglanarak kullamilmgtir.

12 13 14
1. Mors yatagina baglanan mil 8. Ogiitiicii kollar ve mil
2. Mil-gbvde baglant1 vidalan 9. Kapak
3. Anagévde 10. Gaz girisi
4. Su girisi 11. Mil yatag ve toz kegeleri
5. Sucikist 12. Toz ve bilya sarj iinitesi
6. Govde-kapak baglanti ceneleri 13. Baglama mili
7. Ogiitme kazam (kab1) 14. Gaz ¢ikist

Sekil 3.1. MA deneyinde kullamlan atrit6riin sematik goriintimii
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Pargalar demonte olup, sekilde montaj edilme asamasi sematik olarak gosterilmigtir.
Ogiitme kazam igerisinde kalan kollanin bagh oldugu par¢a (3 nolu bolge) ana
gévdeyi olustururken, diger kismi da aynaya baglamilan mildir (13 nolu bdige).
Kullanilan kollar (8 nolu bolge) MA yapilacak malzemenin tiiriine bagh olarak 55-60
RC sertlige sahip gelikten yapilmistir. Ana mil ve $giitme kazam paslanmaz gelikten
(7 nolu bolge) imal edilmistir. Govde ve su sogutma tanki aliiminyum alagim olup,
dokiimden sonra islenmis parcalardir. Sogutma tankim c¢evreleyen hazne ve kazanin
oturdugu boliim paslanmaz gelikten imal edilmistir. Kapak kismi da (9 nolu bolge)
govde ile ayn1 malzemeden olup, gegmeler (6 nolu bélge) siki kenet seklinde donme
esnasinda dayali olarak ¢alisacak sekilde tasarlanmigtir. Kapak kazan aras: yiksek
sicakhiklara dayamkh (300-400°C) sivi conta ile sizdirlmaz hale getirilmistir.

Sistemin kuru ve sulu gahisabilmesi i¢in gerekli modifikasyonlar yapilmstir.

Gaz ve su giris cikiglan imalat sonrasi ilave edilmigtir. Gaz giris ve ¢ikislarina
filtreler ve ters sibop koyularak gaz giris ve ¢ikisindan tozun kagmasi engellenmistir.
12 nolu parca olarak goriilen bélge sarj linitesidir. Bu kisim, deneyler sirasinda ilave
edilmigtir. Islemin hizli ve kolay gergeklesmesi igin yatay bir kanal agilmugstr.
Cihazin ilk testlerinde karsilagilan en biiyiik sorunlardan birisi yatay ¢alismaya bagh
olarak ¢ok incelen tozlarin 11 nolu bélgede bulunan toz kegelerini yipratarak sistemi
durdurmas: idi. Bu bolgeye ilave edilen ek sistemle bu gecis engellenmistir.
Kullanilan atritdriin en biiyiik avantaji rijit ve ¢ok kiigiik ebatlara kadar bilya
kullammina uygun olmasidir. Kullamlan bilyalar yiiksek kromlu celikten olup, 60-65
RC sertlige sahiptirler.

Torna tezgahina monte edilen atritériin devir sayisi farkli kasnak ve kayislarm
kullamimi ile 150 dev/dak. ile 2400 dev/dak. arasmnda degistirilebilmektedir. Devir
say1s1, islem baglamadan 6nce ve iglem sirasinda siirekli olarak dijital foto takometre
ile Olgiilmiistiir. Sistem deneyin ileri agamalarinda zorlandik¢a (sivanmaya bagli)

cektigi akimm artirarak devir sayisin sabit tutmaya ¢alisilmstir.

Topaklasmaya ve bazen bilyalardaki sivanmalara bagli olarak sistem sicakligi zaman

zaman artly gOstermistir. Bu artiglar su devrinin hizlandinlmas: ile engellenmistir.



56

Deney sonrasi kullamlan tozlar iiretim agamalarindaki, etkin parametrelerin tiimii
farkh araliklarda test edilmigtir (Bilya capi, bilya toz orani, kazan doluluk orani,
atmosfer etkisi, devir sayis1 vb.). Gergek deneylere, bu parametrelerin
optimizasyonundan sonra devam edilmistir. Bu sabit parametreler béliimier halinde

incelenecektir.

3.2. Metot ve Malzeme

Deneysel ¢alismalarda, iki farkli Al tozu kullamlmigtir. Ancak, MA sonrasi Cizelge
3.1°de ozellikleri verilen Al-C tozlan kullanmistir. Ilave edilen karbon tozlarmin
ozellikleri de yine aym tabloda verilmistir. Tozlar standart iiretilmis tozlar olduklan
i¢in deneyler 6ncesi herhangi bir kimyasal analiz yapilmamigtir. Kimyasal analizler,
ogiitme (MA) ve sinterleme sonrasi yapilmigtir. Karbon yaglayici olarak da gorev
yaptif i¢in iglemler sirasinda bagka herhangi bir iglem kontrol kimyasali ilave

edilmemigtir.

Cizelge 3.1. MA’da kullamlan tozlarin 6zellikleri

Al (Aliiminyum) | Aldrich (010031) | -200 mesh %99 saflikta

C ( Karbon) Alfa-Aesar -20, +84 mesh %99.9 saflikta

3.3. Mekanik Alagimlama

Mekanik alasimlama isleminde kullamilan yatay atritériin doluluk orami dikkate
almarak bilya-toz orani segilmistir. 1100 cm’® hacmindeki kazana 4 mm ¢apmdaki
bilyalardan 1000 g. sarj edilerek MA iglemleri gerceklestirilmistir. Deneyler 49 g. Al
tozuna 1 g. karbon tozu ilave edilerek gergeklestirilmigtir. Toz bilya oram 20:1
olarak gergeklesmistir. Atritoriin devir sayis1 450-500-600 ve 750 dev/dak. olarak 6n
denemeler sonrasi optimum olam se¢ilmistir. Diisiik devirlerde MA siiresinin arttig
gozlemlenmistir. Yiiksek devirlerde ise merkez kagtan dolay: bilyalar, kollarla
birlikte kazana yapisarak hareket ettigi i¢in ¢arpisma miktan azalmsg, MA siiresi yine
artis gostermistir,. Bu yiizden tiim deneylerde optimum olan 600 dev/dak.

wn vt e IR
1Al ' ’ ' N
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kullamlmgtir. Farkli siirelerde alagimlama yapilmistir ancak, karbiir olusumunda
etkin parametrenin belirlenebilmesi i¢in 1 ve 2 saat mekanik alasimlanmig tozlar
kullamilmigtir. Bazi denemelerde sivi yaglayici (kazandan ac¢ik atmosfere tozlarin
alinmasinda oksijenle reaksiyonu engellemek i¢in) olarak etanol kullamimstir.
Yapilan tiim deneyler siiresince kazan igerisinde kollar ve milde herhangi bir aginma
olmamasi, secilen malzemelerin uygunlugunu g6stermistir. Deneylerin  MA
asamastmn gerceklestirildigi diizenek sematik olarak Sekil 3.2’de verilmistir. Sekilde
parcalari verilen deney diizeneginin atritére uyarlanmasi ve performansimn

belirlenmesi on denemelerle gergeklestirilmistir. Kullanilan torna tezgahina ilave

pargalarla atritdriin adaptasyonu saglanmastir.

I. Argon gaz tiipii 7. Atritor

2. Manometre 8. Sabit ayna

3. Gaz antma lnitesi 9. Motor

4. Sicaklik gostergesi ve kondaktor 10. Kay1s kasnak sistemi

5. Sabit tezgah (torna tezgain) 11. Gaz ¢ikugt kontrol tinitesi
6. Hareketli kizak sistemi

Sekil 3.2. MA isleminde kullanilan deney diizeneginin sematik goriinimii



38

3.4. MA Islemlerinde Kullamilan Gazin Aritilmasi

Kullamlan gaz HABAS firmasindan temin edilmis olup %99.9 safliktadir. {ik
denemelerde kullanilan gazdan kaynaklanan oksitlenme tavrindan dolay:, gaz
sonradan ilave edilen bir aritma sistemi ile arttilmistir (Sekil 3.2.). Aritma igleminin,
etkinligi sonuglar bsliimiinde verilecektir. Antma islemi, Sekil 3.2’de 3 numara ile
goriilen sizdirmaz tiip firinda, 450-475°C arasinda bakir talas1 dolu tiipten Ar gazinin
gecirilmesi seklinde yapilmistir. Ayni aritma islemi sinterleme sistemi i¢in kullanilan
finn atmosferinde de kullamlmustir. Aritma firm igerisindeki bakir talasi, belirli

periyotlarla degistirilmigtir.
3.5. Presleme ve Soguk Deformasyon

MA sonrasi elde edilen tozlarin preslenmesi farkli basinglarda Sekil 3.3°de goriilen
10 mm capindaki tek yonlii presleme yapan kalipta gergeklestirilmigtir. Kalip i¢i ve
zimbas1 65 RC sertlikte olup farkli miktarlarda toz preslemeye elverislidir. On
deneylerde kullamlan numuneler bu kalipta 600-800-1000-1200 MPa basinglarda
preslenmigtir. Ancak parametrik incelemelerde ug degerler olan 600 ve 1200 MPa
basinglar kullanilmistir. Presleme islemlerinde 1 g. toz kullamlmagtir. ikinci presieme
islemlerinde ise, 1200 MPa presleme sonras1 numunelerin bir kisim aym ebatlarda
bakir kaliplar icerisine yerlestirilerek eksenel olarak %50 oraminda yeniden soguk
deforme edilmistir. Ardindan bu deney numuneleri sinterlenmigtir. Yine deneylerin
bir baska asamasinda, 1200 MPa presleme sonras: 650°C’de 1 saat sinterlemenin
ardindan numuneler %50 oraninda soguk olarak deforme edilmistir. Bu deformasyon
isleminde de bakir kahplar kullamlmistir. Kalip, hem malzemenin dagilmasim
engellemis, hem de deformasyonun homojen olmasim saglamistir. Presleme ve

deformasyon sonras: tiim numuneler farkli siirelerde sinterlenmistir
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1. Hareketli {ist zzmba
2. Ana kalip gbvdesi
3. Sabit alt zzmba

Sekil 3.3. Presleme kalibinin 6n goriiniisii ve kati modeli
3.6. Sinterleme

Presleme ve deformasyon sonrasi yeterli ham mukavemete sahip toz bloklar SFL
(sc1206 model) marka yatay finnda sinterlenmistir. Sinterleme firimi, atmosfer
kontrollii, 5°C/dak. 1s1tma ve sogutma hizina sahip ve 10x120 cm ebatlarmdadir. MA
isleminde oldugu gibi sinterleme ortamina génderilen Ar gazi da antimsgtir.
Sinterleme siireleri 1-64 saat arasinda degismektedir. Tiim deney parametrelerinde
oldugu gibi, sinterleme sicaklifi da 6n denemeler sonucunda sinterlenen pargalarda

ergime olmaksizm 550°C’nin uygun oldugu belirlenmistir. Numuneler 1sil gift ile
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1s1l-bodlgesi  belirlenmis noktaya grafit bir kayikc¢ik icerisinde yerlestirilmigtir.
Uygulanan sinterleme sonrasi, numuneler agik atmosferde sogutulmustur. Deney
numunelerinin  yilizeyleri incelendiginde ¢ok az miktarda AlLO;‘lin olustugu
g6zlenmistir. Ozellikle bu olusumlann deney siiresinin artmasiyla birlikte daha da

etkin oldugu gézlenmistir. Bu olusumlarin etkisi sonuglar kisminda irdelenecektir.
3.7. Sertlik Ol¢iimii

Sinterleme sonrasi tiim deney numunelerinin yiizeylerine zimpara ve parlatma
islemleri yapilmig, ardindan sertlik Slgtimleri gergeklestiriimistir. Sertlik Siglimleri
Brinell ve Vickers cinsinden yapilmigtir. Her iki metoda da tablosal karsilastirma
sonucunda yaklagik aym degerler bulunmustur. Bu nedenle dlgiimlere Vikers olarak
devam edilmigtir (HV1). Kullamlan cihaz Instron Wolpert marka olup uygulanan yiik
1 kg. dir. Deney sonuclanmin giivenilirlifi bakimindan en az 5 noktadan sertlik
olgimli yapilmigtir. Baz1 numuneler ortadan kesilerek merkez ile yiizey arasinda,

sertlik farklig1 olup olmadig: da aragtiriimugtr.
3.8. Karekterizasyon Amach Deneyler

Tim  yapilan  deneysel  c¢aligmalarin  yapi-islem-6zellik  iligkilerinin
degerlendirilmesinde kullanilan analizler galisma verilerinin okunmasina yardimci

olur. Bu amagh yapilan deneyleri gézden gegirirsek;
38.1. Metalografi ve optik incelemeler

Tozlarin ham halinden, sinterleme sonrasina kadar, biitin asamalarda optik
incelemeleri yapilmgtir. Oncelikli olarak soguk gémme ile tozlar kaliplanmus,
zimparalama ve parlatma (parlatma iglemlerinde numune yiizeylerinin hazirlanmasi,
Once 3-6 pm’luk elmas pasta ardindan struers OP-S SiO, siispansiyon kullamm ile
gergeklestirilmistir) sonrasi Prior marka optik mikroskopta Panasonic marka kamera
ile dijital olarak daglama oncesi goriintiileri alinmigtir. Ardindan aym numuneler

daglanmis ve optik olarak tekrar incelenmigtir. Tiim bu islemler sinterleme
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sonrasinda da tekrarlanmistir. Daglama kimyasali olarak % 0,5°lik HF ¢ozeltisi ve
Kellers kullamimistir (Kellers 2.5ml HNO;, 1.5ml HCl, 1ml HF, 95ml H,O ) . SEM
Oncesi hazirlanan numunelerde daglamanin etkinlii biraz artinlmigtir. Kaliplarda
gbmme islemi yapilan numuneler SEM, TEM ve XRD c¢ahgmalan i¢in tekrar
cikartilmigtir. Yapilan optik mikroskop ¢aligmalarinda farkli biiylitme oranlan
kullanilarak tozlar arasi tabakalasma, toz sekilleri, presleme ve deformasyon etkileri

incelenmisgtir.
3.8.2. Toz boyut analizi

Farklh MA siireleri uygulanan Al-%2 C tozlarin yas sistemle dl¢iim yapan, Malvern
Mastersizer E ver 1,2 b, cihazi ile boyutlan tespit edilmistir. Bu analizler
alagimlamanin farkli asamalarinda toz davramglann hakkinda bilgiler vermektedir.

Analizlerin disinda, optik fotograflar da toz boyutlan hakkinda bilgiler vermistir.
3.8.3. SEM ve EDAX ¢ahsmasi

Taramal: elektron mikroskop (SEM) ve EDAX analizleri iki farkli cihazda
yapilmustir. Jeol JSM 6400 ve Jeol JEM 3010 modellerinde yapilan ¢aligmalarda
tozlardaki MA Oncesi ve sonrasi toz boyutu ve olusum sirasindaki farkliklar
aragtinlmistir. MA sonrasi tozlar soguk olarak recine ile kaliplanmis ve Anatecth
cihaz ile vakum altinda yiizeyler altin kaplanmmstir. Incelemelerde farkli bslgelerden
EDAX analizleri alinmis ve MA sirasinda sentezlemenin meydana gelip
gelmedigi  aragtinlmigtir.  Sinterlenen numunelerde ise herhangi bir kaplama
olmaksizin parlatma ve kimyasal daglama iglemi yapilmus bloklar incelenmisgtir.
Bu bloklann incelemesi ile Dbirlesme yiizeyleri, tozlarin sinterleme tavirlari ve
olusum hakkinda bilgi edinilmeye gahgilmistir. Deney numunelerinde yine farkl
bolgelerden EDAX analizleri yapilarak her hangi bir doniistimiin olup olmadig:

aragtinlmgtir.
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3.8.4. XRD analizi

Yapilan X-Ray kinmun (XRD) analizleri iki farkli cihazda yapilmigtir. Toz
numunelerin analizleri Rigaku-Geigerflex marka cihazda MA islemi sonrasi
yaplmigtir. Yapilan analizlerde MA sirasinda reaksiyona bagh Al,O; veya ALCs
olusumu tespit edilmeye ¢alisiilmistir. Aym islem sinterlenmis deney numuneleri igin
Philips PW-1352/20 marka cihazla yapilomg ve herhangi bir doniigiimiin olup
olmadif tespit edilmeye gahigilmigtir. Taramalarda kullanilan kobalt ugtan (CoKo)
uygulanan degerler su sekildedir; akim siddeti:30 KV, amper 4-10 A , (A=1,788974)
CPS 100-600 1°dak./600 mm/saat MA siirelerinin ve sinterleme siirelerinin yeni
olusumlara etkileri de incelenmigtir. Elde edilen grafiklerde kaydedilen piklerin

d’leri hesaplanmig ve kirimim veren fazlar tespit edilmistir (nA = 2d.Sin0).
3.9. Replika Numunelerin Hazirlanmasa

Tarama elektron mikroskobun ayrim giiciiniin yeterli olmadigi ya da diger
yontemlerie numune hazirlamanin miimkiin olmadigi durumlarda yiizey incelemesi
ya da ikinci faz par¢aciklarimin matristen aywrarak tammlanmasi ve incelenmesi igin
replika teknikleri ile hazirlanmmg numuneler kullanilir. Replika dogrudan karbon

yada plastik film {izerine kaplanan karbondan hazirlanir (100).

Karbon kaplama islemi oncesinde deney numuneleri metalografik incelemelerde
oldugu gibi zimparalama, parlatma ve daglama islemlerinin ardindan; Polaron CA
7615 (carbon accessory)- Polaron SC 500 (spatter&coater) marka kaplama cihazinda
10® vakum altinda yiizeyleri 100-300 nm kahinhginda karbon film ile kapland.
Kaplanan numuneler 3 mm aralikli kare blmeler halinde bistiirii ile ¢izildi. Cizme
isleminin amaci, kullanilan asit ¢6zeltisinin niifuziyetini saglayarak karbon
tabakasinin kalkmasim saglamaktir. Cizilen numuneler % 0.5 HF ¢ozeltisinde 30-180
sn arahifinda bekletilerek karbon tabakasinin hareketlenmesiyle birlikte saf suya
daldinlmustir. Suyun yiizey gerilimini artirmak amagli suya az miktarlarda alkol ilave

edilmigtir. Karbon kaph numune su igerisine belirli bir agida daldinldiginda karbon
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tabakalan numune yiizeyini terk ederek suda ylizmeye baslamistir. Yiizen bu
parcaciklar 3.05 mm ¢apmnda 100 mes’lik bakir gridler {izerine alnarak
kurutulmustur. Yiizey gerilim farklihgindan dolay: yiizeye yapisan karbon kaph
plakalar bakir gridlerle bir biitiinlik saglamistir. Daha sonra saklama kabinlerine

alinan numuneler TEM i¢in incelemeye hazir hale getirilmistir.
3.10.TEM Numunelerinin Hazirlanmasi

Gegirimli elektron mikroskop ¢aligmasinda yerine getirilmesi en 6nemli kogsullardan
birisi iyi bir numune hazirlamadir. Incelenecek numuneler temiz ve yiizeye
gonderilen elektronlart gegirecek incelikte olmalidir. Bu inceligin miktan

mikroskobun giiciine baghdir.

Deney numuneleri su sofutmalt hassas kesme cihazinda (Struers-miniton) yaklagik
1-2 mm kalinlikta kesilmistir. Kesilen bu numuneler 10 mm ¢apindaki agindinc disk
yardimi ile 1200°liik SiC zimpara ile su altinda 300 pm kadar inceltilmistir. Daha
sonra el ile aym isleme devam edilmis ve numuneler 50-80 pm kalinhga kadar
inceltilmistir. Bu islem sirasinda herhangi bir deformasyona neden olmamak icin
numuneler ¢ok dikkatli hazirlanmgtir. Kivileim kesme cihazinda kullamlan tabla
iizerine yerlestirilen numuneler kesme zimbas: ile dikkatli bir gekilde kesilmigtir.
Baz1 kalin numuneler bir siire kimyasal inceltme islemine tabi tutulmus ve daha
sonra pencere agma yontemine gegilmigtir. Bu yontem i¢in kullamlan jet parlatma
veya pencere agma cihazinin (Struers Tenupol-3 ikili asit pliskiirtme) banyosuna -
30,-40°C sicakliga indirilen ¢ozeltiler kullamlmigtir. Karsim % 10 perklorik asit, %
20 glycerol ve % 70 metanolden olusmustur. 3 mm ¢apinda olan numuneler teflon
kapli tutucularin arasina yerlestirilir. Tutucularm {izerinde numune ile temasta olan
ince platin levhalar bulunur. Anod olarak kullamlan numune -30,-40°C deki
banyodan gelen asitler karsimi ile yaklagik 20-30 A akim degerinde ve 3-5 cm’/sn
piiskiirtme hiz1 ile numune merkezi agindirilarak delinmistir. Delme isleminin sona
ermesi, sistemin fotoseli yardimai ile otomatik olarak algilanir ve akim kesilir. Tutucu

diskler g¢ikarilmis ve numune g¢ok kisa siirede alkol ile yikanmustir. Yikanilan
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numuneler kurutularak saklama kutularina alinmig ve TEM incelemesi igin hazir

hale getirilmistir.

3.11.TEM Cahgmasi ve Analizlerin Yapilmasi

Gegirim elektron mikroskop c¢alismalarinda deney numuneleri iki farkli tiirde
incelendi. Incelemelerde Jeol JSM 5600 marka 300 KV giice sahip cihaz kullamld.
ilk olarak replika y6ntemiyle hazirlanan numuneler incelendi. incelemelerde 20.000-
400.000 biiyiitme oranlan kullamldi. Replika numunelerinde bazilarinda katlanan
bolgeler oldugu goézlendi ve bu boigelerden her hangi bir inceleme yapilmadi.
Yapilan incelemelerde aydinlik alan goriintiileri {izerinden alinan matris blgelerinin
ve karbiir (AL4Cs) bulunan alanlarin kirmmim desenleri gériintiilendi. Bu kinnim
desenleri tizerinden segilen bazi spotlarin da karanlik alan fotograflan ¢ekildi. Tiim
bu goriintiileme islemlerinin aynisi, hazirlanmis olan diger TEM numunelerine de
uygulanmigstir. Goriintilleme iglemleri sirasinda herhangi bir tilt yapilmis ise bunlar
kaydedildi. Kamera yiiksekligi ve biiyiitme oranlan fotograflar {izerinde yer
almaktadir. Al4C; ‘e ait kinmim desenlerinin indislenmesin de asagidaki formiil
kullamilmigtir (Es.3.1).

duy = Kamera sabiti (20.L) ‘ [3.1]
Olgiilen gap

d = Diizlemler aras1 mesafe (A veya mm)
A = Elektron dalga boyu (A)
L = Kamera uzunlugu veya uzakhig (mm)

Deney numunelerinin fotograflama isleminde cihaz 1513a maruz kalma zamamm
otomatik vermektedir ancak karanlik alan ve kinmim desenlerinin goriintiilenmesinde
bu siire artinlmstir. Goriintiileme islemlerinin ardindan fotograf kasetleri cihazdan
¢ikanlmis ve filmler banyo edilmistir. Banyo islemi tamamlanan negatifler, negatif
tarayicida taranmug ve dijital ortama aktanlmigtir. Bazi filmlerin baskis1 da

yapilmistir.
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TEM ¢ahismasinin verimliligi igin yapilan tiim ¢aligmalar optimum numune
hazirlama ve diger sartlann yerine getirilmesi i¢in ¢ok sayida numune tizerinden

denemeler yapilmgtir.
3.12. Direng Ol¢iimleri

Deney numunelerinin 228 A Keitley marka cihazla dlgtimleri yapilmgtir. Sistem 77-

325°K aralifinda nanovolt cinsinden 6l¢iim yapabilmektedir. Deney numuneleri
iizerine giimiis pasta ile bakir teller dort noktadan kontaklanmistir. Kontak
noktalarmn ikisi nanovolt metreye ikisi de akim kaynagina baglanmigtir. Vakum ya
da atmosfer kontrolli ¢alisabilen kroyastat sisteminin igerisinde Olglimler
gerceklestirilmigtir. Oxford marka kroyastat sistemine bagh deney numunelerine 1-5
A (amper) araliginda akim siddeti uygulanmistir. Akimin verildigi yone bagh olarak
degisimlerinde tespit edilmesi amagh farkhi her iki ugtan da akim uygulanarak
direngle ol¢iilmiistir. Akim siddetleri de degistirilerek direngte farkliik olup
olmadigi tespit edilmeye cahsilmigtir. Akimin artmasiyla direngte herhangi bir
degisiklik beklenmez (Es.3.2).

R=V/I [3.2]
R = Direng (Q) '
V = Gerilim (V=10°nV)

1= Akim (A)

Akim ile gerilim dogru orantih direng ters orantilidir. Buradan, uygulanan akim
degerinin artmasiyla geriliminde artacag: ¢ikarilabilir. Metalik malzemelerde direng
genellikle 10® nV.mertebelerindedir. Direncin diismesiyle malzemenin iletkenlik

Ozellikleri iyilesir. Direncin olmamas: siiper iletkenlik olarak adlandirilabilir.



4. DENEYSEL BULGULAR VE DEGERLENDIRME

4.1. Toz Karekterizasyonu

MA deneylerinde kullanilan tozlarin ozellikleri Cizelge 3.1’de verilmigtir.
Aluminyum, agirlik¢a % 2 oraninda karbon ile kangtinlmig ve yatay atritér de MA
iglemine tabi tutulmugtur. 20:1 bilya:toz oraninda ve farkh siirelerde (30-240 dakika)
MA iglemi gerceklestirilmigtir.

Resim 4.1’de herhangi bir islem gormemis 200 mesh’lik karmagik sekilli ham
tozlanin optik mikroskop goriintiler1 verilmigtir. Resimde beyaz olan alanlar
aliminyum, siyah olanlar ise karbon tozlandir. Resim 4.2°de 30 dakika MA
uygulanmig tozlarn optik mikroskop gorintileri verilmigtic. Ham tozlarla
kargilagtinldiginda baglangigta karmagik sekilli olan tozlar, MA’nin etkisine bagh
olarak yassilagmistir. Bu yassilagma sirasinda tozlarda katmanh bir yap1 meydana
gelmigtir. {lave edilen karbon tozlar1 MA iglemiyle katmanlar arasinda sivanarak ve
parcalanarak sikigmistir. MA’nin ilk evrelerinde, siinek tozlarin genel karakteristigi
olan yassilagma, ilk toz boyutunun birkag katina ulagabilir. MA’da kullamlan Al’'un

siinek olmas: yassilagma egilimini arttirmmgtir.

Resim 4.1. Ham tozlarin optik Resim 4.2. 30 dak. MA sonrasi tozlarin
mikroskop goriintiisi optik mikroskop goériintiisiy
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Resim 4.3. 45 dak MA sonras: tozlarin optik mikroskop goriintiisii

Resim 4.3’ de goruldiigi gibi 45 dak. MA sonras: tozlarda katmanly/tabakah bir yapi
olusmugtur. Bu islem sonunda tozlar nispeten yass: sekillerini yitirmiglerdir. Tozlarin
peklesme tavrina ve kiriima mekanizmasinin etkinligine bagl olarak, katmanlar arasi
mesafe giderek daralmigtir. Kompozit tozlarda, sinterleme sirasinda olusturulmak
istenilen karbiir pargaciklarin olusumunda katmanlagma miktari 6nemlidir. Bu
nedenle matrise ilave edilen karbon ile aliminyumun temas yiizey alaminin artmas:
olumlu etkiler yapar. MA siiresinin artmasiyla tozlar peklesir, buna bagli olarak
kirilma mekanizmasiyla toz boyutlan kiigiilir. Resim 4.4 a-b’de 1 saat MA iglemine
tabi tutulmus toz sekillerine bakildiginda toz boyutlarinin homojen olmadig:

gozlenmektedir.

Resim 4.4-a. 60 dak MA sonrasi tozlarin  Resim 4.4-b. 60 dak MA sonrasi daglanmis toz -
optik mikroskop goriintiisii larin optik mikroskop gorintiisi



Mekanik alagimlama siiresinin artirilmast ile tozlann peklesme miktan da
artmaktadir. Bu asamada kaynaklagmadan ziyade tozlann kinlma egilimi etkindir.
Resimde goriildiigi gibi katmanlar arasi mesafe de daralmistir. Tozlar bu agamadan
sonra belirli bir homojen boyut kazamncaya ve peklesme oramt hemen hemen bitiin

tozlarda aym orana eriginceye kadar kirilma mekanizmas: etkinligini korur.

Resim 4.5. a-b’de 2 saat MA islemine tabii tutulmus tozlarin optik mikroskop
gorintileri verilmigtir. Resim 4.5‘de gérildugi gibi toz boyut ve sekilleri 1 saat
mekanik alasgimlanmig tozlara gore daha homojen bir hal almigtir. MA siiresinin 2
saate ulagmas: ile tozlardaki katmanlar aras1 mesafe, deformasyonun ve kirilmanin
etkisiyle mikron diizeyine diigmiistiir. Genel toz boyuta da ortalama 15-20 pm
mertebesine kadar diigmiistiir. Baglangi¢ tozlan ile kargilastinldiginda, tozlarin
peklesmeye bagli olarak sertlik degerlerinin arttifn ve 1 saat mekanik alagimlanmg
tozlara gore daha homojen bir dagilimda oldugu soylenebilir. Presleme ve sinterleme
islemlerinde 1 ve 2 saat MA uygulanmig tozlar kullamlmistir. Ancak 2 saatin

izerinde de MA yapimng tozlar tiretilmigtir.

Resim 4.5.-a. 120 dak MA sonrasi tozlarin Resim 4.5-b. 120 dak MA sonrasi daglanmig
optik mikroskop goriintiisi tozlarin optik mikroskop gortintisii

Resim 4.6’daki optik mikroskop goriintiisii, 3 saat MA sonras: agik atmosferde
oksijenle reaksiyon sonucu yanan tozlara aittir. Mekanik alagimlama siiresi 2 saatin
uzerine ¢ikildiginda toz boyutu mikron mertebelerine diigmiistiir. Bu diigiige bagh

olarak kirilmalarin ortaya ¢ikardif yeni yiizeyler, aliminyumun oksitlenme tavrim
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arttirmaktadir. Kinlan yeni yiizeylerle oksijenin reaksiyona girmesi sonucu yanma

meydana gelmigtir. Resimde goraldiigi gibi ¢ogunlukla toz boyutu birkag mikron
mertebesindedir.

Resim 4.7. 240 dak MA sonrasi reaksiyon Resim 4.8. 240 dak MA sonrasi reaksiyon
sonucu olugan tozlarin daglannug sonucu kazan i¢inde kalan tozlarin
optik mikroskop goruntiisii daglanmis optik mikroskop goriintiisii

2 saatin uzerinde MA yapilan Al-% 2 C tozlarinin oksijenle reaksiyona girmesini
engellenmek i¢in etanol ilave edilmigtir. Bu amagla 2 saatin iizerinde MA ¢aligmalari
sirasinda, alagimlama haznesine farkli zamanlarda etanol ilave edilerek tozlar agik
atmosfere alinmaya ¢aligtlmigtir. Ancak meydana gelen reaksiyon engellenememigtir.
4 saat MA’nin sonunda sisteme gaz girigsinden etanol ilave edilmistir. Bu ilave
iglemi sirasinda MA’ya devam edilmigtir. Ancak tozlar yinede oksijenle reaksiyona

girmigtir. Bu reaksiyon sonucu, yanan tozlarn bir kismu kazan igerisinden, argon
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gazi ile birlikte gaz akig kontrol iinitesine kadar gelmigtir. Sistemden gikan bu tozlara
ait optik mikroskop gorintiileri Resim 4.7°de verilmistir. Toz boyutlan reaksiyon
sonucu bir miktar irilegmigtir. Ancak sekilde gorildigi gibi toz boyutlan hala
mikron mertebelerindedir. Atritér kazam igerisinde kalan tozlarin boyutlan daha
bityitk ve homojendir (Resim 4.8). Bu reaksiyonu engellemek igin yapilan bir diger
islem de ¢inko stereat ilavesidir. Cinko stereat ilavesi ile yapilan deneylerde hem
mekanik alagimlama siiresi artmakta hem de toz boyutlarmin ¢ok kiigiilmesi ile

yanma reaksiyonu gerceklegsmektedir.

4.2. Toz Boyut Analizleri

Islemsiz tozlarn ortalama pargacik boyutlar: karbon igin 150 mikron aliiminyum igin
de 110 mikrondur. Presleme ve sinterleme iglemlerinde kullanilan 1 ve 2 saat MA
uygulanmis tozlar analiz edilmistir. 1 saat MA sonrasi tozlarin ortalama boyutlan
Sekil 4.1°de gorildiigii gibi 52,85 pm’dur. Toz boyut dagihm arahigi ise 1 pm ile 600
pm arasinda de@ismektedir. Grafikte gorildiigii gibi, tozlarin ikinci bir dagilim

gostermesi homojenlegmenin tam olmadigini gostermektedir.
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Sekil 4.1. 1 saat MA sonrasi tozlarin boyut analiz sonuglan



71

0 v e e 103
1 ]
- ™
1 0
4}
-+ im0
=
: -
5 : 2
. ! 2z
£ b I R
3 [j Eh § fjg ]
o . - = R A ) s a o
01 ] e i'.o b T Y .‘n -k Itﬂm
wm nstrument s Lbd. b1
m UK, 11 Junt? 3821

Sekil 4.2. 2 saat MA sonrasi tozlarin boyut analiz sonuglan

2 saat MA uygulanmis tozlarin boyut analizine bakildiginda, tozlann 1 pm ile 99 pm
arasinda bir dagihm sergiledigi gorilebilir (Sekil 4.2.). Toz dagilim aralif: daralmig
ve ortalama toz boyutu 18,58 pm’ye diigmiistiir. Grafiklerde goruldigia gibi 1 ile 2
saat mekanik alagtmlanmg tozlann, boyut ve dagihim arah@inda oldukga biyiik
farkliliklar vardir. Bu da, sistemin zamana bagh olarak toz boyutlarinin
kiiciilmesinde ¢ok etkin oldugunu gostermektedir. MA igleminde 2 saatten sonra
tozlarin peklegmesinden dolayr toz boyutlan hem kigilecek hem de dagilim aralig
daralacaktir.

Deneylerin baglangicinda MA islemi % 99 safliktaki argon gazi ile dogrudan
gerceklestirilmistir. Ancak MA sonrast tozlardaki oksitlenme probleminden dolay:
gaz kullanimu ilave bir aritmaya gerek duyuldugu tespit edilmigtir. Aritma igleminin
etkinligini Sekil 4.3’de 2 saat mekanik alagimlanmig tozlarnin boyut analizinden
anlayabiliriz. Sekilde gorillen tozlar artma igleminde kullamlan bakir talaginin
etkisini yitirmesi sonucu 2 saat MA sonras: elde edilmigtir. Tozlarin hem boyutlar
irilesmig hem de dagilim aralii geniglemistir. Tozlarin yaklagik %30’u 150 pm
boyutun uizerindedir. Bu yiizden gaz aritma islemi hem MA igleminde hem de

sinterleme sirasinda yapilmugtir.
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Sekil 4.3, 2 saat MA sonrasi oksitlenen tozlarin boyut analiz sonuglan

4.3, Tozlarin XRD ve EDAX Analizleri

Herhangi bir igleme tabi tutulmamig ve MA sonrast tozlarin XRD ve EDAX
analizleri yapilmugtir. Sekil 4.4’de islem gormemig tozlara ait EDAX grafigi

gorilmektedir.
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Sekil 4.4. Islem gormemis tozlarin EDAX analiz sonuglan
EDAX analizinin yapildig: sistemde belirli bir atom ¢apimin altindaki elementlerin
(O, C, H vb.)) analizi yapillamadifindan MA oncesi ve sonrast alinan analiz

sonuglarinda tepelerde bir degisiklik olmamigtir. Tim analizlerde matrisi olugturan
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aliminyumun temel pikleri tespit edilmistir. Sekil 4.5°de ise ham tozlara ait XRD
sonucu gorilmektedir. Grafikte aliminyumun temel pikleri olan (111), (200), (220)
diuzlemlerinden yansimalar alinmigtir. Bu dizlemlere ait “d” mesafeleri sirastyla
2.329, 2.017 ve 1.428 A’dur. Karbon ise (002) diizleminden yansima vermistir. 1

saat MA sonrasi tozlarin XRD analiz sonucu Sekil 4.6’da verilmigtir.
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Sekil 4.6. 1 saat MA sonrasi tozlarin XRD analiz sonuglan
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Aliiminyuma ait piklerde, ham tozlardakine gore fazla bir degisiklik gozlenmezken
karbon pikinin giddeti azalmigtir. 2 saat MA sonucunda ise ($ekil 4.7.) grafikte
goriildigi gibi karbon piki tamamen kaybolmustur. MA siresine bagh olarak
aliminyumunda (220) dizlemindeki pikin siddetinde ¢ok az miktar disis
gozlenmigtir. XRD analizlerinde MA sirasinda aliminyumun karbonla ya da
oksijenle reaksiyonu sonucu olugan herhangi bir bilesige ait yansima tespit
edilmemistir. Ancak karbon pik siddetinin azalmas: boyle bir reaksiyonun olusma
ihtimalini giiglendirmektedir. Olusabilecek karbiirlerin boyutlanimn muhtemelen
nanometre meriebelerinde olmast tozlarda AlC; ait piklerin belirlenmesini

giiclestirmektedir.
Z.BHK
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Sekil 4.7. 2 saat MA sonrasi tozlarin XRD analiz sonuglan

4.4. Soguk Presleme

Presleme iglemleri, Sekil 3.3’de verilen kalipta 600 ve 1200 MPa basinglarda
gerceklestirilmigtir. 1 ve 2 saat MA sonrasi kalip igerisine 1 gram toz konularak
preslemeler oda sicaklifinda gerceklestirilmigtir. Blok deney numunelerine ait optik
mikroskop goriintileri metalografik iglemler sonrasi, daglanmg ve daglanmamig
olarak incelenmistir. Bunun nedeni, daglanmamig deney numunelerinde bogluk ve
yabanci partikiilleri tespit etmektir. Daglanmmg numunelerde ise tozlarin birlesme

sekilleri ve deformasyon etkileri incelenmigtir. Resim 4.9-a’da 1 saat MA sonrasi
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600 MPa basingta sofuk preslenmis deney numunesinin optik mikroskop goriintiisii
verilmigtir. Resimde gorildigi gibi baz tozlann kaynaklagma bolgelerinde
gozenekler meveuttur. Ancak tozlarin sinterleme 6ncesi birlesme tavr oldukea iyidir.
Resim 4.9-b’de aymi malzemenin daglama sonrast mikroyapisit gorilmektedir. Bazi
bolgelerde bogluklar, baz1 yerlerde ise serbest karbon tozlari dikkati gekmektedir.
Preslemeye bagh olarak, MA sirasinda olusan katmanh yap: deforme olarak
birlesmistir. Bu birlesmeler tozun sekline ve boyutuna gore farkliliklar
gostermektedir. Tozlann yiizeyinde veya blok numunelerin icinde herhangi bir oksit

tabakasina rastlanmamugtir.

g

3
? S

Resim 4.9-a. 1 saat MA ve 600 MPa Resim 4.9-b. 1 saat MA ve 600 MPa preslenme
preslenme sonrasi toz bloklarin sonrasi toz bloklarin daglanmig
optik mikroskop gorintisi optik mikroskop gorintiisi

Presleme ve ozellikle sinterleme 6ncesi birlesmeyi olumsuz yonde etkileyen Al;O3
olugsmamasi oldukga 6nemlidir. 1 saat MA sonrasi 1200 MPa basingla soguk olarak
preslenen deney numunesine ait optik gorintii Resim 4.10.a-b de gorildidi gibi
benzer tavir sergilemistir. Tozlar basinca bagh olarak sikigirken basincin artmastyla
birlikte gozenek miktan azalmisgtir. Toz katmanlarinin sergilemis oldugu goriintiiler
deformasyon miktarindaki artisin bir sonucudur. Tiim tozlarin presleme basincina
karg: sergilemis oldugu genel tavir bu tozlarda da gozlenmektedir. Oyle ki belirli bir
presleme basincimn iizerinde tozlarin soguk olarak sikigabilirliginde ¢ok fazla bir
degisme olmamugtir. Presleme basincimin etkisi iki saat MA uygulanmig tozlarda ¢gok
daha belirgindir. Ciinkiit MA siiresinin artmasiyla birlikte toz boyutlan kiiguliirken
peklesmeye bagh olarak sertlikleri de artmgtir.
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Resim 4.10-a. 1 saat MA ve 1200 MPa Resim 4.10-b. 1 saat MA ve 1200 MPa
preslenme sonrasi toz bloklarin preslenme sonrast toz bloklarin
optik mikroskop goruntiisii daglanmg optik mikroskop goriintiisii

Resim 4.11-a. 2 saat MA ve 600 MPa Resim 4.11-b. 2 saat MA ve 600 MPa
preslenme sonrasi toz bloklann preslenme sonrasi toz bloklarin
optik mikroskop goériintisii daglanmig optik mikroskop goriintiisii

Resim 4.11.a-b’de 2 saat MA sonrast 600 MPa preslenmis toz bloga ait optik
mikroskop goruntiisii verilmigtir. Resimlerde gorildigii gibi tozlann artan
sertliklerinden dolay: sikigtinilabilirlikleri dugmiigtir. Bu farklilasma 1 saat MA
isleminden sonra katmanlarin tozlara gére presleme sonras: sergiledigi goriintiilerden

anlagilabilir.
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Resim 4.12-a. 2 saat MA ve 1200 MPa  Resim 4.12-b. 2 saat MA ve 1200 MPa
preslenme sonrasi toz bloklann preslenme sonrasi daglanmis toz
optik mikroskop goriintiisi bloklarin optik mikroskop goruntiisii

Presleme basincinin artmasiyla, (Resim 4.12 a-b) 2 saat MA islemine tabii tutulmusg
tozlarin deformasyonu azda olsa artig gostermigtir. Bu etki Resim 12-b’ de daglanmig
tozlarda agik¢a gorilmektedir. Presleme etkisinin 1 saat MA uygulanmis tozlarda
daha belirgin oldugu ilk bakigta s6ylenebilir Ancak bu etki birim toz miktannda
meydana gelen deformasyon olarak ele alindiginda, 2 saat MA ve presleme sirasinda
1200 MPa basing uygulanmg tozlarda daha fazladir. Bunun etkileri ayrica sinterleme

ve Al4C; olusumunda incelenecektir.
4.5, Sinterleme

Sinterleme islemleri, atmosfer kontrollii tiip finnda 550°C’de gergeklestirilmistir.
MA siiresine, presleme basincina ve sinterleme siirelerine gore numune kodlari
Cizelge 4.1°de verilmigtir. CP olarak kodlanmig numuneler, preslemenin ardindan
650°C’de 1 saat sinterlenmis, %50 oraminda deforme edilmis ve tim deney
numunelerine uygulanan 1sil iglemlere tabii tutulmuglardir. Sinterleme de tozlarin
preslenme kabiliyetleri oldukg¢a onemlidir. Tozlann preslenebilirlikleri, baslangi¢ toz
karakterine ve MA sirasinda meydana gelen peklesmeye bagh degisiklikler gosterir.
Sinterleme swrasinda toz temas vyiizey alanlan arttikga, sinterleme siiresi
kisalmaktadir. Resim 4.13. a-b’de A6 deney numunesinin SEM goriintiisi

verilmistir. Resimde goriildiigii gibi, blok deney numunesinin sinterlemenin heniiz
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baslangi¢ asamasinda oldugunu ve presleme sonrasi gekline yakin bir mikroyapiya
sahip oldugunu soylenebilir. Aym siiregte toz tane iglerindeki katmanh yap:

kaybolma egiliminde olup toz taneleri kiitlesel bir hal almigtir.

Cizelge 4.1. MA siiresine, presleme basincina ve sinterleme siirelerine gore deney
numunesi kodlar

Sinterleme | MA1- | MA1- | MA2- | MA2- | MAL- MA2-
Siiresi 600 1200 | 600 1200 | 1200 1200
saat)

2(A) A6 Al2 [2A6 |[2A12 |Al2¢» 2A12¢cp
4 (B) B6 B12 |2B6 |2B12 |Bl2¢p 2B12¢p
8 (O Cé6 Ci2 2C6 |2Cl12 |Cl2¢p 2C12¢p
16 (D) D6 D12 |2D6 |2D12 |Dl12¢p 2D12 cp
32 (E) E6 E12 | 2E6 |2E12 |El2¢p 2E12 ¢p

MA = Mekanik Alagimlama ve siiresi (1-2 saat)

6-12 = Presleme basinglar1 (600-1200 MPa)

CP = Cift presleme (%50 Deformasyon)

Harfler de farkli sinterleme siirelerini ifade ediyor (550°C)

Resim 4.13.-a. A6 kodlu numuneye ait Resim 4.13-b. A6 kodlu numuneye ait
SEM gortintiisii (X 1500) SEM gorintiisii ( X 5500)
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Resim 4.14.-a. E6 kodlu numuneye ait Resim 4.14.-b. E6 kodlu numuneye ait
SEM gorintiisii (X 1500) SEM goriintiist ( X 5500)

Resim 4.15.-a. A12 kodlu numuneye ait Resim 4.15.-b. A12 kodlu numuneye ait
SEM gorintiisii (X 1500) SEM goriintiisii( X5500)

Sinterleme siiresinin 32 saate ¢ikmasiyla (Resim 4.14.a-b) tozlar birlesmis ve
sinterlemenin son asamasina yaklagilmigtir. Bunu hem toz birlesmesi hem de toz
kitleleri arasindaki mikro bogluklarin dairesel bir hal almasi1 gostermektedir. Resim
14-b’de gorildugi gibi mikro bosluklar olusmus ve sekilleri de dairesel bir hal

almgtir.

Presleme basincindaki artig (1200 MPa) Resim 4.15. a-b’de gorildiiga gibi
sinterlenme olayim hzlandirmugtir.  2A12 kodlu deney numunesinin SEM
goriintisiinde de (Resim 4.16. a-b) gozlendigi gibi sinterlemenin ilk agamalarinda

birlesmenin yam sira katmanlar arasi sinterlesme daha aktiftir. Her iki sekilde de
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Resim 4.16.-a.2A12 kodlu numuneye ait Resim 4.16.-b. 2A12 kodlu numuneye ait
SEM goriintiisii (X1500) SEM goruntiisii ( X 5500)

gorildiugi gibi (Resim 4.15.-4.16.) tozlarda meydana gelen yapisal degisiklik
oncelikli olarak presleme ve MA sonucunda olusan deformasyon bantlarimin
(katmanlarin) diizenli bir hal almasidir. A12 numunesinde her ne kadar sinterlegme
daha hizli ilerlese de gozenek olusum egilimi 2A12 kodlu deney numunesine gore
daha fazladir. 2A12 numunesinde toz boyutlarimn dagihim aralifinin dar olmasi buna
neden olmustur. Bununla birlikte aym deney numunesinin elde edildigi tozlarin
ortalama boyutu 18 mikrondur. Toz boyutlan gozenek olusumunda etkin
parametredir. Resim 4.17.-4.18.’de D12 ve 2D12 numunelerine ait SEM goriintileri
verilmigtir. Sinterleme siiresinin 16 saate ¢ikmasiyla gozenekler Al12 ve 2A12
numunelerine oranla oldukga azalmug ve sinterlesme daha bityiik bir alanda eriyik

kiitle goriintiisii seklinde olugmaya baglamigtir ( Resim 4.17.- 4.18. a-b).

Resim 4.17.-a. D12 kodlu numuneye ait Resim 4.17.-b. D12 kodiu numuneye ait
SEM gorantiisii (X 1500) SEM goruntiisi ( X 5500)
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Resim 4.18.-a.2D12 kodlu numuneye ait Resim 4.18.-b. 2D12 kodlu numuneye
SEM gortintiisii (X 1500) ait SEM goriintiist (X 5500)

1 ve 2 saat MA sonras: tozlar 1200 MPa preslemenin ardindan ham halde %50
oraninda deforme edilmigtir. Ancak, bu kitlelerde deformasyon tozlarin
birlegmesinden ziyade birbirlerini hareket ettirerek kayma etkisi yapmigtir. Bu
sekilde %50 deforme edilen numunelerde bosluklar artmms, sinterleme etkisi gok
azalmistir. Bu nedenle tozlar oncelikli olarak 650°C’de 1 saat sinterlenmis daha
sonra %50 oramnda deforme edilmistir. Bu deney numunelerine ait SEM goriintiileri

Resim 4.19. ve 4.20.”de verilmigtir.

Resim 4.19. B12¢p kodlu numuneye ait Resim 4.20. 2B12¢p kodlu numuneye ait
SEM gorintisi (X 1500) SEM goriuntiisii ( X 5500)
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Resim 4.21. E12¢p kodlu numuneye ait Resim 4.22. 2E12¢p kodlu numuneye ait
SEM goriintiisi (X 1500) SEM goruntiisii ( X 5500)

B12¢p kodlu deney numunesinde sinterleme etkisi deforme edilmemis numunelerle
karsilagtiriidiginda oldukga iyidir. Deformasyon etkisinin yam sira MA sirasinda
tozlarin peklesme derecelerinin de oldukga etkili oldugu gozlenmistir. Resim 4.20°de
goriuldigii gibi 2 saat MA iglemine tabii tutulmus tozlarda bu sinterlegme etkisi daha
yavastir. Resim 4.21.-4.22 ’da gorijldiiga gibi sinterleme siiresi arttikga (32 saat) toz
boyutunun etkinligi ortaya ¢ikmugtir. Malzemede meydana gelen reaksiyonlar sonucu
olugan Al4Cs‘e presleme basinglarinin ve deformasyon etkisi sertlik degisimlerinde

ve TEM goriintilerinde daha net bir gekilde tespit edilmigtir.

4.6. TEM Analizleri

XRD analizleri sonuglarinda karbir déniigiimlerine ait en siddetli pikler deforme
edilmiy deney numunelerinde gézlenmigtir. Bu nedenle TEM c¢aligmas: yapilacak
folyolar bu bloklardan hazirlanmigtir. Replika uygulamasi tiim numunelere
yaptlmistir. Resim 4.23.-a’da ana yapiy: teskil eden malzemenin aydinhk alan
goruntiisi verilmistir. Bu aydinlik alan gorintisii Gizerinde beyaz bolgeden alinan
kirrmm deseni de Resim 4.23.-b’de gérilmektedir. Bu kinmim deseninden spotlarin

herbirinin indislenmesi i¢in gereken negatif goriintii de Resim 4.23.-¢’de verilmigtir.
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Resim 4.23 ~a. 2E12 kodlu numuneden Resim 4.23.-b. 2E12 kodlu numuneden
hazirlanmig folyoya ait aydinhik hazirlanmis folyoya ait TEM
alan goruntiisi X150000 goriintiisiniin kirimm deseni

EGH MM 1

Resim 4.23.-¢. 2E12 kodlu numuneden hazirlanmig folyoya ait kirinim
deseninin negatif goriintiisi
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Resimde gorilldiign gibi yansima yapan her bir noktanin vektor boylart hesaplanmig
ve oranlamas: yapilmigtir. Oranlama sonucunda her bir bdlgenin diizlemine ait
koordinatlar Resim 4.24.-b’de verilmistir. Vektorel oranlama sonucu R4/R5= 1,58
bulunmugtur. Yiizey merkezli yapilara ait standart kiimm desenleri ile
kargilagtinidiginda 45° - 26,57° - 36,87° - 71,57° ‘lere sahip sistem ile eslestiZi
belirlenmistir. Vektorel toplamlardan duzlemler arasi mesafeler de hesaplanmis ve

yansimalarin Al ait oldugu tespit edilmigtir.

2E12¢p deney numunesinden alman replikaya ait aydinlik alan goriintiisi Resim
4.24°de verilmistir. Goriintiide beyaz olan alanlar aliminyumca zengin bolgelerdir.
Tane seklinde oryantasyon veren bu beyaz bolgelerin sinirlarinda olusan alanlarda
ALC; un olustufu gozlenmistir Bu bolgelerden alman kirmmim desenleri
Resim 4.24.-b’de verilmistir. Kitmim desenlerinden “d” ler hesaplanmustir. (d:

diizlemle aras1 mesafe) Sirastyla hesaplanan degerler 2.86, 1.304 ve 1,083 A’dur.

sl o

Resim 4.24.-a. 2E12¢p kodlu numuneden  Resim 4.24.-b. 2E12 ¢p kodiu numuneden
hazirlanmig replikadan alinan hazirlanmg replikanin siyah
aydinlik alan goriintasii X60000 bolgelerinden alinan kinmm

desenleri
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Resim 4.25.-a. 2E12¢p kodlu numunede  Resim 4.25.-b. 2E12¢p kodlu numunede ALC;
ALC; tin olugtugu bolgelerin un olustugu bolgelerin karanlik alan
karanlik alan goruntiisiX60000 goruntiistinin X 120000
Bunlarin yansima diizlemlerine standart kartlardan (Joint Committee on Powder
Diffraction Standarts 1973) bakildiginda Al4Cs’e ait (101), (208) ve (122) diizlemler
oldugu tespit edilmistir. Merkeze yakin iki spot seklinde yansima veren bilesgiginde
(012) duzleminden yansima yapan o-Al,O3 oldugu tespit edilmistir. Resim 4.25-a’da
kinnim desenlerindeki AlLC; yansimasma ait boélgenin karanlik alan goriintisi
verilmistir. Karanlik alan goriintisiin de beyaz hatlar seklinde olugan karbiirler tespit
edilmistir. Beyaz bolgelerin ¢izgisel goriiniimii yogun olarak kiimelegen karbiirlerden
kaynaklanmaktadir. Aym bolgeler buyiitme oram arttinldifinda Resim 4.25-b’deki
gibi goriinta vermektedir. Boélgesel yogunlagmanmin olusumu sekilde acgikga
goruldagi gibi bir¢cok parcaciktan meydana gelmektedir. Genellikle kiigiik AlLCs
pargactklari bu gekilde tane sinirlarinda bir ¢ita seklinde goriintii vermektedir.
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Resim 4.26.- a. 2E12 kodlu numuneden  Resim 4.26.-b. 2E12 kodlu numunede
hazirlanmis folyoya ait aydinlik ALCs3’in olustugu bolgelerin
alan goruntiisi x 100000 kirmm desenleri

2E12 kodlu deney numunesinden hazirlanmmg folyoya ait TEM gorintileri Resim
4.26. a-b’de verilmigtir. Resimdeki aydinlik alan gérintiisi, replika numunelerinden
alinan goruntiller ile hemen hemen aymdir. Ancak kinnim desenlerine bakildiginda
(Resim 4.26.-b) replika numunesine gore yansimalarin daha ¢ok ve kuvvetli oldugu
gozlenebilir. Bunun nedeni, blok numune yizeyine kaplanmig karbonun, yiizeyden
aynhrken koparms oldugu pargaciklarin az olmasina baglanabilir. Ayrica folyoda
elektronlarin gegtigi alanda carptigt malzeme miktan da say: olarak replikadan ¢ok
daha fazladir. Goruntiilerin benzer, kinnmimlarin farkh giddette olmas: buna baghdir.
Resim 4.26-b’deki kinnimlar hesaplandifinda “d”ler sirasiyla 2.86, 2.8, 2.07, 1.66,
1.038 ve 0.927 A’dur. Bu degerlerin standart diizlemlerinin (101), (012), (0012),
(110), (0024) ve (0027) oldugu tespit edilmigtir.

=t

n
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4.7, Sinterleme Sonrasi1 XRD Analizleri

MA sonrast XRD analizleri sonuglarinda Al ile C arasinda reaksiyona bagh bir
doniistim tespit edilmemistir. Sinterleme sonrasi yapilan XRD analizleri i¢in segilen
deney numuneleri farkh MA ve sinterleme siirelerindedir. Ik yapilan XRD
sonuclarinda ilerleme hizinin yiiksekligine ve uygulanan akimn diisiikliigiine bagh
olarak pik siddetleri digik c¢ikmstir. Sekil 4.8°de A12 numunesine ait XRD
sonuglan verilmistir. Grafik iizerinde tespit edilen “d” degerleri 2.339, 2.024, 1.43,
1.219 ve 1.164 A olup, aliiminyumun karakteristik piklerdir. Bu piklerin disinda
degerlendirilebilecek bagka bir pike rastlanmamigtir. Bu nedenle A12 numunesinin
sinterleme siiresinin yetersiz olabilecegi diisliniilmiistiir. Buna bagh olarak Sekil
4.9’da analiz sonuglar1 verilen 2 saat MA sonrast 1200 MPa’da preslenmis ve
550°C’de 64 saat sinterlenmis deney numunesine XRD analizi yapilmistir. Ancak
goriildtigti gibi bu deney numunesinde de temel aliiminyum pikinin diginda baska bir
pike rastlanmamigtir. Bunun tiizerine akim deeri arttinlmg ve ilerleme hizi
dustiriilmtistir. Bu sekilde yapilan analiz sonuglarinda aliiminyum piklerinin siddeti
artarken yeni pikler de tespit edilmigtir. Aliiminyuma ait temel piklerin diginda Sekil
4.10°da goriildugi gibi A12 deney numunesinde Al4Cs pikleri tespit edilmistir. Sekil
4.11’de D12 deney numunesine ait XRD sonucu goriilmektedir. Bu analiz sonucu
sinterleme siiresinin artmasiyla birlikte piklerin siddetinin de ¢ok az miktarda
degistigi gozlenmigtir. Aym zamanda sinterleme siiresinin artisi, olusan AlCs
parcaciklarim arttirarak yeni piklerin ortaya ¢ikmasim da saglarmstir. Bu yeni pikler
tablolarda verilmigtir. Ancak tespit edilen piklerin bazilarmin Al4C; yada AlL,O3
oldugu konusu net degildir. Cakisan piklerin olabilme ihtimali vardir. Aym
sinterleme siiresi ve basingta 2 saat MA iglemine tabi tutulmus tozlardan elde edilen
blok par¢aya ait XRD sonucu da Sekil 4.12°de verilmistir. Grafik de ve tabloda
goriildiigu gibi Al ve AL4C; ait aym pikler tespit edilmistir. Bununla birlikte ¢ok az
da olsa pik siddetlerinde MA siirenin artisiyla birlikte bir artis gozlenmistir. Pik
siddetlerindeki bu artigin hem MA hem de sinterleme siiresine baglh olarak degistigi
soylenebilir. Bunu 2E12 kodlu deney numunesinin XRD sonuglan da

desteklemektedir ($ekil 4.13). Bunun yam sira yeni piklerin olusumunda, MA
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siiresiyle birlikte sinterleme siiresinin de etkin oldugunu tespit edilmistir. Bunu Sekil
4.13‘de Al4C5’tin (205) diizleminde verdigi yeni pikle agiklayabiliriz.

AlCs olusumunda sinterleme ve MA siiresinin etkinliginin yam sira deformasyon
etkisi de incelenmigtir. Sekil 4.14’de 2A12CP kodlu deney numunesine ait XRD
sonuglart verilmistir. Sinterlemenin ilk saatlerinde deforme edilmemis deney
numunelerindeki piklerle benzer analiz sonuglan elde edilmistir. Ancak, Sekil
4.15’de gortildiigii gibi sinterleme siiresinin artmasiyla birlikte piklerin giddeti de
artmigtir. Bu artis 2 saat MA uygulanmis deney numunelerinde daha belirgindir
(Sekil 4.16). Bu pik siddetlerinin artiginda 2 saat mekanik alasimlamanin ve
deformasyonun Al4C; olusumunda ve miktarindaki artist hizlandirdigim sdylenebilir.
Bununla birlikte Sekil 4.17. ve 4.18. kargilastinldiginda MA siiresinin, deforme
olmamis numunelerle kiyaslandiginda Al4C; olusumunda daha etkin parametre
haline geldigi s6ylenebilir. Ay sinterleme siirelerine ve aym iglemlere tabi tutulmus
numunelerde bir ve iki saat MA sonrasi artan MA siiresine bagh olarak piklerin

siddetlerinin de artt1g1 tespit edilmistir.
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4.8. Sertlik Sonuclan

Sertlik sonuclarmin tiimi ele alindiginda, MA siiresinin, presleme basincinin,
sinterleme stiresinin ve olusan Al,C; pargaciklarinin sertlik degisimlerinde temel rol
oynadigim s6ylenebilir. Sekil 4.19°da 1 ve 2 saat mekanik alagimlanmig 600 MPa’da
soguk preslenmis ve 550 °C’de 2-32 saat arahiginda sinterlenmis deney numunelerine
ait sertlik sonucglan goriilmektedir. Deney numunelerinin sertlik degerleri
sinterlemenin ilk 4 saatinde sgekilde goriildiigii gibi bir diisiis sergilenmigtir.
- Baslangicta tozlarin MA sirasinda pekle§mesine ve soguk presleme sirasinda olusan
deformasyon etkisine baglayabiliriz. Bu agsmada toparlanma ve bazi bolgelerde yeni
tanelerin olusumu sertlifi diigiirtir. Tozlarn bu deformasyonlardan kaynaklanan
sertlik etkisini yitirmesi ve sinterleme sirasinda reaksiyon sonucu AlsCs‘lerin
olusmasiyla birlikte bir artis gézlenmektedir. Tiim deney sonuglarinda oldugu gibi
burada da sertligin artisinda MA siiresinin artmasiyla birlikte aliiminyum ile
karbonun toplam temas yiizeyi artmig ve buna bagh olarak da sinterleme sirasinda
AlLCs olusumu hizlanmmstir. Bunun yam sira MA siiresinin artmasi1 ve tozlarnn
peklesme miktarindaki artig karbiir olusumunu olumlu yonde etkilemistir. Sinterleme
sliresinin artmastyla 1 ve 2 saat MA uygulanmig deney numunelerinin sertlik artig
araligi da giderek genislemistir. Sekilde goriildiigi gibi 16 saat sinterleme siiresinin

tizerinde 2 saat MA uygulanmig tozlarin sertlik artis egimi diklesmistir.
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Sinterleme siresi (saat)

Sekil 4.19. 1-2 saat MA uygulanmig 600 MPa preslenmis 550 °C farkl: siirelerde
sinterlenmis deney numunelerinin sertlik degigimi
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Sinterleme Stiresi (saat)

Sekil 4.20. 1-2 saat MA uygulanmig 1200 MPa preslenmis 550 OC farkl siirelerde
sinterlenmis deney numunelerinin sertlik degisimi

Sekil 4.20°da 1 ve 2 saat mekanik alagimlanmis 1200 MPa soguk preslenmis ve 550°
Cde 2-32 arahginda sinterlenmis deney numunelerinin sertlik degisimleri
verilmigtir. Sekilde goriildiigii gibi 600 MPa basingta soguk preslenmis tozlara
benzer bir sertlik degisimi gézlenmektedir. Baslangicta sertlikte bir miktar diists,
ardindan sinterlemeye bagli olarak gozeneklerin kapanmas: ve AL4C; parcaciklarinn
olusumuna bagli bir artis gozlenmistir. Ancak burada 2 saat MA islemine tabii
tutulmus tozlardan elde edilmis bloklarn hem baslangig sertlikleri hem de sinterleme
stiresine bagh sertlik artist daha hizhdir. Bunun nedeni presleme basincinin
artmasiyla birlikte 2 saat MA yapilmis tozlarin daha incelmesi ve temas yiizey
alaninin artmasidir. Bu etki azda olsa 1 saat MA uygulanmig tozlarda da
gozlenmektedir. Yine 2 saat MA uygulanmis tozlarda olusan Al4C; pargaciklanna
bagh olarak 16 saat sinterlemenin {izerinde sertlik artis1 daha belirgindir. 1 ve 2 saat
MA isleminden sonra 1200 MPa basingta soguk preslenmis ve bir saat 650°C’de
sinterlemenin ardindan %50 deforme edilen toz bloklarin sinterleme siiresine bagh
olarak sertlik degisimi Sekil 4.21°de verilmistir. Soguk preslemenin ardindan
sinterlenen deney numunelerine gore bu seride baglangi¢ sinterleme siirelerinde farkli
sertlik degisim degerleri alinmigtir. Bu, ozellikle 1 saat MA tozlarimdan iiretilen

deney numunelerinden tespit edilmistir. Baslangic sertligi oldukca yiiksek olan deney
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numuneleri 8 saate kadar bir diigiis sergilemigtir. Bunun nedeni muhtemelen 1 saat
MA islemine tabii tutulmus toz bloklarin 650°C’de sinterlenmeleri sirasinda 2 saat
mekanik alagimlanmus toz bloklara gére daha fazla yumusamasi ve buna bagh olarak
da presleme sirasinda deformasyon etkisinin bu tozlarda daha fazla oldugundan
kaynaklanabilir. 2 saat MA sonrasi, 8 saat sinterlemeye kadar toz bloklann
sertliklerinde bir diisiiy gozlenmektedir. Ancak, bu diisiis olduk¢a azdir. Bunun
ardindan her iki deney numunesinde de sinterleme siiresinin 16. saatine kadar
sertlikte hemen hemen aym artig gdzlenmigtir. Sinterlemenin 16. saatinden sonra,
AlLC; olusum egiliminin 2 saat MA iglemi uygulanmis numunelerde artiga neden

oldugu tespit edilmistir.
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Sinterleme siiresi (saat)

Sekil 4.21. 1-2 saat MA uygulanmis 1200 MPa preslenmis 650 °C 1saat
sinterlemenin ardindan %50 deforme edilip 550 °C’de farkl siirelerde
sinterlenmis deney numunelerinin sertlik degigimi

1 ve 2 saat mekanik alagimlanmig tozlar 1200 MPa soguk preslemenin ardindan

sinterleme olmaksizin ham halde %50 oraninda deforme edilmistir. Daha sonra bu

deney numuneleri 550°C’de 2-49 saat aralifinda sinterlenmistir. Bu deney
numunelerine ait sertlik degisimleri Sekil 4.22°de verilmistir. Tozlarda deformasyona
bagli sinterleme Oncesi yapiun tam bir birlesme gostermedidi tespit edilmigtir.

Sinterleme sirasinda bu etkiye bagh olarak potansiyel bogluklarda oksit olusum

egilimi artmgtir. Sekilde goriildiigii gibi sinterlemeye bagh olarak olugan AlLOj;

parcaciklan sertlikte oldukca biiyiik bir artiga neden olmustur. Baslangigta bu artis
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hizli iken sinterleme siiresi ilerledik¢e daha yavas bir seyir sergilemistir. Bunun

nedeni baglangicta reaksiyona girebilecek toplam potansiyel alamin coklugu ‘olarak

gosterilebilir.
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Sekil 4.22. 1-2 saat MA uygulanmis 1200 MPa preslenmis %50 deforme edilip
550 °C’de farkl siirelerde sinterlenmis deney numunelerinin sertlik
degigimi

4.9. Direnc Sonuclari

Genellikle metallerin olugan gtkelek ve ikinci fazlara bagl olarak direngleri artar.
Oda sicakliginda yapilan direng oSlciimleri Cizelge 4.2°de verilmistir. Numune
kodlar1 malzemeye uygulanmis islemleri géstermektedir. Cizelgede 1,2,3,4 ve 5 A
akimda yapilan Ol¢im degerlerinin ortalamas: verilmistir. Genel olarak metal
malzemelerin gostermis oldugu direng degerleri, blok deney numunelerinde de tespit
edilmistir. Ancak nanovolt cinsinden degisiklikler vardir. Bu da dirence yansimustir.
Bu yansima ¢ok kiigitk mertebelerdedir. Malzemenin direncini etkileyen parametreler
bashica; saflik derecesi, yabanci parcaciklar ve bosluklarin yogunlugudur. Burada
Olgiilen degerlerin ve aralarindaki farklarin kiigiik olmasi, kaynagmm tespitini
glclestirmektedir. Ancak ALC; olugumunun %50 deforme edilmis deney
numunelerinde arttifi gézlenmistir. Direngteki bu ¢ok kiigiik olan degisimler, Al4Cs

pargaciklarinin olusumuna baglanabilir.



Cizelge 4.2. Farkh deney numunelerinin direng dl¢lim sonuglar

Numunekodu [I(1mA) [I(5mA) | Ve (@V) |R(Q)
Al2 198 9525 190 90x10°
2A12 112 175,5 51 51x10°
E12 109 317 60 60x10°
2D12 198 952 180 180x10°
B12cp 468 2611 502 502x10°
2B12cp 98 234.5 231 231x10”
2E12¢p 151,5 1510 63 263x10°
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5. TARTISMA VE SONUCLAR

~ Gergeklestirilen deneysel c¢aligmalarda, Al4C; parcaciklanmin olugmasinda etkin

parametreleri su alt baghiklar altinda siralanabilir;

e MA parametreleri
e Presleme basinct (deformasyon miktar)

e Sinterleme Siiresi

MA isleminde kullamlan degirmenin yatay konumda olmasi diger benzer ¢aligmalara
gore farkli bir durumdur. Deneysel ¢alisma kisminda MA parametrelerinin etkinligi
ele alinmsti. Genellikle, yatay olarak gerceklestirilen MA iglemi, dikey sistemlerle
kargilastinldifinda optimum hizda daha verimlidir (101,102). Dikey atritérlere gére
bu sistemde taban ve ylizey arasinda kalan tozlarin &giitiilme hizi ve carpigma
stirecleri daha homojendir. Bu etkilerin tlimii verimliligi olumlu y6nde
etkilemektedir. Ancak, optimum 6giitme hizinin {izerine ¢ikilmasi, merkez kagtan
dolay1 6giitme islemini olumsuz yonde etkilemistir. Dikey atritérde dzellikle dgiitme
kabi igerisinde toz bilya carpismalan sirasinda meydana gelen aginmalar olmamagtir.
Dikey atritorlerde kazan tabam ve buna yakin kollarda bu asinma sikc¢a karsilasilan
bir problemdir.

MA ve sonrasi islem parametreleri hem kendi i¢ dinamikleri hem de birbirleri ile
olan iligkileri olduk¢a dnemlidir. Deneylerde kullanilan karbon miktan agirlik¢a %2
oraninda ilave edilmistir ve tek tip karbon kullamilmustir. Yapilan benzer
caligmalarda (20-23) hem karbon miktarinin hem de karbon tipinin Al,Cs
olusumunda etkin oldugu acikca tespit edilmistir. Ancak, bu etki diger parametrelerin
etkisiyle karsilastirldiginda oldukga dnemsizdir. Ilave edilen karbon miktan arthkga
karbiir olusum egilimi de artmakta ancak, serbest karbonun olumsuz etkileri de buna
paralel olarak bir artig gostermektedir.

MA isleminde kullamlan atmosfer, artilms argon gazidir. Benzer calismalarda
aliiminyumun oksijenle reaksiyonu sonucu AlOs‘in olustugu tespit edilmistir. Aynt

zamanda reaksiyona bagh toplam toz miktarinin da arttign gézlenmistir (20-23). Bu
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caliymada benzer etkiler toz boyut analiziyle tespit edilmistir (Sekil 11). Ozellikle
antilmamis argon atmosferinde yapilan alagimlama islemlerinde hem toz boyutlar:

heterojen bir hal almis hem de MA siiresini olumsuz yénde etkilemigtir.

MA siiresi tiim benzer caligmalarda belirtildigi gibi en Onemli parametredir
(103,104). Ciinkii, MA siiresine bagh olarak toz boyutu kiigiilmekte,
homojenlegsmekte ve peklesmektedir. Bu yapisal degisiklikler hem presleme hem de
sinterleme agamasinda etkindirler. Ote yandan, MA islemi sirasinda olusan tozun
sekli de onemlidir. (105) Toz boyutu, tozlar aras: siirtiinmeyi, presleme yogunlugunu
ve gbzenek boyutunu dogrudan etkiler. Kiigiik boyutlu tozlan preslemek daha giigtiir.
Cunkii biiytik boyutlu tozlarda deformasyon peklesmesi daha yavastir (dislokasyon
kayma mesafesi daha fazla oldugu i¢in). Bu yiizden presleme yogunlugu biiyiik
boyutlu tozlarda daha etkindir (106). Bu olay 1 saat MA uygulanmis tozlarda agik¢a
gdzlenmistir. Ancak, sinterleme isleminde, toz boyutunun kiigiilmesi farkh etkiler
yaratmistir.

Toz boyutunun diigmesi yilizey alaninin artmasma neden olur. Bu da presleme
sirasinda olumsuz etki yaratir (105). Tozlarin hemen hepsinin aym boyutta olmasi da
preslemeyi olumsuz yonde etkiler. Bu yiizden toz boyutlarimin bir dagilim arahig
sergilemesi presleme isleminin verimliligini artirir. Aymi ebattaki tozlar iiglii temas
noktasi sergilerken, karmagik boyuttaki tozlarda bu temas noktalar artar (105). Toz
seklinin karmagik olmas: da genellikle preslemeyi olumsuz yonde etkiler. Karmasik
sekilli tozlarin presleme sirasinda temas yiizeyleri fazla oldugu i¢in tozlar arasi
stirtiinme artar. Hem preslemeyi kolaylagtirmak hem de bu siirtinmeyi azaltmak i¢in
cesitli yaglayicilar kullamlir (105). 1 ve 2 saat MA iglemine tabii tutulmus tozlar
sekil ve boyut olarak homojen olduklan i¢in presleme isleminde olumlu sonuglar
vermiglerdir. Cok az da olsa, tozlar arasinda kalan serbest karbon nedeniyle

preslenmeleri daha kolay olmustur.

Preslemeyi olumsuz yonde etkileyen diger bir olayda tozlarn topaklagmasidir.
Tozlar, boyutlan kiigiildiikkge yapismaya bagh olarak aglomere olurlar. Tozlar aras1

¢ekim kuvveti yiizey alam arttik¢a daha fazla olur (108). Bu etkiyi, genelde ilave
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edilen karbonun yaglayici 6zelligi azaltmstir. Karbon hem yassilagma sirasinda toz
taneleri arasina girmis hem de aglomere olma egiliminde olan tozlarda engelleyici

etki yapmustir.

Artan MA siiresi ile tozlardaki peklesme de artmistir. Bu artig toz boyutlannin
kiigiilmesinde olumlu etki yaratirken presleme islemini gliclestirir (109). MA
sirasinda  deformasyona baglh dislokasyon hareketlerinin artmas: ve artan
peklesmeyle alternatif diizlemlerin azalmasi1 tozlarin  sikigtirilabilirliklerini
smurlandinr (105). Bu etki 1 saat MA uygulannmg tozlarda presleme sirasinda
tozlarin aldiklan sekilden agikga anlagilmaktadir (Sekil 16-17). Presleme basincinin
artmasiyla tozlarn sikigma orami da artmigtir. Diger taraftan 2 saat MA uygulanmig
tozlarda sekillerinden anlasilacag: gibi presleme etkisi daha azdir. Mekanik
alasimlamaya bagli olarak tozlarin daha fazla peklesmesi preslemede etkindir. 1 saat
mekanik alagimlanmyg tozlar incelendiginde 600 MPa basing altinda gézenek miktarn
daha fazladir. Basincin 1200 MPa ¢ikmasi ile hem gézenek miktar: azalmis hem de
deformasyon miktan artmigtir. 2 saat MA uygulanmig tozlarda ortalama boyutun
kii¢iilmesi benzer etkinin biraz daha belirgin olmasina neden olmustur. Diger taraftan
Al4Cs olusumunda ve sinterleme sonrasi 2 saat MA uygulanmus tozlar genelde daha

iyi sonuglar vermislerdir.

Presleme sirasinda mekanik alagimlanmig tozlar arasinda olusan baglar ham
dayammu saglar. Kati arayiizeyler, tozlar arasmndaki temas noktalarinda, deformasyon
sonucu meydana gelir. Baslangicta, yiiksek paketleme yoZunlugu ve temiz toz
yiizeyi, tozlar aras1 bagin olusumuna yardimci olur. Sikistirma kuvveti yeterince
yiksek oldugunda, kesme kuvvetleri yiizey filmlerinin kirilmasina neden olur.
Mekanik olarak kenetlenme ham dayanimin artmasina katki saglar. Mekanik olarak
kenetlenmenin neden oldugu ham dayanim diizenli gekilli tozlarda daha etkin oldugu
gozlenebilir. Kenetlenmeyi olumlu yonde etkileyen karmagik toz sekli, gézenekliligi
arttinr (105). 1 ve 2 saat MA uygulanmus toz sekilleri ¢ok fazla geligigiizel degildir.
Ancak, homojen bir dagilim sergilememeleri kenetlenme tavrim etkilemistir. Tiim bu

birlesme tavirlarinda tozlarin peklesme dereceleri de 6nemli bir faktérdiir.
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Sinterleme isleminde, toz pargaciklari arasindaki temas noktalarindan, bireysel atom
hareketleri ile tozlar birlesir ve biiyiir. Bu asamada elde edilen tane boyutu baslangig
boyutuna oranla daha biiyiiktiir. Ayrica, bu asamada, g6ézenek sekli ve boyutu da
degisimlere ugrar. Temas eden tozlar arasinda baglann geligimi ile beraber
sinterleme gerilimlerinde bir azalma olmaktadir. Bu atomik hareketlerle
gerceklesmektedir. Yiizey transferinde tozlarin arasinda, hacim difiizyonu sirasinda
ise gozeneklerde atomik hareketlilik saglanir. Bu iki transfer olay: ile sinterleme
esnasinda biiziilme ve boyutsal degisimler meydana gelir. Yiizey diflizyonunun
boyutsal degisime etkisi ¢cok azdir. Sinterlemede ¢ogu atomik hareket diftizyonla
olmaktadir. Sinterleme, difiizyon mzina ve gerilim gradyantina baghidir. Birim
hacimde yitksek ara yiizey enerjisinden dolay: tozlarnn sinterlenmesi hizlamr (108).
MA isleminde tozlarda meydana gelen deformasyon 6nemlidir. Bu deformasyon,

hem preslemede hem de sinterleme sathasinda etkindir.

1 saat MA uygulanmis tozlarn presleme sonrasi mikro yapisindan da anlagilacag
gibi 2 saat MA uygulanmis tozlara gore peklesme miktarlari daha diisiiktiir.
Dolayisiyla deformasyona bagh birikmis enerji miktarn 2 saat MA uygulanmig
tozlarda daha fazladir. Birim miktardaki bu birikmis i¢ enerji sinterleme sirasinda 2
saat MA sonrasi elde edilen toz bloklarin sinterlenme egilimini arttirmigtir. 1 saat
mekanik alasgimlama sonrasi preslenmis tozlarin deformasyona bagh meydana gelen
stkigma tavr her ne kadar fazlada olsa, birim tozda ki deformasyon miktari 2 saat
MA uygulanmis tozlarda daha fazladir. Bu yiizden birikmis enerjinin toz
parcaciklardaki ara yiizey etkisini artiir ve sinterleme sirasinda difiizyonu
hizlanditir. 2 saat mekanik alasgimlanmis deney numunelerinde bu olay belirgin bir
sekilde gozlenmektedir. Ancak, sinterleminin ilk saatlerinde 2 saat mekanik
alasimlama uygulanmis tozlardan elde edilen bloklarda sinterlesme daha yavastr.
Bunun nedeni, yapidaki diizensizliklerin 2 saat MA’da daha fazla olmasidir.
Baslangicta sinterleme i¢in verilen 1s1 deformasyondan kaynaklanan diizensizliklerin

giderilmesinde aktif rol oynamaktadir.

Temelde olarak soguk deformasyon, sinterlenmeyi hzlandinr ve AlLCs

parcaciklarinin olusumunu da olumlu ydnde etkiler. Barlow ve arkadaslan (94)
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yapms olduklari ¢aligmada ekstiiriizyon strasinda diisiik sicakligin Al4Cs olugumunu
arttirdigim tespit etmislerdir. Ekstiirtizyon sicakliinin diigmesi malzemede meydana
gelen deformasyon etkisini arttrir. Artan deformasyon miktan ise A4C; olusumunu
hizlandirmigtir. Benzer etki deformasyon miktariyla iligkilendirildiginde, 2 saat

mekanik alagimlanmis tozlarda da gézienmisgtir.

Zirink ve arkadaslar1 (96) mekanik alasimlanmig mikron mertebelerindeki tozlarda
AlCs pargaciklarimin tozlann smirlarinda olustugunu gézlemlemislerdir. Bu da
alasimlama swasinda kiigiik tozlarm birim alanda deformasyon yiiksekligine
baglanabilir. 1 ve 2 saat MA uygulanmis tozlardan elde edilen bloklann sertlik
sonuglarinda bu etki gézlenmigtir.,, MA siiresinin Al4C; olugumunda etken oldugu
tespit edilmistir. Singer ve arkadaslar da (92) yaptiklan cahsmalarda 400 °C altinda
Al4C; ve AlLO; ait bir déniisiim olmadigim rapor etmiglerdir. Artan sicaklikla birlikte
olusumun hizlandigim ancak, karbiir boyutlarinda fazla bir degisiklik olmadigim
tespit etmigslerdir. Benzer durum bu galigmada 2 saat mekanik alagimlanmis ve 8

saatin lizerinde sinterlenen numunelerde acik¢a gézlenmigtir.

Yapilan baska ¢aligmalarda sentezleme sonrasi (15-20) olusan AlL/C; boyutlarmin
genellikle 7-100 nm arasinda degistigi tespit edilmigtir. Sinterleme siiresinin bu
kiiciik olan ALC; parcaciklarmin boyutlarda fazla degisiklife neden olmadifi
gozlenmistir. Benzer sekilde, islem sicakh@imn da karbiir boyutlarinda fazla etkin
olmadi saptanmigtir. Ancak, olusan karbiir miktarinin sicaklikla ve zamanla arttig1
agikca tespit edilmistir. Yapilan TEM ¢ahigmalarinda boyut 6lgiimii yapilmarustir,
Ancak fotograflar incelendiginde boyutlarin 10-60 nm arasinda degistigi
gozlenmistir. Zamana ve sicaklia bagh karbiir boyutlannin degisiminin tespiti igin
ve irilesme kinetigini incelemek amach daha fazla TEM numunesi iizerinden boyut
olglimiine gerek vardir. TEM c¢ahigmalannin bu ileri sathalannin yapilmasi

planlanmaktadir.

Al-C sisteminde mekanik alagimlama ve ekstiiriizyon sonrasi iiretilmis deney
numunelerinde TEM c¢aligmas: folyolar iizerinden yapilmustir. Bu ¢alismada hem

folyo hem de replika ydntemi ile TEM numuneleri hazirlanmistir. Bu deney
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numunelerinden elde edilen aydinhik alan goriintiileri yapilan difer Al-C sistemi
caligmalan ile benzerlik g6stermektedir. Kirinim desenlerinde, yansima giddetleri ve

yogunluklar1 folyo deney numunelerinde daha fazladir.

Bazi caligmalarda (22,25) Al-C’nun mekanik alagimlanmasiyla elde edilen tozlar
ekstiiriizyon sonrasi Ozellikleri ve Al4Cs; olusum mekanizmalari incelenmistir. Bu
caligmada ise benzer etki MA sonrasi deformasyon ile saglanmis ve Al4C; olusumu
tespit edilmeye caligilmigtir. Deformasyonun AlC; olusumunda &nemli bir
parametre oldugu goézlenmigtir. Ancak, deformasyon Oncesi preslenmis tozlarm
650°C’de 1 saat 1si1 igleme tabii tutulmasi, tozlarda meydana gelen Oiitme
sirasindaki peklesme etkisini yitirmesine neden olmustur. Bu olay sertlik ve TEM
sonuclarindan da anlagilacag: gibi Al4Cs; olusumu, bilhassa deforme edilmemis

numuneler de ¢ok biiyiik farklar olusmamasina neden olmustur.

Mekanik alagimlanmig, preslenmis ve deformasyon sonrasi sinterlenmis deney
numunelerinde sinterleme sirasinda oksit problemleri yasanmistir. Ayrica MA
sonrasi tozlarin peklesmeden kaynaklanan deforme edilebilirliklerinin ¢ok diigmesi
de blok deney numunelerindeki gézenek miktarinda artisa neden olmustur. Bu artisa
baglt olarak her bir gézenegin hapsettigi veya barindirdig: oksijen, oksitlenme tavrint
artirmustir. Benzer caligmalarda da gozeneklere sikisan havamn farkh etkilerinin

olabilecegi tespit edilmistir (2,15-20).

Yapilan bazi ¢aligmalarda Al4C; pargaciklarinin olusumuyla sertligin arttigi tespit
edilmistir. Jangg ve arkadaslar (19) olusan karbiir pargaciklarinin sertligi ve aginma
direncini artirdigim gdzlemlemiglerdir. Rodrigez (93) ise ALC; ve ALO;
parcaciklarina bagh olarak sertliin yaklagik 6 kat arttigim tespit etmistir. Aym
sekilde Gilman ve Nix de (91) olusan karbiir ve oksit pargaciklarinin sertligi
arthrdifimi rapor etmislerdir. Genellikle bu sertlikteki artiglar sinterleme siiresinin
artmasi ve buna bagh olugan yeni oksit ve karbiirlerin etkisine baglanmaktadir.
Oksitlerin karbiirlere gére daha hizhi bityiimesinden dolayi, sertlik tizerinde daha
etkin olabilecegi tespit edilmigtir. Ancak, oksit olusumunun kontrol giicliigi

sistemlerde olumsuz etkiler dogurmustur. Baz1 ¢alismalarda gozlendigi gibi, (91,93)
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ALLO; olusumu sertligi daha fazla etkilenmektedir. MA sonrasi deforme edilen ve
oksitlenen tozlarin sertlikleri dikkat ¢ekici bir sekilde yiiksek ¢ikmstir (Sekil 48).
Ancak sertlikteki artis egilimleri kargilagtirildifinda karbiir olugumunun daha etkin

oldugu soylenebilir.

Bu ¢aligmada ise, baslangi¢c asamasinda tozlarin MA sirasinda asinn deformasyona
maruz kalan pargaciklarda dislokasyonlar, bosluklar, istifleme hatalari ve artan tane
siri gibi gesitli kristal hatalari meydana gelir. Bu olusumlar peklesme tavri olarak
sertlikte goriilebilir. Olugan tane simrimn sayisimin artmasi ve biriken i¢ enerji ALC;
olusumunu tetikler. Genellikle, sinterlemenin ilk 4-8. saatleri arasinda, deformasyon
peklesmesinden kaynaklanan sertlik artiglarinin toparlanmadan dolayr azaldig
gozlenmistir. Daha sonra da olusan karbiirlerin etkisi ile sertlik artmigtir. 2 saat MA
uygulanmis deney numunelerinde sertlikteki peklesme etkisinin kaybolmasindan
sonraki sertlik artiginin 1 saat MA goére daha hizhi oldugu gézlenmistir. Bunun
nedenini 600 MPa baslangicta toz ylizeylerinin yeterince temas etmemesine ve 1200
MPa basincin tozlarda meydana getirdigi ekstra enerjiye baglayabiliriz. Ozetle, 2 saat
MA sonras1 1200 MPa basingla preslenmis numunelerde %50 deforme edilmis

numunelere gore sertlik degerleri daha yiiksek ¢gikmustir.

Wu ve arkadaglan (97) MA sirasinda ve sinterleme agsamasmnda AlCs olusumun
belirlenmesi i¢in yaptiklan XRD ¢aligmalarinda, karbon miktarninin artirilmas: ile
ancak 100 saat MA sonrast Al4C; olusumunun tespit etmislerdir. Fakat bu tiir
calismalarda amorf yap: elde edilmeye gahisilmustir. 1-20 saat mekanik alasimlama
sonras1 elde edilen tozlarda XRD sonuglarina gore herhangi bir doniigim tespit
edilmemistir. Benzer sekilde, galismada da 1 ve 2 saat MA sonrasi yapilan XRD
sonuglarinda doniisiime ait bir sonug tespit edilememistir. Ancak sonuglar kisminda
verilen XRD sonuglarinda MA siiresine bagh olarak karbon piklerinin kayboldugu ve
Al’'un bazi piklerinin siddetlerinde belirgin diismeler oldugu tespit edilmistir.
Tozlarda herhangi bir d6niisiimiin gergeklesip ger¢eklesmedigini kesin olarak tespit
etmek i¢in TEM ¢aligmasi yapilabilir.
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Metal malzemelerin genellikle direngleri 10° ohm mm? mertebelerindedir. Yapilan
direng dlgtimlerinde mertebe cinsinden bir degisiklik gézlenmemistir. Ancak karbiir

olusumuna baglanabilecek gok kiiciik (nanowolt cinsinden) degisimler saptanmistir .
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Saf Al ve C’a uygulanan MA/dgiitme, presleme, sinterleme ve deformasyon sonrasi

yapilan analizler ile elde edilen sonuglan ana baghklar halinde soyle siralayabiliriz:

10.

. Mekanik alasimlamaya bagh olarak 1 saat sonunda ortalama toz boyutu 52,85

pm’ dur. MA siiresi 2 saat oldugunda ise toz boyutu 18,58 pm diigmiistiir. Bu
diigtis MA degirmeninin verimliliginin iyi oldugunu géstermektedir.

Mekanik alagimlamada kullanilan gazin saflik derecesi ve oksitleme tavrinin
cok Onemli oldufu ortaya ¢ikmugtir. Aritma yapilmayan Ar atmosferinin
oksitleyici tavir sergilemesi bunu géstermektedir.

Presleme basinct ve tozlarda meydana gelen deformasyon miktani AlsCs
olusumunda etkin parametredir. Olusan tane sinirinin ve biriken i¢ enerjinin
tetikleyici rol oynadig: sdylenebilir.

1 ve 2 saat MA sonras: tozlarda Al,C; doniigiimii tespit edilmemigtir. Ancak
bunun karbiir boyutlarimn ¢ok kii¢iik olmasindan kaynaklandig
diisiiniilmektedir.

MA ve presleme sonrasi sinterleme siiresine bagh olarak AlC; miktarmnin
artify tespit edilmistir.Olugan karbiir (Al4C;) boyutlann 10-60nm arasinda
degismektedir. Biyiime tavirlanimin belirlenmesi daha uzun siirelerde
sinterlenmis numunelerden TEM ¢aligmasi ile miimkiindiir.

Sertlik degerleri tozlardaki deformasyon miktarna ve olusan karbur
parcaciklarina gore degisiklikler gostermektedir. Artan sinterleme siiresiyle
karbtir miktan da artmis ve buna bagh olarak ta sertlik degeri yilikselmistir.
TEM c¢ahigmalarinda kullanilan replika ve folyolar benzer goriintiiler
icermektedir. Kirinim desenlerinin elde edilmesinde folyolar daha elverislidir.
Direng ol¢limlerinde Al4C; olusumuna bagh fazla bir degisiklik olmadifi
tespit edilmigtir. Nanovolt cinsinden ¢ok kiigiik bir artis belirlenmistir.

Olusan Al4Cs; pargaciklarinin tane smrlarinda olusma egiliminde oldugu
gdzlenmistir. Bu muhtemelen enerji bakimindan en iyi alternatif olmasindan
kaynaklanmaktadir.

Oksit olusumunun sertlikte daha fazla bir artiga neden olduguda tespit
edilrr_listir. Ancak bu artig alternatif oksit olusabilecek alan azaldik¢a diigtis

gostermistir.
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