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OZET

M-Cs ile takviyelendirilmis intermetalik matrisli Ni-Al kompozitleri, mekanik
alagimlama islemi ile Ni, Al ve M;Cs taneciklerinin kati hal reaksiyonu yoluyla
iiretildi. 100 pum boyutundaki Ni, Al ve M;Cs tozlar1 karistirilip, mekanik alagimlandi ve
preslenip, firinda sinterlendi. M;C3, Ni ve Al’nin birlikte sentezlenmesi sonrasinda Fe, Cr
ve Al igeren a-Ni faz1 matris olarak tesekkiil etmistir. Takviye olarak nano boyuttaki NizAl
intermetalikleri, M;C3 karbiirleri ile beraber yapida homojen olarak dagildi. Yapida
olusumu istenmeyen NiAl intermetaliklerinin olusumunu engellenmistir. Mekanik
alasimlanmig kararsiz M7Cj3 tanecikleri mekanik alagimlama ve sinter esnasinda matris
igerisinde kismen ¢oziilmistiir. Kompozitlerin morfolojisi M;C3 karbiirlerinin ¢oziinme

oranina ve sinter sicakligina bagli olarak degismistir.

Anahtar Kelimeler: NiAl, Intermetalikler, Mekanik alasimlama, Sinterleme.



SUMMARY

Production of FeCrC Reinforced and Ni Based

Composites by Mechanical Alloying

The intermetallic matrix composites (IMCs) of Ni-Al reinforced by M;Cs were
produced by powder metallurgical routes via solid state reaction of Ni, Al and M;C;
particulates by mechanical alloying process. Ni, Al and M;C3z powders having 100 um
were mixed, mechanical alloyed and the compacts were combusted in a furnace. The
synthesis of the M;Cs;, Ni and Al together formed a-Ni phase having dissolved Al, Cr, Fe
inside. In nano scaled NisAl intermetallics were distributed in the matrix together with
M,C; carbides. The presence of the carbides depressed the formation of unwanted NiAl
intermetallics. The mechanical alloyed M;C; particles were unstable and decomposed
partially within the matrix during alloying and sintering, and the morphology of the

composites changed upon the dissolution rate of M;C3 and sintering temperature.

Keywords: NiAl, Intermetallics, Mechanical alloying, Sintering synthesis.
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1. GIRIS

Modern teknolojinin siirliliklarindan birisi de bazi metal alasgimlariin elde
edilmesindeki zorluktur. Mesela, diisiik ergime sicakligina sahip bir malzeme ile yiiksek
ergime sicakligina sahip diger bir malzemeyi geleneksel tekniklerle alasimlamak zordur.
Boyle iki metal sivi durumda ¢ozelti olusturmasina ragmen daha diisiik ergime noktasina
sahip oldugunda metal soguma ve katilasma yoniinde ayrilir [1]. Bunun yaninda klasik
iiretim teknikleri ile iiretilebilen malzemelerden daha sert, dayanikli ve hafif malzemelere
talebin artmasiyla yeni malzemelerin tasarimi ve gelistirilmesi s6z konusu olmustur [2].

Bu smirlamalar son yillarda metallerin birlestirilmesindeki klasik alagimlama
sinirliliklariin - 6niine gecen yeni tekniklerin gelistirilmesine neden olmustur. Bu
tekniklerden bir tanesi de "Mekanik Alagimlama" (MA)’ dir. Bu yontemle, metal ve metal
oksitlerinin dogru alasimlanmasiyla diger bilinen klasik metalurjik yontemlerle liretilmesi
zor ve imkansiz olan alagimlarin elde edilmesi miimkiin olmustur.

Mekanik alagimlama, element toz karisimindan homojen malzemelerin iiretimine
izin veren bir toz islem teknigidir. Bu teknik John Benjamin ve arkadaglar tarafindan Paul
D. Merica Research Lab of the International Nickel Company (INCO)'de 1966 yilinda
gelistirilmistir. Burada, gaz tribiin uygulamalar icin arzu edilen korozyon ve oksitlenme
dayanimi, uygun alasimlar ilavesiyle Ni bazli siiper alagim tiretilmistir [3-5].

Benjamin ve arkadaslar1 bu malzemeyi tiretmek i¢in ¢esitli tekniklere basvurdularsa
da en sonunda bilyali 6giitme tekniginin en ideal yol olduguna karar vermislerdir. Bunun
sebebi ise bilyali 6giitmenin, metal partikiillerinin yiiksek plastik deformasyonundan dolay1
kirilmasi ve tekrar soguk kaynak yoluyla ince partikiillerin tiretilmesine imkan vermesidir.
Benjamin ve arkadaslari tarafindan gelistirilen bu islem, "Ogiitme-Karistirma" olarak
adlandirilmasina karsin daha sonra bu islemi Ewan C. MacQwen "Mekanik Alagimlama"
olarak adlandirmistir [2].

MA bilimsel acgidan ilgi ¢ekici malzemelerin ve ¢esitli ticari kullaniml
malzemelerin tiretimi i¢in kullanilan yiiksek enerjili bilyali karistirma teknigi ve normalde
de kuru bir 6giitme yontemidir. 1983'de element toz karisimlarmin bilyalr giitiilmesiyle
Ni-Nb sisteminde ve 1981'de bir Y-Co metallerarasi bilesiklerin mekanik dgiitiilmesiyle bir
amorf faz olusumu olarak tanimlanan bu yontem potansiyel bir dengesiz (kararsiz) islem
teknigidir [6,7].

1980'lerin ortalarindan baslayarak kararli ve kararsiz fazlar iceren asir1 doymus kati

cozeltiler (kristal ve yari kristal fazlar iceren) ve amorf alagimlarin sentezini yapan birgok
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caligma yapilmistir. Bunlarin yani sira toz karigimlar tanimlanirken mekanik olarak aktif
hale gelmis kimyasal reaksiyonlarin tesviki, yani oda sicakliginda mekanokimya
reaksiyonlar1 veya saf metallerin, nanokompozitlerin ve c¢esitli malzemelerin iiretimi
normalde istenilen sicakliklarin ¢ok daha altinda yapilabilir. Biitiin bu 6zel niteliklerinden
dolay1, bu basit fakat etkili islem teknigi metallere, seramiklere, polimerlere ve kompozit
malzemeler uygulanmistir [8-10].

Mekanik alagimlama/6giitme isleminde ¢esitli degirmenler kullanilmaktadir. Bu
degirmenler farkli boyutlarda olup yapilacak olan mekanik alagimlama iglemine gore tercih
edilirler.

Ni esasli kompozitler yliksek sicaklik uygulamalarinda tercih edilirler. Yiiksek
sicakliklarda kullanilan alagimlarin, kullanildigi atmosferin asindirici etkilerine karsi
dayanikli olmasi, dizayn sartlarina bagli olarak yeterli mukavemete sahip olmasi ve
bunlarin yani sira yliksek sicakliklarda metalurjik veya yapisal degisimlere karsi
koyabilmek i¢in kararli olmasi gereklidir. Oksidasyon direnci ve yiiksek sicaklik
korozyonu agisindan en onemli alasim elementi kromdur. Bu yiizden korozyon direngli
celikler, paslanmaz c¢elikler, Ni-Cr alasimlar1 ve siiperalasim gibi malzemeler yeterli
miktarda krom elementi igerir. Yiiksek sicaklik uygulamalarinda da yiiksek bir oranda
krom elementi kullanilmaktadir [70].

Gilinlimiizde yaygin olarak kullanilan kompozitler; demir, krom ve nikel ihtiva eden
kompozitler, kompleks demir-nikel-krom kobalt kompozisyonlari, karbiirlerle
giiclendirilmis kobalt esasli alasimlar, kati ¢ozelti olarak mukavemetlendirilmis nikel esash
alasimlar ve ¢okelme-dagilma sertlestirmesi uygulanmis nikel esash alagimlardir.

Bu tez calismasinda, mekanik alagimlama yontemiyle karbiir takviyeli Ni esash
metal matrisli kompozitlerin ferroalyajlar kullanilarak iiretimi ve lretim parametreleri
arastirtlmistir. Tezde; Ni esasli kompozit tiretilmesi amaciyla nikel, aluminyum ve yiiksek
karbonlu ferrokrom kullanilmis ve mekanik alagimlama yardimiyla, tane ebadi inceltilmis
kompozit yapilar elde edilmistir. Projede amag toz metalurjisi ve mekanik alasimlamayla
maliyeti diisiik kompozit dokuya sahip ve aginma direnci yliksek malzeme iiretmektir. Bu
malzemelerde M,Cy Kkarbiirii ile birlikte NiAl intermetalik icerikli yap1 iretimi

amaclanmustir.



2. TOZ URETIM TEKNIKLERI

Metal tozlarinin imalinde kullanilan teknikler, tozlarin birgok ozelliklerini tayin
eder. Tozun geometrik sekli tiretim yontemine bagh olarak kiireselden, karmasik sekle
kadar ¢ok farkli olabilmektedir. Tozun yiizey durumu da iiretim yontemine gore degisiklik
gostermektedir. Malzemelerin ¢ogu, 6zelliklerine uygun bir teknik kullanilarak toz haline
getirilebilir. Birgok toz {iretim teknigi arasindan, ticari olarak su teknikler kullanilmaktadir:

- Mekanik yontemler
- Kimyasal yontemler
- Elektroliz yontemi

- Atomizasyon yontemleri

2.1. Mekanik Yontemler

Mekanik yontemler talagli tiretim, 6giitme ve mekanik alagimlama olmak tiizere {i¢

grupta incelenebilir.

2.1.1. Talash Uretim

Bu yontemle tornalama, frezeleme ve taslama gibi talag kaldirma teknikleri
kullanilarak ¢ok iri ve karmasik tozlar iiretilir. Uretilen tozlar, dgiitiilerek ince tozlar haline
getirilebilir. Toz 6zelliklerinin kontroliindeki zorluk, oksitlenme, yaglanma, kir tutma ve
diger malzeme hurdalar ile karisarak kirlenme problemleri olabilir. Yiiksek karbonlu gelik

tozlar1 bu yontemle iiretilir.

2.1.2. Ogiitme

Bir metal tozu iiretim teknigi olmakla birlikte, diger tekniklerle {iretilmis tozlarin
kirilmasi i¢in de kullanilan 6giitme, en ¢ok bilyali degirmenlerde yapilmaktadir. Kirillgan
malzeme tozlarmin iretiminin yapildig1 bu yontemde, temel prensip pargalanacak malzeme

ile sert bir cisim arasinda bir darbe meydana gelmesini saglamaktir [2].



Sl silinditler

Sekil 2.1. Bilyali 6giitme.

Ogiitiilecek metal, iginde biiyiik ¢apl sert ve asinmaya karsi dayanikli bilyalarin
bulundugu hazneye, dnceden kaba bir bicimde kirilmis olarak yerlestirilir. Iri taneli
ogiitiilecek malzeme 6giitiicii kap i¢inde biiyiik ¢apli, sert ve asinmaya karst dayanikli
bilyalar ile birlikte dondiiriilerek veya titrestirilerek darbe etkisiyle ¢ok kiiclik tozlara
boliiniir (Sekil 2.1).

Eger ogiitiillen malzeme gevrek ise, bilyalarla carpismanin etkisiyle ¢ok kiiclik
tozlara béliiniir. Ogiitiilen malzeme siinek parcaciklardan olusuyor ise, c¢arpisma
sonucunda sekil degistirerek yassilasirlar. Homojen bir karisim igin kaba konulacak
bilyalarin hacmi ve oOgiitiilecek malzeme miktar1 ¢ok onemlidir. Bilyalarin hacmi kap
hacminin yaklasik yaris1 ve ogitiilecek malzeme miktar1 kap hacminin yaklasik % 25’1
oraninda olmalidir. Demir alasimlari, demir - krom, demir - silisyum v.b. kirilgan

malzemeler mekanik olarak bilyali degirmenlerde 6giitiiliirler [2].

2.1.3. Mekanik Alasimlama

Mekanik alagimlama (M.A.) yontemi, kuru ve kati haldeki tozlarin birbirlerine
periyodik olarak kaynaklanmasini ve tekrar bu kaynaklarin kirilmasini saglayarak daha
ince ve homojen bir mikroyapiya sahip yiiksek dayanimli kompozit malzemelerin
iiretilmesinde kullanilir. M.A. yonteminde tozlar kapali bir kap igerisine konulur ve saft
dondiiriliir (Sekil 2.2). Tozlar, saft kollar1 ve bilyalar yardimi ile deforme edilir ve bu

tozlarda kirtlma ve soguk kaynaklagsmalar meydana gelir [2].
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Sekil 2.2. Mekanik alagimlama yontemi.

2.2. Kimyasal yontemler

Metal tozlarinin kimyasal yontemle iiretimi, metal oksitlerin (demir, bakir,
tungsten, molibden, nikel ve kobalt) CO veya hidrojen gibi indirgeyici gazlarla
oksitlerinden kimyasal olarak indirgenmesidir.

Kimyasal yontemle iiretilen siinger-demir tozu bu yontemin 6nemli bir uygulama
ornegidir. Stinger demir, demir oksit cevherinin uygun nitelikte indirgeyici elemanlara
indirgenerek slingerimsi bir kiitleye donistiiriilmesiyle elde edilir. Magnetit (FesO,), kok
ve kireg tasi ile karnstirilir ve seramik kaplara doldurulur. Karisim seramik kaplar
icerisinde 1260 °C sicakliktaki firmlarda 68 saat bekletilir. Indirgenmenin tamamlanmasi
ile slinger demir elde edilir. Sekil 2.3.de kimyasal yontemle demir tozu imalati
goriilmektedir. Elde edilen siinger demir kiilgeleri yiiksek sicaklikta (1260 °C) birbirine
kaynak olmus tozlardan olustugundan oOgiitiilerek istenilen tane biiyiikliigiine getirilir.
Hidrojen gazi altinda 870°C’ de tavlanarak oksijen ve karbondan miimkiin oldugu kadar

aritilir ve son olarak elekten gegirilir [5].
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Sekil 2.3. Kimyasal yontemle demir tozu tiretimi.

2.3. Elektroliz Yontemi

Elektroliz yontemiyle, oksitlerden olusan tozlar katoda akim vermek suretiyle
elektrolitik banyoda ¢okertilir ya da iyi kirilabilme 6zelliginde katot da toplanir (Sekil 2.4).
Banyo teknesi kursun kaplhidir. Elektrolitik olarak bakir siilfat ve siilfiirik asit kullanilir.
Anot bakir katot ise antimonlu kursundur. Elektroliz yontemi ile genel olarak bakir tozlar

imal edilir.

Fe—Fe''+2e
Cu—Cn e
Lot
Barom
|~
™~ Elektrolit
(silfat ezasl)
Eatot
Fet e —Fe
Chrtle =

Sekil 2.4. Elektroliz ile toz iiretimi [12].

Elektroliz yonteminde, elektrolitik banyoda ¢okertilen veya katotta toplanan metal

kolaylikla 6giitiilerek ince toz haline getirilir ve iiretilen tozlar yikanarak elektrolitten iyice
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temizlenir. Kurutma asal gazlar altinda yapilarak oksitlenme oOnlenir. Elektroliz sirasinda
olusan parcaciklar dendritik bir yap1 gosterirlerse de daha sonraki islemlerle bu yapi
kaybolur. Elektrolitik tozlarin en biiyllk avantaji yiiksek safiyetleri, dolayisiyla iyi

sikistirabilme Ozelliklerine sahip olmalaridir[5].

2.4. Atomizasyon Yontemleri

Atomizasyon, bir sivi demetinin farkli boyutlardaki cok sayida damlaciklara
ayrilmasidir. Temel prensip, bir potanin dibindeki delikten akmakta olan ergimis metalin
tizerine yiiksek basingh gaz veya sivi piskiirtiillmesidir (Sekil 2.5). Hava, azot ve argon
siklikla kullanilan gazlardandir ve su ise ¢ok sik tercih edilen sividir. Burada gaz veya sivi,
eriyik haldeki metal demetini farkli boyutlarda ¢ok sayida damlaciklara ayirir. Damlaciklar
daha sonra katilasarak metal tozlarini olustururlar [5]. Bu iiretim yontemi ii¢ ana boliime
ayrilir:

1. Ergitme
2. Atomizasyon

3. Katilasma ve soguma

Sekil 2.5. Diisey gaz atomizasyon iinitesi.



Bu islemlerden sonra c¢ogu zaman ylizey oksitlerinin azaltilmasi, gazlardan
uzaklagtirma ve toz boyutu dagilimi gibi {iriiniin istenen niteliklere getirilmesi ic¢in ek
islemler yapilmaktadir. Metal tozlarimin iiretiminde yaygin olarak kullanilan atomizasyon
yontemleri paslanmaz celik, piring, demir, aliiminyum, ¢inko, kalay ve kursun gibi metal
ve alasimlart i¢in oldukca iyi sonuglar vermektedir. Ayrica atomizasyon yontemleri,
aliminyum ve alagimlarinin tozlarinin {retiminde en yaygin ve en ekonomik olan
yontemlerdir. Atomizasyon yoOntemlerinden su atomizasyonu, sivi metalin su jeti ile
pargalanmasi, gaz atomizasyonu ise gaz jeti ile par¢calanmasi olarak tanimlanir. Tipik bir
suyla atomizasyon tanki Sekil 2.6.’da verilmistir. Cevresel olarak yerlestirilmis olan
memelerde olugan basingli su jetleri sivi metali keserek parcalar. Olusan damlaciklar
tankin dibine dogru hareket ederken soguyarak katilasirlar ve dibe ¢okelirler. Su ¢ok iyi bir
sogutucu oldugundan, suyla atomizasyon tanklari kisadir (Im civarinda). Gazla
atomizasyonda benzeri sekilde olusur. Ancak gazlar iyi sogutucu olmadiklarindan gazla

atomizasyon tanklart 6m’den uzundur [11].
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Sekil 2.6. Su atomizasyon islemi.

Gaz ile atomize edilen tozlar kiiresel veya kiiresele yakin sekillidirler (Sekil 2.7).
Bu yontemle iiretilen tozlarin ortalama tane boyutu 100 um’dir. Su ile atomize edilen
tozlar genel olarak karmasik sekilli olup, bu tozlarin sikistirilabilirlikleri ve sikistirilma
sonrast ham mukavemetleri yiiksektir. Su atomizasyon yontemiyle elde edilen tozlarin

ortalama tane boyutu 150 um’dir.



Sekil 2.7. Gaz atomizasyonu ile iiretilen kiiresel sekilli kalay tozlarinin genel yilizey goriintiileri.

Ergiyik metalden toz iiretimi i¢in merkezkac kuvvetinin kullanilmasi olarak bilinen
doner disk santrifiij atomizasyon yonteminde, sivi metal donen bir disk iizerine akitilir
(Sekil 2.8). Disk tizerindeki set ve yariklara ¢arpan sivi metal pargalanarak sekildeki gibi

sacilir. Sagilan metal parcaciklar sogutularak katilagmalari saglanir [11].
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Sekil 2.8. Doner disk ile atomizasyon yontemi [12].



Doner elektrot kullanilarak yapilan santrifiij atomizasyon yontemi ise, donmekte
olan elektrotun ergiyen ucundaki sivi metal damlalarin atomize olmasi esasina dayanir

(Sekil 2.9).
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Sekil 2.9. Doner elektrot ile atomizasyon yontemi [12].

Doner elektrot kullanilarak yapilan santrifiij atomizasyon yonteminde tozu elde
edilecek metalden yapilmis elektrot ile ergimeyen tungsten elektrot arasinda ark
olusturulur. Ergiyen elektrotun dondiiriilmesiyle, elektrik arki altinda olusan damlaciklar
savrularak parcalanir ve tankta toplanir. Oksidasyonu onlemek igin toz toplama tanki
helyum, argon gibi asal gazlarla doldurulur. Déner elektrot yontemiyle, kobalt, krom ve
titanyum alagim tozlari iiretilmektedir [12].

Vakum atomizasyonu yontemi, basingli gaz altindaki sivi metale ani olarak vakum
uygulanmasi sonucu gazin genlesmesi ve metalin atomize olmasiyla gergeklestirilen bir
metottur. Bu yontemde, Sekil 2.10°da goriildiigii gibi silindirik bir tankin alt kisminda sivi
metal potasi, iist kisminda da vakum atomizasyon odasi bulunmaktadir. Vakum altindaki
stvi metal once belirli bir sicakliga kadar 1sitilir, bundan sonra bu boéliime hidrojen gazi
doldurulur. Potadaki sivi metalde hidrojen gazi ¢oziindiikten sonra potayr yukari tagiyan
mil potayr yukar iterek seramik boruyu potaya daldirir. Ust kisimda vakum oldugu icin
sivi metal memeden gegerek parcalanir. Boylece metal ve alasimlarindan ince kiiresel

tozlar tiretilir [12].
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Sekil 2.10. Vakum atomizasyon yontemi [12].
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Sekil 2.11. Ultrasonik gaz atomizasyonu.

Ultrasonik gaz atomizasyon yonteminde ise, yliksek basingli gaz rezonans
bosluklarinin birinden digerine ivmelendirilerek ultrasonik ses dalgalar1 olusturulur (Sekil
2.11) ve yiiksek katlilasma hizina bagli olarak ¢ok ince ve kiiresel sekilli tozlar tiretilir.
Atomizasyon yontemleriyle bir tozun ortalama boyutu, toz boyutu dagilimi, toz sekli,
ylizey kompozisyonu da dahil olmak {iizere kimyasal bilesimi ve mikro yapisi kontrol
edilebilir. Bu temel o&zellikler, tozlarin ve bitmis parcalarin goriiniir yogunluk,
sikigtirilabilirlik ve tokluk gibi oOzelliklerini belirler. Bunlarin yani sira, atomizasyon
yontemlerindeki yiliksek toz iiretim hizi, ekonomik olarak bir istiinliiktiir. Her atomize

partikiil bir 6n alasim veya kiigiik bir kiitiik gibidir ve her partikiilde bilesim aynidir [12].
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3. MEKANIK ALASIMLAMA/OGUTME

Mekanik alagimlama (MA) 1s1l veya kimyasal islemlere bagvurmaksizin metallerin
alasimlanmasi islemidir. Bu islem asal bir atmosfer ortaminda yogun bir 6glitme islemi ile
stirekli olarak plastik deformasyon, kirilma, soguk kaynak ve yeniden kirilma ve
kaynaklanma ile ¢ok ince ve son derece homojen mikroyapilar tiretilmesi islemidir [13].

Homojen bilesimli tozlarin dgiitiilmesi genellikle saf metal, metalleraras: bilesikler
veya alasimlanmis tozlar gibi malzemeler i¢cin homojenizasyona ihtiya¢ duyulmadigindan
oglitme terimi kullanilmaktadir. Bir amorf faz1 veya metallerarasi bilesik karigimi tiretmek
icin, metallerarasi bilesik malzemeleri uzun siireli deforme etme islemi mekanik karistirma
olarak adlandirilir. Mekanik o6glitmenin yada mekanik karistirmanin  mekanik
alasimlamaya gore avantaji ise mekanik olarak ihtiya¢ duyulan diger doniisiimlere veya
sadece partikiil boyutundaki azalma, alasimlamada ihtiya¢ duyulan islem siiresinin kisa
olusudur [14].

MA hemen hemen her kompozisyonda toz iiretiminde kullanilir. MA 1960'lardan
beri, oksit dagilimiyla mukavemetlendirilmis (ODS) siiper alasimlarda yiiksek sicaklikta
strinme dayanimimi iyilestirmek i¢in kullanilmaktadir. Bu yontem tek alagim
kompozisyonunda, tek kalite ve arzu edildiginde yeni alagimlarin gelistirilmesinde ¢ok
kullanighdir [15].

MA islemi ile yakin ortam sicakliklarinda ¢ok homojen tozlar iiretilebilir. MA
yonteminde bir tozun ortalama boyutu, boyut dagilimi, sekli ve diger nitelikleri islem
sirasinda kontrol edilebilir. MA islemi dogrudan kimyasal sentez yoluyla veya homojen bir
dagilim (karistirma) olmayan ingot metalurjisi yoluyla veya cok aktif elementlerinin
alasgimlarinin {iretimi i¢in bir avantaj saglamaktadir. MA ile elde edilen ¢ok ince tane
mikroyapilar sebebiyle olagandisi 6zellikler ve bunlarin tipik sonuglar iiretilebilir oldugu
gorilmiistiir. MA kiiciik miktarlarda veya hizli prototip i¢in standart dis1 bilesimler veya
standart bilesimin hizli bir sekilde iretilmesine miisaade eder [13]. MA ile iiretilen
malzemelerde matris igerisindeki pargaciklar arasi mesafenin azalmasi sonucu malzemenin
mukavemetinin arttig1 gdzlenmistir [16].

MA ile iiretilen malzemelerin diger iiretim teknikleri ile liretilen malzemelere gore
istiinliiklerini ise soyle Ozetleyebiliriz; normal iiretim teknikleri (dokiim, ergitme) ile
iiretilmesi zor olan pargalarin Tretilebilmesi, siiper korozyon direngli alagimlari
tiretilebilmesi, oldukca farkli ergitme noktalarina sahip malzemelerden metallerarasi

bilesikler olusturulabilmesi, MA ile iiretilen tozlarin yapisinda tamamen homojenlik elde
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edilmesi, karmasik sekilli, hassas toleranslar dahilinde parca ve ergitme derecesine yakin
sicakliklarda calisabilen malzemeler {iretilebilmesi bu yOntemin avantajlart olarak
ozetlenebilir [16].

MA isleminin avantajlarinin yani sira yliksek maliyet, asir1 uzun karistirma siiresi
ve Ozellikle oksijen i¢eren yabanci maddeler baslica problemler olarak sdylenebilir. Burada
yabanct madde problemini asal atmosfer kullanarak ve diger takim malzemelerini
dikkatlice segerek veya karistiriciyr ogiitiilecek ayn1 malzeme ile kaplamayla giderilebilir.
Uzun karistirma siiresi maalesef biitiin karistirmalarin bir karakteristik ozelligidir. Tipik
bilyali karistirmalarda her sarj (karistirilan toz miktari) i¢cin 10-50 saattir. Bazi durumlarda
karistirma siiresi birkag yiiz saatten fazla olabilir [13]. MA ile iretilen malzemelerin
kullanim &zellikleri gbz Oniine alindiginda maliyetinin de diger alasimlara nazaran gok
yiiksek olmadigi goriilmektedir [17].

MA igin literatiirde bazi1 baska terimlerde kullanilmaktadir. Bunlar; reaksiyon
oglitme, sifirin altinda 6glitme, ¢ubuk 6glitme, mekanik aktiviteli tavlama iglemi, ikili
mekanik alagimlama, mekanik aktiviteli kendi kendine ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi
oglitmedir.

Reaksiyon 6giitme: Bu islem kat1 hal reaksiyonu olarak MA'ya eslik eden ifadedir. Bu
yontemde DISPAL adi verilen Al matris ve alasimlarinda Al,O3 ve Al,Cs dagilimi iceren
malzeme elde edilmistir [18]. Reaktif kati-sivi-gazlarin bulundugu metal tozlarin
ogitiilmesi, metal oksitleri, nitriirleri ve karbiirleri sentezlemek igin diizenli bir
uygulamadir. Bu yontemle TiN, WC, TiB, gibi bilesikler iiretilebilir [19].

Sifirin altinda (asir1 sogukta) 6giitme: Bu iiretim yontemi her gecen giin artarak
yayginlagsmaktadir. Bu 68ilitme uygulamasinda ¢ok diisiik sicakliklarda veya sivi azot gibi
asirt soguk madde kullanilarak yapilir. Boylece Al ve Al alagimlart 1-10 nm boyutunda Al-
Nitrit veya Oksi-Nitrit partikiilleriyle mukavemetlendirilmis Al matris tozlar 6giitiiliir [20].
Cubuk ogiitme: Cubuk Ogiitme oOzellikle islem sirasinda toz kirlenmesini azaltmak
amaciyla Japonya'da gelistirilmistir. Klasik bilyali 6giitmede, 6giitme malzemelerinin
yiizeyi darbe etkisiyle asinmakta ve buradan dokiilen parcaciklar alasimi kirletmektedir.
Buradaki kirlenmeyi azaltmak icin bilyalar ¢ubuk Oglitmede uzun ¢ubuklarla yer
degistirilmistir. Ciinkii malzemede kesme kuvveti daha c¢ok silindirik kapta uzun
cubuklarin donmesiyle saglanir. Bu yontem sonucunda tozlarin kirlenmesinin bilyali
oglitmeden ¢ok daha az oldugu goriilmistiir [21].

Mekanik aktiviteli tavlama islemi: Mekanik aktiviteli tavlama islemi kisa siireli MA ile

diisiik sicaklikta izotermal tavlamanin birlesmesinden olusan bir iglemdir. Bu iki agamanin
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birlesmesinin silikatlar gibi {iretimi zor olan refrakterler i¢in verimli (etkili) oldugu tespit
edilmistir. Ornegin Mo ve silika tozlarrm 1-2 saat bilyali degirmende mekanik
alagimlamasini takiben, 2-24 saat 800°C'de tavlanmasi sonucu MoSi; fazi olusur [22].

Ikili mekanik alasimlama: Bu yontemde iki asama vardir. Birinci asamada, bilesigi
meydana getiren element toz boyutlar1 inceltilir ve karisimda homojen bir dagilim olusur.
Bu karisimda yiiksek sicaklikta yapilan tavlama 1sil islemine bagli olarak metallerarasi
bilesikler olusur. Bu metalleraras: bilesiklerin arasindaki mesafe <1 um-birka¢ pm dur.
Ikinci asama sirasinda, metallerarasi bilesikleri inceltmek ve matrisin tane boyutunu
azaltmak i¢in 1s1l islem gormiis tozlar tekrar 6giitiiliir. Gaz ¢ikarma isleminden sonra tozlar
hacim sekli i¢in birlestirilir. Bu yontem ince metallerarasi bilesikler tiretmek i¢in kullanislt
bir yontemdir [23].

Mekanik aktiviteli kendi kendine ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi yontemi: Bu
yontem kendi kendine olusan yiiksek sicaklik sentezi ve mekanik alagimlamanin
bilesimiyle meydana gelmistir. Bu yontemde toz karisimi firinda bir paket ve yanma i¢inde
tozun preslenmesiyle baglatilan nanokristal yap1 ve sonra kendi kendine yiiksek sicaklik
sentezlemesi reaksiyonu iiretmek i¢in mekanik olarak alagimlanmistir. Bazi aliiminat ve

Niyobyum-Aliiminat gibi metallerarasi bilesik bu metotla sentezlenebilir [24].

3.1. Mekanik Alasimlamanin Avantajlar:

Mekanik alagimlama yontemi, deneysel ve liretim siiregleri olarak tiim ikili, ti¢lii ve
coklu sistemlere kolaylikla uygulanabilmektedir. Bu yiizden MA teknigi iiretim ve ticari
anlamda ¢esitli avantajlar sunmaktadir [2]. Bu avantajlar1 su sekilde siralanabilir.
*+ MA islemi, bir kat1 hal islemi olmasindan dolayi, normal ergitme teknikleriyle
tiretilmesi zor ve/veya olanaksiz olan elementlerin (WC-Co gibi) iiretilebilmesi,
 Birbiri iginde siv1 fazda (Cu-Pb) veya kat1 fazda (Fe-Cu) ¢6ziinmeyen elementlerin
alagimlanmasi,

* Olduk¢a farkli ergime sicakligmma sahip malzemelerden intermetaliklerin
tiretilebilmesi,

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

» Termodinamik olarak, alasimlamada kompozisyon sinirlamasi yoktur. Boylece ¢ok

genis ve sira dist alagimlarin elde edilmesi miimkiindiir,
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* Matris i¢indeki homojen dagilmis partikiiller sayesinde dislokasyon hareketleri
engelleyen bariyerlerin olusturulmast,

+ Partikiiller sayesinde, toparlanmay1 ve yeniden kristallesmeyi engellenmesi veya
yavagslatilmasi, bdylece malzemelerin yiiksek sicaklik kararliliginin artirilmast,

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

» Korozyon ve asinma direnci yiiksek, termal kararliligi gelismis uygun malzeme
iiretilebilmesi,

» Bir seferde oldukga fazla miktarda tozun iiretilebilmesi ve alasimlanmasi,

* Depolanma ve fabrikasyon kolayligi,

» Sinterleme ile birlikte kritik sicakliklarda 1s1l islem imkani,

* Nano kristalli malzemelerin iiretimine elverislilik,

+ Istenilen reaksiyonlar1 olusturmas1 veya hizlandirmast,

* Presleme ve sinterleme islemleriyle %100 yakin yogunlukta parga liretilmesi.

3.2. Mekanik Alasimlama/Ogiitme (MA/O) islem Mekanizmasi

Cogunlukla  kati  hal alasimlamasi  olarak  isimlendirilen = mekanik
alasimlama/6glitme yontemi, kontrollii mikroyapiya sahip ve tane boyutu oldukga ince
tozlardan olusan kompozit metal alagim tozlari iiretiminde kullanilan kuru ve yiiksek
enerjili bir dgiitme islemidir [25]. Mekanik olarak alasimlanacak baslangi¢ tozlar1 Sekil
3.1'de sematik olarak gosterilmektedir. Yiiksek enerjili 6giitme sirasinda, toz parcaciklar
hizla yassilasir, soguk kaynaklamir, kirilir ve tekrar kaynaklamr. Iki ¢elik bilya
carpistiginda bir miktar toz aralarinda sikisir. Tipik olarak, toplam yaklagik 0.2 mg
agirliginda yaklasik 1000 parcacik her bir ¢arpismada sikisir (Sekil 3.2). Carpma kuvveti
toz parcaciklarim plastik deformasyona ugratir ve bu da deformasyon sertlesmesi ve
kirilmaya sebep olur. Olusan yeni yiizeyler parcaciklarin birlikte kaynaklanmasini saglar
ve bu parcacik boyutunda artisa neden olur. Ogiitmenin baslangic asamasinda parcaciklar
yumusak oldugu icin ( siinek-siinek ya da silinek-kirllgan malzeme kombinasyonu
kullanilirsa), pargaciklarin birlikte kaynaklanmasi ve biiyiik pargaciklar olusturmasi egilimi
yiiksektir. Cok genis bir grup parcacik boyutlar1 olusur ve bazilarn baslangic
parcaciklarindan ii¢ kat bliylik olabilir. Bu asamada kompozit pargaciklar baslangic
iceriklerinin ¢esitli kombinasyonlarin1 iceren bir karakteristik katmanli yapiya sahiptir.

Devam eden deformasyonla parcaciklar deformasyon sertlesmesine ugrar ve bir yorulma
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mekanizmasiyla ve/veya kirilgan katmanlarin ayrilmasiyla kirilir. Bu mekanizma ile olusan
parcaciklar birlestirici kuvvetler olmadigi zaman boyut olarak kii¢iilmeye devam eder. Bu
asamada kirilmaya olan egilim soguk kaynaklanmadan fazladir. Ornegin bilyalarm devam
eden darbelerinden dolay1 parcaciklarin yapisi stirekli olarak inceltilir, fakat parcacik
boyutu ayn1 kalmaya devam eder. Sonug olarak katmanlar aras1 mesafe azalir ve parcacik

icindeki katmanlarin sayisi artar [2].

Bilva-Toz-Bilva
Carpismasi
Metala () _—

Metal B @ — - >
Metalleraras:
Bilesik C]

Dagilms
Parcaciklar

20 pm 0.5 pm 20 pm 0.5 pm
Tipik Baslangic Tozlamm  Tek Carpismadan Sonra

Sekil 3.1. Mekanik alagimlamada kullanilan element baslangi¢ tozlariin ve deformasyon

karakteristiklerinin gosterimi.

Sekil 3.2. Mekanik alagimlama sirasinda bilya-toz-bilya ¢arpismasi.
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Bununla birlikte, hatirlanmalidir ki geleneksel bilya degirmende pargacik boyut
azalma kabiliyeti ¢cok azdir, yaklasik %0.1’dir. Bu verim yiiksek enerjili bilya 6giitme
islemlerinde biraz yiiksek olabilir, fakat hala %1'den azdir. Kalan enerji cogunlukla 1s1
olarak kaybedilir, fakat az bir miktar toz pargaciklariin elastik ve plastik
deformasyonunda kullanilir.

Belli bir o6glitme zamanindan sonra, ortalama parcactk boyutunu artiran
kaynaklanma hizi ve ortalama kompozit pargacik boyutunu azaltan kirilma hizi arasinda
bir denge yakalandiginda sabit durum, denge elde edilir. Kiiglik parcaciklar kirilmadan
deformasyona dayanabilirler ve biiyiik parcaciklara kaynaklanma egilimindedirler, burada
cok ince ve ¢ok biiyiik pargaciklari ortalama bir boyuta yaklastiran genel bir egilim vardir
[26]. Bu asamada her bir pargacik baslangi¢ igeriklerinin hepsini birlikte karistirildigi
oranda bilesik icerir ve pargaciklar deformasyon enerjisinin birikiminden dolayr doyma
sertligine ulasirlar. Bu asamada parcacik boyut dagilimi dardir. Ciinkii ortalamadan biiytik
parcaciklarin boyutu ortalamadan kii¢lik parcaciklarin topaklanarak biiyiime hiziyla ayni
oranda kiigtliir [27].

Yukarida sozii edilenlerden acgik¢a goriildiigii gibi MA esnasinda, pargaciklar asiri
deformasyona maruz kalir. Bu, dislokasyonlar, bosluklar, istifleme hatalar1 ve artan tane
sinir1 sayist gibi ¢esitli kristal hatalarinin varligiyla goriiliir. Bu hata yapisinin varligi ¢ézen
elementlerin matris igerisine dagilma kabiliyetlerini artirir. Ayrica, inceltilmis yapisal
ozellikler diflizyon mesafelerini azaltir. Ek olarak, 6glitme esnasindaki sicakliktaki az
miktarda artis difiizyon davranigina daha fazla yardim eder ve sonug¢ olarak icerik
elementleri arasinda dogru alasimlama olur. Bu alasimlama nominal olarak oda
sicakliginda olurken, bazen alagimlamanin yapilabilmesi i¢in mekanik alagimlanmis tozun
yiiksek sicaklikta tavlanmasi gerekebilir. Bu 6zellikle metalleraras: bilesiklerin olusumu
istendiginde dogrudur.

Herhangi bir sistemde muayyen bir yapi gelistirmek i¢in gerekli 6zel zaman
baslangi¢ pargacik boyutunun ve igeriklerin (karisimin) karakteristiklerinin ve MA
operasyonu yapmak icin 6zel ekipman ve bu ekipmanin calisma parametrelerinin bir
fonksiyonu olabilir. Fakat ¢ogu durumda, igyapinin inceltme hizi (parcacik boyutu, tane
boyutu, lameller bosluk vb.) isleme hiziyla kabaca logaritmiktir ve bu yilizden baslangic
tozlarin boyutu nispeten Onemsizdir. Birka¢ dakikadan bir saate, lameller mesafe
cogunlukla kiiciilir ve tane boyutu nanometre boyutlarina inceltilir. Nanoyapil
malzemelerin elde edilebilme kolaylig1 ni¢in MA'nin nanokristal malzeme iiretmek icin

yayginca kullanildiginin bir sebebidir [28, 29].
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Yukarida  bahsedildigi  gibi, metallerin ve alasimlarmin ¢  farkli
kombinasyonlarinin;  siinek-siinek, stinek-kirilgan  ve  kirillgan-kirllgan  mekanik
alasimlamasini yapmak miimkiindiir. Bu ylizden, MA mekanizmasini bu kategorilerin

altinda incelemek uygundur.

3.2.1. Siinek-Siinek Alasimlama

Bu MA i¢in ideal malzemelerin kombinasyonudur. Benjamin alagimlamay1
basarabilmek i¢in en azindan %15 siinek olmas1 gerektigini onermistir [1]. Clinkii dogru
alasimlama, toz parcalarinin tekrar eden soguk kaynaklanmasi ve kirilmasi ile olur;
parcgaciklar siinek degilse soguk kaynaklanma olmaz.

Benjamin ve Volin ilk olarak alasimlamanin mekanizmasinin tanimini; iki farkl
siinek eleman igeren bir sistemde yapmistir [30]. MA'nin ilk asamalarinda silinek
elemanlarin bir mikro dévme iglemiyle yassilasarak yassikek seklini aldigini gostermistir.
Az miktarda toz, ¢ogunlukla bir veya iki parcacik kalinliginda da bilya yiizeylerine
kaynaklanir. Ogiitme elemami {izerinde bu tozun kaplamasi 6giitme elemaninin agiri
asinmasini engelledigi i¢in faydalidir; ayrica 6glitme elemaninin aginmasi tozu kirletmez.
Ancak, 6glitme elemani lizerindeki toz katmaninin kalinligi heterojen iiriin olusumundan
kaginmak i¢in minimum seviyeye indirilmelidir [31]. Bir sonraki asamada yassilagmis
pargaciklar birbiri ile soguk kaynaklanir ve igerik metallerin bir lamel (levha) kompozit
yapisint olusturur. Parcacik boyutundaki artigta bu asamada gozlemlenir. Artan MA
zamant ile kompozit toz parcaciklar deformasyon sertlesmesine maruz kalirlar, sertlik ve
dolayisiyla kirillganlik artar ve parcaciklar parcalara ayrilarak daha diizgiin es boyutta
parcaciklar olusur. Daha fazla 6giitme ile kaynaklanmis tozlar dogrusal olmaktan ziyade
dentiritik olur. Bu kaynaklandiklar1 yonlenmeye herhangi bir 6zel tercih olmadan esit
boyutlu toz pargaciklarinin rastgele kaynaklanmasindan dolayidir. Alasimlama azalan
difiizyon mesafeleri (lameller aras1 mesafe), artan kafes hata yogunlugu ve 6giitme islemi
esnasinda olan herhangi bir 1sitmanin kombinasyonundan dolayr bu asamada olmaya
basglar. Sertlik ve pargacik boyutu bu asamada bir doyum degerine ulagma egilimindedir,
sabit durum isleme agsamasi olarak isimlendirilir. Daha fazla 6giitme ile kat1 ¢ozeltiler,
metalleraras1 bilesikler veya hatta amortf fazlarin olusumuna sebep olan dogru alasimlama
atomik seviyede olur. Katman araliklar1 bu asamada 6yle ince veya goziikmez olur ki optik

mikroskop altinda goziikkmez.
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MA isleminin tamamlandiginin ve tozda homojen yapinin elde edildiginin bir
gostergesi Oglitme elemanlarindan tozun ayrilabilme kolayligidir. Benjamin element
tozlardan baglayarak dogru Ni-Cr alagimi {iretmenin miimkiin oldugunu ve mekanik olarak
alasimlanmis tozun manyetik davranisinin ergiterek ve ¢alisarak iiretilmis homojen Ni-Cr
alasimininkine benzer oldugunu gdstermistir.

Ozellikle MA baslangi¢ asamalarinda ¢ok cesitli yap1 oldugu igin yapisal inceltme
istatistigi bir iglem olsa bile, yapisal inceltme hizi isleme giren mekanik enerji hizina ve

islenen malzemenin peklesmesine (deformasyon sertlesmesi) bagli bulunmustur [32].

3.2.2. Siinek-Kirilgan Alasimlama

Geleneksel ODS alasimlart (Oksitle giiglendirilmig) bu kategoriye girer ¢linkii
kirilgan oksit parcaciklart slinek bir matris icerisine dagitilmistir. Bu tiir sistemde
mikroyapisal gelisim (mikroyapinin olusumu) Benjamin ve digerleri tarafindan da
tammlanmistir. Ogiitmenin ilk asamalarinda, siinek metal parcaciklar1 bilya-toz-bilya
carpismalariyla yassilasirken kirilgan oksit veya metallerarast bilesik pargaciklar
parcalanir. Bu parcalanan kirilgan parcaciklar siinek elemanlar tarafindan engellenir ve bu
stinek elemanlarin arasinda kalirlar. Kirilgan icerik lameller arasi bosluklar boyunca sikica
yerlesirler (Sekil 3.3a). Daha fazla o6giitme ile siinek toz parcaciklar deformasyon
sertlesmesine maruz kalir, lamel kivrimlasir ve inceltilir (sekil 3.3b). Her bir pargacigin
kompozisyonu baslangi¢ toz karisimmin kompozisyonuna dogru yaklasir. Devam eden
ogiitme ile lamel daha fazla incelir, lameller aras1 bosluk azalir ve eger kirilgan pargaciklar
coziinebilir degilse, mesela bir ODS alasiminda oldugu gibi (Sekil 3.3c), siinek matris
icerisinde diizglince dagilirlar. Diger yandan, eger kirilgan faz ¢dziinebilir ise siinek ve
kirilgan elemanlar arasinda alasimlama da olur ve kimyasal homojenlik elde edilir. Saf Zr
(siinek) ve NiZr, metallerarasi bilesik (kirilgan) toz pargaciklarinin karigiminin 6giitiillmesi
tizerine amorf bir faz olusumu bu tiir sistemin tipik bir 6rnegidir [33]. Siinek-kirilgan bir
sistemde alasimlamanin olup olmayacagi da siinek matris icerisinde kirilgan elemanin kati
cozlinebilirligine baghdir. Eger bir eleman ihmal edilebilir kat1 ¢6ziinebilirlige sahipse
alasimlamanin olmas1 muhtemel degildir, mesela demir iginde bor gibi. Bu yiizden, MA
esnasinda siinek-kirilgan elemanlarin alasimlamasi kisa mesafeli difiizyona imkan
saglamasi i¢in sadece kirilgan parcaciklarin parcalanmasini gerektirmez ayni zamanda

stinek matris eleman1 i¢inde makul kat1 ¢oziinebilirligi de gerektirir.
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Sekil 3.3. Tozlarin siinek-kirilgan kombinasyonunun 6giitiilme esnasinda mikroyapisal gelisiminin sematik

gosterimi. [1].

3.2.3. Kirllgan-Kirilgan Alasimlama

Sezgisel bir bakis agisindan iki veya daha fazla kirilgan bilesenlerden olusan bir
sistemde alagimlamanin olmast muhtemel goziikkmeyebilir. Ciinkii siinek bilesenin
olmamast herhangi bir kaynaklanmay1 engeller ve bunun olmadigit durumda da
alasimlamanin olmasi beklenmez. Bununla birlikte, alasimlamanin Si-Ge ve Mn-Bi gibi
kirilgan-kirilgan bilesen sistemlerinde oldugu rapor edilmistir [34]. Kirilgan metallerarasi
bilesiklerin karisimlarinin 6giitiilmesi de amorf fazlar olusturmustur [35].

Yukarida bahsedildigi gibi, kirillgan bilesenler 6giitme esnasinda pargalanir ve
parcaciklarinin boyutlar1 siirekli kiigiiliir. Bununla birlikte, ¢ok kiiciik parcacik
boyutlarinda toz parcaciklar slinek bi¢cimde davranirlar ve boyuttaki daha fazla kiiclilme
miimkiin degildir; bu kii¢lilme sinir1 olarak adlandirilir [36].

Kirilgan bilesenlerin 6giitiilmesi esnasinda malzeme gegisine (transferine) katkida
bulunan muhtemel mekanizmalar a) sicaklik artisini, b) kusursuz hacimlerde mikro
deformasyonu, c) vyiizey deformasyonuyla, ve/veya d) 0giitme esnasinda tozlarda

hidrostatik gerilim durumuyla olusabilen plastik deformasyonu igerir [37].
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Sekil 3.4. Tozlarin birlesme siireglerinin sematik gésterimi.

3.3. Mekanik Alasimlamanin Kinetikleri

Belirli bir mekanizmanin anlasilmasinda ¢ok onemli olan bir diger hususta
mekanizmanin Kinetikleridir. Mekanik alagimlamanin istenilen 6zelliklerde gergeklesmesi
ve uygun oranlarda ilerleyebilmesi igin genellikle yiiksek sicakliklar gerektiren kati hal
reaksiyonlarinin, nasil olup da oda sicakliginda gergeklestigi lizerinde durulmasi gereken
bir konudur.

Tim kati hal reaksiyonlari, isleme giren elemanlar arasinda bir veya daha fazla
iiriin safhasmin olusumunu gerektirir. Islemde reaksiyon hacmi, reaksiyona girenler

ayrildik¢a kademe kademe diisiiriiliir.

3.3.1. Carpisma Siirecleri

Carpisan bilyalarin nispi hizt MA isleminin mekanigini tanimlamada ¢ok 6nemlidir.
MA isleminde bu hizlar kullanilan 6giitme cihazi geometrisi ve isleme karakteristikleri
bazinda yaklasik olarak deneysel bir sekilde belirlenebilir. On ¢arpisma hiz araliklarinin
atritor i¢in saniyede metrenin ondaliginda, spex ve yatay degirmenler i¢in ise saniyede
metreye ulastig belirlenmistir.

Tozlu carpigsmalarda ise topaklanan toz parcaciklarinin aralarinda sikigmalari
ogiitlicii bilyalara gore ¢ok kiigiiktiir. Bu nedenle carpisan cisimleri yiizeylerinin toza gore
sonsuz egrilikte olduklarini1 kabul etmek oldukca gegerli bir yaklagimdir. Tozlu ¢arpismalar

21



bu nedenle iki paralel tabaka arasinda 6zel bir mini dovme islemi olarak diisiiniilebilir.
Atritorde serbest bilya hareketi nedeniyle ¢arpismalar ¢ok farkli tiirde gerceklesir buna
bagli olarak tozlara farkli mekanik kuvvetler etki eder. Birbirine yakin tozlarda kesme
kuvveti etkinken, bilyalar arasindaki tozlara darbe kuvveti etki eder. Ayni etkiler kollar ve
bilyalar arasinda da gergeklesir. Carpismadan ve donme yoOniinden kaynaklanan farklilik,
sistem igerisinde gelisi giizel yonlenmeler dogurur. Atritdrlerde diger sistemlere gore temel
farklilik kollar ile bilyalar arasinda olusan bu etkidir. Kol-bilya-toz-kazan g¢arpismalari
seklinde gergeklesen bu kombinasyonlar temelde atritoriin birim alanda harcanan kuvvetin
maksimum enerjiye donilisiimiinii saglar. Bu da minimum enerji ile maksimum 6giitme
anlamina gelir. Bu ¢arpigma siireclerinin etkin olabilmesinde BTO ve 6giitme hiz1 en etkin

parametrelerdir.

3.3.2. Difiizyon

Mekanik alagimlamada reaksiyon oranlari, ilk kontak bdlgeleri ve {iretim
kademeleri siiresince reaksiyona giren elemanlarin birbirleri igerisindeki difiizyonu ile
degisir [60]. Pek c¢ok kati-hal reaksiyonlar1 igin pargaciklarin ilk temas alani sabittir ve
buna bagh olarak difiizyon da sinirlidir. Bundan dolay: kati hal islemleri sicakliga asir
derecede baghdir ve reaksiyonlar 1sil olarak gergeklesir. Mekanik olarak gelistirilmis
reaksiyonlar i¢in, reaksiyon oranlari (belli sartlar altinda) ve sicakliktaki diisme, faz
degismesi ile artar. Kati-hal reaksiyonlarmin oda sicakliginda olusmasini engelleyen
olumsuzluklar, ¢ok sayida sartin bir arada bulunmasi ve mekanik alasimlama ile ortadan
kaldirilabilir [63, 64]. Difiizyonun ger¢eklesmesinde diger bir etken de tozlarin reaktiflik
derecesidir. Yiizeyde olusabilecek oksit ve/veya benzeri tabakalar difiizyonu etkiler. Bu
etki sinterlemede oldugu gibi, film seklinde bir engelleyici seklindedir. Bu ylizden
kullanilan atmosfer ¢ok dnemlidir.

Alagimlamanin tiirtine baglh olarak diflizyon siirecini hizlandiric1 etkisinden dolay1
oglitme sirasinda 1sinin ogiitiiclide yiikselmesine (belli degerlere kadar) izin verilebilir.
Ancak bunun olumsuz etkileri géz 6niinde bulundurulmalidir (tozun kirlenmesi, aginma

olaylar1 gibi).
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3.3.3. Kontak Alanlar1 Boyutu

Reaksiyon ara yiizey alani sadece ilk kontak alanlarina bagh degildir. Ayni
zamanda, 6glitme islemi sirasinda pargacik biiyiikligii azaldik¢a ara yiizey alani da artar.
Boylece kimyasal reaktivite 6giitme sirasinda stirekli artar [64]. Dahasi bu artirilmis
reaksiyon ara yiizeyi, dinamik olarak kirilma olaylar1 ve tekrar kaynaklagsma sirasinda
tozlar siirekli kirildikga siirekli olusur.

Reaksiyon oranmi arttiric1 Ggtincii etki de, mekanik alasimlanmis tozlar iginde
mevcut bulunan artan diflizyon oranidir. Bunun sebebi de difiizyonun oda sicakliginda
olmasint saglayan plastik deformasyon yoluyla ¢ok sayida kristal bozulmasinin ortaya
¢ikmasidir [64]. Aslinda M.A. devaminca reaksiyon orani 0 kadar artar ki 6giitme sirasinda

kendini siirdiiren yanma olaylar1 bile olabilir.

3.3.4. Reaksiyon ve Kimyasal Kinetikler

Mekanik alagimlama sirasindaki reaksiyon kinetikleri ve bunun sonucu ortaya ¢ikan
kimyasal kinetikleri arasindaki iliski; 6glitme parametrelerinden yiik orani ile 6giitme
sliresi arasinda ters orant1 oldugunu gosterilmistir [64]. Bunun bilya/toz ¢arpismalarinin
sayisi olmadigmni, ama Ogiitme zamanini kontrol eden bir carpisma sirasinda her bir
parcgacigin absorbe ettigi enerji oldugunu belirtmektedir.

Ancak M.A kinetikleri, hem bilya etkili ¢arpigmalarin sayisal toplamina hem de
carpisma enerjisine baglidir. Sonug olarak mekanik alagimlamanin kimyasal kinetiklerini
etkileyen faktorlerin anlagilmasi suretiyle, mekanik alasimlama igin relatif igleme siireleri

optimum hale getirilebilecektir.

3.4. MA/O Ekipman ve islem Parametreleri

- Kullanilan tozun hammaddesi ve boyutlar1
- Ogiitiiciiniin tipi

- Ogiitiicii kap

- Ogiitiicii hiza

- Ogiitme zaman

- Opgiitiicii kollar

- Ogiitiicii bilyalar
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- Toz-bilya orani
- Kabin doluluk orani
- Degirmenin atmosferi

- Degirmenin sicaklig1

3.4.1. MA/O isleminde Kullanllan Hammadde ve Boyutlari

Mekanik alasimlama ig¢in kullanilan baslangic malzemeleri 1-200 um dlgiilerinde
cok miktarda bulunan ticari saf tozlardir. Fakat o6giitme bilyasinin Olciilerinden kiigiik
olmak kaydiyla parcacik toz boyutu g¢ok kritik degildir. Ciinkii parcacik toz boyutu
zamanla istel olarak azalir ve sadece birka¢ dakika Oglitmeden sonra birka¢ mikron
boyutuna diiser. Baslangic tozlar1 saf metaller, esas alagimlar, 6n alasgimlanmis tozlar ve
refrakter bilesikler grubuna ayrilir. Dagilimla dayanimi artirilmis malzemeler genellikle
karbiir, nitriir ve oksit katkisini igerirler. Oksitler en genel olanidir ve bu alasimlar oksit
dagilimiyla dayanimi artiritlmis malzemeler olarak bilinir. Mekanik alagimlamanin ilk
zamanlarinda, degirmene doldurulan tozlarin en azindan hacimce %15' tutucu olarak
gorev yapmasi i¢in sikistirilarak deforme edilebilir siinek metal tozlardan olusmaktaydi.
Bununla birlikte, son yillarda, basarili bir sekilde alasim olusturan tamamen kirillgan
malzemelerin karisimimin ogiitiilmesi  gergeklestirilmistir [38]. Dolayisiyla, o6giitme
esnasinda siinek bir malzemenin gerekliligi kalmamistir. Siinek-siinek, stinek-kirilgan ve
kirilgan-kirilgan toz karisimlar: yeni alagimlar liretmek i¢in 6giitiiliir. Kati toz parcaciklar

ve stvilarin karigimi da son zamanlarda 6giitiilmiistiir [39].

3.4.2. Ogiitiicii Degirmenin Tipi

MA isleminde; tane boyutunu azaltma, karistirma veya harmanlama ve tane
seklinin degismesi gibi asamalar 6glitme isleminin 6nemli asamalaridir. Bu asamalarda
kullanilan o&giitiiclilerin cinsi de ¢ok onemlidir. MA isleminde ¢ok cesitli dgiitiiciiler
(degirmenler) kullanilmaktadir. MA isleminde, islem hizi, 6glitmenin degisik sicakliklarda
kontrol yetenekleri, tozun kirilma zamaninin en aza indirgeme, tozun tipi, tozun niceligi,
istenilen en son olusum gibi ozellikler degirmenin tipine baghdir. MA islemi i¢in

genellikle titresimli, yatay bilyal1 ve atritor tipi oglitiiciiler kullanilmaktadir.

24



3.4.2.1. Titresimli Bilyalh Degirmen

Bir defasinda yaklagik 10-20 gr toz 6giitebilen SPEX degirmenler gibi karistiricilar
genellikle laboratuar arastirmalar1 i¢in kullanilirlar. Bu degirmenler SPEX CertPrep
Metuchen, NIJ tarafindan iretilir (Sekil 3.5a). Bu degirmenlerin genel olani bir hazneye
sahiptir. Dakikada ileri ve geri birka¢ bin defa salinim hareketi yaptirilir. Geri ve ileri
salinim hareketi hazne bitiminin yanal hareketiyle birlestirilir ve bu yiizden hazne sekiz
hareketi yapar olarak goziikiir. Haznenin her bir salininmiyla bilyalar tozlara carpar ve
haznenin sonu tozu hem 06giitlir hem de karistirir. Baglama hareketinin genligi (yaklasik 5
cm) ve hizindan dolayr (1200 dev/dak), bilya hizlar yiiksektir (5 m/s biiyiikligiinde) ve
sonug olarak bilyalarin vurug kuvveti anormal olarak biiyiiktiir. Bu yiizden, bu degirmenler
yiiksek enerjili tiir olarak bilinir.

En son tasarlanan degirmenler 6giitiilen miktar1 artirmak i¢in tozu eszamanli olarak
iki haznede 6glitme imkanina sahiptir. Bu makine 6giitme zamanini uzatmak i¢in basingl
sogutma imkanina sahiptir. Hazne malzemelerinin ¢esitleri SPEX degirmenler igin
mevcuttur. Bu malzemeler sertlestirilmis ¢elik, aliiminyum oksit, tungsten Kkarbiir,
zirkonyum dioksit, paslanmaz g¢elik, silis nitridi, hamatit, plastik ve metaktrilik gibi
malzemelerdir. SPEX degirmenler icin tipik bir tungsten karbiir hazne, sizdirmaz conta ve
oglitme bilyalar1 6rnegi Sekil 3.5b'de gosterilmektedir. MA' nin temel yonleri tizerindeki

arastirmalarin ¢cogu bu SPEX degirmenlerinin bazi ¢esitleri kullanilarak yapilmaktadir.

g (b))

Sekil 3.5. (a) Titresimli bilyali degirmen, (b) karistirict hazne [2].
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3.4.2.2. Yatay Bilyalh Degirmen

MA deneylerini yapmak i¢in diger popiiler degirmen yatay bilyali degirmendir. Bu
degirmende birka¢ yiiz gram toz bir defada 6gitiilebilir. Bunlar Almanya'daki Fritsch
GmbH tarafindan {iretmektedir. Bu degirmenler haznelerinin gezegen gibi hareket
etmesinden dolay1 'planeter' ismini alirlar. Bunlar donen bir destek diski {izerine
yerlestirilirler ve kendi eksenleri etrafindaki hareketlerini 6zel bir mekanizmadan alirlar.
Kendi eksenleri etrafinda donen hazneler tarafindan olusan merkezka¢ kuvvet ve donen
destek diski tarafindan olusan kuvvetin her ikisi de hazne i¢inde 6giitillen malzeme ve
oglitme bilyalarina etki ederler. Hazne ve destek diski zit yonlerde dondigl igin
merkezka¢ kuvvetler sira ile benzer ve zit yonlerde etki yapar. Bu &giitme bilyalarinin
haznenin i¢ duvarlarindan asagiya dogru kaymasina sebep olur ve siirtiinme etkisi yapar,
ogiitiilen malzeme ve 6giitme bilyalarinin serbest kalip hazne icerisinde serbest dolasip ve

kars1 duvara ¢arpmasiyla darbe etkisi yapar MA islemi bu sekilde gergeklesir (Sekil 3.6).

(b)

Yatay Kesit
Y i

estek Diskinin
Yonu

Merkezkac
Kuvveti

Ogiitme Kabimn Déniis Yéni
s

Sekil 3.6. (a) Yatay bilyali degirmen, (b) degirmen igerisindeki bilyalarin hareketinin sematik gosterimi [2].

Ogiitme hazneleri ve bilyalar hamatit, silis nitridi, sinterlenmis korundum,
zirkonyum dioksit, kromlu ¢elik, Cr-Ni gelik, tungsten karbiir ve plastik polyemitten
yapilmaktadir. Bu tiir degirmendeki bilyalarin dogrusal hizi SPEX degirmenlerinkinden

daha fazla olsa bile, vurus frekans1t SPEX degirmenlerde ¢ok daha fazladir [2].
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3.4.2.3. Atritor Degirmeni

Atritor 6giitme degirmeni, kiigiik celik bilyalarla yarisi doldurulmus donen bir
yatay tamburdan ibarettir (Sekil 3.6b). Tamburun dénmesiyle metal tozlarin bulundugu
zemin iizerine celik bilyalarin donmesiyle olusur. Yiiksek hizdaki donmelerde 6giitme
oran1 da artar. Bununla beraber ¢elik bilyalar iizerindeki merkez ka¢ kuvveti etkisi,
yercekimi giicli etkisini gecer ve bilyalar tambur duvarina carparak kuvvetten diiser. Bu
noktada 6gilitme islemi durur. Bir atritdr bir dikey tambur ile i¢ kisimlarda karistirict
kollardan olusan bir milden olusur. Kap icerisine alasimlanmak i¢in konan tozlar da;
karistirict kollar, karigtirict mil, bilyalar arasinda ve bilya-kap arasindaki darbelerin
etkisinden dolay1 bilyalarin karistirict kollardan sarj ettigi enerji neticesinde toz boyutlar
kiigiilir ve alagimlama islemi gergeklesir. Sekil 3.7a'da laboratuar Olgekli bir atritor

degirmeni goriilmektedir.

(b) Su Sogutmah
Gaz Contasi Sabll Tank
'F::

(-

Celik
Bilyalar

Kanstiria: Kollar

Sekil 3.7. (a) Laboratuar tipi atritér degirmeni, (b) degirmenin sematik gosterimi [2].

Boyut kiigiilmesi, bilyalarin kaymasiyla ve partikiiller arasi ¢arpma sonucunda
olusur. Gii¢lii bir motorla dénen karistirici kollar, tambur igerisindeki ¢elik bilyalarin
donmesini saglar. Toz biiyiikliigiiniin miktar1 atritor degirmenlerde 6glitme zamanina
baghdir.

MA isleminde kullanilan atritdrlerin tipik 6zellikleri ise sunlardir:
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- Farkli devir sayilar1 i¢in hiz degistirme siiriiciisii
- Takometre devir sayis1

- Kolay degistirilebilir tank ve tanka uygun kollar
- Tank yiiksekligini ayarlama mekanizmasi

- QOgiitiilen malzemenin hizl1 bosaltilma sistemi

- Sogutma tank1

- Su baglantisini1 kesme tertibati

- Gaz giris-cikis tertibati.

Atritor degirmeni ile MA islemi; uygun bir toz sarj1 (element veya 6n alasimlanmis)
uygun ogiitiicli bilyalarla birlikte yiiksek enerjili degirmene yerlestirilir ve toz sarj1 doner
bir merkezi saft kolu ile asindirilir. Darbe ve kesme kuvvetlerinin tane boyutu azaltma ve
tank duvarlari iizerine kiigiik bir etki ile beraber homojen bir tane dagilimi yapar. Etkili bir
ince Ogiitme i¢in, hem darbe etkisi hem de kesme kuvveti bir arada olmalidir. Atritérde
oglitme bilyalarin rastgele hareketleri nedeniyle degisik yoriingelere sigrarlar, bu yiizden
birbirine yakin tozlara kesme kuvveti uygulanir ve bilyalarin ¢carpmasiyla bu darbe etkisi

olusur [38]. Bu darbe ve kesme kuvvetlerinin etkisi Sekil 3.8'de gdsterilmistir.

Sekil 3.8. Atritor degirmeninde 6glitme esnasinda olusan hareketler, (a) darbe, (b) kesme.

Atritorde mevcut olan asindirici kollar vasitasi ile 6giitiici bilyalarin diizensiz
hareketi sayesinde darbe etkileri olusur. Kesme etkisi ile gelisigiizel hareket eden bilyalarin
farkl1 donme hareketlerine yayilmasiyla olusur. Atritoriin etkili olmasinin sebebi ise birkag
yatay kola sahip merkezi doner bir kol sayesinde dgiitiicli bilyalarla toz sarjinin beraber
hareketinin bozulmasi ve bdylece tank hacmi boyunca diizensiz hareketlerin ve

carpigmalarin artmasindan kaynaklanmaktadir (Sekil 3.9).
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(a) (b)

Sekil 3.9. Atritorde toz sarj1 ile bilyalarin hareketi, (a) diizensiz hareket, (b) grup hareketi.

Atritér degirmenini, titresimli veya yatay bilyali degirmenden ayiran en 6nemli
ozellik MA isleminin saft kolu yardimi ile gerceklestirilmesidir. Bu sayede, bilya-toz-bilya
veya bilya-toz-saft kolu gibi ¢arpigsma sayilarinin artmasiyla daha kisa siirede ve daha etkili
bir sekilde MA islemi gerceklesir. Bu sekilde de atritor diger degirmenlere nazaran giren
enerji bilya sarjina ilave olarak kabin hareketi i¢in kullanilmadigindan daha az enerji ile
oglitme iglemi yapilir.

Atritorde asindirict kuvvetlerin dagilimi, tank etrafinda sabit bir hareket kuvveti ile
sonuclanir. Bilya agindirmasinin en ¢ok oldugu alan Sekil 3.10'de gosterilen merkezi saftin
2/3"i kadar yer kaplayan alandir. Asinmanin tank duvarinda yer almamasi tank duvarinda
cok az asmmmaya neden olur. Bu yiizden tank duvarinin kalin yapilmasi gibi fazladan
maliyete gerek yoktur, bu nedenle daha uzun kullanim 6mriine sahip olmakla beraber 1s1
transferi ve biiylik 1s1 kontrolii de saglamaktadir. Atritdrde kullanilan kollar paslanmaz
celik, teflon kaplama, aliimina, seramik, silika nitriir ve zirkonyum oksit gibi

malzemelerden farkli boyutlarda yapilmaktadir [41].

Saft Tank Duvan

Saft Kolu Kollarm Olusturdugu Relatif

Asmdnma Alam

Malsinum Etla Alam

Sekil 3.10. Atritorde alagimlama esnasinda meydana gelen en biiyiik aginma alani.
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Ogiitme siiresi ile ortalama toz boyutu arasinda ters orant1 vardir. Ogiitme siiresi
arttikga ortalama toz boyutu azalmaktadir. Sekil 3.11' e bakildiginda bilyali degirmende
ogiitiilen tozlar baslangigta hizli bir boyut kiiciilmesi gostermis ancak artan dglitme siiresi
ile bu hiz azalmistir. Atritérde ise bu 06glitme hizi daha yiiksektir ve zamanla da
artmaktadir. Ayrica atritérde artan saft hiziyla da tane boyutundaki azalma artmaktadir
[42].

O Bilyalh Degirmen, 80 dev./dk.

O Atritor Degirmeni, 200 dev./dk.
A Atritér Degirmeni, 550 dev./dk.
¢ Atritor Degirmeni, 900 dev./dk.

(=)

N

Ortalama Tane Boyutu (um)

| | | | | |
I

0
40 80 120 160 200 240 280
Ogiitme Siiresi (Dakika)

Sekil 3.11. Ogiitme siiresiyle ortalama tane boyutunun azalmasi [25].

3.4.3. Ogiitiicii Kap

Ogiitiicii kap i¢in kullanilan malzeme &nemlidir; ¢iinkii 6giitme kazaninin ic
duvarlarma ¢arpmasindan dolay: bir kisim malzeme kopup tozun igerisine karisarak tozu
kirletebilir veya kimyasimi degistirebilir. Eger 0giitme haznesinin malzemesi tozun
malzemesinden farkli ise toz hazne malzemesiyle kirlenebilir. Diger taraftan, eger iki
malzeme ayni ise, tozun kimyasi toz i¢ine karisacak ek elementi hesaba katacak dogru
Oonlemler alinmadikca degisir. Sertlestirilmis celik, takim celigi, sertlestirilmis kromlu
celik, temperlenmis ¢elik, paslanmaz ¢elik, WC-Co ve rulman celigi 0giitme haznesi
yapiminda en ¢ok kullanilan malzeme tiirleridir. Ozel amaglar i¢in kullanilan bazi 6zel
malzemeler de sunlardir: bakir, titanyum, sinterlenmis korundum, yitriyum oksit-stabilize
edilmis zirkon (YSZ), kismen dengelenmis zirkon + yitriyum oksit, safir, hematit, sert

porselen, SizsN,4 ve Cu-Be.

30



3.4.4. Ogiitme Hiz1

Degirmen daha hizli dondiikge toza verilen enerjinin daha ¢ok olacagimi anlamak
kolaydir. Fakat degirmen tasarimina bagli olarak kullanilabilecek maksimum hiza belirli
sinirlamalar vardir. Ornegin, geleneksel bilya degirmenlerde artan donme hiz1 bilyalarin
hareket ettigi hiz1 artirir. Kritik hizin tizerinde, bilyalar haznenin i¢ duvarlara yapisir ve
darbe kuvveti olusturmak i¢in asagi diismezler. Bu yiizden, maksimum hiz kritik hizdan
biraz az olmalidir ki bilyalar maksimum c¢arpisma enerjisi olusturmak i¢in maksimum
yiikseklikten asagiya diissiinler.

Maksimum hiza diger bir smirlama da yiikksek hizlarda (veya oOglitme
yogunluklarinda) haznenin sicakliginin yiiksek degerlere ulagsmasidir. Bazi durumlarda,
ornegin tozun homojenlestirilmesini ve alagimlanmasini iyilestirmek i¢in difiizyonun
gerektigi yerlerde, bu faydali olabilir. Fakat bazi durumlarda, sicakliktaki bu artis doniisiim
islemini hizlandirdig1 icin ve asir1 doymus kati ¢ozeltilerin veya 6glitme esnasinda olusan
yart kararli fazlarin ayrismasina sebep oldugu icin zararli olabilir [43]. Ayrica, olusan
yiikksek sicaklik tozu da kirletebilir. Nanokristal olusum esnasinda ortalama kristal
boyutunun arttigt ve artan dinamik yeniden kristallesmeden dolayr yiliksek ogiitme
yogunluklarinda dahili deformasyonun azaldigi rapor edilmistir [43]. Farkli tiir

degirmenlerde ulasilan maksimum sicaklik farklidir ve degerler cok miktarda degisir.

3.4.5. Ogiitme Zamam

Ogiitme zaman1 en énemli parametredir. Normalde zaman toz parcaciklari arasinda
kirilma ve soguk kaynaklanma sabit durumunu yakalayacak sekilde segilir. Gerekli zaman
kullanilan degirmen tipine, 6giitme yogunluguna, bilya toz oranina ve ¢giitme sicakligina
bagl olarak degisir. Bu zamanlar yukaridaki parametrelerin her bir kombinasyonu i¢in ve
0zel toz sistemi icin belirlenmelidir. Fakat toz gereginden fazla o6giitiiliirse kirlenmenin
artacagl ve bazi istenmeyen fazlarin olusacagi bilinmelidir [44]. Bu yiizden tozun sadece
gerekli miktarda ogiitiilmesi ve gereginden fazla siirede dgiitiilmemesi istenir.

Belli bir 06giitme zamanindan sonra, ortalama pargacik boyutunu artiran
kaynaklanma hiz1 ile birlikte artmaktadir. Yeterli deformasyon sertligine ulasan tozlar
kirllma egilimine gireceklerdir. Dolayisiyla ortalama tane boyutu da buna paralel olarak
azalacaktir (Sekil 3.12).
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Parcacik Boyutu (um)

o Toes 1T 5 T T T
Ogiitme Siiresi (saaf)

Sekil 3.12. Zamana gore toz boyutundaki degisim [2].
3.4.6. Ogiitiicii Kollar

Sertlestirilmis celik, takim celikleri, sertlestirilmis kromlu celik, temperlenmis
celik, paslanmaz celik Ogiitiicli kollar i¢in en 6nemli malzeme tipleri olarak kullanilir.
Bununla birlikte 6giitme kabinin iginde titanyum, niobyum, zirkonyum, yitriyumoksit, ile
saglamlastirilan zirkonyum gibi 6zel malzemelerde kullanilabilir [45]. Ogiitiicii kollarin
yogunlugu yeteri kadar olmalidir. Ciinkii bilyalar ile tozlarin yeterli ¢arpisma kuvvetini
meydana getirir.

Ogiitiicii kollarmn segimini yaparken alasimlanacak olan malzemenin cinsinden ya
da ona yakin bir malzemeden segmek gerekir. Burada da 6giitiicii tanktaki gibi asinma s6z
konusu olabilir ve asman partikiiller alasimlanan toza karisarak kirlenmeye ve tozun
kimyasin1 degistirmeye neden olabilir.

Ogiitiicii kollarin dlgiisiiniin de mekanik alasimlama {izerine etkisi vardir.
Genellikle, ogiitiicli kollarin dl¢iistiniin biiyiikliigii ve yiiksek yogunlugunun kullanigliligs,
bilyalarin daha genis yiiksekliginden toz partikiillerinde daha ¢ok carpisma enerjisi transfer

olur.
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3.4.7. MA/O isleminde Kullanilan Bilyalar

Sertlestirilmis celik, takim celigi, sertlestirilmis kromlu ¢elik, temperlenmis celik,
paslanmaz celik, WC-Co ve rulman ¢eligi en ¢ok kullanilan bilya malzemeleridir. Ogiitme
malzemelerinin yogunlugu bilyalarin toz lizerine yeterli vurus kuvveti olusturmasi igin
yeterli biiyiikliikkte olmalidir. Bununla birlikte, 6giitme haznesinde oldugu gibi, bilya
malzemesi olarak bazi 6zel malzemeler kullanilir ve bunlar bakir, titanyum, niobiyum,
zirkon (ZrO,), hematit, yitriyum oksit stabilize zirkon, kismen stabilize zirkon + yitriyum
oksit, safir, silis nitriri (SizNis) ve Cu-Be'dir. Miimkiin oldugu zaman 6giitme haznesi ve
oglitme elemaninin aynt malzemeden yapilmis olmasi karisan tozun fazla kirlenmesinden
kag¢inmak i¢in daima istenilir [2].

Bilya boyutu da 6giitme verimliligi lizerinde bir etkiye sahiptir. Genelde, biiyiik
boyutlu (ve yiliksek yogunluklu) bilya faydalidir. Ciinkii bilyalarin fazla agirligi toz
parcaciklarina daha fazla vurma enerjisi iletirler. Tozun son igeriginin kullanilan 6glitme
elemanmin boyutuna bagl oldugu da rapor edilmistir. Ornegin, 15 mm capli bilyalar
element Ti-Al toz karisimini 6giitmek i¢in kullanildiginda, titanyum igerisinde aliiminyum
kat1 ¢ozeltisi olusturulmustur. Diger taraftan, 20 ve 25 mm capl bilyalarin kullanilmasi
cok uzun zaman oglitmelerden sonra bile sadece titanyum ve aliiminyum fazlarindan
olusan karisim olusturmustur [46].

Cogu arastirmacilar genelde sadece tek boyutlu 6glitme eleman1 kullansalar dahi,
ayn1 arastirmada farkli boyuttaki bilyalarin kullanildigi durumlar vardir. Eger farkli ¢capl
bilyalar kullanilirsa en yiiksek carpisma enerjisinin elde edilebilecegi tahmin edilmistir
[47]. Ogiitmenin baslangic asamalarinda, 6giitiilen toz 6giitme elemanlarinin yiizeyine
kaplanir ve de soguk kaynaklanir. Bu 6giitme elemanlarinin asir1 asinmasini engelledigi
icin faydalidir ve dolayisiyla Ogiitme elemanlarinin asinmasi engellendiginden toz
kirlenmesi 6nlenir. Bununla birlikte bu kaplanan tabakanin kalinlig1 bir heterojen son iiriin
olusumunu engellemek i¢in minimum olmalidir [32]. Fakat bu toz kaplamanin dezavantaji
ayrilmasinin zor olusu ve bu yiizden toz veriminin diisiik olmasidir. Ogiitme esnasinda
kiiclik ve biiyiik caplt bilyalarin kombinasyonunun 6gilitme esnasinda soguk kaynaklanma
miktarini ve bilyalarin yilizeyine kaplanan toz miktarini azalttigi rapor edilmistir [48]. Bu
sartlar altinda artan verim i¢in hicbir 6zel agiklama verilmemesine ragmen, farkli ¢aptaki
bilyalarin yiizeyindeki tozun ayrilmasina yardim edebilen kayma kuvveti olusturmasi

miumkindir.
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3.4.8. Toz-Bilya Oram

Bilyalarin agirligimin toza orani, bazen doldurma orani olarak da isimlendirilir,
oglitme isleminde 6nemli bir degiskendir. Bu bir¢ok arastirmaci tarafindan 1:1 [5] gibi
kiiciik degerlerden 220:1 [49] gibi biiyiik degerlerle dogrulanmistir. Genelde, 10:1 oram
SPEX degirmen gibi kiigiik kapasiteli bir degirmenle tozun &giitlilmesinde en ¢ok
kullanilandir. Fakat ogiitme biiyik kapasiteli, bir atritor gibi, bir degirmende
gergeklestirilirse, yiiksek bir toz-bilya oranmi, 50:1'e kadar ya da daha yiiksek 100:1
kullanilir.

Toz bilya oran1 6giitiilen tozda belli bir faz1 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. Ornegin, bir SPEX degirmende bir Ti-%33 Al toz karigiminda amorf fazin
olusumu i¢in 10:1 bilya-toz oraninda 7 saat, 50:1 bilya-toz oraninda 2 saat, 100:1 bilya-toz
oraninda da 1 saat 6gilitme yapilmistir. Yilksek bilya-toz oraninda, bilyalarn agirhik
oranindaki artistan dolayi, birim zamandaki ¢arpisma sayisi artar ve sonu¢ olarak toz
parcaciklara daha ¢ok enerji iletilir ve bu ylizden alasimlama daha hizli olur. Diger
arastirmacilar da benzer sonuclar1 rapor etmislerdir [50]. Yiiksek enerjiden dolay1 daha ¢ok
1s1n1n iretilecegi ve bunun tozun igerigini degistirmesi de miimkiindiir. Olusan amorf faz

sicaklik artig1 yeterli ise kristallestirilebilir.

3.4.9. Kabin Doluluk Oram

Toz pargaciklar1 arasindaki alagimlanma bu tozlarin iizerine etkiyen vurma
kuvvetlerinden kaynaklandig icin, bilyalarin ve toz parcaciklarmin 6glitme kazani i¢inde
serbestce hareket etmesi i¢in yeterli miktarda yerin olmasi gereklidir. Bu yiizden, haznenin
toz ve bilyalarla doldurulma miktar1 6nemlidir. Bilyalarin ve tozun miktar1 ¢ok az ise,
iiretim hiz1 ¢ok yavas olur. Diger taraftan, miktar fazla ise bilyalarin etrafta dolasmasi icin
yeterli yer yoktur ve bu ylizden vurma enerjisi azdir. Dolayisiyla, haznenin fazla
doldurulmamasi i¢in Onlem alimmmalidir; genelde yaklasik haznenin % 50" si bos

birakilmalidir [2].
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3.4.10. Degirmenin Atmosferi

Ogiitme atmosferi esas olarak tozun kirlenmesine etki eder. Bu yiizden, iginde
tozlar 6giitiilen kazanin ya havasi bosaltilmalidir ya da argon ve helyum gibi asal gazlarla
doldurulmalidir (Azotun metal tozlariyla etkilestigi ve sonug¢ olarak o6glitme esnasinda
kirlenmeyi engelleyemedigi goriilmiistiir, fakat nitrikler liretilmek istenirse kullanilabilir).
Yiiksek safliktaki argon oksitlenmeyi ve/veya tozun kirlenmesini engellemek igin en
yaygin kullanilan gazdir.

Ozel amaclar icin 6giitme esnasinda farkli atmosferler kullanilmistir. Azot ve
amonyak atmosferleri nitriirleri tiretmek igin kullanilmistir [51]. Hidrojen atmosferi hidrid
iretmek i¢in kullanilmistir [52]. Haznenin iginde havanin bulunmasi toz igerisinde oksitleri
ve nitriirleri olusturdugu goriilmiistiir. Bu durum 6zellikle tozlarin yapilar itibariyle reaktif
olduklar1 durumda daha onemlidir. Bu yiizden 0giitme esnasinda asal bir atmosferin
kullanilmasi i¢in 6nlem alinmalidir.

Atmosfer tipi son fazin niteligini etkiler olarak da gdziikmektedir. Ornegin, Cr-Fe
toz karisimi farkl tiirlerdeki atmosferde 6giitiildiigiinde olusan son tozun igeriginin farkl
oldugu goriilmiistiir [53]. Toz argon atmosferinde ogiitlildiigiinde amorf faz olusmamistir
ve Cr ¢ikintilar1 X-151nim1 kirinim grafiklerinde kalmistir. Diger yandan, toz ya hava iceren
argon ya da bir azot atmosferinde 6giitiildiiglinde tamamen amorf olmustur. Benzer olarak,
oksijen Ni-Nb sisteminde amorflanma kinetigini artirici olarak bulunmustur [54].

Nadiren, metal tozlari sivi bir nesne ile ogiitiiliir ve bu 1slak 6gilitme olarak
adlandirilir, eger hicbir sivi kullanilmazsa bu da kuru 6giitme olarak adlandirilir. (Diisiik
sicaklikta ogiitme de eger kullanilan sivi diisiik sicaklikta kullanilirsa 1slak 6giitmedir).
Ince &giitiilmiis {iriinler elde etmek icin 1slak 6giitmenin kuru dgiitmeden daha iyi oldugu
rapor edilmistir ¢linkii ¢ozlicii molekiiller pargaciklarin yeni olusan yiizeylerine emilirler
ve bu parcaciklarin yiizey enerjilerini azaltirlar. Islak durumda toz parcaciklarin az
topaklanmis durumu da faydali bir faktoérdiir. Amorflanma hizinin 1slak 6gilitme esnasinda
kuru 6glitme esnasinda olandan daha fazla oldugu rapor edilmistir [55]. Islak 6giitmenin
bir dezavantaji artan toz kirlenmesidir. Bu yiizden ¢ogu MA/MO islemleri kuru olarak

yapilmustir.
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3.5. Sicakhgin Etkisi

Mekanik alasimlama isleminde sicaklik 6nemli bir etkendir. MA esnasinda tozlarin
maruz kaldig1 sicaklik siiphesiz ki alasimlama, ara faz olusumu, amorf yap1 (cam) olusumu
gibi islemler iizerinde ¢ok biiyiik etkiye sahiptir. Ayrica, bolgesel ylizey sicakliklarinin
yapisma olaylarina etkisi de onemlidir. MA sirasinda meydana gelen sicaklikla ilgili
caligmalar yapilmis ve farkli sonuglar elde edilmistir. Bazi aragtirmacilar 38°K, bazilar
300°K ve bazilar1 da 600°K ¢iktigin1 hesaplamiglardir. MA islemi sirasindaki sicaklik artisi

carpisma sirasinda kaynaklanma sirasinda meydana gelmektedir.

3.6. Tozlarm Karakterizasyonu

MA/Q isleminden sonra elde edilen tozlarin 6lciileri, yiizey alanlari, faz icerikleri
ve mikroyapisal Ozellikleri i¢in karakterize edilmelidir. Ek olarak, tavlamadan veya diger
islemlerden sonra mekanik olarak alagimlanmis tozlarin doniisiim davranisi da karakterize
edilebilir. Mekanik olarak alagimlanmis tozlarda tane boyutunun ve kafes gerilmesinin
Ol¢iilmesi ¢ok Onemlidir. Ciinkii faz bilesigi ve doniisiim karakteristikleri kritik olarak
bunlara bagl goziikiir. Prensip olarak, geleneksel tozlar1 karakterize etmek i¢in kullanilan
geleneksel yontemler mekanik olarak alagimlanmis tozlar1 da karakterize etmek igin
kullanilabilir.

Toz parcaciklarinin boyutu ve sekli dogrudan olgme ydntemi olan ya tarama
elektron mikroskobu (SEM) nispeten kaba tozlar i¢in veya transmisyon (gegirme) elektron
mikroskobu (TEM) ince tozlar icin kullanilarak dogruca belirlenebilir. TEM’ de
mikroyapisal oOzellikleri gozlemlemek i¢in mekanik alasimlanmis tozlardan ince film
numuneler hazirlamak i¢in 6zel metotlar da gelistirilmistir [56]. Eger tozlar seklen kiiresel
iseler, boyutlar1 parcacik cap1 ile belirlenir. Fakat ¢ok nadiren, mekanik olarak
alasimlanmis parcaciklar miikemmel bir kiiresel sekle sahiptirler. Ogiitmenin ilk
asamalarinda (ve bazi durumlarda son agamalarinda da) toz pul pul bir sekle sahip olabilir.
Boyle durumlarda, esdeger kiiresel ¢cap hacimden, yiizey alaninda veya yansitilmig alandan
veya ¢okme hizi dlgiimlerinden belirlenebilir. Ornegin, 6lgiilen hacim V ise, esdeger
kiiresel gap Dy ile verilir;

Dy = (6V / m)*

Alternatif olarak, dl¢iilen bir yiizey alan1 S i¢in, esdeger bir kiiresel ¢cap Ds basitce;

Ds=(S /@)
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formiiliiyle hesaplanir. Pargacik boyut dagilimi geleneksel olarak eleme (elekleme,
kalburlama) teknigiyle elde edilir. Toz karisimi sirasiyla incelen veya kalinlasan eleklerle
elenir, bu elekler kare kesite sahiptir. Bu elekler cogunlukla 1zgara Olciileriyle
isimlendirilirler, belirli birim uzunluktaki tellerin sayisiyla belirlenir. A¢iklik dl¢iisii 1zgara
boyutuyla ters orantili olarak degisir; biiyiik 1zgara boyutlar kii¢iik aciklik Olgiisiine ve
kiigiik 1zgara boyutlar1 da biiyiik agiklik dl¢iisiine tekabiil ederler. Ornegin, eger tozlar 325
1zgaradan gecgerse, bu tozlar 325 izgara boyutuna sahip olarak bilinirler veya pargacik
boyutu 45 um'den kiigiiktlir. Bu yiizden parcacik boyutlarin 6lgerek veya her bir parcacik
boyutunun agirlik yiizdesini hesaplayarak agirlik yiizdesini ve parcacik boyutunu
iligkilendiren bir histogram elde edilir, mekanik alagimlanmis tozlarda pargacik dagilimi
genelde Gaussian dagilimini belirtmek faydalidir, yani frekans dogrusal 6lgekte pargacik
boyutunun logaritmasina karsin ¢izilirse bir ¢an egrisi elde edilir.

Toz pargaciklarinin ¢cogunlukla topaklandigini hatirlamak 6nemlidir ve bu yiizden
dogru pargacik boyutunun belirlenmesinde buna dikkat edilmelidir. Bir toz pargacigi
birkag ferdi parcaciktan olusabilir. Ayrica, tek bir par¢acik yapisik kirmnim alani olarak
tanimlanan birka¢ tane igerebilir. Mikroskobik inceleme normalde pargacik boyutunu
verirken (veya hatta ¢oziiniirliikk yeterli ise tane boyutunu verir) kirinim teknikleri (yani, X
1sinlar1) tane boyutunu verir.

Toz pargaciklarindaki tane boyutu veya kafes gerilmesi X 151n1 ¢ikinti genisletme
teknikleri kullanilarak belirlenebilir. X 151n kirinim ¢ikintilari a) enstriiman etkilerinden, b)
kiiclik parcacik boyutundan ve c¢) malzemedeki kafes gerilmesinden dolay1 genisletilir. Bu
etkilerin toplam genisletmeye ferdi katkisi standart teknikler kullanilarak ayrilabilir ve
bunlar bazi kaynaklarda bulunabilir [57, 58]. Bunlar bu tekniklerin ayrintilar1 ve
sinirlamalart i¢in bagvurulabilir. Cogunlukla, tane boyutu yari maksimum yogunlukta

Bragg cikinti genisligi Olgiilerek ve Scherrer formiilii kullanilarak belirlenir. Scherrer

formiilii;
D = (0.92) / (Bcos0)
olarak verilir.

Burada D tane boyutu, A kullanilan X 1sin1 radyasyonunun dalga boyu, B yari
maksimum yogunlukta ¢ikint1 genisligi ve 0 da Bragg acisidir. Bu metot eger enstriimantal
ve gerilme genislemesi i¢in dogru diizeltmeler yapilirsa dogru degerler verir. Bununla
birlikte, sadece oOgiitme sartlar1 ile tane boyut degisiminin egilimi takip edilmek

isteniyorsa, bu basit teknik kabul edilebilir.
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X 1sm1 ¢ikint1 genisletme Kiigiik tane boyutundan dolay1 cos6' ya ters orantili iken
kafes gerilmesinden dolayi tan6' ya dogru orantilidir. Bu yiizden, bu iki esitligi birlestirerek
toplam genisleme igin bir esitlik elde edilir (enstriimantal genisletme ¢ikartildiktan sonra);

B =(0.92) / (dcos0) + ntan®
burada n gerilmedir ve diizenlemeden sonra, yukaridaki esitlik;

Bcos0 = (0.92) / (d) + ntan0
seklini alir. Bu yiizden, B ve 0 sinf' ya karsi ¢izildiginde egimi n ve 0.91/d' de keseni olan
bir dogru ¢izgi elde edilir. Buradan, tane boyutu d ve kafes gerilmesi 1 hesaplanabilir.

Dolayli X 1s1m1 ¢ikinti genisletme calismalariyla elde edilen tane boyutlar1 ve
dogrudan elektron mikroskobu teknikleri daima tamamen birbirine uymayabilir. Elektron
mikroskop teknikleri hemen hemen herhangi bir tane boyutunu 6l¢gmede kullanilsa da, 10-
100 nm boyutlu taneler i¢in X 15101 ¢ikint1 genigletme metotlar: en uygun olanidir.

MA ve MO'niin cesitli alasim sistemlerinde amorf fazlar olusturdugu bilinmektedir.
Dogru amorf yani bir sivida oldugu gibi uzay kafesinde simetrisiz ve mikro tanemsi yapi
yani kaba bir tanemsi fazin rastgele yonlenmis toplanmasi arasinda farklilik kirinim
caligmalarina gore kolay olmamustir; literatiirde 6nemli ¢eligkiler vardir. Amorf bir yapinin
bir kirinim deneyinde, dagilmis radyasyonun fazi degil yogunluk 6l¢iiliir. Bu verilerin
Fourier inversiyonu sadece atomik konumlar1 essizce tanimlayamayan yapinin radyal
dagilim fonksiyonunu verir. Yapiyr belirlemek icin, deneysel olarak belirlenmis radyal
dagilim fonksiyonu dikkate alinmis yapisal modellerden hesaplanan radyal dagilim
fonksiyonu ile karsilastiriimalidir [59].

Bir amorf fazin olusmasi genellikle X 1s1m1 kirinim sekillerinde genis ¢ikintilarin
varligin1 gézlemleyerek tahmin edilir. Bununla birlikte, bilinmelidir ki X 1s1m1 kirmim
sekilleri sadece ortalama bir goriiniim verir. Bu yiizden, sadece genis X 1511 ¢ikintilarini
gozlemleyerek, a) dogru amorf, b) asir1 ince taneli veya ¢) amorf bir matris igerisine ¢ok
kiigiik kristallerin gédmiildiigli bir malzeme gibi malzemeler arasindan hangisi oldugunu
ayirt etmek miimkiin degildir. Bu nedenle, son yillarda, boyle X 1s1n1 amorf’” yani
tanimlamanin sadece X 111 kirinimi metotlar: ile yapildigim ima eden gozlemlemeleri
kabul etmek yapilan uygulamadir. Sadece X 1s1n1 kirinimi ¢alismalarina gore tiretilen bir
fazin “’amorf™’ olarak gozlemlenmesinin ¢esitli drnekleri vardir; fakat nétron kirinimi ve
gecirme elektron mikroskobu ile ek arastirmalara bagl olarak, iiretilen fazin dogru amorf
olmadig1 siiphesizce teyit edilebilmistir [60]. Notron kirmim tekniklerinin avantaji agir
atomlarin oldugunda hafif atomlarin secilebilmesidir. Ek olarak, ndtron kirinim teknigi

periyodik tabloda komsu elementler arasinda ayirt edebilme kabiliyetine sahiptir [60]. X
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1sinimu1 kirmimi teknikleri bunun i¢in uygun degildir ¢iinkii komsu elementler birbirine ¢ok
yakin atomik dagilma faktorlerine sahiptirler ve bu ylizden bunlarin farki makul miktarda
dagilmay1 fark edebilmek icin ¢ok kii¢lik olur. Bu yiizden, X 1s1m1 kirinimi gézlemlerinin
diger tekniklerle de dogrulanmasi istenir. Ornegin, gecirme elektron mikroskobu
caligmalar1 tam bir amorf fazin fotograflarinda kontrast eksikligini dogrulayabilir.
Diferansiyel termal (isil) analiz (DTA) calismalari esnasinda cam gecis sicakliginin
goriiniimii bir amorf fazin varliginin agik ve siiphesiz gostergesidir. Fakat bir cam gegisi
kristallesme baslangici ile engellenebilir (¢iinkii cam gegis ve kristallesme sicaklig1 birgok
metalik sistemlerde birbirine c¢ok yakindir) ve bu ylizden c¢ogu durumlarda
gozlemlenmeyebilir. Bununla birlikte, DTA ¢alismalart amorf fazin kristallestigini
gosteren numuneyi isitmadan sonra bir ekzotermik c¢ikintinin varligin1 gosterebilir. Eger
malzeme asir1 ince taneli ise (nanokristalli, amorf degil), sadece bu alagimlarda tane
biliylimesi, tane sinir1 serbest enerjisindeki azalmayla, bu tanelerin yiiksek sicakliklara
isitilmastyla olabilir. Tane biiyiimesinin diger gostergeleri tarama c¢ikintilaridir. Bunlar
yiiksek sicakliklarda diisiik ve genistirler; ayrica, bu ¢ikintilar 6n tavlamadan sonra yiiksek
sicakliklara donerler [61]. Bu yiizden mikroskopi, kirinim ve termal analiz gibi tekniklerin
bir kombinasyonu kullanilarak MA teknikleriyle iiretilen numunelerin amorf ve kiiciik tane

oldugu ayirt edilebilmelidir.
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4. METAL MATRISLIi KOMPOZIT MALZEMELER

4.1. Kompozit Malzemelerin Tanim

Farkli malzeme 6zelliklerini tek bir malzemede toplamak ya da yeni bir 6zellik elde
etmek amaci ile iki veya daha fazla malzemenin makro diizeyde birlestirilmesi ile iiretilen
yeni malzeme “Kompozit Malzeme” olarak adlandirilir. Kompozit malzeme temel olarak
matriks olarak adlandirilan ana yap1 ve takviye elemanindan olusmaktadir. Kompozit
malzeme {retiminde, asagidaki Ozelliklerin bir veya Dbirkaginin  gelistirilmesi
hedeflenmektedir [65].

- Mekanik dayanimi
- Yorulma dayanimi
- Asimma dayanimi

- Korozyon dayanimi
- Kirilma toklugu

- Yiiksek sicakliktaki 6zellikler
- Isil iletkenlik

- Elektrik iletkenligi
- Akustik o6zellik

- Rijitlik

- Agirlik azalmasi

- Estetik

4.2. Kompozit Malzemelerin Avantajlar: ve Dezavantajlari

Kompozit malzemeler metal malzemelere gore Onem kazanmislardir.
Kompozitlerin 6zgiil agirliklarinin diisiik olusu hafif konstriiksiyonlarda kullanimda biiyiik
bir avantaj saglamaktadir. Bu oOzellikleri ile kompozitler otomobil govde ve
tamponlarindan deniz teknelerine, bina cephe ve panolarindan komple banyo iinitelerine,
ev esyalarindan tarim araclaria kadar birgok sanayi kolunda problemleri ¢oziimleyecek bir
malzemedir.

Bu malzemelerin avantajli olan yanlar1 soyle siralanabilir;

Kompozitlerin ¢ekme ve egilme mukavemetinin bircok metalik malzemeye gore

daha yiikksek olmasi, biiyilkk ve kompleks parcalarin tek islemle bir par¢a halinde
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kaplanabilmesi, biiylik enerji nakil hatlarinda kompozitlerin 1yi bir iletken ve gerektiginde
de bagka bir yapida iyi bir yalitkan malzemesi olarak kullanilabilmesi, kompozit
malzemelerin kimyevi madde tanklari, boru ve aspiratorler, tekne ve diger deniz araglari
yapiminda gilivenle kullanilabilmesi, kompozitlerin 1siya dayaniklilik 6zelligi sayesinde
yiiksek 1s1 altinda kullanilabilmesi, kaliplama esnasinda regineye ilave edilen pigmentler
sayesinde kompozitlere istenen rengin verilebilmesi, kompozit malzemelerde siineklik
nedeniyle dogal bir titresim soniimleme ve sok yutabilme 6zelliginin bulunmasidir [66].
Kompozit malzemelerin uygun olmayan yanlar1 da su sekilde siralanabilir;
Kompozit malzemelerdeki hava zerreciklerinin malzemenin yorulma 6zelliklerini
olumsuz etkilemesi, kompozit malzemelerin degisik dogrultularda degisik mekanik
ozellikler gostermesi, ayn1 kompozit malzeme i¢in ¢ekme, basma, kesme ve egilme
mukavemet degerlerinin farkliliklar gostermesi, kompozit malzemelerin delik delme,
kesme tiirii operasyonlarinin liflerde agilmaya sebep olmasindan dolayr bu tiir
malzemelerde hassas imalattan s6z edilememesi, hammaddenin pahaliligi ve malzemenin
kalitesinde standartlasmis bir kalite olmamasi, onarilmalarinin problemler yaratmasi,
malzemelerin  sinirli  raf Omiirleri olmasi, bazi tiir kompozitlerin sogutularak

saklanmalarinin gerekmesidir [66].
4.3. Kompozit Malzemelerin Siniflandirilmasi
Kompozitlerin gruplandirilmasinda yapidaki malzemelerin formuna gore bir

siiflama yapmak miimkiindiir. Kompozit malzemelerin siniflandirilmasi (Sekil 4.1 a, b, c,

d) olarak gosterilmistir.

<>

a)

Sekil 4.1. Kompozit malzemelerin siniflandirilmasi [67].
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Kompozit malzemelerin smiflandirilmasi su sekildedir [67]
a) Elyafli Kompozitler

b) Parcacikli Kompozitler

c¢) Tabakali Kompozitler

d) Karma Kompozitler

4.3.1. Elyafth Kompozitler

Ince elyaflarin matris yapida yer almasiyla meydana gelmistir. Uzun elyaflarin
matris iginde birbirlerine paralel sekilde yerlestirilmeleri ile elyaflar dogrultusunda yiiksek
mukavemet saglanirken, elyaflara dik dogrultuda olduke¢a diisiik mukavemet elde edilir.
Elyaflarin uzunluk/cap orani arttikga matris tarafindan elyaflara iletilen ylik miktari
artmaktadir. Kompozit yapinin mukavemetinde 6nemli olan diger bir unsur ise elyaf matris
arasindaki bagin yapisidir. Matris yapida bosluklar s6z konusu ise elyaflarla temas
azalacaktir. Fiberler, basit olarak bir boyutu diger boyutuna gore ¢ok biiyiik olan malzeme
olarak tanimlanabilir [65]. Fiber gesitleri sunlardir;

- Cam fiberler
- Karbon fiberler
- Bor fiberler

- Yapay organik fiberler
4.3.2. Parcacikh Kompozitler
Bir matris malzeme i¢inde baska bir malzemenin parcaciklar halinde bulunmas: ile
elde edilirler. izotrop yapilardir. Yapinin mukavemeti pargaciklarin sertligine baglidir. En
yaygin tip plastik matris i¢inde yer alan metal parcaciklardir.
4.3.3. Tabakah Kompozitler
Farkl1 elyaf yonlenmelerine sahip tabakalarin bilesimi ile ¢ok yiliksek mukavemet

degerleri elde edilir. Isiya ve neme dayanikli yapilardir. Tabakali kompozitler metallere

gore hafif ve ayn1 zamanda mukavemetli olmalar1 nedeniyle tercih edilen malzemelerdir.
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4.3.4. Karma (Hibrid) Kompozitler

Ayn1 kompozit yapida iki ya da daha fazla elyaf ¢esidinin bulunmasi olasidir. Bu
tip kompozitlere hibrid kompozitler denir. Bu alan yeni tip kompozitlerin gelistirilmesine

uygun bir alandir.

4.4. Kompozit Malzemelerin Kullanimi

Giinliik ve ticari hayatta kullanim amaciyla, yaygin sekilde cam elyafi, cam, kege
ve cam dokuma ile polyester regineden yapilan ¢esitli tirtinler kullanilmaktadir. Cam elyaf
orani % 30-40 arasidir. Cay tepsisi, masa, sandalye, depo, kiivet, tekne, bot ve otomotiv
sanayi bu kompozitlerin uygulama ornekleridir. Ayrica formika, baskili devre plakasi,
elektrik¢i fiberleri, spor malzemeleri ve arag¢ sarji, atlama siriklari, kaynak takimi, tenis
raketi, yarig kanolar1 degisik kompozit malzemelerden yapilan iiriinlerdir.

Uzay ve havacilik sanayisinde kompozit malzemelerin kullanimi basta hafiflik ve
saglamlik nitelikleri sayesindedir. Ama¢ daha az yakit harcamak, daha yiiksek hiza
ulagsmak ve verimliligi saglamaktir. Bu kullanimda sadece maddi kazang diisiiniilmeyip
stratejik performanslar da dikkate alinmistir. Ozellikle titresim, yorulma ve 1s1 dayanimi
gibi nitelikler uzay ve havacilik sanayinde birlesik malzemelerin 6nde gelen avantajlaridir

Kompozit malzemeler, degerli niteliklerinden dolay1 uzay ve havacilik araglarinda
gittikce daha fazla kullanilmaktadir. Bugiin bir av bombardiman ugaginda kompozit
malzeme kullanimi toplam ugak agirliginin yarisina ulasmis bulunmaktadir. Bu sayede bor
karbiir, silisyum karbiir, aliimina karbon, cam ve kevlar elyafi degisik recinelerle degisik
kompozit malzeme yapiminda kullanilmaktadir.

Kompozit malzemelerin silah iiretiminde kullanimi pek yaygin olmamakla beraber
3000 bara kadar dayanabilen 60 ve 81 mm gibi kiigiik ¢apli havanlar i¢in baz1 ¢alismalar
olmustur. Bu silahlar hafifligi nedeniyle piyadenin savas performansini artirici niteliktedir.

Roket iiretiminde kompozit malzemelerin rolii oldukca biiyiiktiir. Ornek olarak
M72 de motor langeri cam elyafi ve epoksiden, Apilasta ve diger tanksavar roketlerde
govde kismen kevlar ve epoksiden, M77 MLRS de liile (nozzle) karbon kompozit
malzemesinden yapilmaktadir.

Miithimmat iiretiminde de kompozit malzemeler kismen kullanilmaktadir. M19 A/T
mayminda gévde ABS recine ve cam elyaf pargaciklarindan, bu mayina ait kiigiik ve

biiyiikk belleville yaylari cam doku ve fenolik regineden yapilmislardir. 155mm’lik ICM

43



mithimmati gévdelerinde cam elyafi epoksi sargi vardir. Migfer konusunda kevlar ve
degisik regineler kullanilmaktadir.

Kursungecirmez yeleklerde gilinlimiizde bitisli kevlardan, balistik testler i¢in zirh
levhalari cam ve fenolik re¢ineler imal edilmektedir ve tasarim alternatiflerinin

bulunmasiyla git gide artacak ve bircok avantajlariyla insanlifin hizmetine verilmis

olacaktir [67].

4.5. Kompozit Malzemelerin Uretimi

Kompozit malzemeleri liretmek icin agagidaki faktorlerin yerine getirilmesi gerekir
[68].
- Elyaflarin esit aralikli ve homojen bir dagilim gdstermesi,
- Yiiksek dayanimli elyaflar mekanik temaslara kars1 hassas oldugundan elyaflarin
kirilmasiin dnlenmesi,
- Elyaf ve matris arasinda kuvvetli bir ara ylizey baginin olusturmasi vb.dir.
Uretim teknigi; elyafa, matrise, parca sekline ve istenilen mekanik ve fiziksel
ozelliklere gore belirlenmektedir.

Metal matrisli kompozit malzemelerin iiretim teknikleri su sekildedir [68].

4.5.1. Sivi Metal Emdirmesi

Bu metotta prensip, once istenilen sekilde uygun baglayici kullanilarak mastar
hazirlanir. Kompozitte tasarlanan elyaf hacim igerigi ve dogrultulari bu asamada yapilir.
Hazirlanan bu model kalip igerisine yerlestirilmekte ve ergimis metal enjekte edilerek bu
mastarin 1slatilmasi sivi metal emdirilerek saglanir, bu sirada organik baglar yanar ve

katilagsmaya birakilir.
4.5.2. Sikistirmali veya Sivi Dévme Dokiim Teknigi
Bu yontemde takviyeden olusturulmus preform veya yataga sekil 4.2°de goriildigi

gibi sivi alasim hidrolik basing altinda emdirilmektedir. Siviy1r sogutma etkisinden

kacinmak i¢in kalip, preform ve zimba 6n 1sitmaya tabi tutulmaktadir.
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Sekil 4.2. Sikistirma dokiim yontemi [68].

Sivi dovme ile metal emdirme tekniginin sematik resmi ve asamalar1 Sekil 4.3’te
gosterilmistir. Bu teknikte, dnceden 1sitilmig seramik elyaflarin sivi metal igerisine veya
metal kalip icine uygun baglayicilarla yerlestirilen mastar elyaflarin basing altinda sivi
metalle emdirilerek katilagsmasi kisa siirede gerceklesmektedir. Bu asamalar sekildeki

sirasina gore bosaltma, dokme, sikistirma ve ¢ikartma olarak siralanabilir.

Sekil 4.3. Diisey makina ile sikistirmali veya s1vi dovme dokiim isleminin basamaklari [68].
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4.5.3. Basinch ve Basingsiz infiltrasyon

Bu sekildeki bir sistem sekil 4.4’te gosterildigi gibi bir ucu basing iinitesi igerisine
yerlestirilmis pota igerisindeki sivi metale daldirilmistir. Diger ucu normal atmosfer veya
vakuma baglanmis ve igerisinde takviye malzeme bulunan bir silindirden meydana
gelmektedir. Takviye gecisi engelleyecek sekilde silindir igerisine yerlestirilir. Silindir

icerisindeki bu parcaciklar sivi metale daldirilir veya baska bir yerde 6n 1sitmaya tabi

tutulur.

i

Kapak

Isitici eleman

Nz

—p

SJORORORSROHONS:

Preform

Sivi metal

q e

Sekil 4.4. Basingl1 infiltrasyon metodu [68].

Basingsiz infiltrasyon metodunda Sekil 4.5’te gosterildigi gibi; sivi metalin takviye
parcacik icerisine kendi kendine infiltrasyonunu saglayan bu yontemde paketlenmis

seramik toz yatak azot atmosferinde basing uygulanmaksizin Al-Mg alagiminin

infiltrasyonu saglanabilir.

L Azot aklél'.; .. .
.0 Ocak atmosferi

Sekil 4.5. Basingsiz infiltrasyon metodu [68].
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4.5.4. Sivi Metal Karistirmasi

Sivi metal karistirmast yontemi; karigtirma, kaliplama, sikistirma ve kurutma

basamaklarindan olusmaktadir.

Domits Yonii

DA Motor
Giazetleme Kapis1
Pervane Mih
Yatale ——
Besleyici Motor ve Tlerleme Kontrol
Giic Kablosu Termolkupl

[ Suile Sogutulan

Paslanmaz Celik

Suile Sogutulan
Grafit Kahp

Yahtica

Destek

Sekil 4.6. Ergimis metal karistirilmas1 yontemiyle kompozit iiretim {initesi.

4.5.5. Hizh Katilastirma Yontemi

Sekil 4.7°de goriildiigii gibi, basing altinda suyla sogutulan bakir disk {izerine sivi
jeti halinde verilerek (40-60) um kalinliginda, (6-8) um uzunlugunda, (0,5-0,7) pum

genisliginde lamelsi tozlar elde edilir. Bunlar bir araya getirilerek degisik ikincil islemlere
tabi tutulur.

Basme

Eompozit S1v1

Kollektir Paketleme Birlestime Kitiik

T T~
S S antins: ]1 B-: 1‘:]1'
S}]ljn::f:u At A Geleneksel Dévine

Sekil 4.7. Hizli katilagma prosesi ile kompozit iiretim yontemi [68].
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4.5.6. Yar1 Kat1 Karistirma

Bu yontemde kat1 ile siv1 arasindaki sicakliga sahip yar1 kat1 karistirmak suretiyle

yapilan takviye ilave teknigidir.

4.5.7. Plazma Piiskiirtme

Bu teknikte pilskiirtiilecek alasim, indiiksiyon firininda ergitilir ve potaya basing
uygulanir. Sekil 4.8’de gosterildigi gibi ergimis alasim puskiirtiilirken ayni zamanda
pargacikli elyaflar atomize edilmis sivi igerisine enjekte edilerek, onceden isitilmig alt
katman iizerine ¢okeltilir ve toplayici lizerinde kati bir ¢okelti olusur. Soguduktan sonra

kaplanmis ¢okelmis gubuk haddelenmesi i¢in gébekten ¢ikartilir.

- Fum
51C Enjeksiyonu

Kat1 Cazelt -

.. Basmch Kwmutina
Dehz

Toplayica

Paskintne
Baélinnii

Takviveli Destek e s = Fazla Piskirtiilen

Toz

Sekil 4.8. Plazma piiskiirtme aygitinin sematik goriinimii.

4.5.8. Toz Metalurjisi Teknigi

Bu teknikte, toz halindeki metal ve seramik malzemeler birlestirilebilir. Bu metot
da, tozlar istenilen sekli olusturmak icin tasarlanan hacim oranlarinda karistirihip kalip
icerisine konularak preslenir. Presleme islemi soguk ya da sicak olarak yapilabilmektedir.

Toz metalurjisinin temel asamalari sekil 4.9°da gosterilmistir [68].
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Sekil 4.9. Toz metalurji yonteminin temel asamalart.

4.5.9. Difiizyon Baglama ve Vakumda Presleme

Bu metotla birlestirme, yiiksek basing ve sicaklikta yapilir. Boron, silisyum karbiir,
aliminyum oksit, karbon gibi tek filamentli elyaf ya da elyaf demetleri ile aliiminyum ve
titanyum gibi matris malzemeleri tabakalar halinde kullanilarak takviyeli kompozit

malzemeler uretilir.

4.5.10. Sicak Presleme ve Sicak izostatik Presleme

Bu islem Al, Mg ve Ti gibi metal matrisli kompozit panelleri iiretmek i¢in
kullanilir. Filamentler metal matristen olusan ince folyo tabakalar arasina Sekil 4.10°da
gosterildigi gibi yerlestirilir ve kompoziti yerinde tutmak igin bir baglayici ile spreylenir ve

sonra baglayici yakilarak ayrilir [68].

Metal Folyvo

Kompomnt

ﬂ Elvaf Demeti

Sekil 4.10. Folyo matris ile filamentlerin kesit goriiniimii [68].
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5. ASINMA

Temas eden yiizeylerden mekanik etkilerle malzeme kaybina asinma denir. Bagka
bir deyisle kullanilan malzemelerin bagka malzemelerle (kati-sivi-gaz) temasi neticesinde
mekanik etkenlerle yiizeyden kiigiik parcaciklarin ayrilmasi sonucu meydana gelen ve
istenilmeyen yiizey bozulmasi seklinde tarif edilir.

Birbiriyle temas eden yiizeylerde siirtinme kuvvetleri gli¢ kaybina, asinma ise
isleme toleranslarinin koétiilesmesine neden oldugundan asinma ¢ok Onemli bir
parametredir [69]. Bir asinma sisteminde;

a) Ana malzeme (asinan)

b) Kars1i malzeme (asindiran)

c) Aramalzeme

d) Yik

e) Hareket,

asinmanin temel unsurlaridir.

5.1. Asinma Mekanizmalari
5.1.1. Adhezif Asinma (Yapisma Asinmasi)

Yapigma asinmasi olarak da adlandirilan Adhezif asinma, en sik rastlanilan aginma
tiirli olmasina ragmen, genellikle hasarlar1 hizlandirici etkide bulunmaz. Adhezif asinma en
genel olarak, karsilikli etkilesim igerisinde birbirlerine gore goreceli olarak hareket eden

iki yiizeyin birisinden bir parcacigin koparak diger ylizeye yapismasi sonucunda, bir

yiizeyden diger yiizeye olan malzeme taginimi olarak tanimlanabilir [69].

@ s @
Metal
‘,..-""'

° WEm o mem © z
Tag -
e \ Tagman

Sekil 5.1. Adhezif aginma 6rnekleri.

b
Metal
-

\ @

-=—Netal
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a)lki pikntinm bulugmast ve bad olugumu.

b)Bagn koparak bir yizeyden diferine malzeme
transferinin olugumu.

c)Uzarmg olan gantinn difer yizeydeki gikntiyla
=gy etkilegimi sonucuda da yiizeyde karntt olugumu.

Sekil 5.2. Adhezif asinmanin meydana gelisinin sematik olarak gosterimi.

Adhezif Asinmanin Onlenmesi:

1. Yaglama: Iyi bir yaglamayla siirtinme azalir, 1s1 uzaklastirilir. Sonugta mikro kaynak

bolgeleri onlenir.

2. Birbirleri icerisinde ¢éziinmeyen metaller kullanmak: Birbiri icerisinde ¢dziinmeyen
iki metal bir arada kullanilirsa mikro kaynaklanma engellenir. Ama pratikte kullanim1 ¢ok

sinirhidir.

3. Diiz yiizeyler kullanmak: Eger temas eden ylizeylerde cikintilar yoksa asinma

meydana gelmez.
4. Metal-metal temasim1 oOnlemek: Bu asinmayr meydana getiren metal-metal

yiizeylerinde kimyasal filmler olusturursak (fosfat kaplama gibi) asinmayr engellemis

oluruz.
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5.1.2. Abrazif Asinma

Yirtilma veya cizilme asinmast olarak adlandirilir. Genel olarak malzeme
ylizeylerinin kendisinden daha sert olan partikiillerle basing altinda etkilesip sert partikiiliin
malzeme yiizeyinden parca koparmasina abrazif asmma denir. Iki elemanli ve ii¢ elemanl

olmak {izere ikiye ayrilir [69].

)l elemanh abrazif agnma. biUe elemanh abrazf agmma

Sekil 5.3. iki elemanli ve ii¢ elemanli abrazif asinma.

PLASTIK PLASTIK Siksan

Parcaciklar

Sekil 5.4. Abrazif aginma 6rnegi.

Abrazif Asinmanin Onlenmesi:

1. Yiizey Sertligini Arttirmak: Abrazif asinmanin engellenmesinde en etkili yoldur fakat

bu durumda malzemenin gevrek olarak kirilma riski artacaktir.

2. Abrazif Parcaciklar1 Uzaklastirmak: Sert partikiillerin sistemden uzaklastiriimasiyla
abrazif asinma engellenir. Kullanilan hava su ve yaglarda kullanilan partikiiller filtre

edilerek sistemden uzaklastirilirlar.
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3. Asinmis Parcalarn Degistirmek: Abrazif asinmaya ugrayacak parcanin kolay bir

sekilde degistirilmesine imkan verecek tasarimlarin yapilmasiyla asinma ortadan kaldirilir.

5.1.3. Yorulma Asinmasi

Degigsken tekrarli yiliklemeler sonucunda maksimum kayma gerilmelerinin
bulundugu yerlerde plastik deformasyon ve dislokasyona bagli olarak ¢ok kii¢iik bosluklar
meydana gelir, bu bosluklar zamanla yiizeye dogru ilerler, biiyiirler ylizeyde kiigiik
cukurlarin ortaya ¢ikmasina sebep olurlar, buna yorulma asinmasi denir. Bu asinmalar disli
carklarda rulmanli yataklarda ve yuvarlanma hareketi yapan mekanizmalarin yiizeyinde

goriliir.

5.1.4. Erozif Asinma

Erozif asinma, bir sivi veya tasiyici igerisindeki sert partikiillerin malzeme
yiizeyinden yiiksek hizlarda kaymasi ve yuvarlanmasi esnasinda ¢ok sayida parga
koparmasi sonucunda meydana gelir. En ¢ok pompalarda, pervanelerde, fanlarda,

nozullarda, boru ve tiiplerin dirseklerinde goriiliir [69].

Metal Boru s

Sekil 5.5. Erozif asinma 6rnekleri.
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5.1.5. Ogiitmeli Asinma

Yiiksek basing altindaki partikiillerin metal yiizeyi ile diisiik hizlarda karsilagsmalari
sonucunda metal yiizeyinden pargaciklarin kesilip ¢ok sayida ufak cizikler agilarak
kopartilmas1 sonucu meydana gelir. En ¢ok buldozer ve kepge kesici u¢ yiizeylerinde

asinma sonucu korlesme olusur. Bilyali degirmenlerde goriiliir.

-
P

Sekil 5.6. Ogiitmeli asinma drnegi.

5.1.6. Oymah Asinma

Bu asinma tipi malzeme yiizeyinin ¢ok yiiksek gerilmelerdeki ¢arpma durumlarinda
yiizeyden bir parcanin kesilerek veya oyularak kopmasi sonucu meydana gelir. En ¢ok

hafriyat, madencilik ve petrol kuyularinin delme islemi yapan pargalarda goriiliir [69].

Sekil 5.7. Oymali asinma 6rnekleri.



5.1.7. Kazinmah Asinma

Bu aginma tipi mikro kaynagmanin meydana geldigi adhezif asinmaya benzer, farki
ise adhezif asinma birbiri {lizerinde kayan yiizeylerde olurken kazimali asinmada birbirine
gore hareket etmeyen yiizeylerde goziikiir. Titresimli ortamda ¢alisan somun, percin gibi

baglant1 elemanlar1 ve otomobil saftlarinin birlesme noktalarinda ve yataklarinda c¢ok

o] —
|

rastlanilan bir hasar tipidir [69].

Metal

Sekil 5.8. Kazinmali aginmanin meydana geliginin sematik olarak gosterimi.

5.1.8. Korozif Asinma

Bu aginma tipinde ¢alisma ortamiyla parga ylizeyleri arasindaki etkilesim 6nemli
rol oynar. Korozif asinma 1ki kademede gerceklesir:
a) Temas halindeki ylizeyler ortamla reaksiyona girer yiizeyde bir tabaka olusur.
b) Daha sonra temas noktasinda ¢atlak olusur veya abrazif etkiden dolayr olusan
tabaka hasara ugrar.
Burada en 6nemli faktor pastir. Bu ise okside neden olur. Oksitten korunmak i¢in

kaplama yapmak, reaksiyona girmeyecek alagim elemanlar1 segmek gerekir.
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Sekil 5.9. Korozif aginmanin meydana gelisinin sematik olarak gosterimi.



6. DENEYSEL CALISMALAR

Uretilen numunelerde matris olarak Ni ve Al tozlari, takviye elemani olarak da
yiiksek karbonlu FeCrC tozu kullanilmistir. Kullanilan Ni ve Al tozlarimin boyutu 100 pum,
FeCrC tozunun boyutu +37 -63um’ dir. FeCrC tozu i¢in FeCrC ferro-alyaj ¢eneli kiricida
ogitiiliip 1-5 mm boyutuna distiriiliip, ardindan halkali degirmende 6giitiildiikten sonra,
elekler yardimi ile elenip -63 um boyutuna getirilmistir. Ni, Al ve FeCrC tozlarinin
kimyasal bilesimleri Tablo 6.1, Tablo 6.2 ve Tablo 6.3’te verilmistir. Ni, Al ve FeCrC
tozlar1 birlikte mekanik alagimlama islemine tabi tutulmustur. Mekanik alasimlamada Spex
tipi (1200 dev./dak.) yiiksek enerjili ogiitiicii kullanilmustir. Ogiitiiciide bilye ¢apt 10 mm
olarak, bilye/toz orani=10/1 olarak ve mekanik alasimlama siiresi 1, 2 ve 4 saat olarak

sec¢ilmistir.

Tablo 6.1.Kullanilan Ni tozunun kimyasal kompozisyonu (%).
Ni | Diger
99,98 | 0,02

Tablo6.2.Kullanilan Al tozunun kimyasal kompozisyonu (%).

Al Fe Si Cu Zn Ti Diger
995104025 005] 005|004 ] 0,01

Tablo6.3.Kullanilan FeCrC tozunun kimyasal kompozisyonu (%).

C S Cr| Fe | Si P
76]0,003]70|20,7|16)0,03

Mekanik alasimlama isleminde takviye orani agirlikca %5 ile %30 arasinda
belirlenmistir. Mekanik alasimlama isleminden sonra elde edilen karisima yaglayic1 amagh
olarak %?2 miktarinda cinko stearat katilarak 24 MPa’lik bir kuvvet altinda sikistirma
islemi uygulanmigtir. Numuneler sikistirma isleminden sonra sinterlenmistir. Sinter
sicaklign 900-1100°C, sinter siiresi ise 1-3 saat olarak belirlenmistir. Tablo 6.4’te iiretilen

numuneler ve numunelere uygulanan deney parametreleri verilmistir.
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Tablo 6.4. Uretilen numuneler ve uygulanan deney parametreleri.

Numune Sinter Sinter Ogiitme Takviye
No. Sicakligs (°C) | Siiresi (Saat) | Siiresi (Saat) | Orani (% ag.)
N1.1 800 1 1 10
N1.2 800 2 1 10
N2.1 900 1 1 0
N2.2 900 1 1 5
N2.3 900 1 1 10
N2.4 900 1 1 20
N2.5 900 1 1 30
N3.1 900 2 1 5
N3.2 900 2 1 10
N3.3 900 2 1 20
N4.1 1000 2 1 0
N4.2 1000 2 1 5
N4.3 1000 2 1 10
N4.4 1000 2 1 20
N5.1 1100 2 1 5
N5.2 1100 2 1 10
N5.3 1100 2 1 20
N6.1 1100 3 1 5
N6.2 1100 3 1 10
N6.3 1100 3 1 20
N7.1 1000 2 2 5
N7.2 1000 2 2 10
N7.3 1000 2 2 20
N8.1 1000 2 4 5
N8.2 1000 2 4 10
N8.3 1000 2 4 20
N9.1 600 1 1 10
N9.2 600 2 1 10
N10.1 700 1 1 10
N10.2 700 2 1 10
Ni 1000 2 1 0
Ni+FeCrC 1000 2 1 10
S1.5 1000 2 1 10

Mikroyap1 goriintiileri i¢in numuneler zimparalama ve parlatma iglemlerinden sonra
esit miktarda nitrik asit, asetik asit ve aseton karisimindan olusan nitrik asetik asit ¢ozeltisi
ile daglandi. Daglanan yiizeylerin optik mikroskopta fotograflar1 ¢ekilip, yiizeylerin SEM
ve EDX goriintiileri alinarak mikroyapidaki elementsel konsantrasyon degisimleri tespit
edilmistir ve mikroyapida olusan faz ve bilesikleri tespit etmek amaciyla Bruker D8
Advance markal1 cihazda 1.5406 dalga boyunda XRD incelemeleri yapilmistir. AntonPaar
marka mikrosertlik cihazi ile 10 gr yik altinda numunelerin yilizeyindeki mikrosertlik
degisimi belirlenmistir.

Son olarak deney parametrelerine gore belirlenmis baz1 numunelere aginma testleri
uygulanarak numunelerin asinma davraniglar1 test edilmistir. Bu testlerde numunelerin

mesafe degisimine ve uygulanan yiik degisimine gore agirlik kaybi iizerinden asinma

davranislart incelenmistir.
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6.1. Optik incelemeler

Mikroyap1 goriintiileri i¢in numuneler zimparalama ve parlatma islemlerinden sonra
nitrik asetik asit ¢ozeltisi ile daglanip, daglanan yiizeylerin optik mikroskopta fotograflari
cekilmistir. Numunelerin optik fotograflari EK 1’de verilmistir. %10 takviyeli 2 saat
sinterlenmis ve 1 saat mekanik alasimlanmis numunelerin 800, 900, 1000, 1100 °C

sicaklikta sinterlenmeleri sonras1 mikroyap1 goriintiileri sekil 6.1'de verilmistir.

o @

Sekil 6.1. Sicaklik Degisimine gére numunelerin optik gériintiileri (5x15 Bilyiitme): a) 800 °C, b) 900 °C, ¢)
1000 °C, d) 1100 °C

Sinter sonrasi sicakligin yapidaki tane ebadi, karbiirlerin ebadi ve difizyon tizerinde
etkili oldugu goriilmektedir. Sicaklik artisi ile birlikte yapidaki tane sinir bosluklarin oranm
azalmistir. Ayrica yapidaki karbiirlerin ebatlarinin distiigii ve bliylik ebatli karbiirlerin

difiize olduklar1 goriilmektedir. Tiim numunelerin optik fotograflart EK 1’de verilmistir.
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6.2. SEM Goriintiileri ve EDX Analizleri

Deney parametrelerine gore belirlenmis bazi numunelerin SEM goriintiileri alinip
EDX analizleri ile elementsel konsantrasyon degisimleri tespit edilmistir. Numunelerin
SEM goriintiileri ve EDX analizleri sirasiyla EK 2 ve EK 3’te verilmistir.

Sinterleme esnasinda Ni ve Al tozlart arasindaki ekzotermik reaksiyon 1s1 iiretir. Bu
1s1 yogunlastirtlmis kati alan temasinin saglandigi sartlarda diflizyon hizinin artmasini saglar
ve daha yoZun bir yapinin olusmasma vesile olur. Olusan fazlarin tipi ve miktar1 M.A.
stiresine, takviye miktarina (% ag.), sinter sicakligi ve siiresine baghdir. N1.1 ve N7.2

numunelerinin mikroyap1 goriintiileri Sekil 6.2a,b ve c¢’de verilmistir.

— 100nm FUEMLAB 12/11/2012
X 100,000 20.0kV SEI SEM WD 9.8mm 11:15:17

()
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Sekil 6.2. N1.1 numunesinin SEM mikroyap1 gérintiisti: a) X250, b) X100000, ¢) N7.2 numunesi i¢in X250.

SEM fotograflarindan gorildigii gibi; M;Cs; karbiirleri ve intermetalikler
mikroyap1 i¢inde pacaciklar halinde homojen bir sekilde dagilmistir. M7Cj
karbiirlerinin varlig1 intermetaliklerin sekillerini degistirmistir. XRD diyagramlarindan
goriildiigti gibi; krom karbiirlerin takviye olarak kullanilmasi intermetalik faz
olusumunu engellemistir. Mikroyapt Ni, NisAl, NiCrFe, NiAl, Cr;Cs ve Cry3Cs
fazlarindan olusmakta ve matris ise a-Ni faz1 ve NizAl intermetaligi igermektedir.
Krom karbiir miktarindaki artis intermetalik olusumunu bastirmistir.

Ni, Al ve FeCrC tozlar1 karistirillarak M.A. islemi sonucu elde edilen
kompozitin dokusunda NiCrFe kati ¢oOzeltisi olusmus ve bu kat1 ¢dzeltinin
sertligi yaklasik 150-400 HV araliginda degismistir. Ayni1 yapida, bazi bolgelerde
NisAl ve krom goriilmektedir ve bu bdélgelerin sertligi 500-800 HV olarak
belirlenmistir. MA siiresi NigAl konsantrasyonunu arttirmistir ve sure 1 saatin
ustiine ¢ikinca M3Cg karbiirleri olusmustur. Sinterleme sicakligindaki artis NizAl
konsantrasyonunu yiikseltmistir fakat sinter sicakligmmin 1000 °C nin iizerinde
uygulanmasi ile yapida, kirilgan yapisindan dolay1 istenmeyen M23Cs karbiirleri
olusmustur. Takviye miktar1 artirildiginda, takviye miktar1 %30 olana kadar yapi
icinde NizAl olusumu goriilmiistiir. Bu oranin iistlinde matris daha fazla krom
¢oziindiiremediginden yapida karbiirler olusmaya baslamistir.

SEM fotograflarindan goriildiigii gibi numuneler 6zellikle Ni, NisAl, NiAl, M;Cs
ve diger ikincil fazlar1 igermektedir. Metalografik muayeneler ve XRD sonuglarina
bakildiginda, M;Cj3 takviyesinin var oldugu durumlarda NiAl fazinin hacimsel oram1 %80-

85 dir.
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N2.2 ve N2.4 numunelerinin SEM goriintiilleri Sekil 6.3a ve b'de verilmistir.
Mekanik alagimlama siiresi, siner sicakligi ve sinter siiresi sabit tutulup takviye orani

degistirilmistir.

100pm FUEMLAB 12/11/20
20.0kV SEI SEM WD 9.3mm 3:11:00

(b)

Sekil 6.3. Numenelerin SEM mikroyap1 goriintiileri (X250) a) N2.2, b) N2.4.

Takviye orani artisinin tane ebadini diislirdiigii, intermetalik faz oraninm1 azalttig1 ve
karbiir oranini artirdig1 goriilmiistiir. Daglama ¢ozeltisi, NiAl veya NiCrFe’e gore NizAl ile
daha hizli etkilesime girmistir. Beyaz fazlar veya ¢okelti fazlar1 NiAl, gri faz veya matris
ise NisAl dir. Numunelerin mikroyap1 fotograflarindan; M;Cs pargaciklart matris i¢inde
kismen ¢oziindiigli ve miktarinin azaldigi goriillmektedir. M;C3 karbiirii olusum sicakligina
ve intermetalik fazlarinin entalpisine bagli olarak matris tane boyutu {izerinde etkili

olmustur.
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100pm FUEMLAB 0
SEM WD 9.5mm 9:39:3

100nm FUEMLAB 12/12/2012
X 100,000 20.0kV SEI SEM WD 9.5mm 10:04:13

(b)

Sekil 6.4. N4.3 numunesinin SEM mikroyap: goriintiileri: @) X250, b) X100000.

N4.3 numunesinin SEM mikroyap1 goriintiisii Sekil 6.4'te verilmistir. NizAl’nin
sinterlenmesi ardigik birka¢ adimdan olusan karmasik bir reaksiyon sonucunda meydana
gelmektedir. Ilk olarak aliiminyumca zengin NiAlz olusur. Daha sonra, bu faz Ni fazi ile
reaksiyona girerek NiAl yi olusturur. NiAl'nin civarindaki Ni mevcudiyetine bagl olarak
NizAl olusur. Sonug olarak, sinter esnasinda reaksiyon tamamlanmadan NiAl ve NizAl
intermetalik fazlar1 birlikte bulunur.Mikroyapiya bakildiginda M;Cj3 partikiillerinin kismen
¢ozildiigl ve boyutlarinin 2-5 pm diistiigii goriilmiistiir. EDS analizlerine bakildiginda Cr,
Fe ve C atomlarinin matriste ¢oziindiigli goriilmiistiir. Dahasi, bu atomlarin ¢dziinmesi
mikroyapiyr degistirmistir ve M7C3 oranindaki artis NigAl fazinin hacimsel %'sini
etkilemistir. Mikroyap1 degisimi tizerinde M7C3 karbiiriiniin ¢6ziinmesi etkindir, ¢iinkii Cr,
Fe ve C atomlarinin varligr NizAl nin kimyasal potansiyelini ve NiAl olusum sisteminin
sicakligini diistirtir.

Stokiometrik Ni-Al bilesimi %50 siv1 faz oldugu ve sinter sicakliginin 600-700 °C
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aras1 oldugu zaman olusur, bundan dolay1 sinter sicakligi kademeli olarak 600 den 1100
°C’e ylikselir. N4.3 ve N5.2 numunelerinin mikroyap1 fotograflar1 karsilastirildiginda N5.2
numunesinde tane sinirlarindaki ikincil fazlarin boyutlarinin arttig1 gériinmiistiir. (Sekil 6.5

ve sekil 6.6)

Sekil 6.6. N4.3 numunesinin SEM mikroyap1 goriintiisii (X250).

M-C; takviye tanecikleri yap1 icinde ekzotermik reaksiyon ile ¢ozlinmiislerdir. Bu
¢coziinim M.A. islemi esnasinda gerceklesmistir ve ekzotermik reaksiyon sicakligi M;Cs
takviye partikiillerinin ¢éziinme sicakligina erigmistir. Tane sinirindaki ikincil fazlarim ve
bosluklarin boyutlar1 artmis ve sinter sicakligindaki yiikselise bagli olarak tane boyutu
diismiistiir. M7C3 takviyesinin artig1 ¢dzlinme oranini ve reaksiyon sicakligini degistirmistir.
Sinter sicakligi aliiminatlar ve benzerlerinin ergime sicakligmna erisirse yapi igerisinde
istenmeyen ergime sicakligr diisiik empiirite veya bunlarin gaz formlar1 olusur. Bunun

sonucunda bolgesel olarak biiyiik bosluklar olugur. Numune N8.2'de 1000 C deki sinter
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esnasinda aliiminyumca zengin fazin erimesi sonucu yeni bir mikroyap:t olustugu

disiiniilmektedir.

100pm FUEMLAB 12
20.0kV SET SEM WD 9.7mm

Sekil 6.7. N8.2 numunesinin SEM mikroyap1 gériintiisii (X250).

Sinter reaksiyonu kat1 Ni ve Al’ce zengin sivinin etkilesimini kapsar. Bu etkilesim
tiirii gogunlukla bir reaksiyon difiizyon modeli ile a¢iklanir. Uriin katmanindaki biiyiime
kiitle transferine baglhdir ve bilyiime katmanmn ¢dziinmesiyle alakali degildir. Ornek
verecek olursak, Ni'nin doymamis Al sivist igerisindeki ¢oziinmesi gosterilebilir. Bu olay
esnasinda NizAl 800 °C nin iizerinde olusur. ilk katman Al3Ni igeren kati-sivi etkilesimi
sonucu olusur. Ayn1 anda sicaklik siirekli olarak yiikselir ve katmanin kademeli olarak
¢oziinmesine yol agar. Sicaklik 800 °C oldugunda Al3Ni erimeye baslar. Ni pargaciklari ile
temas halinde olan Al3Ni katmani Ni agisindan daha zengin fazlarin olusumuna yol agar.
Daha da onemlisi, mikroyapir mekanik alasimlanmis Ni-Al tozlarinin {izerinde etkisi olan
yaygin bir reaksiyon mekanizmasit sonucu olusur. SEM mikroyapilarina ve XRD
sonuclarina  bakildiginda M7Cs; karbiirlerinin  ¢ézlinmesi rahatlikla  goriilebilir.
Numunelerde {iretim parametrelerine bagli reaksiyon bolgesindeki sicaklik kaybi
reaksiyonun tamamlanmamasma sebep olur. 600 °C lik sinter sicakligi icin M;Cjz karbiir
¢oziinmesi karbiirin merkezinde olur ve 800 °C de ise bazi karbiirlerin tamaminda
goriilebilir. Si atomlarinin M7C3 den Ni matrise diflizyon orani, Ni ve Al atomlarinin
matristen M;Cs; e difiizyon oranindan daha yiiksektir. Bundan dolayi, Kirkendal etkisi
sonucu M;Cs karbiir ¢éziinmesi sonucunda bosluklar ortaya ¢ikar. XRD sonuglarina
bakildiginda N4.3 numunesinde ¢oziinmemis M;Cs karbiir orani azalmig ve NiAl
intermetalikleri oran1 artmistir.

M-;Cs-NiAl kompozitlerinin mikrosertlikleri tablo 6.5'te verilmistir. Numunelerin
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NiAl
sebebi

mikrosertlik degerleri diger arastirmacilarin raporladigi  c¢alismalardaki

degerlerinden daha yiiksektir. Bunlarin arasindaki mikrosertlik farkinin
muhtemelen yiiksek i¢ gerginlikler olabilir. Kompaktlanmig numuneler hacimce yaklasik
%1-3 arasinda bosluk igerir. Sinter sicakligindaki yiikselme veya yapidaki matris NiAl
fazinin miktarindaki diisiis numuneler icerisindeki bosluk yiizdesinde Onemli bir
degisiklige sebep olmamistir. M7C3-Ni-Al kompozitlerdeki yogunlasma mekanizmasi saf
NiAl kompozitlerindeki olusum mekanizmasina gore farkli olabilir. M7;Cs-Ni-Al
kompozitlerde kii¢iik hacimli oranda ¢oziinmemis M;Cs tanecikleri kalmistir. Sinter
sicakliginin yiikselmesi ile yapida intermetalik fazlarin olusum reaksiyonlar1 baslar ve
ayni zamanda sivi faz olusumu da gergeklesmistir. Reaksiyonun ilerlemesi ile sivi fazin
miktarinda diiglis goriilmiistiir. Stvi faz, ekzotermik reaksiyonun tamamlanmasi ile
kaybolur. Ancak, sivi fazin kisa bir siire varligi, pargaciklarin ikincil bolgelerde
yogunlagsmasi acgisindan (bu periyot esnasinda) fayda saglar. M;Cs-Ni-Al
kompozitlerde ekzotermik reaksiyondan kaynaklanan 1s1 tiretimi ve sivi faz miktar
saf Ni-Al ile karsilastirildiginda daha azdir. Sonug¢ olarak, yogunlastirma igin
gereken zaman daha fazladir. Matris fazinin miktar1 diisiik oldugunda sivi fazin

miktari biitiin bosluklar1 doldurmak i¢in yeterli gelmez (Sekil.6.6 ve sekil 6.7).

Tablo 6.5. Adiabatik sicaklik, mikrosertlik, fazlarin olusum entalpileri ve tane ebatlari.

Sinter Adiabatik Matris NisAl M,C; Takviye
Sicakligi Sicaklik
(°C) (°C) Mikrosertlik | Mikrosertlik Ebat Entalpi | Mikrosertlik | Ebat
(HV) (HV) (nm) (J/mol) (HV) (pm)
N1.2 800 750 132 571 9-19 7.8 1926 3,2
N3.2 900 - 404 673 20-35 - 1690 4,55
N4.3 1000 - 204 435 15-123 - 947 -
N5.2 1100 - 208 - 83-126 - - -
N7.2 1000 - 159 - 55-240 - 1753 -
N8.2 1000 - 206 - 10-160 - - -
N1.1 800 785 339 775 12-15 7.2 1427 3,12
N2.2 900 - 496 688 16-20 - 1378 3,92
N2.4 900 - 223 636 15-25 - 1692 2,95
N2.5 900 - - - - - - -
N4.1 1000 - 265 - - - - -
N9.2 600 1381 - 968 40 1.2 - -
N10.1 700 1341 - 964 20 0.7 - -
N10.2 700 1334 - 800 10 0.04 - -

6.3. XRD Analizleri

XRD sonuglart kompozitlerin baslica M;Cs, NiAl ve Ni3sAl fazlarini igerdigini
gosterir (Sekil 6.8-Sekil 6.11). Kompozisyon ve 1s1 sentezi ne olursa olsun
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numuneler benzer mikroyapilara sahiplerdir. Sinter sicakliginin 650 den 850 °C’ye
artis1 sonrasi matris ile M;Cj3; karbiirleri arasinda daha sorunsuz ve bosluksuz bir
gecis oldugu gorilmiistir. Bu olumlu gelisme mikrosertlik degerlerini olumlu
etkilemis ve degerler yiikselmistir. Sicakligin daha fazla arttirildigi 1000 °C’de
matris fazinin tanelerinin biiylimesine yol ac¢tig1 ve sertlik degerlerinin distiigi
gorilmektedir.

Numunelerde tam yogun kompaktlar sinter sicakliginin 15 dk. boyunca 850
°C’de oldugu durumda saglanmistir. Kompozitlerin yiiksek sinter sicakliginin altinda
oldugu durumlarda NiAl nin hacimsel %’si %38’e kadar artmustir. Bu oranda M;C;
ilavesinin etkisi belirginlesir. Sinter sonrasi sicaklik Ni-Al sistemindeki biitiin
intermetaliklerin ergime sicakligindan daha yiiksek bir sicakliga ulasir. Bu sivi fazin
olusumu ve sivi fazin sinteri boyunca yogunlastirmasi ile sonug¢lanir. Yogunlastirmanin
tamamlanmasi i¢in gerekli zaman sivi fazin hacimsel oranina baghdir. Bu siire siv1 fazin
hacimsel oraninin diismesi ile artar.

M7C3-NiAl numunelerinin XRD sonuglarinda elementel Ni ya da Al goriilmemistir.
Bununla birlikte numuneler karsilastirildiginda NiAl konsantrasyonu degismistir (Tablo
6.4). Numunelerde s1v1 fazin olusumu M7C3 ve kompozitlerin diger bilesenleri arasindaki
reaksiyonu arttirir. Cr’un bir bolimii NizAl fazinda tiiketilmis olabilir. Mikroyap1 NizAl
intermetalik matrisinde es eksenli M7C3 taneleri igerir.

Mikroyapida olusan faz ve bilesikleri tespit etmek amaciyla Bruker D8 Advance
markali cihazda 1,5406 dalga boyunda XRD incelemeleri yapilmistir. XRD analizleri
deney parametrelerine gore belirlenmis belli numunelere uygulanmistir. XRD grafikleri
deney parametreleri dogrultusunda; sinter sicakligi, 6giitme siiresi, 6giitme tiirli ve takviye
miktar1 degisimine gore hazirlanmistir. Takviye miktar: degisimine gére XRD grafigi sekil

6.8’de verilmistir.
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Sekil 6.8. Takviye miktar1 degisimine gore XRD grafigi.

Takviye miktar1 degisimine gére numunelerin XRD grafikleri incelendiginde, N2.1
ve N2.5 numarali numunede diger numunelere gore daha belirgin NiAl ve NisAl piki

goriilmistlir. Ayrica N2.5 numarali numunedeki karbiir pikleri diger numunelere gore daha

belirgindir. Sinter sicaklig1 degisimine gére XRD grafigi Sekil 6.9°da verilmistir.
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Sekil 6.9. Sinter sicaklig1 degisimine gére XRD grafigi.
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Sinter sicaklig1 degisimine gore numunelerin XRD grafikleri karsilastirildiginda,
N1.2 ve N3.2 numarali numunelerde NiAl olusumu goriilmektedir. Diger taraftan N4.3 ve
N5.2 numarali numunelerde NizAl piklerinin sayist artmistir. Ayrica diger numunelerden
farkli olarak N5.2 numarali numunede Cr3Cs olusumu goriilmiistiir. Ogﬁtme suresi

degisimine gore XRD grafigi sekil 6.10’da verilmistir.

1-Ni

2-NiAl
1 3 - NizAl
3 4-CnCy
4 5-CryCy

2

2-Theta

Sekil 6.10. Ogiitme siiresi degisimine gére XRD grafigi.

Ogiitme siiresi degisimi dikkate alindiginda N4.3 nolu numunesinden farkli olarak
N7.2 ve N8.2 numarali numunelerde NiAl ve Cr3Cg olusumu goriilmektedir. Ayrica N7.2
numarali numunede Cr7Cz‘e ait pikler daha belirgindir. Ogiitme tiirii degisimine gére XRD

grafigi sekil 6.11°de verilmistir.
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Sekil 6.11. Ogiitme tiirii degisimine gére XRD grafigi.

Sadece takviye elemaninin 6giitiildiigli numune ile matris ve takviye elemaninin
birlikte o6giitiildii numunenin XRD grafiklerini karsilastiracak olursak, S1.5 numaral
numunede NiAl ve Cry3Cs olusumu gormekteyiz. Ayrica S1.5 numarali numunede daha

belirgin NizAl piki goriilmektedir.

6.4. Mikrosertlik

AntonPaar marka mikrosertlik cihazi ile 10 gr yiik altinda numunelerin yiizeyindeki
mikrosertlik degisimi HV olarak belirlenmistir. Deney parametreleri dogrultusunda sinter
sicaklig1, sinter siiresi, O0glitme siiresi ve takviye miktar1 degisimine gore mikrosertlik
degisimleri incelenmistir. Deney parametrelerine gore mikrosertlik degerlerinin degisimleri

sekil 6.12°de verilmistir.
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Sekil 6.12. Deney parametrelerine gére mikrosertlik degerlerinin degigimleri: @) Sinter sicakligi degisimine
gbre, b) Sinter siiresi degisimine gore, ¢) Takviye miktar1 degisimine gore, d) Ogiitme siiresi degisimine

gore.

Sinter sicakligr degisimine gore numunelerin mikrosertlik degerleri incelendiginde
en yiiksek sertlik degerinin 900 °C’de, en diisiik sertlik degerinin ise 800 °C’de oldugu
goriilmektedir. Sinter siiresi degisimi ele alindiginda, hem 800 °C’de hem de 900 °C’de
iiretilen numunelerde sinter siiresi artis1 ile mikrosertlik degerinde diisiis goriilmiistiir.
Numunelerdeki takviye miktar1 degisimi ele alindiginda, eklenen takviye miktar: agirlikca
%S5, %10 ve %20 iken mikrosertlik degerleri takviyesiz numunenin mikrosertlik degerine
gore yliksek oldugu goriilmiistiir. Ancak, mikrosertlik degerlerindeki bu artis %30 takviye
miktarinda goriilmemistir. Ogiitme siirelerinin mikrosertlik degerleri iizerindeki etkileri
karsilagtirildiginda, 2 saat’lik 6giitme siiresindeki sertlik degerlerinin maksimum, 4 saat’lik

oglitme siiresindeki sertlik degerlerinin minimum oldugu goriilmektedir.

6.5. Asinma Testleri

Uretilen numunelerin asmma davranislarini belirlemek igin numuneler adhesiv
asinma testlerine tabi tutulmustur. Bu testlerde pin-on disc yontemi kullanilmis olup testler
sirasinda elmas asindiric1 kullanilmis ve asindiricinin doniis hizi dakikada 66,7 devir olarak
belirlenmistir. Numuneler 40 N yiik altinda 3000 m mesafe tamamlamis olup her 300 m'de
agirlik kayiplar dl¢giilmiistiir. 40 N yiik haricinde 20 N ve 60 N'luk yiikler altinda da testler
yapilmustir.
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Deney parametrelerine gore belirlenmis numunelere asinma testleri uygulanarak
numunelerin asinma davraniglart test edilmistir. Bu testlerde numunelerin mesafe
degisimine ve uygulanan yiik degisimine gore agirlik kaybi {izerinden asinma davraniglar
incelenmistir. Sinter sicakligi degisimine gére numunelerin asinma grafigi sekil 6.13°te

verilmistir.
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Sekil 6.13. Sinter sicaklig1 degisimine gére numunelerin asinma grafigi.

Sinter sicaklig1 degisimine gbre numunelerin aginma grafigine baktigimizda, N4.3
ve N5.2 numarali numunelerin 300 m mesafedeki agirlik kayiplarinin daha fazla oldugu
goriilmektedir. Sinter siiresi degisimine gore numunelerin asinma grafigi sekil 6.14’°te

verilmistir.
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Sekil 6.14. Sinter stiresi degisimine gdre numunelerin aginma grafigi.

Sinter siiresi degisimine gore numunelerin aginma grafigine baktigimizda, N1.2
numarali numunenin her mesafe noktasinda daha yiiksek agirlik kayiplarina sahip oldugu
goriilmektedir. Ogiitme siiresi degisimine gdre numunelerin agmma grafigi sekil 6.15’te

verilmistir.
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Sekil 6.15. Ogiitme siiresi degisimine gore numunelerin asmma grafigi.
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Ogiitme siiresi degisimine gdre numunelerin asinma grafigine baktigimizda, N4.3
ve N7.2 numarali numunelerin agirlik kayiplari benzerlik gosterirken N8.2 numarali
numunenin agirlik kayiplari daha yiiksek degerlere sahiptir. Takviye miktar1 degisimine

gbre numunelerin asinma grafigi sekil 6.16’da verilmistir.
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Sekil 6.16. Takviye miktar1 degisimine gére numunelerin asinma grafigi.

Takviye miktar1 degisimine gbére numunelerin asinma grafigini ele aldigimizda,
N2.2, N2.3 ve N2.4 numarali numunelerin agirlik kayiplari her mesafede hemen hemen
ayn1 iken N2.1 ve N2.5 numarali numunelerin agrilik kayiplar1 6zellikle 300, 600 ve 900 m
mesafelerde daha yiiksek degerlere sahiptir. Ayrica N2.1 numarali numune 900 m’ den
sonraki mesafe noktalarinda da yiiksek agirlik kaybi degerlerine sahiptir. Uygulanan yiik

degisimine goére numunelerin asinma grafigi sekil 6.17°de verilmistir.
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Sekil 6.17. Uygulanan yiik degisimine gére numunelerin aginma grafigi.

Uygulanan yiikk degisimine gore numunelerin aginma grafigi dikkate alindiginda
N1.2 numarali numunenin farkli yiikler altindaki agirlik kayiplari dogrusal bir ¢izgi
olustururken N3.2 numarali numunenin 60N yiik altindaki agirlik kayb1 normalden daha
fazla, N4.3 numarali numunenin 60N yiik altindaki agirlik kayb1 normalden daha az oldugu
goriilmektedir.

Numunelerin agirlik kayiplarinin incelenip, bu agirlik kayiplarinin numunelerin
diger karakteristik 6zelikleri ile iliskisi de incelenmistir. Bunun yani sira numunelerin diger
karakteristik 6zelikleri arasindaki iliskiler de incelenmistir. Deney parametrelerinin agirlik

kaybi lizerindeki etkileri sekil 6.18’de verilmistir.
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Sekil 6.18. Deney parametrelerinin agirlik kaybi lizerindeki etkileri: a) Sinter sicakhigi degisimi, b) Sinter

siiresi degisimi, ¢) Takviye miktar1 degisimi, d) Ogiitme siiresi degisimi.



Sinter sicakliglr degisimine gore numunelerin agirlik kayiplari incelendiginde en
yiiksek agirlik kayb1 miktarinin 800 °C’de, en diisiik agirlik kayb1 miktarinm ise 900 °C’de
oldugu goriilmektedir. Sinter siiresi degisimi ele alindiginda, hem 800 °C’de hem de 900
°C’de iiretilen numunelerde sinter siiresi artisi ile agirhk kaybi miktar1 da artmustir.
Numunelerdeki takviye miktar1 degisimi ele alindiginda, eklenen takviye miktar1 agirlikga
%35, %10 ve %20 iken agirlik kaybi miktarlar1 takviyesiz numunenin agirlik kaybi
miktarma gore daha diisiik oldugu goriilmiistiir. Ancak, agirlik kayb1 miktarlarindaki bu
diisiis %30 takviye miktarinda goriilmemistir. Ogiitme siirelerinin agirlik kayb1 miktarlari
iizerindeki etkileri karsilastirildiginda, 2 saat’lik oglitme siiresindeki agirlik kaybi
miktarinin minimum, 4 saat’lik 6glitme siiresindeki agirlik kaybi miktarinin maksimum
oldugu goriilmektedir. Numunelerin karakteristik 6zellikleri arasindaki iliskiler sekil

6.19°da verilmistir.
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Sekil 6.19. Numunelerin karakteristik 6zellikleri arasindaki iligkiler: a) Agirlik Kaybi-Sertlik, b) Agirlik
Kaybi-Karbiir Sertligi, ¢) Agirlik Kaybi-Tane Ebadi, d) Agirlik Kaybi-Karbiir Ebadi, €) Karbiir Ebadi-Serlik,
f) Tane Ebadi-Serlik.

Numunelerin sertlik ve agirlik kayb1 degerleri karsilagtirildiginda bu  iki
karakteristik 6zellik arasinda ters orant1 oldugu goriilmektedir. Numunelerin karbiir sertligi
ve agirlik kaybr degerleri karsilastirildiginda bu iki karakteristik 6zellik arasinda dogru
orantt oldugu goriilmektedir. Numunelerin tane ebadi ve agirlik kaybir degerleri
karsilagtirildiginda bu iki karakteristik 6zellik arasinda ters oranti oldugu goriilmektedir.
Numunelerin karbiir ebad1 ve agirlik kaybi degerleri karsilastirildiginda bu iki karakteristik
ozellik arasinda ters orantt oldugu goriilmektedir. Numunelerin karbiir ebadi ve sertlik
degerleri karsilastirildiginda bu iki karakteristik 0Ozellik arasinda ters oranti oldugu
goriilmektedir. Numunelerin tane ebadi ve sertlik degerleri karsilastirildiginda bu iki
karakteristik 6zellik arasinda dogru orant1 oldugu goriilmektedir.

Numunelerin aginma testleri sirasinda siirtiinme katsayilar1 elde edilmistir ve bu
katsay1r degerleri kullanilarak numunelerin siirtlinme katsayilarmin degisimini veren
grafikler olusturulmustur. Uygulanan deney parametrelerine gore belirlenen numunelerin
stirtlinme katsayisi degisim grafikleri EK 4'te verilmistir. Takviye miktar1 degisimine gore

stirtiinme katsayis1 degisim grafikleri sekil 6.20'de verilmistir.
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Sekil 6.20. Takviye miktar1 degisimine gére numunelerin 4 KG yiik altinda siirtiinme katsayist degisim
grafikleri: @) N2.1 numarali numune, b) N2.2 numarali numune, ¢) N2.3 numarali numune, d) N2.4 numarali

numune, €) N2.5 numarali numune.

Uretilen numunelerdeki takviye miktarm dikkate aldigimizda; en diisiik siirtiinme
katsayis1 degerleri %5, %10 ve %20 oraninda takviye elemani igeren numunelerde
gorlilmiistiir. Takviye oranina bagh olarak siirtiinme katsayist %20 takviye igerigine dek
diismiistiir. Takviye oram1 bu degerin iizerine ¢iktifinda siirtlinme katsayist artmustir.
Ayrica stirtlinme katsayisindaki stireklilik, degisim de takviye oranina bagl diigmiistiir. Bu

duru asinma orani ile dogrudan iliskili olarak kendini géstermistir.
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6.6. Asinma Fotograflar:

Asinma testlerine tabi tutulan numunelerin asinma testleri tamamlandiktan sonra
asman bolgelerin optik fotograflari ¢ekilmistir. Numunelerin aginma fotograflar1 EK 5°te
verilmistir. Numunelerin asinma fotograflar1 sicaklik degisimine gore sekil 6.21°de

verilmistir.

(© (d)

Sekil 6.21. Sicaklik Degisimine gére numunelerin aginma testleri sonrasi optik gortintiileri (10x15 Bilyiitme):

a) N1.2 numarali numune, b) N3.2 numarali numune, ¢) N4.3 numarali numune, d) N5.2 numarali numune.
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6.7. DTA Analizleri

DTA analizi yapmak amaci ile %0 ve %10 oraninda takviye elemani igeren ve
mekanik alagimlama i¢in 1 saat spex tipi 6giitme cihazinda 6giitiilmiis 2 ayr1 yoz halindeki

ornekten DTA verileri elde edilmistir. Bu veriler sekil 6.5'te verilmistir.
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Sekil 6.22. DTA analizleri: a) Takviye elemani igermeyen ve 1 saat 6giitlilmiis toz numune, b) %10 takviye

elemani igeren ve 1 saat dgiitiilmiis toz numune.
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DTA analizleri incelendiginde takviyeli ve takviyesiz numunelerde sirasiyla
yaklasik 740 °C ve 780 °C sicakliklarinda endotermik bir reaksiyon oldugu goriilmektedir.
Bu reaksiyonun NiAl intermetalik olusum reaksiyonu oldugu tahmin edilmektedir. Ayrica
grafikler incelendiginde numuneye eklenen takviye elemaninin reaksiyonun olusmasi i¢in
gereken aktivasyon enerjisini arttirdigi goriilmektedir. Bu nedenle takviyeli numunede
reaksiyon sicakliginin daha yiiksek oldugu diisiiniilmektedir. NiAl olusumu takviyesiz
numunelerde 1350 °C sicaklikta tezahiir ederken takviye orani ve sinter sicakligma baglh
olarak ortalama olarak 750 °C sicakliga kadar diisebilir. Bu durumun yap1 icine difiize olan
Cr konsantrasyonu ile iligkili olabilecegi kanaatine varilmistir. Yap1 i¢inde Cr
konsantrasyonuna bagli olarak NizAl fazinin ebadi ve faz yogunlugu da degisim
gdstermistir. Sinter sicakligmin 1000 °C sicaklia ulasmasiyla NigAl fazi tespit
edilemeyecek kadar kiiclilmiis, ayn1 zamanda takviye karbiirlerin de tamamen ¢ozildiigi

belirlenmistir.
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7. DENEY SONUCLARI

Sinter sicakligina bagh olarak kompozitin tane boyutu 1000 °C’ye kadar azalma
gosterir. Bu sicakligin iistiinde tane sinir1 intermetalikleri ortaya c¢ikmustir. ideal M;Cs
takviye orant %20 olarak tespit edilmistir. Bu oranda mikro boyuttaki karbiirler aginma
oranini diigmiis ve tani sinir1 bogluklar: olusmustur.

M;Cs Kkarbiir takviyesi oranindaki artis ¢oziinme oranini ve etkin reaksiyon
sticakligini degistirir. Aliiminyumca zengin fazin erimesi yeni olusturulmus mikroyapinin
sinterini baglatir ve sinter reaksiyonu kati1 Ni ve Al’ca zengin si1v1 faz arasindaki belli bir
iligki reaksiyonlarini igerir.

Sinter ve ¢oziinme esnasinda M;Cs, Cr, Fe ve C atomlarinin ¢oziindiigii biitiin
fazlar ve bu atomlarin 6zlinmesi mikroyapiyr degistirmistir. Cr konsantrasyonuna bagh
olarak Al3Ni fazinin ¢oziinme sicakligi yiikselir ve AlsNi, fazi yapida goriilmez.M;Cs
takviyesindeki artig NizAl fazinin hacimce %’sini arttirir. Taneler aras1 faz NiAl’dir matris
NizAl’dir. Tane sinirlarindaki ikincil fazin ve bosluklarin boyutu artmistir ve tanelerin
biiytikliikleri sinter sicaklig ile azalmistir. Al’ca zengin fazin erimesi yeni olusturulmus
mikroyapinin sinterini baslatir ve sinter reaksiyonu katt Ni ve Al’ca zengin sivi faz
arasindaki belli bir iligki reaksiyonlarini igerir. Sinter sicaklifina bagli olarak az ya da
cok NiAl ve NizAl fazlar1 olusabilir. Sinter sicakligindaki degisim gecici sivi faz
olusumunu, sinter sicakligt degerini, numunenin kismi erimesini ve ortalama
yogunlastirmayi etkiler.

Numunelerin sertlik ve agirlik kaybi arasinda ters orant1 ve karbiir sertligi ile agirlik
kaybi1 arasinda dogru oranti oldugu goriilmektedir. Numunelerin tane ebadi ve agirlik kaybi
arasinda ters orantt ve karbiir ebadi ile agirlik kaybi arasinda ters oranti oldugu
goriilmektedir. Numunelerin karbiir ebadi ile sertlik degerleri arasinda ters orant1 ve tane
ebadi ile sertlik arasinda dogru orant1 oldugu goériilmektedir

En yiiksek agirlik kaybi 800 °C’de, en diisiik agirhik kaybi 900 °C’de elde
edilmistir. 800 °C ve 900 °C’de iiretilen numunelerde sinter siiresi artisi ile agirhk kaybi
miktar1 artmistir. Takviye miktar1 artigina paralel olarak %35, %10 ve %20 agirlik kaybi
azalmistir. Takviyesiz numunenin agirhik kaybma gore takviye numunelerin asinma
direnclerinin yiiksek oldugu belirlenmistir Ancak, agirlik kaybi miktarlarindaki bu diisiis
%30 takviye miktarinda goriilmemistir. 2 saat’lik Oglitme siiresindeki agirlik kaybi
miktarinin minimum, 4 saat’lik 6gilitme siiresindeki agirlik kaybi1 miktarmin maksimum

oldugu goriilmiistiir.
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DTA analizleri incelendiginde takviyeli ve takviyesiz numunelerde sirasiyla
yaklasik 740 °C ve 780 °C sicakliklarinda endotermik bir reaksiyon oldugu goriilmektedir.
Bu reaksiyonun NiAl intermetalik olusum reaksiyonu oldugu tahmin edilmektedir. Ayrica
grafikler incelendiginde numuneye eklenen takviye elemaninin reaksiyonun olusmasi i¢in
gereken aktivasyon enerjisini arttirdigi goriilmektedir. Bu nedenle takviyeli numunede
reaksiyon sicakligl daha yiiksek oldugu diistintilmektedir.

Yapilan cesitli analizlerin sonuglar1 degerlendirilip, birbirleri ile karsilagtirildigi
zaman deney parametreleri arasindan en saglikli olanlar1 belirleyebiliriz. Uretilen
numunelerden elde ettigimiz sonuglar1 inceledigimizde; sinterleme sicakligi olarak 900 °C'
nin en ideal sicaklik oldugu goriilmektedir. Ayrica sinterleme siiresi olarak 1 saatlik siire
ile elde edilen numuneler, 2 ve 3 saatlik sinterleme islemi ile iiretilen numunelere gore
daha 1yi sonuglar vermistir. Takviye eleman1 olarak kullandigimiz FeCrC tozunun numune
icindeki miktar1 %20 oranina kadar olumlu sonuglar vermis olup, takviyeli numuneler
asinma miktar1 ve sertlik bakimindan takviyesiz numuneye gore stiinliik saglamistir. Ni,
Al ve FeCrC tozlarinin mekanik alagimlanmasi isleminde en ideal dgilitme siiresinin 2 saat

oldugu goriilmiistiir.
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EK 2. Numunelerin SEM Goriintiileri

 100pm FUEMLAB
SEM WD 9.8mm  11:03:11

-

— 100nm FUEMLAB 12/11/2012
X 100,000 20.0kV SET SEM WD 9.8mm 11:15:17

(©)
Sekil 1. N1.1 numarali numuneye ait SEM fotograflari: a) 250 Biiyiitme, b) 3000

Biiyiitme, ¢) 100000 Biiyiitme
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% LNie e . -
— 100nm FUEMLAB 12/11/2012
X 100,000 25.0kV SEI SEM WD 9.8mm 10:20:17

(c)
Sekil 2. N1.2 numarali numuneye ait SEM fotograflari: a) 250 Biiyiitme, b) 3000

Biiytitme, ¢) 100000 Biiyiitme
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100pm FUEMLAB 12/11/2012 i2/11/2012
20.0kV SEI SEM WD 11.2mm 1:42:51 4 WD 11.2mm 1:49:00

— 100nm FUEMLAB 12/11/2012
X 100,000 20.0kV SET SEM WD 11.2mm 2:08:21

(©
Sekil 3. N2.2 numarali numuneye ait SEM fotograflari: a) 250 Biiyiitme, b) 3000

Biiytitme, ¢) 100000 Biiyiitme

126



(@) (b)

-

— 100nm FUEMLAB 12/11/2012
X 100,000 20.0kV SET SEM WD 9.6mm 2:51:41

(c)
Sekil 4. N2.3 numarali numuneye ait SEM fotograflari: a) 250 Biiyiitme, b) 3000
Biiytitme, ¢) 100000 Biiyiitme
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100pm FUEMLAB 12/11/2012 R ) ) - ipm  FUEMLAB 12/11/2012
20.0%v SEI SEM WD 9.3mm 3:11:00 X 3,000 20.0%v SEI  SEM WD 9.3mm 3:23:36

— 100nm FUEMLAB 12/11/2012
X 100,000 20.0kV SET SEM WD 9.3mm 3:35:54

(c)
Sekil 5. N2.4 numarali numuneye ait SEM fotograflari: a) 250 Biiyiitme, b) 3000
Biiytitme, ¢) 100000 Biiyiitme
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100pm FUEMLAB
SEM WD 9.7mm 1:06 X 3,000

— 100nm FUEMLAB 12/11/2012
X 100,000 25.0kV SET SEM WD 9.6mm 1:25:43

(c)
Sekil 6. N3.2 numarali numuneye ait SEM fotograflari: a) 250 Biiyiitme, b) 3000
Biiytitme, ¢) 100000 Biiyiitme
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100nm FUEMLAB 12/12/2012
X 100,000 20.0kV SET SEM WD 9.5mm 10:04:13

(c)
Sekil 7. N4.3 numarali numuneye ait SEM fotograflari: a) 250 Biiyiitme, b) 3000
Biiytitme, ¢) 100000 Biiyiitme
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100nm FUEMLAB 12/11/2012
X 100,000 . SEM WD 10.0mm 5:01:21

(©)
Sekil 8. N5.2 numarali numuneye ait SEM fotograflari: a) 250 Biiyiitme, b) 3500

Biiytitme, ¢) 100000 Biiyiitme
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.

Y R
lpm  FUEMLAB 12/12/2012
X 10,000 20.0kV SEI SEM WD 9.5mm 10:55:24

(c)
Sekil 9. N7.2 numarali numuneye ait SEM fotograflari: a) 250 Biiyiitme, b) 3000

Biiytitme, ¢) 10000 Biiyiitme
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100pm FUEMLAB 12/12/2012 . - ipm FUEMLAB 12/12/2012
20.0kV SEI SEM WD 9.7mm  3:00:02 X 3,000 20.0kV SEI SEM WD 9.7mm  3:03:13

— 100nm FUEMLAB 12/12/2012
X 100,000 20.0kV SET SEM WD 9.8Bmm 3:14:29

(c)
Sekil 10. N8.2 numarali numuneye ait SEM fotograflari: a) 250 Biiyiitme, b) 3000
Biiytitme, ¢) 100000 Biiyiitme
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EK 3. Numunelerin EDX Analizleri
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Sekil 1. N1.1 numarali numunenin EDX analizi.
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Sekil 2. N1.2 numarali numunenin EDX analizi.
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Sekil 3. N2.2 numarali numunenin EDX analizi.
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Sekil 4. N2.3 numarali numunenin EDX analizi.
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Sekil 5. N2.4 numarali numunenin EDX analizi.
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' Electron Image 1

Sekil 6. N3.2 numarali numunenin EDX analizi.
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Sekil 7. N4.3 numarali numunenin EDX analizi.
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EK 4. Numunelerin Siirtiinme Katsayis1 Degisim Grafikleri
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Sekil 1. Sinter siiresi degisimine gore numunelerin 4 KG yiik altinda siirtlinme katsayist

degisim grafikleri: a) N1.1 numarali numune, b) N1.2 numarali numune.
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Sekil 2. Sicaklik degisimine gore numunelerin 4 KG yiik altinda siirtiinme katsayisi

degisim grafikleri: a) N1.2 numarali numune, b) N3.2 numarali numune, c) N4.3 numarali

numune, d) N5.2 numarali numune.
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Sekil 3. Ogiitme siiresi degisimine gore numunelerin 4 KG yiik altinda siirtiinme katsayist
degisim grafikleri: a) N4,3 numarali numune, b) N7.2 numarali numune, ¢) N§,2 numarali

numune.
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Sekil 4. Takviye miktar1 degisimine gore numunelerin 4 KG yiik altinda siirtiinme
katsayis1 degisim grafikleri: a) N2.1 numarali numune, b) N2.2 numarali numune, c) N2.3

numarali numune, d) N2.4 numarali numune, ) N2.5 numarali numune.
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Sekil 5. Uygulanan yiik degisimine gore numunelerin siirtiinme katsayist degisim

o
[N
I

o

grafikleri: a) N4.3 numarali numune (2 KG Yiik altinda), b) N4.3 numarali numune (4 KG
Yiik altinda), ¢) N4.3 numarali numune (6 KG Yiik altinda).
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EK 5. Numunelerin Asinma Fotograflar

Sekil 2. N1.2 numarali numuneye ait asinma fotografi (10x15 biiyiitme).
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Sekil 4. N2.2 numarali numuneye ait asinma fotografi (10x15 biiyiitme).
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Sekil 6. N2.4 numarali numuneye ait asinma fotografi (10x15 biiyiitme).
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Sekil 8. N3.2 numarali numuneye ait asinma fotografi (10x15 biiyiitme).
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Sekil 10. N5.2 numarali numuneye ait asinma fotografi (10x15 biiyiitme).
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Sekil 12. N8.2 numarali numuneye ait asinma fotografi (10x15 biiyiitme).
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