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OZET

Yiiksel Lisans Tezi

ALTi ALASIMININ MiKROYAPISININ INCELENMESI

Kdksal YILDIZ

Firat Universitesi
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Bu tezde, vakumlu eritme firminda 800 °C’de eritilen ve daha sonra dokiim ve
Bridgman tipi kontrollii dogrusal katilastirma firiminlarinda biiyiitiilen Al-Ti (agirlik¢a %1, 2)
alagimlarinin mikroyapilar: elektron mikroskopi teknikleri ile incelendi. Taramali elektron
mikroskobu (SEM) goriintiileri ve enerji-ayirm x-i51m1 (EDX) spektrumlari, Al-%2 Ti
alagiminin faz yapisinin Al anafazi ve farkli boyut ile farkli yapilara sahip metaller aras1 TiAl
bilesiginden, 165 pm/s’lik katilasma hizinda biiytitiilen Al-%1 Ti alagiminin Al anafaz1 ve C,
Ni, Fe ve Si safsizliklarindan, 16 um/s ve 8 um/s’lik katilagma hizlarinda biiyiitiilen Al-%1 Ti
alagimlarinin ise Al anafaz1 ve C safsizliklarindan olustugunu gosterdi. Alagim numunelerinin
farkli bolgelerinden alinan aydinlik-alan ve karanlik-alan gegirmeli elektron mikroskobu (TEM)
goriintiileri ve segilmis alan difraksiyonu (SAD) desenlerinden, Al-%2 Ti alasiminin
mikroyapisinin farkl boyut ve farkli yénelim iligkilerine sahip tanelerden, Al-%1 Ti alagiminin
mikroyapisinin ise aralarinda yonelim iliskisi bulunan biiyiik boyutlu tanelerden olustugu
belirlendi. Yiiksek ayirma giiclii elektron mikroskobu (HREM) goriintiilerinden Al-%2 Ti
alasiminin 6rgil uzay: incelendi ve d;~ 0,141 nm olarak bulundu. Katilagma sartlarinin ve Ti
iceriginin alagimlarin son mikroyapilari ve faz bilegenleri tizerinde etkili oldugu goriildii.

Anahtar Kelimeler : AI-Ti Alasimi, Mikroyap1, TiAl, Elektron mikroskopisi.
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In this thesis, the microstructures of Al-Ti (1, 2 wt.%) alloys have been investigated by
electron microscopy. These alloys were melted in a vacuum furnace at 800 °C. Al-Ti (1 %)
alloys were grown by Modified Bridgman Technique at speeds of 165, 16 and 8 um/s and Al-Ti
(2 %) in a casting furnace. Scanning electron microscope (SEM) observations and energy-
dispersive x-ray analyses (EDX) showed that the phase structure of Al-Ti (1 %) alloy at 165
um/s is composed of Al matrix and C, Ni, Fe and Si particles and Al-Ti (1 %) alloys at 16 and 8
um/s have only the Al matrix and C particles. It was also found that the Al-Ti (2 %) form the Al
matrix and intermetallic TiAl with different sizes and morphologies. The microstructures of Al-
Ti (1, 2 %) alloys have been examined, using bright-field and dark-field transmission electron
microscope (TEM) images and selected area diffraction (SAD) patterns. It has been observed
that the Al-Ti (1 %) at 8 um/s had regular big grains and Al-Ti (2 %) small grains with different
sizes and orientations. The Al-Ti (2 %) sample has also been investigated by high resolution
electron microscope (HREM). The lattice space of the sample has been calculated as dj~ 0.141
nm. It has been seen that the solidification conditions and contents of Ti are very effective on
the phase components and microstructures.

Keywords : Al-Ti Alloy, Microstructure, TiAl, Electron microscopy.



1. GIRIS

Metallerin varhgmin farkina varilmas: ve 1sil islem gibi gesitli islemlerle bir takim
iiriinlerin elde edilmesi ¢ok uzun yillar dncesine dayanmaktadir. Malzeme biliminde meydana
gelen teorik ve pratik ilerlemeler ise 17. ylizyilda baglamistir ve malzeme biliminin 18. ylizyilda
Fransiz Kimyager Re’aumur ile bagladig: kabul edilir [1]. Malzeme bilimi, birinci derecede
malzemelerin i¢ yapilari, gesitli zellikleri (mekanik, fiziksel ve kimyasal) ve islenebilirlikleri
hakkinda temel bilgileri aragtirir. Genel olarak malzeme terimi, kendilerinden bir geyler
olugturulan veya yapilan maddelere verilen genel bir addir ve uygarligin baslangicindan beri
malzemeler enerji ile birlikte insanoglunun yagsama standartlarini yiikseltmek i¢in kullanilmigtir.
Teknolojik ilerlemeler malzeme alanindaki gelismelere bagli olarak gergeklesmigtir. Tim
miihendislik iirlinlerinde malzemelerden yararlaniimaktadir.

Malzemelerin sahip olduklari 6zellikler biiyikk 6lgiide i¢ yapiya baghdir. Uygulanan
herhangi bir islem sonucu Szelliklerde meydana gelebilecek olan degisimlerin nedeni ancak i¢
yapi gz Oniine alnarak agiklanabilir, I¢ yapilar atomlar arasi bag kuvvetlerinin etkisinde
atomlarn {i¢ boyutlu uzayda periyodik veya periyodik olmayan dizilimleri sonucu olugmaktadr.
Atomlar arasi bag kuvvetlerinin olusmasinda ana etken elektronlarm varhgidir. Ozellikle en dig
yoriingede bulunan degerlik (valans) elektronlar1 malzemelerin mekanik, fiziksel ve kimyasal
Ozelliklerini etkilemektedir [2].

Giiniimiizde teknolojik ilerlemelere paralel olarak farkli malzeme gruplan
{iretilmektedir. Sikga kullanilan malzemeler metalik, polimer, seramik, kompozit (karma) ve
elektronik malzemeler olarak bes ana gruba aynlabilir. Herhangi bir alanda kullanilacak olan,
Ornegin metalik bir malzeme duyulan ihtiyaca gore saf bir elementten veya birden fazla
elementin birlesiminden olusabilir. Bu alanda olusturulan en az biri metal olmak {izere iki veya
daha fazla elementten olugan ve metal Ozellifi gosteren yapilara alasim denilmektedir.
Alasimlar, homojen (uniform) ve homojen olmayan (fazlar karigimi) alagimlar olmak tizere iki
sinifa ayrilir. Yalniz tek bir fazdan olusan alagimlara homojen, birden fazla fazin karigimindan
olusan alagimlara ise homojen olmayan alagimlar denir.

Metal ve alagimlar1 genellikle demir ve demir dig1 alagimlar olmak iizere iki smifa
ayrilir, Demir alagimlari, demir ile difer elementlerin birlesiminden olusurken, demir digi
alasimlar ise Al, Cu, Ni, Mg, Mn, Zn, Sn ve Pb gibi elementlerin olusturduklari birlesimlerden
olugsmaktadir. Demir dig1 alagimlarin demir esasli alasimlara gore sahip olduklari baz1 iistiin

ozelliklerinden dolay1 endiistri ve sanayide Onemli kullamim alanlari vardir. Bu Ustiin



Ozelliklerin bazilan hafiflik, aginma direnci, yiiksek 1s1l ve elektriksel iletkenlik ve islenebilirlik
olarak siralanabilir.

Aliiminyum ve alasimlari diinyada demir esash alagimlardan sonra ikinci sirada en
onemli metal malzeme grubunu olusturmaktadir [3]. Sahip oldugu &zelliklerin ve kullanim
alanlarmin bagka metaller tarafindan doldurulamamasi aliiminyum ve alagimlarinin 6nemini
arttirmaktadir. Aliiminyum elementinin sahip oldugu ozellikler onu son derece faydali bir
miihendislik malzemesi yapmaktadir. Aliiminyum ve alagimlarinin teknoloji ve sanayide yaygin
olarak kullamilmasinda etkili olan ii¢ 6nemli fakt6r su sekilde 8zetlenebilir:

Dayanim/6zkiitle oraninin yiiksek olusu hafiflestirilmelerine &ncelik verilen yapilarin
gofu igin aliiminyumun uygun bir malzeme olmasim saglar. Aliminyum dayanim artirma
mekanizmalarina kolaylikla tepki vermektedir ve aliiminyum alagimlar1 saf aliiminyumdan
yaklasik 30 kat daha dayaniklidir. DiBer metallere nazaran iletkenlik/6zkiitle oram
aliiminyumda oldukga yliksektir. Bakir elementi ile mukayese yapildiginda aliiminyumda birim
kiitle bagma diisen elektriksel iletkenlik daha yiiksek oldugu igin enerji iletim hatlarinda
aliiminyum teller kullanilmaktadir. Aliiminyumun diger bir iistiin &zelligi de aginma direncinin
iyi olmasidir. Bunun nedeni yiizeyde havanin etkisi ile olugan ¢ok ince bir oksit tabakasinin
ylizeyi tamamen kaplamasi ve olusan bu ince tabakanin daha sonraki metal-hava temasim
kesmesidir [4].

Saf aliiminyumun yumusak ve dayaniminin diisiik olmasi onun kullanim alanlarii
sinirlamaktadir. Bundan dolay: saf aliiminyumun gesitli 6zelliklerini istenilen dogrultularda
iyilestirmek i¢in alasimlama yapilir. Mekanik Szelliklerin iyilestirilmesinde kullanilacak olan
alasim elementlerinin onun yiiksek uzama kabiliyeti (siineklik) ve asinma dayanimi gibi faydal
ozelliklerini kotli yonde etkilemeden diigiik akma simirmi ve ¢ekme dayanimini artirmasi
beklenir. Ayrica kullanilacak olan alagim elementlerinin saf aliiminyumun diisiik erime
sicakhgm ylikselterek, onun yiiksek sicaklik performansmni ve 1sil iglenebilirligini artirmasi
beklenir [5, 6].

Titanyum miikemmel aginma direnci, yilksek dayanim/6zkiitle oram ve iyi yiiksek
sicaklik ozellikleri sergileyen nispeten hafif bir elementtir [7]. Al-Ti alasimlar1 gelecekteki en
6nemli malzeme gruplarindan biri olarak dikkate alinmaktadir. Ciinkii, onlar dayanim oran1 igin
hem yiiksek uzama kabiliyeti hem de yiiksek hafifligin avantajlar1 ile donatilmaktadirlar. Bu
ozelliklerin daha fazla gelisimi i¢in tane inceltimi ve seramiklerle yapilan kompozitlerini
kapsayan mikroyapisal gelismeler bir gok aragtirmaci tarafindan incelenmektedir [8]. Ayrica Al-
Ti alagimlan; oksitlenme ve aginma direnglerinden, yiiksek sicaklik dayanimlarindan ve diigiik
yogunluklarindan dolay1 uzay ve otomotiv teknolojisi ve miihendislik uygulamalart i¢in ¢ekici

‘olan aday malzemelerdir. Bu alasim grubu i¢gin temel problem oda sicaklifindaki diisiik uzama



kabiliyetleridir. Oda sicaklifindaki diisiik uzama kabiliyeti onlarin yaygin kullanmmini
engellemektedir. Bu problemi ortadan kaldirmak igin alagimi katkilama, tane inceltimi ve 1s1
muamelesi gibi farkli iglemler uygulanmaktadir. Bu iglemler ile alagimin faz bilesenlerinin
orani, yapist ve dagilimi degistirilebilir, kayma sistemlerinin sayist artirilabilir ve alagimm
mikroyapist degistirilebilir [9, 10].

Giintimiizde elektron mikroskoplarimin iiretilmesi ve gelistirilmesi ile malzemelerin
mikroyapilart ve kimyasal bilesimleri hakkinda daha ayrintili ve kesin bilgiler elde etmek
miimkiindiir. Bunun igin yapilmasi gereken islem, problem igin uygun mikroskobu segerek
gerekli inceleme yontemlerini uygulamaktir. Maddelerin 6zelliklerinin anlagilmasi igin atomik
boyutlardan daha kiigiik dalga boylarma ihtiyag vardir. Bu amag dogrultusunda gelistirilen TEM
ile ince numunelerin i¢ yapilan hakkinda detayl1 bilgiler ve goriintiiler elde edilirken, SEM ile
de numunelerin yiizey ve yiizeye yakin bolgelerinden gerekli bilgiler ve goriintiiler elde
edilebilmektedir [11].

Bu calismanin amaci; Al-Ti (agirlikga % 1, 2) dokiim alagimlarmin mikroyapilarim
elektron mikroskopi teknikleri (SEM, TEM, EDX ve HREM) ile incelemektir.



2. ELEKTRON MIKROSKOPISi

Mikroskop, gozle goriilemeyecek kadar kiiglik olan yapilarin gériintiilerini biiyiiterek o
yapilar hakkinda ayrintihi bilgiler sunan optik alettir. Mikroskopi ise, mikroskoba takilan
(detektor, analizér, sicaklik uygulama sistemleri vb.) gesitli aletlerle yapilan uygulamalart ve
numune hazirlanmasm da igine alan bir tekniktir. Uzun yillardir kullamilan 11k
mikroskoplarinda numuneler 400-700 nm dalga boylu fotonlar ile, elektron mikroskoplarinda
ise numuneler 0,001-0,01 nm dalga boylu elektronlar ile incelenmektedir. Elektronlar ile
fotonlarin dalga boyu arasindaki bu belirgin fark ayirma giicii, biiyiitme oran1 ve alan derinligi
gibi numunelerin mikroyapilarinin incelenmesinde ayrintili bilgilerin elde edilmesini etkileyen
faktorler agisindan elektron mikroskoplarim: 151k mikroskoplarindan daha avantajl yapmaktadir
[12, 13].

Giinlimiizde elektron mikroskoplan ile malzemelerin mikroyapilari ve kimyasal
bilesimleri hakkinda ayrintili bilgiler elde etmek miimkiindiir. Bunun igin yapilmas: gereken
islem, problem igin uygun mikroskobu segerek gerekli inceleme yontemlerini uygulamaktir.

Maddelerin 6zelliklerinin anlasilmasi igin atomik boyutlardan daha kiigiik dalga
boylarma ihtiyag vardir. Bu amagla TEM ve SEM gelistirilmigtir. TEM ince numunelerin i¢
yapilar1 hakkinda bilgi elde etmekte kullanilirken, SEM ise numunelerin yiizey ve yiizeye yakin
bélgelerinin incelenmesinde kullanilmaktadir [11].

Louis De Broglie’nin 1925 yilinda dalga-tanecik ikilemini belirtmesinden sonra 1932
yilinda Knoll ve Ruska pratik olarak elektron mercekleri fikrini gelistirdiler. Béylece elektron
difraksiyonu ve goriintiilerinin elektron mikroskopi aragtirmalarinda kullanilabilecegi
diisiiniildii. Bu olaydan dort yil sonra ticari sirketler tarafindan elektron mikroskoplar: diretildi.
flk ticari TEM, Vickers EM1°dir. Bu cihaz 1936 yilinda Ingiltere’de iiretilmigtir. Daha sonra
1936 yilinda Almanya’da Siemens ve Halske firmalan tarafindan yapilan mikroskop ile daha
verimli sonuglar alinmaya baglands, Ikinci diinya savas: sonrasinda ise Hitachi, JEOL, Philips ve
RCA gibi baz1 sgirketler tarafindan elektron mikroskoplart iiretilmeye baslandi [14].

Genel olarak bir elektron mikroskobunda elektron kaynafi, mercekler ve gesitli
detektSrler bulunur. Bunlara farkli elamanlarin eklenmesi ile farkli elektron mikroskoplar
gelistirilmistir. Ornegin; TEM igin gorlintli ekrani, elektron demet ayarlayicilar1 ve farkl
goriintii mercekleri gerekirken, SEM igin tarama bobini ve bir elektron detektoriine ihtiyag
duyulur. Bu iki temel diizenek esas alinarak diger elektron mikroskoplart gelistirilmigtir.

Ornegin, kimyasal analiz islemleri igin SEM’e bir x-15m1 detektorii eklenmesi ile olugturulan



elektron-prob mikro analizérii (EPMA), TEM’de bir detektoriin numunenin altina konulmasi
sonucu taramali-gegirmeli elektron mikroskobu (STEM) elde edilir.

Elektron optigi ve 151k optii bir ¢ok ydnden birbirine benzerdir. Isik optigi igin
kullanilan biitiin terminoloji ve 151k diyagramlar: elektron mikroskoplarin ¢aligmasim agiklamak
i¢in de kullanilabilir.

Ince bir numuneden gegen elektron demeti ii¢ bilesen igerir. Bunlar; esnek olarak
sacilan elektronlar, esnek olmayan sagilmaya ugrayan elektronlar ve numune ile etkilegmeden
gegen elektronlardir. Elektronlarin numune ile etkilegimleri sonucu olugan sagilma
ozelliklerinden faydalanilarak malzemelerin mikroyapilar1 hakkinda ayrintili bilgiler elde etmek
miimkiindiir.

Esnek sagilma elektronlarin numune atomlarinin gekirdekleri ile etkilesimi sonucu,
esnek olmayan sagilma ise elektronlarin numune atomlarinin elektronlart ile etkilesimi sonucu
gerceklesir. Elektronlarin esnek sagilmalart sonucu elektron difraksiyonu olusur. Bir numunenin
elektron mikroskobundaki goriintiistiniin elektron difraksiyonu sonucu olustugu diisiiniildugi
zaman elektron difraksiyonun malzemelerin mikroyapilarinin incelenmesinde ne kadar 6nemli
oldugu agikga goriilebilir. Elektronlarm numune igerisinde esnek olmayan sagilmalar1 sonucu
Kikuchi gizgileri olusur [15, 16].

Elektron mikroskoplarinda kullanilan mercekler 151k mikroskoplarinda kullanilan
mercekler ile ayn1 gorevi listlenir. Farkli olarak elektron mikroskoplarinda kullanilan mercekler
elektromanyetik merceklerdir. Merceklerde olusturulan farkli elektromanyetik alanlar ile
elektronlarin izledigi yollar ¢calisma teknigine gore degistirilebilir. Mercekler yiiksek biiyiitme
ve ayirma gliciiniin olusumunu saglar. Elektron mikroskoplarindaki mercekler yogunlastirma ve

goriintii olusturma sistemlerinden olusur [15, 17].

2.1, Difraksiyon Geometrisi

2.1.1. Bragg Difraksiyonu

Kiibik bir Srgiiye sahip gergek bir kristal ile bir elektron etkilesmesini ele alirsak, bu
kristal numenin gok ince bir kesit alani Sekil 2.1°de gosterilmektedir. Eger numune {izerine
Sekil 2.1°de gosterildigi gibi bir elektron demeti gelirse, A ve B noktalarindaki atomlar
tarafindan esnek olarak sagilacaktir. Elektron demeti bir dalga olarak diisiiniilebilir ve x-

isinlarinin difraksiyonunda kullanilan benzer geometriyi burada da kullanabiliriz.



Sekil 2.1 Bir kristale gelen elektron demetinin sagilmasi. Gelen I siddetindeki demet numunenin diger
tarafindan sapmadan T olarak veya d aralikli atom diizlemleri tarafindan sagilmaya ugrayarak
cikar [18].

Gelen demet igerisindeki elektron dalgalar1 aymi fazdadir ve aymi fazda olan dalgalar
birbirini kuvvetlendirerek giliclii bir elektron demetine yol agacaktir. D’de sagilan dalgalar, eger
sagtlan iki dalga i¢in I’dan D’ye yol uzunlugu ayni ise veya yol uzunlugu dalga boyunun bir tam
kat1 kadar farklilik gosterirse ayn1 fazda olacaktir. Bu durumda CB+BE=nA olur. Burada n bir
tamsayi, A ise gelen elektron demetinin dalga boyudur. Sekil 2.1°deki ABC ve ABE
tiggenlerinden BE=CB=dSin6 ve dolaysiyla kuvvetlendirme sart1 igin;

2dSin6 = nA @2.1)

oldugu goriilebilir. Bu ifade Bragg Kanunu olarak bilinir ve elektron difraksiyonu igin
uygulandig1 kadar yayginlikla x-1ginlarinin difraksiyonunda da uygulanir.

Denklem 2.1°de d, kristalin atom diizlemleri arasindaki mesafedir. Kiibik bir rgiide
(hkl) tipi diizlemler arasindaki mesafe, .

a

d=—o &
[h2+k2+12}%

2.2)

ile verilir. Burada A4kl diizlemleri tanimlayan Miller indisleri, a ise kiibik Orgiiniin 6rgii
parametresidir. n tamsayis1 difraksiyon derecesidir ve belli bir diizlem igin n=1,2,3... oldugu
zaman difraksiyon meydana gelir ve genellikle elektron difraksiyonunda birinci derece

difraksiyonu yani n=1 olarak diisiinmek yaygindir.



Daha yiiksek dereceli difraksiyonlar1 bulmak i¢in bu dereceyi Miller indisleriyle
carpariz. Dolaysiyla bir (131) diizleminden ikinci derece difraksiyonu bir (262) diizleminden
birinci derece difraksiyon olarak diistinebiliriz. Bu durumda denklem 2.1,

2dSin6=A (2.3)

seklinde yazilabilir. Bragg agis1 olan © agisim diisiiniirsek, elektron mikroskobunda kullanilan
elektronlarn  dalga boylarmin ¢ok kisa olmasindan dolayr 2.3 ifadesini daha da
basitlestirebiliriz. Eger denklem 2.3’de A ve d’nin tipik degerlerini kullamrsak &rnegin;
100 kV’luk elektronlar igin A=0,0037 nm ve d=0,4 nm alinrsa sinf= 0,046 ve 0=0,26°
bulunur. Elektron difraksiyonu igin tipik bir deger olan bdyle kiigiik bir ag1 igin sin@=6
yazilabilir. Dolayistyla 2.3 ifadesi asagidaki gibi yazilabilir.

2d6=A 24)

0 ¢ok kiigiik oldugu igin Sekil 2.1°deki agilarin oldukga abartili ¢izildigi acikga
goriilebilir. Pratikte bir elektron demeti sadece elektron demetine hemen hemen paralel olan
atom diizlemlerinden giligli yansimalara ugrar. 6’nin ¢ok kiigiik olusu bu sonucu
dogrulamaktadir. Bu faktdr elektron difraksiyon modelinin geometrisini 6 agismin gok biiyiik
oldugu x-151n1 difraksiyon modelinin geometrisinden gok daha kolay yapar [15].

2.1.2. Ters Orgii ve Ewald Kiiresi

Difraksiyon desenlerinin kolayca ¢dziimlerini saglayabilmek igin ters 6rgii kavramindan
faydalamlir. Kristal drgiisii a, b ve ¢ vektdrleriyle tarif edilmis bir birim hiicreye sahip olsun. Bu

durumda bu &rgiiye kars: gelen ters orgii vektorleri a’, b” ve ¢ olursa,

a‘=3V§(bxc) b‘=—2{,’3(cxa) c*=zvf(axb) (2.5)

seklinde tanimlanir. Burada V kristal birim hiicresinin hacmidir ve 2 ¢arpanlan kristolografide
kullamlmaz fakat katihal fiziginde kullanislt olur. Gergek uzaydaki a, b, ¢ drgii vektorleri ile
ters uzaydaki a”, b’, ¢’ vektorleri arasindaki iligki asagidaki denklemlere bakilarak daha iyi
anlagilabilir:

a"b=a".c=b".a=b".c=c".a=c".b=0 (2.6)



a".a=1;b".b=1;c".c=1 2.7

Bu ifadelerden iki vektoriin skaler carpim 6zelliginden b ile ¢1n a’ya, a” ile ¢’ b’ye
vea ile b”m ¢’ye dik oldugu sonucu ortaya gikar.

Bir kristalin mikroskop altindaki goriintiisti onun kristal orgiistinti verir, bir kristalin
verdigi difraksiyon deseni ise o kristalin ters Orgiisiiniin bir gériiniimiidiir. Bu yiizden ters
Orgiide goriilen noktalar birer difraksiyon noktalart olup, gergek Orgiiniin difraksiyona ugramig
diizlemlerini temsil ederler. Ters 6rgii noktalarmin kristalin gergek difraksiyon diizlemlerini
temsil edip etmediklerini daha dogrusu bu noktalarin kontrolleri Ewald Kiiresi yardimiyla
yapilir [15, 19].

1921 yilinda Alman fizik¢isi Ewald tarafindan ortaya atilan bu izafi kiire yardimiyla ters
Srgiiniin tanimlanmas: kolayca yapilabilmektedir. Ters 6rgii ve difraksiyon modeli arasmdaki
iligki Ewald kiiresi ¢izimiyle kolayca gosterilebilir. Difraksiyonu alinan kristal kendi ters orgiisti
ile temsil edilir. Ewald kiiresi Sekil 2.2°de iki boyutta gésterilen yarigap: 1/A olan bir kiiredir.
Bu kiirenin ters orgii ile olan kesigme yerleri birer ters 6rgii noktalar1 daha dogrusu floresans
ekran iizerinde olusan difraksiyon desenlerini olugturan noktalardir. Bu difraksiyon noktalarinin

olugpumunun iyice anlagilabilmesi i¢in Sekil 2.2°den faydalanil1r.

Sekil 2.2 Ewald kresi ¢izimi [18].

Bu sekilde elektron demetinin numune iizerine c¢arptit yerden (O), #ki difraksiyon
diizlemine g¢ikilan dik ters Srgii vektorii guq ile gosterilmektedir. Bu vektoriin Ewald kiiresini
kestigi P noktast ters Srgiiye ait bir nokta olup 44/ diizlemini ters 6rgiide temsil eder. O halde P



noktasinin orijinden (O) olan uzaklig1 1/d olup, bu da ters 6rgii vektdrii g olmak zorundadir.
Sekil 2.2°de 26=1°-2° oldugundan,

20=25 _1° 2.8)

yazilir ve buradan denklem 2.4 ifadesi elde edilir. Bu bagint1 Bragg Kanunu’nu ifade ettiginden
P noktasinin bir difraksiyon noktasi oldugu kanitlanmis olur. Dolaysiyla difraksiyon sartini
"Ewald kiiresi, bir ters orgii noktasina dokundugu zaman difraksiyon meydana gelir” seklinde

yeniden diizenleyebiliriz [16].

2.2. Elektron Mikroskopi Cesitleri
2.2.1. Gegirmeli Elektron Mikroskopisi (TEM)

Gegirmeli elektron mikroskobu, elektronlarin  gegebilecegi kadar ince olan
numunelerden bilgi elde edebilmek igin kullanmilan aletin adidir. Gegirmeli elektron
mikroskopisi ise gegirmeli elektron mikroskobu ile yapilan inceleme, arastirma ve ¢alismalarin
tiimiine denir. TEM ile elektron gegisi i¢in yeterince ince olan numunelerden; gegen elektronlar
ile numunenin goriintiisii veya difraksiyon deseni olugturularak mikroyapisi incelenebilir.

Genel olarak bir gecirmeli elektron mikroskobunda elektron kaynagi, mercekler ve
elektron demet ayarlayicilart bulunur, Elektron kaynagindan yiiksek gerilimlerde goriintii
olusumunu saglayacak elektronlar elde edilir ve elektron kaynagi olarak gogunlukla tungsten tel
flaman, LaBg kristali ve alan etkili yayilma kaynaklar1 kullanilir. Elektron mikroskoplarinda
kullamlan mercekler 1g1k mikroskoplarinda kullanilan mercekler ile ayn1 gérevi istlenir. Farkhi
olarak elektron mikroskoplarinda kullanilan mercekler elektromanyetik merceklerdir.
Merceklerde olusturulan farkli elektromanyetik alanlar ile elektronlarin izledigi yollar ¢aliyma
teknigine gore degistirilebilir. Mercekler yitksek biiyiitme ve ayirma giicliniin olusumunu saglar.
Elektron mikroskoplarindaki mercekler yogunlagtirma ve goriintii olusturma sistemlerinden
olusur [15, 17]. Yogunlastirict mercekler kaynaktan g¢ikan elektronlarin numune lizerine
odaklanmasim saglar. Bir veya iki tane yogunlagtirici mercek kullanilabilir. Yogunlastirict
mercekler ile numunenin 1sisal olarak agir1 yiiklenmesi 6nlenir ve elektronlarm numuneyi daha
kolay gegmeleri saglanir. Sadece incelenen alan elektronlarin etkisi altinda kalacafindan
numunenin dier kisimlarinin tahrip olmast 6nlenir. Sekil 2.3’de elektron tabancasi tarafindan

firetilen elektron demetinin yogunlastirici mercekler yardimi ile numune {izerine



odaklandirilmas1 gosterilmektedir. C; ve C, mercekleri birbirinden bagimsiz sekilde kontrol

edilerek numunenin alani sinirlandirilabilir.

Elektron Kaynag

MNumune

Sekil 2.3, Numune tizerine gelen elektronlarmn yogunlastiriimasi.

Objektif mercekler goriintii kalitesine olan biiyiik katkilarindan dolay1 elektron
mikroskoplarinin en 6nemli pargalarindan biri olarak kabul edilir. Elektron mikroskoplarinda
objektif mercekler iki yardimci unsurun kontrolii ile kaliteli goriintii olusumunu saglayabilir.
Birinci kontrol unsuru objektif demet ayarlama sistemidir. Objektif mercegin arka odak
diizlemine yerlestirilen objektif demet ayarlayicisi numuneden sagilan ve objektif mercek
tarafindan odaklanan elektron demetinin bir kismmi durdurarak goriintii ayriligm (kontrastini)
etkiler (Sekil 2.4). Ikinci kontrol unsuru ise objektif merceklerin imalatindan kaynaklanan kalici
kusurlarin (astigmatizm) diizeltilmesini saglayan elektromanyetik kontrol mekanizmalaridir.

Ara ve projektdr mercekler objektif mercegin saglamis oldugu goriintiiyli daha fazla
bitylitmek igin tek veya birlikte kullanilir. Mikroskopta olusan en son gdriintii i¢in bitylitme tek
tek merceklerin olusturdugu biiylitmelerin garpimi seklindedir. En son biiyiitme herhangi bir
mercedin biiyiitme oranina bagl olarak degisebilir. Pratik olarak en son goriintii i¢in istenilen
degisik biiyiitmeler ara mercekten gegen akim siddetinin degistirilmesi ile saglanur.

Ince bir numuneden gegen elektron demeti ii¢ bilesen igerir. Bunlar; esnek olarak
sagilan elektronlar, esnek olmayan sagilmaya ugrayan elektronlar ve numune ile etkilesmeden
gecen elektronlardir, Elektronlarin numune ile etkilesimleri sonucu olusan sagilma
ozelliklerinden faydalanilarak malzemelerin mikroyapilar1 hakkinda ayrintili bilgi elde etmek
miimkiindiir. Numuneden sagtlan elektronlarin bir kismimnin enerjisinin yayilmasi sonucu agisal
degisme meydana gelir. Agisal degismeye ugrayan elektronlarin durdurulmas: i¢in objektif
mercegin arka odak noktasina Sekil 2.4’deki gibi bir elektron demet ayarlayicis: yerlestirilir.

Baylece a agisindan biiyiik agilarda gelen elektronlarin griintii olugumuna olan katkis: Snlenir.
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Sekil 2.4. Numuneden gelen elektronlarm siirlandiriimas.

Elektronlarin numuneden gegebilmesi igin gerekli olan enerji, numunenin kalinligma ve
atom numarasma gore degisir. Amaca uygun olarak farkli TEM’ler gelistirilmigtir. Kalin
numunelerin mikroskobik yapilarinin incelenebilmesi igin, elektronlarin enerjilerinin bu
numunelerden gegebilecek yeterlikte olmasi gerekir. Bu amag dogrultusunda, voltaji yaklagik -
3 MV olan yiiksek voltajli mikroskoplar (HVEM) gelistirilmistir. Elektronlarm dalga boyu,
ivmelendirme voltaji ile ters orantili degismektedir. Yani, ivmelendirme voltaji artik¢a
elektronlarm dalga boyu kiigiilmekte ve dolayisiyla da enerjileri de artmaktadir. Boylece
elektronlarin numune igerisine niifuz etmeleri kolaylasir ve numunenin ince ayrintilari
belirlenebilir. Voltajin artmasi ile elektronlarin numuneyi tahrip etme ihtimali artacagindan
dolay1 voltaj sinirlandiriimalidir. Yiiksek voltajl elektron mikroskoplarinin ayirma giiglerinin
fazla olmasindan dolay1 ¢ok fazli kompleks alagimlarin, minerallerin ve seramiklerin
incelenmesinde bu tiir mikroskoplar kullamilir. Daha sonralari, ¢ziimlemenin iyi olmas
amaciyla yiiksek ayirma giiclii elektron mikroskoplart (HREMs) ve 1980’lerde orta seviye
voltajina sahip (300-400 kV) elektron mikroskoplar1 (IVEMs) gelistirilmistir [20].

2.2.2, Taramah Elektron Mikroskopisi (SEM)

Taramali elektron mikroskobunun ¢alismasi, TEM ile benzerdir. Bu, her iki
mikroskoptaki elektron tabancasi, yogunlastirma mercekleri ve vakum sistemi gibi 6zelliklerin
benzerlik gosterecegini gostermektedir. Fakat goriintiilerin meydana getirilmesi ve biiyiitiilmesi
tamamen farkli yollarla olmaktadir. TEM ince numunelerin i¢ yapilari hakkinda bilgi saglarken,
SEM biiyiik numunelerin yiizeye yakin kisimlar1 veya yiizey yapilar1 hakkinda bilgi edinmek
amaci ile kullamilir. SEM ile elde edilen goriintiileri yorumlamak TEM ile elde edilen
goriintiileri yorumlamaktan ¢ok daha kolaydr.

Sekil 2.5°te taramali elektron mikroskobunun basit diyagrami gsterilmektedir. SEM’de
kullanilan elektron tabancast genellikle termoiyonik emisyon tipi tungsten flamandir ve bu tip
elektron tabancalar1 TEM’de kullanilan elektron tabancalarindan genellikle daha diisiik enerjili
elektronlar (2-40 keV) iiretir.
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Sekil 2.5, SEM’in basit bir diyagrami [16].

Elektronlar, tarama bobinleri yardimiyla numuneyi tamamen tarar. Numuneden sagilan
elektronlar detektdr ile toplanarak sinyal elde edilir ve elektronik devreler yardimiyla goriintii
elde edilir.

SEM’de numune {izerine gelen elektron demeti ile numune arasinda meydana gelen
etkilesmeler Sekil 2.6’de gosterilmektedir. SEM’de gerilim altinda ivmelendirilen elektron
demeti numune iizerinde bir noktaya odaklanir. Numune ylizeyine odaklanan demete birincil
elektron demeti denir. Elektronlarin numune igerisine girdigi bdlgeye ise ‘etkilesim hacmi’
denir. Bu bélgede esnek ve esnek olmayan sagilmalar olur. Esnek sagilmalar, elektronlar
numuneden ¢ikincaya kadar; esnek olmayan sagilmalar ise elektronlarin enerjileri bitinceye

kadar veya numuneden ¢ikincaya kadar gergeklesir.

vlBirint:il Elektron Demeti

Ikincil Elektronlar
Geri Sactlan Elektronlar

x-15inlan

Sekil 2.6. SEM ile gonderilen elektron demetinin numune tizerindeki dagilimi ve ortaya ¢ikan farkh
etkilesmeler.

Numune yiizeyine ¢arpan elektronlarn bir kism1 enerji kaybina ugramadan geri sagilir.

Elektronlarin numuneye g¢arpmasi sonucu numune Yyiizeyinde 10 nm derinlikte ikincil
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elektronlar olugur. Ikincil elektronlar, numune iizerine gelen elektron demetinin yiizey
atomlarini uyar1p elektron koparmasi sonucu ortaya gikarlar. Bu elektronlarin enerjileri numune
iizerine gelen elektronlarin enerjilerinden gok daha kiigiik olup yaklasik 50 eV civarindadir.
Gelen demetin diger elektronlar ise numune tarafindan emilerek topraga verilir. Bu sekilde
olusan akima ‘numune akim1’ denir.

SEM’de numune iizerine gelen elektron demeti ile numunenin etkilesimi sirasinda,
numune igersinde olusan x-1ginlar1 digan1 yayilir. Ayrica numune ylizeyinde Auger elektronlar
da yayilabilir.

Numuneden gelen elektronlarin detektdr ile algilanmast sonucu olusan sinyal bir
gogaltici tarafindan yiikseltilerek katot isinlar tiipiine (CRT) gonderilir. CRT ekraninda;
numunenin fazla elektron yaymlayan bolgeleri aydinlik, diger bolgeleri ise karanhk goriiniir.

Numuneden sagilan ikincil elektronlar sintilasyon sayicilart ile toplanir. Bu
elektronlarin sayisi, malzeme yiizeyinin atom numarasma ve ylizey yapisina baglhdir. Geri
sagilan elektronlar ise katihal detektdrii ile toplanir. Geri sagilan elektron goriintiisiiniin
aydinlig1 incelenen numunenin atom numarasina baglidir.

Numuneden sagilan x-1ginlari da yine katihal x-iginlari detektorii (silisyum-lityum
kristali) ile algilamrlar. Algilanan siirekli ve karakteristik x-1smnlart yardimi ile numune

icerisinde bulunan farkli fazlarin analizi yapilabilir [16].

2.3. Elektron Difraksiyonu

Difraksiyon, esas itibariyle iki veya daha fazla dalga arasindaki faz bagmntilarindan ileri
gelir. ki dalga arasmdaki yol farki, sifir veya dalga boyunun tam kati ise bu dalgalar aym
fazdadirlar. Aym fazli olmayan dalgalar bir araya geldiklerinde ise birbirlerini zayiflatarak
yikict girigim olustururlar. Ayni fazda olanlar bir araya geldiklerinde ise yapici girigimi yani
difraksiyon olustururlar.

Difraksiyon modellerinin verdigi sonuglarm kullanilmasiyla bir numunenin kristal
sistemi ve Orgii yapist belirlenebilir ve ayrica kusur goriintiilerinin yorumlamalarina esas olan
kristolografik bilgiler elde edilebilir. Bunlardan bagka, kristaller arasindaki y6nelim hatalarmi
ve alasimlarda mertebenin derecesini tanimlamada kullanilir.

Elektronlar numune igerisinde hareket ettikleri siirece sagilmaya ugrarlar. Elektronlarin
numune igerisinde sagilmalar1 iki tiirlii olmaktadir. Bunlar; esnek ve esnek olmayan sagilmadir.
Esnek sagilma, elektronlarla numunenin atom ¢ekirdegi arasindaki Coulomb etkilegmesi, esnek
olmayan sagilma ise numune igerisinde hareket eden elektronlar ile numunenin kendi

elektronlar1 arasindaki Coulomb etkilesmesi sonucu olusur.
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Elektron difraksiyonu esnek sagilma sunucu meydana gelmektedir. Difraksiyon
olusturan elektronlarin sayis1 ¢ok oldugundan, difraksiyon olay1 elektronlarin tek tek
difraksiyonu yerine bir elektron demetinin difraksiyonu seklinde tanimlanir. Elektron
difraksiyonu, numunenin difraksiyon desenini verdiginden numunenin mikroyapisinin
incelenmesinde esnek sagilmanin 6nemi biiyiiktiir.

Numunede esnek olarak sagilan elektronlarin dalga boyu numunenin atom numarasina
bagh olarak degismektedir. Ornegin; elektronlarin 100 kV enerji ile atom numarasi 79 olan altin
numune iizerine gdnderilmesi sonucu esnek olarak sagildiklarinda dalga boylart 5 nm
olmaktadir. Ayni olay atom numarasi 6 olan karbon iizerinde gergeklestirildifinde ise esnek
olarak sagilan elektronlarin dalga boylart 150 nm olmaktadir. Bunun nedeni, atom numarasi
biiyiik olan elementlerin elektronlar1 daha giiglii bir sekilde sagilmaya ugratmasidir [21].

Numune atom diizlemlerine gelen elektronlarin dalga boyu denklem 2.9°daki gibi

verilir. Elektronlarin potansiyel enerjileri ile kinetik enerjileri birbirine esitlenerek hiz bulunur.

h h
A== 2.9
P mo @9)
4
eV=lmovz = n=[ﬂ} (2.10)
2 m,

Denklem 2.10’da bulunan hiz ifadesinin denklem 2.9°da yerine yazilmasi sonucu elektronlarin

ivmelenme voltaji ile dalga boyu arasindaki iliski

Y @.11)

(2moeV)%

olur. Denklem 2.11°de goriildiigii gibi voltajin artmasi ile dalga boyu kiigiiliir. Yukaridaki
denklemlerde; A elektronun dalga boyu, h Planck sabiti, P momentum, m elektronun hizina bagh
olarak degisen kiitlesi ve m, elektronun durgun kiitlesidir. Elektron mikroskobunda 100 kV
enerjide elektronlarin hizi, 151k hizinin yarisindan biiyiik oldugu igin relativistik ekler ihmal

edilmez. Bu durumda elektronlarin dalga boyu denklem 2.12°deki gibi verilir.
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A= h (2.12)

2m_eV(l1+eV) %
e e

2.3.1 Nokta Difraksiyon Desenleri

Bu tiir difraksiyon desenleri tek yonelimli veya tek faza sahip kristal malzemelerden
elde edilir. Sekil 2.7°de goriildiigii gibi tek yénelimli bir kristal malzemenin difraksiyon deseni
basit ve diizenli bir sekilde siralanmig noktalarin olusturdugu bir desendir [16].

@ (b)

Sekil 2.7 (a) Nokta difraksiyon deseninin olusumunun gematik gosterimi, (b) tek yonelimli bir kristal
numuneden alman nokta difraksiyon deseni [16, 22].

Nokta difraksiyon desenleri ile,

Elektron demet yoniiniin belirlenmesi

Cokelti pargaciklarinin ve ikiz kristallerin belirlenmesi

Cesitli martensit fazlarin belirlenmesi

Cesitli fazlar arsindaki kristolografik ynelimlerin belirlenmesi
gibi birgok problem ¢oziilebilir [15].
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2.3.2. Kesikli Halka Seklindeki Difraksiyon Desenleri

Kesikli halka geklindeki difraksiyon desenleri, tercihli yonelime sahip taneler igeren
kristallerden elde edilir. Sekil 2.8.a’da bu desenlerin olusumu gematik olarak gosterilmektedir.
Tercihli yonelme, ¢ok yonelimli kristal malzemelerde bazi tanelerin belirli kristolografik
dogrultularda dizilmeleri olarak tanimlanir. Tercihli yénelme genellikle, haddeleme, tavlama ve
dokiim gibi islemler sonucu bazi tanelerin belirli dogrultularda paralel olmalan sonucu meydana
gelmektedir. Tercihli yonelme gosteren bir kristal malzemeden elde edilen difraksiyon
deseninin bazi yerleri parlak, bazi yerleri ise az parlak olan dairesel halkalar seklindedir [15,
16].

@ (b)

Sekil 2.8. (a) Kesikli halka seklindeki difraksiyon deseninin olugumunun sematik gdsterimi, (b) ¢ok
yonelimli kristal ince numuneden alinan kesikli halka seklindeki difraksiyon deseni. Tane
boyutlarinm bilylik olmasindan dolay: halkalar kesikli noktalardan olusmustur [16, 22].

2.3.3. Halka Difraksiyon Desenleri

Tercihli yonelme sergilemeyen g¢ok yonelimli kristal malzemelerden halka seklinde
difraksiyon desenleri elde edilir (Sekil 2.9). Bu desenlerin siirekli veya kesikli daire seklinde
goriinmeleri kristal tanelerinin biiyiikliigline ve sayisina baglidir. Difraksiyona katkida bulunan
taneler ne kadar kiigiik olursa olsun difraksiyon deseninin merkezi yayilmis durumdadir [16,
22].
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@) (b)

Sekil 2.9 (a) Halka difraksiyon deseninin clugumunun gematik gOsterimi, (b) ¢ok ydnelimli kristal ince
numuneden alinan halka difraksiyon deseni. Tane boyutlarinin fazla bilylik olmamast stirekli
bir halka deseni olugturur [16, 22].

Halka seklindeki difraksiyon desenlerinden, malzemelerin elementel analizlerinde
faydalanilir. Bunun i¢in uygulanan islem x-1ginlarmin toz difraksiyon metoduna benzerdir.

Halka difraksiyon deseninde olusan her bir difraksiyon halkasi, malzemenin atom
diizlemlerinden birini temsil eder. Elde edilen bu desenin ¢6ziimii igin nokta difraksiyon
desenlerinin ¢6ziimiinde de uygulanan 2.14 bagmtisindan faydalanilir. Bu bagint:1 ile halka
difraksiyon desenlerinin temsil ettii malzemenin atom diizlemlerinin d mesafesi kolayca

belirlenir.

2.4. Elektron Difraksiyon Desenlerinin indislenmesi

Elektron difraksiyon desenlerinin ¢oziimiinde ¢esitli yontemler uygulanir. C6ziim igin
gerekli dlgme iglemleri genellikle difraksiyon deseninin bulundugu negatif film iizerinde yapilir.
Nokta difraksiyon desenlerinin ¢dziimii, difraksiyon deseni iizerindeki her bir noktanin kristalin
hangi atom diizlemini temsil ettiZinin bulunmasi ve difraksiyon diizlemlerinin paralel oldugu
bolge ekseninin belirlenmesi olarak kabul edilir. Sekil 2.10°da elektron mikroskobunda bir

difraksiyon noktasinin olusumu gosterilmektedir.
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Sekil 2.10. Elektron mikroskobunda bir difraksiyon noktasinin olugumunun sematik gtsterimi.

Difraksiyon noktalarini Sekil 2.10 yardimi ile ¢dziimleyebilmek igin numune lizerine
gelen elektron demetinin floresans ekrana ulagincaya kadar aldifi mesafe L, difraksiyon agist ©
ve difraksiyon noktasinin orijine olan uzakli1 R arasinda bir iliski kurulmas: gerekir. Sekil
2.10°daki MOP iiggeninde

tan20 =— (2.13)

yazilabilir. @ agis1 ¢ok kiigiik oldugundan ve kiigiik agt yaklagimi i¢in denklem 2.4 kullanilarak
yukaridaki ifade yeniden diizenlenirse,

Rd=2AL (2.14)

ifadesi elde edilir. Bu ifadeden her bir difraksiyon noktasinin temsil ettigi atom diizlemlerinin d
mesafesi kolayca hesaplanabilir.

Nokta difraksiyon desenleri indislenirken kamera sabiti veya oranti ydntemi olmak
tizere iki farkl: ydntem kullanilir.

Halka ve kesikli halka seklindeki difraksiyon desenlerinde olugan her bir difraksiyon
halkasi, malzemenin atom diizlemlerinden birini temsil eder. Elde edilen bu desenin ¢dziimii
i¢in nokta difraksiyon desenlerinin ¢dziimiinde de uygulanan 2.14 bagintisindan faydalanilir. Bu
bagint1 ile halka difraksiyon desenlerinin temsil ettifi malzemenin atom diizlemlerinin d

mesafesi kolayca belirlenir. Desenler indislenirken ilk &nce her bir difraksiyon halkasinin
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yarigap1 Olgiiliir ve 2.14 bagintisinda yerine yazilarak d degerleri hesaplanir. Bulunan degerler
2.2 ifadesinde yerine yazilarak #’+IF+k degerleri bulunur ve bu degerler tablolar halinde
verilen standart degerler ile karsilagtirilarak her bir difraksiyon halkasinin temsil ettigi atomik
diizlemler belirlenir [23, 24].

2.5. TEM’de Goriintii Teknikleri

TEM ile numunelerin incelenmesinde dort farkl teknik kullanilir. Bunlar; aydinlik-alan,
karanlik-alan, zayif-isin ve elektron difraksiyonu teknikleridir. Aydinlik-alan, karanlik-alan ve
zayif-igin - goriintiilerinde, goriintii parlaklifi elektronlarin numune igerisindeki atom
diizlemlerinden difraksiyona ugramasi sonucu olugur. Numune {izerine gonderilen elektronlarin
bir kismi numunenin atom diizlemlerine Bragg agisinda garpar ve bunun sonucunda Bragg agisi
dogrultusunda (20) sagilan elektronlar difraksiyonu olusturur. Elektronlarin bir kismi ise
numune ile etkilesmeden direkt olarak gecer. Direkt olarak dogrudan gegen elektronlar ile
difraksiyona ugrayan elektronlar mikroskop ekraninda aydinlik noktalar olusturur. Bu parlak
noktalarin olusturdugu diizenli 6rnege difraksiyon deseni denir.

Numune iizerine gelen elektronlardan direkt olarak gegenlerin elektron demet
ayarlayicisi tarafindan segilmesi sonucu aydinlik-alan goriintiisi olugur (Sekil 2.11). Bu yolla
elde edilen goriintiide, numunenin difraksiyon olusturan bdlgeleri karanlik, olusturmayan
bolgeleri ise aydinlik goriiniir. Goriintiiye ait koyuluk, elektronlarin numunenin baz
bélgelerinde dogrudan gegmesi bazi bolgelerinde ise difraksiyona ugramasi sonucu olusur.

Numune {izerine gelen elektronlardan difraksiyona ugrayanlarin elektron demet
ayarlayicisi tarafindan segilmesi sonucunda da karanlik-alan goriintiisti olusur ($ekil 2.12).
Difraksiyona ugrayan elektronlarin segilebilmesi igin, ya numune iizerine gelen demet ~1° egilir
yada numune ~1° egilir. Karanlik-alan goriintiilerinde, difraksiyona ugrayan bolgeler aydinlik,

ugramayan bolgeler ise karanlik goriiniir [19].

Gelen Elektron Demeti

N

ARY \L:Q\\\ Ny Numune
Dogrudan Gegen Difraksiyona Ugrayan Demet

Demet .
et e, Objeletif
\% Mercek
- . Elektron
Demet

Ayarlayicis

Sekil 2.11. Dogrudan gegen elektron demetinin segilmesi ile aydinlik-alan goriintiistintin olusumu.
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Sekil 2.12. Difraksiyona ugrayan elektron demetinin segilmesi ile karanlik-alan goriintlisiintin olugumu.

Numune igerisindeki tiim ayrintilar, aydinlik-alan ve karanlik-alan goriintiileri ile
gbzlenemeyebilir. Ornegin, iki gizgisel kusurun goriintiisii iist iiste gelerek tek bir ¢izgisel kusur
gibi goriinebilir. Bu goriintiileri ayirt etmek igin Sekil 2.13’de g6sterildigi gibi, difraksiyon
dogrudan gegen demete uzak bir yerden olusturulur. Boylece difraksiyon zayiflagir ve bu
sekilde elde edilen goriintiiye zayif-isin (weak-beam) goriintiisii denir. Bu goriintiiniin elde
edilmesi igin numune ¢ok az miktarda dondiiriiliir. Kusurlarin olugtugu bolgelerden elektron
sagilmast giiclii olurken, diger bélgelerden zay1f olur [25].

TEM ile numunelerden detayli bilgi alinabilmesi igin istenilen bolgenin aydinlhik ve
karanlik-alan goriintiileri alindiktan sonra o bolgenin difraksiyon deseninin elde edilmesi
gerekir [17].

Numune kalinlagirsa sagilma ¢ok olacagindan goriintli olduk¢a karanlik olur.
Numunenin goriintiisii ilk objektif mercek tarafindan 50-100 kat bilyiitiiliir. Biiyiitiilen bu
goriintli ayrica ortada bulunan her bir mercek tarafindan 20 kat daha biiyiitiiliir. Toplam
biiyiitme, her bir mercegin biiyiitmesinin ¢arpimi oldugundan sonugta bir milyondan daha
yukart olan biiyiitmeler kolayca yapilabilir [15, 16].

Sekil 2.13.(a) Kuvvetli-igin goriintistl, (b) zayif-igin goriinttsti [25].
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2.6. Secilmis Alan Difraksiyonu (SAD)

Secilmis alan difraksiyonu (SAD) metodu ile, elektron mikroskoplarinda incelenen
numunelerin gok kiigiik bir bolgesinden difraksiyon deseni elde etmek miimkiindiir. Difraksiyon
desenlerine katkida bulunmasi igin 6zel bir alan segmek istenir. Ciinkii; tim ince numuneler
belirli boyutlardan sonra egilme veya biikiilme 6zellifi gosterirler. Bu nedenle numunelerden
olusan uygun difraksiyonlar i¢gin degismez yondeki se¢ilmis alanlara ihtiya¢ vardir. Numunenin
Ozel bolgesinden degil de numunenin tiim ylizeyinden difraksiyon alinirsa, olusan difraksiyon
deseni g¢ok karmagik yansimalar icerecektir ve bu yiizden bu desenin analizi de oldukga
zorlasacaktir. Eger numunenin $zel bir bdlgesinden difraksiyon alinirsa, olusan desen ¢ok daha
basit olacagindan desenin analizi oldukga kolaylasacaktir. $ekil 2.14°te objektif mercegin arka

odak diizleminde difraksiyon deseninin diizenlenmesi g6sterilmektedir [16, 22, 26].

nutnune
diielemi

objektif mercek
dizlem

G h objektif mercegdin
j . arka odak dizlemi

grintt dizlemi

Sekil 2.14 Difraksiyon deseninin objektif mercegin arka odak diizleminde olugmasi. O direkt gegen 151m1,
G difraksiyona ugrayan 1smn1 temsil eder [22].

SAD metodunda segilmis 6zel alana bir elektron demet ayarlayicist yerlestirilerek
objektif mercegin altinda birinci goriintli dilzlemi elde edilir. Bu durumda goriintii diizlemi
igerisinde bir alan segilir ve her zaman numunenin difraksiyon derecesine bakilmalidir. Griintii
diizleminde ¢aligildigindan yogunlagtirict mercegin odagina ihtiyag yoktur. Odagmn altindaki
mercek zayiflatilarak paralel 15in olugturulur ve bu nedenle tiim 1inlar aym diizlemde odaklanir
(6rnegin, arka odak diizlemi (BFP)). Bu durumda difraksiyon desenindeki noktalar keskinlesir

ve difraksiyon deseninin odagmin iyi ayarlanmasi gerekir.
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Elektron demet ayarlayicis1 kullanimi goriintii diizleminde bir alan segmek igin daha
fazla avantaj saglar. Alan tipik derecede 25 kat biiyiik goriiniir, bdylece numune iizerindeki
2 um’lik bir alan i¢in 50 um’lik bir elektron demet ayarlayicis1 kullanilir. Kullanilabilecek en
kiigiik SAD demet ayarlayicisinin ¢ap1 ~10 um civarmdadir [16].

SAD metodunda segilmis alan demet ayarlayicisinin belirledigi numune alani belirtilen
difraksiyon deseninin ortaya ¢ikti1 alana tam olarak karsilik gelmeyebilir. Buna sebep olan iki
tiir hata kaynagi vardir [12, 22].

1. Eger segilmis demet ayarlayicisi diizlemi ilk gériintii diizlemi ile cakigmazsa elektron demet
ayarlayicisinin tanimladifi numune alaninin digindan kaynaklanarak difraksiyona ugrayan
igmnlar difraksiyon desenine katkida bulunacaktir. Bu durumda objektif mercek numune yerine,
numuneden D mesafesi kadar agagida bulunan bir diizleme odaklanacaktir. Bu hata segiminin
derecesi D ile verilir. Burada D objektif mercegin odaklama hatasidir. Dolayisiyla daha ¢ok bu
alanin belirtti3i alanin digmdan ortaya ¢ikan elektronlar biiyiik agilarda sagilmaya yatkindirlar.
D degerini kiigiiltmek igin elektron demet ayarlayicisi sadece uygun bir diizleme
yerlegtirilebildiginden, ilk goriintiiyli miimkiin oldugu kadar tam bir sekilde bu diizlemde
olugturmak gereklidir. Cogu modern mikroskoplar D kiigiiltiilebilsin diye ilk goriintiiniin
miimkiin oldugu kadar segici demet ayarlayicisi diizleminde olusturuldugu SAD biiyiitme
smyrlarina sahiptir.

2. Objektif mercedin kiiresel hatasi nedeni ile meydana gelir. Objektif mercek eksen
yakinindaki iginlarin eksenden uzaklastirilarak objektif mercegin daha yakmina getirilip
odaklanmasmni saglar. Bdylece odaklama hatasi olmasa bile, elektron demet ayarlayicisi
tamimladigi alanin digindan kaynaklanan difraksiyon demetleri difraksiyon desenine katkida
bulunurlar. Bu durumda P agis1 ile sagilan difraksiyon demeti MC,’ ile ilk goriintii diizleminde
yerini alir.

Odaklama hatasinin duyarliligina bagli olarak hataya bagli olan iki faktor ya birbirine
eklenebilir ya da eklenemez. C’yi igeren terimin biiyiikliigi B”’e bagh oldugundan normal
islem sartlarnda SAD hatalarim bastirir, 10 radyanlik sagilma agis1 ve C¢=2 mm igin numune
alanindaki hata ~2 pm’dir .

SAD desenlerinin segim alanindaki belirsizlik, birbirine yaklasan isinlarin elektron
difraksiyonu (CBED) desenlerini numunelerin belirli alanlart hakkinda kristolografik bilgilerin
elde edilmesinde daha avantajli yapmaktadir.
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3. MALZEME BiLiMi VE ALASIM SiSTEMLERI

3.1. Malzeme Bilimi

Malzemeler kendilerinden bir seyler olusturulan veya yapilan maddelerdir. Uygarligin
baglangicindan beri malzemeler enerji ile birlikte insanoglunun yagsama standartlarini
yiikseltmek i¢in kullanilmiglardir. Yaygin olarak rastlanan ve kullanilan baz1 malzemelere 6rnek
olarak agag¢, tugla, beton, plastik, cam, gelik, aliiminyum ve bakir1 sayabiliriz. Teknolojik
ilerlemeler malzeme alanindaki gelismelere bagli olarak gergeklesmistir. Ornegin; rayh
tagimaciliktaki ilerlemeler gelik iiretimindeki gelismelere, ses iistli ugaklarin yapimi titanyum
alagimlarmin gelistirilmesiyle ve elektronikte atilan biiyiik adimlar da yariletkenlerin kesfi ve
gelisimiyle gergeklestirilmigtir. Siirekli arastirma ve gelistirmelerin sonucunda sik sik yeni
malzemeler yapiimaktadir.

Malzemelerin sahip olduklar1 Szellikler i¢ yapiya bilyiik Slglide baglidir. Uygulanan
herhangi bir islem sonucu Szelliklerde meydana gelebilecek olan degisimlerin nedeni ancak ig
yap1 goz Oniine alinarak agiklanabilir. I¢ yapilar, atomlar aras1 bag kuvvetlerinin etkisinde;
atomlarin ii¢ boyutlu uzayda periyodik veya periyodik olmayan dizilimleri sonucu olusur.
Atomlar aras1 bag kuvvetlerinin olusmasinda ana etken elektronlarm varhgidir. Ozellikle en dig
yoriingede bulunan degerlik (valans) elektronlar1 malzemelerin mekanik, fiziksel ve kimyasal
Ozelliklerini etkilemektedir [2].

Malzeme bilimi birinci derecede malzemelerin i¢ yapilari, 6zellikleri ve iglenmeleri
hakkinda temel bilgileri aragtirir. Malzeme mithendisligi ise malzemeleri insanlar tarafindan
kullanilabilecek iiriinler haline getirmek igin gerekli olan temel ve uygulamal: bilgilerle ilgilidir.

Giiniimiizde sik¢a kullamilan malzemeleri bes ana gruba ayirabiliriz. Bunlar: metalik
malzemeler, polimer malzemeler, seramik malzemeler, kompozit malzemeler ve elektronik

malzemelerdir.
3.2. Alasimlarin Yapisi ve Kati Cozeltiler

En az biri metal olmak iizere; iki veya daha fazla elementten olusan ve metal 6zelligi
gosteren yapilara alagim denir. Bir alagim sistemi, miimkiin olan biitiin kimyasal bilesimlere
sahip alagimlan igerir. iki elementten olugan sisteme ikili alagim sistemi, ii¢ elementten olugan

sisteme de il alagim sistemi denir. Ticari alagimlarin gogu, ¢ok sayida element igerir.
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Alasimlar yapilarina, alagim sistemleri de denge veya faz diyagramlarma gore siniflandirilabilir
[27].

Alagimlar, homojen (uniform) ve homojen olmayan (fazlar karigimi) alagimlar olmak
iizere iki gruba ayrilir. Yalmiz tek bir fazdan olusan alagimlara homojen, birden fazla fazin
karisimindan olugan alagimlara da homojen olmayan alagim denir. Faz homojen maddenin bir
pargasi olarak tarif edilebilir. Her faz mikroskop altinda ayr1 ve belirgin bir goriiniim sergiler.
Fazlar arasindaki temel fark, atomik diziliglerindeki ve kristal yapilar1 arasindaki farkliliktir. Bir
faz farkli sicaklik ve bilesimlerde olabilir ama kristal yapisi her zaman aymidir. Saf metallerdeki
faz terimi metalin durumu (kati, sivi, gaz) ile es anlamlidir. Bir alagim sistemi i¢in herhangi bir
sicaklik ve bilesimde tek bir siv1 faz vardir ama pek ¢ok kat1 faz olabilir. Allotropik 6zellik
sergileyen bazi metaller, sicaklik ve basing gibi ¢evresel sartlarin etkisinde, kat1 duromda farkh
fazlara sahip olabilirler. Bir metalin kristal yapisi degisirse, o metalde faz doniiglimii meydana
gelir. Ciinkii her bir kristal yap: farkl 6zelliklere sahiptir [28-30].

Faz sistemleri tek bilesenli, iki bilesenli (ikili) ve {li¢ bilegenli (iiglii) olarak
smniflandirilabilir. Bir faz sistemi igerisindeki bilegenlerin sayisi, sistem igerisindeki biitiin
fazlar1 tanimlayabilen en kiigiik atom ve molekiil sayisidir. Bu ifadeyi bir 6rnek ile agiklayalim:
Buz, su ve su buhari tek bilegenli bir sistemdir. Su (H,O) bileseninin hidrojen ve oksijenin
birlesmesi sonucunda olusmus olmasi suyun tek bilegsen olmasi gergegini degistirmez. Ciinkii
normal sartlar altinda hidrojen ile oksijenin birbirinden ayrilmas: miimkiin degildir. Bakir-¢inko
metalik alasim sistemi iki bilesenlidir. Bakir-ginko metalik alasim sisteminin farkli kristal
yapiya sahip alti faz1 vardir, fakat biitiin fazlar bakir ve ¢inkonun cinsinden ifade edildigi i¢in bu
sistem iki bilegenlidir.

Kati durumda homojen bir alagim ya bir kat1 ¢ozelti yada bir bilesik geklinde olabilir.
Homojen olmayan bir alagim ise kat1 durumda bulunmasi miimkiin olan fazlarin karigimindan
olusur.

En basit alagim tiirii kat1 ¢ozeltidir. Kat1 ¢ozeltiler, iki veya daha fazla gesitteki element
atomlarinin bir kristalin degisik yerlerini iggal etmesiyle olusur [31]. Kati ¢ozeltilerde, agirlikga
veya atomik ylizde cinsinden, yiizde orani yiiksek olan bilesene ¢dzen veya ¢bziicii, ylizde orant
diisiik olan bilesene ise ¢bziinen veya ilave element ad1 verilir. Katilagma sirasinda ¢6ziinen
element atomlarimn kristal birim hiicresine yerlesmesi ile kat1 ¢6zelti elde edilir. Bu isleme
alagimlandirma, elde edilen yapiya alagim ve ilave edilen elemente de alagim elamam denir.

Kat1 gozeltiler, yerine gegme kati ¢6zeltisi ve arayer kat1 ¢6zeltisi olmak iizere ikiye ayrilir:
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3.2.1. Yerine Ge¢me Kat1 Cozeltisi

Coziinen element atomlarmin, ¢6ziicii element atomlarmin yerini almasi ile meydana
gelen kati ¢ozeltilere yerine gegme kati ¢ozeltileri denir. Atomlarin birbirinin yerini almas: olay1
¢oziicli elementin kristal birim hiicresinde meydana gelir [32]. Kat: ¢ozelti igcinde ¢dziinen
element atomlarimin bulundugu bolgede, 6rgii yapisinda garpilma meydana gelir. S6z konusu
olan ¢arpilma, ¢izgisel kusurlarin kayma diizlemleri tizerindeki hareketini engelleyerek alagmmin
sertlik ve dayanimim artirtr.

Yerine gegme kat1 ¢bzeltisi olusturacak olan element atomlarinin atom bityiikliiklerinin

yaklagik olarak birbirine esit olmasi gerekir.

3.2.2, Arayer Kat1 Cozeltisi

Coziicli elementin kristal birim hiicresindeki bogluklara yerlesebilecek kadar kiigiik
hacimli olan ¢Sziinen element atomlarinin bu bosluklara rasgele dagilmasi ile olusan Kati
¢Ozeltilere arayer kati ¢Szeltisi denir. Coziinen atomun hacmi, ¢oziiciideki bosluklara
sigabilecek biiyiikliikte olmalidir. Yerlesen atom, bosluklara sigabilecek biiyiikliikte olsa bile
¢oziicli elementin 6rgli parametrelerinde bilylime meydana getirir [31, 32]. Arayer kati
¢ozeltisinde de ¢odziinen element atomlarinin bulundugu bolgede orgii yapisinda garpilma
meydana gelir ve bu garpilma g¢izgisel kusurlarin hareketini zorlagtirarak alasimin sertlik ve
dayanimini artirir.

Alasim sistemlerindeki ¢oziinme aralifim kontrol eden faktdrler Hume-Rotery
tarafindan belirlenmigtir. Bu faktorler asagida verilmektedir [7]:

Kristal Yap1 Faktorii: Alagimi olusturan elementler ayni kristal yapiya sahip olmak
zorundadir. EZer ¢oziicii ile ¢6ziinen elementlerin kristal yapilan ayni olmaz ise belli bir
noktada bir fazdan degisik bir yapida ikinci bir faza gegis olur.

Atom Biiyiikliigii Faktorii: Coziicli ve ¢oziinen element atomlarimin yarigap farklan
%]15°den bilyilk olmayacak sekilde biiyilk olmalidir. Aksi taktirde farkli boyutlarin neden
olabilecegi orgii genlesmesi ¢oziinme araligim etkileyecektir.

Elektronegatiflik Faktorii: Coziicli ve ¢6ziinen element atomlar: yaklagik olarak aym
elektronegatiflige (kimyasal gekicilige) sahip olmak zorundadir. Eger ¢dziicli ve ¢dziinen
element atomlarmin elektronegatiflikleri Snemli dlglide birbirinden farkh olursa, yapida bilesik

olusumuna olan egilim artar.
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Relatif Valans Faktorii: Coziici ve ¢Oziinen element atomlar ayni degerlilige
(valansa) sahip olmak zorundadir. Aksi taktirde degisik degerlik elektronlar1 kat1 ¢6zelti yerine
bilesik olusturmayi tegvik ederler.

Mutlaka yerine getirilmesi gerekmese de Hume-Rotery kurallar1 olarak bilinen bu dort
faktore bakilarak bir metalin diger bir metal igerisindeki kati ¢c6ziiniirliigii belirlenebilir.

Saf metallerin ve bilesiklerin aksine, kat1 ¢6zeltiler genelde belirli sicaklik araliklarinda
erir veya katilagirlar. Kat1 ¢dzeltilerin 6zellikleri, ¢oziicli ve ¢oziinen elementlerin dzelliklerine
baglidir. Bilegikler ile kat1 ¢6zeltiler arasindaki farkliliklar asagidaki gibi zetlenebilir [2, 27]:

a) Bilegikler belirli kimyasal kurallar ¢ercevesinde olusturulurken, kati ¢ozeltilerin
olusumunda etkili olan belirli bir kural yoktur.

b) Bilegikler belirli kimyasal formiillerle ifade edilirken, kati1 g¢ozeltiler kimyasal
formiillerle ifade edilmezler.

¢) Bilesikler ¢ok dar bir bilegim aralifinda meydana gelirken, kat:1 ¢ozeltiler daha genis bir
bilesim araliginda yer alirlar.

d) Bilesikler igerdikleri elementlerin &zelliklerini tagimazken, kat1 ¢ozeltilerin 6zellikleri
bilegenlerinin 6zelliklerine bagli olarak degisir.

e) Bilesikler, kat1 gozeltiler ile mukayese edildiginde genel olarak daha sert ve daha
gevrek bir yapiya sahiptirler.

3.3. Aliiminyum ve Aliiminyum Esasl Alasimlar

Metalik alagimlar genellikle, demir ve demir digt alagimlar olmak iizere iki sinifa ayrilir.
Demir alasimlar1 demir esashidir ve gelikler, paslanmaz gelikler ve dSkme demirleri igerirler.
Demir dig1 alasimlarda ise demirden ziyade diger metaller esashidir ve bu alagimlar demir
icermezler. Bu metaller Al, Cu, Ni, Mg, Zn, Sn ve Pb olarak siralanabilir. Demir dis1 alagimlarin
demir esasli alagimlara gore sahip olduklart bazi iistiin 6zelliklerinden dolay: endiistride Snemli
kullanim alanlar1 vardir. Bu 6zelliklerin bazilar1 hafiflik, aginmaya kars: dayanim, yiiksek 1sil ve
elektriksel iletkenlik ve kolay islenebilirlik olarak vurgulanabilir.

Aliiminyum ve aliiminyum esash alagimlar diinyada demir esash alasimlardan sonra en
onemli metal malzeme grubunu olugturmaktadir [3]. Sahip oldugu oSzelliklerin ve kullanim
alanlarinin baska metallerle doldurulamamasi bakimindan aliiminyum ve alasimlar: biiylik 6nem
tasimaktadir, Aliminyum elementinin sahip oldugu &zellikler onu son derece faydali ve

kullanmigl bir mithendislik malzemesi yapmaktadur.
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Aliiminyum ilk olarak Danimarkali Hans Cristien OERSTED tarafindan elde edilmistir.
Aliminyum Uretiminde en biiyiik ilerleme Fransiz kimyaci Paul HERAULT ve Amerikal
kimyaci Charles Martin HALL tarafindan geligtirilen ve 1886’da kullanilmaya baglanan bir
firinda saglanmigtir. Birbirinden habersiz gelistirilen bu firinlara kurucularinin ad: verilerek
Hall-Herault firin1 denilmistir. Bundan sonra bol miktarda aliiminyum iiretilmigtir [5].

Yer kabugunda aliiminyum igeren pek ¢ok bilesik olmasina ragmen, aliiminyum sadece
boksitten elde edilir. Boksitte %50-60 oraninda aliiminyum oksit (Al,O3) bulunmaktadir. Genel
olarak 4 kg boksitten 2 kg aliimina (alliminyum oksit) ve bundan da 1 kg aliiminyum elde
edilmektedir.

Aliiminyum ve alagimlarinin teknolojide ve sanayide yaygin olarak kullanilmasinda
etkili olan ii¢c dnemli fakttr vardir:

a) Dayamm/Ozkiitle oram:

Ozellikle aliiminyum esasli alasimlarda daha belirgin olan bu oranin yiiksekligi
hafiflestirilmelerine &ncelik verilen yapilarm ¢ogu i¢in aliiminyumun uygun bir malzeme
olmasini saglar.

b) iletkenlik/Ozkiitle oram:

Diger metallere nazaran bu oran aliiminyumda daha yiiksektir ve bundan dolay: da
yliksek gerilim hatlarinda bakir tellerin yerine aliiminyum teller kullanilir.

¢) Asmma Dayanimi:

Atmosfere ve diger birgok ortama karsi aliiminyumun aginma dayammi oldukga
yiiksektir ve yiizey islemleri ile dayanim daha da artirilabilmektedir.

Bu iistiin 6zelliklerine karsin, saf halde ¢ekme dayaniminin ve akma smnirmin diisiik
olmasi, oksijene olan yiiksek gekiciliginden dolayr dokiim kabiliyetinin kotiiliigii ve bazlarla
hidroksitlere karsi dayaniksizlifi gibi iyi olmayan ozellikleri de vardir. Ancak, alasimlama ile
bu istenmeyen kotii dzelliklerin iyilestirilmesi saglanabilmektedir [3].

Periyodik tablonun 3A grubunda bulunan aliiminyumun en &nemli &zelligi hafif
olmasidir. Ozkiitlesi p = 2,7 gr/cm’® olup demirin zkiitlesinin yaklagik olarak iigte biridir. Saf
haldeki gekme dayaniminmin yaklagik 90 N/mm® olmasina karsin alagimlandirma ile kolayca 220
N/ mm? ve 1s1l islemle de (¢okelme sertlesmesi) 440 N/ mm®’ye yiikseltilebilir. Bu deger yap1
geliginin dayamimina yakindir. Ozgfil dayanim olarak tanimlanan, gekme dayaniminin dzkiitleye
olan oranina bakildiginda aliiminyum alagimlarmin 6zgiil dayanimlarmin yap1 geliklerinin 6zgiil
dayanimlarindan yaklagik ii¢ kat biiyiik oldugu kolayca goriilmektedir. Bu nedenle aliiminyum
alasimlar: hafifligin 6nemli oldugu tagit, uzay ve havacilik teknolojilerinde kullanilmaya g¢ok
elveriglidir [2].
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Aliiminyum dayanim artirma mekanizmalarma kolaylikla tepki verir. Tablo 3.1°de
tavlanmig saf aliiminyumun dayanimi, gesitli tekniklerle dayanimlari artirilmis alagimlarla
kargilagtirilmigtir. Aliiminyum alagimlan saf aliminyumdan yaklagik 30 kat daha dayanikhdir.
Diger taraftan, aliiminyum genellikle yorulmada dayanim simin sergilemez ve bu nedenle

kopma oldukga kiigiik gerilmede olugur [7].

Tablo 3.1. Aliminyum ve alagimlarinda dayanim artirma mekanizmalarinin etkisi [7].

Malzeme Cekme Dayanimi | Akma Dayanmmi | %
(MPa) (MPa) Uzama
Saf tavlanmig Al (%99.999) 44.83 17.24 60
Ticari saf Al (Tavlanmig %99) 89.67 3448 45
Kati eriyik mukavemetlendirilmis (%1.2 Mn) 110.34 41.38 35
%75 Soguk sekillendirilmis saf Al 165.52 151.72 15
Dagilim mukavemetlendirilmis (%5 Mg) 289.66 151.72 35
Yaglandirilmig (%5.62 Zn %2.5 Mg) 572.41 503.54 11

Saf aliiminyumun elektriksel iletkenligi yiiksek olup bakirin elektriksel iletkenliginin
yaklagik %60°1 kadardir. Diger taraftan bakirin Ozkiitlesinin altiminyumun o6zkiitlesinden
yaklagik ii¢ kat fazla olugu ve buna bagli olarak da birim kiitle bagina diisen (iletkenlik/6zkiitle
oram) elektriksel iletkenliginin aliiminyumun birim kiitle bagmma diigen elektriksel
iletkenliginden daba diisiik olmasi aliiminyumun iletim hatlarinda kullaniimasin1 uygun kilar.

Aliiminyumun diger bir iistiin 6zelligi de asmma dayanimmnin iyi olmasidir. Bunun
nedeni yiizeyde havanin etkisi ile olusan gok ince bir oksit tabakasimn yiizeyi tamamen
kaplamasi ve olugan bu tabakanin daha sonraki metal-hava temasmni kesmesidir [4].

Saf aliiminyumun yumusak ve dayanmmmin diigiik olmasi sebebiyle kullamm alam
sintrlidir. Bundan dolayi saf aliiminyumun gesitli 6zelliklerini istenilen dogrultuda iyilestirmek
icin alagimlama yapilir. Saf aliiminyumun mekanik zelliklerini iyilestirmek igin kullamlacak
olan alasim elementlerinin, yiiksek uzama kabiliyeti (siineklik) ve aginma dayanimi gibi faydali
ozellikleri kotii yonde etkilemeden saf aliiminyumun diisiik akma smnirini ve gekme dayanmimim
artirmast beklenir. Ayrica kullanilacak olan alagim elementlerinin saf aliiminyumun diigiik
erime sicakligim yiikselterek yiiksek sicaklik performansim ve 1sil islenebilirligini artirmasi
beklenir. Aliiminyuma katilan en 6nemli alagim elementleri Cu, Mg, Zn, Ti, Si, Mn ve Cr’dir.
Kati ¢bzelti olusturan bu alagim elementlerinin oranlarinin diigiik olmasi durumunda; bu
elementler aliiminyumun fcc yapili kristal birim hiicresine yerlesirler ve bdylece kaymaya karst
olan direng artar. Buna bagh olarak ta aliiminyumun akma sinirt ve gekme dayanimi artar ancak

sekil degistirme kabiliyeti etkilenmez. Alagim elementlerinin oranlarmin daha yiiksek olmasi
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durumunda ise aliiminyum atomlar: ile alagim elementlerinin kat1 ¢6zelti olusturmayan atomlari
arasinda sert ve kirilgan olan metaller arasi bilesikler (intermetalik) olusur. Bu durumda
dayanim daha da artar ama gekil degistirme kabiliyeti oldukga azalir [5, 6].

Endiistride aliiminyum alagimlar: genel olarak dékme aliiminyum alasimlar1 ve dévme
(hadde iiriinii) aliiminyum alagimlar1 olmak tizere iki gruba ayrilir. Plastik sekil degistirme ile
sertlestirilebilinen d6vme alagimlar, dokiim alagimlarindan oldukga farkli mikroyap1 ve bilesime
sahiptirler. Her iki ana grup igindeki alasimlar 1sil islem yapilabilir ve yapilamaz alagimlar
olmak {izere iki alt gruba ayrilabilir. Isil islem yapilabilen alagimlarin dayanimi yaglandirma ile
artirilabilinirken, 1si1l iglem yapilamayan alagimlarin dayammi ise kati  ¢ozelti
mukavemetlenmesi, peklesme ve dagilim mukavemetlenmesi ile artirilabilir.

Bu ¢aligmada Al-Ti dokiim alasimlar1 {izerinde g¢aligilmigtir. Titanyum, milkemmel
agnma direnci, yiiksek dayanim/6zkiitle orani ve iyi yiiksek sicaklik &zellikleri saglayan
nispeten hafif bir metaldir. Periyodik tablonun 4B grubunda bulunan titanyum, 1380 MPa’la
kadar olan dayanimi ve p = 4,505 gr/cm’ olan ozkiitlesi ile milkkemmel mekanik ozellikler
saglamaktadir. Titanyum diigiik sicakliklarda hep kristal yapili (0-Ti), 823 °C’nin iizerinde ise
bee kristal yapili (B-Ti) allotropik bir metaldir. Al-Ti alasim: peritektik bir alagimdir [7] ve
Boliim 5.1°de belirtilecedi gibi alagim elementlerinin erime sicakliklarina bagl olarak dokiim
islemi erimig aliiminyum igerisine kati titanyum tozlarinin katilmast ile grafit numune kalibinda
yapilmugtir,

Erimis siv1 haldeki aliiminyumun katilagmasi sirasinda anormal tane biiylimesi g6zlenir.
Bu durumu dnlemek igin sivi aliiminyuma katilasma sirasinda ¢ogu zaman %0,1-0,2 oranlarinda
titanyum katilir. Burada titanyum tane inceltici olarak gérev yapar. Bir tane inceltici, ince taneli
bir yap1 elde etmek igin erimis metale katilan malzemedir [31]. Boylece ince tanelere sahip bir
yap1 elde edilebilir.

Tane inceltimi bu yiizyi1lin gogu boyunca aliiminyum iiriinlerinin saglamliginin geligimi
ve ilerlemesi i¢in dnemli bir teknik olmugtur. Katilasan kiilge veya dékiim (kalip) iiriinlerinde
eseksenli bir tane yapisi elde etmek igin dSkiimden &nce erimis sivi haldeki aliiminyuma tane
inceltici eklemek su anda yaygin olarak uygulanmaktadir. Bu islem tane inceltimi olarak
adlandiribr ve en eski sematik ¢alismalardan biri 1949°da Cibula tarafindan verilmistir [33].
Tane incelticilerin eklenmesi genellikle giiclii gekirdeklendirici pargaciklar igeren alasimlarda
kolon bigimli tanelerin biiyiimesinin bilingli olarak bastirilmasiyla ince eseksenli tanelere sahip
bir mikroyapinin olusumuna yardim eder. Eseksenli ¢ok ince tane yapisi dokiim iirliniiniin
catlama ihtimalini azaltir ve kiigiik bir araliktaki mikro gozeneklilik ve ikinci fazlarin dagilimi
ile iglenebilirligi gelistirir. Bdylece yapmin mekanik 6zelliklerinin iyilesmesi saglanmis olur.

Aliiminyum igin ticari tane incelticiler ii¢ ana grupta toplanabilir: AI-Ti, Al-Ti-B ve AI-Ti-C
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[34, 35]. Burada belirtilen tane incelticileri erimis halde bulunan sivi aliiminyuma katilir.
Coziinen AL;Ti ve ¢bziinmeyen TiB, pargaciklari igeren Al-Ti-B alagimlar1 20 yil boyunca
yaygin olarak kullanilmistir. Coziinen Al3Ti pargaciklan igeren Al-Ti alagimlan ise genellikle
Al-Ti-B alagimlari ile beraber kullanilir, ¢linkii yiiksek bir verim oram elde edilir. Al-Ti-C tane
incelticileri ise ¢dziinen ALTi ile ¢oziinmeyen TiC pargaciklar: igerir [35, 36]. Tane inceltme
teknigi ile Al-Ti alagimlarinin oda sicakligindaki diisiik uzama kabiliyetlerini artirmaya gok
¢aba harcanmaktadir.

Bu caligmadaki agirlikga %1 Ti iceren alagimin ii¢ farkli soguma hizinda katilagsmast
saglanmigtir. Farkli soguma hizlarinda gergeklestirilen katilagtirma iglemi, Boliim 5.1°de detayh
olarak belirtilecegi gibi, Bridgman tipi kontrollii dogrusal katilasgtirma firminda su ile
gergeklegtirilmigtir.

Alagim ve metallerin hizli katilagtirma islemi (RSP (Rapidly Solidified Process)) eriyik
halden katilagtirma sirasinda gok yitksek soguma hizlarmi (10*10% Ks™) igerir [33]. Metalik
eriyiklere hizh su verme (quenching) islemi ilk defa 1960°da Duwez ve arkadaglar: tarafindan
ortaya ¢ikartlmigtir ve 0 zamandan beri metal ve alagimlarin izl katilasmasim saglamak igin
birgok degisik teknik ortaya atilmistir [37]. Bu amag¢ dogrultusunda bugiinlerde en ¢ok
kullanilan teknik Melt Spinning Process (MSP)’dir. Yukarida belirtilen yiiksek sofuma
hizlarinda elde edilebilen alt soguma seviyeleri, geleneksel sartlar altinda hazirlanan alasim
veya metallerle mukayese edildiginde sik sik nemli ve yararl degisikliklere neden olmaktadir
[35]. Bu yararhi ve tnemli degisikler; mikroyapi ve ayirim aralifinin (6lgeginin) inceltilmesini,
¢Oziinen elementlerin kat1 ¢6ziiniirliik dengesindeki artiglar ve yeni yar1 kararli amorf ve kristal
fazlarin olusumunu igerir. RSP, Kkat1 ¢ozelti limitlerinin geniglemesinde, yar1 kararl kristalli,
kuasikristalli veya cam fazlarin olusumunda etkilidir. Hizl1 katilagtirma ile meydana getirilen
katt ¢oziiniirliikk limitlerinin genislemesi alagimlama ilavelerinin se¢iminde g¢ok biiyiik ve 6nemli
esneklik sunar. Ozellikle altiminyum alagimlar1 RSP ile gelistirilmeye gok elverislidir. RSP nin
en basarih uygulamalarindan biri, artan sicaklik uygulamalar i¢in aliiminyum alagimlarmnin yeni
bir sinifinin geligtirilmesi olmustur.

Al-Ti alagimlar1 gelecekteki en Snemli malzemelerden biri olarak dikkate alinmaktadr.
Ciinkii onlar dayanim orami i¢in hem yiiksek uzama kabiliyeti hem de yiiksek hafifligin
avantajlart ile donatilmaktadirlar. Bu ozelliklerin daha fazla gelisimi i¢in tane inceltimi ve
seramiklerle kompozitlerini kapsayan mikroyapisal gelisimler bir ¢ok arastirmaci tarafindan
incelenmektedir [8]. Ayrica Al-Ti alagimlan oksitlenme ve aginma direnglerinden, yliksek
sicaklik dayanimlarindan ve diigiik yogunluklarindan dolayr uzay teknolojisi ve miihendislik
uygulamalar igin ¢ekici olan aday malzemelerdir. Al-Ti alasimlari igin temel problem oda

sicakhigindaki diisiik uzama kabiliyetleridir. Oda sicakligindaki diisiik uzama kabiliyeti onlarin
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yaygin kullanimini engellemektedir. Bu problemi ortadan kaldirmak igin alagimi katkilama, tane
inceltimi ve 1s1 muamelesi gibi farkh islemler uygulanmaktadir. Bu iglemler ile alagimin faz
bilesenlerinin orani, yapisi ve dagilimi degistirilebilir, kayma sistemlerinin sayis: arttirilabilir ve
alagimin mikroyapisi degistirilebilir [9, 10].

Bilindigi gibi bu galigmada kullanilan Al-Ti alagimlari dokiim yolu ile elde edilmistir ve
boyle ticari aliiminyum alagimlar1 artan sicaklik ile dayanikliliklarini kaybederler ve 200-300
°C’nin iizerindeki sicakliklarda bilesimlerine bagli olarak yapisal uygulamalar igin kullanigsiz
olurlar. Bu yiizden bir ¢ok aragtirmaci 500 °C’ye kadar kullamish dayanima sahip olan yiiksek
performansl aliiminyum alagimlarini gelistirmeye ¢aligmaktadir [38].

Mekaniksel alasimlama (MA) teknigi ile elde edilen Al-Ti alagimlar1 bdyle uygulamalar
igin giiglii bir adaydir, ¢iinkii onlar 500 °C’ye kadar kusursuz bir kararlilik sergileyen karbitler,
oksitler ve esit boyutlu metaller aras1 Al-Ti bilesiklerinin yiiksek hacim kesirlerini (35 V/O’ya
kadar) igermektedirler [39]. Diigiik Ti igerikli Al-Ti alagimlarinda yaygin olarak gozlenen
metaller aras1 faz AL;Ti bilesigidir. 1990’lar boyunca ve daha 6nce ¢ok genis bir alanda
kullanilmig olan gaz yogunlagtirma teknigini kapsayan kullanilabilir bir ¢ok teknik arasmnda MA
ilgi gekmektedir, giinkii atomik yap1 ve kimyasal bilesimin (dagilimin) genis bir arali1 ile
nanokristal (NC) malzemelerin iiretiminde ¢ok yonlii bir tekniktir [40]. NC yapilar,
malzemelerin hem dayanimimi hem de oda sicakligindaki diisik uzama kabiliyetlerini
artirmanin tek yolu olarak kabul edilmektedir. MA teknigi ile iretilen Al-Ti alagimlarmin diigiik
yogunluk ile artirilan yiiksek sicaklik dayanimlar: onlarin kullanimin: yaygimlastirmaktadir. MA
tekniginde alagim tozlari, farkli toz karigimlarinin (6rnegin aliiminyum ve titanyum tozlar) gaz
ortaminda eritilmeden sert bir gekilde islenmesi (deforme edilmesi) ile elde edilir [41]. Bu
islemde gaz olarak Ar, Hy, N, ve NH; kullanmilir ve yaygin olarak kullamlan gaz H,’dir, ¢iinkii
aliiminyum yiiksek oranda gaz ¢dziindiirme yetenegine (6zellikle H, gaz1) sahiptir. Genel olarak
Bu islem RBM (Reactive Ball Milling) olarak adlandirilir ve RBM H,, N, ve NHj gibi aktif gaz
ortamlarindaki gaz ve kat1 (elementel tozlar) arasindaki kimyasal reaksiyonlara neden olan bir
islem olarak tanimlanir [42]. Hidrojen gazinmn kullanildigit RBM ele alindiginda H, gazinin
tozlar igerisinde ¢dziinmesi sonucu TiH, bilesigi olusur. Bu kolay bozulan faz Al-Ti alagim
tozlarinin tane ve parcacik boyutlarini diigiirmede etkilidir. Son olarak elde edilen tozlar
sinterleme, sicak presleme, sicak dargikim (Hot Extrusion), PAS (Plasma Activation Sintering),
HIP (Hot Isostactic Pressing) ve EDC (Electro-Discharging Compaction) gibi tekniklerle
birlestirilir. Istenilen amaca ulasilabilmesi igin birlestirilen tozlarin nano boyutlu yapismi
korumas: istenir. Is1 muamelesi ve MA sirasinda olusturulan ikincil fazlarin (6rnegin, AL:Ti ve
TiH,) aliiminyumun tane simrlarinda bulunmasi beklenir, ¢linkii bunlar 1s1 muamelesi

(birlestirme iglemi) sirasinda tane biiyiimesini etkin bir sekilde engellemektedir [9, 39].
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NC malzemeler ince tane yapilarinin sagladigi avantajlarindan dolayr son 10 yilda
bityiik bir ilgiye sahip olmuglardir. Toz bir malzeme olarak NC malzemelerin tiim faydasi
yalnizca yukarida belirtilen iglemlerle birlegtirilen tozlarin nano boyutlu tane yapisin1 korumast
ile stirdiiriilebilir [38].

Al-Ti alagiminin faz diyagrammna dikkat edildiginde (Sekil 3.1) Al ve Ti elementlerinin
bilegim oranlarina ve ayrintisal olarak ta alagimlama sartlarina bagli olarak farkli metaller arasi
bilesiklerin veya bagka bir deyisle de titanyum aliiminidelerin (0-Ti3Al y-TiAl, TiAl; ve TiAly)
olustugu goriilmektedir. Titanyum aliiminideler metaller arast bilesiklerdir ve metaller aras:
bilesikler, kristal yapilar1 birlesen metallerin kristal yapilarindan farkli olan gesitli metallerin
birlesiminden sonuclanmaktadir [43, 44]. Ikili Al-Ti alasim sisteminde yaygin olarak gbzlenen
metaller arasi bilegiklerin kristal birim hiicrelerinin gematik gosterimleri Sekil 3.2’de
gbsterilmektedir.

Genellikle a, fazi olarak tanimlanan Ti;Al, hegzagonal DO, kristal yapismna sahiptir
(a=0,5782 nm, ¢=0,4629 nm ve ¢/a=0,80). Metaller arasi1 Ti3Al bilesiginin homojenlik aralif 25
°C’de atomik yiizde cinsinden ~23 % Al’dan ~35 % Al’a uzamaktadir. Yapi, 1125 jle 1150 °C
arasinda diizenlidir. Ti;Al, ~22 % ile ~39 % Al bilegim aralifinda ve yaygin olarak 1180 °C’de
diizensiz yapidan diizenli yapiya déniiglim yapmaktadir. Tetragonal L1, kristal yapisina sahip
olan metaller aras1 TiAl bilesigi genellikle y olarak tanimlanir (a=0,4005 nm, c=0,4070 nm ve
c/a=1,02) ve atomik yiizde cinsinden ~49 % Al’dan ~66 % Al’a kadar kararhidir. Hizh
katilagtirilan Ti60Al alasiminda anti faz sinir1 gozlendigi i¢in bu durum net olmamasina ragmen
TiAl fazinin erime noktasina kadar diizenli yapida oldugu diigtinilmektedir [44, 45].

Diizenli yapida olan metaller arasi TiAl; bilesiginin (trialiminide) kristal yapisi
tetragonal DO,,’dir (a=0,3848 nm, ¢=0,8596 nm ve c¢/a=2,23) ve onun kristal yapis1 L1, yapist
ile yakindan iligkilidir. Yap1, c-ekseni boyunca uzanan her (001) diizlemi tizerindeki a/2<100>
yer degistirme vektorii ile bir anti faz sinirinin ¢ikarilmasi ile Sncekinden elde edilmektedir [46,
47). Zengin Al igerigine sahip bir ¢ok metaller arasi bilesik ile mukayese edildiginde TiAl; fazi
yiiksek erime noktasi, diigiik yogunlugu ve yiiksek Young modiiliinden dolay1 ¢ok ilgi
cekmektedir [48]. Ayrica sahip oldugu yiiksek Al igerigi onu daha hafif ve oksitlenmeye kars:
da daha direngli yapmaktadr.

Yeni yiiksek sicaklik yapisal malzemeleri igin yapilan aragtirmalar diizenli metaller
aras1 bilegiklere olan ilginin artmasina neden olmugtur. Diizenli metaller aras: bilesikler igeren
alagimlar, genellikle kritik diizenlenme sicaklifi (T¢) olarak tammlanan belirli bir sicaklifin
altinda uzun mesafeli diizene sahip bir kristal yap1 olusturan metalik malzemelerin bir sinifin1
olustururlar. Metaller aras: bilesiklerin diizenli yapilarin1 alagimlama ihtimali, 6zel uygulamalar

igin ozelliklerin iyilestirilmesinde veya gelisiminde dayanikli yiiksek sicaklik alagimlarmnm
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gelisimi i¢in sonuca gétiiren yeni bir yoldan bahseder. Boylece, metaller arasi bilegiklerin
kristolografik birim hiicrelerindeki diizenli bigimlemede kag¢ tane atomun diizenli bir sekilde
dizildigini tam ve dikkatlice anlamak, dayanikli metaller aras1 bilesik tabanh yiiksek sicakhk
alagimlarinin daha fazla gelisimi igin onlarin mekaniksel, kimyasal ve fiziksel 6zelliklerini
anlamada 6nceden bilinmesi gereken temel seydir [47].

Metaller arasi bilesikler yiiksek sicaklik uygulamalan igin ¢ok gekici Ozelliklere
sahiptirler [49]. Ti-Al metaller arasi bilegikleri (6zellikle TiAl, x=3 veya 1) artan
sicakliklardaki iyi mekaniksel 6zellikleri, yiiksek erime noktalar ve diisiik yogunluklarindan
dolay1 son zamanlarda ¢ok fazla ilgi cekmektedir [50, 51]. Sahip olduklar1 bu ézelliklerinden
dolay1 Ti,Al (x=3 veya 1) tabanli alagimlar uzay ve otomotiv sanayisindeki uygulamalar igin
beklenen yapisal malzemeler olarak diistiniilmektedir. Ozellikle, ok iyi dayanim/agrlik oranina
sahip yiiksek sicaklik yapisal malzemelerine duyulan ihtiyag TiAl tabanl alasimlarin geligimine
kargt ¢ok bilylik bir ilgi uyandirmistir [52]. Bununla birlikte, ¢evre sicakligindaki zayif
mekaniksel ozellikleri (uzama kabiliyeti ve tokluk) onlarin pratik uygulama alanlarim
kisitlamaktadir [53].

TiAl, ve Ti;Al, gibi metaller aras: bilesikler ise endiistriyel uygulamalar igin iyi
mekaniksel 6zellikler sunmamaktadir [45].
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Sekil 3.1. Ti-Al sisteminin faz diyagram [44].
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Sekil 3.2, Ti-Al sistemindeki Ti;Al, TiAl ve TiAl; faz modellerinin kristal yapilari .
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4. KATILASMA MEKANIZMALARI

Hemen hemen tiim metal ve alagimlari, baz1 seramik ve polimer malzemeler
iiretimlerinin bir agsamasinda sividir. Sivi, katilagma sicakhigimin altma sogutuldugu zaman
katilasmaya baglar ve ortaya ¢ikan yapi katilasmis durumda iken veya ek olarak 1sil veya
mekanik islemler uygulanmis halde iken kullanilabilir. Katilagma siireci iginde ortaya gikan
vap1 mekanik Szellikleri etkileyebilecegi i¢in amag dogrultusunda istenilen ozelliklere sahip
yapiy1 elde etmek igin bagka iglemlere de ihtiyag duyulabilir. Ornegin gok taneli bir yap: elde

etmek i¢in d6kiim sirasinda tane incelticiler kullamlabilir.
4.1. Metallerin Katilagmasi

Metallerin ¢ogu eritilerek yar: bitmis veya bitmis parca seklinde dokiildiigiinden dolay:
metal ve alagimlarin katilasmasi 6nemli bir iiretim seklidir. Katilasma sirasinda atomik dizilis,
en diizenli kisa mesafeli diizenden uzun mesafeli diizene yani kristal yapiya kadar degisir.
Metalik eriyiklerin baz1 6zelliklerinden bahsedilecek olunursa atomlar1 uzun mesafeli diizen
yerine kisa mesafeli diizen sergiler, yogunluklari hemen hemen kristallerinkine yakindur,
atomlarinin hareketliligi su molekiillerinin hareketliligi kadar yliksektir, entropileri kristallerin
entropisinden yiiksektir ve entalpileri de kristallerin entalpisinden yiiksektir [54]. Genel olarak
katilasma iki agamada meydana gelir:

a) Cekirdeklenme,
b) Biiylime ve tane yapisinin olusumu.

Cekirdeklenme, kiigiik kat1 pargaciklarin sividan embriyolagmasi (ayn1 molekiillerin bir
araya gelerek olusturdufu katiya benzer bir yapi) ile olur [28] ve bu embriyonun etrafinda
bilyiime meydana gelerek madde katilagir. Cekirdek kararli olmadan 6nce minimum kritik
yarigapa gelmelidir. Katilagma sirasinda bilyiime, siv1 igerisindeki atomlarin kati ¢ekirdeklere
difizyonu ile meydana gelir ve bu durum sivi bitene kadar devam eder. Sekil 4.1°de sivi
icerisindeki atomlarin gekirdeklenmesi sonucu son katmin tane yapisinin olusumu gematik

olarak gosterilmektedir.
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Sekil 4.1 Metallerde katilagmanin ilerleyiginin gematik g@sterimi.
4.1.1. Sivi Metallerde Kararh Cekirdeklerin Olusmasi

S1vi metallerde kararli ¢ekirdeklerin olusumu igin belirli sartlara bagh olarak iki ana

mekanizma vardir:

4.1.1.1. Homojen Cekirdeklenme

Herhangi bir sivi sogumaya birakildi1 zaman katilagma sicakligina ulasildifinda hemen
katilasmaz. Sivi, sofutma hizina bagli olarak katilagma sicakhmin altindaki bir sicaklikta
katilagir. Bilindigi gibi katilagmanin ilk asamasi sivi igerisindeki atomlarin bir embriyo
olusturup gekirdeklenmesi ile baglar. Cekirdeklenme homojen ve heterojen olmak iizere iki
gesittir. Homojen gekirdeklenme, gekirdeklenmenin en basit durumudur ve igerisinde herhangi
bir safsizlik olmayan saf sivi malzemelerin ¢ekirdeklenmesine denir [28, 54]. Bu durum saf sivi
metalin, denge katilagma sicaklifinin yeteri kadar altina sogutuldufu zaman yavaslayan
atomlarin birbirine baglanmasi sonucu meydana gelir. Bundan dolay: alt sofuma, sivi
icerisindeki g¢ekirdegin kritik boyutu agmasimi saglayacak kadar biiyilk olmalidir. Denge
katilagma sicaklift ile gergek katilagma sicaklif1 arasindaki fark alt soguma olarak tarif edilir.
Swvinin erime veya katilagma sicaklifinin altindaki bir sicaklikta katilagmasmin sebebi sivinin
igerisinde yeni bir kati-sivi arayiizeyinin olugabilmesi igin biiyiik miktarda enerjiye ihtiyag
duyulmasidir. Bu enerji alt soguma miktarindan saglanmaktadir. Ikili bir alagimda alt soguma
araylizeyin egriligine, sivinin bilesimine ve atomlarin sividan katiya gegmesi igin gerekli olan
enerji miktarina baglidur.

Homojen ¢ekirdeklenme igin ¢ok biiyiik bir siiriicii kuvvete ihtiyag duyulur [55]. Siiriicii
kuvvet asirt sofutulmus sivi ile kat:1 arasindaki serbest enerji farkina denir. Homojen

gekirdeklenmede serbest enerjideki toplam degisim, hacimsel serbest enerjideki azalma ve
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yiizey serbest enerjisindeki artma olmak {izere iki kisimdan olusur. B&ylece homojen

cekirdeklenme igin siiriicti kuvvet,

AG=VAGy +AyOs “@.1)

seklindedir. Burada AGy olusan katinin birim hacim bagina diisen hacimsel serbest enerjisi, Ay,
kati-siv1 arayiizey alanm1 ve oy de kati-sivi arayiizey enerjisidir. Hacimsel serbest enerji sivi
metal denge katilagma sicaklifinin altina sogutuldugu zaman, sividan kattya doniiglimii saglayan

enerji, kat1 ve sivinin hacim serbest enerjileri arasindaki farktir. Hacimsel serbest enerji,

LAT

E

AGy=

4.2)

seklindedir. Burada L erime gizli 1sisi, AT alt sofuma ve Ty erime sicakligidir. Sicaklik,
katilasma sicakligindan daha da asagiya diistiigiinde giderek biiyiiyen bu enerji farki katry1 daha
kararli (dengeli) hale getirir.

Homojen ¢ekirdeklenmenin baglangicinda olusan g¢ekirdekgigin r yarigapli bir kiire
oldugu kabul edilirse bu gekirdek¢igin serbest enerjisindeki degisim,

AG=~—;£1tr3AGv+4mzcks @43)

ile verilir. AG’nin r’ye gore degisimi Sekil 4.2°de gosterilmektedir. r’nin kii¢iik degerlerinde AG
kritik bir degere kadar artar ve kritik degerde maksimum olduktan sonra azalir. AG’nin
maksimum oldugu andaki r degerine kritik yarigap denir ve 1" ile gosterilir. Kritik yarigapa
karsilik gelen serbest enerji ise AG’ ile gosterilir ve aktivasyon enerjisi olarak adlandirilir.

Cekirdeklenme kritik yarigapta basladif: i¢in ¢ekirdekgigin yarigap: r olur.

37



»
-

A3,

4 3 '
- e 5 A
3m \A

Sekil 4.2. Homojen gekirdeklenmede serbest enerjinin ¢ekirdekeik yarigapi ile degisimi [28].

Sekil 4.2 incelendiginde, ¢ekirdekeifin kritik yarigapa ulagmasi sirasinda serbest
enerjinin arttig1 goriiliir. Eger c¢ekirdekeigin yarigap: r, kritik yarigaptan kiiciik ise bunlarin
yeniden ¢dziinmesi (erimesi) ile sistemin enerjisi azalacaktir. Bu durumda ¢dziinmenin etkisiyle
metal s1v1 kalir, katilagma baglamaz.

Toplam serbest enerji degisiminin diferansiyeli alinirsa kritik yarigap ifadesi elde

G
edilebilir. Sekil 4.2°de, kritik yarigapta AG’nin egimi sifir olacagindan =0 sart:1 denklem

4.3’¢ uygulandiinda kritik yarigap,

o 20
AGy

“44)

seklinde elde edilir. Denklem 4.2°nin 4.4°de yerine yazilmasi ile gekirdek¢igin kritik yarigaps,

.20, T

4.5
LAT 43

olarak bulunur. Denklem 4.5’in 4.3’te yerine yazilmasi ile homojen gekirdeklenme igin kritik

yarigapa kargilik gelen aktivasyon serbest enerjisi,
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. 1672'0'[;

= OO0k 4.6.
3(AG, ) (4.6.2)

AG: = —‘317: o, (4.6.b)

elde edilir. Denklem 4.5°ten goriildiigii gibi kritik yarigap, oy ile dogru, AGy ile ters orantih
degismektedir. Boylece oy’nin artmasiyla ve alt sofumanin azalmastyla kritik yarigap artar.
Katilagma sirasinda alt sogumanin degeri artikga hacimsel serbest enerjideki degisme de
bilyliyecektir. Buna karsmn ylizey serbest enerjisinin serbest enerjide meydana getirdigi degisim
sicakliga ¢ok fazla bagli degildir. Bu nedenle kritik yarigap esas olarak AGy belirler [31].
Kritik yarigapin alt soguma miktarina baglilhig: asagidaki gibi ifade edilir,

. 20 ksT
=——=0 4,
LAT “7)
burada T,, denge katilagma sicakliidir. Saf metallerde homojen ¢ekirdeklenme igin en bilyiik
alt sogumalarin miktar1 80 °C ile 332 °C arasinda degismektedir. Sivinin sicakligt T oldugunda
AT=T,-T alt sogumadir. Bir yaklagim olarak, homojen ¢ekirdeklenme AT=0,2T,, olduunda
olusur [7].

4.1.1.2, Heterojen Cekirdeklenme

Heterojen ¢ekirdeklenme tabiatta en gok gozlenen gekirdeklenmedir ve ahigilmamig
laboratuar deneyleri diginda sivi metal i¢cinde homojen ¢ekirdeklenme asla olmaz. Heterojen
¢ekirdeklenme, homojen gekirdeklenmeye nazaran daha kisa siire igerisinde gergeklesir ve sivi
metal igerisinde bulunan yabanci bir madde iizerinde sapka seklinde bir ¢ekirdek¢igin olugmasi
ile baglar. Bu yabanci maddeler ¢ekirdeklenme i¢in gereken alt sofuma miktarimi diistirerek
¢ekirdeklenmenin kolayca olugmasini saglar. Sivi ile temas halinde bulunan kap duvarlari,
yabanci ve katki maddeleri g¢ekirdeklenme i¢in uygun yiizey saglayabilirler. Heterojen
¢ekirdeklenmede diiz bir alt cisim iizerinde kiiresel bir ¢ekirdeklenmenin meydana geldigi kabul
edilir. Sekil 4.3’te heterojen gekirdeklenme sematik olarak gésterilmektedir. Sekil 4.3°te, oy

kat1 gekirdekgik ile siv1 arasindaki arayiizey enerjisini, oy, Kati ile alt cisim arasindaki araylizey

39



enerjisini, o, ise siv1 ile alt cisim arasindaki arayiizey enerjisini ifade etmektedir. 8 agis1 ise

temas (1slatma) agis1 olarak adlandirilir.

Sivt

Alt Cisim

Sekil 4.3. Heterojen gekirdeklenmenin sematik olarak gosterimi [28].
Kati gekirdek, stv1 ve alt cisim arasindaki arayiizey enerjisinin mekanik denge sartindan,
Gsy = O+ OyCOS0 (4.8)

elde edilir. Homojen ¢ekirdeklenmede yapilan islemlere benzer iglemlerin yapilmasi sonucunda

heterojen g¢ekirdeklenme igin serbest enerji ifadesi agagidaki gibi elde edilir.

AG,, = —g—zr3AGv +4rtioy ;11—(2—3cost9+cos30) (4.9)

Kritik yarigapta AG’nin egimi sifir olacagindan % =0 sart1 denklem 4.9°a uygulanarak

kritik yarigap,
o 20
Ly = 4.10
= AG, (4.10)
bulunur. Bu deger denklem 4.9°da yerine yazilirsa,
. l6no;
AG,, =——=1(0 4.11
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elde edilir. Burada f(0)=%(2—-3cos6’+cos30) seklinde olup temas agis1 faktorii olarak

adlandirilir. Denklem 4.6.a ile 4.11 birbirine esitlenirse,

AG;

ot = AG 1, T(0) (4.12)
elde edilir. Boylece heterojen ¢ekirdeklenmedeki aktivasyon enerji engeli homojen
cekirdeklenmedeki enerji engelinden f(8) faktorii kadar daha kiigiiktiir. Enerji engelinin kiigiik
olmast heterojen ¢ekirdeklenmenin daha hizli gerceklesmesini saglar. Denklem 4.12°den

goriilecegi gibi temas (islatma) agisinin kiiglik olmasi1 heterojen g¢ekirdeklenmedeki enerji

engelini azaltmaktadir. 6=0°oldugunda AG;, =0 olur. Bu durumda gekirdeklenme yok

&

demektir. 6=180° oldugunda ise AG,, =AG;,, olur. Bu durumda gekirdeklenme homojendir

ve gekirdekg¢igin alt cisimle higbir temasi yoktur.

Biitin miihendislik metalleri ve alagimlar1 katilasma aninda heterojen olarak
¢ekirdeklendirilirler. Ciinkii ¢ekirdekeigin kritik boyuta ulasmasi i¢in gerekli olan alt sofuma
miktar1 oldukga azdir ve ¢ekirdeklenme siiresi ¢ok kisadir.

Erimis sivi metal i¢ine safsizlik maddeleri bazi durumlarda, istenilen &zelliklere sahip
bir malzeme elde etmek igin, bilingli olarak katilabilir. Metallere uygulanan bu islemlerde bSyle
parcaciklar tane inceltici olarak tanimlanir. Ornegin, %0,2-%0,05 Ti ile %0,01-%0,03 B
atomlar1 sivi aliiminyum alasimlarimin ¢oguna katilir. Bu durumda sivi aliiminyum igerisinde
olugan kat1 TiB, pargaciklar: heterojen ¢ekirdeklenme igin etkili yerler olarak gorev yaparlar.
Yap: igerisindeki her tane bir ¢ekirdekten biiyiiyecegi igin tane incelticilerin sivi metal igerisine
katilmastyla gekirdeklenme yerlerinin sayisi artar ve ortaya ¢ok taneli bir yap: gikar. Artan tane
say1sl ile tane sinin1 yiizey alam da artacagindan olusan bu yiizey alanlar1 kaymay1 ve gizgisel
kusurlarin hareketini daha etkili bir gsekilde engelleyerek tane boyutu dayanimini artirir.

4.2, S Metal icinde Kristallerin Biiyiimesi ve Tane Yapisimin Olusmas:

4.2.1. Biiyiime

Bilindigi gibi, siv1 metalin katilagmasi sirasinda once kati gekirdekler olugur. Sivi
icindeki atomlarin kati gekirdege difiizyonu sonucu bilyiime meydana gelir. Saf metallerde,
katilagma sirasinda bilyiime 1smin sivi-kati araylizeyinden nasil uzaklastirildigina bagldir. Tki
tip 1s1 uzaklastirma vardir. Bunlar, stvinin 8zgiil 1s1s1 ve erime gizli 1sisidir. Ilk 6nce dzgiil 1s1

stvi katilagsma sicakligima soguyana kadar gevreye veya kaliba iletilmekle uzaklagtiriimalidir.
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Diizensiz sivi yapmin daha kararli kristal yapiya doniisiim enerjisi olan erime gizli 1sis1
katilagma tamamlanmadan Once sivi-kati araylizeyinden uzaklagtirilmalidir. Bu yolla
uzaklagtirilan erime gizli 1s1s1 bilyiime mekanizmasini ve son yapiy1 belirler. Genel olarak iki

¢esit biiylime mekanizmasi vardir:
4.2.1.1. Diizlemsel Biiyiime

Cok sayida heterojen g¢ekirdek ihtiva eden (asilanmis olan) bir sivi metalin denge
durumunda yavagg¢a sogudugu kabul edilsin. Sivi metalin sicakhig1, katilagma sicakligindan daha
yiiksektir, yani katinin sicaklifi katilagma sicakliinda veya altindadir. Katilasmanin devam
etmesi i¢in erime gizli 1s1sinn gevreye dogru iletimle (kondiiksiyonla) uzaklastirilmas: gerekir.
Herhangi kiigiik bir gigkinlik, Sekil 4.4’de gosterildigi gibi, katilasma sicakliinin iizerindeki
sivi metal tarafindan gevrilen arayiizeyde biiylimeye baglar. Bu siskinligin biiylimesi geride
kalan arayiizeyle ayn1 hizaya gelince durur. Diizlemsel biiyiime olarak bilinen bu biiyiime
mekanizmasi diizgiin kati-sivt arayiizeyinin siviya dogru ilerlemesi ile olur ve erime gizli 1s1s1
kat1 boyunca dagildig: igin kati-sivi arayiizeyi kararli olur. Sonugta kiire bigiminde taneler
olugur [7, 54].

—F Blylme Yini

Lo
P Sigkinlik

Gergek Sicakhk

S1cakiik

Katt-sivi arayizeyinden uzaklik

Sekil 4.4. Alt sogutulmamis sivida meydana gelen diizlemsel bliylimenin ilerleyisi [7].
4.2.1.2. Dentritik Biiyiime

Cekirdeklenmenin zayif oldugu sivi metallerde, katilasma, katilasma sicakliginda
baslamaz. Cekirdeklenmenin olugabilmesi igin alt soguma gereklidir [54]. Bu sartlar altinda,
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arayiizeyde dentrit olarak bilinen kiigiik kat1 sigkinlik olusur ve biiyiime devam ederken erime
gizli 1s1s1 alt soBuyan siviya iletilir (Sekil 4.5). Siv1 alt sogumaya ugradif1 igin, olusan kati
siskinlik i¢indeki sicaklik daha fazla diiser. Boylece diiz kati-siv1 arayiizeyi kararsiz olur ve kati
siskinlikler yani kristalimsi gikintilar agag¢ gibi dallara (dentritik yapi) ayrilir. Olusan kati
dentritik yap1 stvimin sicakliginn katilasma sicakhifna yiikselmesini saglar. Ug boyutta olugan
ikincil ve tigiinciil dentrit kollarinin olusumu erime gizli 1sisinin dagilim hizina bagh olarak
degisir. Genel olarak dentritik bilyiimenin olusumundaki temel etken; siv1 igerisindeki sicaklik
dagiliminin (gradyantinin) negatif olmasina bagl olarak kati-sivi arayiizeyinde meydana gelen
kararsizhiktir. Kiibik metallerde dentritik biiyiime <100> dogrutusunda meydana gelir [56] ve

yapinin geklinin nedeni de kristal atomlarinin anizotropik olarak katilagsmasidir.

—* Bilytime Yont
R S g

Kats Dentrit

S1V1L

¢\
QWE,{\,, L
L

‘ Katilagma
Swcakhin

Sicaldidke

!
1
:
kah - Gergek Sicakhl
:
1
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Sekil 4.5, Alt sogutulmug s1vida meydana gelen dentritik biylimenin ilerleyisi [7].

Dentritik biiylime, alt soguyan sivinin sicakhigmin katilagsma sicakligina ulagsmasina
kadar devam eder. Geriye kalan s1v1 ise diizlemsel biiyiime ile katilagir.

Diizlemsel biiyiime ile dentritik biiylime arasindaki farkhilik, farkh gizli 1silara sahip siv1
golciikleri nedeniyle ortaya ¢ikar. Diizlemsel biiyiimede erime gizli 1s1s1 kap veya kalip
tarafindan emilir. Dentritik biiylimede ise erime gizli 1s1s1 alt sofuyan siv1 tarafindan emilir. Saf
metallerde dentritik biiylime, normal olarak toplam biiylimenin yalmzca kiigik bir kismm
temsil eder. Alt soguma miktar arttikga dentritik bilylime de artar.
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4.2.2. Tane Yapisinin Olusumu

Katilagan bir metal veya alagimda olusan kararh gekirdeklerin bilyiimesi sonucu taneler
olusur. Malzemenin katilagma siirecinde meydana gelen olaylara ve yapilan islemlere bagli
olarak malzemenin tane yapisi1 degisebilir. Malzeme i¢indeki tane sayisina baglh olarak yap: ¢ok
kristalli (¢ok taneli) veya tek kristalli (tek bir taneli) olabilir. Cok kristalli bir yap:
diistiniildiigtinde katilagan her tanede atomik dizilis ayn: olmakta, fakat her bir tanenin yonelimi
farkli olmaktadir (Sekil 4.1.b). Metal veya alagimin katilagmasi bittikten sonra, farkli yonelime
sahip taneler bitiserek yonelimin birka¢ atom boyunca degistigi tane smirlarini olustururlar
(Sekil 4.1.c).

Elde edilen kat1 malzemenin tane yapisi, malzemenin sivi haldeki ¢ekirdeklenme yerleri
sayis1 ile iligkilidir. Cekirdeklenme sayis1 az ise biiyiik taneli bir yapi, gok olmasi durumunda
ise tane sayismin fazla oldugu ince taneli bir yap: olusacaktir. Eger malzeme iginde tek bir
¢ekirdeklenme yeri varsa, sonugta olusan yapi tek kristallidir, yani yapi i¢indeki atomlarin hepsi
aym1 dogrultuda katilagarak dizilmistir.

Ince tane yapisi, katilasan malzemenin dayamimi ve tekbigimli yapisi igin Gnemli
oldugundan, hemen hemen biitiin miihendislik metalleri ve alagimlar: ince tane yapistyla iiretilir.

Eritilmig bir metal hareketsiz bir kaliba tane incelticiler kullaniimadan dokiilecek olursa
katilagmasi sonucu ii¢ farkli yapida Szellik gosteren bolgeler olusur. Bunlar ¢il bslgesi, kolon
bigimli taneler igeren siitunsal bolge ve eseksenli taneler igeren egeksenel bolgelerdir.

Cil bolgesi, dokiim yiizeyinde dar bir bant halinde gelisi giizel yonlenmis olan tanelerin
olustugu bolgedir (Sekil 4.6.b). Sividan daha sofuk olan kalip duvarlari heterojen
¢ekirdeklenmenin olugabilecegi pek ¢ok uygun yiizey saglar. Boylece ¢ok sayida tane
biiylimeye baslar ve kalip duvarlar1 boyunca biiyiir.

Kat ) )
Cekirdek Gil tanesi
Stiunsal Eseksenli

Balge Taneler

Sekil 4.6, Katilagma sirasinda soguk dékiim kalibi iginde olusan tane yapisimin sematik gosterimi [7].
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Siitunsal bolge, belirli kristolografik dogrultularda yonlendirilmis olan uzun kolon
bigimli taneleri igerir (Sekil 4.6.c). Dokiimiin 1sist kalip malzemesi tarafindan
uzaklagtirildiginda, ¢il bolgesindeki taneler 1s1 akigina ters yonde veya dokiimiin en soguk
bolgesinden en sicak bolgesine dogru biiyiir. Kolon bigimli taneler olugurken g¢ekirdek sayisi
azdir ve bu taneler kalip duvarina dik olarak biiyiirler.

Siitunsal bolge anizotropik Ozellikler saglamaktadir. Bu bdlgenin  olusumu
sekirdeklenmeden daha ¢ok biiylimeden etkilenir. Sivi, orijinal olarak alt sogutulmus ise, taneler
birgok dentritten meydana gelir, aksi taktirde, alt soguma olmamuis ise, katilagma kolon bigimli
tanelerin diizlemsel biiyiimesi ile ilerleyebilir.

Cogu durumda, saf metal biitiin sivi katilagincaya kadar siitunsal olarak biiyiimeye
devam eder. Bununla birlikte, alagimlarda ve bazi saf metallerde, 6zel durumlarda, dokiimiin
merkezinde eseksenli bir bolge olusur. Eseksenli bolge, sik sik, diigiik dokiim sicakligi, alagim
elementleri veya tane inceltme ile agilayici malzemelerin neden oldugu yeni olusan, gelisi giizel
yonelimli taneler igerir. Bunlar kolon bi¢imli tanelerin biiylimesini durdurur ve bunlarin
biiylimeleri her yonde yaklasik olarak aymi hizda olmaktadir. Egeksenli bolgenin olusumu,

¢ekirdeklenme kontrollii bir iglemdir ve bu bélgelerde izotropik davranis sergilenir.
4.3. Alasimlamanm Mekanik Ozelliklere Etkisi ve Alasimlari Katilagmasi
4.3.1. Alasimlamamin Mekanik Ozelliklere Etkisi

Saf metaller bir gok miihendislik uygulanmasinda kullanilir, ancak gogu zaman 6zellikle
iyilestirilmis mekanik 6zellikler istendifinde alasimlar ve malzemelerin karigimi istenir. Bu
dogrultuda saf bir metalin yapisina (bilesimine) bagka maddeler katilarak &zellikleri amaca
uygun olarak degistirilebilir. Bu gekilde yiiksek dayanima sahip malzemeler {iretilebilir.
lyilestirilen dayanimin diizeyi temel olarak iki faktore baghdir [2, 7]:

Birincisi; ¢6ziicii ile ¢bziinen element atomlar1 arasindaki boyut farki dayanim etkisini
artiracaktir, Bu boyut farki artikga, ¢oziicli elementin birim hiicresindeki c¢arpilma da
artacagindan gizgisel kusurlarin hareketi zorlasacaktir. Ikincisi; ¢oziicii element igerisinde artan
¢oziinen element atomlarinin miktar1 da dayanimmn artmasina neden olacaktir. Ornegin; Cu-
%?20Ni alagimi Cu-%10Ni alagimindan daha dayanmklidir.

Saf bir malzeme ile o malzemenin katkilanmast sonucu elde edilen alagimin mekanik
Ozellikleri karsilastirildiginda asagidaki sonuglar ortaya ¢ikar:

a) Alagimlarin akma dayanimi, ¢ekme dayanimu ve sertligi saf metallerinkinden daha
yiiksektir.
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b) Alagimlarin uzama kabiliyeti, cogunlukla saf metallere gore daha diistiktiir.

¢) Alagimlarin iletkenligi saf metallerinkinden diisiiktiir. Bu nedenle kat1 ¢6zelti
olugturularak dayanimi artirilan aliiminyum ve bakirin elektrik enerjisi iletiminde kullanilmasi
tavsiye edilmez.

d) Alagimlama ile saf metallerin siiriinme ve yiiksek sicaklik dayanimi iyilestirilir.

4.3.2. Alagimlarin Katilagmasi

Alagimlar, saf metallerden ve bilesiklerden farkli olarak sabit bir sicaklikta degil de
belirli sicaklik araliklarinda erir veya katilagirlar. Sekil 4.7°de A ve B elementlerinden olugan
bir alagimin sofuma egrisi gosterilmektedir. Erime gizli 1sis1 ¢ok genis bir sicaklik araliginda
uzaklagtirldidindan diiz yatay bir ¢izgi yerine egimli bir davranig g6stermistir. Bundan dolay:
katilagma T;-T, sicaklik araliginda meydana gelmektedir.

B

Kattlagma Aralid

Kat

Zaman

Sekil 4.7, Katilagan alagim igin sofuma egrisi.

Soguma egrileri yardimiyla alagimlarin ve saf malzemelerin faz diyagramlart elde edilir.
Faz diyagramlarindan faydalanilarak alagimlarin katilagmasi ve bu esnada meydana gelen
olaylar daha iyi bir sekilde agiklanabilir. Bundan dolay: ilk etapta faz diyagramlar1 hakkinda
bilgi vermek daha faydali olacaktir. Faz diyagramlari, maddenin farkh basing, sicaklik ve
bilesimindeki mikroyapisin1 g8steren bir haritadir diye tarif edilebilir [57]. Bu ii¢ 6zelligi tek bir
diyagramda gdstermek hem zor hem de ¢ok kullanigh olmayacagindan faz diyagramlari
genellikle basing-sicaklik, basing-bilesim ve sicaklik-bilesim seklinde ayr ayn ele alnirlar. Faz
diyagramlari tek bilesenli malzemeler igin ¢izildigi gibi ikili veya iiglii alasim sistemleri i¢in de
¢izilebilir. Bu ¢alismada metalik ikili alagim sistemi {izerinde ¢aligildigt igin kullanilan alagima
uygun olan ikili alasimin kati-siv1 gegislerinde, yani alasimin katilagma siirecinin bahsedilecegi

sicaklik-bilesim faz diyagram {izerinde durulacaktir. Ikili faz diyagramlari, iki metalin farkh
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oranlarda karigtirilmasi ile ortaya ¢ikan farkli fazlar1 sicakliga bagli olarak gosteren
diyagramdir.

Iki elementli alagimlarin bir gogu, birbiri igerisinde sinirsiz eriyebilirlik sergileyen
izomorfuz sistemlerden daha karmagik faz diyagramlar: olustururlar.

Bu ¢alismada kullanilan Al-Ti ikili alasimi peritektik bir alagimdir. Peritektik alagim;
alagimi meydana getiren iki elementin saf haldeki erime sicakliklarinin arasinda bir erime
sicakligina sahip olan alagimlara denir [30]. Calisma numunemizi Srnek olarak verirsek; saf
haldeki aliiminyumun erime sicakhigi 660 °C, saf haldeki titanyumun erime sicaklig da 1670
°C’dir. Peritektik bilesimdeki AI-Ti alagimmnin erime sicaklif1 ise 665 °C’dir. Sekil 4.8’de

metalik ikili alagimlarda peritektik faz diyagrami g6sterilmistir.

X
B
¥
%
£
§
3
¥
]
¥
T GUTSIVE
—- : D
foe 5 {
; E Paritektik
= ; nokia '
5 : Ta
&
@ : et
: katt
B
]
¥
3
¥
§
:
R ; {}
Bilesim (C ) %1008

Sekil 4.8. Ikili peritektik faz diyagrami [28].

Sekil 4.8’de A noktasi A elementinin erime sicaklifini, B noktas: ise B elementinin
erime noktasini temsil eder. AEB egrisi swvilik egrisini, ACBD egrisi ise katihk egrisini
gostermektedir. FC ve GD egrileri de ¢oziiniirliik egrileridir. CDE yatay dogrusu peritektik
¢izgi, D noktas: ise peritektik nokta olarak adlandirilir.

Simdi Sekil 4.8’de X kompozisyonuna sahip stvinin sogutulmasim diisiinelim. Sistem
sogutuldugunda T, sicakliginda katilasma baslayacak ve q bilesiminde o kat1 faz1 olusacaktir.
Katilagmaya devam edildiginde sivinin bilesimi sivilik egrisini takip ederek E noktasina kadar,
katinin bilesimi ise katilik egrisini takip ederek C noktasina kadar ilerleyecektir. Peritektik
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sicakliga yaklasildiginda E bilesimindeki s1vi, C bilesimindeki a katisi ile dengededir. Peritektik
sicakliktaki bu iki faz birbiriyle reaksiyona girerek p kat1 fazini olugtururlar. Bu reaksiyon,

a (C bilegim) + s1v1 (E bilesim) — B (D bilesim)

seklinde gbsterilebilir. Iste bu reaksiyona peritektik reaksiyon denir [30].

Goriildtigi gibi peritektik reaksiyonda bir sivi faz ile bir kati fazmn izotermal olarak
reaksiyona girmesi sonucu yeni bir kat1 faz olusmaktadir. Peritektik doniigtim ile olugan bu yeni
kat1 faz gogu kez bir arafazdir, ancak bazi durumlarda kenar kat1 ¢ézeltisi de olabilir [27].

Sekil 4.9°da peritektik tepkimenin ilerleyisi sematik olarak gosterilmektedir. Peritektik
alagimlarin dogal katilagmalar1 sirasinda tepkimeyle olusan kati faz igerisindeki atomlarin

diflizyonu ¢ok yavas oldugundan peritektik tepkimeden ¢ok fazla uzaklasilir.

¥

Azalan Sicakhle

Sekil 4.9. Siv1 + a — P peritektik tepkimesinin ilerleyisinin sematik g8sterimi [31].

Bilindigi gibi, peritektik bilesimdeki bir alagimm peritektik sicaklik iizerinden yavasca
sogutulmasi sirasinda biitiin kat1 o fazi, siv1 ile tepkimeye girerek yeni bir kati  faz1 olugturur.
Bununla birlikte alagimin peritektik sicaklik iizerinden hizla sogutulmasi sirasinda ise kusatma
denen denge dis1 bir olay meydana gelir. Peritektik tepkime sonucu olusan B faz: $ekil 4.10°da
goriildiigii gibi birincil o fazini kugatr.

s Srvndan B atomlan

G katisindan A atomlan

Sekil 4.10. Peritektik tepkime sirasinda meydana gelen kugatmanin sematik gosterimi. Sividan a fazina
dogru atomlarm gegisinin yavasghi B fazinin o fazim kusatmasma neden olur.
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Meydana gelen f fazi, bir kat1 fazi ve difizyon hiz1 nispeten yavas oldugundan o faz
etrafindaki B fazi bir difiizyon engeli olusturur. Bunun sonucu olarak peritektik tepkime hiz:
gittikge yavaglar. P fazi tabakasinin kahnligy, B ile a fazlan igerisindeki atomlarin difiizyonuna
bagli olarak degisir. Peritektik reaksiyonun hizlanmasi igin atomlarin [} peritektik duvarini
agacak enerjiyi sahip olmalari gerekir. Ttim bunlarin sonucunda, peritektik bir alagim hizli bir
sekilde katilagtiginda birincil a’nin olusumu sirasinda dengesiz katilagmanin bir sonucu olarak
ayrik yap1 (segregasyon), peritektik tepkime sirasinda ise ayrik yapiya sahip o’nin B ile
cevrildigi kusatma meydana gelir [31].

Ayrik yapt veya ayrik yapiya sahip yapilarin meydana gelmesinin nedeni, alagimin hizli

katilagmas1 sirasinda meydana gelen bilesim dagilimidir.
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5. DENEYSEL ISLEMLER

Deneysel iglemler numune dokiimiiniin yapilmasi, dokiimii yapilan numunelerden TEM
ve SEM numunelerinin hazirlanmasi olmak {izere ii¢ béliimde incelenecektir. Bu ¢aliymada
kullamlan Al-Ti alagimlarmin dokiim islemleri Erciyes Universitesi Fizik Bsliimii Katihal Fizigi
Aragtirma Laboratuarlari’nda Yrd. Dog. Dr. Kazim KESLIOGLU tarafindan yapilmigtir.

5.1. Numune Dokiimii

Bu ¢alismada Al-Ti sistemi iizerinde caligilmistir. Farkl1 bilesen yiizdesi ve sofuma
hizlarinda dort farkli numune dékiimii yapilmigtir. Bunlar; agirhikga %2 Ti igerigine sahip Al-Ti
ile 165 um/s , 16 pm/s ve 8 pm/s sofuma hizlarinda hazirlanan agirlikga %1 Ti igerigine sahip
Al-Ti alagimlaridir. Bu bilesimdeki alasimlarin hazirlanabilmesi igin agirlikga uygun orandaki
metaller 0,1 mg’a duyarl hassas terazi ile tartilmigtir. Bunun igin %99,9 saflikta aliiminyum ve
%99,95 saflikta titanyum kullamlmistir. Al-Ti sisteminde, dSkiimden once toz formundaki
aliminyum 30 mm g¢apinda ve 180 mm derinligindeki silindir seklindeki grafit potaya
konulmustur. DSkiim islemlerinde grafit pota, huni ve kalip kullanilmasinin sebebi 1s1
iletkenliginin metallerinkine yakin olmasi, ¢ogu metal ile etkilesmeye girmemesi ve kolay
islenebilir bir malzeme olmasidir. Sekil 5.1°de gsterilen eritme potasi vakumlu eritme firmina

yerlegtirilerck alasim yapmaya hazir hale getirilmistir.

Grafit potanin haznesi

180 mm
Grafit pota

Metal eriyik

50£nm

Sekil 5.1 Grafit eritme potas1 [28].
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Vakumlu eritme firini; metalik ikili alasimi olugturacak metallerin oksitlenmeden eritilmesini
saglamak amaci ile kullanilmistir ve i¢ ige gegmis iki aliimina (aliiminyum oksit) tiip, vakum
pompasi, sicaklik kontrolciisii, sabit bir giic vermekte kullamilan varyak ve su sofutma
sisteminden olusmaktadir (Sekil 5.2). Vakumlu eritme firm1 800 °C’ye ayarlanarak pota
igerisindeki metalin erimesi saglanmigtir. Pota igerisindeki aliiminyum eridikten sonra vakum
kapag agilarak daha dnceden aliiminyum folyoya sarilmis olan titanyumlar pota igerisindeki
erimig stvi1 aliiminyuma daldirilmistir. Ilave edilen titanyumlarin erimesi beklenmis ve daha
sonra vakum kapag1 bir kez daha agilarak sivi eriyik grafit karigtirici gubuk ile karistirilip siva
alagimin  homojen olmasi saglanmistir. Hazirlanan bu alagtmm dogrusal olarak
katilagtirilmasinin saglanmasi igin ikinci asamada dokiim firim1 kullanilmigtir. DSkiim firmi;
grafit kalip igerisindeki siv1 alagim iginde hava bosluklarmin kalmamas: igin alagimi dogrusal
katilagtirmak amaciyla tasarlanip kullanilmigtir. Dkiim firmi iki ucu agik silika tiip, alt ve iist
wsiticilar ve su sogutma kazanindan olugmaktadir (Sekil 5.3). Vakumlu eritme firmindaki sivi
alasimin son halini almasi sirasinda dékiim firrminin alt isitic1 bdlgesinin sicaklign alagimin
erime sicaklifina kadar, iist 1sitic1 bslgesinin sicakligi ise alagimin erime sicaklimnin 100-150
°C lzerindeki bir sicakliga kadar isitilmistir. Vakumlu eritme firminda homojen bir alagim
haline getirilen eriyik bu firindan bir masa yardim: ile alinarak dokiim firininda bulunan
numune kalib1 igerisine grafit huni yardimiyla d6kiilmiistiir. Siv1 i¢indeki hava kabarciklarmin
¢ikmasi igin eriyik karistirildiktan sonra dokiim firminin alt isiticis1 kapatilmigtir, Ust 1sitict
calisirken numune kalibmmin altinda bulunan sogutma kazanindan su gegirilmistir. Bdylece
agagidan yukariya dogru tek y6nlii katilagtirma saglanmustir. Tek yonlii katilastirmanin amaci,
numune Kalibinin tamamen doldurulmasini saglayarak numune iginde hava bosluklarmin
olusmasim engellemektir. Katilasma tamamlandiktan sonra iist 1sitict da kapatilarak firm bir
gece boyunca sogumaya birakiimigtir. Soguduktan sonra grafit kaliptan gikarilan numune Sekil
5.4’te gOsterilmistir.

Yukarida agiklanan iglemler Al-%2 Ti alagimi i¢in yapilmistir. Bu alagimda; alagimin
dokiim firininda gok yavas bir sekilde kendi kendine soguyup katilasmas1 saglanmistir. Al-%1
Ti alagiminda ise tek yonlii katilagtirma, kontrol edilebilinen daha yiiksek sofuma hizlarinda
Bridgman tipi kontrollii dogrusal katilagtrma firininda yapilmistir. Bridgman tipi dogrusal
katilagtirma firim1 ile tiim kristal biiyiitmelerinin yaklagik %401 yapilmakta ve miihendislik
alaninda gerilime dayanikli malzeme iiretimi igin yaygin olarak kullanilmaktadir [58]. Kontrollii
dogrusal katilagtirma firininin kullanilmasindaki amag, degisik sicaklik dagilimi ve katilagtirma

hizlarinda farkli numuneler elde etmektir.
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Sekil 5.2 Vakumlu eritme firinmnin sematik g6sterimi [28].
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Sekil 5.3 Doktim firmmin gematik gdsterimi [28].
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Sekil 5.4 Grafit kaliptan ¢ikarilmig numune [28].

Sekil 5.5°te sematik olarak gosterilen kontrollii dogrusal katilagtirma firininda, degisik
katilasma hizlar1 elde etmek i¢in motor baglantili bir siiriicii sistem, farkh sicaklik dagilimlar
olusturmada kullanilan isitici ve sofutucu sistemler bulunmaktadir. Numune tutucusuna
yerlestirilen numuneler, siiriicli sistem vasitastyla sicak bolgeden soguk bolgeye cekilirken
numune kalibi igerisindeki sivi alagim en alt kisimdan baglayarak katilasmakta ve kati-sivi
arayiizeyi yukar1 yoénde ilerlemektedir. Bridgman tipi dogrusal katilagtirma firmi1 kullamilarak i
farkli sofuma hizinda Al-%1 Ti alagimlarinin kontrollii dogrusal katilagmas: saglanmgtir.
Soguma hizlari sirasiyla 165 pm/s, 16 pm/s ve 8 um/s’dur.
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Sekil 5.5 Bridgman tipi kontrollii dogrusal katilastirma firin1 [28].
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5.2. Elektron Mikroskop Numunelerinin Hazirlanmasi

TEM ve SEM i¢in numune hazirlama yontemleri bir ¢gok arastirmaci tarafindan ¢ok
Onemli bir ¢aligma olarak kabul edilmistir. Elektron mikroskobu ile yapilan bu galigmalarin
¢ogunda da numune ¢ok iyi hazirlanmig olmalidir.

Bu tez konusunun tamamimm olugturan elektron mikroskobu incelemeleri TEM ve SEM
ile yapilmistir. Bu yiizden hazirlanacak olan numunelerin elektron mikroskobu gézlemlerinde
saglikli sonuglari verebilecek kadar iyi ve kullamsh olmasi gerekir. TEM gozlemlerinde
kullanilacak olan numunelerin, elektronlarin iglerinden rahatga gecebilecegi Slgiide ince ve
temiz olmasi gerekir. SEM go6zlemlerinde kullanilacak olan numunelerin ise temiz, piiriizsiiz,
parlak ve diizgiin yiizeylere sahip olmasi gerekir. Bilindigi gibi TEM gozlemlerinden
faydalanilarak numunelerin i¢ yapilarn hakkinda ve SEM gozlemlerinden faydalanilarak da

numunelerin yiizey yapilar1 hakkinda detayli ve kesin sonuglar elde edilebilmektedir.

5.2.1. TEM i¢in Numune Hazirlama

Bu tez ¢aligmasinda kullanilan Al-Ti alagimlarinin TEM incelemelerinin yapilabilmesi
igin diizlem-goriintii (plan-view) numune hazirlama teknigi kullanildi. Al-Ti diizlem-goriintii

numunelerinin hazirlanmasinda agagidaki adimlar takip edildi:

1. Tlk &nce dokiim kalibindan gikarilmis olan silindirik numunelerin Sekil 5.6.a’da
gosterildigi gibi koordinat eksenleri belirlendi. Daha sonra Sekil 5.6.a’da kesikli
cizgilerle gosterildigi gibi yaklagik 2 mm kalmliginda bir dilim numuneden metal
testere ve Elmas Tel Kesici (Diamond Wire Cutter (Well Walter Ebner CH 2400 Le
Locle 3032-4)) kullanilarak kesildi.

2. Kaesilen parga numune dilimi tekrar 2 x 2 mm boyutlarinda kesildi. Bu kesme iglemi

sirasinda belirlenen koordinat eksenlerinin karigmamasina 6zen gosterildi.

3. Kesilen numuneler Sekil 5.6.b’de gosterildigi gibi metal silindirin iistiine z ekseni

dogrultusunda regine ve silikon ile 1sitilarak yapistirildi.

4. Yapwgtinlan numuneler zimpara kullanilarak yaklasik 0,2-0,5S mm’ye kadar
inceltildi.

56



—{~ Silingiril
Numune
— T ]
+¥
X
@ ()

Sekil 5.6. (a) Silindirik numunenin koordinat ekseni, (b) numunenin metal silindir {izerine regine ile
yapistiriimasi.

5. Inceltilen numuneler aseton kullanilarak temizlendi. Temizlenen numunelerin orta
kisimlarinin  delinmesinde iki farkli ySntem kullanildi: Bazi numunelerin orta
kistmlar1 Argon-fyon Bombardimani yéntemi ile, bazilarinin ise orta kisimlar
kimyasal ¢dzeltiler kullanilarak delindi. Kimyasal ¢6zelti yontemiyle hazirlanacak
olan numuneler bir lam iizerine lakomit varnis (kimyasal sivimst madde) ile Sekil
5.7°de gosterildigi gibi ortasi bos kalacak sekilde yapistirldi. Yapistirilan

numuneler yaklagik 1 saat kurumaya birakildi.

6. Kurutulan numunelerin 40 cm® HCl , 60 cm® H;O ve 0,5 gr nickel chloride asit

gozeltisi [59] ile orta kisimlarimin delinmesi saglandt.

7. Lam iizerinde asit ile delinen numunelerin aseton ile lamdan ayrilmalar saglandi.

Nurmune

Lam
Lakomit
Varnig

Sekil 5.7. Inceltilen numunenin lam Uizerine yerlestirilmesi ve tstten gbriiniigll.

8. Son olarak numuneler metanol igerisinde iyice temizlendi. Boylece TEM igin

diizlem-goriintii numuneleri hazirlanmis oldu.
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5.2.2. SEM i¢in Numune Hazirlama

Al-Ti alagimlarinin SEM go6zlemlerinin yapilabilmesi i¢in mekanik ve kimyasal numune
hazirlama yo6ntemleri kullanilarak SEM numuneleri hazirlandi. SEM numunelerinin

hazirlanmasinda agagidaki adimlar takip edildi:

1. Bolim 5.2.1°de belirtildigi gibi ilk once yine numunelerin koordinat eksenleri
belirlendi. Daha sonra ise numuneden z dogrultusunda kalin bir dilim metal testere
ve Elmas Tel Kesici (Diamond Wire Cutter) ile kesildi.

2. Kesilen numuneler Sekil 5.6.b’dekine benzer bir sekilde regine ve silikon ile

wsttilarak yapigtirildi.

3. Numune yiizeylerinin diizgiin olmasmi saglamak i¢in numuneler mekanik
zimparalama aletinde zimpara kagitlar1 kullanmilarak zimparalandi. Zimparalama
islemi sirasinda numune yiizeyinin 1sinmasimm &nlemek ve numune yiizeyi ile
zimpara kagid: arasinda daha iyi bir temas saglayabilmek amaciyla su sogutmas:
kullanild.

4. Zimparalama sonucu diizgiin ylizeylere sahip olmasi saglanan numuneler mekanik
parlatma aletinde elmas pasta (diamond paste) kullanilarak parlatildi. Parlatma
islemi sirasinda numune yiizeyinde leke olugmasm &nlemek ig¢in zaman zaman
elmas pasta ilavesi yapildi. Mekanik parlatmanin amaci piiriizsiiz numune yiizeyleri

elde etmektir.

5. Yiizeyi piiriizsiiz hale getirilen numunelerin yiizeylerindeki mikroyapilar1 agia
¢ikarabilmek i¢in kimyasal daglama iglemine gegildi. Daglama islemi igin 90 ml saf
su ve 10 ml HF karigimi [28] kullamildi ve bu iglem numunelerin oda sicakhigmda
karigima 2-3 dakika siireyle daldirlmasi ile sona erdirildi. Bazi numunelere

kimyasal daglama iglemi uygulanmadi.

6. Son olarak numuneler iyice temizlendi ve bdylece SEM numuneleri hazirlanmig
oldu.
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Bolim 5.2.1 ve 5.2.2°de belirtildigi gibi hazirlanan numunelerin TEM ve SEM
incelemeleri Tiirkiye’de Kirikkale Universitesi Elektron Mikroskop Laboratuari’nda ve
Almanya’da Max Planck Enstitisti’'nde yapildi. Kirikkale Universitesi’nde yapilan
incelemelerde JEOL 3010 (HREM) ve JEOL JSM-5600 gegirmeli ve taramali elektron
mikroskoplari, Max Planck Enstitiisii’nde yapilan incelemelerde ise JEOL 4010 (HREM) ve
JEOL JSM 6340F gegirmeli ve taramah elektron mikroskoplar: kullaniidi.
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6. BULGULAR

Aliiminyum ve alagimlar1 diinyada demir esasli alagimlardan sonra ikinci sirada en
Onemli metal malzeme grubunu olugturmaktadir [3]. Sahip oldugu 6zelliklerin ve kullanim
alanlarmin bagka metaller tarafindan doldurulamamasi Al ve alagimlarinin Snemini
artirmaktadir. Giiniimiiz teknolojisine paralel olarak Al ve alagimlari uzay ve otomotiv
sanayisinde yiiksek performansli malzemeler olarak dikkate alinmaktadir.

Bu caligmada Al-Ti dokiim alagimlan iizerinde g¢ahigilmigtir. Titanyum yiiksek
dayamim/6zkiitle orani, miikkemmel aginma direnci ve iyi yliksek sicaklik 6zellikleri sergileyen
nispeten hafif bir metaldir. Genel olarak Al-Ti alasimlar1 giiniimiiz teknolojisi ve sanayisinde
hafifligin ve dayanimmn 6n planda oldugu alanlarda kullanilmaktadir ve onlarm sahip oldufu
diigiik yogunluk, yiiksek sicaklik dayanimi ve iyi aginma direnci gibi bazi faydal dzellikler
onlart mithendislik ve uzay teknolojisi uygulamalar: i¢in g¢ekici aday malzemeler yapmaktadir.

Al-Ti (agirlikga % 1, 2) alagimlarmin mikroyapilar: taramali ve gegirmeli elektron
mikroskopi tekniklerinin kullanilmasi ile incelendi. TEM ile diizlem-goriinti numuneleri
incelenirken aydinlik-alan ve karanlik-alan goriintii teknikleri, elektron difraksiyon yontemleri
ve yiiksek ayirma giiglii elektron mikroskopisi goriintli teknigi kullanildi. Dizlem-goriintii
numunelerinde difraksiyona ugramadan numuneyi direkt olarak gegen elektron demetinin
elektron demet ayarlayicisi tarafindan segilmesi sonucu aydinlik-alan goriintiisii elde edildi. Bu
goriintide numunenin difraksiyona ugrayan bolgeleri karanhk, difraksiyona ugramayan
bolgeleri ise aydinlik goriinmektedir. Numunelerin karanlik-alan goriinttisii difraksiyona
ugrayan elektronlarin elektron demet ayarlayicisi tarafindan segilmesi sonucu elde edildi.
Difraksiyona ugrayan demetin segilebilmesi igin ya numune belli bir agida dondiiriiliir (~1°)
yada numune dondiiriilmeden numune iizerine gelen elektron demeti yogunlastiric1 mercekler
tarafindan belli bir agida (~1°) yolundan saptirilir. Béylece numune iizerine gelen ana elektron
demeti elektron demet ayarlayicisinin digina garpar ve difraksiyona ugrayan demetin segilmesi
ile karanlik-alan goriintiisii elde edilir. Karanlik-alan goriintiisiinde difraksiyona ugrayan
bolgeler aydinlik, diger bolgeler ise karanlik goriinmektedir. Her iki goriintii yonteminde de
goriintii parlakligt veya farkliligi, elektronlarin numune igindeki bazi atomik diizlemlerden
difraksiyona ugramasi, bazi bolgelerden ise etkilesme olmadan dogrudan gegmesi sonucu
olugur.

HREM goriintiileri numuneye bolge ekseni dogrultusunda bakilmasi sonucu yani,
elektron demetinin numune iizerine bodlge ekseni dogrultusunda gonderilmesi sonucu elde
edildi. Elde edilen bu goriintiilerden Al-%2 Ti alasim numunenin 6rgii uzay: incelendi ve dju

degeri hesaplandi.
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SEM gbzlemleri igin hazirlanan numunelerin ylizeylerinin diizgiin, piirlizsiiz ve parlak
olmasi saglandi. Numune yiizeyinde bulunan fazlarin net olarak ortaya gikmasi igin kimyasal
¢ozeltiler ile daglama islemi yapildi. SEM ile numunelerin yiizey yapilarinin incelenmesinde
geri sagilan elektron goriintiisii (BSE) ve ikincil elektron goriintiisii (SE) ydntemleri kullanildi.
Ayrica numunelerin yiizeylerinde bulunan fazlarin kimyasal analizlerini yapabilmek igin EDX
spektrumlar1 alindi. BSE goriintii tekniginde numune yiizeyinden sagilan elektronlar, numune
iizerine gonderilen birincil elektron demetinin bilesenidir ve enerjileri oldukga yiiksektir.
Yiiksek enerjili bu elektronlarin detekte edilmesi sonucu malzemelerin yiizey yapilar1 hakkinda
¢ok faydal bilgiler elde edilmektedir. BSE goriintiilerinin en biiyilk avantaj1 yiizeyde bulunan
farklh kimyasal yapidaki fazlara olan hassasiyetidir. Diizgiin bir yiizeyden alinan BSE
goriintiisiiniin aydinlii, dogrudan incelenen malzemenin atom numarasma baglidir. SE goriintii
teknigi SEM’de kullamilan en yaygin goriinti teknigidir. Daha g¢ok piiriizlii yiizeylerin
incelenmesinde kullanilmaktadir. Bu goriintii tekniginde kullanilan elektronlar, numune {izerine
gelen birincil elektronlarin numune ile etkilesmesi sonucu numune yiizeyinden kopan
elektronlardir. Bu yiizden SE goriintiisinde kullanilan elektronlarin detekte edilmesi BSE
goriintiistinde kullanilan elektronlarin detekte edilmesinden daha kolaydir. Yayinlanan ikincil
elektronlarin miktar1, bir dereceye kadar malzeme yiizeyinin atom numarasina, fakat biiyiik
Olgtide malzemenin yiizey yapisina baglidir.

Bulgular bsliimii {i¢ baglik altinda ele alinmustir. [lk olarak alasim numunelerinin SEM
gbzlemleri, ikinci olarak TEM go6zlemleri ve son olarak ta HREM gozlemleri incelenmistir.
Incelemelerde kolaylik olmast igin farklt Ti igerigine ve farkli soguma hizlarma sahip olan
numuneler belirli kisaltmalarla temsil edilmigtir. Al-%2 Ti alasim numunesi Bl olarak, 165
um/s sofuma hizina sahip Al-%1 Ti alasim numunesi B2 olarak, 16 pm/s sofuma hizina sahip
Al-%1 Ti alagim numunesi B3 olarak ve 8 pm/s soguma hizina sahip Al-%1 Ti alagim numunesi
de B4 olarak tanimlanmistir.

6.1. SEM Gézlemleri
6.1.1. B1 Numunesinin SEM Gézlemleri

Sekil 6.1°deki goriintii anafaz i¢inde dagilmis olan metaller aras: bilesik pargaciklarmm
gosterir. Al-Ti alagimlarimin SEM goriintiilerinde metaller arasi bilesik pargaciklarin (fazlarn)
acik, anafazin ise daha koyu bir renkte goriindiigii hali hazirda bilinmektedir. Bu nedenle Sekil
6.1°deki beyaz yapilarin anafaz iginde gomiilmiis olan metaller arasi bilesik pargaciklari oldugu
diigiiniilmektedir ve bu resimde bu pargaciklarin ¢ubuk (flaky) yapisinda olduklar1 goriiliir.
Anafaz igindeki metaller arasi bilesik parcaciklar1 veya c¢okeltilerin yapisal sekli alasimin
bilesim oranina, dkiim iglemlerine ve onlarin bilylime sartlarina bagl olarak degismektedir.
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$Sekil 6.1. Bl numunesinde anafaz iginde dagilmis olan yapilarn genel SEM goriintiistl.

Sekil 6.2. Bl numunesinde anafaz iginde dagiimis olan yapilarm ve dokiim sartlarma bagh olarak
olusmus olabilecegi diigiiniilen yapisal bozukluklarmn (mikro bogluklar) SEM goriintlistl.
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Sekil 6.2°deki daha yiiksek biiyiitme oranina sahip goriintii incelendiginde bazi metaller arasi
bilesik pargaciklarin yiiksek biylitmede kalin yapihi (blocky) olduklan goriiliir. Resimde oklar
ile belirtilen bazt goriintiiler dikkat ¢ekmektedir. Bu yapilarin daha detayli goriintiileri Sekil
6.3’te gosterilmektedir ve incelenen bolge resimde 1 ile belirtilmistir. Yap1 hakkinda net bir
bilgi elde edebilmek igin EDX analizi yapilmigtir (Sekil 6.4). EDX spektrumlari incelenen
bolgenin tiimiiyle Al atomlarindan olustugunu g&stermistir. Anafaz gorilintiisii ile incelenen
bolgenin goriintiisti arasindaki farklhilik, 1 ile belirtilen bu bolgenin bir kusur veya bir ylizey
kirliligi olabilecegi diiglincesini ortaya koymustur, ancak analiz sonuglarindan bu bélgenin
d6kiim sartlarina bagli olarak olusmus oldugu diisiiniilen mikro bosluk oldugu anlagilmigtir.
Ayrica goriintii detayli olarak incelendiginde, mikro boslugun merkezinde dokiim sirasinda
erimeden kalmig olabilecegi diigiiniilen kat1 halde Al tozlarma benzer olan goriintiiler
goriilmektedir. Benzer yapilar numune yiizeyinin farkli bolgelerinde de gézlenmistir.

Sekil 6.3’te bazi metaller aras1 gubuk yapisindaki pargaciklarin dentrit yapiya benzer bir
gorliniiste olduklar1 goriiliir. Yapilar hakkindaki detayli goriintiiler Sekil 6.5 ve 6.6°da
gosterilmektedir. Sekil 6.6°daki goriintiiden, metaller arasi bilesik pargacigin dentritik biiytimeyi
andiran gubuk yapisinda oldufu goriilir. Wang ve arkadaglart Al anafazi igindeki gubuk
yapisina sahip metaller arasi bilegik parcaciklarmn yiiksek sicaklikta orta seviyeli bir soguma
hizinda dentrit kollarin <110> dogrultusu boyunca biiytimesi sonucu olugtugunu, kalin yapih
metaller aras1 bilegik pargaciklarin ise Ti’un siiper doygunlugu altinda hem <110> hem de
<001> dogrultular1 boyunca meydana gelen biiylimeler sonucu olustugunu rapor etmistir [46].
Bu durumda Sekil 6.6°da 1 ile belirtilen metaller arasi gubuk pargacigin <110> dogrultusundaki
biiylimesini tam olarak tamamlayamadi§1 sonucuna varilabilir.

Bagslangicta belirttigimiz ifade olan, metaller arasi bilesik pargaciklar agik renkte anafaz
ise daha koyu renkte goriiniir ifadesini desteklemek ve var oldugu diisiiniilen metaller arasi
bilesik fazinin kimyasal analizini yapabilmek igin Sekil 6.6’da 1 ve 2 ile belirtilen bdlgelerden
ayr1 ayr1 EDX spektrumlari alinmigtir. Sonuglar Sekil 6.7°de gdsterilmektedir. Sekil 6.7.a’daki
EDX spektrumu Sekil 6.6°da 1 ile belirtilen bolgeden, $ekil 6.7.b’de gosterilen EDX spektrumu
ise Sekil 6.6°da 2 ile belirtilen bolgeden alnmistir, Sekil 6.7.a’daki EDX spektrumu
incelendiginde 1 ile belirtilen bSlgenin Al ve Ti atomlarindan olustufu goriilmektedir.
Spektrumun ¢dziimlenmesinden bolgedeki elementlerin atomik yiizdelerinin sirasiyla ~%45 Ti
ve ~%55 Al oldugu elde edilir. Bu sonug Sekil 6.6 ve daha nceki SEM goriintiilerinde gériinen
agik renkli pargaciklarin kabaca TiAl formiilii ile metaller aras1 bilesik faz1 oldugunu ortaya
¢ikarir. Sekil 6.7.b’deki EDX spektrumunun ¢dziimlenmesinden de Sekil 6.6°daki 2 nolu
bélgenin tamamiyle Al atomlarindan olustugu sonucuna varilir. Sonu¢ olarak, SEM
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goriintiilerine ve EDX analizlerine gére B1 numunesi Al anafazi i¢ginde gémiilmiis metaller aras:
TiAl bilesigi pargaciklarindan olugmaktadir.
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(b)

Sekil 6.7, Sekil 6.6°daki (a) 1 nolu blgeden, (b) 2 nolu bdlgelerden alinan EDX spektrumlari.
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Sekil 6.8. Kimyasal daglama yapilmig B1 numunesinde anafaz iginde dagilmis olan yapilar1 gOsteren
SEM goriintlisil.

Sekil 6.8, Bl numunesinin SEM goriintiisiidiir. Resimde bilyiik ve kiigiik kalin yapih
pargaciklar goriilmektedir. Biiyiik kalin yapih pargaciklarin boyutu ~15 pm, kii¢iik kalin yapih
pargaciklarin ise ~2 pum’dir, Cubuk yapisinda olan pargaciklar bu resimde goriinmemektedir.
Sekil 6.9, ayn1 bdlgenin daha yliksek biiyiitme oraninda alinan SEM goriintiisiinii gosterir.
Cubuk yapisinda olan pargaciklar bu resimde goriinmektedir. Griintiiniin incelenmesi sonucu
anafaz i¢inde dagilmis olan farkli gériinlimlerde 3 farkli pargacik grubu ortaya ¢ikmaktadir,
Birinci grup ~15 um’lik boyutlanyla bityiik kalin yapili parcaciklar, ikinci grup sarmal bir
goriintiiye sahip diizensiz yapida uzanan gubuk ve yumak gibi pargaciklar, tigincii grup ise gok
kiigiik boyutlar ile gubuk yapida olan pargaciklardir. Kiigiik gubuk yapih pargaciklarin detayl
goriintiileri Sekil 6.10.a ve b’de gosterilmektedir. Resimlerden bazi gubuk yapih pargaciklarm
kiimelenmeler olusturduklar: (Sekil 6.10.a) goriiliir. Kiigiik gubuk yapili pargaciklarmimn Sekil
6.10.b’den gdzlenen boyutu ~2 um x 0,5 pm’dir.

Sarmal pargaciklarin ayrintili yapis1 Sekil 6.11°de gosterilmektedir. Bu pargaciklarn,
katilagma sirasinda olugan farkli biiylime dogrultularindan dolayr bdyle bir yapiya sahip
olduklari diisiiniilmektedir. Sekil 6.12, Sekil 6.11°de Z4 olarak belirtilen bolgenin yiiksek
biiylitme oramindaki detayli goriintiisiidiir. Resimdeki, ~68 pm uzunlufundaki ve ~7 pm
genisligindeki, uzun ¢ubuk yapili pargacik incelendifinde katilasma sirasinda her dogrultuda
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meydana gelen bilylimenin izleri daha net bir gekilde goériilmektedir. Bu uzun gubuk yapili
pargacigin kimyasal yapismi belirlemek i¢cin EDX analizi yapilmistir. Sonuglar Sekil 6.13°te
gosterilmektedir. EDX analizleri incelenen bolgenin Al ve Ti atomlar igerdigini g6stermistir.
Spektrumun ¢dziilmesinden Z4 olarak belirtilen uzun ¢ubuk yapili pargacifin metaller arasi
TiAl faz1 oldugu goriiliir. Elde edilen bu sonuglar Sekil 6.6 ve 6.7.a’da gosterilen sonuglarla
uyumiudur.

Sekil 6.14, sarmal goriiniimlii diizensiz bir yap: sergileyen bir pargacigin goriintiistidiir.
Sarmal pargacigin (Z2) ve resimde diiz bir yiizey gibi goriinen bolgenin (Z3) hangi fazda
oldugunu belirlemek i¢in belirtilen béigelerin EDX analizleri yapilmigtir. Sonuglar Sekil 6.15.a
ve b’de gosterilmektedir. EDX analizlerindeki spektrumlarin ¢dziimlenmesi sonucu, Z2 ile
belirtilen sarmal pargacigin metaller aras1 TiAl faz1 oldugu, Z3 ile belirtilen diiz bslgenin de Al

anafazi oldugu belirlenmistir.

5 18pm WO Emm

Sekil 6.9. Kimyasal daglama yapilmis Bl numunesinde anafaz iginde dagilmig olan yapilarin daha
yiiksek bilyiitme oraninda alinan SEM goriintiisii.
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Sekil 6.10. Kimyasal daglama yapilmis B1 numunesindeki yapilarin (a) kimelenmelerini, (b)
dagilimlarim gdsteren SEM goriintilleri.
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Sekil 6.11. Kimyasal daglama yapilmug B1 numunesinin ytizeyinde bulunan yapilarin dagilmim gosteren
SEM goriintiistl.

Sekil 6,12, Kimyasal daglama yapilmig B1 numunesinde anafaz iginde dagilmis olan yapilarin yiiksek
bilylitme oraninda detayl gdriinlimlerini gdsteren SEM goriintiisil.
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Sekil 6.13. Sekil 6.11°de Z4 olarak belirtilen bdlgeden alinan EDX spektrumu.
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6.1.2. B2, B3 ve B4 Numunelerinin SEM Gozlemleri

Sekil 6.16.a ve b, B2 numunesinin SEM goriintiileridir. Resimlerde farkli deneysel
uygulamalar igin yapilmis olan delikler ve onlari g¢evreleyen aliimina (ALO;) fazlari net bir
sekilde goriinmektedir. Ayrica, kiigiik siyah noktasal ve uzun beyaz goriiniimlii gubuk gibi
yapilar da goriinmektedir. Sekil 6.16.b’den noktasal siyah pargaciklarin boyutunun ~8 pm,
beyaz goriintimlii ¢ubuk gibi pargaciklarin boyutunun da ~24 pm x 540 pm oldugu
goriilmektedir. Gegmis deneysel ve teorik sonuglara dayanarak beyaz goriiniimlii pargaciklarin
metaller aras1 bilesik fazlar1 oldugu diigliniilmiigtir ve emin olmak igin EDX analizleri
yapilmigtir, Tiim yiizeyden alinan EDX analizi sonuglari $ekil 6.17°de gosterilmektedir.
Sonuglar oldukga dikkat gekici ve ilgingtir. Ciinkii EDX analizleri incelenen ylizeyde hi¢ Ti
atomunun bulunmadifin1 gdstermistir. Bu sonug, beyaz goriintimlii gubuk gibi pargaciklarin
metaller arasi bilesik fazi olabilecedi olan diigiincemizi dogrulamamaktadir. Analizler bu
pargaciklarin Al oldugunu ve yiizeyde Al anafazi diginda karbon (C), demir (Fe), nikel (Ni) ve
silisyum (Si) atomlarinin da bulundugunu gostermistir.

Sekil 6.18’den yiizeyde bulunan siyah pargaciklarn yapisinin diizensiz oldugu ve
bunlarin anafaz igerisinde homojen bir sekilde dagilmadigi goriiliir. Pargaciklarin yapisi ve
dagihmi hakkinda daha detayl: bilgiler elde edebilmek igin daha yiiksek biiylitme oranlarinda
yeni goriintiiler alinmistir. Sonuglar Sekil 6.19.a ve b’de gosterilmektedir. Sekil 6.19.a’dan
diizensiz siyah pargaciklarm ~10 pm’lik bir boyuta sahip olduklar1 goriiliir. Ayrica bu resimde
gok Kkiigiik noktasal beyaz yapilar goriilmektedir. Detayli goriintiiler Sekil 6.19.b’de
gosterilmektedir. Bu resimden kiigiik beyaz yapilarin boyutu ~0,5 pm olarak Slgiilmiigtiir.
Anafaz iginde dagilmis olan kiigiik beyaz yapilarin ve diizensiz siyah pargaciklarin kimyasal
analizlerinin yapilabilmesi igin EDX spektrumlart alimmugtir. Sekil 6.20.a, b ve c’de goriilen

EDX spektrumlari, bu pargaciklarin C, Ni, Fe ve Si ¢okeltileri oldugunu géstermistir.
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165Um/s

Sekil 6.16. B2 numunesinin genel ylizey yapisim gosteren SEM goriintiileri,
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Sekil 6.17. Sekil 6.16.b°de gisterilen numunenin ytizeyinin tamamindan alinan EDX spektrumu.

165um/s polished by PIPS SE tilted 30° 2kV

Sekil 6.18. B2 numunesinde anafaz iginde dagilmis olan ince yapilarin SEM goriintiistl.
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Sekil 6.21.a ve b, B3 numunesinin SEM goriintiistidiir. Sekil 6.21.a, Sekil 6.16.a ile
biiyiik benzerlikler gostermektedir. Aliimina fazinin gevreledigi delik ve anafaz igerisinde
dagilmis olan diizensiz siyah pargaciklar benzer goriintimleri ile bu resimde de
gozlenilmektedir. Farkli olarak B3 numunesinin yiizeyi B2 numunesinin yiizeyinden daha
plirtizliidiir. Detayli goriintiiler Sekil 6.21.b’de gésterilmektedir. Diizensiz siyah pargaciklarin
boyutu ~22 pm olarak Slgiilmiistiir. Bu diizensiz siyah pargaciklarin C ¢okeltileri olduklan
diistiniilmektedir.

Sekil 6.22, B4 numunesinin SEM goriintiisiinii g&sterir. Resimde anafaz igerisinde
dagilmis olan ~13 um’lik boyutlara sahip diizensiz pargaciklar goriilmektedir. Yapilan analizler
bu diizensiz pargaciklarn B2 ve B3 numunelerinde de gozlenen C ¢okeltileri oldugunu
gOstermistir. B2 numunesinde gézlenen Fe, Ni ve Si ¢okeltileri B3 numunelerinde oldugu gibi

burada da gézlenmemigtir.
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Sekil 6.19. B2 numunesinde anafaz iginde dagilmig olan safsizliklarn yitksek bityiitme oranlarmda alinan
detaylt SEM goriintitleri.
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Sekil 6.20. Sekil 6.19.a’da (a) ylizeyin tamammdan, (b) ince yapilardan (siyah), (c) anafazdan alnan
EDX spektrumlari.
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Sekil 6.21. B3 numunesinin (2) genel, (b) yiiksek bilylitme oranmnda alinan SEM goriintiileri.
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Sekil 6.22. B4 numunesinde anafaz iginde dagilmis olan ince yapilar1 gdsteren SEM g6riintlisii.
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6.2. TEM Gozlemleri
6.2.1. B1 Numunesinin TEM Gézlemleri

Sekil 6.23.a ve b, sirasiyla Bl numunesinin z dogrultusunda alinan aydinlik-alan ve
karanlik-alan TEM gorintiilerini gdsterir. Resimdeki bolgeden alinan uygun SAD deseni Sekil
6.23.c’de ve desenin indislenmis sematik gosterimi Sekil 6.23.d’de gosterilmektedir. Aydinlik-
alan ve karanlk-alan goriintiilerinden direkt olarak gozlenen tane boyutu 200 nm ile 400 nm
arasinda degismektedir. SAD deseni, resimde goriinen taneler arasinda yonelim iligkisi
oldugununun iyi bir kanitin1 sunar. Desende olusan Kikuchi bandlari, numunenin bazi
bélgelerinin elektronlarin elastik olmayan sagilmaya ugrayabilecekleri kadar kalin olduklarini
gOsterir.

Sekil 6.24’te ince mikroyapiya sahip bolgeler gbriilmektedir. Aydinlik-alan ve karanlik-
alan goriintiilerinden bu bolgenin 100 nm’den daha kiigiik boyutlara sahip yapilar igerdigi
goriiliir. Sekil 6.24.c’deki SAD deseni ince mikroyap: diisincemizi dogrulamaktadir. Desen,
gelisi glizel yonelimli ¢ok kristalli yapnin kaniti olan kesikli halka geklindedir. Gelisi glizel
yonelimli tanelerden olusan ¢ok kristalli yapmmn izleri Sekil 6.24.b’deki karanlik-alan
goriintiisinde daha net bir gekilde goriilmektedir. Sekil 6.24.a’daki aydinhk-alan goriintiistiniin
alt tarafi incelendiginde anafaz igerinde dagilmis olan bazi yapilar goriiliir. Bu nano boyutlu
yapilarin metaller arasi bilegik pargaciklari olduklan diisiiniilmektedir ve aydinlik-alan
goriintiisiinden gbzlenen boyutlan ~20 nm’dir. Sekil 6.25, Sekil 6.24°te gdsterilen ¢ok kristalli
bolgenin yiiksek biiyiitme oraminda alinan aydinlik-alan ve karanlik-alan gériintiilerini gosterir.
Boyutlar1 ~50 nm olan nano boyutlu yapilar Sekil 6.25.b’deki karanlik-alan goriintiisiinde daha
net bir sekilde goriilebilmektedir. Gelisi giizel yonelime sahip tanelerin gok kristalli yapisinin
kanit1 olan uygun SAD deseni Sekil 6.25.c’de gosterilmektedir ve bu desenin Sekil 6.24.c’deki
desen ile ayni1 karakteristige sahip oldugu goriiliir.

Sekil 6.26.a anafaz igerisine gdmiilmiis farkli gériiniimlere sahip yapilarin aydinlik-alan
goriintiisiinii gbsterir. Aym bdlgenin karanlik-alan goriintiisii Sekil 6.26.b’de gosterilmektedir.
Resimde, siyah-beyaz goriintii ayrilig1 (fringe) izlerine sahip dikdortgen bigiminde diizensiz bir
pargacik 6n plana ¢ikmugtir. Pargacik (izerindeki siyah-beyaz goriintli aynliklari, kenar
bolgelerde birbirine paralel, orta bdlgelerde ise dalgali bir goriiniimde uzanmaktadir. Bu goriintii
ayriliklarinin numune hazirlamadan kaynaklandify diistiniilmektedir. Kimyasal ¢6zeltinin veya
Ar iyonlarimin farkli elementlere farkli bir sekilde etki etmesinden kaynaklanabilir. Bu etkiler
farkli kalmliklara sahip bolgeler olugturabilir ve sonugta bSyle goriintii ayriliklari ortaya
¢ikabilir. Uygun SAD deseni Sekil 6.26.c’de gosterilmektedir ve desen gok kristalli yapmm
kanit1 olan kesikli halka seklindedir.
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Sekil 6.23. B1 numunesindeki biiyiit boyutlu taneleri gdsteren (a) aydinlik-alan, (b) karanlik-alan TEM
gorlntiileri, (¢) uygun SAD deseni ve (d) desenin indislenmis gematik gdsterimi.
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Sekil 6.24. Bl numunesinde anafaz iginde dagilmig olan kiiglik boyutlu taneleri gosteren (a) aydmbik-
alan, (b) karanlik-alan TEM goriintiileri ve (¢) ¢ok kristalli yapimin kanit1 olan uygun SAD
deseni.
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Sekil 6.25. Sekil 6.24.a ve b’deki kiighk boyutlu tanelerin yiiksek bilylitme oranindaki (a) aydmnlik-alan,
(b) karanlik-alan TEM goriintiileri ve (¢) uygun SAD deseni.
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Sekil 6.26.d’de gosterilen SAD deseni Sekil 6.26.b’deki karanlik-alan resminde 1 ile
belirtilen bélgeden alinmigtir. Desen nokta difraksiyon deseni 6zelligi sergilemektedir. Goriintii
ayrihigindan kaynaklandigi digiiniilen ikizleme difraksiyon noktalart net bir sekilde
goriilmektedir.

Sekil 6.27.a’daki aydinlik-alan goriintiisii daha once belirttigimiz goriislerimizi dogrular
yondedir ve anafaz iginde dagilmig olan nano boyutlu yapilar bu resimde daha net bir sekilde
goriilmektedir. Sekil 6.27.b’de karanlik-alan goriintiisiinden bu ince yapilarin boyutlar1 ~50 nm
olarak Slgtilmiigtiir.

Sekil 6.28.a, anafaz i¢inde dagilmis olan metaller arasi bilesik pargaciklarinin dagilimini
ve yapisini gosteren aydinlik-alan goriintiisiidiir. Bu resimde net olarak gézlenemeyen metaller
aras1 bilesik parcaciklar1 Sekil 6.28.b’deki karanlik-alan goriintiisiinde daha net bir sekilde
gozlenmektedir. Resim incelendiginde metaller arasi bilegik parcaciklarin boyutlarinin 50 nm ile
200 nm arasinda degistii goriiliir. Resmin sag iist kosesi incelendiginde birbirine paralel
uzanan kahn siireksiz ¢izgiler basamakli bir yap1 sergilemektedir. Bu gizgiler Sekil 6.28.a’daki
aydmlik-alan goriintiisiinde daha net bir sekilde goriilebilir. {1k bakista bu izlerin kayma izleri
olabilecegi diigiiniilmiis olsa da, bunlar goriintii ayrihiklaridir. Sekil 6.28.c’deki SAD deseni
Sekil 6.28.a’dan alinmistir. Desen kesikli halkalardan ve diizenli nokta yansimalarindan olmak
iizere iki ayr1 difraksiyon setinden olugmaktadir. Ayn1 bolgeden gelen farkl difraksiyon setleri,
o bélge iginde farkh kristolografik 6zelliklerde iki farkli yapinin oldugunu gésterir. Tek kristalli
yapimn belirtisi olan nokta difraksiyon yansimalarinin Al anafazindan, kesikli halka seklindeki
difraksiyon yansimalarinin ise anafaz i¢inde dagilmis olan ince yapili metaller aras1 TiAl bilesik

fazlarindan geldigi diisiiniilmektedir.
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Sekil 6.26. Bl numunesinde anafaz iginde dagilmis olan kiiciik boyutlu tanelerden olugan farkli bir
bolgeyi gosteren (a) aydinlik-alan, (b) karanlik-alan TEM goriintiileri, (¢) ¢ok kristalli yapmin
kanit1 olan uygun SAD deseni ve (d) 1 ile belirtilen bdlgeden alinan SAD deseni.
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Sekil 6.27. B1 numunesinde anafaz iginde dagilmis olan kiiglik boyutlu yapilan gosteren (a) aydinlik-
alan, (b) karanlik-alan TEM goriintlileri.
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Sekil 6.28. B1 numunesinde ¢ift faz bulunan bolgeden alinan (a) aydnlik-alan, (b) karanhk-alan TEM
goriintiileri ve (¢) ¢ift fazli yapinmn kaniti olan uygun SAD deseni.
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6.2.2. B4 Numunesinin TEM Goézlemleri

Sekil 6.29, B4 numunesinin mikroyapisim gosteren aydinlik-alan TEM goriintiisiidir.
Resimde biiyiik boyutlu iki taneyi birbirinden ayiran tane smmir1 net olarak goriilmektedir.
Resmin alt kismindaki tane ¢ok sayida ¢izgisel kusur (dislokasyon) ihtiva etmektedir. Resimde
dikkat ¢eken nokta, alt tarafta bulunan tane igerisindeki ¢izgisel kusurlarin tane sinirinda son
bularak iist tarafta bulunan tane igerisinde ilerleyemeyisidir.

200 nim

Sekil 6.29. B4 numunesinde biiyiik tanelerden olusan bolgeyi ve kusur izlerini g8steren aydmlik-alan
TEM gbriintist.

Sekil 6.30, B4 numunesinde gizgisel kusur yogunlugunun ¢ok fazla oldugu biiyiik tane
boyutuna sahip farkli bir bSlgenin TEM goriintiisiidiir. Goriintiiden kusur yogunlugunun
oldukga fazla oldugu goriiliir. Aym bslgenin mikroskop altinda ~5° dondiirtilmesi sonucu elde
edilen yeni goriintiisii Sekil 6.31°de gbsterilmektedir. Kusur goriintiileri bu resimde daha nettir
ve tane sinirlar1 da gézlenmektedir. Goriintii incelendiginde, resmin iist ve alt bolgesindeki
taneler i¢indeki gizgisel kusur yogunlugunun daha fazla oldugu goriiliir. Bazi kusurlar tabakali
yapilardaki tirmanici kusurlar gibi davranip tane simirlarinda son bulmamaktadir ve tane sinir
ile etkilegerek diger tane iginde ilerleyigine devam etmektedir. Ayrica resmin sag st kisminda
yukartya dogru ilerleyen yogun bir gizgisel kusur ag1 daha goriilmektedir. Sekil 6.30 ve 6.31
birlikte degerlendirildiginde her iki resimdeki ¢izgisel kusur goriintiileri arasinda farklihklar

oldugu goriiliir. Bu durum numunenin dondiiriilmesinden kaynaklanmaktadir. Sekil 6.32, Sekil
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6.30°da gosterilen biiylik tane boyutuna sahip bolgeden alinan SAD desenini gdstermektedir.
Desen diizenli nokta difraksiyon deseni seklindedir ve bu Sekil 6.30 ve 6.31°deki biiyiik boyutlu
taneler arasinda yonelim iliskisi oldugunu gosterir.

Sekil 6.33, biiylik boyutlu tanelere sahip B4 numunesi i¢indeki ¢izgisel kusurlarm gok
yogun oldugu bolgeleri gosteren aydinlik-alan TEM goriintiisiidiir. Resimden yap: i¢inde gok
yogun ¢izgisel kusur yigilmalarinin oldugu goriilebilir. Resmin sol iist kdsesinde Sekil 6.31°de
gb6zlenen kusurlara benzeyen kusurlar goriilmektedir. Yapidaki yogun gizgisel kusur izleri Sekil
6.34.a ve b’de daha net bir gekilde goriilmektedir.

200 nm

Sekil 6,30, Bityiik taneli yapida olusan yoBun kusur aglarim gdsteren TEM goriintiist.
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Sekil 6.31. Bilyiik taneli yapida olusan yogun kusur aglarinin daha net izlenebildigi TEM goriintlist.

Sekil 6.32. Sekil 6.30°da gosterilen bolgeden alinan SAD deseni.

91



@ (b)

Sekil 6.34. Sekil 6.34°teki kusurlarin detaylh gbriintiilerini sunan (a) aydnlik-alan, (b) karanlik-alan TEM
goriinttileri.
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Sekil 6.35°deki aydinlik-alan goriintiisii incelendiginde birbirinden ayr1 dort bolgenin
varlign kolayca goriilebilir. Resimde 1, 2 ve 3 ile belirtilen bolgelerin 4 ile belirtilen anafaz
igerisine gdmiilmiis olan bilyiik boyutlu taneler olduklar1 diistiniilmektedir ve uygun SAD
desenleri bu diisiinceyi dogrulamaktadir. 2 ve 3 ile belirtilen tanelerin igine dikkat edildiginde
kusur izlerine benzeyen yapilar goriilmektedir ve bu izlerin 2 nolu tane i¢inde daha yogun
oldugu goriiliir. Numaralanmis bdlgelerden ve resimde goriilen yapmin tamamindan alinan SAD
desenleri miimkiin olan yapilar hakkinda daha fazla bilgi edinilmesini kolaylagtirmaktadir.
Yapinin tamamindan alinan SAD deseni Sekil 6.36’da gosterilmektedir. Desen tamamlanmamis
halka deseni seklindedir. Bu durum Sekil 6.35°deki taneler arasinda y6nelim iligkisi oldugunu
gosterir. Sekil 6.37.a, b, ¢ ve d’deki SAD desenleri sirasiyla $Sekil 6.35’de 1, 2, 3 ve 4 nolu

bolgelerden alinmigtir.

Sekil 6.35. B4 numunesinde anafaz iginde dagilmis olan taneleri gdsteren TEM gorlintiist.

Sekil 6.36. Sekil 6.35’de gdsterilen bolgeden alinan SAD deseni.
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Sekil 6.37. Sekil 6.35°de (a) 1 nolu, (b) 2 nolu, (¢) 3 nolu, ve (d) 4 nolu bilgelerden alinan SAD
desenleri.
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6.3. B1 Numunesinin HREM Gozlemleri

Sekil 6.38°de B1 numunesinden alinan HREM goriintiisii goriilmektedir. ilk bakista bu
bilyiitme oraninda, Sekil 6.38°de 6rgii uzayina ait herhangi bir goriintii gdzlenilmemektedir ve
bu goriintiiden kabaca yorum yapilirsa; bilyiik boyutlu bir tane dikkat gekmektedir ve bu tanenin
aliiminyum tanesi oldugu diistiniilmektedir. Ancak su anki g6zlemlerimiz bu yorumu yapmak
i¢in yetersiz kalmaktadir. Bunun igin daha yiiksek biiyiitme oranlarina sahip yeni goriintiilere
ihtiyag vardir. Bu ama¢ dogrultusunda alman yeni goriintiiler Sekil 6.39 ve 6.40’da
gosterilmektedir. Sekil 6.38°de 1 ile belirtilen bSlgenin goériintiisii Sekil 6.39.a’da, 2 ile belirtilen
bolgenin goriintiisit Sekil 6.39.b’de ve 3 ile belirtilen bélgenin goriintiisii de Sekil 6.39.c’de
gosterilmektedir. Sekil 6.39°daki goriintiiler incelendiginde; 1 ve 2 ile belirtilen bolgelerin
kristal yap1 goriintiisii sergiledigi goriilebilir. Sekil 6.39.c’de de (3 nolu bdlge) kristal yapmm
son buldugu bdlge net bir sekilde gozlenebilmektedir. Numunenin o&rgii uzayma ait
hesaplamalar Sekil 6.39.a ve b’deki goriintiilerden faydalanilarak yapilmigtir. Yapilan
hesaplamalardan goriintiilerde birbirine paralel olan ¢izgiler arasindaki mesafeler (kristal yapida
diizlemler aras1 mesafe, dyy) tespit edilmistir. Hesaplamalar sonucunda, Sekil 6.39.a ve b’deki
goriintiilerden B1 numunesine ait kristal yapinin diizlemler aras1 mesafe degeri, d,,~ 0,141 nm
olarak bulunmugtur. Bundan sonra yapilmasi gereken islem yapmnin Orgii parametresini
hesaplayarak bulunan degerin altiminyumun &rgii parametresine (a=0,40497 nm) esit veya yakmn
olup olmadigim belirlemektir. Ancak bu iglem yapilamamstir, ¢linkii Sekil 6.38’de gosterilen
goriintiiden SAD deseni alinmamistir. Bu yiizden farkli bir yol izlenerek literatiirde altiminyum
tanelerinin verdigi yansimalara bakilmig ve o yansimalarin verdigi d,, degerleri ile bizim
numunemize ait djy degerleri karsilagtiriimigtir. Boylelikle yapinin aliiminyum tanesi olup
olmadig anlagilmaya ¢aligiimigtir.

Al-Ti alagimlar1 ile ilgili genel bir literatiir taramast yapildiginda; aliiminyumdan olugan
bolgelerin verdigi difraksiyon desenlerinde yaygin olarak gézlenen yansimalarin {220}, {200}
ve {311} yansimalar1 oldugu bulunmustur. Bu yansimalar dikkate alindifinda {220}
yansimalan igin #*-+&+P=8, {200} yansmmalar igin #*+&+=4 ve {311} yansimalani i¢in de
W+iP+P=11 olmaktadir ve a=0,40497 nm igin denklem 2.2°den d, degerleri hesaplandiginda;
{220} yansimalart i¢in dy~ 0,143 nm ve {200} yansimalari igin dy~ 0,202 nm olarak
bulunmugtur. Buradan {220} yansimalan i¢in bulunan djy degerinin bizim numunemiz igin
buldugumuz dy degeri ile ok az bir sapma gosterdigi goriilebilir.

Sekil 6.40.a ve b’deki goriintiiler sirastyla Sekil 6.38°de 4 ve 5 olarak belirtilen
bolgelerden alinmugtir. Gériintiiler incelendifinde bunlarin 1 ve 2 ile belirtilen bdlgelerden
alman goriintiilerle 6zdes oldugu goriilmektedir. Yani; 1, 2, 4 ve 5 nolu bolgelerin hepsi ayni

orgli uzayina sahiptir.
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Sekil 6.3
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Sekil 6.39. Sekil 6.38’de (a) 1 nolu, (b) 2 nolu ve (¢) 3 nolu bdlgelerden yliksek bitylitme oraninda alinan
HREM goriintileri.
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Sekil 6.40. Sekil 6.38°de (a) 4 nolu, (b) 5 nolu bolgelerden yiiksek biiylitme oraninda alinan HREM
goriintitleri.
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7. TARTISMA

Bu caligmada farkli Ti igerigine (agirlikga %1 ve %2 Ti) sahip ve farkli soguma
hizlarinda (%1 Ti igerigine sahip alagim igin 165 pm/s, 16 pm/s ve 8 um/s) katilagtinlan Al-Ti
alagimlarinin mikroyapilann elektron mikroskopi teknikleri (TEM, SEM ve HREM) ile
incelenmigtir. Yapilan incelemelerle alasim numunelerinin faz bilesenleri ve tane yapilan
belirlenmeye galigilmigtir.

Farkli Ti igeriginin alasim numunelerinin tane yapisi ve ikincil fazlar (metaller arasi
bilegikler) iizerinde, dokiim sartlarinin da olugmasi beklenen ikincil fazlarin yapist ve dagilimi
iizerinde belirgin bir etkiye sahip olmasi beklenmektedir. Bu nedenle var olan mikroyapilari
agtklamada dokiim sartlar1 Ti igeridi ile birlikte dikkatli bir sekilde ele almmalidir. BSliim
5.1°de detayli bir gekilde anlatilan dokim iglemleri hatirlandiginda; B1 numunesi dokiim
firminda hazirlanirken B2, B3 ve B4 numuneleri Brigdman tipi kontrollii dogrusal katilagtirma
firininda hazirlanmigtir, Dokiim numunelerinin iki grup halinde farkli yontemlerle farkl
firmlarda hazirlanmasina ragmen esas olarak tiim numunelerdeki katilagma karakteristikleri bir
noktada birbirine benzerdir. Ciinkii, tiim numunelerde katilagma sirasinda sivi halde bulunan
alagimin kati-stvi arayiizeyinin segilmis bir dogrultuda ilerlemesi saglanmustir. Farkli olarak, B1
numunesinin soguma (katilagma) hiz1 B2, B3 ve B4 numuneleri ile mukayese edildiginde
oldukga diigiiktiir. B2, B3 ve B4 numuneleri Brigdman tipi kontrollii dogrusal katilagtirma
firlninda bir motorlu mil yardim ile yiiksek hizlarda sicak bolgeden soguk bdlgeye gekilirken,
B1 numunesinin dékiim firminda ilk once alt bolgesi katilagtirilmis ve sonradan da iist
bolgesinin kendi kendine bir gecelik bir siire zarfinda katilagmasi saglanmigtir.

B1 numunesinin SEM ile ¢ekilmis yilizey goriintiilerinin ve ayn1 yiizeylerden alinan
EDX spektrumlarinin incelenmesinden bu numunenin iki farkli fazin bilesiminden olustugu
goriildii: Al anafaz: iginde dagilmig olan metaller aras1 TiAl bilesigi. Al-Ti alagim sistemlerinde
yaygin olarak gbzlenen metaller arasi bilesik (titanyum aliiminideler) fazlart TiAl;, TiAl ve
TisAl bilesikleridir. Literatiir taramalarinda diisitk Ti igerifine sahip Al-Ti alagimlarinda onun
faz diyagramina uygun olarak gozlenen baskin metaller arasi bilesik fazin TiAl; oldugu
goriilmiigtiir. Bu durumda B1 numunesinde TiAl fazi gozlenmesinin nedeni Sekil 7.1 ve 7.2°ye
bakarak su gekilde agiklayabiliriz:

Sekil 7.1°de diigiik miktarda B atomu ihtiva eden A-B tiirii ikili bir alasimin dogrusal
katilasmas: sematik olarak gosterilmektedir. Alagimin alt bolgesi kati, {ist bolgesi ise sivi
haldedir ve kati-siv1 arayiizeyi dogrusal olarak yukartya dogru ilerlemektedir. Bu durumda ana

faz olan A atomlar1 B atomlarim1 numune kalibmin iist bolgesine, yani siv1 bélgeye dogru
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itecektir. Bundan dolay: katilasmanin tiimiiyle tamamlanmasindan sonra numunenin {ist
bolgesindeki B atomlarinin yogunlugu alt bolgedekinden daha fazla olacaktir. Dolayis: ile
numunenin tamami diisiiniildiifiinde B atomlarinin homojen bir dagilimi s6z konusu
olmayacaktir [60]. Bl numunesinin d6kiim firmindaki katilagmasi1 da buna benzer bir sekilde
meydana geldiginden, bu numunedeki Ti atomlarinin yogunlugunun numunenin iist ve alt
bolgelerinde farklilik gostermesi yani, agirlikga %2 Ti igeriginde bulunan Ti atomlarmin
¢ogunun katilasan bolgedeki Al atomlar1 tarafindan numunenin Ust bolgesine itilmesi
beklenmektedir. SEM ve EDX sonuglari bu olayin meydana geldigini dogrulamistir. Ciinkii, B1
numunesinde Al anafazi i¢inde yiiksek oranda TiAl faz1 gézlenmistir ve TiAl bilesigi atomik

yiizde cinsinden ~%50 oraninda Ti igermektedir.

nutaune
Lalin
kat-stot
arayizeyinin
dletleme
winG

Sekil 7.1, Al-Ti alagimmin dogrusal katilagmasinin gematik gésterimi.

Sekil 7.2°de Al-Ti alagmminin faz diyagraminda aliiminyumca zengin olan kenar
gosterilmektedir. B1 numunesi icin, alasim 1 nolu bdlgede sividir ve soguma ile birlikte
katilagmanin ilk basamaklari, yani gekirdeklenmeler 2 nolu bolgede baslamaktadir. Bu bolgede
metaller arasi bilegik fazlar1 kati g¢ekirdekler olustururlar, souma ile bu gekirdeklere olan
difiizyon artar ve yap1 kat1 metaller aras1 bilesik faz1 gekirdekleri ile sivi Al’dan olugmaktadir.
Sogumanin devam etmesi ile 3 nolu bslgede gekirdeklerin etrafindaki biiylime tamamlanir ve
tamamen katilagmis olan son alagim yapisi elde edilir. Yap: Al anafaz iginde dagilmig olan
metaller arasi bilegik fazlarindan olugsmaktadir. Sekil 7.2°deki faz diyagramina gore, %2 Ti
iceren Al alagimi metaller arasi bilesik fazi olarak TiAl; bilesigi igcermelidir. Ancak Bl
numunesinde katilasma mekanizmasi farkl isledigi icin farkli bir metaller arasi bilesik fazi
gozlenmigtir. Alagimin katilagmasi ¢ok yavas bir sekilde meydana geldigi i¢in Sekil 7.1°de
gosterilen kati-sivi arayiizeyi ¢ok yavag ilerlemistir. Normalde Ti’un Al igindeki diflizyonu gok
yavagtir ve Ti’un erime noktasindaki kendi kendine difiizyonu ~2.24.10° m* sdir [37]. Ancak
katilagma zamani ¢ok uzun siirdiigii icin Ti atomlarmin 2 nolu bdlgede olusan metaller arasi

bilesik fazi gekirdeklerine olan difiizyonu devam etmistir ve bu olay katilagma tamamlanincaya
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kadar bu sekilde siirmiigtiir [60]. EDX spektrumlarmin verdigi sonuglar, Bl numunesinde
gbzlenen metaller arasi bilesik fazlarinin atomik yiizde cinsinden %45 Ti igerdigini ortaya
koymugtur. Bu oran agirlik yiizdesi cinsinden ~%58 Ti’a kargilik gelmektedir ve $ekil 3.1°de
gosterilen Al-Ti sisteminin faz diyagrami incelendiginde ~%58 Ti igeren bolgede baskm olan
faz TiAl fazidir.
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Sekil 7.2. Al-Ti alagiminin aliiminyumca zengin olan kenar1 [46].

Bl numunesinin SEM gozlemleri olusan TiAl faz pargaciklarmin iki farkli yap:
sergilediklerini gosterdi: Cubuk gibi ve kalin yapili pargaciklar. Pargaciklar Al anafazi iginde
homojen bir sekilde dagilmigtir. Cubuk yapisina sahip TiAl pargaciklarinin yiiksek biiyiitmeli
SEM goriintiileri incelendiginde, bunlarin dentirit yapty1 andiran bir goriintii sergiledikleri
goriildii. Dentirit yapilarin gogunlukla alt sogutulmug sivilarda atomlarin anizotropik
katilasmas1 sonucu olugtugu bilinmektedir. Ancak Bl numunesinde metaller arasi bilegik
pargaciklarinin sayisi fazla oldugu igin bunlar katilasma baslangicinda gekirdeklenme yerlerini
arttiracagindan Bl  numunesindeki alt sofuma miktarmin yiiksek olabilecegi
diigtiniilmemektedir.

B1 numunesindeki ¢ubuk yapisina sahip pargaciklarinin boyutlar1 ~2.5 um x 0.7 pm ile
~70 um x 10 pm arasinda degisgirken, kalin yapili pargaciklarinin boyutlarmmn ~2 pm ile 17 pm
arasinda degistiZi ve numune ylizeyinin baz1 bolgelerinde kiigiik boyutlu gubuk yapisina sahip
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pargaciklarmn kiimelenmeler olusturduklar gézlendi. Katilagmanin g¢ok yavas gergeklesmesinin
olusan bu kiimelenmeler tizerinde etkili oldugu diiiiniilmektedir. Zhang ve arkadaglart hizl
katilagtirilmig AI-5Ti-1B alagtminda tane inceltici olarak etki yapan TiB, faz pargaciklarinmn
alasim igindeki kiimelenme egilimlerinin hizh katilagtirma iglemi ile bastirildigini rapor
etmislerdir [33]. Kimyasal daglama yapilmis Bl numunelerinde gubuk gibi ve kalin yapili
pargaciklarinin yani sira karmagik bir yap: sergileyen sarmal goriiniimlii TiAl pargaciklar1 da
g6zlenmistir.

Diisiik Ti (%1) igerikli farkls soguma hizlarmna sahip (sirasiyla 165 um/s, 16 pm/s ve 8
um/s) B2, B3 ve B4 numunelerinin katilagmalar1 da Sekil 7.1°de B1 numunesinin katilagmasini
aciklamak igin gosterilen katilagma mekanizmasindaki gibi gergeklesmistir. Bu numunelerdeki
Ti, SEM goriintiileri ve EDX spektrumlar ile detekte edilememistir. B2 numunesinde ~24 pm x
540 pm boyutlarinda gubuk yapisinda olan bazi beyaz renkli yapilar gdzlenmistir. Ilk basta bu
yapilarin Ti igeren metaller aras1 bilegik fazlam olduklar diistiniilmiis ancak alinan EDX
spektrumlar1 hi¢ Ti piki vermemistir. Bu yapilar hakkinda herhangi bir faz tayini
yapilamamgtir. Buna karsin B2, B3 ve B4 numunelerinin hepsinde de Al anafazi iginde kalin
yapili C ¢okeltileri gbzlenmistir. Bu C ¢okeltilerinin boyutlar1 ~8 pm ile 22 pm arasinda
degismektedir. Numunelerin dSkiimlerinin yapildig1 firin i¢indeki numune kaliplar1 grafitten
yapildig1 igin ve numuneler stvi halde iken grafit kangtirict ile kargtirildign igin bu C
¢Okeltilerinin bu yolla numunelere bulastig1 diigiiniilmektedir. Ayrica B2 numunesinde ~0,5 um
boyutlarinda Fe, Ni ve Si safsizhiklari da g6zlenmistir. Wang ve arkadaslan Al-5Ti-1B
alasiminin mikroyapisinin a-Al anafaz ile TiB, pargaciklarindan olustugunu rapor etmislerdir.
Onlar Ti’un varhgnin kanit1 olan TiAl; fazim1 500 °C’deki tavlamadan sonra gzlemislerdir ve
tavlamadan 6nce o-Al anafazi iginde ¢6ziinmiis halde bulunan Ti atomlarmin 500 °C’deki
tavlamadan sonra ¢okeldigini ve TiAl; fazinin olugtugunu belirtmiglerdir [37]. Biz de B2, B3 ve
B4 numunelerinde SEM ve EDX tarafindan algilanamayan Ti atomlarnin Al anafazi i¢inde
¢ozlindiigiini distinmekteyiz.

TEM gozlemleri B! numunesinin mikroyapisinin iki farkhh boigeden olustugunu
gostermistir. Birinci tip bbige ~200 nm ile 400 nm boyutlarinda ve aralarinda yonelim iligkisi
bulunan bityiik boyutlu tanelerden olusmustur. SAD deseni taneler arasindaki ydnelim
iligkisinin kanit1 olan nokta difraksiyon deseni seklinde ¢ikmustir. Ikinci tip bélge ise Al anafazi
icinde bulunan 100 nm’den daha kiigiik boyutlara sahip ince tanelerden olugmugstur. SAD
desenleri taneler arasindaki gelisi giizel yénelim iligkisinin ve kii¢iik boyutlarinimn iyi bir kanitini
sunan kesikli halka geklinde ¢ikmigtir. B4 numunesinin mikroyapisinin, B! numunesi ile
mukayese yapildiginda ¢ok biiyiik tanelerden olustugu goriilmiistiir. Uygun bolgelerden alinan

SAD desenleri diizenli nokta difraksiyon desenleri 6zelligi sergileyerek aralarinda yonelim
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iligkisi bulunan biiyiik boyutlu tanelere sahip mikroyapinin iyi bir kanitin1 sunmustur. Ayrica B4
numunelerinde bilyiik boyutlu tanelere sahip mikroyapinin ¢izgisel kusur yogunlugunun gok
yiiksek oldugu goriilmiigtiir.

FCC kristal yapisina sahip Al’un sivi halden katilagmasi sirasinda anormal tane
biiylimesi gosterdigi bilinmektedir. Bu durumu 6nlemek igin sivi Al’un igine katilagma sirasinda
anormal tane bilyiimesini bastirmasi i¢in tane incelticiler (¢cogunlukla %0,02 Ti veya B)
katilmaktadir [7]. Sivi Al’a katilan bu tane incelticiler katilagma aninda heterojen
cekirdeklenme yerlerinin sayisini artirarak yapi igindeki tane sayisinin artmasina, dolayisiyla
tane boyutunun da diismesine neden olurlar. Ciinkii bunlar tane sinirlarina da yerlesirler.

Al-Ti alasim sistemleri iizerinde yapilan calismalar, peritektik tepkime sonucu olusan
kiigiik boyutlu metaller arasi bilesik fazlarinin dagitici (dispersoid) gibi davranip tane sinirlarma
yerleserek anormal tane biiylimesini bastirdiklarmi gostermistir. B1 numunesinin SEM
gézlemleri Al anafaz1 iginde dagilmis olan metaller arasi bilesik fazlarinin varligimin kanitim
sunmugtu ve Bl numunesinin TEM gozlemleri de alasimin mikroyapisinin aralarinda ySnelim
iligkisi bulunmayan nano boyutlu ince tanelerden olugtugunu gostermisti. Bu durumda biz,
alagim iginde olusan metaller arasi bilesik pargaciklarinin katilasma aninda tane sinirlarina
yerleserek anormal tane biiylimesini engelledigini diisiinmekteyiz. Moon ve arkadaslar
yaptiklar1 ¢aliysmada Al-Ti alagiminda Ti igeriginin artmasi ile tane boyutunun diistiigiini
gézlemlemiglerdir [9]. Ciinkii, Ti igeriinin artmasi ile Al kat1 ¢ozeltisinde ¢okelen Ti miktart
artacaktir ve dolayisiyla alagim igindeki metaller arasi bilesik fazlarmin oram da artacaktir.

B1 numunesinin TEM sonuglar literatiir ¢aligmalarinin verdigi sonuglarla uyumlu
cikmigtir. Genel olarak yapilan bir gok galigmanin ortak hedefi nanokristalli (aralarinda y6nelim
iligkisi bulunmayan genis agili tane sinirma sahip nano boyutlu ince tanelerden olusan
mikroyap1) yap1 elde etmektir. B1 numunesinin mikroyapis1 bu dogrultuda istenilen amaca
uygun bir sekilde ince bir mikroyap: sergilemistir. Ayrica Bl numunesinin TEM gozlemleri
yapr igindeki ¢izgisel kusur yogunlugunun incelenen bolgelerde g¢ok diisiik oldugunu
gostermistir. Bu durum ince mikroyapiya ve bu mikroyap: i¢inde dagilmis olan metaller arasi
bilesik fazlarinin varligina baglanmigtir. Ciinkii, Lasalmonie ve arkadaglar1 100 nm’den daha
kiiciik tane boyutuna sahip metalik malzemelerde ¢izgisel kusur iiretiminde smirlama oldugunu
Onermiglerdir [10] ve Moon ve arkadaglari da yap1 icinde bulunan ¢ok kiiglik boyutlu
gOkeltilerin kusur hareketliligini engelledigini belirtmislerdir [42). Tane boyutu kiigtilditkge tane
smnir1 alaninn hacim kesri artar ve dagitici etkisi gosteren kiigiik boyutlu pargaciklarin dagilimi
kolaylagir. Sonug olarak dagiticilar kolayca tane simirlarina yerlesirler ve bdylece ince tane

yapist korunmus olur.
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Daha 6nce belirttigimiz gibi B4 numunesinin SEM gozlemleri B2 ve B3 numunelerinki
gibi sivi Al’a eklenen Ti atomlarmnin anafaz iginde ¢oziindiigiinti ve ¢ékelme olmadid igin de
yapida metaller arasi bilesik fazi gbzlenmedigini kanitlamisti. B4 numunesine baktigimizda
onun tane boyutunun B1 numunesinin tane boyutu ile mukayese edildiginde gok biiyiik oldugu
gortiliir. Bu durumda B4 numunesine eklenen Ti atomlarinin istenilen mikroyapiy: elde
edebilmek i¢in tam anlamiyla bir tane inceltici gibi davranamadigini sdyleyebiliriz. Sonugta;
heterojen gekirdeklenme yerlerinin sayisinin az olmasindan ve katldagma aninda tane simr
hareketliligini engelleyen herhangi bir etkileyici gzlenmediginden dolay1r B4 numunesinin tane
boyutu oldukga biiyiik olmustur.

B4 numunesinde gozlenen yiiksek g¢izgisel kusur yogunlugunun nedenlerini asagidaki
gibi agiklayabiliriz:

i1k olarak; Lasalmonie ve arkadaslarmm 100 nm’den daha kiigiik tane boyutlarina sahip
metalik malzemelerde ¢izgisel kusur iiretiminde sinirlama oldugunu Onermelerinin yami sira
onlar ayni zamanda tane boyutunun 100 nm’yi agmas: durumunda tane sinirlarinin bir ¢izgisel
kusur kaynag: gibi etki yapabilecegini de 6nermiglerdir [10]. Bu ifade B4 numunesinde
gbzlenen ¢izgisel kusurlarin varliim agiklamada bir 6lgiide yeterlidir. Ciinkii, Sekil 6.30°a
dikkat edildiginde biiyitk boyutlu iki taneyi birbirinden ayiran tane sinirmin gizgisel kusur
kaynag1 gibi davrandigi griilmiistiir. Bu etki ile olugsmus oldugu diisiiniilen iki ¢izgisel kusur
a1 tespit edilmigtir. Birinci ¢izgisel kusur ag1 resmin sol iist kdsesinde tane sinirmda baglayarak
asagtya dogru inerken, ikinci g¢izgisel kusur ag1 da resmin sag alt kosesinde tane smirinda
baslayarak yukariya dogru ¢ikmaktadir.

Ikinci olarak; hem SEM hem de TEM gozlemleri B4 numunesinde herhangi bir metaller
aras1 bilesik fazi algilanamadigini gostermisti. Bu durumda yapt iginde olusan kusurlarm
hareketliligini engelleyen dagitict etkisi gosteren herhangi bir faz bulunmadigindan ¢izgisel
kusurlarin artmast ve ilerlemesi kolayca gergeklegmistir.

Son olarak; daha Once belirttigimiz gibi B4 numunesi yiiksek soguma hizinda, Bl
numunesi yavas¢a kedi kendine katilagmistir. B1 numunesi ince bir mikroyap: sergilerken B4
numunesinin mikroyapisi biiyiik boyutlu tanelerden olugmustur. Ayrica B1 numunesi iki fazdan
olusurken B4 numunesi tek fazdan olusmustur. Sonug olarak dokiim ve katilagtirma sartlarimn
olusan son mikroyapilar tizerindeki etkisi biiyiiktiir. Bu durumda B1 numunesinde g6zlenmeyen
kusurlarin B4 numunesinde yogun bir sekilde gézlenmesinde de dokiim ve katilagtirma
sartlarinin bir etkisinin olabilecegi diisiiniilmektedir. Eger hizli katilagtirilan B4 numunesinde
katilagma aninda i¢ yap1 iizerinde bir zor etkisi olusturulmus ise bunlar kusur olusumunu
ilerletecektir ve de B4 numunesinin tane boyutunun biiyiikk olmast olugan bu kusurlarin tane
iclerindeki hareketliligini artiracaktir.
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8. SONUCLAR

1.

SEM gozlemleri ve EDX spektrumlari, Bl numunesinin faz yapisinin Al anafaz: ve
farkli boyut ile farkli yapilara sahip metaller aras1 TiAl bilesiginden, B2 numunesinin
Al anafazi ve C, Ni, Fe ve Si safsizliklarindan, B3 ve B4 numunelerinin ise Al anafazi

ve C safsizliklarindan olugtugunu géstermistir.

B1 numunesinin TEM gozlemleri ve SAD desenleri alasimin mikroyapisinin homojen
bir tane yapisi sergilemedigini gostermigtir. Farkli bolgelerden alinan goriintiiler ve
difraksiyon desenleri incelendiginde, baz1 bolgelerin aralarinda ySnelim iligkisi bulunan
bityiik boyutlu tanelerden olustugu, bazi bblgelerin ise aralarinda yonelim iligkisi
bulunmayan nano boyutlu ince tanelerden olustugu belirlenmistir. Analiz
sonuglarindan, alagimin mikroyapisinin biiyiik Slgiide istenen amaca uygun bir gekilde

nano boyutlu tane yapisi sergiledigi goriilmiigtiir.

Katilagmanin yavas ilerleyisinin ve buna bagli olarak olugsmus olabilecegi diistiniilen
TiAl fazinin B1 numunesindeki aralarinda yonelim iligkisi bulunmayan nano boyutlu

tanelerden olusan ince mikroyapi olugumunu ilerlettigi goriilmiigtiir.

B4 numunesinin TEM gozlemleri ve SAD desenleri alagimin mikroyapisinin aralarinda
y6nelim iligkisi bulunan biiyiik boyutlu Al tanelerinden olustuunu géstermigtir. Hizli
katilagtirma igleminin heterojen gekirdeklenme yerlerinin sayisim artirmasi beklenmis,
ancak bu heterojen ¢ekirdeklenme yerlerinin sayisini artiracak olan Ti atomlarinmn
miktarinin az olmasi ve buna bagli olarak ta yeterli miktarda ¢6kelme gergeklesmedigi

i¢in bu amaca ulagilamamistir.

B1 numunesinin TEM goriintiileri incelenen bolgelerdeki ¢izgisel kusur yogunlugunun
¢ok az (hemen hemen hig) oldugunu gosterirken, ayni alasim ile mukayese edildiginde
B4 numunesinin TEM goriintiileri incelenen bolgelerdeki ¢izgisel kusur yogunlugunun
oldukga fazla oldugunu gostermistir. Bu durum biiylik tane yapisina ve kusur
hareketliligini engelleyen, dagitici etkisi gosteren herhangi bir ikinci faz par¢aciklarinin

gbzlenmemesine baglanmigtir.

HREM goriintiileri ile B1 numunesinin 6rgii uzay: incelenmis ve du=~ 0,141 nm olarak

bulunmustur.
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9. iLERI CALISMALAR iCiN ONERILER

Ileri galigmalarda, alagim numunelerin mekanik 6zellikleri sicaklik muamelesi yapilmig
ve yaptlmamig durumlar igin incelenebilir. Numunelerin mekanik testlerden sonraki
mikroyapilar1 ve faz bilesenleri elektron mikroskopi teknikleri (SEM ve TEM) ile incelenerek
mukayese edilebilir. Ayrica Ozellikle Al-%1 Ti alasiminda yogun olarak goézlenen ¢izgisel

kusurlarin analizleri (Burgers vektorleri, enerjileri ve yogunluklart) yapilabilir.
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