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Bu tez ¢alismasinda esit atomik oranda AICuNiSi orta entropili alagimlar farkli 6glitme siirelerinde
mekanik alasimlama teknigi ile nanoyapili toz olarak fiiretildi. Uretilen orta entropili nanoyapili tozlarmin
mikroyapisal karakterizasyonu X-1smni1 kirtnimi (XRD) ve taramali elektron mikroskobu/enerji dagitici X-1g1n1
(SEM/EDX) analizleri ile yapildi ve ayrica termal karakterizasyonu diferansiyel termal analiz (DTA) ile yapild.
XRD sonuglar1 mekaniksel alasimlama sonucunda 50-140 saat 6giitmelerde intermetalik Al,Cu, AINi, AINiz ve
fcc yapili Cu bazli kati ¢ozelti fazlarmin olustugunu gosterdi. Ayrica XRD sonuglarina gore ogiitme siiresi
arttikca alagim tozlarinda tane boyutunda kii¢iilme olmustur. 140 saat mekaniksel 6giitme sonucunda kristal
boyutunun yaklasik 3nm, kafes geriniminin %1,15 ve diskolasyon yogunlugu 0,11x10%®/m? oldugu bulundu.
SEM/EDX analizleri &gilitme siiresi arttikga alasim tozlarinda pargalanma, kirilma, topaklagsma ve
kaynaklagmalar oldugunu, ve buna bagli olarak partikiil boyutunun kii¢lildiigiinii ve daha homojen bir yap1
olustugunu gosterdi. DTA sonuglari stirekli 1sitma esnasinda 750-800 °C sicaklik araliginda faz doniigiimii ve
kristallesmeleri isaret eden bir dizi endotermik pikler gostermistir. Elde edilen sonuglara gore 140 saat 6giitme
ile tretilen AICuNiSi alasimin mikroyapisal ozelliklerinin bu c¢alismada {iretilen diger tim alagimlarin
mikroyapisal 6zelliklerinden daha iistlin oldugu anlasilmustir.

Anahtar Kelimeler: Mekanik alagimlama, Mikrosertlik, Mikroyapisal ozellikler, Termal o6zellikler, Orta
entropili alagimlama



ABSTRACT

MS THESIS

MICROSTRUCTURAL AND THERMAL CHARACTERIZATION OF NANO-
STRUCTURED AI-Cu-Ni-Si ALLOY POWDERS PRODUCED BY MECHANICAL
ALLOYING

CELAL ONAT

INSTITUTE OF GRADUATE STUDIES OF
BATMAN UNIVERSITY
THE DEGREE OF MASTER OF SCIENCE
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Advisor: Assoc. Prof. Dr. Mustafa OKUMUS

2023, 104 Pages

Assoc. Prof. Dr. Mustafa OKUMUS
Assoc. Prof. Dr. Cihat OZAYDIN
Assoc. Prof. Dr. Hasan ESKALEN

In this thesis, AICuUNiSi medium entropy alloys with equal atomic ratio were produced as
nanostructured powder by mechanical alloying technique at different milling times. Microstructural
characterization of the produced mid-entropy nanostructured powders was performed by X-ray diffraction
(XRD) and scanning electron microscopy/energy dispersive X-ray (SEM/EDX) analyzes, and also thermal
characterization was performed by differential thermal analysis (DTA). XRD results showed that as a result of
mechanical alloying, intermetallic Al>Cu, AINi, AINiz and fcc structure Cu based solid solution phases were
formed during milling for 50-140 h. In addition, according to the XRD results, as the milling time increased, the
particle size of the alloy powders decreased. After 140 h of mechanical milling, it was found that the crystallite
size was approximately 3nm, the lattice strain was 1.15%, and the discollation density was 0.11x10%%/m?.
SEM/EDX analyzes showed that as the milling time increased, fragmentation, breakage, aggregation and cold-
welds occurred in the alloy powders, and accordingly the particle size decreased and a more homogeneous
structure was formed. DTA results showed a series of endothermic peaks indicating phase transformation and
crystallization during continuous heating at a temperature range of 750-800 °C. According to the results
obtained, it was understood that the microstructural properties of the AICuNiSi alloy produced by milling for
140 h were superior to the microstructural properties of all other alloys produced in this study.

Keywords: Mechanical alloying, Microhardness, Microstructural properties, Thermal properties, Medium
entropy alloys
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1. GIRIS

Insanlar ihtiyaglarim1 daha iyi karsilayabilmek igin siirekli olarak teknolojiyi
gelistirmistir. Ve gelisen teknoloji ile kesintisiz bir gelisim siireci igerisine girmistir. Bunun
icin bilim her alanda gergeklestirilen yapitlarin var olan 6zelliklerin daha iyi olanlarini agiga
cikarma gayretindedir. Bu durum ise malzeme bilimi, genetik bilimi, uzay bilimi ve benzeri
alanlarda pek ¢ok yeni arastirma firsatina yol ag¢mustir. Zamanimizda surekli gelisen
malzemeler mutfak gereclerinden havacilik endiistrisine kadar her alanda yaygin olarak
kullanilmaktadir. Sonug olarak malzeme bilimi ve nanoteknolojinin gelismesi ile birlikte nano
yapili malzemelerin ilerlemesi ile ilgili énemli caligmalar yapilmaktadir. Bu calismalar
neticesinde nanokristal, kuazikristal ve amorf gibi kararli alagimlarin bulunusu bilindik
geleneksel kristallerden daha seckin 6zelliklere sahip olmasi sebebiyle katilarin atomik yapisi
ve kristalografide dnemli yer bulmustur (Klement ve ark., 1960; Shechtman ve ark., 1984;
Porter ve ark., 1984; Yoshizawa ve ark., 1988). Yari kararli alasimlar genellikle birgok
miikemmel 6zellige sahip amorf alagimlar atomik diizenlenmesi olmayan bir metal alagimidir.
Kelime anlamiyla bigimsiz veya sekilsiz olan bu alagimlar 1960 yilinda Duwez ve arkadaslari
tarafindan hizli katilastirma metodu kullamilarak iiretilmistir. Uretilen ilk alasim ikili altin-
silisyum (Au-Si) amorf alasimidir. Amorf malzemelerin kristalizasyonu olugmadan Once
donma noktasinin altina sogutularak elde edilir. Nanokristal alagim 6te yandan adet boyutlari
100 nm den kiglik olan ¢ok veya tek fazli polikristal malzemelerdir (Lu ve ark., 2006). Bu
alagimlarin kiiglik tane boyutu nedeniyle tane smirlari ¢ok giigliidiir. Bunun nedeni 6zgul
yiizey alaninin biiyiik olmasimdandir (Tonejc ve ark., 2002). Ik nanokristal malzemeler 1988
yilinda Fe-Si -B-M (M: Cu ve Nb) tavlanmasiyla Y.Yoshizava ve arkadaslar tarafindan
kesfedilmis ve tavlamadan sonra alasimda cok kii¢iik parcaciklarin oldugu gézlemlemisler.
Boylece ilk kez yeni bir nanoyapili alasimdan bahsediyorlardi. Simdiye kadar kesfedilen
nanokristal ve amorf malzemeler, mikemmel korozyon ve oksidasyon direnci, yuksek
mukavemet, miikkemmel manyetik &zellikler ve yiiksek sertlik gibi olaganiistl Ozelliklere
sahiptir (Suryanarayana, 1999). Dolayisiyla bu alagimlarin hayatin bir¢ok alaninda
uygulamalar1 goriilebilir (Inoue, 2001). Bu istiin malzemeler nano yapilara sahiptirler ve
bundan dolay1 bilesenler malzeme iginde homojen olarak dagilir ve dagildiklart igin
malzemenin 6zellikleri 6nemli 6l¢iide degisir (Inoue ve ark., 1992). Nanokristal malzemelerin

birgok farkli teknik kullanilarak tiretilmesi miimkiindiir. Cogu arastirmaci nanokristal yapilar



olusturmak igin iki yontem Onermistir. Tek bir yontemle amorf alasimlarin kontrollii
kristazilasyonu ile dogrudan veya dolayli olarak firetilir. Genel olarak nanokristal
malzemelerin dogrudan {iretimi i¢in iki temel ilke vardir. Bunlar asagidan yukariya ve
yukaridan asagiya yontem olarak ayrilabilir. Asagidan yukariya yaklasimlar, daha biiyiik
iirlinler olusturmak i¢in daha kiigiik yap1 taglarini birlestirmek olarak tanimlanirken, bunun bir
ornegi kimyasal buharlarin {iretimidir. Yukaridan asagiya yaklagimlar olusturmak icin daha
biiyilk baslangic malzemelerinden daha kiigiik iriinler insa etmeyi igerir. Bu yaklagima
verilebilecek O6rnek ise mekanik alagimlama teknigidir. Mekanik alasimlama teknigi ise 1s1
veya kimyasal islemlere dayanmayan homojen olarak gergeklestirilen kat1 hal reaksiyonudur.
Bu teknik kullanilarak mikro yapi1 kontrol edilebildigi i¢in istenilen mikroyapiya sahip
malzemeler Uretilebilmektedir. Beraberinde bu teknikte erime sicakliklari birbirinden biiyiik
6lglide ayn1 olmayan elementlerin homojen karisimi ve yiiksek ¢oziiniirliikk limitlerine ulagsma
zorluklarin istesinden gelinebilir. Bazilarin1 diger tekniklerde Uretimi zor olan bu teknikle
nanokristal kuazikristal ve amorf alasimlar {iretilebilmektedir (Gogebakan ve ark., 2007,
2009, 2011). Sanayide kullanilan metaller genellikle saf degil, alasim halindedir. Metal
iiretiminin ergitme asamasinda gerekli olan 6zelliklere bagl olarak, ana metale ilave olarak
bir veya daha fazla alasim elementi ilave edilerek katilasma saglanmakta ve ana metalin saf
halinden farkli bir yapi1 elde edilmektedir (Karaaslan, 2010). Bir alagimin durumunun
belirlenmesi, mevcut fazlarin, faz kuvvetinin, faz oranlarinin, faz 6zelliklerinin ve bunlarin
alasim icindeki geometrik dagilimimin incelenmesini gerektirir. Bu kosullar1 bilmek bize
metalin 6zellikleri hakkinda fikir verir. Alasimlar genelde erimis halde homojendir. Baska bir
deyisle, alasimlar sadece s1v1 ¢ozeltilerden olusur. Kat1 halde, sadece tek bir kat1 ¢ozelti igeren
homojen olabilirler veya bircok kati ¢ozelti, ara iirlin ve saf metalik kristaller iceren heterojen
i¢c yapilara sahip olabilirler. Bu baglamda 6zellikle iki kristal tipine sahip alagimlar gorulr;

saf kristal alasimlar1 ve karisik kristal alasimlar1 (Karaaslan, 2010).
Alasimlamanin avantajlar1 asagida gosterilmistir.

1. Farkli 6zelliklere sahip birgok malzeme elde etmek
Mekanik 6zelliklerde degisiklik
Fiziksel 6zelliklerde degisiklik

2
3
4. Isil isleme elverisli hale getirmek
5. Malzemelerin maliyetini azaltma
6

Korozyona kars1 koruma



Alasimlarin en bliylik avantaji; Baz metallerin katki metallerin 6zelliklerini nasil etkiledigi
bilinerek seckin ©zelliklere sahip yeni Urunler elde etmek mimkundir. Bu yeni Urunler
uygulamaniz i¢in gereken fiziksel Ozelliklere sahip malzemelerin iiretimine olanak tanir.
Kimyasal ortam, asinma, yorulma, yiiksek sicaklik vb. saf metallerin istenilen etkiyi
saglayamadigr  durumlarda istenilen Ozellikleri saglayan niteliklerde alasimlar
kullanilmaktadir. Ornegin demir yeterince sert degilse daha sert demir alagimlari igeren
celikler kullanilir. Cogu metal, kafes yapilarinda bazi safsizlik atomlart igerebilir. Safsizliklar
orijinal metal atomlarinin yerini aldiginda karisik kristaller olusur ve ara yer bosluklari
tikandiginda ara yer kati ¢ozeltileri olusur (Megep, 2007). Metal malzemeler esas olarak
demirli ve demirsiz olarak ayrilir. Demir, demir i¢eren malzemelerin ana bilesenidir. Diger
tim malzemelere demir dist malzemeler denir. Ayrica sekillendirilebilirliklerine gore de
siiflandirilabilirler. Dékme alasim, kaliplanmasi zor olan ve ddkiimle olusturulan bir
malzemedir. Malzemeler deforme olabiliyorsa doviilebilir alasim denir. Malzemenin

mukavemeti genellikle soguk isleme ve 1s1l igslemle arttirilir (Erdogan, 2000).

1.1. Demir Esash Alasimlar

En yuksek oranda uretilen metal malzeme tirli demirden yapilan malzemelerdir.
Bunun nedeni demirin hammadde olarak bol olmasi ve ekonomik olmasi, sekil verme
kolaylig1 ve ¢ok yonli fiziksel ve mekanik ozellikleridir. En onemli dezavantaji ¢evrenin
etkisinden dolay1 zayif korozyon direncidir. Diger bir dezavantaj, nispeten yiiksek yogunluk
ve disiik elektrik iletkenligidir. Demir bazli alagimlardaki baslica alasim elementleri demir
(Fe) ve Karbon (C)’dur. Degisen karbon oranlar1 ile ¢ok farkli ozellikler gosterebilirler.
Karbon igerigi %2,14'ten az olan demir alagimlarina ¢elik, yliksek karbon igerigine sahip

demir alagimlarina ise dokme demir denir (Satish, 2004).

1.1.1. Celikler

Celik, bilesiminde %2,14'a kadar karbon iceren tim demirli malzemeleri ifade etmek
icin yaygin olarak kullanilir. Ancak teknolojide kullanilan ¢elikteki karbon igeriginin iist sinir1
%]1,5 civarindadir. Bu karbon art1 az miktarda manganez, silikon, kiikiirt ve fosfor i¢eren bir
demir-karbon alagimlari smifi ¢elik adi altinda gruplandirilir. Celik, kimyasal bilesimine,
uygulama alanina, kalitesine ve sekillendirme islemine gore siniflandirilabilir. Celikler
genellikle karbon igeriklerine gore siniflandirilir. Kolayca {i¢ gruba ayrilabilirler: diistik
karbonlu celikler (agirlikca %C < 0,3), orta karbonlu celikler (agirlik¢a %0,3 C < 0,6) ve
yiiksek karbonlu gelikler (agirlikga %C > %0,6) (Satish, 2004; Guri ve ark., 2006).



1.1.2. Doékme Demirler

Dokme demir, soguk veya sicak islemeye uygun olmayan ve dokiim olarak
yararlanilan, karbon igerigi %2,06'dan fazla olan demir-sementit veya demir-grafit alagimidir.
Alagimli d6kme demirin karbon igerigi %2,06'dan az olabilir. D6kme demir genellikle 6tektik
bilesime yakindir ¢iinkii dokiimii kolaydir ve diizgiin bir mikro yapiya sahiptir. Dokme
demirde 6nemli bir alasim elementi olan silisyum, Gtektik noktayr sola kaydirir. Dokme
demir, %2,5...5 karbon igerigine ve yaklasik 7,2-7,4 g/cm?® kat1 yogunluguna sahiptir. Dokme
demirler, mikroyapilarina ve kirilma yiizey goriiniimiine gore siiflandirilir. Catlak yiizeyinin
sekline gore siniflandirma: 1) beyaz dokme demir, 2) kir dokme demir, mikro yapilarina gore
siniflandirma yapilirken: 1) lamel grafit 2) kiiresel grafit 3) vermikiiler grafit ve 4)
temperlenmis grafitli dokme demirler seklindedir. Sementit olusumu veya demir ve karbonun
ayrismasi, alasim elementlerine, par¢anin soguma hizina ve soguma hizini etkileyen parcanin
kalinligina baghdir. Karbonun ayrigmasina yani grafit olusumuna neden olan elementler
karbon, silisyum, fosfor, bakir ve nikeldir. Ote yandan sementit olusumunu destekleyen en

onemli elementler manganez ve kromdur (Can, 2006).

1.2. Demir Dis1 Alasimlar
Periyodik tablonun kararli izotop olan 92 elementinden 70'i metaldir. Ancak bunlarin
30 tanesi sanayide kullanilmistir. Demirden sonra, yillik tretime gore ilk sekiz metal
sunlardir: Aliiminyum, kursun, bakir, magnezyum, kalay, cinko, krom, nikel. Baz1 metaller,
saf metaller yerine alasim imalatinda ek alagim elementleri olarak kullanilir. Bu boliim, bazi
karakteristik demir dis1 alagimlar hakkinda bilgi saglar (Gird ve ark., 2006). Sekil 1.1°de

Demir dis1 metal alagimlar1 ve alasim isleme teknikleri gosterilmektedir.

DEMIR DISI
METALLER
I
1 1 | |
RE— - KUSUN. NIKEL,
ALUMINYUM VE BAKIR VE R
ALASIMLAR ALASIMLARI KALAYL SINKO
I I
[ | I 1 1
DOVME DOKUM g ALUMINYUM
ALASIMLAR ALASIMLARI PIRINCLER BRONZLAR BRONZLARI
ATLUMINYUM. I_ ALUMINYUM, . o I_ o 3
BAKIR. SILIS. SILIS. SOGUK ISLEME DOKUM DOKUM DOVME
IAGNEZYUMVS. MAGNEZYUM
SICAK ISLEME DOVME

Sekil 1.1. Demir dis1 metal alagimlar1 ve alagim isleme teknikleri (Giri ve ark., 2006)



1.2.1. Aluminyum Alasimlar:

Aliiminyum, dogada en bol bulunan elementlerden biridir ve ¢elikten sonra
miihendislik yapilarinda en yaygin kullanilan metaldir. Aliiminyumun yogunlugu ¢eligin {igte
biri kadardir. Cok hafif olmalarina ragmen, bazi aliminyum alagimlar1 500 MPa'y1 asan akma
dayanimlarina sahiptir. Aliminyum alasimlar1 bu 6zelliklerinden dolay1 hafiflik istenen ugak
ve araclar icin Onemlidir. Bu alagimlar genellikle diisiik yogunluk, yiiksek termal ve
elektriksel iletkenlik ve yiksek korozyon direnci ile karakterize edilir. Aluminyum ylzey
merkezli kibik kafes yapisi, diisiik sicakliklarda bile kaliplamayi kolaylastirir. Bu alagimlarin
ana sinirlamasi, diisiik erime sicakliklaridir (660°C). Mukavemetleri soguk isleme ve 1sil
islemle artirilabildiginden dokiim ve dovme olmak iizere iki kisma ayrilabilirler. Si, Cu, Mg,
Mn, ve Zn ana alagim elementleridir. Son zamanlarda diisiik yogunluklu Mg, Li, ve Al, Ti

gibi metaller 6zellikle otomobillerin agirlik azaltmasinda biiyiik ilgi goriiyor (Can, 2006).

1.2.2. Bakir alasimlari
Bakir, alasimsiz halde ve diger metallerle alagimlarda yaygin olarak kullanilmasindan
dolayr onemli bir miihendislik metalidir. Alasimsiz bir yapida miikemmel bir 6zellik
birlesimine sahiptir. Bu 6zellikler, bakir1 elektronik endiistrisinde temel bir malzeme haline
getirir. Bu ozellikler, yiiksek elektrik iletkenligi, korozyon direnci, imalat kolayligi, orta
gerilme mukavemeti, kontrol edilebilir tavlama 6zellikleri ve genel lehimleme ve birlestirme
ozelliklerini icerir. Piring ve diger metallerle olusan cesitliligi de bakir1 bir¢ok miihendislik
uygulamasinda vazgegilmez kilmaktadir. Piring bir ¢inko-bakir alagimidir. Bronz ayrica ek Al
Sn, Ni ve Si ile desteklenebilir, bu da onu piringten daha dayanikli ve korozyona dayanikli

hale getirir (Erdogan, 2001).

1.2.3. Magnezyum alasimlari
Aliminyum ve demirden sonra dinya yuzeyinde en ¢ok bulunan tgiincii metal olan
magnezyum, glimils grisi bir metaldir. Sanayide kullanilan en hafif metaldir. Kullanim1 kolay
ve uyarlanabilir. Bu avantajlarina ragmen genel yap1 malzemesi olarak nadiren kullanilir.
Bunun nedeni, iiretim sirasindaki yiliksek enerji maliyeti ve oksijene olan yiiksek afinitesidir.
Hegzagonal Siki Paket (HSP) kristal bir yapiya sahip oldugu i¢in oda sicakliginda
kaliplanmas1 zordur. Genellikle dokiim veya sicak presleme ile olusturulurlar. Ana alagim

elementleri Zn, Mn ve Al 'dir (Gdirl ve ark., 2006).



1.2.4. Titanyum alasimlari

Titanyum ve alagimlart nispeten yeni muhendislik malzemeleridir ve 1952'den beri
yalnizca yapisal malzeme olarak kullanilmaktadir. Titanyum alagimlari, yiiksek mukavemet-
agirlik oranina, yaklasik 550°C'ye kadar yiiksek sicaklik 6zelliklerine ve 6zellikle oksitleyici
asitler ve kloriirlerde ve ¢ogu dogal ortamda miikemmel korozyon direncine sahiptir. Bununla
birlikte, titanyum ve alagimlarinin maliyeti, yaygin olarak kullanilan metallerden daha
yiiksektir. Ancak titanyum ve alasimlari, 6zel 6zelliklerinden yararlanilabilecek bir¢ok yerde
etkin bir sekilde kullanilmaktadir. Ornegin, titanyum alasimlarinin yiiksek mukavemet-agirlik
orani ve yliksek sicaklik 6zellikleri, ugak endiistrisinde biiyiikk 6nem tasimaktadir (Erdogan,

2001).

1.3. Yiiksek, Orta ve Diisiik Entropili Alasimlar

Son zamanlarda, ¢ok bilesenli es molar alagimlara ve bunlarin tiirevlerine biiyiik ilgi
duyulmaktadir. Bu alagimlar literatiirde genellikle yiliksek entropili alasimlar olarak
adlandirlir. Ideal kat1 ¢ozeltilerde, alasim elementlerinin sayis1 arttikga karistirma entropisi
artar. 5 veya daha fazla alasim elementi Karisimin toplam serbest enerjiye entropik katkisinin
daha 6nemli hale geldigi, bilesik olusumunu ve faz ayrilmasini 6nleyen ve kati ¢ozeltileri
stabilize eden bir biyiikliige ulastigi one siiriilmiistiir. Buna dayanarak bu alagimlar diger
siniflandirmalardan farklidir. Entropi degerine gore de siiflandirma yapabilirsiniz. Boylece
alagim 5 veya daha fazla elementten olusur; Alasimdaki her bir elementin oran1 %5- 35 olmak
sartiyla yiiksek entropili alasimlar olarak adlandirilirlar. Tek bir ana elementten olusan
alasimlara diisiik entropili alasimlar, iki ila dort ana alasim elementinden olusan alagimlara
orta entropili alagimlar denir. Tiim ¢ok elementli alasimlarda, element oranlar1i aym
konsantrasyonda oldugunda karigimin entropisi maksimuma ulasir. Genel olarak, ylksek

entropili alagimlarin ¢ogu arastirmacisi, ayni oranda element igeren alagimlari inceler (Gali ve

ark., 2013).

Yiiksek entropili es molar alagimlar igin karisim entropisi 1.61R limiti olarak
hesaplanir. Ancak Miracle ve ark. yiiksek entropili alasimin entropi degerinin 1.5R oldugu
bildirmektedirler (Miracle ve ark, 2014). Entropi degerleri 1.5R ile 1R arasinda olan
alasimlara orta entropi alagimlar1 denir. Entropi degerleri 1R'dan kii¢lik olan alagimlara diisiik
entropili alagimlar denir. Sekil 1.2°de entropi degerine gore alagim smiflandirmasi

gosterilmistir. (Murty ve ark., 2019).



Orta Entropili Alagmlar

Diisiik Entropili Alasimlar

ASsR

15R2A521R

Sekil 1.2. Entropi degerlerine gore alagimlarin siniflandirilmas: (Murty ve ark., 2019)

Bir alagimda olusabilecek kristal yapilari, yar1 kristal ve metaller arasi fazlarin
olusumunu tahmin edebilmek icin alasimi olusturan elementlerin temel karakteristik
termodinamik ve geometrik parametreleri bilinmelidir. Entalpi ve entropinin ¢ok bilesenli bir
kati ¢ozelti alasim fazlarinin stabilitesi tlizerindeki etkisi, karigik entalpi (AHwmix),
konfigiirasyon entropisi (ASconf’), omega parametresi (Q2), degerlik elektron konsantrasyonu
(VEC) ve atomik boyut farki (8) gibi termodinamik parametrelerle aciklanabilir. Bu

parametreler asagidaki denklemler kullanilarak hesaplanabilir;

AHyix = Xiq,j=1 40H;;CC; (1.1)

ASCOnf = —R Z?:l Cl-lnCl- (12)
_ TmASConf

0= (13)

5= Jz L C(1 =2 (1.5)



Burada; AHj; iki element arasindaki entalpi enerjisidir, Ci ve Cj atom oranlaridir, R gaz
sabitidir. Tm ifadesi ise elde edilen alasimi olusturan elementlerin ortalama erime sicakligidir.
T, = 2. Ci(T,); her bir elementin atom yarigap1 r; Ve 7 ortalama atomik yarigap boyutudur.

Yapmis oldugumuz hesaplamalarda bulmus oldugumuz degerler AH,;;, degeri -24.75
kJ/mol, AScons degeri 1.386R J/molK, 2 degeri 0.55, VEC degeri 7 ve & degeri ise 6.8 %
olarak hesaplanmustir.

Yapilan literatiir ¢alismalar1 sonucunda Miracle ve arkadaslar1 (miracle ve ark., 2014)
konfigurasyon entropi degeri 1.5R ile 1R arasinda olan alagimlari orta entropi alasim sinifinda
yer aldigini ifade etmektedirler. Tezimizde yapmis oldugumuz hesaplamalarda konfigiirasyon
entropi degerini 1.386R olarak hesapladigimiz i¢in caligmamizda {iretilen AlCuNiSi
alasimimiz orta entropili alasim smifinda yer almaktadir. Ayrica VEC degeri tiretilecek
alasimlarda Kristal yapinin FCC + BCC olabilecegini gostermektedir.

Geleneksel alagimlar genellikle diisiikk entropi degerlerine sahiptir. Hastelloy, Monel
ve Inconel gibi siiper alasimlar, orta entropi alasimlarina &rnektir. Mihendislik
malzemelerinin karisim entropisine gore simiflandirilmast asagidaki cizelge 1.1°de

gorulmektedir.



Cizelge 1.1. Bilinen geleneksel alagimlarin karigim entropi degerleri (Yeh, 2013)

Yontem Alasim Ergiyik halde ASkrs
Co bazli siiper alagim Stellite 6 1,13R
BMG (metalik cam) Cu47Zr11TizaNis 1,17R

Zrs3TisCuis NizoAlie 1,30R
Mg alagimi AZ91D 0,35R
Cu alagimi 7-3 piring 0,61R
Yiiksek hiz takim ¢eligi M2 0,73R
Al alagimi 2024 0,29R
7075 0,43R
Ni bazli siiper alagim Inconel 718 1,31R
Hastelloy X 1,37R
Diistik alasimli ¢elik 4340 0,22R
Paslanmaz celik 304 0,96R
316 1,15R

Stiper alasimlar, ¢alisma sicakliklarinda yliksek mekanik 6zelliklerin ve mukavemetin
korunmast gereken yerlerde yaygin olarak kullanilir. Bu nedenle siiper alasimlar, gaz
jeneratorleri igin tiirbin motor bilesenlerinde ve endiistriyel havacilik motorlarinda yaygin
olarak kullanilmaktadir. Bu da motorun daha yiiksek sicakliklarda g¢alismasini saglar. Bu

nedenle ekonomik ve gevresel Ustlinliik sunar (Gustafsson, 2012).

Stiper alagimlar 20. yiizyilin ortalarinda gelistirildi. Siiper alasimlarin korozyon
direnci, siirlinme direnci ve yliksek sicakliklarda bile dayanim gibi iistiin 6zellikleri nedeniyle

stiper alagimlara olan talep artmaktadir (Pollock ve ark., 2006).
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Stiper alagimlar, erime noktalarinin 0,9 katina kadar etkili bir sekilde kullanilabilir. Bu
alagimlarin yiiksek sicaklik mekanik 6zellikleri ¢ok iyidir. Siiper alagimlarin bu 6zelligi, baska

herhangi bir alagim sistemi ile karsilagtirilamaz (Andersson, 2011).

Stiper alagimlarin ana elementleri nikel, demir ve kobalttir. Bu a¢idan bakildiginda
stiper alagimlar nikel bazli, kobalt bazli ve demir-nikel bazli olmak tzere (i¢ ana kategoriye
ayrilmaktadir. Stiper alasimlarda ikincil elementler Mo, W, B, Re, Al, Zr, Ta, Nb, Cr, C, ve
Hf olarak tanimlanabilir. Siiper alasimlarin malzeme o6zellikleri icerdikleri ikincil elementlerin

adedine baglidir (Donachie ve ark., 2002).

Nikel ve Kobalt bazli siiper alagimlar, uygulamaya ve bilesime bagl olarak doviilebilir
veya dokiilebilir. Sekil 1.3’te siliper alasimlarin gerilme-kopma mukavemeti diyagramini

goOstermektedir.
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Sekil 1.3. Siiperalagim Kopma —Gerilme Mukavemet Diyagrami (Donachie ve ark., 2002)

Hastelloy X, giiclii, nikel bazli, giiglendirilmis bir alasimdir ve yiiksek sicakliklarda
calisan yapisal bilesenler i¢in birincil malzemedir (King ve ark., 1981). Gaz tlrbini motoru
kanal gecis pargalari, enjektor pargalari, art yakici alev tutucu pargalari, egzoz borulari, kabin
wsiticilart vb. i¢in kullanilir. Endiistriyel firinlarda kullanilmasi 6nerilir. Clnki oksitleyici,
indirgeyici ve notr atmosferlere kars1 ¢ok dayaniklidir. Hastelloy X alasimi ayrica kimyasal
proses endiistrisinde susturucular, katalizor destek 1zgaralari, firin bolmeleri, piroliz prosesleri

icin tiipler ve hizli kurutucu bilesenleri i¢in kullanilir.
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Inconel 625, hemen hemen 800°C'ye kadar oda sicakliginda muhtesem karsi koyma
gicune sahip bir nikel-krom-molibden alasimidir (Davis ve ark., 2000). Daha (st
sicakliklarda, karsi koyma giicii genellikle diger kat1 ¢ozelti ile daha guclu hale getirilmis
alasimlardan daha diistiktiir. Cesitli yiiksek sicaklik havacilik uygulamalari i¢in Inconel 625
alasimi, kimyasal proses endiistrisinde diisiik sicaklikta korozyona dayanikli bir malzeme
olarak, kimyasal proses endustrisinde ve gu¢ endustrisi uygulamalarinda yaygin olarak
kullanilmaktadir. Kisa siireligine yaklasik 815°C'ye kadar kullanilabilir. Ancak, uzun siireli
caligma kosullarinda kullanim maksimum 595 °C ile sinirlidir. Alagim (Inconel 625) 595

°C'nin lizerinde kalic1 termal yliklere maruz kaldiginda ciddi gevreklesme meydana gelir

(Anonim, 2017b).

Bu tezin amaci esit atomik oranlarda AI-Cu-Ni-Si orta alagimimi 0-140 &giitme
araliginda mekanik alasimlama yontemiyle iiretmek ve iiretilen nanoyapili toz alagimlarin
mikroyapisal ve termal Ozelliklerini incelemektir. Teknolojik olarak oldukca Onemli
oldugundan ugak ve otomotiv sanayisi gibi alanlarda kullanilan malzemelerin dayanikli
olmas1 kadar hafif olmasi1 da aranan bir 6zelliktir. Eger bu nanomalzemeler ¢ok iyi analiz
edilir ve dzellikleri ayrintili olarak incelenirse sanayinin ihtiyaci olan malzemeler daha ucuza

tretilecek ve daha uzun omiirli olacaktir.

1.4. Alasimlar

Alagimlar iki ya da daha fazla metalik elementin homojen karisimlaridir. Alagimlarin
ozellikleri birgok alanda geligtirilmistir. Metal alagimlarinin 6zellikleri ve yapilar1 ve
bilesenlerinin zengin ¢esitliligi nedeniyle elektronik miihendislik ve katalizde genis bir
uygulama alanma sahiptir (Averback ve ark, 1991). Nanaoteknoloji ve malzeme biliminin
gelismesiyle birlikte malzemelerin mikroyapisi incelenmis olup malzemelerin nano boyuttaki
tavirlar1 makro diizeydekinden farkli oldugu anlasilmistir. Dolayisiyla malzemelerin mikro
yapist ve Ozellikleri degisebilir. Bu nedenle bilinen kristalden daha gui¢lu 6zelliklere sahip
yar1 kararli alasimlar olarak bilinen kuazikristal nanokristal ve amorf alasimlar giin gegtikge
popiilerligini  artirmaktadir. Yar1 kararli alasimlar katilarin atomik yapisinda ve
kristalografisinde ciddi bir yer tutar. Yiksek ve Ustlin 6zellikli alagimlarin kullanim alanlari

Cizelge 1.2°de gosterilmistir.
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Cizelge 1.2. Yar1 kararh alagimlarin 6zellikleri ve kullanimlari (Inoue, 2001)

Ozellik

Kullanim alanm

Biyo uyumlu

Yksek hidrojen depolama

Yiiksek yansima orani
Yiiksek korozyon dayanimi
Yiiksek akma dayanimi

Yiiksek dayanim/agirlik orani (spesifik

dayanim)

Yiksek sertlik

Yiksek akustik ozellikleri
Yiksek elastik enerji

Yiiksek dayaniklilik

Protez malzemesi olarak

Hidrojen depolama malzemesi olarak

Optiksel duyarli malzemelerde
Ugak, gemi, fiize parcasi (dis muhafaza)
Kompozit zirh uygulamalari
Elektronik cihazlar icin ince ve dolayisiyla

hafif kalif

Kesici malzemelerde (ameliyat bicagi
olarak)
Akustik emici malzemeler olarak
Spor malzemelerinde

Makineler i¢in yapisal malzeme olarak

Yar1 kararli malzemeleri atomik diizenlemelerine goére {i¢ gruba ayirtyoruz. Bunlar

bulunma sirasina gore amorf malzemeler,

malzemelerdir.

1.4.1. Amorf alasimlar

kuazikristal malzemeler ve nanokristal

Daha once de belirtildigi gibi giinlik hayatta kullanilan bazi malzemeler kristal
degildir. Bu maddelerin atomik dizilisi gelisiglizel bir dagilim gésterir Ki bdyle bir atomik
dizilime sahip olmayan maddelere amorf malzeme denir (Dikici, 1993). Amorf sekli olmayan
anlamma gelir. Amorf alasimlarin kristal yapis1 yoktur, yani alagimi olusturan atomlar tane

sinirlar1 olmaksizin diizensiz ve rastgele dagilmistir.
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(x) (v)

Sekil 1.4. Amorf yapimin sekli (Greneche, 2003)

Sekil 1.4’de (x) ve (y) den de gorebilecegimiz gibi atomlarin belli bir duzeni yoktur.
Kristal gibi rastgele bir dagilim sergileyen bu yapida birim hiicre ve iyi tanimlanmis orgii
yapisindan bahsetmek miimkiin degildir amorf malzemeler fikri ilk olarak silisyum dioksit
(vitretous silica) denen kimyasal bilesikte Zachaririasen tarafindan tanitilmistir (Greneche,
2003). 1960 yilinda Duvez ve arkadaslar1 tarafindan hizli katilastirma teknigi kullanilarak ilk
amorf malzemeye erisilmistir. Ortaya c¢ikan ilk ikili amorf alasimi Au-Si amorf alagimidir
(Klement ve ark, 1960). Ayrica uzun menzilli atomik diizenden, yani teleme simetrisinden
de yoksundurlar. Bagka bir kat1 yap1 bi¢imi polikristaldir. Polikristaller yerel bir kristal yapiya
sahiptir, ancak bir biitiin olarak tek kristal ozelligi gostermezler. Bircok c¢ok kristalli kati
yapida, bitigik kristal taneleri arasinda periyodiklik yoktur. Monokristal, polikristal ve amorf
yapilar arasindaki fark Sekil 1.5'da gorulebilir.

ATATATATATAT AT AT A
VAV AV VY avyavaYavYayYaYs

Sekil 1.5. Siral1 bir sekilde; (a) monokristal, (b) polikristal ve (c¢) amorf yap1 (Anonim, 2007a)

Sekil 1.6’da tek kristal, polikristal ve amorf numunelerin gecirimli elektron
mikroskobundan (Transmission Electron Microscopy, TEM) alinan SAED (Selected Area
Electron Diffraction) desenlerinden aralarindaki yapisal farklilik gorilmektedir. Amorf
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katilar, Kristaller gibi uzun menzilli 6teleme simetrisine (periyodisite) sahip olmadigindan,

kirinim spektrumlari keskin tepe noktalar1 gostermez.

Sekil 1.6. Siral1 bir sekilde; (a) Fe(BCC) tek kristalli ince film-[001], (b) ¢ok kristalli Pd.Si ince film, (c) amorf
Pd,Si ince film. Bir daginik 1g1k halkasi, amorf bir malzemeden yansiyan en belirgin goriintii (Moeck, 2007)

Amorf alagimlarin bircok 06zelligi, kristal alasimlardan ¢ok daha iistiindiir. Yiiksek
mukavemeti, korozyon direnci ve hafifligi nedeniyle otomotiv ve ugak sanayinde, elektriksel
iletkenligi, diisiik 1s1 kayb1 ve yiiksek manyetik 6zelligi nedeniyle elektrik ve elektronik
sanayinde kullanilmaktadir. Bu amorf alagim malzemesi o6zellikle manyetik &zelliginden
dolay1 enerji dagitim trafolarinin yapiminda ve teyp, video ve kayit sistemlerinde kullanilmak
iizere manyetik okuyucular basta olmak iizere bircok teknik alanda ihtiya¢ duyulmaktadir.
(Bhatti, 1989; Gogebakan, 1998).

Amorf alagimlar ilk olarak 1960'larda Duwez ve digerleri tarafindan rapor edilmistir.
Ikili Au-Si alastminin hizli katilastirma teknolojisi ile elde edilmistir (Klement ve ark., 1960).
Sekil 1.7'deki faz diyagramindan, Au-Si alasiminda derin bir 6tektik bdlgenin var oldugu
goriilebilir. Bu, alasimin derin 6tektik bolge bileseninin amorf olarak elde edildigi anlamina
gelir. Amorf alagimlarla ilgili aragtirmalar 1980'li yillara kadar devam etmis ancak elde edilen
amorf alagimlarin ¢ok kirilgan olmasi ve geometrik yapilarin ince seritler halinde olmasi bu

alagimlarin yaygin kullanima ulasmasini engellemistir.
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Sekil 1.7. Au-Si alagiminin faz diyagrami (ASM, 1990)

Ilerleyen yillarda Al-Si-Ni iiclii alagimlari ilk defa amorf formda elde edilmis ve bu
alagimlarin plastisiteleri ve ¢ok iyi mekanik Ozellikleri bu konuya olan ilgiyi artirmistir.
1990l yillarda birgok ikili, ti¢lii ve ¢oklu alasim gruplar1 amorf olarak elde edildi. Ayrica,
amorf alasimlarin kristallesmesinin kontrol edilmesinin, Sekil 1.8'de gosterildigi gibi
nanokristal yapilarin olusumuna yol actifi ve nanokristal metallerin 6zelliklerinin normal

kristaller ve amorf metallerden daha iistiin oldugu bildirilmistir (Kim ve ark., 1994; Kim ve
ark., 1997).
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Sekil 1.8. Amorf alasimlarin kontrollii 1sitilmasiyla olusturulan nanokristal yapilar (Kim ve ark., 1997)

Amorf alagimlar1 Uretmek igin ¢esitli yontemler kullanilmistir (Jones, 1983). Bunlar

arasinda en yaygin olarak kullanilan yontem, hizli katilastirma tekniklerinden biri olan eriyik
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dondirme yontemidir. Bu yontemde alasim sivi halde ergitildikten hemen sonra katilastirilir.
Katilagma ¢ok hizli olursa ve tam alt soguma elde edilebilirse, sivi halde diizensiz dagilan
atomlarin sivi halde kristal yap1 (atomik diizen) olusturacak zamani olmayacak ve bu kisa
sirede katilar donacaktir. Bu durumda sivi, kati hale gelmesine ragmen atomik dagilimi
acisindan siviya benzeyecektir. Yani, amorf alasimlar, atomik dagilim acisindan sivilara
benzer katilar olabilir. Alasim, geleneksel katilastirma ile sogutulursa, katilagmasi belirli bir
stire alacaktir, bu siire zarfinda atomlar hareket edecek ve bir kristal yap1 olusturacaktir
(GOgebakan, 1992). Ayrica, son arastirmalar, birgok Zr esasli, Mg bazli ¢ok alasimli
gruplarin, hizli katilasmaya ihtiyag duymadan normal katilasma ile sekilsiz hale

getirilebilecegini gostermistir.

Katilasma olgusu, Zaman-Sicaklik Doniisiim Diyagrami (T-T-T) kullanilarak daha iyi
anlagilabilir. Sekil 1.9, kristallesme reaksiyonunun zaman-sicaklik degisim diyagramini
gostermektedir. Bu sekle gore, amorf bir yapi olusturmak i¢in, malzemenin ilk kristallesme
egrisini kesintiye ugratmadan sivi halden oda sicakligina kadar sogutulmasi gerekir. Bu ¢ok
kisa pihtilasma siireleri gerektirir. Bu nedenle kristallesmeden kacinilmalidir. Bu, hizli
katilastirma teknolojisi ile elde edilebilir. Amorf bir alasim elde etmek i¢in belirli kriterlerin

karsilanmasi gerekir. Bu kriterler literatiirde iyi belgelenmistir (Gogebakan, 1998).

Sicakhk

Zaman

Sekil 1.9. Amorf yapinin olusma mekanizmasini gosteren T-T-T diyagrami (Gilman, 1985; Siegrist ve ark.
2006)

1.4.2. Kuazikristal Alasimlar
Kuazikristaller ilk olarak 1984 yilinda Shechtman ve arkadaslar1 tarafindan rapor

edilmistir. Katilastirilmis Al-Mn alagimlarinin TEM c¢aligmalar1 sirasinda ortaya ¢ikarilmistir.
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Sekil 1.10’da gosterildigi gibi AlgsMnisalasiminin kirinim modeli 2- 3- ve 5- kat dénme
simetrisine sahip keskin bragg tepe noktalarindan olusur AIMn alagimi 12 adet 5- katli 20 adet
3- katli eksenlerle beraber ikozahedral simetrisine sahipti bu ylizden alasima ikazohedral Al-
Mn ad1 verildi. (kisaca, i-AlMn)
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Sekill.10. Algs Mn14 alagiminin kirinim modeli (Soldan saga dogru) 2katlh 3katli Skatli simetri eksenleri boyunca
yonelmistir. (Shechtman ve ark., 1984)

Bu yapimin keskin bragg zirveleri uzun menzilli diizenliligi goésteriyordu ancak bu
diizenlilik kristallerin diizenliginden farklidir. Kristal yapilarda bilinen 2- ,3- ,4-,ve 6- kath
simetrilerin diginda bir ikozahedral yani 5-katli simetri sergiliyordu. Gelecekteki
aragtirmalarda bu konuya olan ilgi hizla artis gostermis ve bilinen kristal modellerinden ayr1
olarak incelenmeye baglanmistir (Pauling, L., 1985). Bu konuda yapilan arastirmalar, birgok
{iriiniin hizl1 katilagma ile {iretildigini gdstermistir. Ikili ve iiclii alasim gruplarinda, bes derece
(27/5), sekiz derece (2n/8), on derece (2m/10) ve on iki kat (27 /12) simetriye sahip yeni bir
kristal yapinin ortaya cikigina sebep oldu. Yart kristaller ve simetrileri Cizelge 1.3°te
verilmigtir. Bu yeni malzeme grubuna kuazikristal (kristalimsi, sanki kristal) olarak
adlandirilmistir. Kuazikristal terimi ilk olarak Levine ve Steinhardt tarafindan kullanilmistir.
Bu nedenle yar1 kristaller, klasik kristaller (bilinen kristaller, siradan kristaller) ve amorf
malzemelerden sonra iiclincli kati malzeme grubu (tiir) olarak adlandirilir. Sekil 1.11°de
siradan  kristallerin ve yar1 kristallerin kirinim desenleri arasindaki farki agikca
goOstermektedir. Kuazikristaller olarak adlandirilan bu kati malzemeler, benzersiz bir uzun
menzil diizenliligi sergilerken, ancak siradan kristallerde bulunan donme simetrisi
Ozelliklerinden yoksundur. Uzun menzilli periyodikliginin varligi, bu malzemelerin bir
dereceye kadar kristal karaktere sahip oldugunu gosterirken, donme simetrisinin olmamasi,
bunlarin daha amorf bir karakter sergiledigini gosterir. Bu nedenle kuazikristaller, kristal ve
amorf yapilarin veya her ikisinin karisimida bulunan maddelerdir. Sekil 1.12’de tipik amorf,

yar1 kristal ve kristal yapilar i¢in X 1511 kirmnimindaki farki agikca gostermektedir.
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Cizelge 1.4’te ayrica, kuazikristal, normal kristal ve amorf yapilar arasindaki bazi

farkliliklar1 gdstermektedir.

Sekil 1. 11. Diyagram A, normal bir kristalden gelen difraksiyon desenini gosterirken diyagram B, kuazikristal'

den gelen difraksiyon desenini gostermektedir (Shon, 2007)

Siddet (sayma/saniye)

Siddet (sayma/saniye)
o
-~

Siddet (sayma/saniye)

4 1

' v ‘ 1 \ '
L-,” - - AT ‘ '!V‘J 'IJ..|YI|'. '|,\ Ll - LS 1
30° L0° 50° = 30° L0° 50°¢

20 (derece) 20 (derece) 20 (derece)

Sekil 1. 12 Soldan saga; tipik amorf, kuazikristal ve normal kristal yapilarin X-11n1 kirmim desenleri (Eckert,
2007)

Cizelge 1.3. Kuazikristaller ve kuazikristallerin simetrileri (Pauling, L., 1985)

Kuazikristal n-kath simetri Kibik érgtler

dodekagonal 12 Basit
dekagonal 10 Basit
Oktagonal 8 Basit, cisim merkezli

Ikozahedral 5 Basit, cisim merkezli, yiizey merkezli
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Cizelge 1.4. Normal kristal, kuazikristal ve amorf yapilar arasindaki fark (Pauling, L., 1985)

Kristal Kuazikristal Amorf
Oteleme diizeni Periyodik Kuaziperiyodik Yok
Uzun-mesafe Var Var Yok
dizen
Birim hiicre Var Yok Yok
Dénme simetrisi 2-, 3-, 4-, 6- kathi 5-, 8-, 10-, 12-kath Yok
eksen eksen

Kuazikristal malzemeler arasinda, yalnizca 5 kat donme simetrisine sahip yari
kristaller tim ii¢ boyutlu yonlerde kuazi periyodiklik sergiler. Diger yari kristal tiirleri, yani 8
kath, 10 kathh ve 12 kath (dekagonal) donme simetrisine sahip Kuazikristaller, bir ve iki
boyutta Kuaziperiyodiklik sergiler (Hafner, 1999). Kuazikristaller olarak mevcut olan bazi
alasimlar ve yapilar1 Cizelge 1.5'te listelenmistir (Saarivirta, 2004). Ayrica Al-Cu-Co
numunesi Sekil 1.13.(b)'de gosterilen dekagonal yapiya sahiptir. Ve Zn-Mg-Ho numunesi
Sekil 1.13.(a)'da gosterilen ikozahedral yapiya sahiptir. Bilinen kristallerde periyodiklik,
atomik bir diizenin kaydirilmasiyla veya genel olarak birim hiicrenin tekrarlanmasiyla elde
edilir. Bununla birlikte, kuazikristallerdeki kuaziperiyodiklik, birbirinden bagimsiz olarak
farkli diizenlilikle tekrar eden yeni kaliplarla saglanir (Yildiz, 1995). En iyi bilinen
kuazikristal tiirleri sunlardir: Tek boyutta Fibonacci zinciri, iki boyutta Penrose orgiisti, ¢

boyutta ikosahedral fazlaridir (Avar, 2007).

Cizelge 1.5. Kuazikristal olarak elde edilebilen ¢esitli alagim tiirlerinde bulunan dodekagonal simetrili
kuazikristal yapilar, dekagonal, oktagonal, ikozahedral yapilar (Saarivirta, 2004)

Kuazikristal Yapilar Alagimlar
Yeni tip ikozahedra Yb-Cd
Dodekagonal Ta-Te, Ni-V-Si, Co-Cu, Al-Co-Fe-Cr, Ni-Cr
Dekagonal Al-Ni-Fe, Al-Pd-Ru, Al-Pd-Os, Al-Os, Al-

Cu-Co, Al-Cu-Fe-Co, Al-Cu-Co-Si, Al-Co-

FeCr-O, AI-Cr-Si, Al-Ni-Fe, Al-Ni-Rh, Al-

Cu-Rh, Zn-Mg-Y, Zn-Mg-Sm, Zn-Mg-Ho,

Al-Mn, Al-Pd, Al-Co-Ni, Al-Pd-Fe, Al-Fe
Oktagonal Mn-Si, Ni-V-Si, Ni-Cr-Si

Ikozahedral Al-Mn-Si, Al-Mn-Cu, AIl-CuRu, AI-Cu-Os,
Al-V-Si, Al-Pd-Ru, Al-PdRe, Al-Pd-Mg,
Al-Rh-Si, Ti-Fe-Si, TiZr-Ni, Mg-Li-Al, Mg-
Zn-Ho, Al-Cu-Fe, Al-Mn, Al-Cr, Al-Mg-Zn,
Al-Li-Cu, Al Mn-Zn, Mg-Zn-Y, Cd-Mg-Tb,
Al-Pd-Mn
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(b)

Sekil 1. 13. Kuazikristal numuneler; (a) Mg-Zn- i-Ho (Fisher ve ark., 2000). (b) dekagonal Al-Co- Cu numunesi
(Wittmann, 1993)

Kuazikristal malzemelerin 6zelliklerinden bazilarim séyle verebiliriz:

Disiik elektrik ve 1s1 iletkenligi, yiiksek sertlik, diislik ylizey enerjisi iyi oksidasyon ve

korozyon direnci, alisik olunmayan optik 6zellikler.

Siradan kristallerde kusurlar ve safsizliklar arttikca elektrik direnci artar ancak

kuazikristallerde yapinin diizenliligi arttik¢a elektrik direnci artar.

Bilinen kristallerin aksine kuazikristallerin iletkenligi sicaklikla artar diisiik

sicakliklarda ise oldukga yiiksek direncine sahiptirler (Avar, 2007).

1.4.3. NanoKkristal Alasimlar

Nanokristal malzemeler 100 nm den kiiciik tane boyutlari ile yar1 kararli malzemeler
olarak tanimlanabilir (Lu, 2006). Bu malzemelerin fiziksel ve kimyasal 6zellikleri genellikle
amorf ve kristal malzemelerden farklidir. Bu fark genellikle yiksek tane sinir1 sayisina, kiiglk
tane boyutuna ve genis 6zgul yiizey alanmna atfedilir (Tonejc, 2002). Nanokristal malzemeler
"nanoyapilidir" ve bunlara "nanometre boyutlu" ve "¢ok kiiclik pargaciklar" gibi adlar verilir.
Sekil 1.14(a)’da nanokristal Fe-Pt-Zr-B alasiminin TEM goriintiileri, Sekil 1.14(b)’de

nanokristal dgiitiilmiis bakir tozunun TEM gorintuleri gorilmektedir.

Sekil 1.14. Nanokristal malzemelerin Gegirimli Elektron Mikroskobu (TEM) goruntuleri, (a) Pt -Fe-B-Zr
alagimi, (b) tavlanmig bakir tozu (Khoshkhoo, 2011)
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[k nanokristal malzeme 1988'de Y. Yoshizawa ve digerleri tarafindan rapor edildi.
Amorf Si-Fe-B-M alagimlarmin (M: Cu ve Nb) tavlanmasiyla kesfedilmistir. Arastirma,
alasimin cok kiiciik parcaciklar igerdigini ortaya ¢ikardi. Boylece nanoyapili demir bazli yeni
bir alasim elde edilmis oldu (Yoshizawa ve ark, 1988). Nanoyapili malzemeler ayrica ¢oK iyi
manyetik 6zelliklere sahiptir. Nanokristal yapi, diisiik etkili manyetokristal anizotropiyi ve
diisitk manyetostriksiyonu (manyetik kasilma) destekler. Bu iki manyetik fazli sistem,
muhtesem yumusak manyetik 6zellikler sergiler. Bu 6zellikler, kristal fazin hacim oranina
(tane boyutu ve yogunluk) baghdir. Simdiye kadar, oda sicakliginda doygunluk
manyetizasyonunun (~1,2 T) ve yliksek gecirgenligin (~105 1 kHz) en iyi kombinasyonuna,
nanokristal alagim Fez3sCuNbsSii33Bg tarafindan elde edildi (Greneche, 2003). Mikemmel
manyetik Ozelliklere sahip olan bu malzemeler cesitli alanlarda da aktif olarak kullanilir.
Ornegin, nanoyapili demir oksit hem bilimsel hem de teknolojik uygulamalara sahiptir. Tipta
kontrast gelistirme, manyetik ilag dagitimi, manyetik rezonans goruntileme (MRI),
ferrosivilarin iiretimi, manyetik kayit ortami ve nanokompozit iiretimi vb. agisindan biiyiik
onem tagimaktadir (Cvejic ve ark., 2006). Siradan kristallerden daha tistiin 6zelliklere sahip
nanokristal alagimlar1 iiretmenin bircok yolu vardir. Bunlar; katmanli ¢ift hidroksitler,
kimyasal coktirme, sol-jel bagli yakma, mikro emiilsiyon ve mekanik alagimlama
teknikleridir. Bunlar arasinda mekanik alasimlama teknolojisi, katt malzemelerin iiretimini
kolaylastirdig1 i¢in son yillarda en ¢ok ilgiyi tizerine ¢ekmistir (BawaWaje ve ark., 2010).
Kristal boyutunu hesaplamak, nanoyapili malzemeler olusturmak kadar Onemlidir.
Hesaplamalar1 yapmanin birka¢ yolu vardir. Bu yontemler: Gegirgen elektron mikroskobu
(TEM), Debye-Scherrer denklemi, Warren-Aberbach yontemi, Williamson-Hall ydntemi,
Halder-Wagner yontemi ve Rietveld Refinement yontemidir.

1.5. Alasim Uretim Teknikleri

Alagimlarin {retilmesinin en Onemli nedeni, dogal elementlerin istenilen tiim
ozelliklere sahip olmamasidir. Bu nedenle istenilen Ozelliklere sahip elementler bir araya
getirilerek istenilen 6zelliklere sahip alasimlar olusturulur. Istenilen 6zelliklere sahip bir
alagim {iretmek i¢in, iretim teknolojisinin alasim iizerindeki etkisini bilmek gerekir.
Gilinlimiizde bilimin en 6nemli alanlarim ilgilendiren iki 6nemli soru var. Birincisi, istenen
ozelliklere sahip alasim gruplar ile ilgilidir. ikincisi, bu alasimlari yapmak igin kullanilan
teknolojidir. Bu nedenle imal edilen malzemenin maliyetinin diisilk olmasi ve imalatinin
kolay olmasi onemli olup, bazi arasgtirmalar yapilarak bazi alasim iiretim teknikleri

gelistirilmistir.
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1.5.1. Normal Katilastirma Teknigi

En eski alagim dretim tekniklerinden biri geleneksel katilastirma teknigidir. Bu
teknolojide, alasimi olusturan elementler 6nce bir potada yuksek sicaklikta eritilerek bir sivi
(eriyik) olusturulur. Erimis alagimi homojenlestirmek ic¢in karistirilir ve ortam sicakligina
sogumaya birakilir. Katilasacak erimis metal miktarina bagl olarak, alasimin tamamen
katilagmasi bir giin veya daha uzun sirebilir. Pota ve ortam sicakligina bagl olarak alasima
verilen 1s1 azalacak ve alasim katilasacaktir. Bu isleme normal katilagtirma teknigi (NK)
denir. NK teknolojisini kullanarak istediginiz miktarda alasim Uretebilirsiniz. Sekil 1.15 bir
potada NK islemi kullanilarak Uretilen Cu bazli bir alasimin katilasmasini gostermektedir. NK
tekniginde, sivi-kat1 ara yiizey direnci ve asir1 istnma olmadiginda, eriyigin ylizeyinde hemen
tam bir kabuk olusur. Katilagsma, alasim ¢ekirdeklenmesi ve blylmesi ile gergeklesir. Alasim
katilastiginda, atomlar termodinamik yasalarina gore en diisiik enerji seviyesine ulasir. Bu
teknikle yapilan alasimlar kristal formdadir. Bunun nedeni, kristallerin en diisiik serbest enerji

durumuna sahip katilar olmasidir (Jones, 1982).

Sekil 1.15. Normal katilagtirma ile {iretilen Cu-bazl alagimin katilasma goriintiisii (Giindes, 2010)

1.5.2. Hizh Katilastirma Teknigi

Son yillarda hizli katilagma hakkinda ¢ok aragtirma yapilmistir. Yiiksek sogutma
hizlarinda elde edilen kiiciik sogutma 06lcegi mikro yapiyr iyilestirir ve mekanik 6zellikleri
tyilestirir. Hizli katilastirma tekniklerinde alasimli gecis metallerinin ¢oziiniirliikleri normal
dengedekinden ¢ok daha yuksektir. Bununla birlikte aliminyum kafes alasim elementlerinin
icindeki denge kati ¢oziiniirliigii oldukga sinirlidir. Aliminyum alagimlarinin bu sertlestirme
islemleri i¢in 6zellikle yararli oldugu kanitlanmistir (Rajabi ve ark., 2009). Metal eriyiklerinin
hizli katilagtirma tekniginin ilk olarak 1960 yilinda Duwez tarafindan bulundugu
bilinmektedir. ilk aliiminyum bazli amorf alagimlar 1981 yilinda Al-Fe-B alagimlar1 ve Uclii
AICoB dahil edilerek tanimlanmistir (Warlimont , 2001; Chen ve ark., 2013; Zhanga ve ark.,
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2003). Metaller ve alasimlarmin hizli katilagmasimi saglamak i¢in bu yontemler de dahil

olmak {izere gesitli yontemler gelistirilmistir bu yontemler sunlardir:

(i) Damlacik yontemleri: Erimis metali soguk havaya veya inert gaza maruz birakma
islemi (atomizasyon katilagma)

(i) Jet yontemleri: Bir erimis metal akisi siirekli olarak seritler halinde olusturulur
donen bir sogutma carki (eriyik dondiirme) ile sikistirilir ve atilir

(ili)  Ylzey eritme teknolojisi: Dokiim alasim yilizeyinin hizli erimesi yiiksek
katilasma hizina sahip erimis kiilgelerin ¢ikarilmasi islemi (lazer yiizey islemi)

(Lin ve ark., 2017; Katgerman ve ark., 2004; Karakdse ve ark., 2011).

1.5.3. Eriyik Dondurme Teknigi

Hizli Katilagtirma tekniklerinde en yaygin olani eriyik dondiirme islemidir. Bu islem
erimis malzemenin gaz basincini damlaciklar halinde donen bir disk iizerine birakarak basit
bir ani sogutma olayidir. Donen disk sayesinde alagim seritler halinde yapilir. Bu sistemde
iretim kismi esas olarak resistansla isitilan grafit pota ve silindirik sogutucu tabandan
olugmaktadir. Grafit potadaki malzeme potanin etrafina sarilmis bir endiiksiyon bobini
kullanilarak eritilir ve potanin tabanindaki bir delikten inert gaz basinci altinda hizla dénen bir
diskin ylzeyine puskirtilur. Dénen diskin yiizeyi ile temas halindeki eriyik aniden katilasir
ve bir serit olusturur. Bu sekilli seritler katilasma parametrelerine bagl olarak farkli uzunluk,
genislik ve kalinliklarda elde edilir. Seritlerin farkli sekillerde olusmasina neden olan {i¢ sey
vardir. Birincisi uygulanan basing, ikincisi donen diskin hizi, Gglinciisu ise diisen eriyigin agisi
ve hizla donen diskin yiizeyindeki ¢izginin pota agzinin genisligidir (Gillen, 1985). Ticari
olarak bu teknige yonelik arastirmalar oncelikle bant tiretimine yoneliktir. Daha sonra hizli
katilagmanin bir katinin digerinde ¢Oziliniirligli gelistirdigi, mikroyapisal biiziilmenin
homojenligi gelistirdigi ve yar1 kararli bir duruma ulasildigr ara malzemelerin tiretiminde

kullanilmistir. Eriyik egirme islemi sematik olarak Sekil 1.16’da gosterilmistir.
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Sekil 1.16. Eriyik egirme yonteminin sematik gdsterimi (Gillen, 1985)

1.5.4. Mekaniksel Alasimlama Teknigi

Mekanik alagimlama (MA), yiksek mukavemetli malzemeler tretmek igin kati tozlar
periyodik olarak birbirine kaynaklama ve bu kaynaklar1 daha ince ve daha diizgiin bir yapiya
dontistirme islemidir. MA, elementel toz karisimlarindan homojen malzeme tiretim yontemi
ilk olarak 1966'da International Nickel Corporation (INCO) Laboratuvarinda John Benjamin
Paul D. Merica ve digerleri, tarafindan gelistirilmistir. En popiiler MA yapim yontemi bilyali
degirmendir. Plastik deformasyonu yiiksek metal partikiillerin pargalanmasindan sonra soguk
kaynak iglemi ile partikiil olusumunu saglar. Ewan C. Macqwen bu sureci ilk olarak "mekanik
alagimlama" olarak adlandirdi (Bedir, 2019). Toz Metalurjisi (T/M) Cesitli metal isleme
teknikleri, yiiksek kaliteli, karmasik parcalarin ekonomik iiretimini saglar. Cesitli boyut, sekil
ve paketleme 0Ozelliklerine sahip metal tozlarini gii¢lii, hassas ve yiiksek performansh
parcalara doniistiiriir. TM gilinlimiiziin verimsizliklerine, enerjisine ve hammaddelerine yanit
verme yetenegine sahip oldugundan temalar1 gelismeye devam ediyor. Metal tozu
teknolojisinin yaygin kullanimi1 ve ayni anda yeni tozlara olan talep nedeniyle, metal tozu
iretim teknolojileri kalite, maliyet, giincel performans gereksinimleri ve yeni uygulamalari

karsilamak i¢in teknolojik olarak siirekli gelismekte ve degismektedir (Turgut, 2009).
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Sekil 1.17. Toz Metalurjisi Asamalar1 (Turgut, 2009)

Toz metaliirjisi kullanim adimlar1 Sekil 1.17 'de gosterilmistir. Metal tozu toplama, en
onemli TM islemlerinden biridir. Seri tiretimle ilgilenen firmalar, tozun kendisini veya diger
iireticilerden hazir olarak temin edebilirler. Metalin mekanik ve kimyasal 0Ozelliklerini
iyilestirmek i¢in bazi alasim elementleri eklenir. Bununla birlikte, TM kat1 parcaciklar
icerdiginden, katki maddesi alagimi partikiillerin homojenlestirilmesi daha zordur. Bu nedenle
cesitli karigtirma yontemleri gelistirilmistir. Metal tozlar1 karistirildiktan sonra preslemede,
metal bilesenleri daha esit ve diizenli bir sekilde sikistirilir. Metal tozlarmin karistirilmasi i¢in
Ozel karistirma ekipmanlarinda uzun siire karistirilan metal tozlar1 ve yaglayici partikiiller
oldukca homojen bir yapiya sahiptir. Metal tozlarinin boyutu ve sekli, bunlarin uygun sekilde
karigtirilmasinda 6nemli bir rol oynar. Karistiricilar ve karistirma siireleri bu parametreler
dikkate alinarak belirlenir. Pres isleme seri liretime uygun olarak yapilmakta ve kisa siirede
cok sayida parca imal edilmektedir. Presleme isleminden sonra iirliniin sekli orijinaline yakin
olacaktir. Ancak metaller arasindaki bag zayif oldugu i¢in o kadar kirilgandir ki en ufak bir
dokunusta bile kopar. Uretilen parcalar sinterleme sonrasi stabil olup kullanima hazirdur.
Presleme sirasinda kalip bosluguna giren fazla toz metal, cihaza bagli pabug ile silinerek alt
ve list plakalar arasindaki sekil kalip i¢inde sikistirilir. Alt plakanin hareketi ile sikistirilan
metal parcalar c¢ikarilir. Uretilen parcalar sinterleme icin yiiksek kaliteli bir firma konur.
Sinterleme islemi, sikistirilmis metal tozlar1 arasinda giiclii bir bag ve kombinasyon sagladigi
icin TM'nin en 6nemli asamalarindan biridir. Sinterleme islemi, bu metalin erime sicakliginin
hemen altindaki bir sicaklikta gergeklesir. Metal tozlari, parcacik boyutunu artirmak igin
birlesir. Ayn1 zamanda metal tozlar1 arasindaki boslugu azaltir. Soguduktan sonra saglam bir

urdin aretilir (Turgut, 2009; Dikici, 2010).
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Toz metalurjisi ile Uretilen malzemelerin sayisi her gegen giin artmaktadir. Buna
paralel olarak, mevcut performansi iyilestirmek i¢in teknolojinin gelismesiyle siirekli
giincellenen, daha kaliteli ve daha ucuz bir iiretim yontemi olan bir toz tipine ihtiya¢ vardir
(Bedir, 2019). Toz metalurjisi 6n {irlinleri, bitmis metal tozlarindan elde edilir. Dogada
dogrudan bulunmayan imalat siirecine bagli olarak baslangi¢ iiriinii belirlenir ve yapinin
fiziksel Ozellikleri buyik olgide belirlenebilir. Toz metalurjinin temel amaci, farkli
Ozelliklerde, proses kosullarina optimum diizeyde uygun tozlar iiretmektir. Toz Uretim
prosesleri; mekanik prosesler, kimyasal prosesler, elektroliz prosesleri ve atomizasyon

prosesleri olmak tzere dort kategoride incelenmektedir (Turgut, 2009; Batibay, 2014).

Kurutulmus kat1 tozlar, yiiksek enerjili bilyali degirmenlerde atig darbesinin etkisiyle
aralikli olarak kaynastirilir ve daha ince, homojen bir mikro yapi, yliksek mukavemet ve nano
boyutlu kat1 {iretim teknigi olarak tanimlanabilir. Mekanik alasimlama islemleri, homojen ve
miikkemmele yakin malzeme sentezine izin verir. Bu nedenle giiniimiizde en ¢ok tercih edilen
imalat yonteminin basinda gelir (Turgut, 2009). Sekil 1.18’de MA Yonteminde Baslangig

Tozlarinin Deformasyon ve Karakteristigi gosterilmektedir.

{ ) Siinek
\\_/ s < =
Yassilasms
Gevrek 03-’0
g A
Baslangic Tozlan Parcalanms Kaynaklasmis
' ‘.'.? *‘“E
- -
S o{}
Esit Parcack Rastgele Parcacik Siirekli
Dagili Dagilmm Olusum

Sekil 1.18. MA Yonteminde Baglangig Tozlarmim Deformasyon ve Karakteristigi (Batibay, 2014)

Mekanik alagimlamada, alasimi elde etmek icin alasim malzemesi {li¢ farkli 6zellige

sahip olabilir. Sunlar;
e Siinek- Sinek,
o Siinek- Gevrek,

o Gevrek- Gevrek
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MA siinek alasimlama isleminde, baslangic tozu ogiitiilmeye basladiginda siinek
malzeme diizlestirilir ve kirilgan malzeme minimum tane boyutuna ve maksimum doyma
esigine ulasana kadar tane boyutu kiigiiltiilir. Boylece alagimlar, malzemeler arasinda bir

kirma ve soguk kaynak islemiyle alasim olusturulur (Bedir, 2019).

Mekanik alasimlar igin ideal {iriin karisimi Benjamin tarafindan %15 siinek olarak
belirlenmistir. Basarili alagimlama, birbirini izleyen soguk kaynak ve toz parcaciklarinin
kirilmasi ile gergeklesir. Soguk kaynakta taneler siinek degildir. Soguk kaynak, malzemeyi
yassi1 kek haline getirir. Zamanla deformasyon sertlesmesi olusur. Ve malzemeyi daha kirilgan
hale getirerek es boyutlarda bir malzeme olusturur. Sertlik ve tane boyutu, isleme sirasinda
doyma egilimindedir. Bu islemde tozun 6glitme ortamindan kolaylikla ayrilabilmesi, toz
malzemenin homojen bir yapiya sahip oldugunu gosterir. Siinek kirilgan alasimlamada;
Kirilgan oksit parcaciklart stinek bir matris iginde dagilir. Siinek metal parcaciklar, bilye-toz
carpismalariyla diizlestirilir (yassi kekler), kirilgan oksit intermetalik bilesikler ayristirilir.
Esnek pargalar sertlestirme isleminin etkisi altindadir. Ayni anda lameller biikiiliir ve

incelirler (Bedir, 2019; Dikici, 2010).

Sekil 1.19. Sunek-Gevrek Kirilma Esnasinda Metal Tozlarin Karakterizasyonu (Batibay, 2014)

Sekil 1.19a'da, kirilgan tanecik bosluga sikica oturur. Sekil 1.19b'de siinek taneler
gerinim sertlegsmesine ugrar ve lameller kivrilmaya ve incelmeye baslar. Sekil 1.19c'de
kanatciklar arasindaki bosluk taslama ilerledik¢e azalir. Lameller incelir. Stinek matriste esit
olarak dagilirlar. Gevrek faz homojen bir matris halinde ¢oziilebildiginde homojen bir yap1

olusturulur (Batibay, 2014).

Kirilgan alasimlamada ise Gevrek-Gevrek alasimlamalarda; iki veya daha fazla
kirilgan bilesenden olusan tozlar arasinda alagimlama miimkiin degildir. Aslinda siinek

bilesimin olmamas1 kaynaklamay1 engeller. Amorf faz, meydana gelir. Amorf faz, ¢cekme
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smirina (minimum toz boyutu) ulastifinda malzeme slinekmis gibi davranmaya baslar.
Kirilgan eklemler, 6giitme sirasinda hidrostatik basing nedeniyle mikro deformasyon, ylizey
deformasyonu, sicaklik artisini, hidrostatik gerilim ile gerceklesen plastik deformasyonu

tamamen icerir (Bedir, 2019; Batibay, 2014).

1.5.4.1. Mekanik Alasimlama Degirmen Cesitleri
1.5.4.1.1. Speks Calkalayic1 Degirmenler

Spex ogiitiicii, kiigiik hacimlerde tozu (yaklasik 15 gram) o6giiten ve laboratuvar
arastirmalarinda yaygin olarak kullanilan bir &giitiicii tiiriidiir. Ogiitme islemine tabi tutulacak
toz bilyalarla birlikte 6giitme haznesine konur. Bu kaplar cihaza yerlestirilir ve bir mengeneye
sabitlenir. Cihaz1 kilitledikten sonra &giitme islemi baglar. Kazan, 1200 rpm hizla {i¢ yonde
titrestirilerek alasimlama isleminin yapilmasina olanak saglar. ileri geri sallanirken, fincan
ucunun yanal hareketiyle birleserek fincan hareket ettikce sembolik olarak sekiz sekil ¢izer.
Toplar birbirleriyle ve kapla carpistik¢a tozlar mekanik olarak alagimlanir. Spex tipi cihaz.
Tungsten Kkarbdir, silisyum nitriir, aliimina, zirkonyum, sertlestirilmis ¢elik, plastik 6giitme
kaplar1 ve paslanmaz ¢elik kullanir. Sekil 1.20°de Speks degirmen gosterilmektedir (Kurtulus,
2022; Aytekin).

=
LEtsopy d

s\V —
Sekil 1.20. Speks degirmen (Kurtulus, 2022; Aytekin)

1.5.4.1.2. Planeter Bilyeli Degirmenler

Planet bilyali degirmenler, specx degirmenlere gore 400 rpm gibi ¢ok diisiik bir hizda
calisir ve daha diisiik enerji olarak ifade edilebilir. Bununla birlikte, bu degirmenler ayn1 anda
birden fazla tozu alasimlama yetenegine sahiptir. Bu cihazin kabi, alttaki biiyiik bir diskin
etkisi altinda kendi ekseni etrafinda genis ¢apli bir doniis gergeklestirir. (Suryanarayana,
2001). Sekil 1.21°’de aliimina 6giitme kavanozlari ve aliimina bilyalar1 olan bir gezegensel

bilyeli degirmeni gostermektedir.
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Sekil 1.21. Planeter (Gezegensel) bilyeli degirmen (Rydin ve ark., 1993)

1.5.4.1.3. Atritor Degirmeni

Yatay bir tamburdan olusan atritor degirmenin yaris1 kiicik c¢elik bilyalarla
doldurulmustur. Yiiksek devirde ogiitme miktari artar. Merkezkag kuvveti etkisi yergekimi
etkisini astiginda, top tamburun duvarina carpmaya baslar ve Ogiitmede azalma meydana
gelir. Ogiitiiciideki karistirma kollarindan olusan dikey bir mil bulunur. Karistirma kolu
bilyeler arasinda olusan kuvvet sayesinde mekanik tozun kiigiilmesini saglar. Bu sekilde
alasimlama gergeklesir. Atritorlii degirmende laboratuvar ortaminda tek seferde 0,5 ile 40 kg
arasinda alasim tozu {iretilmektedir. Bununla birlikte, bir endiistriyel bilyali degirmen, bir
seferde 1200 kg'a kadar toz Uretebilir (Rydin ve ark., 1993). Toz miktar1 arttik¢a &giitme

stiresi de artar. Sekil 1.22°de bir atritor degirmenini gostermektedir.

Sekil 1.22. Atritor degirmeni ve 6giitiicii kab1 (Rydin ve ark., 1993)
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1.5.4.2. Mekanik Alasimlama islem Parametreleri

MA siirecinde kullanilan birgok parametre vardir. Bu parametreler; Islemde kullanilan
tozun hammaddesi, 6giitiicli kap, 6glitme kollari, 6gltiicii tipi, 0giitme hizi, 6glitme siiresi,
ogiitiicli bilyeleri, kabin doluluk orani, toz/bilye orani, degirmenin sicakligi ve degirmenin
atmosferi gibi parametreleridir. MA ile sentezlenen alasim tozunun elde edilen bilesimi,
islemde kullanilan parametrelerden etkilenir. Ornegin, aym baslangic tozu ile farkl
degirmenlerde farkli zamanlarda farkli elde edilen bilesimler elde edilir (Szewczak ve ark.,
1999). MA yonteminde kullanilan 6giitiicii tipi, baslangi¢ tozunun miktar1 ve kiitlesine, elde
edilen alagima, isleme hizina, isleme sicakligina ve elde edilen tozun boyutuna gore secilir.
Tim bu parametreler, kullanilan degirmen tipinden biiyiikk 6lgude etkilenir. Bu nedenle
ogiitiict tipinizi dikkatli bir sekilde se¢gmeniz 6nemlidir. Sekill.23’te Mekanik alasimlamada

islem parametreleri gosterilmektedir.

Atomizasyon

Rediiksiyon

Elektroliz Pries

Karbanil Ayremas izostatik Pres Vakumyindirgeyici
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Sekil 1.23. Mekanik alagimlamada iglem parametreleri (Szewczak ve ark, 1999)

1.5.4.2.1. Ogiitiicii Kap

Ogiitme ¢anaginin malzeme cinsi ¢cok énemlidir ¢iinkii 6giitme sirasinda uygulanan
kuvvetler sonucunda toz halindeki malzemenin kimyasal oOzellikleri degisebilmektedir.
Kavanozlar1 6giitmek i¢in 6glitme haznesi yapiminda, takim c¢eligi, rulman c¢eligi, paslanmaz
celik, sertlestirilmis krom ¢eligi kullanilmaktadir (Sankhla ve ark., 2018). Degirmen
malzemesi degirmen tozundan farkliysa Ggilitme kovasinin malzeme karigimi tozla kirlenmis

olabilir. Ote yandan, malzemeler aym ise, malzeme duvardan ayrildig1 icin tozdaki bir
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bilesenin miktar1 artar ve nihai tirlinlin kimyasal 6zellikleri degisir. Sertlestirilmis celik, takim
celigi, sert krom celigi, paslanmaz celik, WC-Co, WC kaplamali ¢elik ve yatak celigi baslica
ogiitme kab1 malzemeleridir. Ogiitme pargalarinin malzemesi, 6giitme kabinin malzemesi ile
aynidir. Tozun O&glitme kabi ve Ogiitme bilyelerinden ayrilan malzemeler tarafindan

kirlenmesini 6nlemek i¢in tercihen ayn1 malzemeden yapilirlar (Okumus, 2020; Erkus, 2019).

1.5.4.2.2. Ogiitme Hiz1

Donme hiz1 arttikca 6giitme hizi da artar ancak degirmenin tasarimi ve kullanilan
malzemelerin mekanik Ozellikleri bu tasarimi smirlayan faktorlerdir. Maksimum darbe
enerjisi olusturmak i¢in maksimum hiz kritik hizdan diisiik olmalidir (Y1ldiz ve ark., 2005).
Geleneksel yatay milli bilyali degirmenin déonme hizinin arttirilmasi, bilyenin merkezkag
kuvvetinin etkisi altinda duvara yapismasini saglayacak ve darbe etkisi biiyiik Olcilide
azalacaktir. Bunun i¢in topun belirli bir yiikseklikten diisebilmesi i¢in ¢aligma hizinin kritik
hizdan disiik olmasi gerekir. Diger bir sinirlama sicaklikla ilgilidir. Bazi durumlarda
sicakligin artan oranda arttirilmasi, 6rnegin daha homojen bir alasima izin verdigi i¢in
difiizyonun beklendigi bir siiregte avantaj olarak goriilebilir, ancak diger durumlarda sicaklik
arttirilmamalhidir. Clnkl Kimyasal degisimler ve artan kirlilik gibi bu istenmeyen sonuclara

yol acabilir (Suryanarayana, 2001).

1.5.4.2.3. Ogiitme Zaman1

Ogiitme zamam en 6nemli faktordir. Toz tanecikleri arasinda kirilma, biiziilme ve
soguk kaynamanin saglanabilmesi i¢in 6giitme siiresi belirlenmelidir. Uzun siireli 6gilitme,
tozu kirletebilecegi i¢in bazi istenmeyen durumlar ve ayni zamanda istenmeyen fazlarin
olusmasina neden olabilir (Suryanarayana, 2001). Ogiitme siiresi; 6giitiicii tipine, bilya-toz
oranina, 6giitme yogunluguna ve sicakliga baghdir. Arttirtlmis 6giitme islemi; 6giitme islemi
toz kirlenmesine ve alasim igerisinde istenmeyen yapilarin olusmasina neden oldugundan
yeterli siirede yapilmalidir (Sankhla ve ark., 2018; Yilmaz, 2020). Ogiitme siiresine kars1 toz
boyutunun bir grafigi Sekil 1.24’te gosterilmektedir.
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1.5.4.2.4. Ogiitiicii Kollar

Paslanmaz celik, sertlestirilmis ¢elik, krom ¢elik, takim geligi 6giitiicii kolunun ana
malzemeleridir. Sertligi artirmak i¢in yiiksek alasimli ¢eligin yani sira Ni, Ti, Zr, Va gibi
malzemeler de eklenebilir. Ogiitiicii kolunun malzemesi zorlanarak paslanabileceginden ve
toz halindeki malzemelerimizi kirletebileceginden, sertlik degeri yiiksek ve sicaklik dayanimi

yuksek bir malzeme secilmesi 6nemlidir (Erkus, 2019).

1.5.4.2.5. Ogiitiicii Bilyalar

Bilyelerde, 6giitme kollar1 ile uyumlu olarak ayni malzemeler secgilmeli ve 6giitme
sirasinda ylizeyi asindirmamak ve mekanik aksamin kimyasal bilesimine zarar vermemek i¢in
toplar zamanla asindirici tozun kimyasal bilesimi ile kaplanabilir. Maksimum 6gilitme

verimliligi i¢in toplarin boyutu ve agirligi optimal olmalidir (Erkus, 2019).

1.5.4.2.6. Bilya Toz Oram

Bilya tozunun orani, 6giitme siiresini ve isleme sicakligimi bliylik olgiide etkiler.
Bilye/toz orani diisiik oldugunda olas1 ¢arpisma sayis1 az olacagindan ogiitme siiresi
artirllabilir. Ayni sekilde, yiliksek bir Biye-toz orani haznedeki bosluk hacmini azaltacak ve
bdylece ogilitme siiresini uzatacak olan darbe hizin1 azaltacaktir (Yildiz ve ark., 2005). Oda
hacminin bir fonksiyonu olarak Bilye-toz oraninin belirlenmesi, minimum siirede optimum
carpisma sayisint elde etmek i¢in 6nemlidir. Speks degirmenlerde, bilya-toz orani 10:1'i

secilmelidir. Atritorli degirmenlerde oran 50:1 veya daha yiiksek olmalidir (Yilmaz, 2020).
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1.5.4.2.7. Kabin Doluluk Oram

Ogiitme haznesinin doluluk derecesi de bir diger énemli parametredir. Degirmendeki
bilye ve toz miktar1 az ise 6glitme bagina elde edilen toz miktar1 azalacaktir. Toz parcaciklari
arasindaki alagimlama islemi, bilye tozunun hamur {izerine uyguladigi kuvvetleri
icerdiginden, bilyeler ve toz, 6glitme kabinda serbestce hareket edebilmelidir. Bu oran 6gilitme

kavanozunun % 50'sine kadarini igermelidir (Erkus, 2019).

1.5.4.2.8. Degirmenin Atmosferi

Ogiitiilen tozun saflign dogrudan fabrikanin atmosferi ile ilgilidir. Ogiitme haznesi
icindeki hava vakumlanmali veya helyum ve argon gazi kullanilarak havadaki yabanci
maddelerin toza girmesi engellenmelidir. Oksidasyonu veya toz kirliligini onlemek igin
kullanilan en yaygin gaz, yiiksek saflikta argon gazidir. Alasim tozu ile havanin etkilesime
girmesini istedigimiz durumlar olabilir ve bu durumlar i¢in farkli atmosferik gazlar tercih
edilebilir. Nitrilir olusturmak i¢in degirmen atmosferine azot ekleyerek ve hidrit olusturmak

icin degirmen atmosferine bir miktar hidrojen ekleyerek yapilabilirler (Y1lmaz, 2020).

Ince toz istendiginde 1slak Ogiitme tercih edilebilir. Ince taneli malzemeler
istendiginde yas 0giitme, kuru 6giitmeye gore daha iyi sonug verir. Yas 0giitme 6gitiilmiis

tozu kirletecegi i¢in gliniimiizde kuru 6giitme tercih edilmektedir.

1.5.4.2.9. Sicakhigin Etkisi
MA elde etmek icin en Onemli faktorlerden biri sicakliktir. Ara faz (amorf)
olusumunda sicaklik biiylik 6lgiide etkilenir. Dogru alasimi yapmak ic¢in uygun sicaklik

kombinasyonunu belirlemek gerekir. Ogiitme hiz1 vurus sayisi ile orantili oldugu i¢in sicaklik

da artacaktir (Y1ldiz ve ark., 2005).

1.5.4.3. Mekaniksel Alasimlama Tekniginin Avantajlari

MA islemiyle iiretilen birinci sinif malzemelerin 6zelliklerinden bazilar1 sunlardir:

(Bloor ve ark., 1999)

Mekanik 6giitme temel olarak, kat1 malzemenin inert bir ortamda bilyeli 6giitme islemine tabi
tutuldugu bir toz metaliirjisi islemidir. Ogiitme islemi kat1 hal difiizyon islemi oldugu igin siv1
halde olmayan karigimlardan da yapilabilmektedir. Yani alagimlari olusturan elementlerin

eritilmesine gerek yoktur.

Bu teknoloji, tlirbin kanatlarinin iiretimi i¢in gelistirilen "oksit dagilimiyla gii¢lendirilmis"

(ODS) malzemeler olarak bilinen malzemeleri tiretmek i¢in kullanilabilir.
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Mekanik taglama islemi, gelismis malzemelerin tasarimina izin veren birkag yeni teknolojiden
biridir.

Mekanik 6glitme islemleri, diger tekniklerle {iretilmesi zor veya imkansiz olan alagimlari
uretir.

Metaller arasi fazlar, ¢cok farkli erime sicakliklarina sahip elementlerle olusabilir.

Nanokristal malzemeler olusturmak icin uygun bir tekniktir.

Mukavemet i¢in mekanik Ogiitmenin en 6nemli rolii, sistem i¢inde diizgiin dagilmis oksit

parcaciklari olusturmaktir.
Mekanik 6giitme islemi ile elde edilen tozun yapis1 tamamen homojen hale getirilebilir.

Diger imalat iglemlerinin aksine, alasimlar1 termodinamik olarak olustururken herhangi bir
bilesimsel sinir yoktur. Bu sayede bilinenin 6tesinde ¢ok ¢esitli kombinasyonlarda malzeme

imal etmek mimkundr.
Bir kerede biiylik miktarlarda toz ve alagim tiretmek miimkiindiir.
Malzeme ve alagimlarin {iretim maliyetlerini azaltarak tiretimin dogrudan olmasini saglar.

Performans ve birim fiyati gz Oniine alindiginda diisiik maliyetli malzeme {iretimi

mUmkdndir.

Bu teknikle asir1 doymus kati kompozitler, nanokristal, amorf ve yari1 kristal malzemeler

Uretilebilir.
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2. KAYNAK ARASTIRILMASI

Uzun (1998), yaptig1 calismada MS islemi ile farkli sogutma hizlarinda katilastirilmis
Al-(8-12-16) Si alasimlarmin fiziksel 6zelliklerini incelemislerdir. Uretilen hizli katilagmis
alagimlarin XRD analizleri, yalnizca alasim bilesimine karsilik gelen Al ve-Si fazim
gozlemlemisglerdir. Hizli katilagtirilmis seridin XRD analizinde, ayni bilesimdeki kiilge
alasiminda gézlenmeyen Al2O3 fazinin bir kirinim modeli gozlemlenmistir. TEM ve SEM
incelemeleri, bu fazin yiizeyde olusan ¢ok ince bir oksit tabakasindan kaynaklandigini
varsaymistir. DSC analizi sonuglarina gore, her iic numunede de belirli sicakliklarda iki
ekzotermik pik gdzlemlenmistir. ilk pik, Al' de ¢oziinmiis bir silisyum cokeltisi olarak
yorumlanmigtir. Bununla birlikte, ikincisinin kokeni tespit edilmemistir. Katilasma hizi
arttikca disk ve yiizeyi sertlesir ve daha homojen bir yapiya biiriindiigiinii, diskin OM ve SEM
'l ve tiim bantlarin hava yiizeyleri incelendiginde, tiim bantlarin disk yiizeylerinin hava
yiizeyine gore daha ince bir mikroyapiya sahip oldugunu hizli katilasan alasimlarin
mikrosertlik testi katilagmis seritlerin mikro sertliginin ignot alasimina kiyasla 6nemli 6lglide

arttigin1 bulmuslardir.

McKay ve ark. (2001), melt spinning teknigi ile Uretilen AI-Si -Ni alasimlarinda
heterojen cekirdeklenmeyi incelemisler Al7oNi13Si17 alasiminin kristallesme davranisi DSC ve
XRD ile incelenmistir. Elde edilen sonuglar, bu alagim sisteminin ¢ekirdeklenmeye uygun
oldugunu belirtmislerdir. DSC ¢alismasinda, siirekli 1sitmada U¢ ekzotermik pik
gozlemlemisler. Ayrica izotermal tavlama sirasinda pikler gézlenmis ve Avrami sabiti (n) 2,8-
3,2 olarak bulmuslardir. XRD analizinde iiretilen alasim bantlarinin amorf bir yapiya sahip

oldugunu gézlemlemislerdir.

Lojen ve ark. (2005), hizli katilastirma yontemiyle Al-Cu-Ni sekil hafizali alagim
(SHA) seritlerini basariyla {iretmisler. Cu-Al-Ni sekil hafizali alagimlarin, miikemmel
fonksiyonel yorulma direncine sahip yiiksek sicaklik sekil hafizali alasimlar (SMA) olduguna
dikkat ¢ekmislerdir. Ayrica, tiim fabrikasyon serit alasimlarinin tek yonli bir sekil hafiza

etkisine sahip oldugunu da bulmuslardir.

Zhang ve ark (2006), Ni-Si bazli alagimlarin kaynaklanabilirligini ve mikro yapisini
arastirmiglardir.  Nikel-silikon bazli alagimlarin kaynaklanabilirliginin, dokiilebilirlikleri
nedeniyle zayif oldugu bulunmustur. Ni-Si-B-Nb % (76-20-3-1) alagiminin 600°C' ye 6n

1sitmadan sonra kaynaklanabilirliginin daha kolay oldugunun kanisina varmislardir.
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Weimin ve ark. (2006), oda sicakliginda Silisyum ilavesinin Co-Ni alasim
sistemlerinde sekil hafizasi tizerindeki etkisini incelemistir. Ni-Co-Si {iglii alagimlari {izerine
yapilan ¢alismada, Ni-Co alasimina Silisyum elementi katilarak sekil hafiza etkisinin ve kritik

dayanimin arttig1 bulmuslardir.

Choi ve ark. (2007), yaptiklari calismada mekanik alasimlama teknikleri ile
AlgsLaioFesNias, AlgsLagFesNiz ve AlgsLagFesNiz alasimlarini iiretmislerdir. Bu calismada
bilya-toz oran1 20:1 ve dgiitme hiz1 300 rpm idi. Uretilen alasimlardan sadece Algz2LaioFesNis
alasimi 350 saatlik 6glitme sonucunda tamamen amorf yapiya sahip olarak elde edilmistir.
AlgglLagFesNiz ve AlgsLagFesNis alagimlart 300 saatlik 6giitme sonunda kismen amorf formda
elde edilmistir. Amorf AlgoLaioFesNis alasiminin DSC analizi, 640K ve 700K'de ekzotermik
tepe noktalar1 ve 566K'da bir camsi1 gegis sicakligi ortaya ¢iktigini tespit etmislerdir.

Sajadi ve ark. (2008), nikel bazli siiper alasim UDIMET 500 ‘i arastirmiglardir. Bu
alasim, korozyon direnci, yliksek stabilite ve yiiksek sicakliklarda mukavemete sahip bir
alasimdir. Dolayisiyla bu alasim, yiiksek sicakliktaki gaz tiirbini bilesenlerinin imalatinda
kullanilabilecek bir yapiya sahiptir ve UDIMET 500, yiiksek performanshi gaz tiirbinlerinin
ikinci kademe kanatlarinin imalatinda kullanilir. Mikro yapi agirlikli olarak Ostenitik vy
matrisidir ve matris i¢inde dagilmis diizenli ve y' ¢okeltiler ve karbiirlerden olusur. Alagimlar,
cokeltme sertlestirme mekanizmalar1 sayesinde uygun mikro yap1 ve mukavemet kazanirlar.
Isil igslem parametreleri: homojenlesme siiresi ve sicakligi, kismi erime ve yaslandirma
sicakligl, homojenlesmenin soguma hizi ve erime sicakligi alasimin mikroyapisini
etkilemekte ve bu parametreler arasinda kismi ¢ozelti sogutma orani en etkilidir sonucuna

varmiglardir.

Ritcher ve ark. (2008), bir piston alasimi olan Al-Si-Ni alagimi {izerinde galismis ve bu
alasimin mekanik dayaniminin, farkli sicakliklarda bile artan nikel igerigi ile arttigini

gozlemlemislerdir. Ancak sertlikte herhangi bir degisiklik gozlememislerdir.

Ouyang ve ark. (2008), yaptiklari bir arastirmada, 200 saatlik 6glitmenin ardindan
uretilen amorf bir AlgoFesNi5sCeg alagiminin kristalizasyon ¢alismasini gergeklestirmislerdir.
Amorf toz alagimin DTA analizinde yalnizca bir ekzotermik pik gozlemlemislerdir. Kissinger
denklemiyle hesaplanan bu pikin aktivasyon enerjisi 1654 + 7.9 kJ/mol oldugunu
hesaplamislardir. Ayrica kristalizasyon isleminden sonra alasim XRD ile incelenmis ve yap1

icerisinde Alg2Ces ve Al3(Ni,Fe) intermetalik fazlarin olustugu gozlemislerdir.
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Chen ve ark. (2008), mekanik alasimlama ile hazirlanan Algo-XFesNisCex (X = 0, 2, 5,
7, 8, 9, 10) alasimlarini arastirmiglardir. Mekanik alasimlama sirasindaki mikroyapisal
degisiklikler, SEM DTA ve XRD kullanilarak incelemislerdir. Ce elementi igerigi %5'ten
%9'a cikarildiginda 200 saat alagimlamadan sonra amorf faz olusumu gergeklestigini
gozlemlemislerdir. Ancak Ce elementinin bilesim orani arttikga alasimin kristallesme

sicakligi degerinin arttigini gozlemlemislerdir.

Sheng ve ark. (2009), otektik Ni-33Al-28Cr-6Mo alasiminin mikro yapisini
incelemisler. Bu alasim geleneksel olarak dokiim ve enjeksiyon kaliplama teknikleri ile
tretilmistir. Dy'nin eklenmesi tzerine NisDy fazinin, hiicreler arasi1 bolgede NiAl ve Cr(Mo)
fazlar1 arasindaki arayuzde dibe c¢oOktigini bulmuslar. Alisilmis dokiim alasimlart ile
kiyaslandiginda, enjeksiyon dokiim alasimlarinin mikro yapisi, ince katmanli aralik, yiiksek
otektik hiicre alan1 ve ince ve diizgiin dagilmis NisDy fazlari ile iyi bir sekilde en iyi duruma
getirilip elde edilmistir. Ayrica mekanik testler, enjeksiyonla kaliplanmis alasimlarin mekanik

ozelliklerinin oda sicakliginda 6nemli 6l¢iide iyilesme gosterdigini bulmuslardir.

Gogebakan ve ark. (2009), yapmis olduklar1 ¢alismada hizli katilasan Al7oNi13Sii7
amorf alagimini diferansiyel tarama kalorimetrisi (DSC) ve X-151n1 difraktometrisi (XRD) ile
incelemislerdir. Al7oNi13Si17 amorf alagimini seritler halinde, 10 m/s'den daha yiiksek hizlarda
eriyik dondiirme teknigi ile elde iretilmistir. DSC 'de siirekli 1sitma sirasinda amorf
Al7oNi13Si17 alagiminin kristallesmesi ti¢ asamada gergeklesmistir, Fcc-Al ve altigen fazlarin
olusumu, fcc-Al ve hegzegonal fazlarin biiylimesi, fcc-Si ve ortorombik AlsNi fazlarinin
olusumu gozlenmistir. 10 m/s'den daha yiiksek dondiirme hizlarinda hazirlanan Sekilsiz
seritlerin esnek oldugunu ve olusan seritlerin ¢ok kirillgan oldugunu bulmuslardir. Aym
zamanda XRD izlerinin sekilsiz yapiya karsilik gelen genis bir amorf yapiy1 temsil eden genis
bir pik noktasi gostermistir. XRD izi, elementel Al, Si fazlarina ve intermetalik Al3Ni fazina

karsilik gelen piklerin olustugunu bulmuslardir.

Zhangz ve ark. (2009), 850 °C'de ucli Fe-Ni-Si'nin faz dengesini aragtirmiglardir. Ve
Fe-Si-Ni tglu sistemi, gelik endustrisindeki ¢ok dnemli yapilardan birini temsil ettigini ayrica
Fe-Si-Ni alasimlarinda Ostenitik fazin varligmin ek sekil hafiza yetenekleri sagladigim
gozlemlemisler, Fe-Si-Ni faz diyagramu ile ilgili bilgiler olmasi gerektigi kadar kapsamli

olmadigin1 bulmuglardir.
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Prashant ve ark. (2009), yapmis olduklar1 ¢alismalarda, Al7oY1s NiioCo4 alagiminin,
mekanik alagimlama isleminde 200 saatlik mekanik alasimlamadan sonra amorf formda elde
edildigini bildirmislerdir. Bilya/toz oran1 10:1 ve makine hizi 150 rpm olarak ayarlanmistir.
Elde edilen amorf toz alasimlarin kristalizasyon c¢alismalarinda yapisinda, AlsCo., AlY,

Al3Ni2 ve fce-Al, fazlariin olustugu gézlemlemislerdir.

Yang ve ark. (2011), geleneksel katilastirma yontemleriyle hacimli amorf Cu-Ti-Zr-Ni
alagimlarini Uretmislerdir. Alagimin mikro yapisi, X-151m1 kirmimi (XRD) ve transmisyon
elektron mikroskobu (TEM) ile incelemislerdir. XRD ve TEM analizi, test alagimlarinin derin
otektik  yapisinin  CuTiz2-CuioZry, CusTi-CuZr, CusTi-CuiZr7-CuZr  Otektiklerinden

olustugunu goézlemlemislerdir.

Izadinia ve ark. (2011), eriyik dondurme teknikleriyle iiretilen sekil hafizali ve
nanoyapilt Cu-13,2Al-5,1Ni alagimlarimin mikro yapisin1 ve Ozelliklerini incelemislerdir.
Uretilen alasgimlarin mikro yapilarmi ve ozelliklerini SEM, XRD, DSC ve AFM ile
karakterize etmiglerdir. Elde edilen sonuglara gore, nanoyapili seritler tek yonlii bir sekil
hafiza etkisi sergilemektedir. Eriyik egirme teknigi ile elde edilen nanoyapilar sayesinde
alasimin  sekil hafiza Ozelliklerinin  biiylik olgiide iyilestirildigini  bildirmislerdir.
Nanopartikiillerin ve nanopartikiillerin sekil hafizali alasimlar {izerinde ¢ok 6nemli bir etkiye
sahip oldugunu aciklamiglardir. Ek olarak, nanoyapilarin tamamen homojen malzemeler

verdigini kesfetmislerdir.

Karakdse ve ark. (2012), Ni—x wt. % Si (x = 5, 10, 15, 20) igeren alagimlarin mekanik
ve katilasma davraniglarini aragtirmiglardir. Bu alagimda artan silisyum elementi ile tane
boyutunda 6nemli bir artis gozlenmistir. Ni-Si alagimlarina %10 ila %15 Sillisyum ilavesinin
dendrit yapisinda ciddi bir degisiklige neden oldugu goézlemlenmistir. Katilagsma sirasinda
NisSi ve Ni2Si 'nin faz oraninin artmasiyla sertligin dogru orantili olarak arttig1 sonucuna

varmislardir.

Muratov ve ark. (2014), AI-Si-Ni (c¢lu alasimlarini  arastirmiglardir.  Al-Si-Ni
atomlarmin alagimlarin etkilesimlerinin atomlarin yapisini etkileyebildigi gozlemlenmistir.
Oda sicakliginda Al-Si-Ni yapisinda bol miktarda Al’nin sadece AlsNi ve AlzNi; fazlarinda
bulundugu ve bunun sonucunda pek c¢ok uygun metalik malzemenin ortaya c¢iktigini

vurgulamiglardir.

Gogebakan ve ark. (2015), ikili Si-Ni alagimlarinin yapisal ve mekanik 6zelliklerini

arastirmiglardir. Ve bu calismada Otektik hiicre yapisinin Si-Ni orani ile degistigini
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gbzlemlemislerdir. Ayrica Ni7Sizo bilesimine sahip alasimda en yiiksek sertlik noktasinin
otektik noktaya en yakin bolgede elde edildigini bulmuslardir. Silisyum igerigindeki bu artigla

birlikte sertlik degerinin de diistigiinu tespit etmislerdir.

Unnikrishnan ve ark. (2017), kobalt, titanyum ve silisyum elementlerinin yiksek
entropili alagimlar tstlindeki etkilerini incelemislerdir. Bu elementlerin yuksek entropili
alasgimlarin sertligini yukseltmede oOnemli faktorler oldugunu bulmuslardir. Arastirma
sonucunda ayrica yiliksek entropili alagimin sertliginin konvansiyonel alasima gore daha
yiiksek, asinma faktorii oraninin ise konvansiyonel alasima gére daha diisiik oldugunu tespit

etmisler.

Xiao ve ark. (2017), AlCoCuFeNi-(Cr,Ti) yiiksek entropi alasimlari iizerine bir
calismada YEA'min mikro yapisini, mekanik davranisint ve korozyon davranigini
arastirmiglardir. Yiiksek entropi alasimlarina %16,7 ilavelerde Cr ve Ti elementlerinin
davraniglarini incelemislerdir. Bu ¢alismada, Cr’nin titanyum ile ayn1 oranda hacimli merkezli

kiibik kat1 ¢cozelti fazi olusturdugunu bulmuslardir.

Avar ve ark. (2017), mekanik alagimlama (MA) teknolojisi kullanilarak AlgsCo7Ysg
alagimini tiretmiglerdir. Elde edilen alasimlarin mikroyapisal 6zellikleri SEM ve XRD ile,
termal Ozelliklerde degisiklik ise DTA ile incelenmistir. MA ile hazirlanan  AlgsCo7Ys
alasiminda asir1 doymus bir fce-Al kati ¢ozelti fazi tespit edilmistir. Elde edilen alagimin tane

boyutunun 300 saatlik 6giitme sonunda yaklasik 16 nm oldugu bulmuslardir.

Fu ve ark. (2018), caligmalarinda yiiksek entropili bir TiNiFeCrCoAl-TiB.-TiC
baglayiciy1 alagimlarimi arastirmislardir. Yiksek entropili TiB2 ve TiC alagimlarmin 1550
°C'de %67'ye varan yogunluklar iiretebilecegini iddia etmisler ve yiksek entropili TiB2 ve

TiC alagimlarinin yiiksek kirilma toklugu sergiledigini bulmuslardir.

Yurkova ve ark. (2019), mekanik alasimlama ile ftretilen kivilcim plazmasi ile
sinterlenmis yiiksek entropili AICuNiFeCr alasiminin mikro yapisi ve mekanik ozellikleri
lizerine bir ¢alisma yliriitmiislerdir. Mekanik alagimlamada ¢oziiniirliigiin yiiksek olmasi
nedeniyle dengenin olusmadigini ve kat1 ¢ozeltilerin olustugunu bulduklarini belirtmislerdir.
Bu (Fe,Cr) kafesin, (Cr, Fe)23C6 fazin1 temsil eden kat1 ¢ézeltinin yiiz merkezli kiibik (FCC)
bir kafes yapisina sahip oldugunu belirlemisler. Kivilcim plazma ile sinterlenmis yiiksek
entropi alagimi AlCuNiFeCr'nin basing dayanimi, 25°C sicaklik kosulunda 1960MPa ve
800°C test sicakliginda 110MPa oldugunu isaret etmislerdir.
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3. MATERYAL VE YONTEM
3.1. Alasim Malzemeleri

Bu tez calismasinda aliiminyum (Al), bakir (Cu), nikel (Ni), ve silisyum (Si)
elementleri kullanilarak orta entropili AICuNiSi alasimi mekaniksel alagimlama yontemi ile
farkli 6gilitme siirelerinde tretilecektir. Calismada kullanilacak elementel tozlara ait bazi

Ozellikler Tablo 3.1’de verilmistir.

Cizelge 1. 6. Al Cu Ni ve Si elementlerinin baz1 6zellikleri (Al-Obaidi, 2018)

Ozellik Al Cu Ni Si

Atom numarast 13 29 28 14

Atom kutlesi 26,981u 63,546 U 58,693 u 28,085u

Yogunluk 2.70 g/lcm?® 8,96 g/cm?® 8,908 g/cm?® 2,3290 g/cm?®

Erime noktasi 660,3 °C 1085 °C 1455°C 1410°C

Kaynama 2470 °C 2562 °C 2913°C 3265°C

noktasi

Kristal yapisi Ylzey Merkezli Yizey Merkezli Yiuzey Merkezli Yizey Merkezli
Kibik Kibik Kibik Kibik

Vickers sertligi 167 MPa 369 MPa 638 MPa 29GPa

Allminyum giimiis rengi ve bircok o6zelligi ile giinlik hayatimizin hemen hemen her
alaninda vazgecilmez bir metal malzemedir. Al, boksit minarallerinden ¢ikarilan tglinci en
bol metalik elementtir ve yer kabugunda yaklasik %8 rezervi vardir. 50 yildir endustriyel
kullanim igin celikten sonra ikinci siradadir ve uygulama yelpazesi genislemektedir (Al-
Obaidi, 2018). Ayrica bircok T/M bazli Urlinde Al elementinin hafif, ucuz, korozyona
dayanikli, diisiik yogunluklu, yiksek iletkenlik, ylksek termal 6zellikler, kolay islenebilirlik,
yiksek 6zgul mukavemet ve diger elementlerle iyi bir bag olusturmast bu metalin
kullanilmasinin ana sebeplerindendir Al, magnezyumdan sonra en hafif metaldir (Ates, 2012).
Aliiminyum ve alagim tozlarinin T/M prosesi kullanilarak imalatta kullanimi, diisiik basingta
sekillendirilebilirlikleri, ylksek mukavemet-agirlik oranlari, yliksek elektrik ve termal
iletkenlikleri ve miukemmel korozyon direncleri nedeniyle ¢ok yuksektir (Sameljuk ve ark.,
2004; Avci ve ark., 2021). Olaganiistii hafifligi nedeniyle bir aracin agirliginin 100 kg’a kadar
hafifletilebilir ve 100km’de 0,3-0,4 litre yakit tasarrufu saglar (Gokge ve ark., 2011). Bu
ozellikler Al’1 otomotiv, havacilik ve uzay endiistrileri haline getirmektedir Saf Al, yeterli
mekanik Ozelliklere sahip degildir ve bu nedenle bircok elementle alagimlidir. Aliminyuma
degisen oranlarda Si, Cu, Nb, Ti ve Mg gibi elementlerin eklenmesi ile elde edilen alasimlarin
mekanik 6zelliklerini iyilestirdigi tespitinde bulunulmustur (Wang ve ark., 2008; Koprull ve

ark., 2018). Yapilan inceleme sonucunda Al tiiketim araligi ilk dort sirada %27 ile ingaat
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sektori, %25 ile otomotiv sektdril, %15 ile ambalaj sektori ve %10 ile enerji sektéru yer

almistir (Cakanyildirim ve ark., 2021).

Periyodik tabloda Cu ile temsil edilen, metalik kahverengi bir gérinime sahip olan
bakir, dogada az miktarda bulunmaktadir. Genellikle siilfiirlii, oksitli ve kompleks yapida
bulunan Cu elementi 1B gecis grubu elementidir (Unal ve ark., 2016). Bakir giimiisten sonra
ikinci en yiiksek elektrik iletkenligine sahiptir. Bakir alasimlarinin endiistride kullanimi
surekli genislemektedir. Cu bazli malzemelerin yogunluga gore diisiik mukavemete sahip
oldugu bilinmektedir. Ancak alasimlamadan sonra sertlesebilme 6zelliginden dolay1 Al icin
ana alagim elementi olarak tercih edilmektedir. Ayrica elektriksel ve 1sil iletkenligi yiiksek
olan Cu elementinin Al alagimlarinin dayanim ve fiziksel 6zelliklerini biiyiik 6l¢iide etkiledigi
bilinmektedir. Bu nedenle, Al-Cu bazli alasimlar T/M proses arastirmalarinda yaygin olarak
kullanilmaktadir (Schaffer ve ark., 2001).

Silisyum; yer yiiziiniin yaklasik %28'ini olusturan ve oksijenden sonra dogada en fazla
bulunan elementtir. Saf kristal silikon opak, parlak koyu gri, sert, kirllgan bir yar1 iletken
katidir. Elektriksel iletkenlik artan sicaklikla azalir. Celik dokiimlerin fiziksel mukavemetini
ve Ozgiil agirhigm arttirir. Manganez gibi silisyum da tiim ¢eliklerde bulunan bir elementtir.
Celik yapiminda, demir cevheri veya tuglalardan bir miktar silis, firin astarina ¢eligin
kendisine girer. Silikon ¢eligin tanimi; bilesiminde %0,4'ten fazla silikon igeren celiklerde
kullanilir. Celikte silikon bulunmasi, esneklik {izerinde zararli bir etkiye sahiptir, ancak
benzer oranda, ¢ekme mukavemetindeki her %1'lik artig, 10 kg/mm2'lik bir ¢ekme
mukavemetinin akma mukavemetini de arttirir. Silisyumlu malzemeler, islenebilirligi zayif ve
korozyon direnci yuksek olan ince, karmasik sekilli pargalar i¢in kullanilir. %5'ten fazla
silisyum igeren alasimlar i¢in en 6nemli islem, genis kenarli silikon kristallerini, olusumlarin
onlemek i¢in sivi sodyum formuyla karistirarak modifiye etmektir. Silisyum ilavesi
akiskanlig1 ve korozyon direncini artirir. Tane kiigiiltme ve modifikasyon islemleriyle iyi

islenebilirlik elde edilebilir. Alasimlama i¢in silisyum ve bakir birlikte kullanilabilir (Zeren,
2008).

Nikel Dogada bilesik olarak bulunur. Ana mineralleri pentlantit (Fe,Ni)9Sg), millerit
(NiS), moserit (Ni11Asg), magnezyum ve aliiminyum igeren silikat bilesikleridir. Serbest halde
goktasi yapilarinda demir ile birlikte bulunur. Gegis metallerinin temel 6zelliklerini gosterir.
Nikel asitlere, bazlara ve diger oksitleyici maddelere karsi direnme yonelimindedir. Bu
sebeple bir¢ok alagimin yapisina girer. Kuru havalardan etkilenmezler. Ancak ortam nemli ise

ylizeyde ¢ok ince bir tabaka halinde oksitlenir. Oksitler katidir ve gézeneksizdir, dolayisiyla
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metalin icini korurlar. Nikel bir hidrojenasyon katalizérudir. Karbon monoksit, 45-70°C'de
nikel tetra karbonili (Ni(CO)4) olusturur. Bu kompleksin izolasyonu ¢ok saf nikel verir. Nikel
bilesikleri genellikle +2'dir, ancak +1, +3 ve +4 degerlikli bilesikler de mevcuttur. Nikelin
tetra karbonilde 0 degerliklidir. Nikel +2 bilesikleri yesildir. Saf nikel veya diisiik alasimli
nikel, kimyasal saldirilara karst dayaniklidir. Atmosferik korozyona karsi bile metalik bir
parlaklik sergiler, bu da onu ¢ok yonlii hale getirir ve ¢elik, bakir ve aliminyum gibi
alasimlarin elektrolitik kaplamasinda kullanilir. Nikel, kadmiyum pillerde ve elektronik
endiistrisinde yaygin olarak kullanilmaktadir. Nikel-krom-demir alasimlari, tel seklindeki
metal aglarin imalatinda, tescilli alagimlarin imalatinda ve donen makinelerin baglantisinda

kullanilan temel elementlerdir (Tezcan ve ark., 2007).

3.2. Malzemelerin Hazirlanmasi
Bu c¢alismada Uretilecek Al-Cu-Ni-Si orta entropili alasimi igin literatiir ¢alismalari
dikkate alinarak elementel tozlar esit atomik oranlarda tartilarak alagim tozlar1 hazirlanmistir.

Calismada kullanilan elementel tozlar ve agirlikca atomik oranlar1 Tablo 3.2 de verilmistir.

Cizelge 1.7. Tezde kullandigimiz elementler ve belirledigimiz yiizde olarak oranlar

Tezde kullandigimiz Elementler Atomik Agirlik¢a oran (% at.)
Allminyum 25
Bakir 25
Nikel 25
Silisyum 25

Elementleri tartmak icin Batman Universitesi Fen-Edebiyat fakiiltesi, Fizik Bolimdi,
Laboratuarinda bulunmakta olan 0,1 mg hassasiyetli ‘KERN’ markali hassas terazi (sekil 3.1)

kullanilmustir.
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Sekil 3.1. Elementleri tartarken kullanilan hassas terazi

Tablo 3.2’de belirlenen oranda elementler hazir hale getirildi. Ve Sekil 3.1°de
gosterilen terazi ile AICuNiSi alagiminin baglangi¢ tozlari hazirlandi. Hazir hale getirilen
tozlar mekanik alagimlama cihazinda 50, 100, 120 ve 140 saat &giitme siirelerinde
alasimland1. Buradaki amag literatlire yeni ve yuksek 0zellikli orta entropili nanoyapili alagim

olan AICuNiSi alasimini kazandirmaktir.

3.3. Mekanik Alasimlama islemi

Mekanik alasimlama (MA), bir havan igerisine kati tozlarin bilyeler kullanilarak
alagimlandirilmasidir.  MA  iglemi ile {iretilen alasimlara herhangi bir 1s1l islem
uygulanmamustir. Bu ¢alisma sirasinda iiretilen AICuNiSi alasim tozu Batman Universitesi
Fen-Edebiyat Fakiltesi Fizik Bolimi Laboratuvarinda bulunan XQM-2 marka mekanik

alagimlama cihazi kullanilarak ogiitiilmiistiir.
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Sekil 3.2. Mekaniksel alasimlama ekipmaninin goriintusi

Sekil 3.3. Kullanilan Bilyalar ve Havan

Calisma prensibi, paslanmaz ¢elik bilyalar (316L) 10:1 bilya toz orani ile paslanmaz
celik havana yerlestirilir, 20 dakika 350 rpm'de ¢alistirilip ve 20 dakika bekletildikten sonra,

50, 100, 120 ve 140 saat d6gtitme siirelerinde mekanik alasimlama iglemi yapildi.
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3.4. Alasimlarin Karakterizasyonu

3.4.1. XRD Analizleri

Tarihsel olarak, katilardaki atomlarin ve molekiillerin yapist X-isinlart kirinim
caligmalar1 ile elde edilmistir ve X-isinlar1 artik yeni malzemelerin gelistirilmesinde ¢ok
onemli bir rol oynamaktadir. X-1sinlari, goriiniir 1s1ktan daha kisa dalga boylarma (daha

yiiksek frekanslara) sahip goriinmez, olduk¢a niifuz eden elektromanyetik dalgalardir.

X 1sinlarinin dalga boyu araligi 108 ila 101t m ve karsilik gelen frekanslar yaklasik

3 x 10 jla 3 x 10'1° Hz civarindadr.

traviolet shortwave

gamma Xerays | rays ’ infrared | radar TV ‘ AM
rays rays |
- ~
10" 1% 102 -1 100 '~ 00 1 10t 10
-~ .
g P ~ . Wavelength (meters
ol Visible Light i

-~ ; ~

i
400 500 600 700

Wavelength (nanometers)
Sekil 3.4. Elektromanyetik 151n spektrom diyagrami (Karatutlu, 2015)

Isigin kirinimi, dalgalar kiiciik bosluklardan (yariklardan), engellerden veya keskin
noktalardan gectiginde meydana gelir. Bir dalga boyle bir yerden gegerken diiz yolundan
sapar. Kirinim deneylerinde elde edilen karanlik-1s1k girisim desenleri, 15181n dalga dogasi ile
aciklanabilir. Dalga tepe noktalari, parlak ¢izgiler olusturmak i¢in birbirini destekler ve

karanlik ¢izgiler olusturmak i¢in birbirini yok eder.

Kristallerin yapisi, gelen 1518 kirmim modeli incelenerek belirlenebilir. Gelen 151n
yalnizca belirli yonlerde kirmnima ugrar. Kristal yapr hakkinda bilgi, kirmim yoni ve karsilik

gelen radyasyon siddeti dl¢iilerek elde edilir.

Kristal, X-i1sinlar1 igin ii¢ boyutlu bir kirmim 1zgaras1 gorevi goriir. Bir kirinim
deneyinde, 1zgara ¢izgilerinin araligi, kirinim maksimumlarmin araligina baghdir. Kirmnim
maksimumlari, kristalde kirllan X-1sinlar1 da birim hiicrenin boyutu hakkinda bilgi saglar.
Kirmim ¢izgilerinin yogunlugunun 0lgiilmesi, birim hiicre icindeki atomlarin dizilisleri

hakkinda bilgi saglar.



46

Cok ince taneli malzemeleri analiz ederken kirmim ¢izgilerinin genisligi artar. Yani,
parcacik boyutu ne kadar kiiglik olursa, kirmim ¢izgisi o kadar kaba olur ve bu piiriizliiligii
kirmim ¢izgisinin maksimum genisliginin yaris1 olarak 6lgmek alisilmig bir sey olmustur

(Cullity ve ark., 1978).

Ingiliz fizik¢i “Sir W.H. Bragg” ve oglu “Sir W.L. Bragg” 1913'te X 1sinlarinin bir
kristale belirli bir ag1yla (0) garptiginda nasil yansidigini agiklayan bir iliski gelistirdiler. Bu

gbzlem, X 1sinlarindan gelen dalga girisiminin bir 6rnegidir.

Kristallerdeki kirmim olgusu, Bragg yasasina gore fiziksel modeller olusturur. Tek
dalga boylu X-isinlar1 karsilikli olarak paralel atomik diizlemlere yonlendirildiginde, isinlar

yansitilir. Gelen ve yanstyan 1ginlarin arasindaki yol farki

2d'sin@ = (n=0,2,3...) (3.1)

Burada ’da 6, sacilan elektron 1s1mi ile kristal diizlem arasindaki ag1 olarak tanimlanir.
Yapici girisimin meydana gelmesi igin, farkli diizlemlerden sagicilar arasindaki yol farki,
dalga boyunun bir tamsay:1 kati olmalidir. Sekil 3.5’te goriildiigli gibi, gelen 151 yonii ile

sacilan 151n arasindaki a¢1 20'dir. Bu, deneysel olarak olgiilen agidir.

0 = Gelme agist
0= Yansima agisi
) = X-isminin dalgaboyu

Toplam kirmim agist = 26

Sekil 3.5. X-151m1 kirmnimi (Karatutlu, 2015)

X- 1sinlan ile faz tanimlamasi, X-isinlar1 kullanilarak kolaylikla gergeklestirilir.
Literatirde en yaygin kullanilan yontem olan X-iginlari kirmimi, malzemelerin kristal
yapilarimi  analiz etmek igin kullanilmaktadir. Kristalin karakteristik faz modeli de

gosterilmistir. Bu calismada Al-Cu-Ni-Si alagimlarinin mekanik alagimlama yontemi ile
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hazirlanan alagimlarinin Rigaku MiniFlex II marka XRD cihazi kullanilarak yapisal faz
analizi Gzerine bir XRD ¢aligmasi yapilmistir. Cihazin ¢aligma parametreleri; 30 mA akim ve
40kV voltaj ile Cu-Ka radyasyonu (A=0,154056 nm) olan 26 = 10-90 ° agisal aralik 0,02°
adim boyutu ve 0,5(20/s) hizinda &lgiimler yapilmistir. XRD analizleri Batman Universitesi
Merkezi arastirma laboratuvarinda bulunan XRD cihazi ile yapilmistir. Analizlerin yapildigi

XRD cihazi ile ilgili fotograf Sekil 3.6 da verilmistir.

Sekil 3.6. Tezimizde kullanilan XRD cihazi

‘ % \ dedektor

-l

numune

Sekil 3.7. Tezimizde Kullanilan X- 1g1im1 cihazinin kisimlar1 (Karatutlu, 2015)



48

Sekil 3.8” de AICuNiSi orta entropili alasimin XRD analizinden bir fotograf
gortlmektedir.

Sekil 3.8. Tezimizde yapmis oldugumuz XRD analiz sonucunun ekrana yansimasi

XRD verilerini kullanarak kristal boyutu hesaplamalart literatlirde en yaygin
kullanilan denklemlerden biri olan Debye-Scherrer denklemi kullanilarak yapilmistir.

Kullanilan denklem 3.2'te gosterilmistir.

D ortalama kristal boyutu, A kullanilan X-1s1nlarinin dalga boyu, B maksimum siddetli
yart pik genisligi (radyan) ve © Bragg kirmim agisidir. XRD analizinde dislokasyon

yogunlugunu hesaplamak i¢in kullanilan denklem 3.3 kullanilmaktadir.

Buna ek olarak, alasimlarda kafes gerilmesini hesaplamak i¢in en sik kullanilan
denklem olan Stokes-Wilson denklemi (Cullity ve ark., 2001) kullanilmigtir. Bu formiil

Denklem 3.4 ile verilmektedir.

Burada ¢ kafes gerinimini gosterir, f maksimum siddetli pikin yar1 yiikseklikteki tam

genislik degerini 8 pikin yansima agisin1 gostermektedir.
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D= 0,91
" B-cos# (3.2)
_1 3.3
Pp= 12 (33)
e = B (3.4)
4tan @

3.4.2. SEM/EDX Analizleri
3.4.2.1. Taramal Elektron Mikroskopu (SEM) Analizleri

Taramali elektron mikroskobu, vakum ortaminda iiretilen ve ayni ortamda
elektromanyetik lensler kullanilarak yiiksek ¢ozinirlikli bir goriintiiye seyreltilen bir
elektron 1511 ile malzemeleri analiz etme firsati verir. Elektron demetinin malzeme ile
etkilesiminden yansiyan 1sinlar veya geri yansiyan elektronlar sayilarak bir goriintii

olusturulur.

Yaptigimiz bu ¢alisma i¢in Bartin Universitesi Merkezi laboratuvarinda bulunan

TESCAN MAIA3 XMU marka SEM cihazi kullanilmustir. (Sekil 3.9).

Sekil 3.9. Bartin Universitesi biinyesinde incelemelerin yapildigit SEM-EDX cihaz1
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Bir taramal1 elektron mikroskobu ii¢ béliimden olusur: bir optik kolon, bir numune
odasi ve bir goriintiileme sistemi. Optik kolon kisminda, elektron 1sinin1 iireten bir elektron
tabancasi, elektronlar1 6rnege dogru hizlandirmak i¢in yiiksek voltaj uygulayan bir anot
plakasi, ince bir elektron 1s1m iireten bir yogunlastirict mercek ve bir objektif mercek igerir.
Bu mercekle ve 1sin1 numuneye odaklamak igin elektron 1gimninin numune yiizeyiyle iliskili
cesitli caplarda apartiirler ve 6rnek yiizeyini Tarama igin tarama bobinleri igerir. Mercek
sistemleri, bir elektromanyetik alan kullanarak bir elektron 1s1nin1 numune iizerinde
keskinlestirir veya odaklar. Ttim optik kolon ve numune belirli bir vakum derecesinde tutulur.
Numune odasinda, numune inceleme i¢in uygun sartlara getirilir. Gorilintiileme sisteminde,
elektron demetinin numune ile etkilesimi ile tiretilen ¢esitli elektronlar1 ve 1gimalar1 toplayan
bir dedektdr, bunlarin sinyal ¢ogalticilar1 ve elektron demetini numune yiizeyindeki bir
ekranla senkronize olarak tarayan bir manyetik bobin bulunur. Elektron tabancasindan yayilan

birincil elektronlar, numune yiizeyi ile ¢esitli sekillerde etkilesime girer.

Elektron demeti ,
%,;v’/ AR

<— Elektron tabancasi

<«—Yogunlastirma lensi
TV ekrani

Tarama bobinleri

Gerisacilim elektron
dedektori —" N

ikincil elektron dedektorii
Numune platformu —s, Numune

Sekil 3.10. SEM Cihazi sematik gosterimi (Savaskan, 1986)

Etkilesen birincil elektronlar numune ylizeyine ¢arptiginda ve ¢ok az enerji kaybiyla
dagildiginda, bu elektronlara geri sagilan elektronlar denir. Birincil elektronlar numune
ylizeyiyle carpisip enerjilerinin bir kismini kaybettiklerinde ikincil elektronlar olarak
adlandirilirlar. Ikincil elektronlar, numune odasinda bir sintilatdr tarafindan toplanir ve ikincil
bir elektron goriintiisiine doniistiiriiliir. Ikincil elektronlar, numune yiizeyinden 10 nm'den
daha az bir derinlikten gelir ve numunenin yiksek ¢ozunrlikli bir topografya gorintusiiyle

sonuglanir.
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Gelen 1s1mnin diger elektronlart numune tarafindan emilerek topraga iletilir ve ortaya
¢ikan akima "6rnek akim" denir. Numunenin birincil elektronlarla numunelerin etkilesimi
sirasinda, numune tarafindan X-iginlar1 da yayiir. Gozlenen her farkli etkilesim, SEM'de

farkl1 bir goriintiileme yontemi olusturur. Bu yontemler kisaca sunlardir:
Sekonder elektronik yontem: esas olarak yiizey topografyasini gosterir.

Geri sagilan elektron yontemi: Yiizey topografisini ve kimyasal dagilimini ve cilal piiriizsiiz

yiizeyler tizerindeki dagilim etkisini gosterir.

X 1ginlar1 goriintii yontemi: Kimyasal bilesim dagilimini gosterir. Bu yodntem elektron
mikroskobu analizi olarak bilinir. Ornek akimi ydntemi: Geri sagilan elektron ydntemine

benzer bir goruntt Uretir. Ancak goriintii kontrasti tersine cevrilir (Savaskan, 1986).

3.4.2.2. Enerji Dagilhimh X-151m1 Spektroskopisi (EDX) Analizleri

Bu calismada Bartin Universitesi Merkezi arastirma laboratuvarinda bulunan
TESCAN MAIA3 XMU marka bir SEM cihazina entegre EDX modiili kullanilmigtir.
Alagimin ekrandaki SEM goriintiisiine bakilirken farkli oldugu goriilen bolgeler X-1sinlari ile
1isinlanarak o bolgelerdeki atomik gesitlilik ve oranlar belirlenmektedir (bkz. Sekil 3.9).

3.4.2.3. Diferansiyel Termal Analizi (DTA)

Mekanik alagimlama islemi ile iiretilen AICUNISi alasimlarinin termal 6zelliklerini
analiz etmek icin Bartin Universitesi Merkezi Arastirma Laboratuvarinda bulunan STA-7300
Hitachi Diferansiyel Termal Analiz cihazi (DTA) kullanildi. Bu analitik yontemin amaci,
stirekli sicaklik altinda faz gecisi ve kristallesme sonucu enerji degisimini belirlemek
oldugundan, iiretilen numunelerin mikroyapilarinda hem faz gecisini hem de kristallesmeyi
incelemektir. Toz alagimlar Seramik kaplara konularak azot gazi altinda incelendi. Sekil 3.11,

calismamizda kullanilan DTA cihazini gdstermektedir.
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Sekil 3.11. Tezde kullanilan DTA cihazi

Diferansiyel termal analiz cihazi (DTA), bir numune 1sitildiginda, sogutuldugunda
veya sabit bir sicaklikta tutuldugunda emilen veya salinan 1s1 (enerji) miktarint dlgen bir
cihazdir. Bu cihaz, referans ile numune arasindaki sicaklik farkin1 (veya numuneye olan
mesafeyi) zamanin veya sicakligin bir fonksiyonu olarak goriintiiler. Bir numunenin sicakliga

tepkisi, numunenin yapisi, kalitesi, saflig1 ve raf dmrii hakkinda bilgi saglar.

Sistem tarafindan emilen 1s1, DTA kimyasal sistemi (numune) ile inert bir referans
bilesik (aliminyum, silisyum karbiir veya cam parcaciklari gibi) arasindaki sicaklik farki
Olciilerek izlenir. Calisma sirasinda sistem sicakligi ve referans sicaklik siirekli olarak artar.

Numune ve referans arasindaki sicaklik farki, sicakligin bir fonksiyonu olarak izlenir.

Sekil 3.12, DTA sisteminin c¢alisma semasini gostermektedir. Tartilan numuneyi ve
referans malzemeleri Sekil 3.13'te gosterildigi gibi kiigiik bir kaba yerlestirilir. Sisteme bagl
bir programlama kontrol termokuplu firininin sicaklik artisini dogrusal bir oranda kontrol
eder. Ornek bir termokup ve bir referans termokup seri olarak baglanmistir. Numune veya
referanstaki sicaklik farkliliklar1 akim olusturur ve artan akim, programlayici i¢indeki kalemin

konumunu degistirir.
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Sekil 3.12. Diferansiyel termal ¢oziimleme sisteminin sematik diyagram (Karatutlu, 2015)

Sekil 3.13. DTA cihaz referanslar1 ve 6rnekleri (Karatutlu, 2015)
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Yaptigimiz deneylerde numunelerin faz gegislerini, kararli ve yar1 kararli fazlarmni

belirtmek i¢in DTA cihaz1 kullanildi. DTA o6l¢timleri; 50 ile 1000 °C arasinda 20 °C/dk hizla,

yaklagik 30—40 mg agirliginda siirekli nitrojen atmosferi altinda gerceklestirildi.
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4. ARASTIRMA SONUCLARI VE TARTISMA
4.1 XRD Analiz Sonuclar1

AICuNiSi orta entropili alasimi olusturmak ic¢in elementel tozlar mekaniksel 6glitme
metodu ile 0, 50, 100, 120, 140 saat 6giitme islemine tabi tutulmustur. Ogiitme siiresine bagh
olarak tozlarin mikro yapilarinda meydana gelen degisiklikler ve kristalik faz degisimleri

XRD analizleri ile incelenmistir.

W
O:Al g Cu v Ni Si o
¢ 0 saat

£

ik

10 20 30 40 50 60 70 80
20 (°)

Sekil 4.1. 0 saatte Uretilen orta entropili AICUNiSi alagiminin XRD sonuglar

Siddet (a.u.)

Sekil 4.1°de AICuNiSi orta entropili alagimlarin mekaniksel alagimlama yapilmadan (0
saat) baslangig tozlarina ait XRD analiz sonuglar1 gériilmektedir. Sekil 4.1°de goriildiigii gibi
0 saat ogilitmede tozlar herhangi bir 6giitme islemine tabi tutulmadigi i¢in AICuNiSi alagim
tozlarina ait aliiminyum (Al), bakir (Cu), nikel (Ni) ve silisyum (Si) fazlarina ait pikler
gozlenmistir. Ogiitme islemi olmadif1 igin tozlar arasinda herhangi bir intermetalik faz

pikinin olusmadig1 gbézlenmistir.
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Sekil 4.2. 50 saatte Uretilen orta entropili AICUNiSi alasiminin XRD sonuglari

Sekil 4.2°de AICuNiSi orta entropili alasimlarin 50 saat mekanik alagimlama sonucu
elde edilen XRD sonuclar1 goriilmektedir. Sekil 4.2 ‘de goriildiigii gibi AICuNiSi orta
entropilialagiminin 50 saat ogiitiilmesi sonucunda silisyum, bakir ve nikelin tamamen
coziinmedigi alasim icerisinde saf olarak bulundugu XRD sonuglar ile anlasilmaktadir.
Ancak Sekil 4.2°de goriildiigii gibi mekaniksel alagimlama etkisiyle alagim tozlariin kirilma
ve kaynaklanmalara maruz kalmasiyla Al fazinin ¢oziinerek Cu ve Ni fazlan ile yeni
intermetalik AloCu ve AINi fazlarini olusturdugu gézlemlenmistir. AloCu fazi1 26 = 38.36° ve
20 =46.36° oldugu gozlenirken AINi (ICDD: 00-020-0019, kristal sistem: kiibik, pm3m,
221) faz120 = 44.85° ve 20 = 81.54°°de gozlenmistir. Al,Cu fazi ve AINi fazinin ICDD’ ye

uygunlugu goriilmiistiir.
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Tasar (2021), yapmis oldugu c¢alismada toz metalirjisi yontemi ile Uretilen bor ve
nikel katkili A356 alagiminin mikroyapt ve mekanik 0Ozelliklerinin incelenmesi adli
calismasinda A356 alasiminda belirlenen Al, Si, AleSi, AlsFeSi fazlarmma ek olarak Ni

ilavesiyle yapida AINi fazinin olustugunu bildirmistir.

qe

¢:Si VbccANi - fc (Cu bazll) 100 saat
O :ALCu A :AlNL

Siddet (a.u)

10 20 30 40 50 60 70 80
26 (%)

Sekil 4.3. 100 saatte Uretilen orta entropili AICUNiSi alasiminin XRD sonuglar1

Sekil 4.3’te AICuNiSi orta entropili alasiminin 100 saat mekanik alasimlama sonucu
elde edilen XRD sonuglar1 goriilmektedir. Sekil 4.3’te gortildiigi gibi AICuNiSi alagimini
olusturan elementlerden sadece silisyuma ait XRD pikleri goriilmektedir. 100 saat §giitme
sonucunda silisyum diger elementlerle herhangi bir reaksiyona girmedigi veya bir kat1 ¢ozelti
faz1 olusturmadig anlasilmaktadir. Alasimi olusturan Al, Cu, Ni fazlan yiiksek enerjili
mekanik alagimlama etkisiyle Sekil 4.3°te goriildiigli alasim igerisinde fcc yapili Cu-bazl kati
cozelti faz1 olusmustur. Ayrica 100 saat 6giitme sonucunda intermetalik bee yapili AINi fazi
yaninda fcc yapili intermetalik AINis fazi da olusmustur. fcc yapili Cu-bazli kati ¢ozelti fazi
20 = 44.45°’te gozlenirken AlNis (ICDD: 00-021-0008, tetragonal, p4/mmm, 123)faz1 26
=52.33%"te ve 20 = 76.46°da gozlenmistir. Sonu¢ olarak 100 saat 6giitme sonucunda

AICuN:iSi orta entropili alasimda fcc ile bee yapi bir arada olusmustur.
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Sekil 4.4. 120 saatte Uretilen orta entropili AICuNiSi alasiminin XRD sonuglar1

S7

Sekil 4.4’te AICuNiSi orta entropili alasimlarin 120 saat mekanik alagimlama sonucu

elde edilen XRD sonuglar1 goriilmektedir. Sekil 4.4’te goriildiigii gibi AICuNiSi alagimini

olusturan elementlerden sadece silisyuma ait XRD pikleri goriilmektedir. 120 saat 6glitme

sonucunda da silisyumun diger elementlerle herhangi bir reaksiyona girmedigi veya bir kat1

cozelti faz1 olusturmadigi anlagilmaktadir. Sekil 4.4’te goriildiigii gibi 120 saat 6giitme

sonunda fcc yapilt Cu- bazl kat1 ¢ozelti faz1 ve intermetalik bee yapili AINi fazi ile fce yapilt

AlNiz faz1 olusmustur.elde edilen sonuglar 100 saat 6giitme sonuglari ile yaklasik aynidir.

Cok az miktarda pik a¢1 kaymalar1 gdzlenmistir. Ornegin fcc-Cu bazl kat1 ¢ozelti faz1 20 =

44.92°’de gozlenirken intermetalik fcc-AlNis fazi 26 =53.35°, 26 = 57.33° ve 20 = 77.83°’te

gozlenmistir.
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Sekil 4.5. 140 saatte Uretilen orta entropili AICuNiSi alasiminin XRD sonuglar1
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Esit kiitle oranlarinda Al-Cu-Ni-Si elementel tozlarindan mekaniksel alasimlama

teknigi ile 140 saat 6giitme ile tiretilen AICuNiSi orta entropili alasimin XRD sonuglar sekil

4.5’te goriilmektedir. Sekil 4.5’te goriildiigi gibi AICuNiSi alasimini olusturan elementlere ait

XRD paterlerinden sadece silisyum piki gozlenirken diger elementler Al, Ni ve Cu alagim

icinde c¢oziindiigii ve yeni fazlar olusturdugu anlasilmustir. Silisyum kristal yapist ve bag

olusturma o6zelligi Al, Cu ve Ni elementinin kristal yapilarindan farkli oldugu igin 140 saat

ogiitme sonucunda bile herhangi bir reaksiyona girmedigi veya bir kisminin ¢ozelti fazi

olusturmadigi XRD sonuglarinda agikg¢a goriilmistiir. Sonu¢ olarak AICuNiSi elemental

tozlarimin 140 saat ¢giitiilmesi sonucunda silisyum elementinin tamamen ¢6ziinmedigi alagim

icinde bir kismmin fcc-Si faz1 olarak goriildiigii anlasilmistir. Alasim igerisinde kalan

miktarlarin da ¢Oziinmesi i¢in ya alagimlama siiresi artirilmali ya da Si atomik oraninin

azaltilmas1 gerekir.
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Sekil 4.6 incelendiginde AICuNiSi orta entropili alagimda 6gilitme siiresi 50 saate
ciktiginda Al faz pikinin tamamen kayboldugu yani Al fazinin AICuNiSi alagimi iginde
¢coziindiigli goriilmektedir. Al’'nin ¢oziinmesi sonrasinda AlCu fazinin olustugu ve bu
fazlarinda 100 saat 6glitmeden sonra kayboldugu goriilmektedir. Ayrica 50 saat 6glitme
sonrasinda olusan bcc yapili AINi fazinin 140 saat Ogtitmelerden sonraki durumlarda
kayboldugu goriilmiistiir. 100 saat ogiitme sonrasinda fcc yapili AlNiz fazinin olustugu
goriilmektedir. Silisyum fazma ait pik sayilarinin azaldigi ve pik siddetlerinin azaldigi
goriilmekte bu durum Si elementel tozlarinin alasim igerisinde tamamen ¢oziinmedigi bir
kisminin fcc-Si fazi olarak varligini korudugu anlasilmaktadir. Ayrica mekaniksel 6giitme
stresi 0’dan 140 saate dogru arttikca pik siddetlerinde azalma ve pik ayaklarinda bir
genisleme goriilmektedir. Bu durumun sebebi yliksek enerjili mekanik alasimlamanin
etkisiyle kirilmalar sonucu partikiil boyutlarinin azalmasindan veya intermetalik reaksiyonlar
sonrasi yeni intermetalik fazlarin olusmasindan kaynaklandigi sdylenebilir. Ayrica bu durum
oglitme siiresi arttikga alasimda amorflasma miktarinin artmasi olarak da agiklanabilir. Elde
edilen sonuglarin bir¢ok geleneksel Al bazli alasimin mekanik 6glitme sonuglart ile uyumlu
oldugu gortilmistiir (Suryanarayana, 2004; Calin ve ark., 2004; Benameur ve ark., 1994; Das
ve ark., 2005; Samanta ve ark., 2007; Deng ve ark., 2020).
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Sekil 4.6. TUm saatlerde Uretilen orta entropili AICuNiSi alagimin XRD sonuglar1
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Sekil 4.6 goz oniline alindiginda, intermetalik fazlarin ve kati ¢ozelti fazlarinin XRD
pikleri, 6giitme siiresinin bir fonksiyonu olarak gozlenir. Artan mekanik alagimlama siiresi ile
pik ayaklar1 arasindaki mesafenin artis gosterdigi acikga belli olmaktadir. Ogiitme siiresi
arttikca kristallerin boyutunun azalmasi ve kafes geriniminin artisina bagli olarak pik
ayaklarmin genisligindeki artis alasimlamanin gergeklestigini gosterir. Ayrica alasimlama
stiresine bagl olarak pik siddetinde azalma gozlendigi goriiliir. Bu diistislin nedeni partikil
boyutudur. Partikiil boyutunun azalmasindan kaynaklandigini sdyleyebiliriz (Arslan, 2019).
Pik yogunlugunda azalma ve pik genisliginde artis bir¢ok calismada amorfizasyon ile

aciklanmustir.

Orta entropili AICuNiSi alasimi i¢in 6gilitme siresinin bir fonksiyonu olarak kristal

boyutunun ve kafes gerilmesinin degisimini gdsteren grafik Sekil 4.7'de gosterilmektedir.
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Sekil 4. 7. AICuNiSi orta entropili alagimin &giitme siiresine bagl kristalit boyutu ve kafes gerinimi

Sekil 4.7'den goriilebilecegi gibi, mekanik alasgimlamada 6giitme siiresinin artmasi
kafes gerilmesini arttirir ve kristalit boyutunu azaltir. Kristalit boyutlari, Debye-Scherrer
denklemindeki her numunenin maksimum siddetli XRD pikine gore elde edilen degerler
kullanilarak hesaplandi. Hesaplama sonucunda mekanik alasimlama baslamadan 6nce kristalit

boyutu yaklasik 15 nm idi yani Ogilitme siiresi 0 saat iken Ogiitme siiresi 140 saate
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cikarildiginda kristalit boyutu yaklasik 3 nm olmustur. artan 6gilitme siiresi ile kristalit
boyutunun azaldig1 ve kafes geriniminin arttigi bulunmustur. Alagimlarin kristal boyutundaki
degisiklik kafes gerimine neden olur. Bu degisim, mekanik alasimlama yoluyla mekanik
alagimlarin tiretilmesinin yaygin bir sonucudur (Suryanarayana, 2004). Bunun nedeni, alasim
bilesenlerinin, yani toz pargaciklarinin, 6giitme sirasinda siirekli olarak kirilma, par¢alanma
ve soguk kaynak gibi deformasyonlara maruz kalmasidir. Bu sekilde, yiiksek enerjili toplarin
enerjisi, yok edilen toz partikillerinde partikullerinde depolanir ve bu da kafes geriniminin
artmasina neden olur. Ek olarak, kafes gerinimindeki artisin bir baska nedeni de: Ogiitme
stiresi ne kadar uzun olursa, 6giitme isleminde kullanilan bilyalarin toz iizerindeki etkisi o
kadar fazla olur. Bu nedenle, toz parcaciklarinin kristalit boyutu daha da kiigiildiikge kafes
gerinim degeri artmaya devam eder. Uzun siireli 6giitme sirasinda, alasim tozu bir agamada
doygunluga ulastiginda tane boyutu degeri neredeyse sabitlenir. Bu siire zarfinda kafes
gerinim degeri degismez. Bu sonuglar literatiirde ilgili ¢alismalarda bildirilmistir (Mula ve

ark., 2009: Nayak ve ark., 2010).

Sekil 4.7'de gosterildigi gibi, AICuNiSi alasiminin kristal boyutu ve kafes
gerinimindeki bu degisiklikler, X-1s1n1 (XRD) siddetinin azalmasina yol agar (Zhang ve ark.,
2014). Ogiitme 100 ile 120 saate ¢ikarildiginda kristalit boyutlarinda bir miktar artis gozlenir.
Bu, alagimin 6giitiilmesi sirasinda kristallerin islendigini, soguk kaynaklagmalar olustugu ve
aym zamanda kafes geriniminde azalmanim sonucu sertlestigini gosterir. Ogiitme siiresi 140
saate ¢ikarildiginda kristalit boyutunda asir1 bir degisme olmamakla birlikte yaklasik 3nm
olarak hesaplanmistir. Kafes gerilmesinin 120 ila 140 saat arasindaki hizli artisi, alasimdaki
catlaklarin, kirilmalarin yiiksek oldugunu ve kafes carpilmalarin arttigini gosterir. Kristal
fazlardaki bir¢ok dislokasyon hareketi, kafes gerilmeleri nedeniyle alasim elementlerinde
meydana gelen plastik deformasyonlar tarafindan engellenir. Bu durum malzemenin mekanik

ozelliklerini degistirebilir.
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Sekil 4.8, 6glitme stiresinin bir fonksiyonu olarak orta entropili AICuNiSi alasiminin

dislokasyon yogunlugunu gdstermektedir.
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Sekil 4. 8. Ogiitme siiresinin bir fonksiyonu olarak orta entropi AICuNiSi alasimin dislokasyon yogunlugu

Sekilde 4.8’de goriildiigii gibi 0 ila 100 saat araliginda dislokasyon yogunlugunda
dramatik bir artis gorilmektedir. 100 saat ile 120 saat arasinda dislokasyon yogunlugu
azalmakta olup 120 saatten sonra dislokasyon yogunlugunun tekrar hizli bir sekilde arttig
gorilmektedir. Alasim elementlerinin dagilimi, 6giitme sirasinda aniden degisir ve kristal
fazda diizensizliklere neden olur. Ogiitme siiresi arttikga, AICuNiSi orta entropili alasiminda
yeni fazlar olusur, bu da faz dagiliminda keskin bir degisime ve sonug olarak dislokasyon
yogunlugunda hizl bir artisa neden olur. Dislokasyon yogunlugundaki bir artis, orta entropili
AICuNiSi alagimlarinda diizensizligin artmasma neden olur. Dislokasyon yogunlugunun

yiiksek olmasi kafesteki sekil degistirmelerin de yiiksek oldugunu gosterir.
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4.2. SEM/EDX Analiz Sonuglari

Sekil 4.9. Farkli 6giitme siirelerinde Uretilen AICuNiSi orta entropili alastmin SEM goriintiileri, a): 0 saat, b):
50saat, ¢): 100 saat, d): 120 saat e) 140 saat

Mekanik alasimlama yontemi ile farkli 6giitme siirelerinde tiretilen AICuNiSi orta
entropili alagimin SEM goriintiileri Sekil 4.9’de verilmistir. MA isleminde, toz partikiiller
ogiitiicli bilyeleri ve duvarlar1 arasinda ezilir ve birbirini takip eden bir dizi farkli kirma
mekanizmasi ortaya ¢ikar (Suryanarayana, 2001). MA sirasinda, toz siddetli darbelerle siirekli
olarak kirilir, diizlestirilir ve soguk kaynak yapilir. MA siiresi arttik¢a bu islemler alagim tozu
deforme olana ve deformasyon sertlesmesi olusana kadar devam eder. Deformasyon sonucu
yeni fazlar olusmasi ile alasimlama olur ve bu islemler sirasinda parcalanma ve kirilma
oranlar1 birbirine ¢ok yakin oldugundan, bu olaydan sonra tane boyutu degisimi ¢ok kiiciiktiir
ve genellikle 6nemli bir degisiklik gbzlenmez (Raanaei ve ark, 2017). MA islemi Oncesi ve

sonrasinda elde edilen tozlarin partikiil boyutu ve morfolojileri genellikle birbirinden farklidir.
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Deneylerde kullanilan Al, Cu, Ni ve Si elementlerine ait baslangi¢ tozlarinin SEM

gortintiisti Sekil 4.9°de verilmistir. Bu goriintii incelendigi zaman:

Sekil 4.9’a da goriildiigii gibi her bir elemente ait baslangi¢ tozlarinin yani 0 saat
oglitme olmadiginda partikiil biiyiikliiklerinin ve sekillerinin birbirlerinden farkli oldugu net

olarak goriilmekte ve fazin hangi elemente ait oldugu goriilmektedir.

Sekil 4.9b’de gorildiigli gibi 50 saatlik 6glitme sonunda asir1 deformasyon sonucu
kirilmalarin oldugu ve tane boyutunda azalmalarin oldugu agik¢a goriilmektedir. Ayni
zamanda topaklasma ve kaynaklagmalarin olustugu goriilmekte bu da yeni fazlarin olusumunu

ifade etmektedir.

Sekil 4.9c’de goriildigii gibi 100 saatlik 6glitme sonucunda partikiil boyutlarinda
kiicilme meydana gelmekle beraber dgiitme siiresinin artmasiyla beraber daha homojen bir

yap1 meydana gelmistir.

Sekil 4.9d'de gosterildigi gibi, 120 saatlik 6gilitme sonrasinda alagimda asiri
deformasyon ve soguk kaynak nedeniyle yeni kristal yapilar olugsmustur. Ayni zamanda
elementel tozlarin da birbirleriyle reaksiyona girerek alagim olusturmaya basladiginm

gorlyoruz.

Sekil 4.9¢'den goriilebilecegi gibi, 140 saatlik 6giitme sonrasinda mekanik alagimlama
ile elde edilen alasim nano boyutta ve kiiresel sekillidir 140 saatte Uretilen orta entropili
AICuNiSi alasimi 0, 50, 100, 120 saat’te iiretilen orta entropili alasimlardan daha homojen
oldugu goriilmektedir. Buradan alasim elementlerinin boyutunun kiigiildiigii ve nanokristal bir
mikro yapinin olustugu sonucuna varilmistir. SEM sonuglarinin XRD sonuglart ile uyumlu

oldugu goriilmektedir.
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B Map Sum Spectrum
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Sekil 4.11. 50 saatlik 6giitme ile iiretilen orta entropili AICuNiSi alasimimin EDX analizi
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. Map Sum Spectrum
Witk o
Cu 37.8 0.1
Ni 33.5 0.1
Si 151 0.1
Al 13.6 0.1

- Map Sum Spectrum
Wt o
Cu 38.0 0.1
Mi 344 0.1
Si 142 0.1
Al 133 0.1

Sekil 4.13. 120 saatlik 6giitme ile iiretilen orta entropili AICuNiSi alagiminin EDX analizi
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- Map Sum Spectrum
Wt o
Cu 37.6 0.1
MNi 35.4 0.1
Si 13.8 0.1
Al 13.3 0.1

15

Sekil 4.14. 140 saatlik 6gilitme ile {iretilen orta entropili AICuNiSi alasiminin EDX analizi

Sekil 4.10, Sekil 4.11, Sekil 4.12, Sekil 4.13 ve Sekil 4.14 *te mekanik alasimlama ile
0, 50, 100, 120 ve 140 saatte iiretilen AICuNiSi orta entropili alasimin EDX analiz sonuglari
verilmistir. EDX grafikleri incelendigi zaman ise alasim elementlerinin saf bilesenlere ait
elementel piklerin oldugu ve alagim igerisinde istenmeyen elementlere ait herhangi bir pikin
goriilmedigi tespit edilmistir. Ayrica, Sekil 4.10, Sekil 4.11, Sekil 4.12, Sekil 4.13 ve Sekil
4.14 ’te verilen tablolarda goriilen degerler mekaniksel alagimlama ile tiretilen AICuNiSi orta
entropili alasimin yaklasik olarak alagimin agirlik (wt.) % ve atomik (at.) % degerlerine

karsilik gelir. Bu, EDX ve XRD analizlerinin sonuglari arasinda uyumluluk saglar.

Mekanik alagimlama yontemi ile farkli siirelerde Uretilen orta entropili AICuNiSi
alasiminin  alagim bilesenlerinin  alasim i¢indeki dagilim durumunu yani alasimin

mikroyapisinin homojenlik durumunu belirlemek i¢in SEM-EDX haritalamasi yapildi.

0 saat, 50 saat, 100 saat, 120 saat ve 140 saat 6giitme ile iretilen alagimlardan elde
edilen haritalama sonuglar1 sirasiyla Sekil 4.15 Sekil 4.16, Sekil 4.17, Sekil 4.18 *ve Sekil
4.19°da gorulmektedir. Sekil 4.15b Sekil 4.16b, Sekil 4.17b, Sekil 4.18b ’ve Sekil 4.19b’de
acikca gorildigi gibi Sekillerde 0, 50, 100, 120 saat Ogilitme islemi nedeniyle element
dagilimmda homojenlik 6giitme siiresi arttikga artmaktadir. 140 saat Ogiitiilerek {iretilen
alasimdan elde edilen haritalama sonuglar1 Sekil 4.19'da gosterilmektedir. Sekil 4.19b'de
acikca goriilebilecegi gibi, 140 saat 6glitme sonrasinda temel elementel dagilimin homojenlik
durumu 0, 50, 100, 120 saat 6giitme ile iretilen alagimlardan daha iyi oldugu agikca

gorulmektedir.
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Sekil 4.15. 0 saatlik 6giitme ile tiretilen orta entropili AICuNiSi alasimin EDX -SEM elementel haritalamasi, (a):

SEM goriintiisi, (b): Elementel dagilim

Sekil 4.15a’da goriildigi gibi her bir elemente ait baslangic tozlarinin &giitme

olmadiginda partikiil biyiikliikklerinin ve sekillerinin birbirlerinden farkli

oldugu

goriilmektedir. Sekil 4.5b’de goriildiigii gibi 6giitme olmadigindan butin elementlere ait

partikil buydklikleri ve sekilleri gorilmekte olup herhangi bir kirllma veya aglomerasyon

(topaklanma) goralmemektedir.
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EDS Layered Image 11
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Sekil 4.16. 50 saatlik 6giitme ile iiretilen orta entropili AICuNiSi alasimin EDX -SEM elementel haritalamasi,
(a): SEM goriintiisii, (b): Elementel dagilim

Sekil 4.16a’da goriildigii gibi 50 saatlik 6giitme sonunda kirilmalarin oldugu tane
boyutunda azalmalarin oldugu goézlenmektedir. Parcaciklar diizensiz sekilli goriinmekte ve
alasim tozunda yer yer kaynaklagsmalarin oldugu gorilmemektedir. Sekil 4.16b’de gortldagi
gibi 50 saat 6glitme sonucunda elementel dagilimda tam bir homojenlik saglanmamis olup az

miktarda aglomerasyon (topaklanma) gérilmektedir.
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EDS Layered Image 14
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Sekil 4.17. 100 saatlik 6giitme ile {iretilen orta entropili AICuNiSi alasimin EDX -SEM elementel haritalamasi,
(a): SEM goriintiisii, (b): Elementel dagilim

Sekil 4.17a’da goriildiigii gibi 100 saatlik 6glitme sonucunda partikiil boyutlarinda
kiigiilme meydana gelmekle beraber 6giitme siiresinin artmasiyla beraber daha homojen bir
yap1 meydana gelmistir. Sekil 4.17b’de goriildiigli iizere 100 saatte iiretilen alasimda agsiri

deformasyona bagli topaklasma (aglomerasyon), ¢atlama ve pargalanma gozlenmistir.
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Sekil 4.18. 120 saatlik 6giitme ile {iretilen orta entropili AICuNiSi alasimin EDX -SEM elementel haritalamasi,

(a): SEM gorintus, (b): Elementel dagilim

Sekil 4.18a’da gosterildigi gibi, 120 saatlik Ogilitme sonrasinda alagimda asir

deformasyon ve soguk kaynak nedeniyle yeni kristal yapilarin olustugu anlagilmaktadir. Ayni

zamanda elementel tozlarin da birbirleriyle reaksiyona girerek alagim olusturmaya basladigini

gorayoruz. Sekil 4.18b’de goriildiigii gibi 0gilitme siiresi 120 saate c¢ikinca, parcacik

boyutunun azaldig1 topaklagsmalarin boyutunda azalmalarin oldugu ve olusan partikiillerin

seklinin kiiresele dogru gittigi anlagilmaktadir.
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EDS Layered Image 18

Haritalama

Al Kal

50pm

Sekil 4.19. 140 saat alasimlama ile tiretilen orta entropili AICuNiSi alasimin SEM-EDX elementel haritalamasi,
(a): SEM goriintiisii, (b): Elementel dagilim

Sekil 4.19a’da goriilebilecegi gibi, 140 saatlik 6glitme sonrasinda mekanik alagimlama
ile elde edilen alasim nano boyutta ve kiiresel sekillidir 140 saatte Uretilen orta entropili
AICuNiSi alasimi 0, 50, 100, 120 saat’te iiretilen orta entropili alasimlardan daha homojen
oldugu goriilmektedir. Buradan alasim elementlerinin boyutunun kiigtildiigii ve nanokristalik
mikro yapinin olustugu sonucuna varilmistir. Sekil 4.19b’de Goriildiigi gibi 140 saatlik bir

ogilitme siiresinde yiiksek enerjili deformasyon sonucu kirilan taneciklerin bir araya gelerek
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soguk kaynaga ugrayarak intermetalik ve kat1 ¢ozelti fazlari ile ilgili yeni klresel taneciklerin

olusturdugu acikga goriilmektedir.

140 saat 6glitme ile liretilen AICuNiSi orta entropili alastmin Sekil 4.9¢’de SEM ve
Sekil 4.14’te EDX analiz sonuglar1 verilmistir 4. 9e’da goriildiigii gibi SEM goriintiisii alinan
bolgeden Sekil 4.14’te EDX taramasi sonucu alinmistir. Yapilan islemler sonucunda alagimi
olusturan elementler i¢in pikler elde edilmistir. Ayrica tablo ayni sekle sahip alasimlari
olusturan kimyasal elementlerin agirliklarin1 ve atomik oranlarimi gostermektedir. Bu
caligmamizda tretilen alasimlarin orijinal oranlarina ¢ok yakindir. Bu sonuglara gore, orta
entropili bir AICuNiSi alagim1 140 saatlik 6giitme sonrasinda homojen bir sekilde iiretilmistir.
Alasim elementlerinin homojen dagilimimi gostermek i¢in SEM haritalamasi yapildi. Ve elde
edilen sonu¢ Sekil 4.9a, Sekil4.9b, Sekil 4.9¢, Sekil4.9d, ve Sekil4.9e’de verilmistir. Sekil
4.9e’de gortildiigli gibi mekanik alagimlama teknigi ile 140 saat 6giitiilerek tiretilen AICuNiSi
orta entropi alasimi homojenize edilmistir. Buytoz ve arkadaslar1 (2014), homojen bir yapinin

malzemenin mekanik 6zelliklerini olumlu yonde etkiledigini ¢alismalarinda bildirmislerdir.



4.3. DTA Analiz Sonuclar

Mekanik alasimlama ile 0-140 saatte iiretilen AICuNiSi orta entropi alasiminin termal
oOzelliklerini test etmek i¢in DTA analizi yapildi. DTA ile malzemede sicakliga bagl olarak
kristallesme ve erimeyi isaret eden faz gecis reaksiyonlar1 tespit edilebilmektedir. Tez
kapsaminda DTA sonuglart Sekil 4.20, Sekil 4.21, Sekil 4.22, Sekil 4.23 ve Sekil 4.24’te

goriildiigi gibi verilmistir.
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Sekil 4.20. 0 saat alagimlama ile tiretilen orta entropili AICuNiSi alasimin DTA sonuglar1

Sekil 4.20°de goriildiigii gibi 0 saatlik 6giitme ile Uretilen AICuNiSi orta entropili
alasim tozlarmin termal analizleri goriilmektedir. Sekil 4.20°de goriildiigii gibi yaklagik 645

°C sicaklik degerinde gorilen pik tane sinirlart ve bosluklar etrafindaki saf Al fazinin eridigini

isaret eden endotermik reaksiyonu ifade etmektedir.
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Sekil 4.21. 50 saat alasimlama ile tiretilen orta entropili AICuNiSi alasimin DTA sonuglari

Sekil 4.21°de goriildigl goriildiigii gibi 50 saatlik 6gilitme ile tiretilen AICuNiSi orta
entropili alasim tozlarinin termal analizleri goriilmektedir. Sekil 4.21°de goriildigi gibi
yaklagik 795 °C sicaklik degerinde goriilen pik AloCu ve AINi ikili fazin 6tektik noktasinda

erimeyi isaret eden endotermik reaksiyonu ifade etmektedir.

Okumus (2020), yapmis oldugu ¢alismada mekanik alasimlama yontemi ile iiretilen
nanoyapilt AlesC020CuU14 tozlarmin termal ve mikroyapisal Ozellikleri adli calismasinda

AlgsC020CuU14 alagimu siirekli 1s1tma sirasinda 450-650 °C araliginda Al,Cu fazinin olustugunu

bildirmistir.
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Sekil 4.22.100 saat alasimlama ile iiretilen orta entropili AICuNiSi alasimin DTA sonuglart

Sekil 4.22°de gorildiigi gortldigi gibi 100 saatlik 6gilitme ile tiretilen AICuNiSi orta
entropili alasim tozlarinin termal analizleri goriilmektedir. Sekil 4.22°de goriildiigi gibi
yaklasik 750 °C sicaklik degerinde goriilen pik fcc yapilt Cu bazli kat1 ¢ozelti fazinin eridigini

isaret eden endotermik reaksiyonu ifade etmektedir.
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Sekil 4.23. 120 saat alasimlama ile tiretilen orta entropili AICuNiSi alasimim DTA sonuglar

Sekil 4.23’te goriildiigii gibi 120 saatlik 6giitme ile tiretilen AICUNISi orta entropili
alagim tozlarinin termal analizleri goriilmektedir. Sekil 4.23’te gortildiigi gibi yaklasik 750 °C

sicaklik degerinde goriilen pik fcc yapili Cu bazl kat1 ¢ozelti fazinin eridigini isaret eden
endotermik reaksiyon pikidir.
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Sekil 4.24. 140 saat alasimlama ile tiretilen orta entropili AICuNiSi alasimin DTA sonuglari

Sekil 4.24’te gorildiigi gibi 140 saatlik 6giitme ile tretilen AICuNiSi orta entropili
alagim tozlarinin termal analizleri goriilmektedir. Sekil 4.23’te goriildiigii gibi yaklasik 750 °C
sicaklik degerinde goriilen endotermik pik fcc yapili Cu bazli kati1 ¢ozelti fazinin erimeye

basladigini ifade etmektedir. Elde edilen DTA sonuglarinin XRD sonuglar1 ile uyumlu oldugu

gortlmektedir.
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5. SONUCLAR VE ONERILER

5.1. Sonuglar

Orta entropi alasimlari iizerine yapilan ¢alismalar, bu alasimlarin 6zelliklerinin bazi
geleneksel alagimlardan daha iistiin oldugunu gostermistir. Bu dogrultuda ytiriitiilen bu tez
caligmasinda mekanik alasimlama islemi ile orta entropili AICuNiSi alagimlar {iretilmistir.

Uretilen toz alasimlar XRD, DTA ve SEM/EDX cihazlar1 kullanilarak analiz edilmistir.

Mekanik alasimlama ile toz halinde iiretilen AICuNiSi orta entropili alasimlarda
yapilan XRD sonuglar1i mekaniksel alasimlama sonucunda 50-140 saat 6giitme siresince asir
deformasyon etkisiyle tanecik boyutunda kirilmalar ve tanecikler arasi kaynaklasma
reaksiyonlart sonucu intermetalik Al2Cu, AINi ve AlINiz fazlarinin olustugu ayrica fcc yapili
Cu bazli kati ¢dzelti fazinin da olustugu goriilmiistiir. Ogiitme siiresi arttikca kristalit
boyutunda azalmalarin oldugu, kafes geriniminde ve diskolasyon yogunlugunda artis oldugu
goriilmiistiir. 140 saat mekaniksel 6giitme ile Uretilen numunenin XRD analiz sonucunda elde
edilen maksimum siddetli pik datalari kullanilarak kristal boyutunun yaklagik 3nm, kafes
geriniminin %1,15 ve diskolasyon yogunlugu 0,11x108/m? oldugu hesaplandi. XRD kirinim
desenlerinde ortaya cikan piklerin pik siddetleri 6giitme siiresi artisiyla azalirken pik genisligi
artmistir. XRD sonuglarinda elde edilen en énemli sonug¢ AICuNiSi orta entropili alasiminda
mekaniksel 6giitme sonucu fcc yapili kati1 ¢ozelti fazlarinin olugsmasinin tespit edilmesi ve
silisyum fazmnin 140 saat mekaniksel alagimlama sonucunda tamamen yeni bir faz

olugturamadiginin tespit edilmesidir.

Toz halinde mekanik alagimlama ile tretilen orta entropili AlCuNiSi alagiminin
SEM/EDX analiz sonuglari, alasim tozu igerisinde pargalanma, kirilma, aglomerasyon ve
kaynaklagmalarin meydana geldigini ve artan 6giitme siiresi ile tane boyutunun azaldigini ve
daha homojen bir yapmin olustugunu gostermistir. EDX sonuglar tiretilen AICuNiSi orta
entropili alasiminda alasim bilesenleri ile ilgili piklerin olustugunu, bilesenlerin pikleri

disinda herhengi bir istenmeyen fazi igaret eden pik olusmadigini gostermistir.

Mekanik alagimlama ile tozlar halinde hazirlanan orta entropili AICuNiSi alagimlari
icin DTA sonuglari, siirekli 1sitma sirasinda erimeyi isaret eden endotermik piklerin
olustugunu gostermistir. DTA analiz sonuglar1 645 °C’de Al fazinin erimeye bagladigini ve
yaklagik 750 °C’de fcc yapili Cu bazl kat1 ¢ozelti fazlarinin eridigini isaret eden endotermik

piklerin olustugunu gostermistir.
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5.2. Oneriler

Bir alasimlama yontemi olan mekanik alagimlama yerine, alasim elementleri
stvilastirilarak dokim yontemleri ile alasim hazirlanip, alasimin mikro yapisi ve mekanik
Ozellikleri arastirilabilir. Ayrica alasim igerisindeki bilesenlerin kiitlece oranlar1 degistirilerek

yeni tiir alasimlar tiretilebilinir.

AICuN:iSi orta entropi alagimlarinin mikro yapisini ve mekanik 6zelliklerini arttirmak
icin alasima Ti (titanyum) ve Kobalt (Kobalt) gibi elementler eklenerek yeni tir yiksek

entropili alagimlar iiretilebilir ve karakterizasyonu yapilabilinir.

Alagimimizin sinterlenmesi ve preslenmesinden sonra, sinterleme sicaklifi ve pres

basinci parametreleri degistirilerek mekanik 6zellikleri {izerindeki etkiler incelenebilir.
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