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OZET

Bu calismada, nikel esash siiperalasim toz karisim (%75 Ni, %20 Cr, %4
ALO3, %0.6 Ti, %0.4 Y,03) inert gaz ortaminda, Szegvari tipi atritorde '2-24
saat farkl siirelerde paslanmaz ¢elik ve seramik kapta mekanik alasimlama
(MA) islemine tabi tutulmustur. Toz analizleri, optimum toz tane boyutu ve
mikro yapmin 8 saat sonunda elde edildigini gostermis, bu nedenle blok
numuneler 8 saat mekanik alasimlanmis tozlardan iiretilmistir. Blok
numunelerin; sinterleme, sicak deformasyon ve ikinci yeniden Kristallesme
(IYK) sonras1 mikro yapi, mekanik ve oksitlenme ozellikleri arastirilmistir.
(")giitiilen toz ve iiretilen numuneler; toz boyut analizi, mikro sertlik deneyi, 151k
mikroskobu, EDAX, elektron mikroskop (SEM) ve X-RD yontemleri ile
incelenmistir. Deneysel sonuclardan; MA siiresine bagh olarak toz parcacik
yap1 ve ozelliklerinde degisme oldugu, IYK ile 100 pm civarinda taneler elde
edildigi, mekanik deney sonrasi numunelerde siinek kirilma tavr1 ve artan

oksitleme siiresi ile numune agirh@inda artis oldugu tespit edilmistir.

Bilim Kodu :710.3.022

Anahtar Kelimeler : Mekanik alasimlama, Ni esashi ODS siiperalasim, Ikinci
yeniden Kkristallesme, Oksitlenme

Sayfa Adedi : 201

Tez Yoneticileri : Prof. Dr. Mehmet TURKER



PRODUCTION OF, A Ni BASED SUPERALLOY BY MECHANIAL
ALLOYING AND INVESTIGATION OF ITS MICROSTRUCTURE,
MECHANICAL PROPERTIES AND OXIDATION BEHAVIOUR
(Ph.D. Thesis)

Mehmet ERDEM

GAZI UNIVERSITY
INSTUTE OF SCIENCE AND TECHNOLOGY
July 2007

ABSTRACT

In this study a nickel based superalloy powders (75Ni, 20Cr, 4Al ,03, 0.6Ti, 0.4
Y,03%) were mechanically alloyed (MA) in a Szegvari type attritor under inert
gas atmosphere for various durations ( 2 to 24 h) in stainless steel and ceramic
containers. The powder analysis has revealed that the optimum particle size and
the microstructure were obtained after 8 h mechanical alloying. Thus, blocks
were produced from those powders. Microstructure, mechanical properties and
oxidation behavior of blocks after sintering, hot deformation and secondary
recrystallization were investigated. Particle size analysis, micro hardness tests,
light microscope and scanning electron microscopes (with EDAX) analysis and
X-RD methods were conducted on both mechanically alloyed powders and the
produced blocks. Experimental results showed that; structure and properties of
the powders changed with MA durations, grains with the mean size of 100 ['m
were obtained after secondary recrystallization heat treatment, ductile fracture
behavior was observed after mechanical tests and weight gain was seen with

increasing the oxidation time.
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1. GIRIiS

Teknoloji gelisimi ile mevcut malzemelere yeni kullanim alanlar1 kazandirmis ve
olusan ihtiyaglara cevap verebilecek niteligi yiiksek malzemelere de ihtiyaci
artirmistir.  Bundan dolay1 gelisen siire¢ icerisinde malzemelerin 6zelliklerini
lyilestirme veya alternatif yeni {irlinler ortaya koyma zorunlulugu dogmaktadir.
Teknolojik stirecin ilerlemesi ile birlikte malzemede, ise uygunluk basta olmak tizere
niteliklerinin de ihtiyact karsilayacak durumda olmas1 istenmektedir. Bu nitelikleri
kisaca Ozetlersek; ekonomiklik, fiziksel a¢idan diizgiinliik, yiiksek sicakliklarda
yapisal oOzelliklerini korumasi, fiziksel ve mekanik karakteristik ozelliklerinin
uygunlugu malzeme se¢iminde belirleyici rol oynamaktadir. Bu nedenle giiniimiizde
pek ¢ok yontem gelistirilmis ve gelistirilmeye devam edilmektedir. Ozellikle
havacilik, uzay, gaz tiirbinleri, otomotiv ve denizcilik sektoriinde yiiksek
performansli, hem hafif hem de dayanikl, yiiksek sicakliklarda kararlilik gibi
ozellikleri biinyesinde birlestirebilen malzemelere gereksinim vardir. Bu ihtiyaglar
karsilayabilmek i¢in pratik ve deneysel amacli bir¢ok ¢alisma yapilmis ve

yapilmaktadir.

Baslangicta, mekanik alasimlama son derece homojen ve ince mikro yapilar elde
etmek amaciyla kuru ve yiiksek enerjili bilyeli 6glitme teknigi olarak tanimlanmistir
[Schelleng ve ark., 1983]. Ancak, bu konu ile ilgili yapilan ¢aligmalara, yas 6giitme
[Okada ve ark., 1992, Nicoara ve ark., 1997, Bellosi ve ark., 1997] ve ogiitiicii
madde olarak cubuklarin kullanildigi ¢ubuklu 6glitmenin de kullanilmasiyla [El-
Eskandarany ve ark., 1990] mekanik alagimlamanin baslangi¢ tanimi, kuru, yas,
yiiksek enerjili, bilyeli ve/veya ¢ubuklu 6giitme teknigi olarak yapilmistir [Erdem ve

Tiirker, 2006].



MA mekanizmas1 ii¢ ayr1 asamada ele almabilir: Birinci asamada, 0Ogiitme
stirecindeki ¢arpisma (bilye-bilye, bilye-cidar ve karistiricilar-cidar) esnasinda arada
kalan tozlara bir miktar darbe enerjisi yiiklenir. Bu darbe enerjisi sebebiyle, kirilma
sonucu tozlarda olusan yeni yiizeyler birbirleriyle kaynaklanir. Boylece, toz parcacik
boyutu alasimlamanin ilk asamasinda biiylir. Bu asamada parcacik boyutu biiyiiyerek
baslangi¢ parcacik boyutunun 3 katina kadar ulasabilir [Suryanarayanan ve ark.,
2001]. ikinci asamada, artan MA siiresi ve deformasyon ile tozlardaki deformasyon
peklesmesi ve sertlik artar [Tiirker ve ark., 1999]. Bu sertlik etkisiyle toz
parcaciklarinda kirilma baglar ve bu asamada kirilma soguk kaynaktan daha etkindir.
Uciincii asamada ise her bir toz parcacigi icerisinde bulunan alasim tabakalari
arasindaki bosluklar azalirken, ayn1 zamanda bu alasim tabakalarinin sayisi artar.
Pargacik i¢indeki katmanlar aras1i mesafe azalirken, katman sayisi1 da artar. Belli bir
siire Oglitmenin ardindan, ortalama parcacik boyutunu artiran kaynaklanma ve
ortalama toz partikiil boyutunu azaltan kirilma, miktarlar1 arasinda bir denge

yakalandiginda kararli hal dengesine ulagilir.

MA da siire, toz parcaciklarin kararli hal dengesine ulagsmada en Onemli
parametrelerden biridir. Normal sartlarda siire, toz pargaciklari arasindaki kirilma ve
soguk kaynaklagsma kararli hale gelecek sekilde secilmelidir [Suryanarayana, 1995].
Ogzellikle titanyum ve zirkonyum gibi reaktif elementlerin bulundugu tozlar
gereginden fazla ogiitiiliirlerse, kirlenmeleri ve istenmeyen fazlarin olugsmasi
kacinilmaz olur [Schaffer ve McCormick, 1990]. Bu nedenle tozlar sadece gerekli
olan siire kadar 6giitiilmelidir. Toz parcaciklarinin kararli hale gelmesi icin, yiiksek
enerjiyle kisa siireli ve diisiik enerjiyle de uzun siireli 6glitme yapmak genel olarak
kabul edilen bir kuraldir. Yani, yiiksek bilye-toz oraninda kisa siire, diisiik bilye-toz

oraninda ise daha uzun siire kullanilmalidir. MA igin gerekli siire 6gilitme hizina,



ogiitiicii tipine, 6glitme yogunluguna, 6giitme sicakligina ve bilye-toz agirlik oranina
bagli olarak degisiklik gosterir. Bu parametreler, her bir toz kombinasyonu i¢in ayr1

ayr belirlenmelidir [Bostan, 2003].

Stiperalagim 6zelliklerine, sinterleme parametrelerinin 6nemli bir etkisi vardir.
Sinterleme esnasinda kiitle hareketini saglayan itici gii¢ genellikle pargacik yiizey
enerjisidir. Birim hacim bagina diisen yiizey enerjisi parcacik capi ile ters orantilidir.
Yiizey enerjisi, ylizey alan ile ifade edilir. Be nedenle daha fazla ylizey alanina sahip
olan kiiclik parcaciklar daha fazla yiizey enerjisine sahip olduklar1 i¢in daha hizh
sinterlenmektedir. [German, 1984]. Bu nedenle, toz parcacik boyutunun mekanik

ozellikler tizerindeki etkisi gdz dniinde bulundurulmalidir.

Ni esasl siiperalasimlarda tane biiyiikliigli 6nemli mikro yapisal bir parametredir.
Kiigiik taneler, oda sicakliginda {iistiin tokluk, mukavemet ve yorulma dayanimi
saglarken, kaba taneler ise yiiksek sicakliklarda daha iyi siiriinme dayanimi saglar.
Stiperalagimlarin tane boyutu ve seklini belirlemede, uygulanan termo-mekanik islem
parametreleri 6nemli bir etkiye sahiptir. Bu nedenle siiperalagimlardan beklenen
ozellikler, uygulanacak termo-mekanik islemleri belirleyecektir. Termo mekanik
islemler esnasinda kullanilan sicaklik, ekstriizyon oranlari1 ve deformasyon miktari

gibi parametreler her alagim i¢in farklidir.

Mekanik alagimlanmis ODS malzemeler, oda sicakliginda ve artan sicakliklarda
istin mukavemet Ozelliklerine sahiptir. Bu malzemelerin yiiksek sicaklik
mukavemetleri birden ¢ok mekanizmadan meydana gelir. Ilki, ¢ok ince oksit
partikiillerinin matris i¢cine homojen dagilmasidir. Bu ince oksit partikiilleri yiiksek

sicakliklarda kararli bir yapiya sahip olduklar1 i¢cin metal matris i¢indeki dislokasyon



hareketlerini engellerler ve alasimin siirlinme deformasyon direncini artirirlar.
Dagilmis oksit partikiillerinin bir diger fonksiyonu da, elde edilen ¢ok kararli biiytik
tane boyutu nedeniyle tanelerin eski haline donme ve yeniden kristallesme
islemlerini zorlastirir. Bu biiylik taneler, yliksek sicaklik deformasyonu esnasinda
tanelerin hareketini zorlastirir. Kararli biiyiik bir tane boyutu, ikinci yeniden
kristallesme mekanizmasiyla elde edilebilir. ikincisi, mekanik alasimlama esnasinda
alasim elementlerinin ¢ok homojen bir sekilde dagilmast hem kati ¢okelti
mukavemetlenmesini hem de ¢okelme sertlesmesi saglar. Bu da alasimin artan
sicakliklarda ¢ok kararli olmasini ve 6zelliklerinde tam bir iyilesme saglar. Mekanik
alagimlanmis malzemeler ayn1 zamanda, miikemmel oksidasyon ve sicak korozyon
dayanimina sahiptir. Oksitlenme ve siilfiirlenmeye kars1 artan direng alasim
elementlerinin homojen dagilimindan ve kendiliginden dagilmasit nedeniyledir

[Fisher ve ark., 1991].

Bu ¢alismada, Ni esasli ODS siiperalasim toz karigimi yiiksek enerjili bir atritérde
degisik stirelerde ogiitiilerek, toz boyutu, mikro sertlik EDAX, XRD ve SEM
incelemeleri yapilmistir. 8 saat MA ile liretilen tozlar presleme, sinterleme, termo-
mekanik islemler ve YK 1sil islemleri uygulanarak numune haline getirilmistir.
Belirli parametrelerle elde edilen ODS siiperalasgim numunelerine mekanik ve

oksitlenme deneyleri yapilarak literatiir ile karsilastirilmistir.



2. METAL ALASIMLAMA SiSTEMLERINDE KULLANILAN MEKANIK
YONTEMLER

2.1. Mekanik Ogiitme/ Diizensizlik (Disordering)

Homojen bilesime sahip saf metaller, intermetalikler yada 6n alasimlanmis tozlar
yiiksek enerjili bilyeli degirmenlerde 6giitiiliir. Homojenizasyon ig¢in 0§gilitme
sirasinda malzeme transferi gerekli degildir. Yapilan bu isleme mekanik 6gtitme
(mechanical milling (MM)) denir. Iki intermetalik karisim islendigi zaman ve bu
isleme sirasinda alagimlama oldugunda bu islem mekanik alagimlama (Mechanical
Alloying (MA)) olarak tanimlanir. Ciinkii islem sirasinda malzeme transferi
gerceklesmektedir. Eger yapilan islemle yalnizca pargacik capini azaltmak ve ylizey
alan1 artirmak amaciyla saf metal yada intermetalik tozlar islenirse bu islem mekanik
ogiitme  olarak  tanmimlanir.  Cinkii  bu  islemde malzeme  transferi
gerceklesmemektedir.  Intermetaliklerdeki uzun mesafeli dizilis diizeninin
deformasyonu ile diizensiz bir intermetalik yada amorf faz iiretilir. Yapilan bu
islemede  mekanik diizensizlik (mechanical disordering (MD)) olarak
isimlendirilmistir [Sherif El-Eskandarany ve ark., 1991]. MM yada MD nin MA’ya
gbre avantaji, bu yontemlerde kullanilan tozlar zaten alasimlanmistir ve yalnizca
parcacik ¢aplarinda bir azalma olur ve/veya diger doniisiimlerde mekanik olarak
tesvik edilmesi nedeniyle islem icin gerekli olan zaman kisadir. Ornegin MA icin
gerekli olan zamanin yarisinda MM de benzer sonug elde edilir [Weeber ve ark.,
1986]. Yapilan bir c¢alismada saf halde bulunan Al-Ti toz karisimi
karigtirilmalarindan ziyade on alasimlanmis AlssTiys tozu kullanildiginda benzer
yapiy1 elde etmek icin gerekli olan zamanin %10 azalabilecegi tespit edilmistir
[Klassen ve ark.,1997]. Bununla beraber, MM yontemiyle 6n alagimlanmis tozlarda

kat1 ¢ozelti formu yaklasik bes saatte baslarken mekanik alasimlama yonteminde saf



tozlar da ayni fazlar 50 saatten fazla bir siirede olustugu tespit edilmistir. Ogiitme
sartlar1 her iki olayda da aynidir. Ayrica MM nin MA ya gdre bir diger avantaji da
MM de bilesimi meydana getiren tozlarin oksitlenmesini azaltir. Buda iglem
stiresinin kisaltir [Weeber ve ark., 1986]. Bazi arastirmacilar mekanik karistirmay1
(mechanical milling) mekanik oglitmeye (mechanical grinding) benzetmislerdir
[Ermakov ve ark., 1981]. Ogiitme (grinding) islemi normalde mekanik asindirma gibi
diistiniiliir. Bu agindirma kesme kuvvetleri ve gentik seklinde meydana gelir. Milling
(karistirma) terimi ise tozlarin bilyelerle birlikte 6giitiilmesi sirasinda, ¢ok karmasik

tic eksenli belki de hidrostatik ve gerilme seklinde olusabilir [Koch, 1991].

2.2. Ogiitme Reaksiyonu

Ogiitme reaksiyonunun onciisii Jangg ve arkadaslaridir [Jangg ve ark., 1975].
Ogiitme reaksiyonu, mekanik alasimlama ile birlikte bir kat1 hal reaksiyonu seklinde
olur. Bu islemde, Jangg ve arkadaslar1 oksitleri ve karbiirleri alliminyum i¢inde ince
dagitmak i¢in toza herhangi bir islem kontrol elemani ilave etmeden 6giitmiislerdir
[Jangg ve ark., 1989]. Karbiirlerin dagilimi, aliiminyumun 6giitiilmesi sirasinda grafit
yada karbon karasinin ilave edilmesiyle saglandi. Oksitlerin liretiminde ise 6giitme
atmosferi ( oksijen, argon, azot, hava vb) hassas bir sekilde kontrol edilerek oksijen
miktar1 ayarlanmistir. Bu sekilde aliminyum matris i¢inde Al,Os ve ALC; {in
dagilimi karistirilmis tozun yapisinda bulunmast saglanmistir. Bu alasimlar da
DISPAL ticari ismini almistir. Son zamanlarda, reaktif katilarin, sivilarin ve gazlarin
icinde metal tozlarin 6giitiilmesi sonucu metal oksitler, karbiirler ve nitriirler elde
edilmistir [Calka ve ark.,1996]. Bu amacla yapilmis bir ¢calismada, azot atmosferinde
titanyumun kanistirllmis ve titanyum nitriir  elde edilmistir [Calka, 1991,

Suryanarayana, 1995]. Ayni yolla yapilan benzer ¢alismalarda, birkag¢ degisik bilesik



tretilmistir. Karbon ile tungstenin karistirilmasiyla tungsten karbiiriin olusmasi
saglanmigtir [Radlinski ve Calka, 1991]. Metal tozlarin bor ile birlikte
karistirilmasiyla da boriirler elde edilmistir (6rnek olarak TiB,) [Calka ve Radlinski,
1990]. Bu oksitler, karbiirler, boriirler yada nitriirlerin alasim matrisi ic¢ine ilavesi,

matrise ekstra mukavemet ve yiiksek sicaklikta kararlilik saglar.

2.3. Soguk Ogiitme (Cryomilling)

Giliniimiizde kullanim1 giderek artan bir diger karistirma ¢esidi de soguk ogiitmedir
[Luton ve ark. 1989]. soguk 6giitme vasitasiyla 6giitme islemi ¢ok diisiik (kryojenik)
sicakliklarda yapilir. Malzemelerin 6giitiilmesi sivi azot gibi ¢ok diislik sicaklik
ortaminda yapilir. Bu islemde kap, degirmeni saran su sogutmasi yerine sivi azotun
siirekli akmasiyla sogutulur. Buna ilave olarak yada alternatif olarak karigtirma
kabinin icinden gegerken de sivi azot olusabilir. Karistirma iglemi tamamlandiktan
sonra sulu haldeki toz degirmenden alinarak argon gazi ile korunan bir kutu igerisine
yerlestirilir. Siv1 azot buharlastiginda geriye karistirilmis tozlar kalir ve bdylece

islem tamamlanmais olur.

Soguk Ogilitme aliiminyum matris iginde Al,O3’ii alasgimlamak amaciyla
gelistirilmistir. Sicak preslenen ve yigillan (swaged) malzemelerin  mekanik
ozellikleri olgiildiigiinde kompozit’in mukavemeti Al,O3 miktarindan bagimsiz ancak
ince dagilimli aliiminyum oksi-nitriir par¢aciklarina bagli oldugu tespit edilmistir. Bu
parcaciklar temiz alliminyum yiizeyi lizerine oksijen ve azotla beraber absorbe
olmas1 nedeniyle 6giitme islemi siiresince oksi-nitriir pargaciklart seklinde bulundu.
Ogiitme sonrasi yapilan tavlama sirasinda mekanik olarak hapsedilen azot ve oksijen

aliminyum ile reaksiyona girerek Al (O,N) pargaciklarin1 olusturur. Olusan bu



parcaciklarin ¢apt 2-10 nm dir. Bu parcaciklarin aliiminyum matris icinde tane
biiylimesini ¢ok etkili bir sekilde dnledigi ve soguk 6glitme yapilmis alagimlar da
ortalama tane ¢ap1 50-300 nm boyutunda oldugu kayit edilmistir. Bu taneler ytiksek

sicakliklardaki 1s1l islemlerde bile kararli yapilarin1 devam ettirmekteler.

Standart bir Szegvari tipi atritor de soguk Ogiitme yapildiginda toz kalitesi zayif ve
diisiik oranda oldugu kayit edilmistir. Buna ilave olarak tank i¢indeki 6lii bolgenin
olmasi, sivi azotun akis kontrolii ve buharlasmasi nedeniyle fazla toz kaybinin
olmasi, sizdirmaz contanin ¢ok cabuk asinmasi, karistirma kollarinin sikigmasi,
aparatlarin donmasi gibi bir takim problemlerle karsi karstya kalinir. Aikin ve Juhas
problemleri ve oksijenin ugmasini azaltmak igin bir atritor tasarlayarak soguk
ogutme yapilmig iriinlerin 6zelliklerinde ilerleme ve tozlarin homojen olmasini

saglamistir [Aikin ve Juhas, 1997].

2.4. Kol Tertibath (Cubuklu) Ogiitme (Rod Milling)

Kol Tertibatli (Cubuklu) Ogiitme (Rod Milling) &giitme Japonya da gelistirilmis
olup, islem basamaklar1 sirasinda toz kirliligini 6nemli oranda azaltan bir yontemdir
[El-Eskandarany ve ark., 1990]. Bu yontemde 6giitme elemani olarak kiiresel bilye
yerine ¢ubuklar kullanilir. Geleneksel bir bilyeli 6giitiiciide, bilye yiizeylerini darbe
glicleri asindirir ve toz ogiitiilmeye baslandiginda bilyeden kopan kalintilar tozu
kirletir. Diger taraftan, eger tozlar lizerinde kesme kuvvetleri daha etkinse toz
karistmini daha etkili bir sekilde yogurur ve elde edilen tozlarin kirliligi ¢ok daha
azdir. Kirliligi en az seviyeye getirmek i¢in ¢ubuklu karistirma isleminde bilyeler
yerine uzun ¢ubuklar kullanilir. Ciinkii yukarida da bahsedildigi gibi uzun g¢ubuklar

silindir bir kabin i¢inde doner, bu donme hareketiyle tozlar lizerinde kesme kuvveti



daha baskindir. Cubuklu 6giitiilmiis tozlar icin bir diger avantaj da, geleneksel bilyeli
ogiitiiciilerdeki bilyelerden kaynaklanan kirlenmeden daha az oranda Ogilitme
elemanlarindan kaynaklanan kirlilik olmaktadir. Bu konu ile ilgili yapilmis olan bir
calismada AlsTa;y tozu 4 saat mekanik alasimlandiginda celik bilyelerden
kaynaklanan demir kirliliginin %16, ¢ubuklu 6giitmede ise bu oran %35 civarinda
oldugu belirtilmistir [El-Eskandarany ve ark., 1990]. Cubuklu karistirmada toz
pargaciklarinda topaklasma daha az olup islem sonunda elde edilen tozlar kiiciik bir

ortalama ¢apa sahiptir [El-Eskandarany ve ark., 1991].

2.5. Mekanik Hareketli Tavlama

Mekanik hareketli tavlama (MHT), diisiik sicaklikta izotermal tavlama ile birlikte
devam eden kisa mekanik alagimlamanin oldugu kombine bir islemdir. Bu iki
asamanin kombinasyonu silisyum bazli niobyum, molibden vb. farkli refrakter
malzemelerin {iretimini gergeklestirmek i¢in bulunmustur [Gaffet ve ark., 1993,
Gaffet ve Malhouroux, 1994]. Ornegin, molibden ve silisyum tozlar1 bir planeter
bilyal 6giitiiciide 1-2 saat MA islemini takiben 2- 24 saat arasinda 800°C de tavlama
islemi yapilirsa MoSi, faz1 iiretilmis olur [Gaffet ve Malhouroux 1994]. Bu metot
sayesinde, son iirliniin kirliliginde havadan kaynaklanan kirliligin 6niine gegmek i¢in
izotermal tavlamanin  karstirict  tankin  i¢inde  yapilabilmesi MHT’ nin

optimisazyonunda onemli bir etkendir.

2.6. Cift Mekanik Alasimlama

Cift (double) mekanik alasimlama (DMA) iki asamali 6gilitmeden meydana

gelmektedir. Birinci asama, bilesimdeki saf toz boyutlari iyi bir karisim olusturmak
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amaciyla inceltilir ve homojen olarak dagitilir. Daha sonra bu karisim intermetalik
faz olusana kadar yiiksek sicaklikta 1s1l isleme tabi tutulur. Olusan intermetalikler bir
ila birka¢ mikrondan daha kiiciik boyutlardadir. Ikinci asama sirasinda toz matrisin
tane boyutunu azaltmak ve intermetalik faz halindeki tozlari inceltmek amaciyla 1s1l
isleme tabi tutulmus toz tekrar 6gitiiliir. Gaz aritma isleminden (degasing) sonra, iri
sekilde tozlar elde etmek icin tozlar birlestirilir [LeBrun ve ark., 1992]. intermetalik
fazlar direk olarak karistirmayla iiretilemezler bu nedenle alasimlama sistemleri

icinde ince boyutlu intermetalikleri tiretmek i¢in bu yontem uygundur.

2.7. Mekanik Tesirli Kendiliginden Yayilan Yiiksek Sicakhik Yontemi

Mekanik tesirli kendiliginden yayilan yiiksek sicaklik yontemi alagimlama sistemi
icine son zamanlarda girmis bir terimdir (MASHS). Bu metot mekanik alagimlama
ve kendiliginden yayilan yiiksek sicaklik isleminin birlesmesinden meydana gelir.
Kendiliginden yayilan yiiksek sicaklik analizi, geleneksel metotlar i¢in pratik bir
alternatif olarak ileri malzemeleri liretmede iyi bilinen bir metottur. Bu metottaki
islemlerin basit ve ekonomik olmasi 6nemli bir avantajdir. Tipik bir kendiliginden
yayilan yliksek sicaklik reaksiyonunda karisimdaki reaktif tozlar mutlak ham
yogunluk icin preslenir ve sonrada tutusma sicakliginda yakilir. Dogal yiiksek
ekzotermik reaksiyon nedeniyle, mevcut olan 1s1 birlesmenin kendiliginden olmasini
saglar [Moore ve Feng, 1995]. Bazi demir-aliiminyum ve niobyum-aliiminyum
intermetalikleri bu yolla elde edilmislerdir [Charlot ve ark., 1999, Gauthier ve ark.,

1999].
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2.8. Oksidasyon-Atritorde Ogiitme—Kirma

Son yillarda literatiirde kullanilan bir bagka terim de oksidasyon- atritérde 6gtlitme-
kirmadir [Gutmanas ve ark., 2002]. Bu metotta ticari olarak kullanilabilen tozlar
(mikron boyutunda) gevrek oksit tozlarmi iiretmek icin uygun sicakliklarda
oksitlenirler. Nano boyutlu oksit tozlarini elde etmek i¢in oksitlenmis bu tozlar
atritdrde dgiitme islemine tabi tutulur. Ogiitme islemi sonrasinda bu tozlar nanometre
boyutunda kirilir. Ozellikle bu metottan, gevrek metal ve malzemelerin nanokristal

tozlari tiretmek icin faydalanilir.

2.9. Mekanik Kimyasal isleme (Mechanochemical processing)

Mekanik kimyasal isleme (MCP) yada mekanik kimyasal analiz, 6gilitme sirasinda
mekanik enerjinin uygulanmasindan dolayr kimyasal reaksiyonlar ve faz
doniistimlerinin yer aldigt toz isleme uygulamasi i¢in kullanilan bir terimdir
[Gutman, 1998, Takacs, 2002]. Plastik deformasyonun ve kimyasal islemlerin
neredeyse ayni anda olugmasi islemin en Onemli oOzelligidir. Bu islemin ilk
uygulanis1 1892 yilina dayanir [Carey-Lea, 1892]. Mekanik kimyasal reaksiyonlarla,
organik ve inorganik cozeltilerin her ikisinde de faz doniislimleri, bilesenlerin
ayrismasi, reaksiyon degisimleri, oksit azaltma islemleri ve yeni malzemelerin
analizi yapilir. Bu yolla iiretilmis malzemeler, hidrojen depolanan malzemelerde, gaz
absorbelerinde, asilamalarda ve katalizorler gibi alanlara daima uygulanmakta ve bu

teknigin mekanik alagimlama ve 6giitme alaninda biiyiik etkisi olmustur.

Malzemelerin mekanik kimyasal islenmesi alanindaki son gelisme, temelde kati

asitlerin kullanildig1 inorganik bilesiklerin, hidratlar, hidrat bilesikleri, kristal yapili
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hidratlar, asitler ve asit tuzlar1 gibi ham malzemelerin sentezlenmesidir [Avvakumov
ve ark., 2001]. Bu islemlere yumusak mekanik kimyasal analiz adi verilir
[Avvakumov ve ark., 2001, Senna, 1993]. Buna karsilik, islemlerde sayet baslangic
malzemeleri olarak susuz oksitler kullanilirsa islem sert mekanik kimyasal analiz
olarak isimlendirilir. Yumusak mekanik kimyasal analiz teknigi, ZrTiO4, Al,TiOs ve
ZrS104 gibi cesitli nanokristal oksitlerin analizinde kullanilmistir [Avvakumov ve
ark., 2002]. Bu metotla elde edilen pargacik boyutu birka¢ nanometre civarindadir ve
sol-jel metoduyla elde edilen pargacik boyutuna yakindir. Ornegin yapilmis olan bir
calismada ZrTiO4’lin pargacik boyutu yumusak mekanik kimyasal analizle 12 nm
boyutta elde edilirken, sol-jel metoduyla pargaciklarin boyutu 14 nm oldugu

saptanmigtir [Avvakumov ve ark., 2002].
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3. MEKANIK ALASIMLAMA

Mekanik alasimlama (MA), yiiksek enerjili degirmen kullanilarak homojen dagiliml
oksit iceren metal toz liretim metodudur [Kiling, 1999]. Baska bir ifadeyle, homojen
dagilima sahip, kontrollii ve olduk¢a ince tozlardan olusan ¢ogunlukla bir kat1 hal
reaksiyonu seklinde gerceklesen yiiksek enerjili 0gilitme islemidir [Schelleng ve
Donachie, 1983]. MA normalde kuru ve yiiksek enerjili bilyeli 6gilitme teknigidir.
Ayn1 zamanda son derece ince ve homojen mikro yapilar liretmek i¢in toz
malzemelerin inert bir ortamda yogun 6giitme islemiyle siirekli olarak kirilma ve
soguk kaynaklanmaya ve yeniden kirilma ile yeniden kaynamaya maruz birakilan
disiik sicaklikta yapilan alasim sentezleme yontemidir [Arik ve ark., 1990]. Bir
baska ifadeyle mekanik alasimlama, tozlarin paslanmaz c¢elik kazanlarda
sertlestirilmis ¢elik bilyeler veya tungsten bilyeler ile istenilen siirelerde ogiitiilerek
ve karistirilarak yapilan bir kat1 hal alasimlama islemidir. Bu teknik bilimsel ve ticari
olarak kullanilabilen malzemelerin {iretilmesinde kullanilmaktadir.  Klasik
alagimlama islemleri sirasinda karsilasilan ergime problemleri, heterojenlik, islemler
sirasinda meydana gelen istenmeyen reaksiyonlar, mekanik alagimlama ile ortadan
kaldirilabilir. Ayn1 zamanda ekonomik ve uygulama alaninin genis olmast biiyiik
avantaj saglar. Bunlarin basinda modern birbiriyle karisamaz elementlerin
karistirilabilmesi gelir. Bunu bagka tekniklerle gergeklestirmek miimkiin degildir.
Oksitlenmeye kars1 6glitme sirasinda genellikle argon gazi kullanilir. Eger nitriirleme
gibi islem de varsa atmosfer olarak azot gazi (N,) kullanilabilir. Kullanilan tozlar
yumusak ise, degisik tiirde islem kontrol kimyasallar1 kullanilabilir [Koch, 1970,
Ruhle ve Karlo, 1991, Tyong ve Ma, 2000, Fair ve Wood, 1993, Hausner ve Smith,

1973].
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3.1.Mekanik Alasimlamanin Gelisim Siireci

Nikel igindeki c¢okelme sertlesmesi ilk olarak Chevenard [Chevenard, 1929]
tarafindan 1929 yilinda bulunmustur. Alasim sistemlerinde hem oksit dagilim
sertlesmesi ve hem de ¢okelme sertlesmesi 1960 tan beri bilinmektedir. Yaslandirma
ile serlestirilmis y’ alasimlarinin hizli gelislimi, 1940 yilinda hava araclarinin gaz
tiirbinleri i¢in saglanan malzemelerin teknolojisinde yer ald1 [Betteridge, 1959]. Cok
bilesenli alagimlar on yada daha fazla element igerir ve ayn1 zamanda %50 den daha
fazla sertlestirilmis y’ faz igerir. Cok bilesenli bu alagimlar 1966’dan beri yaygin bir
sekilde kullanilmaktadir. Ince dagilimli ¢ziinemeyen refrakter oksitlerin 6l¢iilii bir
sekilde eklenmesi sayesinde metallerin yiliksek sicakliktaki mukavemetlerinin
artabilecegi bilinen bir gercekti [Ansell, 1968, Wilcox ve Clauer, 1972]. Yapilan bir
calismada 1050°C’de 16 saat beklemeden sonra havada 850°C’ye sogutulmus ve bu
sicaklikta 24 saat bekletilmis iki agamali standart bir yaglandirma islemine alinan Ni
esaslt bir siiperalasim numunelerin yapisinda bu 1s1l islemler sonrasinda y matris
igerisinde %70 oraninda y' fazinin var oldugu tespit edilmistir [Caron ve Khan,
1983]. Refrakter oksitlerle ile ilgili ilk arastirma Coolidge’nin thoria dagilimh
tungsten {iizerindeki c¢alismasidir [Coolidge, 1910]. 1949 yilinda ayni kural
aliminyum tizerinde uygulandi [Suryanarayana, 2004]. 1961 yilinda da Alexander ve
arkadaglar1 nikelde uyguladilar [Alexander ve ark., 1961]. Benzer metal sistemler
icerisinde ¢ok dagilimli yapiy1 liretebilmek i¢in bir ¢cok metot kullanilmis olmasina
ragmen bu teknikler gaz tlirbin motorlarinda kullanilan ¢ok yiiksek alasimlanmig
malzemeleri lretmede kullanilamamislardir. Reaktif alasim elementlerinin
kullannmma ve homojen dagilimli yapiya, alasimin orta sicakliklardaki
mukavemetini artirmada ve korozyon direnci gibi yapisal oOzellikleri saglamada

ithtiya¢ duyuldu. Fakat geleneksel toz metal tekniklerinin her birinde esit dagilimh
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yap1 elde etmek veya krom ve aliiminyum gibi reaktif alasim elementlerini

kullanmak pek miimkiin olmamaktadir.

1960’1 yillarin baglarinda INCO sirketi grafit aliminyum alasimlarinin iiretilmesi
icin bir yontem gelistirdi. Bu yontemde piiskiirtme ile nikel kaplanmis grafit
partikiilleri argon serpilerek bir ergiyik aliiminyum banyo igine daldirilarak
tretilmistir. Ayn1 teknigin bir modifikasyonu ince refrakter oksit partikiilleriyle
kaplanmis nikel dagilimiyla asilanan nikel esash alasimlara denenmistir. Ancak Bu
kaplamalarin ¢ok hassas analizlerle basarisiz oldugu tespit edilmistir. Bu konuyla
ilgili diger caligmalarda basarisizlikla sonug¢landigi icin arastirmacilar ilgilerini

bilyeli 6giitme islemlerine ¢evirmislerdir.

3.2. Yiiksek Enerjili Bilyeli Ogiitmenin Gelisimi

Bilyeli 6gilitme uzun bir siiredir kobaltin tungsten karbiir ile kaplanmasina
uygulanmistir [Suryanarayana, 2004]. Bu nedenle bilyeli 6giitmeyle tungsten karbiir
gibi sert bilesiklerle kobalt ve nikel gibi yumusak metallerin kaplanabilecegi
biliniyordu. Benjamin asagidaki bilgilerden faydalanarak bilyeli 6giitme ile kompozit

toz partikiilleri liretmeye karar verdi [Benjamin, 1976].

- Soguk kaynaklanmayr ve islem siliresini azaltmak igin gerekli olan plastik
deformasyonu yiiksek enerjili bilyeli 6&ilitme kullanarak saglamak,

- lleri alasim ve saf metal tozlarindan olusan bir karisim kullanarak elementin
reaktivitesini azaltmak (¢iinkii bir metalin bilesik yada alagim i¢indeki reaktivitesi,

saf halindeki reaktivitesinden daha azdir).
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- Yiizey aktif elemanlarmin (surface-active agents) katilmamasi, tozlarin
kirlenmesine ve havayla temaslar1 sonucunda da yanmis ince tozlarin olusmasina
neden olur.

- Bir toz iirliniin ince bir i¢ yapiya sahip olmasi siirekli meydana gelen soguk kaynak
ve kirilma arasindaki etkilesime baglidir. Ancak parcacik boyutunun tiimii nispeten
iridir ve bu nedenle de kararlidir. Mikro yapinin saflig1 genel olara MA ile iiretilmis

tozlarin 6zelliklerine baghidir.

Kompozit toz liretimine imkan veren bu metot, tamamen farkli bir islem ile thoria
dagilimhi nikel’in 6zelliklerinin analiz edilmesiyle yeniden iretilmistir. Bu basar
Benjamin ve calisma arkadaslarin1 cesaretlendirdi ve thoria dagilimli bir nikel-krom-
alliminyum ve titanyum alasimi iiretmek i¢in deneylere basladilar ve bu alasimi da
liretmeyi basardilar. Once deneyler kiigiik hizdaki ¢alkalayici (shaker) degirmende
daha sonrada 1 galonluk bilyeli degirmende karigtirarak yaptilar. Bu basari,
endiistriyel alanda ODS alasimlar1 tiretmek igin MA gibi bir metodun ortaya

cikmasini saglamistir. Sekil 3.1°de MA teknolojisinin gelisim kronolojisi verilmistir.



17

MA 956’ nin
ticari klullamml

Al-Li alasim-
rinin MA’s1

Ni esashi ODS alagimlar ~ Bilyal dgiitiiciilerin
iizerine ilk MAdeneyleri ~ gelismesi

Thoriali Tunsten MA 754’{in ticari ﬁislviallle :ano Ye;(allan |
(W-ThO,) kullanimi1 }pl/ feakstyoniatl
] INCOMAP hafif
M ile e alagimlarin islenmesi
morf yd]ﬁ
MA patent opay1 MA ile amorf vapi
! | e
L
L] Qg e e S g
1910 1950 1960 1970 198 1990 2000
Thoria Islem MA Al-Ti alagimlarinin
dag"lhmh Ni ladini aldi|  |piizenli intdrinetaliklerin ortaya gikis
(Ni-Th-O) diizensizlegtirilmesi
Al’un ilk MA’s1

SAP Al (Al-ALO;)

MA’mis Al’un

ikislenisi | > Reaktif 5giitme

~

MA ile yar1
kristal yap1

Ilk Al alaSImlarl Alasnnlanamayan
patent onay1 sistemlerim MA’s1

Sekil 3.1. Mekanik alasimlamanin gelisim kronolojisi [Suryanarayana, 2004]

MA Benjamin ve arkadaslar tarafindan gelistirilmis bir yontemdir. Fakat INCO
sitketinden Ewan C. Mac Queen bu islemin ilk patent uygulamasint mekanik
alagimlama terimi olarak tanimladi ve literatiirde de bu terimle anilmaya

baslanmistir.
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2

vy’ ile mukavemetlendirilmis ODS siiper alagimlarin liretim bagarisi, ince oksit
dagilimli alagim tozlar1 analiz etmek ilk asamadir. Bu alasgimlar igin ticari
gereksinimler, tam yogunluk i¢in birlestirme, uygun mikro yapinin elde edilmesi ve
belirtilen 6zelliklerin ortaya ¢ikarilmasidir. Bu ¢ok bilesenli alagimlar ile 1yi mikro

yapisal ozellikler i¢in bu sayilan 6zellikler 6nemlidir.

3.3. Mekanik Alasimlamanin Uygulama Alanlar

Mekanik alasimlama, 1970’11 yillardan bagslayarak 6nemli gelismeler kaydeden bu
tretim teknigi baslangicta Ozellikle yliksek sicakliklarda yiiksek performans
gostermesi gereken parca imaline yonelik olarak ortaya ¢ikmistir. Bu metot kompozit
parca iiretimindeki ergime ve katilasmadan kaynaklanan problemleri ortadan
kaldirarak, oksit pargaciklarinin matris igerisinde homojen olarak dagilimini
mimkiin kilmaktadir. MA ile lretilen kompozit malzemeler igerisinde homojen
olarak dagilmis oksit pargaciklar ile kontrollii ve dengeli mikro yap1 malzemeye
ergime derecesine yakin bir sicakliga kadar Onemli oOl¢iide mukavemet
kazandirmaktadir [Arik ve ark., 1999]. MA yontemiyle iiretilen malzemeler Sekil

3.2’de sematik olarak gosterilmistir.
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Hidrojen depolama ve manyetik
malzemeler, katalizorler, algilayicilar, vb.

Saf metallerin tiretimi T ODS Siiperalagimlar
Mekanik [

Alasimlama
'S
Nano Yapilt Malzemeler l Siiper korozyon Alagimlari

Yeni Fazlarin Sentezi, PVD Amaglarla,
Lehimler, Karbiirler, Nitriirler,Silikatlar,

Sekil 3.2. Mekanik alagimlanmis malzemelerin gelecekteki ve giiniimiizdeki
uygulama alanlar1 [Heinicke, 1984]

MA metodunun 6nemi, ancak iretilmesi zor alagimlari veya bilinen metotlar ile
tiretilmesi imkansiz olan alagimlar goz Oniline alindifi zaman goriiliir. Basit
karistirma teknikleri yapidaki oksitleri yeteri kadar homojen dagitamamakta veya
cok diizensiz bir yap1 olugsmaktadir. Uzay sanayi ve gaz tlirblinii gibi ortamlarda
kullanilan alagimlarin maksimum servis sicakliginda c¢alismasi istenir. Servis
sicaklig1 arttiginda, malzemenin mekanik ve oksitlenme dayanimlarinin artirilmasi
gerekir. Bu nedenle bu tiir uygulamalar i¢in MA ile elde edilen alasim malzemeler
istenir. MA islemi, buna imkan vermekte ve bilinen diger metotlarla liretim sirasinda

karsimiza ¢ikan problemlerin bir ¢ogu olusmamaktadir [Fisher ve Weber, 1990].

MA yontemi ile ihtiya¢ duyulan hafif, mukavemetli, korozyon direnci yiiksek ve
yuksek sicaklik performansi artirilmis malzeme tliretimi miimkiindiir. Bu sektorel
ithtiyag artist 1970’lerin sonu ve 80’lerin basinda o6zellikle Al gibi hafif malzemeler
tizerinde yapilan caligmalara agirlik verilmesine neden olmustur. 1980’lerin basinda

Y-Co amorf yapili intermetalik bilesiginin mekanik olarak 6giitiilmesi [Ermakov ve
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ark., 1981], 1983’te Ni-Nb gibi tozlarin karistirilmas1 [Koch ve ark., 1983], daha
sonra kararsiz ve yart kararli sistemlerin gelistirilmesi saglanmistir. Bazi
arastirmacilar tarafindan 1980’lerin ortalarinda ¢esitli kararli ve yar1 kararli fazlarin,
asirt doymus kat1 ¢ozeltilerin, kristal ve quas ara fazlar ve amorf fazlar arastirilmistir
[Koch ve ark., 1983, Koch, 1991]. Buna ilave olarak kimyasal reaksiyonlar tesvik
edildiginde toz karisimlar1 mekanik olarak aktif hale geldikleri ortaya g¢ikarilmstir.
Omegin saf metalleri, nanokompozitleri ve ticari olarak kullanilan cesitli
malzemeleri tiretmek i¢in gerekli olan normal sicakliklardan daha diisiik veya oda
sicakliginda mekanokimyasal reaksiyonlarin olustugu tespit edilmistir [Heinicke,
1984, McCormick, 1995]. MA yontemiyle ayni zamanda yar1 karli fazlarin, amorf
malzemelerin, sermetlerin ve organik-seramik-metalik gibi karmasik yapilarinda
tretimi miimkiindiir. 1990’larin bagslarinda Al-Ti1 alasimlarmin gelistirilmesinden
sonra genellikle farkli alasimlarin gelistirilmesi yerine, islem basamaklarinin ve MA
sonrasit uygulanan islemlerle yapisal degisiklikler saglayan c¢aligmalara hiz
verilmistir. Nano boyutlu tozlarin MA ydntemiyle iiretimi saglanmistir. Buna paralel
olarak Fe ve Ni bazli alasimlarin (MA 754-MA 956) iiretimi de gerceklestirilmistir
[Bostan, 2003]. Cizelge 3.1. Mekanik alagimlamanin gelisiminde kilometre tasi

sayilabilecek 6nemli gelismeler verilmistir.
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Cizelge 3.1. Mekanik alasimlamanin yillara gore gelisimi

Yil Gelisme

1966 ODS nikel bazli alagimlarin gelistirilmesi

1981 Intermetaliklerin amorfizasyonu

1982 Diizenli bilesiklerin diizensiz hale getirilmesi

1983 Karistirilmis saf toz karigimlarinin amorfizasyonu
1987-88 | Nano kristal fazlarin analizi

1989 Displacement (yer alan) reaksiyonlarin olugmasi

1989 Quasi kristal fazlarin analizi.

3.4. Mekanik Alasimlama Deney Parametreleri

Saglikl1 bir mekanik alagimlama isleminin gerceklestirilebilmesi icin islem tizerinde
oldukga fazla etkileri olan pek ¢ok parametrenin dogru bir sekilde se¢ilmis olmasi

gereklidir. Tozun igerigini etkileyen en dnemli parametrelerden bazilar1 sunlardir.

- Ogiitiicii tipi

- Ogiitme tanki

- Ogiitme hiz1

- Ogiitme zamani

- Ogiitme malzemesi (bilye)

- Bilye-toz agirlik orani

- Ogiitme kab1 doluluk miktar1
- Ogiitme atmosferi

- Ogiitme sicaklig

- Islem kontrol kimyasali
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Biitiin bu degiskenler birbirinden tamamen bagimsiz degildirler bu nedenle dogru

secilmis parametreler, son {iriin 6zellikleri tizerinde olumlu sonuglar verecektir.

3.4.1. Ogiitiicii tipi

Ticari ve laboratuar amach degisik kapasiteli dgiitiicii tipleri vardir. Ogiitiilecek toz
miktari, 6glitme siiresini dnemli Ol¢iide etkileyen 0giitme enerjisi ve kirlenme orani
gibi toz boyutunu ve Ozelliklerini etkileyen parametrelere bagli olarak uygun bir

ogiitiicii secilebilir.

Uzun siireli yiiksek enerjili 0giitme gerektiren amorf yapilarin liretimine yonelik
yapilan bir caligmada [Martinez-Sanchez, ve ark., 2002], amorf fazin sekli ve
kristalizasyon sicakliginin kullanilan &giitiicii tipine bagli oldugu tespit edilmistir.
Calismada amorf fazin kristalizasyonu i¢in gerekli olan aktivasyon enerjisi ile kirlilik
miktar1 arasinda bir iliski oldugu tespit edilmistir. Ornegin, %47 Mo ve %53 Ni toz
karisimi SPEX 8000D ve Zoz simoloyer dgiitiiclilerde 0giitiilmiis ve simoloyerde
ogiitiilen tozlardaki oksijen miktarinin SPEX 6giitiiciden ¢ok daha az oldugu tespit
edilmistir. Bu tespit, amorf faz formunun dogasindaki degisimin incelenmesiyle
bulunmustur. Ayrica SPEX ogiitiiclideki tozlarin islenmesinde kristalizasyon
sicaklig1 azalirken, 6glitme siiresi ve kristallesme i¢in gerekli olan aktivasyon enerjisi
de artmistir. Zoz simoloyer 6giitliciideki aktivasyon enerjisi ise daha az artmustir.
Her iki ogiitiictideki aktivasyon enerjisi miktari, uzun siireli yapilan o6giitmede

oksijen kirlilik seviyesinin artmasiyla agiklanmigtir.
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3.4.2. Ogiitme tanki

Ogiitiicii bilyelerin 6giitme tankinin i¢ cidara uyguladiklar1 darbeler nedeniyle kap
malzemesinin bir kism1 yiizeyden koparak toza karigabilir. Bu nedenle MA islemi
sirasinda 0giitme kabi malzemesinin se¢imi dnemlidir. Bu durum tozun kimyasal
yapisinin degismesine veya parcaciklarin kalkti§i bolgelere 6giitiilen tozun
yapismasina neden olur. Buda, toz kaybina ve toz kirliligine neden olur. Yapilan bir
calismada [Suryanarayana ve ark., 1999], bakir kap icinde Cu-In-Ga-Se toz karigimi
ogiitiilmiis ve toz igindeki bakir miktarimin baslangic toz karigimina gore daha
yiiksek oldugu tespit edilmistir. Ogiitme kabindan kopan bakir pargalarmin toza
karismas1 neden olarak belirtilmistir. Boyle durumlarda tozun kimyasal yapisinin
degismemesi icin uygun Ogiitme kabi segilerek gerekli Onlemler alinmalidir.
Sertlestirilmis kromlu celik, sertlestirilmis celik, paslanmaz celik, takim ¢eligi ve
WC-Co gibi malzemeler dgiitme kab1 olarak kullanilir. Ozel amaglar i¢in baz1 6zel
malzemelerde kullanilmaktadir. Ornegin; bakir [Suryanarayana ve ark., 1999],
niobyum [Larson ve ark., 1977], akik tas1 (kan tasi) [Ohtani ve ark., 1997], yitria ile
bolgesel stabilize edilmis zirkonya [Yen ve ark., 1996] ve silisyum nitriir SizN4 [Abe

ve Suziki, 1996] dir.

3.4.3. Ogiitme hiz1 (Enerjisi)

Ogiitme hiz1 artik¢a toza aktarilan enerji miktarinda da artis olacaktir. Ogiitiicii
maddenin knetik enerjisi ( E= % mv?) dir. Burada m, ogiitlicli madde miktar, v,
ogiitiici madde hizidir. Bu nedenle tozlara saglanan kinetik, enerji O6glitme
malzemesinin hizinin artmasiyla artmaktadir. Ancak, 6giitiicii tipine bagl olarak
ulasilabilecek maksimum hizda smirlamalar vardir. Ornegin geleneksel bir bilyeli

ogiitiiciide donme hiz1 artikga bilyelerin hareket hizi da artar. Kritik bir hizin
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tizerinde, merkez kac kuvvetinin etkisiyle 6giitme kabinin i¢ cidarlarina yapisir ve
asag1 diismez. Boylece 6giitme icin gerekli olan darbe kuvveti meydana gelmez. Bu
nedenle, kullanilan 6giitme hiz1 kritik degerin hemen altinda olmalidir. Bu sayede

bilyeler maksimum yiikseklikten diiserek darbe enerjisi liretmelidir.

Maksimum hiz i¢in diger bir sinirlama da, 6giitme kabi sicakliginin yiiksek bir
degere ulagsma ihtimalidir. Bu durum bazen, tozlarin alasimlanmasi ve/veya
homejenizasyonu saglamada gerekli olan diflizyon i¢in avantaj olabilir. Ancak, bu
artis genellikle dontisiim islemini hizlandirir ve sonugta asir1 doymus kat1 ¢ozeltilerin
yada 6gilitme esnasinda olusan kararsiz fazlarin ayrismasina sebep oldugu i¢in dez
avantaj olabilir [Koloshkin ve ark., 1997]. Ayrica, meydana gelen yiiksek sicaklik,
tozu kirletebilir. Buna ilave olarak, yiiksek donme hizlarinda artan dinamik yeniden
kristallesme sebebiyle nanokristalli malzeme {iretiminde ortalama kristal boyutunun

arttig1 ve kristallerde i¢ gerilmelerin azaldig1 belirtilmistir [Kuhrt ve ark., 1993].

Artan 6glitme hizinin bir diger dezavantaji da, 68litme malzemesinin ve Ogiitme
kabinin yiiksek hizdan dolayr asinmasidir. Bu durum tozlarin kirlenmesine neden
olur. Yiiksek derecedeki plastik deformasyon tozlarin soguk kaynaklanmasini artirir.
Eger bu nedenden dolay1 06giitme kabinin i¢ duvarlarina tozlar yapisirsa buda toz

kaybina neden olur.

Bazi arastirmacilar, alasimlama esnasinda meydana gelen faz degisikligini
tanimlamak i¢in Oglitme siddeti terimini, Oglitme hizi yada Oglitme enerjisi
teriminden daha ¢ok kullanmayi tercih etmislerdir. Chen ve arkadaslar1 [Chen ve
ark., 1993] o6giitme siddetini, bilye-toz orant ve hiz ve bilyelerin frekansinin bir

fonksiyonu olarak soyle ifade etmislerdir.
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I=Mb. Ve f/ Mp

Burada; Mb= bilye orani, V,,,,= bilyelerin maksimum hizi, f= darbe frekans1 ve Mp=
kab i¢indeki toz orani. Bu esitlige gore bilye orani, hizi ve darbe frekansi artarsa

ogiitme siddeti de artmaktadir.

3.4.4. Ogiitme zamam

Siire MA isleminde en 6nemli parametredir. Normal sartlarda siire, toz parcaciklar
arasindaki kirilma ve soguk kaynaklagma kararli hale gelecek kadar seg¢ilmelidir.
Ozellikle titanyum ve zirkonyum gibi reaktif elementlerin bulundugu tozlar eger
gereginden fazla ogiitiiliirlerse, kirlenmeleri ve istenmeyen fazlarin olugsmasi
kaginilmaz olur. Bu nedenle tozlar sadece gerekli olan siire kadar 6giitiilmelidir. Toz
parcaciklarinin kararli hale gelmesi i¢in, yiiksek enerjiyle kisa stireli ve diistik
enerjiyle de uzun siireli 6glitme yapmak genel olarak kabul edilen bir kuraldir. Yani,
yiiksek bilye-toz oraninda kisa siire, diisiik bilye-toz oraninda ise daha fazla siire
kullanilmahidir. MA igin gerekli siire Ogiitme hizina, Ogiitiicii tipine, Ogiitme
yogunluguna, 6giitme sicaklifina ve bilye-toz agirlik oranina bagh olarak degisiklik
gosterir. Bu parametreler, her bir toz kombinasyonu i¢in ayri1 ayr belirlenmelidir

[Suryanarayana, 1995].

3.4.5. Ogiitiicii madde

Sertlestirilmis ¢elik, takim ¢eligi, sertlestirilmis kromlu ¢elik, paslanmaz celik, WC-
Co ve rulman c¢eligi 6giitiicii madde olarak kullanilan en genel malzemelerdir.

Ogiitme kaplarinda oldugu gibi ogiitiicii maddelerde 6zel amaclar icin degisik
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malzemelerden yapilmaktadir. Bunlar bakir [Suryanarayana ve ark., 1999], niobyum
[Larson ve ark., 1977], akik tas1 (kan tas1) [Ohtani ve ark., 1997], yitria ile bolgesel
stabilize edilmis zirkonya [Yen ve ark., 1996] ve silisyum nitriirdiir Si3N4 [Abe ve
Suziki, 1996]. Ogiitiicii maddenin yogunlugu, toz iizerine yeterli darbe enerjisi
olusturabilecek biiyiikliikte olmalidir. Ornegin ¢elik bilye yerine WC bilyeler
kullanilarak yapilan bir ¢aligmada daha yiiksek darbe enerjisi elde edilmistir.
Gonzales ve arkadaslar1 [Gonzales ve ark., 2001] celik ve WC bilyelerin 6gilitme
tizerindeki etkilerini arastirdilar. Fe ve %50 Co tozlart her iki 6giitiicii maddeyle
yapilan 5 saatlik 6glitme sonrasinda demir i¢inde kobaltin kat1 ¢ozelti olusturdugunu
tespit ettiler. Ancak tozlarin son yapisinin farklt mikro yapisal 6zellikler gosterdigini
belirlediler. Ogiitiici madde olarak ¢elik bilye kullanildiginda 6giitmenin bir
yogurma islemi oldugu gézlemlendi. Ciinkii yiiksek basingin etkisiyle & faz1 demirin
icine gdmiilerek tozlarin topaklanmasina neden olmustur. Yani heterojen bir yapida
olduklar1 tespit edilmistir. Buna karsilik ogiitiici madde olarak WC bilyeler
kullanildiginda ise giiclii bir asinma etkisinin oldugu ve toz parcaciklarinda ¢ok fazla
kirllma ve ayrilma tespit edilmistir. Ogiitiilen tozun kaba ve ogiitiicii maddeye
yapismamasi i¢in Ogiitiicli kap ile 6giitiici maddenin malzemesinin ayni olmasina
dikkat edilmelidir [Suryanarayana ve ark., 2001]. Ayni zamanda O6giitiici madde
boyutu da ogiitme verimini dogrudan etkiler. Genelde biiyiikk boyutlu bilyeler toz
parcaciklari lizerine daha fazla darbe enerjisi transfer eder. Ancak gereginden biiyiik
bilyeler toz boyutunun kiigiilmesini engelleyebilirler. Ogiitiicii madde boyutunun
tozun final yapisi lizerinde etkili oldugu tespit edilmistir. Bu konuyla ilgili yapilmis
bir calismada, titanyum aliiminyum toz karisimi 5 ve 8 mm ¢apindaki bilyeler
kullanilarak ogiitiildiiglinde amorf fazin olustugu 12 mm c¢apindaki bilyeler
kullanildiginda ise amorf fazin olusmadigi gézlemlenmistir [Park ve ark., 1992]. Pd-

Si sisteminde de benzer sekilde amorf fazin olusmasi i¢in kiiciik boyutlu bilyelerin
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tercih edildigi bildirilmistir ve kiigiik bilyelerin giiclii siirtiinme hareketi iirettigi ve

bununda amorf faz olusumunu hizlandirdig: belirtilmistir [Padella ve ark., 1991].

3.4.6. Bilye-Toz agirhik oram

Bilye-toz agirlik orani, bilye agirligimin alagimlanacak toza oranina denir. Bazi
kaynaklarda bunu sarj orani olarak isimlendirmistir. Toz-bilye agirlik oran1 1:1 gibi
diisiik bir degerden [Chin ve Perng, 1997] 1000:1 gibi [Umemoto ve ark., 1999]
yiiksek bir degere kadar degigsmektedir. 1000:1 yada 220:1 gibi ¢ok yiiksek degerdeki
bilye-toz agirlik orani ¢ok yaygin degildir [Kis-Varga ve Beke, 1996]. Her ne kadar,
kiiciik kapasite de d6giitiilen tozlar 10:1 gibi bir oran da yaygin olarak ogiitiilseler de
SPEX tipi yiiksek enerjili bir 6giitiicii de bu oran genellikle 4:1 ila 30:1 arasinda
degiskenlik gosterir. Ancak Ogiitme atritor gibi biiylik kapasiteli bir ogiitliciide
yapiliyorsa 6giitlicii hacmine bagli olarak bu deger 50:1 ile 100:1 arasinda degisiklik

gosterir.

Ogiitiilen tozda belli bir faz1 elde etmek icin gerekli zaman iizerinde bilye-toz oranin
onemli bir etkisi vardir. Ornegin, bir SPEX 6giitiiciide yapilan ¢alismada Ti ve %33
Al toz karisiminda amorf faz, bilye-toz oram1 10/1°de 7 saatte, 50/1°de 2 saatte, ve
100/1°de de 1 saatte olustugu tespit edilmistir [Suryanarayana ve ark., 1992]. Benzer
bir caligmada %50 Al,%30 Si, %15 Fe ve %35 Ni toz karisimi i¢in yapildi [Sa Lisboa
ve ark., 2002] ve burada 15/1 bilye-toz orami kullanildiginda 40 saatlik bir 6giitme
sonunda amorf yap1 elde edilitken 10/1 bilye-toz orami kullanilarak yapilan
calismada benzer yap1 95 saat 6giitme sonrasi elde dilmistir. Bilye-toz orani 1/1 olan
Fe-Al toz karisimi ¢elik ve WC bilyelerle o6giitiildiigiinde alasimlamanin

gergeklesmedigi tespit edilmistir [Gonzales ve ark., 2001]. Bilye-toz orami 8/1
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oraninda yapildiginda ise alasimlama celik bilyelerle 8 saatte gerceklesirken WC
bilyelerle 5 saatte gerceklesmistir. Clinkii yiiksek bilye-toz oranindan dolay1 birim
zamandaki carpisma sayist artar ve kullanilan o&giitlicii maddenin yiiksek
yogunlugundan dolay1 da meydana gelen darbe enerjisi artar. Sonug olarak toz

parcaciklarina daha fazla darbe enerjisi iletilir ve boylece MA igin gerekli siire azalir.

3.4.7. Ogiitme kabi doluluk miktar

Toz iiretim hizi, 6giitme kabinin doluluk miktar1 baglidir. Toz parcaciklara etki
eden darbe kuvveti, bilyelerin ve toz pargaciklarinin 6gilitme kabi iginde serbestce
hareket edebilecekleri bos hacme baglidir. Yeterli miktarda alanin olmasi, toz
parcaciklarina etki eden darbe kuvvetini artirir. Bu da toz pargaciklart arasindaki
mekanik alagimlamayi artirir. Fakat toz ve bilye miktari ¢ok olursa bilyelerin hareket
alam1 kisitlanir ve toz parcaciklarina etki eden darbe kuvveti azalir. Sonugta toz
parcaciklarinin alagimlanma hizin1 azaltir.  Bu nedenle kabin %350’si bos

birakilmalidir [Suryanarayanan ve ark., 2001].

3.4.8. Ogiitme atmosferi

MA islemi, tozlardaki oksitlenmeyi ve kirlenmeyi 6nlemek i¢in vakum yada inert bir
atmosfer altinda yapilir. Tozun kirlenmesine en Onemli etkiyi 6glitme atmosferi
neden olur. Bu nedenle tozlar, havasi bosaltilmis 6giitme kaplarina argon ve helyum
gibi inert gazlar doldurularak ogiitiiliirler. Azotun metal tozlariyla reaksiyona girerek
nitriir olusturdugu ve bu nedenle kirlilige neden oldugu tespit edildiginden koruyucu
gaz olarak kullanilmamaktadir. Ancak, tozlar nitriir olusturmak icin 6giitiilityorsa

koruyucu gaz olarak azot tercih edilir [Suryanarayanan ve ark., 2001].
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Normalde, tozlarin kab icine konmalar1 ve bosaltilmalari atmosfer kontrollii bir
ortamda olmalidir. Bu eldivenli kabin (glove box) koruyucu ortam siirekli
bosaltilmali ve yeniden argon gibi bir inert gazla doldurulmalidir. Bazi aragtirmacilar
ogiitme islemini, koruyucu ortamin icini bosaltarak vakum altinda yapmislardir

[Klassen ve ark., 1997].

Tozlarin kirlenme ve oksitlenmesini 6nlemek i¢in koruyucu atmosfer olarak ytiksek
saflikta argon ¢ok yaygin olarak kullanilir. Koruyucu atmosfer olarak azot
kullanilirsa toz karisimindaki oksidasyon Onlenebilir veya en aza indirilir. Ancak,
titanyum yada alagimlar1 gibi reaktif tozlarin 6giitiilmesinde azotun kullanilmasi
sakincalidir. Ti-%48 Al- %2 W toz karisimi oksijen atmosferinde 20 saat ogiitiilme
sonrasinda oksijen miktarinin %]1,5 artti§i, ayni toz karisimini azot atmosferinde
Ogiitme sonrasinda ise oksijen miktarinin %4,7 oraninda artigi belirlenmistir

[Goodwin ve ark., 1996].

Baz1 arastirmacilar 6zel amagclar igin MA sirasinda farkli atmosferler kullanmistir.
Ornegin, nitriir olusturmak icin azot ve amonyak kullanilmaktadir [Calka ve
Williams, 1992]. Hidrid iiretmek i¢in hidrojen kullanilmistir [Chen ve Williams,
1996]. Ogiitme kabmin icinde havanm bulunmasi, 6zellikle yapilar1 geregi reaktif
olan tozlarda nitriir ve oksit olugmasina neden olur. Atmosfer tipinin, Ogiitme
sonunda elde edilen tozun faz yapisini etkilemesi s6z konusudur. Bu amagla, Cr-Fe
toz karigimu farkli tipteki atmosferlerde 6giitiilmiis ve 6glitme sonrasi toz yapilarinin
farkl1 oldugu tespit edilmistir. Koruyucu atmosfer olarak argon kullanildiginda amorf
fazin olusmadigi, hava ihtiva eden argon yada azot ortaminda ise toz yapisinin

tamamen amorf fazdan olustugu tespit edilmistir.
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3.4.9. islem kontrol kimyasal (IKK)

Toz parcaciklar1 arasinda saglikli bir mekanik alagimlamanin gergeklesmesi i¢in
soguk kaynaklanma ve kirilma arasinda bir dengenin olmas: gerekir. Ozellikle siinek
tozlar kaynaklanmaya ve sivanmaya meyillidirler. Soguk kaynaklanma egilimini
azaltmak i¢in toz karistmi igine belli miktarda islem kontrol kimyasali ilave edilir.
Bu kimyasallar kati, siv1 ve gaz halde olabilirler. Stearik asit, hegzan, metanol, ¢inko

stearat, etanol vb. baslica kullanilan kimyasallardir.

Ogiitme esnasinda toz pargaciklar yiizeyine islem kontrol kimyasallar1 tutunur.
Boylece pargaciklar arast soguk kaynamayi yavaslatir, tozlarin bir araya gelerek
topaklagmasini 6nler ve kirilmay1 hizlandirir. Toz yiizeylerine tutunan bu kimyasallar
sert olan tozlarin yiizey gerilmesini diisiirerek kaynaklasmaya etki eder [Koch,

1989]. Toz parcaciklarinin boyutunu kiiciilmek i¢in gerekli olan fiziksel enerji; E,

E=v. AS

Olarak tanimlanir. Burada; y 6zgiil yiizey enerjisini ve AS ise toz pargaciklarindaki
ylizey alan degisimini ifade eder. Yukaridaki denkleme gore 6zgiil yiizey enerjisinin
azalmasi, toz parcaciklarinin boyutunu kiigiiltmek icin gerekli olan fiziksel enerjinin
azalacagim gostermektedir. Bu nedenle yiizey enerjisindeki diisiis, 0giitme sliresini
kisaltir ve/veya toz pargaciklarinin daha kiiclik boyutlu olmasina neden olur

[Suryanarayana, 2001].

Kullanilan islem kontrol kimyasallarinin toplam toz agirligina orant %1-5

araligindadir. Genelde ilave edilen miktar %1-2 kadardir. Ilave edilen bu
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kimyasallarin ¢ogu 6glitme sirasinda ¢oziinerek, toz ile etkilesir ve bilesik olusturur.
Devam eden ogiitmeyle birlikte toz parcaciklari igerisine safsizliklar ve/veya
dagilmis fazlar seklinde bulunur. Bu nedenle hidrojen ve karbon ihtiva eden
hidrokarbonlarda, karbon ve hidrojen ihtiva eden karbonhidratlarda, bu kimyasallar
karbon ve/veya oksijen toz bilesiklerine niifuz ederek matris icine homojen dagilmis
olan, karbiir ve oksitleri meydana getirir. Bu bilesikler alasim sistemi icin zararh
olmadiklar1 gibi dagilim mukavemetlenmesinden dolayi, malzemenin mukavemetini
ve sertligini artirabilir [Frazier ve Koczak, 1987]. Hidrojen gaz olarak sistemden
uzaklasir veya 1sitma veya sinterleme esnasinda metal tozlari tarafindan absorbe
edilir. Hidrojen gaz1 dncelikle yiizey aktif maddesi olarak goérev yapar ve genellikle
alagimlama islemine dahil olamaz [Chen ve ark., 1993]. Fakat, titanyumca zengin
alagimlarda yapilan baz1 ¢alismalarda, amorf faz doniisiimlerinde bir katalizor etkisi

sergiledigi tespit edilmistir [Ivison ve ark., 1991, Ivison ve ark., 1992].

Havanin, 6giitme kabi icerisinde bulunmasi veya tozlarin ¢ok diisiik sicakliklarda
ogiitiilmesi kaynaklasmay1 en aza indirmektedir. Neden olarak da diisiik sicakliklarda
toz parcgaciklarinin kirillganliginin artmasi olarak goriilmiistiir [Hwang ve ark., 1992,

Huang ve ark.,1996].

Kullanilan islem kontrol kimyasalinin miktar1 ve toz ogiitme sekli, toz
parcaciklarinin boyutunu, seklini ve safligini belirler. Toplam toz agirligina oranlari
%0,5-4 olan iki farkli iglem kontrol kimyasali (stearik asit ve polietilen glikol)
kullanilarak yapilan c¢alismada, planetery bilyeli oOgiitiiciiniin ve islem kontrol
kimyasali miktarinin, aliiminyum ve magnezyum toz partikiil boyutlarina etkisi
arastirilmistir. Artan islem kontrol kimyasal miktar1 ve 6glitme siiresi toz kalitesinin

artigin1 gostermistir [Zhang ve ark., 1999].
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Islem kontrol kimyasalinda énemli olan bir diger hususta kullanma miktaridir. Az
oranda islem kontrol kimyasali kullanildiginda toz pargacik boyutunun artigi,
kullanilan islem kontrol kimyasal miktar1 artiginda ise parcacik boyutunun azaldigi
tespit edilmistir. Ornegin, aliiminyum tozlar1 %] stearik asitle 5 saat dgiitiilmesi
sonucunda partikiil boyutunun 500um, %3 stearik asit kullanildiginda ise boyut
miktarinin 10 pm oldugu belirlenmistir [Zhang ve ark., 1999]. Bunun nedeni iglem
kontrol kimyasallarinin kaynaklanmay1 azaltict (yaglama gibi) etki yapmasindan

kaynaklandig1 diisiiniilmektedir.

Islem kontrol kimyasallarinin segimi, dgiitiilen tozlarin yapisma ve elde edilecek
tozun safligina baglidir. Ogiitme esnasindaki islem kontrol kimyasalinin orani ve
yapisi, elde edilen toz pargacik boyutunu ve toz miktarini belirleyebilir. Eger toz
miktar1 fazla ise islem kontrol kimyasali verimli, toz miktar1 az ise kullanilan islem
kontrol kimyasal miktar1 yeterli veya ¢ok uygun degil veya dogru kimyasal
secilmemistir. %2 polietilen glikol ile yapilan 15 saatlik bir 6glitme sonras1 yalnizca
tozlarin % 50’si kalirken, sterarik asit kullanildiginda bu oranin neredeyse % 100’e

yakin oldugu tespit edilmistir [Lu ve Lai, 1998].

3.4.10. Ogiitme sicakhg1

Ogiitiilen tozlarm yapisin1 belirlemede en énemli parametrelerden biri de 6giitme
sicakligidir. Alagim fazlarinin yapisini difiizyon islemi belirler. Elde edilen son {iriin
yapist kat1 ¢oOzelti, intermetalik, nanoyapt veya amorf faz olup olmadigina
bakilmaksizin, 6glitme sicakliginin herhangi bir alasim sisteminde belirli bir etkiye

sahip oldugu diisiiniilmektedir. Ornegin, susuz amonyak ile 100°C de 48 saat
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ogiitiilen silisyumun XRD analizleri, oda sicakliinda 168 saat ogiitiilenle benzerlik

gosterdigi tespit edilmistir [Li ve ark., 1998].

MA esnasinda meydana gelen sicaklik artisinin 6nemli iki kaynagi vardir. Bunlardan
biri, bilyelerin kinetik enerjileri nedeniyle meydana gelen bolgesel sicaklik artigidir.
Bu bolgesel sicaklik artis1 yaklasik olarak 107 s gibi kisa bir siirede gerceklesir. Bu
stire yaklagik olarak iki bilyenin birbiriyle ¢arpigsma siiresi olarak da kabul edilebilir.
Bu bolgesel sicaklik artisini 6lgmek ¢ok zordur. Ancak bu sicaklik artisi, toz
parcaciklarinin maruz kaldiklar1 plastik deformasyon oranini ve 1s1 transferinin
etkisini de iceren uygun modellere bagl olarak yalnizca teorik olarak hesap edilebilir
[Bhattacharya ve Artz, 1992]. Sicaklik artis1 birka¢ yiliz derece olabilir. Sicaklik
artisinin ikinci tlirii ise, 6giitme kabimin tamaminin sicakligidir. Bu da teorik olarak
veya deneysel Olciimlerle tespit edilebilir. Deneysel Ol¢iimlerin bir ¢ogu, kabin
sicakliginm  50-150 °C arasinda degisiklik gosterdigini tespit etmistir. Ogiitme
kabinin sicakligi, genellikle kabin dis tarafina yerlestirilen 1s1l ¢ift vasitasiyla 6l¢iiliir

[Koch ve ark., 1993, Klassen ve ark., 1997].

Ogiitme esnasindaki sicaklik artisi, genellikle bilye-bilye, bilye-toz, bilye-cidar
carpismast ve ayni zamanda siirtiinmeden dolay1 meydana gelir. Ogiitme esnasinda
tozlarin tamaminda meydana gelen sicaklik artisinin birkag nedeni vardir: Birincisi,
yukarida da bahsedildigi gibi 0giitme malzemesinin kinetik enerjisinden dolay1
tozlarda meydana gelen yogun mekanik deformasyon tozlarin sicakligini artirir. Bu
nedenle, en yliksek enerjide (0giitme hizi, bilyelerin donme hizlari, 6glitme zamani,

ogiitiicii bilyelerin ¢api, bilye-toz agirlik oran1 v.b.) sicaklik ytlikselmesi en fazladir.
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Ikincisi; ©6giitme islemi esnasinda meydana gelen ekzotermik islemlerden
kaynaklanir. Bu islem, toz parcaciklarin yanmasi ve bu yanmanin etkisiyle ortaya
¢ikan ilave 1sidan dolayidir [Takacs, 2002]. Ogiitme esnasindaki yanma, dgiitme
kab1 sicakliginin dlgiilmesiyle tespit edilir. Ogiitmenin ilk baslarinda 6giitme zamani
ile beraber diizenli olarak 6glitme kabinin sicakligr artar. Parcaciklar arasinda yanma
basladiginda, toz partikiilleri arasinda ekzotermik bir reaksiyon olusur bu da §gilitme
kabiin sicakligini ani olarak artirir ve boylece sicaklik artisi tespit edilmis olur.
Buna ilave olarak toz, farkli sicakliklarda ogiitiildiiglinde de oglitme kabinin
sicakliginda harici degisim olusabilir. Ornegin, sivi azot veya sivi azot ve alkol
karisimi 6gilitme kabinin dis yilizeyine damlatilmasiyla veya sivi azot ortaminda
diisiik sicakliklarda (cryomilling) tozlar &giitiilmiislerdir. Buna karsilik, 6glitme
kabina izolasyonu yapilmis bir 1sitic1 tel sarilarak sicakligin artmasi saglanmistir.
Yukarida da bahsedildigi gibi tozlarin 6giitiilmesi esnasinda sicaklikta daima bir artig
vardir. Ogiitmenin dinamik yapisi, dgiitme sartlari, baslangig tozlarinin sekli ve 1s1
transfer sartlar1 gibi faktorlere bagli olarak sicaklik ortaya c¢ikar. Bilyelerin veya
tozun sicakligi farkli olabilir. Ayni zamanda, sicaklik teorik olarak hesaplanan
degerden farkli olabilir. Sicaklik artis1 difiizyon ve alasimlama islemlerinin hizini
artirir. Ancak, tozlardaki oksitlenme, iiretilmis amorf fazlarin kristalizasyonu gibi
bazi olaylar1 da tesvik ettigi i¢in bu bir dez avantajdir. Bu nedenle, sicaklik artigi
cesitli yontemlerle diisiirilebilir. En pratik olani fanla sogutmadir. Bu ydntemle
sicaklik artis1 etkili bir sekilde azaltilabilir. Bir diger yaygin olan metot ise, tozlar
beli bir siire ogiitiiliir sonra sicakligin kabul edilebilir bir degere kadar diismesi
saglanir ve 6giitme islemine yeniden baslanir. Ogiitme kabinin ¢evresinde sogutucu

gaz yada sivilarin sirkiilasyonu saglanarak da sicaklik artis1 engellenebilir.
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3.5. Mekanik Alasimlama Icin Gerekli Olan Toz ve Ekipmanlar

3.5.1. Tozlar

Mekanik alasimlama ile refrakter bilesikler, 6n alasimlanmis tozlar, master tozlar ve
saf metaller islenebilmektedir. Ticari saf metal tozlarindaki oksijen miktar1 % 0,05-2
arasindadir. Bu nedenle, tozlarin 6giitiilmesi sirasinda bir faz doniislimii tespit

edilecekse saflig1 yiiksek metal tozlar1 kullanilmalidir.

Dagilimla mukavemetlendirilmis malzemeler genellikle oksit, karbiir ve nitriirleri
igerir. Yaygin olarak oksitler kullanilir ve bu alasimlar oksit dagilimi ile
mukavemetlendirilmis ODS alagimlar olarak bilinir. 1970 1i  yillarin basinda,
mekanik alagimlama i¢in sarj edilen tozlarin en az %15’1 yumusak tozlardan
olusmaktaydi ve sikistirilarak deforme edilebilen metal toz, matris yada baglayici
gibi 6zellik gdstermekteydi. Ancak son yillarda tamamen sert tozlarin alagimlanmasi
da basarili bir sekilde gerceklestirilmistir [Davis ve ark., 1988]. Bu nedenle,
karigtirma sirasinda baslangigta gerekli goriilen yumusak metal toza artik gerek
goriilmemektedir. Sonu¢ olarak yumusak-yumusak, yumusak-gevrek ve gevrek-
gevrek toz karigimlari yeni alagimlar tiretmek i¢in karistirilmislardir. Son zamanlarda
kat1 toz parcaciklari ile sivi karisimlart da 6gitiilmiistiir [I[vanov, 1992, Yamazaki ve
ark., 1997]. Bu islemde siv1 faz ¢okeltileri toz parcaciklar: ile beraber alagimlanir.
Ornegin kat1 bakir ve siv1 civa Cu-Hg kati ¢ozeltisini iiretmek igin oda sicakliginda
beraber karistiritlmistir [Ivanov, 1992]. Bu islem Cryomilling ile karistirilmamalidir
[Luton, 1989]. Burada (Cryomilling) sivi azot gibi orta bir kryojenik, karistirma

sicakligini oda sicakligini diisiirmek i¢in kullanilmaktadir.
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Metal toz karisimlar1 bazen sivi bir ortamda 6giitiiliir (buradaki sivi yalnizca 6giitme
aracidir, tozla alasim yapmak icin katilmaz) ve bu islem 1slak Ogiitme olarak
isimlendirilir [Okada ve ark., 1992, Nicoara ve ark., 1997, Bellosi ve ark., 1997].
Eger islemde sivi yoksa bu da kuru 6giitme olarak adlandirilir. Soguk 6giitme
(cryomilling) ayn1 zamanda 1slak 6giitme olarak kabul edilir ve burada kullanilan siv1
oglitmenin c¢ok diislik sicakliklarda devam etmesi i¢indir ve genellikle toz 6gilitmeye
baslandiginda birbirini etkiler. Islak 6giitmenin kuru 6giitmeden daha uygun oldugu
yapilan bir calismada tespit edilmistir. Ciinkii ¢6ziicli molekiiller parcaciklarin yeni
sekillenmis ylizeylerine niifuz ederek pargaciklarin ylizey enerjilerini disiirtir. Islak
sartlardaki toz pargaciklarinin topaklanmasinin daha az olmasi yararl bir etkidir.
Islak 6glitmede amorfizasyon orani kuru 6giitmeye gore daha hizli oldugu tespit
edilmistir [Dolgin ve ark., 1986]. Ancak, 6giitlilen tozlarin kirliliginin artmasi 1slak
oglitmenin bir dezavantajidir. Bu nedenle MA ve MM islemlerinin ¢ogu kuru olarak
yapilmistir. Buna ilave olarak bazi durumlarda 6rnegin, mekanik aktivasyon altinda
Cu’in Cu (OH),’den ayrigmasi sirasinda kuru 6gilitme 1slak 6giitmeden daha etkilidir

[Blaskov ve ark., 1994].

Deneylerde Planse Gmbh Leckbruck firmasi tarafindan {iretilen nikel esash
PM1000® malzemesinin kompozisyonuna benzer bir kompozisyon kullanildi.
PM1000 gibi nikel esaslt ODS alagimlar, ergime sicakliklarina yakin sicakliklarda
bile yiiksek ¢ekme ve deformasyon kopma mukavemetine sahiptir [Plansee AG,
2001] bu nedenle yiiksek sicaklik uygulamasi gerektiren cam isleme endiistrisi ve
uzay araclari i¢in Uretilen pargalarin yapiminda kullanilmaktadir. PM 1000 alagiminin
mikro yapisi, boyuna yonde uzamis kaba tanelerden ve ikinci yeniden kristallesme
isleminin bir sonucu olan gii¢lii bir tekstiir den olusur [Heilmaier, 1999]. Bu kaba

uzamis mikro yapi, es eksenli tane yapisina sahip alasimlardan daha fazla siiriinme
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direncine sahiptir [Stephens ve Nix, 1985]. PM1000 malzemesi mekanik alasimlama
yontemiyle iiretilen nikel esasli oksit dagilimiyla mukavemetlendirilmis (ODS)
siiper alasim malzemesidir. Cizelge 3.2°de PM1000® malzemesinin bilesimi

verilmistir [Hayama ve ark., 2004].

Cizelge 3.2. Nikel esasli PM1000® malzemesinin bilesimi (% agirlik)

Alasim Ni Cr Fe Al Ti Y->03

kalan | 20 3 0,3 0,5 0,6

®PM1000, Planse Gmbh Leckbruck firmasinin tescilli markasidir.

NiAl oksidasyon direnci en iyi olan intermetalik olarak kabul edilir. Clinkii artan Al
miktar1 yiizeyde 6zel bir Al,O; oksidi meydana getirir. Bu oksitte yiliksek sicaklik
oksidasyon sartlarinda garantili en iyi korumay: saglar. Ozellikle oksidin yiizeye
baglanmasini saglamak amaciyla reaktif elementlerle desteklendiginde en iy1 koruma

saglamaktadir. Al,O3’in belirgin faydalarini su sekilde siralayabiliriz:

- diisiik yogunluk
- yiiksek ergime sicakligi
- yiiksek termal iletkenlik

- cazip rijitlik tir.

Yapisal malzemeler gibi Ni-Al alasimlarin kullaniminda su faktorler sinirlayici

etkiye sahiptir;
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- oda sicakliginda zayif sekil degisimi

- mukavemeti ve yiiksek sicakliktaki slirlinme dayanimi azdir.

Mekanik 6zelliklerle birlikte oksidasyon direncinin de 1yi olmasi amaciyla Ti, Mo ve
Y,0s5 gibi mikro alasim elementleri ilave edilir. Eklenen titanyum alagimin gevrekten
siinek yapiya gecis sicakligini, diisiik sicakliktaki mukavemetini ve yliksek sicaklik
dayanimini 6nemli oranda ylikseltir [Ebrahimi ve Hoyle, 1997]. Dahas1 dongiilii
oksidasyon direncini artirir. ODS alasimlarinda yitria dagilimimin kullanilmasi
yiiksek sicaklikta hem oksidasyon direncini hemde mekanik 6zellikleri artirict etkiye

sahiptir [Gonzalez-Carrosso, ve ark., 1999].

3.5.2. Kanistirial (Ogiitiicii) Cesitleri

Mekanik alagimlama isleminde farkli tiirde yiiksek enerjili 6giitiiciiler kullanilir. Bu
farklik, tasarim, kapasite, 6giitme etkisi ve 1sitma, sogutma gibi ek techizatlardan
kaynaklanir. Ogiitiiciiler, 6zel ve ticari amaglar i¢in tasarimlanir. Ogiitiicii ¢esitleri

asagidaki sekilde siralanabilir.

1. Spex shaker dgiitiiciileri

2. Planetery bilyeli 6giitiiciiler
3. Atritor ogiitliciiler

4. Ticari 6giitiiciiler

5. Yeni tasarimlar
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Spex Shaker ogiitiicileri

Diisiik kapasiteli (10-20 g)  bir ogiitiicii ¢esididir. Bu nedenle laboratuar
calismalarinda kullanilmaktadir. Ogiitme islemi icin gerekli olan bilye ve tozlar bir
kap igerisine yerlestirilir. Bu kap giivenli bir sekilde yerine kilitlenir ve dakikada
birka¢ bin defa ileri geri sallanir. Kabin her sallanisinda bilyeler toz pargaciklarina

ve/veya kabin kapaklarina ¢arparak 6giitme ve karistirma islemi gergeklesir.

Planetery bilvyeli ogititiiciiler

Ogiitiicii bilye ve tozlarin konuldugu 6giitme kab1, donen tasiyici bir disk iizerine
yerlestirilmistir. Tasiyict disk ve dgiitlicii kabin kendi ekseninde donmesiyle olusan
merkez ka¢ kuvveti sebebiyle 6gilitme kabinin i¢indeki malzemeler harekete geger.
Tasiyict disk ve kaplar zit yonde dondiigii i¢in merkezkag¢ kuvvetler ardisik olarak,
ayn1 ve zit yonlerde etkir. Bu etkime, o6giitiicii bilyelerin kabin i¢ cidarlarindan
asagiya dogru kaymasina neden olur. Bu esnada bilyelerle beraber tozlarda asagi
dogru hareket eder, bu da bilyelerin tozlarla ve kabin i¢ cidarlartyla carpismasina

sebep olur.

AtritOr 6giiciiler

Geleneksel bir bilyeli ogiitlicii, yarim doldurulmus c¢elik bilyelerle yatay donme
sonucu meydana gelen darbeden olusur. Siirekli olarak doénen bilyeler metal
tozlarinin tizerine diiser ve boylece 6giitme baglar. Donme hizi artarsa 6giitme orani
da artar. Ancak yiiksek hizlarda bilyeler 6giitiicii kabin i¢ cidarlarinda karistirict

mille birlikte ayn1 hizda donerler ve kabin tabanina diismez, dolayistyla hiz bu kritik
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degerin hemen altinda olmalidir. Bu sayede bilyeler maksimum yiikseklikten diiserek
en yliksek carpma enerjisi liretmelidir. Donme bir motor kuvvetiyle saglanir, hazne
icindeki c¢elik bilyeler motordan saglanan giicle harekete gecer ve karistirma baslar.
Kuru pargaciklar darbe, donme, karigma ve kesme gibi ¢esitli giiclere maruz kalir.
Bilyeler arasi ¢arpisma, bilye ve kabin i¢ cidar arasinda ¢arpisma ve bilyeler arasi ve
motorun tahrikiyle donen karistiric1 saft kollar: arasindaki ¢arpigma gibi olaylar toz
partikiil boyutunu azaltir. Bu nedenle mikron boyutlu tozlar kolayca firetilebilir.
Bilyelerin kaymasi ve parcaciklar arasi ¢carpisma da boyut azalmalarina kiiciik oranda
katki saglar. Ayrica bu giiclerin birlesmesi, diger darbe tipli 6gitiicii ekipmanlardan

daha kiiresel pargaciklart meydana getirir.

Atritdrde onemli olan, aracin donmesini saglamak ve 6glitme yapmasi i¢in gerekli
olan gii¢ girisidir. Sekil 3.3’de bakirli pirit konsantrasyonunun ultra ince
ogiitiilmesinde  ¢esitli  6glitme  araglarinin  verimliliklerinin ~ karsilagtirilmasi
yapilmustir. Atritdr i¢in, geleneksel bilyeli ogiitiiclilerden yada titresimli bir bilyeli
ogiitiictiden ¢ok daha verimli oldugu sdylenebilir. Yaklasik olarak 100 KWh/ton’luk
bir 6zel enerji girisiyle, atritorde orta biiyiikliikte parcacik boyutu elde edilirken,
geleneksel bilyeli ogiitiiciilerde bu biiyiikliik hemen hemen iki kati ve bu partikiil
biiylikliigii titresimli ogiitiiciilerden elde edilenin 1/3° i kadardir. Dahast 200
KWh/ton’luk olagan tistii bir enerji girisi oldugunda atritérler de Ogilitmeyle
parcaciklarin boyutu mikron alti seviyelere inerken diger 6giitme makineleriyle

tamamen kiiciik parcaciklar etkili bir bigimde tiretmek miimkiindiir.
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Sekil 3.3. Cesitli 6giitme araglarinin verimliliklerinin karsilastirilmasi
[Suryanarayana, 2004]

Atritoriin temel ozellikleri agsagida verilmistir:

1. Ogiitme aracinin hiz1 geleneksel dgiitiiciilerinkinden ii¢ kat daha fazladur.

2. Sarj etme ve bosaltma islemleri inert yada vakum altinda yapilabilir.

3. Islem sirasinda negatif ¢ekim etkisi ve 6lii bolgeler olmamaktadir.

4. Isitma ve sogutma sistemlerinin ayr1 olmasi nedeniyle islem yiiksek sicakliklarda
yapilabilir.

5. Bir ¢ogunda genellikle islem bilgisayar kontrolii oldugu i¢in parametrelerin
Olc¢iimiine ve kontroliine imkan verir.

6. Islem kaplarmin kapasitesi birkag gramdan ton mertebesindedir.
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Ticari oguticiiler

Ticari dgiitiiciiler, yukarida tanimlanan ogiitiiciilerden daha biiylik kapasiteye sahip
ogiitiiclilerdir. Bunlar tamamen ticari MA islemlerinde kullanilir. Bir defada yaklasik
1250 kg tozu &giitme kapasitesine sahiptirler. Ogiitme enerjisi ile dgiitme zamani
arasinda ters bir orant1 vardir. Enerji artarsa zaman azalir. Bu konuyla ilgili, SPEX ve
Invicta 920/2 tipi Ogiitiiclilerle bir ¢alisma yapilmistir [Yamada ve Koch, 1993].
Ogiitme enerjisi yiiksek olan SPEX ogiitiiciide, ulasilmak istenen 6giitiilmiis toz
yapisina 20 dakikada ulasilirken Invicta 920/2 tipi 6giitiiciide bu siire 20 saat olarak
tespit edilmistir. Kabul goren ana kurallardan biride, SPEX 6giitiiclide sadece birkag
dakikada yapilan bir iglem atritorde saatler, ticari dgiitliciide ise birka¢ giinde ancak

yapilabilir. Bu durum 6giitiiciilerin farkli 6giitme etkisinden kaynaklanmaktadir.

Yeni tasarimlar

Son yillarda 6zel amaglar icin birkag yeni tasarim gelistirilmistir. Bunlar; 6giitiicii
malzeme olarak bilye yerine ¢ubuklar kullanilan ¢ubuklu 6glitme [Shoji ve Austin,
1974, El-Eskandarany ve ark. 1990], titresimli tezgahta Ogiitme ve Dymatron
tarafindan yapilmis olan Megapect ve Megamill-5 yiiksek enerji ile titresen 6giitiicii

uniteleridir.

3.6. Mekanik Alasimlama Mekanizmasi

MA yontemi ile temel ¢aligmalar biri siinek, digeri gevrek iki farkli malzemenin
kirilma kaynaklanma esasina dayali ardisik tekrarlar seklinde homojen ve ince bir

yapisal biitiinliik saglamas1 amaclanmistir. Mekanik alagimlamanin ilk yillarinda, bu
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tozlardan en az bir tanesi baglayict olmas1 bakimindan yumusak, digeri ise sert oksit
parcaciklarindan meydana gelmekteydi. Metodun gelismesi ve iglem basamaklari
sirasinda kullanilan parametrelerin, yapisal etkinliginden yararlanilarak c¢ok farkli
alagim elementlerinin birlikte kullanim1 gerceklesmistir. MA islemini gerceklestiren
0zel ekipmanlarin yani1 sira pek ¢ok etkin parametre vardir (baslangig toz
karakteristigi, icerigi, zaman vb.) fakat ¢ogu durumda i¢ yapin incelme hizi,
oglitme hiziyla kabaca logaritmik bir iligkidedir. Bu yiizden, baslangic tozlarinin
boyutu nispeten onemsizdir. Karisimin tiirline baglh olarak, lameller aras1 mesafeler
birkac dakika ile bir iki saatte nanometre boyutlarina inebilir. MA’nin nano kristalli

malzeme tliretmek icin yayginca kullanilmasinin sebebi budur [Suryanarayana, 1995].

MA islemi sirasinda toz parcaciklari, kararli hal asamasina gelinceye kadar agir bir
deformasyona maruz kalirlar. Zira dislokasyonlar, bosluklar, dizilme hatalar1 ve tane
siirlarindaki artma gibi, pek cok kristal hatalarinin varligi bunu gdéstermektedir. Bu
kusurlarin varligt bir kat1 hal ¢ozeltisi olusturacak olan elementin/elementlerin matris
igerisine diflizyonunu artirir. Devam eden MA islemi ile birlikte, homojenlesen ve
incelen mikro yap1 sebebiyle diflizyon mesafeleri azalir. Bununla beraber, 6giitme
sirasindaki ¢ok az sicaklik artigi, diflizyona yardimer olur ve boylece alasim
elementlerinin homejenizasyonuda artar sonugta, bilesenler arasinda gergek
alasimlama ortaya cikar. Bu islem genellikle oda sicakliginda gerceklesir, ancak
bazen istenen alagimlamanin ger¢eklesmesi icin, mekanik alagimlanmis tozun yiiksek
bir sicaklikta 1sil isleme tabi tutulmasi gereklidir. Bu sekildeki bir uygulama,
intermetalik yapilarin istendigi durumlarda tercih edilir. MA islemi kendi i¢inde

degisik asamalardan meydana gelir.
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3.6.1. Mekanik Alasimlama Asamalari

Birinci asama

Mekanik alasimlama esnasinda &giitiici icerisine bilyelerle birlikte konan toz
karigtminin bir kismi iki bilyenin carpigsmasi esnasinda bilyeler arasinda kalir.
Genellikle bu toz miktar1 her bir carpigsma sirasinda yaklasik 0,2 mg agirliginda olan
1000 pargacik civarindadir. Carpisma siirecleri, bilye-bilye, bilye-cidar ve
karistiricilar-cidar seklinde farklilik gosterir. Ogiitmede bu siireglerin tiimii etkendir,
ancak en etkilisi bilye-bilye ¢arpigsmasidir. Bu carpisma esnasinda arada kalan toza
bir miktar darbe enerjisi yiiklenir. Yiklenen bu darbe enerjisi sebebiyle toz
parcaciklari levhalasir, birbiriyle kaynaklasir, kirilir ve tekrara kaynaklasir. Bu darbe
kuvveti toz pargaciklarin1 plastik deformasyona ugratarak, sertlesmelerine ve
kirilmalarina sebep olur [Suryanarayana, 2001]. Sekil 3.4’de carpisan iki bilye

arasinda kalan tozlar sematik olarak gosterilmistir.

Sekil 3.4. Bilye-bilye ¢arpismasi esnasinda arada kalan toz parcaciklari [Koch ve
Whittenberger, 1996]
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Koruyucu atmosfer altinda olusan yeni vyiizeyler, parcaciklarin birbiriyle
kaynaklagmasini miimkiin kilarak, par¢acik boyutunun alagimlamanin ilk agsamasinda
biiyiimesine sebep olur. Ogiitmenin ilk asamalarinda toz parcaciklar1 yumusaktir
(eger siinek-siinek veya siinek-kirilgan toz kombinasyonu kullanilmiyorsa) ve
birbiriyle kaynaklagma ve biiyiik toz pargaciklar: olusturma egilimleri yiiksektir. Bu
asamada pargacik boyutu biiyiiyerek baslangi¢ pargacik boyutunun ii¢ katina kadar
ulasabilir. Ogiitmenin bu asamasinda kompozit parcaciklar baslangi¢ toz karisiminin
cesitli kombinasyonlarini igeren tabakalagmis bir yapiya sahiptir.

Ikinci asama

Devam eden deformasyonla birlikte, yorulma mekanizmasiyla ve/veya kirilgan
levhalasmis toz pargaciklarinin tekrar kirilmasiyla, sertlesme devam eder. Giigli
topaklanma kuvvetlerinin olmamasi durumunda bu mekanizmanin olusturdugu toz
parcaciklarinin boyutu azalmaya devam edebilir. Bu asamada kirilma soguk
kaynaklasmaya nazaran daha fazladir. Ogiitiicii bilyelerin devam eden darbe
etkisinden dolay1 tozlarin sicakligr artar. Bu sicaklik artis1 diflizyona yardimci olur.
Sonugta parcaciklarin yapisi kararlt ve baslangic kompozisyonu agisindan homojen
bir hale doniisiir. Fakat toz pargacik boyutu ayni kalmaya devam eder.

Uciincii asama

Son agsamada, her bir toz parcacigi igerisinde bulunan lameller arasindaki bosluklar
azalirken, ayni zamanda bu alasim tabakalarmin sayisi artar. Parcacik igindeki
katmanlar aras1 mesafe azalirken, katman sayis1 da artar. Bununla birlikte §glitme

islemi sirasinda pargaciklarin boyutlarindaki kiiciilme oldukca diistiktiir (%1’°den
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kiiciik). Belli bir siire 0giitmenin ardindan, ortalama parcacik boyutunu artiran
kaynaklagsma ve ortalama kompozit parcacik boyutunu azaltan kirilma, miktarlar
arasinda bir denge yakalandiginda kararli hal dengesine ulasilmistir. Toz
parcaciklarinin her birinin kompozisyonu baslangi¢ karisim kompozisyonundan
meydana gelir. Lameller aras1 mesafe ve dagilim mesafesi 1 um den daha azdir.
Ayrica gerilme enerjisinin depolanmasindan dolay1 da pargaciklarin mikro sertligi
bir doyma noktasina ulasir. islem tamamlandiginda, lamelli yap1 optik mikroskop da

goriilemez.

3.6.2. Toz Parcacik ¢aplarinin degisimi

Kiiciik pargaciklar kirllma olmadan da deformasyona karsi koyabilir ve ¢ok kiiciik
parcaciklarla ¢ok biiyiik pargaciklar kaynaklasarak, ortalama bir boyuta ulagirlar.
Ogiitme sirasinda kullanilan enerjinin ¢ogu 1s1 olarak agiga ¢ikar. Fakat az bir miktari
da tozlarin elastik ve plastik deformasyonunda kullanilir. Ornegin, konvansiyonel bir
bilyeli ogiitiiclide toz boyutunun azaltilmasina harcanan enerji toplam enerjinin %1°1
kadarken, yiiksek enerjili 6glitme islemlerinde biraz daha fazla olup %1’den azdir.
Yani toplam enerjinin az bir miktar1 toz pargaciklarinin elastik ve plastik
deformasyonu igin harcanir. Ogiitme islemi sonunda, aslinda her bir parcacik,
baslangi¢ bilesimine sahip olup, tiim baslangi¢ bilesenlerini igermektedir. Bu
asamadaki parcacik boyutlar1 birbirlerine yakindir [Sekil 3.5.(a-d)]. Ciinki
ortalamadan biiyiik olan pargacik boyutlarinin kiigiilme orani ile ortalamadan kiiciik

parcaciklarin kaynaklagma sebebiyle biliylime orani aynidir [Benjamin, 1976].
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Parcacik Boyutu (um)

Ogiitme Siiresi (Saat)

Sekil 3.5. MA islemi boyunca toz boyutu degisimi [Lee ve ark., (1998)]

3.7. Mekanik Alasimlamanin Uygulandigi Toz Kombinasyonlari

MA islemini metallerin ve alasimlarin ii¢ farkli kombinasyonuna tatbik etmek
miimkiindiir. Bunlar; silinek-siinek, stinek-kirilgan, kirilgan-kirilgan karakterli toz
sistemleridir. Siinek-siinek kombinasyonda mekanik alagimlama esnasinda istenilen
alagimlamanin gergeklesmesi i¢in karisimin en az % 15’inin siinek bilesen olmasi
gerektigi belirtilmistir [Benjamin, 1976]. iki farkli siinek bilesen iceren bir
sistemdeki alagimlama mekanizmasiyla ilgili olarak yapilan arastirmada, mekanik
alagimlamanin ilk asamalarinda siinek bilesenlerin bilyeler vasitasiyla bir mikro-
dovme islemiyle levha seklinden iist {istte tabakalasmis bir yapiya doniistiigii tespit
edilmistir [Benjamin ve Volin, 1974]. Bu silire zarfinda bir miktar toz bilye
ylzeylerine kaynak olmaktadir. Bilyelerin {izerinin bu sekilde kaplanmis olmasi
bilyelerin asir1 1sinmasint 6nlediginden bu durum MA islemi agisindan avantajlidir.

Bir sonraki asamada ise levhalasan bu parcaciklar birbirleriyle soguk kaynaklasir ve
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isleme giren tozlarin kompozit lamelli goriiniim sergileyen bir yapist olusur. Bu
asamada, parcacik boyutunda artis gozlenir. MA isleminin ilerlemesiyle birlikte,
kompozit toz pargaciklart sertlesir, sertlikle birlikte kirilganliklari artar ve bu durum
ise parcaciklarin eseksenli boyutlarda kirilmasiyla sonuglanir. Daha ileri asamalarda
es eksenli toz parcaciklarinin rasgele kaynaklagmasindan dolay1 lamel yap1 kivrimh
bir hale doniisiir [Sundaresan ve Froes, 1987]. Bu asamada; difiizyon mesafelerinin
azalmasi, kafes hata yogunlugunun artmasi ve 6giitme islemi esnasinda ortaya ¢ikan
1s1 sebebiyle alasimlama gerceklesmeye baslar. Daha ileri asamalarda ise atomik
seviyedeki gercek alagimlama ortaya c¢ikar ve bu durum kati c¢ozeltilerin,
intermetaliklerin ve amorf yapilarin olugmasi ile sonuglanir. Bu asamada katmanlar
aras1 mesafe optik mikroskopla gozlemek miimkiin olmayacak kadar incelir

[Benjamin ve Volin, 1974].

Geleneksel oksit dagilimi ile mukavemetlendirilmis (ODS) alagimlar siinek-gevrek
karakterli bilesenler grubuna girmektedir. Bu kombinasyonda, siinek bir matris oksit
parcaciklar1 ile takviye edilmistir. Ogiitmenin ilk asamalarinda bilye-toz-bilye
carpismalari sebebiyle siinek metal toz parcacilar yassilasirken, kirillgan oksit veya
intermetalik parcaciklar kirilir veya ufalanir. Kirilmis bu gevrek pargaciklar siinek
bilesenler gomiiliirler. Sonra bu gevrek bilesenler toz parcaciklart arasindaki
kaynaklasma sebebiyle toz icerisindeki lamel fazlar arasindaki bosluklara yerlesirler.
Devam eden 6giitmeyle, siinek toz parcaciklart sertlesir, lamelli diiz yap1 kivrilarak
helislesir ve iyice incelir. Her bir toz pargaciginin bilesimi baslangi¢ toz karigiminin
bilesimine yaklagir. Ogiitme devam ettikce, lamelli yap1 daha da incelir ve lameller
arast mesafeler azalir. Gevrek pargaciklar ise bu sekilde matris icerinde homojen
olarak dagilir. MA islemi sirasinda silinek-gevrek bilesenlerin alasimlanmasinin

gerceklesmesi icin, gevrek parcaciklarin kirilmasi gerektigi gibi ayn1 zamanda siinek
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matris icerisinde yeterli kat1 ¢Oziiniirliige sahip olmasina da ihtiyag vardir

[Suryanarayana, 2004].

Gevrek-gevrek bilesenli alasimlama sisteminde baglangigta alasimlamanin miimkiin
olamayacag1 diisiiniilebilir. Nedeni de; siinek bir bilesenin olamamasi
kaynaklasmanin olusmasini engeller ve kaynaklasmanin olmamasi durumunda
alagimlamanin gergeklesmesi beklenemez. Ancak Si-Ge ve Mn-Bi gibi sistemlerde
bu islemin gergeklestigi belirtilmistir [Davis ve Koch, 1987, Davis ve ark., 1988].
Gevrek intermetaliklerin 6giitiilmesi isleminde de bu ydnteme bas vurulmus ve
amorf fazlarin elde edildigi tespit edilmistir [Lee ve Koch, 1987]. Tozlar her ne kadar
sert olsalar da aralarinda meydana gelen deformasyon sertlesmesi (peklesme)
farkliligindan dolayi, bir birlesme ve homojen alasimlama gergeklestirilebilir. Islem

sirasinda IKK kullanilmasi ile sistem daha fazla aktif hale gelebilir.

3.8. Mekanik Alasimlamanin Kinetigi

Tiim kat1 hal reaksiyonlarinda isleme giren elemanlar arasinda (reaktantlar) bir veya
daha fazla faz ortaya cikar. isleme giren elemanlar dgiitiildiikce reaksiyon hacmi
devamli olarak azalir. Dolayisiyla reaksiyon oranlari, baglangi¢ temas alanlarindan
ve Urlin fazlar icerisindeki bilesenlerin diflizyonundan etkilenir. Cogu kati1 hal
islemlerinde, baslangi¢ temas alani sabittir ve reaksiyon oranini smirlayan adim
difiizyondur. Bu sebeple kat1 hal reaksiyonlari sicakliga baglidir ve bu reaksiyonlar
151 vasitastyla tesvik edilir. Ancak mekanik olarak tesvik edilen reaksiyonlarda, belli
sartlar altinda, bir faz degisimiyle reaksiyon orani artabilir. Mekanik alagimlama oda
sicakliginda kati1 hal reaksiyonlarinin olusmasini onleyen biitiin engelleri ortadan

kaldirmaktadir [Forrester ve Schaffer, 1995].
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Reaksiyon ara yiizeyi sadece baslangi¢ temas alanlarma bagl degildir. Ogiitme
sirasinda pargacik boyutu kiigiildiikge reaksiyon ara ylizeyi artar. Dolayisiyla dgtitme
sirasinda kimyasal reaktivite artar [Gaffet ve ark., 1994]. Artan bu reaksiyon ara
yiizeyi, islem sirasinda tozlarin stirekli olarak kirilip tekrar tekrar kaynaklasmasiyla
dinamik olarak muhafaza edilir. Bu durumda reaksiyona girmemis bilesen siirekli
olarak temas durumuna gelir. Ayrica mekanik alagimlanmis tozlarda diflizyon
miktarinin yiiksek olmasi da reaksiyon oranini 6nemli 6l¢iide artirir. Bunun sebebi
difiizyonun, oda sicakliginda olmasini saglayan plastik deformasyon yoluyla ortaya
cikan ¢ok sayida kristal kusurlarinin yapi igerisinde bulunuyor olmasidir [Schaffer ve
McCormick, 1992]. Ogiitme sirasinda reaksiyon orani ozellikle Al ihtiva eden
kompozisyonlarda kendiliginden gerceklesen yanma olaylar1 olacak kadar artar

[Kiling, 1999].

Kimyasal kinetikler ile 6glitme parametreleri arasindaki iliski arastirilmis ve bilye
toz agirhk orami ile Oglitme siliresi arasinda ters orantt oldugu gorilmistiir
[Suryanarayana ve ark., 1992]. Ogiitme siiresini belirleyen parametrenin bilye-toz
carpisma sayisi degil, bu carpisma sirasinda her bir parcacigin absorbe ettigi enerji
miktar1 oldugu, ancak kinetiklerin etkin ¢arpisma sayist ve ¢arpisma enerjisinin her

ikisine de bagli oldugu sdylenebilir [Schaffer ve McCormick, 1992].

3.9. Mekanik Alasimlamanin Avantajlar:

Mekanik alagimlama yontemi, deneysel ve iiretim siiregleri olarak tiim ikili ve ¢oklu
sistemlere kolaylikla uyguluna bilmektedir. Bu ylizden MA teknigi iiretim ve ticari
anlamda cesitli avantajlar sunmaktadir [Bostan, 2003]. Bu avantajlar su sekilde

siralanabilir:
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- Mekanik alasimlama islemi, gelismis malzemelerin tasarlanmasini saglayan yeni
isleme tekniklerinden bir tanesidir.

- MA islemi, bir kat1 hal islemi olmasindan dolay1 normal ergitme teknikleriyle
iiretilmesi zor ve veya imkansiz olan elementlerin (WC-Co gibi) iiretilebilmesi.

- Birbiri i¢inde s1v1 fazda (Cu-Pb) veya kat1 fazda (Fe-Cu) ¢6zlinmeyen elementlerin
alagimlanmasi.

- ODS malzemeler, tiirbin paletlerini iiretmek i¢in gelistirilen malzemelerdir. Bu
malzemelerin iiretimi, MA ile yeni malzeme iiretiminde kullanilan 6zel bir metottur.
- Olduk¢a farkli ergime sicakligima sahip malzemelerden intermetaliklerin
tiretilebilmesi.

- MA temelde kat1 malzemelerin bilyeli bir degirmende asal bir ortamda islendigi bir
toz metalurjisi teknigidir. Islem icerisinde sivilar bir kontrol eleman1 veya reaktant
olarak bulunabilirler.

- MA islemi bir kat1 hal diflizyon islemi olmasindan dolay1 alasimlar sivi halde
bulunmayan karigimlardan yapilabilirler.

- Mekanik alagimlama da dayanim i¢in en 6nemli rolii, matris igerisine homojen
olarak dagilmis oksit parcaciklari tstlenmektedir. Bu parcaciklar; dislokasyon
hareketleri i¢cin 6nemli bir bariyer teskil etmektedir. Yeterli dayanim elde edebilmek
icin oksit pargaciklarinin ¢ok kiiciik (5-50 nm) ve birbirine olduk¢a yakin (100-150
nm) dagilmis olmasi gerekir. MA ile bunu saglamak miimkiindiir.

- Matris igerisine homojen olarak dagilmis oksit parcaciklari, toparlanmayi ve
yeniden kristallesmeyi engeller veya yavaslatir, bdylece bu malzemelerin yiiksek
sicaklikta kararli bir yapida olmalarini saglar.

- MA isleminden sonraki termo mekanik islemler neticesinde oldukca iri uzun ve

birbirine gecmis taneler elde etmek miimkiindiir. Iri tane yapisi, ikinci yeniden
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kristallestirme isleminden sonra ortaya ¢ikmakta ve malzemenin yiiksek sicaklikta
tane sinir1 kaymasini engellemektedir.

- Mekanik alagimlama ile elde edilen tozlarin yapisi tamamen homojen olarak elde
edilebilir, boylece segregasyon problemi ortadan kaldirilmis olur.

- D1s etkiler kars1 dayanakli malzeme tiretmek miimkiindiir.

- Fabrikasyonu kolaydir.

- Endiistriyel uygulamalar i¢in karmasik sekilli ve hassas toleranslar dahilinde
malzeme tretimi mimkiindiir. 0,lmm et kalmliginda sa¢ levha ve 0,4 mm
kalinliginda boru malzeme tiretile bilmektedir.

- Nano kristalli malzeme iiretimine elverislidir.

- Bir seferde oldukga fazla miktarda toz iiretmek ve alasimlamak miimkiindiir.

- Performans/birim fiyat dikkate alindiginda ucuz malzeme iiretimini mimkiin

kilmaktadir [Kiling, 1999].
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4. SUPERALASIMLAR

Stiperalagimlar (SA), Ni, Co, Cr, Nb, Mg ve/veya Fe elementlerinden en az bir
tanesince ylizde olarak zengin olup, degisen ¢evre ve yiiksek sicaklik kosullarinda,
yiiksek gerilme altinda yapisal kararlilik gosterir. Bu malzemeler, kati ¢6zelti matrisi
igerisinde ince dagilmis formda, degisik karbiirler ve intermetalik fazlar igerirler.
Bunlar, 1000-1200°C arasinda kullanilabilmelerine karsin 1300°C’da kisa siireli
kullanilabilirler. Alagimda en iyi kullanim sicakligi, ergime sicaklifinin %801
(0,8Terg) ve daha asag1 sicakliklardir. Yapilabilecek en genel tanimlama
“stiperalagimlar genellikle VIIIA grubu elementlerce zengin, birka¢c mekanik 6zelligi
bir arada saglayan, yiiksek yiizey kararligina sahip ve yiiksek sicakliklarda bu

ozelliklerinin koruyabilen alasimdir” seklindedir.

[lk siiperalasimlar, dstenitik paslanmaz geliklerin bir modifikasyonu olup giiniimiizde
kullanimda olan ¢ogu malzeme 1950-1970 yillar1 arasinda gelistirilmistir. 1980’lerde
gelistirilen teknoloji sayesinde bazi elementleri genis olarak siiperalasimlara
katabilme imkaninin artmasiyla bugiin yogun ilgi duyulan 6zel mekanik ve kimyasal
ozellikler kazanmiglardir. Bu nedenle yiiksek sicaklik uygulamalar1 s6z konusu
oldugunda siiperalagimlar diger tiim ticari metalurjik malzemelerden daha ¢ok tercih
edilmektedir. Ornegin, bir ugak turbo jet motorunun toplam agirhig 1950°1i yillarda
%10’u siiperalasimlardan yapilirken bu oran 1985 yilinda %50’ye ve 1993°de ise

%60’a ulagmigtir [Akin, 1998].

4.1. Siiperalasimlarin Simiflandirilmasi

Stiperalagimlar, genel olarak asagidaki ana bagliklar altinda ele alinabilir

[Suryanarayana, 2004];
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1) Nikel esasli siiperalagimlar

2) Kobalt esasl siiperalagimlar

3) Demir esasli siiperalagimlar

4) Aliiminyum esasl siiperalagimlar

5) Magnezyum esasl siiper alagimlar

Ayrica bunlarin disinda biiyiik bir alt grup olarak, gosterdigi ozellikler nikel esasl
siiperalagimlara benzeyen ancak agirlikli olarak demir igeren, Ni-Fe siiperalagimlari

ayr1 bir grup olarak sayilabilir.

4.1.1. Kobalt esash siiperalasimlar

Stiperalagimlarin  gelisiminde O6nemli rol oynayan kobalt, daha sonra yiiksek
sicaklikta istenilen Ozellikleri gosteremedigi i¢in  yaygm kullamim alanim

kaybetmistir.

4.1.2. Demir esash siiperalasimlar

Bilesenler i¢inde, demir orani en fazla olan ve sertlik artisinin oksitler, karbiirler
veya intermetalik ¢okeltilerle saglandig1 alagimlar demir esash siiperalagimlar olarak
adlandirilabilir. Bu alasimlar, oksidasyon, karbiirizasyon, sicak korozyona karsi
milkemmel diren¢’in yani sira yiliksek sicaklik mukavemeti ve oksit dagilimi
sayesinde elde edilen kararli mukavemet yapisi gibi Ozellikler nedeniyle gaz
tiirbinlerinin yanma odalarinda, niikleer atik bosaltma elemanlarinda ve cam direng
isiticilart  gibi  sicaklia maruz  kalan alanlarda yayginca kullanilmaktadir

[Suryanarayana, 2004].
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4.1.3. Aliiminyum esash siiperalasimlar

Aliminyum esasli siiper alasimlarin diisiik yogunlugu, yiiksek mukavemeti ve
korozyona kars1 direng gosterme Ozelliklerinin olmasi bu alagimlar1 hafifligin 6n
plana ¢iktigt uzay ve havacilik sanayinde kullantmimi saglamistir. Mekanik
alagimlama sirasinda katilan islem kontrol elemanlarinin ¢oziinmesiyle yapida
alliminyum karbiirler olugur [Sunderasan ve Fores, 1987]. Olusan bu oksit ve karbiir
parcaciklar1 yaklasik 30-50 nm boyutunda olup, sonraki islemler sonucu olusacak
ultra ince tane boyutunu kararli hale getirerek mukavemetin % 50 artmasini saglar.
Bu artis, yorulma catlak ilerlemesine ve gerilmeli korozyon hasarina kars1 direnci

artirmasinin yaninda kirilma toklugunu da yiikseltir.

Ayrica bakir esashi alasimlar i¢ine Al,O; ilave edilerek, bu alagimlarin elektrik
iletkenligi yiiksek sicaklik mukavemeti ve mekanik 6zelliklerinde artis saglanmistir
[Blossom ve Brimhall ]. Oksit dagilimiyla mukavemet kazandirilmis (ODS) bakir
matris i¢ine AlLOs;lin ince bir gekilde dagilimi, malzemenin yiiksek sicaklik
mukavemeti i¢in 6nemli olan dislokasyon hareketlerini engelleyerek mukavemetin
artmasini saglar [Flinn ve Trojan, 1981]. Bu konuyla ilgili yapilan bir ¢aligmada,
bakir matris igcine ALO; ve Zr ilavesi ile 1000 °C ye kadar alasimin yiiksek
mukavemet 6zelligi gosterdigi ve buna karsilik elektrik iletkenliginde ise ¢ok az bir

diismenin oldugu tespit edilmistir.

4.1.4. Magnezyum esash siiperalasimlar

Mekanik alasimlama tekniginin magnezyum esasli siiper alasimlara uygulanmasi, 1s1
ve hidrojen gazi elde etmenin yaninda metal hidridlerin de iiretimini saglamistir.

Deniz suyu gibi bir elektrolitle hizli reaksiyona giren, kisa devreli galvanik hiicreler
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seklindeki siiper oksitlenen magnezyum alagimlar1 1s1 ve hidrojen gazi iiretirler.
Buda dalgiglar i¢in 1s1 kaynagi ve hidrojen motorlarinda yakit olarak kullanilir.
Ayrica, mekanik alagimlanmis Mg ve Fe tozlar su ile temas sonucunda 1s1 tireterek

hazir yemek 1siticis1 olarak kullanilirlar. Bu reaksiyon asagidaki gibi gerceklesir.

Mg/Fe +2H,0 — Mg (OH) »+ H, 1+ 151

Son yillarda mekanik alasimlanmis metal hidridler {izerine yogun bir ¢aligma vardir
[Suryanarayara ve ark., 2001, Schulz ve ark., 2001, Klassen ark., 2001 ]. Ciinkii
metal hidridler, glivenli ve sivi hidrojenden daha yiiksek bir hacim yogunlugunda
hidrojeni depolarlar. Mg-Ni alagimlarint MA ile {iretmek, dokiim metalurjisi
metoduyla iiretmekten daha kolaydir. Magnezyumun yiiksek buhar basincina sahip
olmast ve iki metalin ergime noktalarinin genis bir aralikta olmasi, magnezyum

esaslt alagimlart hidrojen depolayan malzemeler olarak kullanilmasini saglamistir.

4.1.5. Nikel Esash Siiperalasimlar

Toz metalurjisi teknigi ile tretilip, gaz tiirbinlerinin sicak kesimlerinde kullanilan
nikel esasli siiperalagimlarin gelisimi 1970’1 yillarda metalurji miihendisliginin
onemli buluslarindan birisidir [Immarigeon, 1981]. O zamana kadar islenmesi
hemen hemen miimkiin olmayan yiiksek mukavemet o6zellikli, nikel esash
siiperalasimlarin ani katilastirma ve sabit sicaklikta metal sekillendirme tekniklerinin
beraber uygulanmasiyla kolayca doviilebildigi o yillarda kesfedilmistir [Allen ve
ark., 1970]. Bu bulus toz metalurjisi teknigiyle tiretilmis, yiiksek performansl ugak
motorlarinda kullanilan yiiksek mukavemetli disklerin imalatinda ¢igir agmistir. TM

stiperalasim teknolojisi simdiye kadar miikemmel bir gelisim gostermis ve SA
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tozlardan imal edilen parcalar hem askeri, hem de sivil maksatli ucak tiirbinlerinde

kullanilmistir [Dreshfield ve Gray, 1984].

Ni esash siiperalagimlar kimyasal bilesim olarak en karmagik siiperalagimlardir.
Bunlarin gelisimi fiziksel metalurjinin gelisimine paralel olarak artmaktadir. Genelde
%30-75 Ni ve %30’a kadar Cr ihtiva ederler. Ni ile Cr’un bir arada bulunmasi
yiiksek korozyon dayammi saglar. 650-1100°C sicakliklari arasinda kullanilan
malzemeler icinde yap1 dzellikleri iliskisi en iyi bilinen malzemelerdir. ileri teknoloji
hava tasit motorlarinin %50’sini nikel esasl siiperalagimlar olusturmaktadir. Matris,
yiizey merkezli kiibik (YMK) ostenit (y) yapidadir. Istenilen kompozisyona
ulagabilmek icin 12-13 elementin ¢ok iyi kontrol edilmesi gerekir. Cizelge 4.1.’de Ni

esasli siiperalasimlarin kimyasal bilesimi verilmistir.

Cizelge 4.1. Nikel esasli siiperalagimlarin kimyasal bilesiminde yaklagik sinirlar

Element Yaklagik sinir degerler (% agirlik)
Ni 47-79

Cr 6-25

Fe 22’ye kadar

Co 10-28,5

Al 6,5’e kadar

Nb 6’ya kadar

Ta 8’¢ kadar

Ti 6’ya kadar

Mo 10’a kadar

\\% 12,5’a kadar

C 0,27’ye kadar

Diger elementler Eser miktarda B; Zr, Hf, Mg, La, Ce, Y

Yiiksek sicakliktaki mukavemeti ve korozyona karsi dayanikliligi nedeniyle, son
yillarda siiperalasimlar dikkatleri {izerine toplamaya baslamistir. Nikel esash

sliperalagimlar; gaz tlirbinleri, niikleer reaktdrler, firinlar vb. yerlerde yiiksek sicaklik
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malzemeleri olarak kullanilmaktadir. Uzay ve gaz tiirbinlerindeki ilerlemeler, daha

1yi 0zelliklere sahip malzemelerin gelistirilmesini hizlandirmistir.

4.2. Nikel Esash ODS Alasimlar

Inco Alloys International ve Planse Gmbh Leckbruck firmalar1 giiniimiizde nikel
esasli ODS siiper alagimlar iireten firmalardan sadece ikisidir. Inco Alloys mekanik
alagimlama unvanina sahipken, Plansee de toz metal (PM) unvanina sahiptir. Inco
Alloys International tarafindan ticari olarak kullanilan mekanik alagimlanmig nikel
bazli siiper alasimlarin bilesimlerin Cizelge 3.2°de verilmistir. Bu alasimlar, nikel-
krom matriste kat1 ¢ozelti mukavemetine sahiptir ve bunu da kiiclik miktardaki Al,
Ti, W, ve Mo elementleriyle saglarlar. Ayni zamanda yaklasik olarak %1 oraninda da
Y,0; ilave edilir. Tungsten ve molibden ilavesi kat1 ¢ozelti mukavemetlenmesini
saglarken, titanyum ve tungstenin yani sira krom oksitlenme ve stilfiirlenme direncini

artirir.

Cizelge 4.2. Mekanik alasimlanmis baz1 6nemli nikel esash siiper alagimlarin
kimyasal bilesimleri

Alagim Ni Cr | Al Ti Mo | W Y,0; Ta Fe | C
In MA757 Kalan 16 |40 |05 |- - 0,6 - - -

In MA758 Kalan 30 0,3 0,5 - - 0,6 - - -

In MA760 Kalan |20 | 6,0 |- 2,0 3,5 0,95 - - -

In MA6000 Kalan 15 14,5 |25 |20 4,0 1,1 2,0 |- -
TMO-2* Kalan | 6 42 108 |20 124 | 1,1 4,7 | - -
PM 1000 Kalan (20 |03 |05 |- - 0,6 - 3 2,0
MA 754 Kalan (20 |03 |05 |- - 0,6 - 1 0,05

* Bu alasim % 9,7 kobalt igerir.
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ODS siiper alagimlarin en 6nemli avantaji, gerilme kopma 6zelliklerini artirmasidir.
Sekil 4.1°’de tiirbin bicak uygulamalar1 i¢in kullanilan birka¢ nikel esasli siiper
alasima ait 1000 saatteki sicaklik-6zel kopma dayanim mukayesesi yapilmistir. Mar-
M200 nikel esasl bir siiper alasim olup alasim elementlerinin agirlik yiizdeleri; % 9
Cr,% 5 A1, %2Ti,% 12 W, % 10 Co, % 1 Nb ve % 1,8 Hf’dan olusur. PWA 454°de
nikel bazli alasim olup %10 Cr, %5 Al, %1,5 Ti, %12 Ta, %4 W ve %5 Co
oranlarindan olusur. Toria dagilimli Ni ise; %2 ThO,’den olusur. Sekilden de
anlasilacagi lizere MA 6000 alasimi, vana benzeri uygulamalarda geleneksel bir
alasimdan ¢ok daha uzun siire olusan gerilmelere dayanabilir. Bu dayanimin esas
nedeni, mekanik alasimlanmis malzemelerde birlestirilmis dayanim tiiriiniin faydasi
nedeniyledir. Artan Al ve Ti miktarlarindan dolayr MA 6000 (Planse tarafindan
tretilen PM 3030°da) kiip seklindeki uyumlu v’ (Ni3Al) partikiilleri dispersiyonla

mukavemetlenmis etkiye ilave olarak ¢okelme sertlesmesiyle de katkida bulunur.

Sicaklik °F
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Sekil 4.1. Baz1 Ni esasli SA ait sicaklik-6zgiil kopma dayanim iliskisi [Gilman, P.
S. ve Benjamin, J. S., 1993]
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Mekanik alasimlanmis nikel esash siiper alagimlar temelde li¢ grup uygulama i¢in
diisiiniiliir. Bu uygulamalar; gaz tiirbiin vanalari, tiirbiin kanatgiklar1 ve korozif
atmosferlerde kullanilan levhalar olarak siralayabiliriz. MA 754, hava araglarindaki
gaz tlirblin motorlarinin sarg1 ve vanalarinda yaygin olarak kullanilmaktadir (Resim
4.1). Bu tiir uygulamalarda Ornegin gaz tiirbiin vanalarinin termal yorgunluk
direncinin iyi olmas1 gerekmektedir. Inconel MA 754°de giiclii bir tekstiir elde edilir.
Tanelerin biiyiik bir ¢ogunlugu <100> yoniinde siralanirlar. Bu siralanma c¢ubuk
boyunca ve ana islem yoniine paraleldir. Bu tekstiiriin sonucu olarak uzunlamasi
yoniinde diisiik elastik modiil 149 Gpa dir. Termal zorlanmalara imkan veren diisiik
gerilmelerden dolay1 termal yorulmaya karsi direncte diisiik ¢apta artar. MA 758
alasimu birkac endiistriyel uygulamada kullanilir. Bu alagimin i¢inde bulunan ytiksek
miktardaki krom asir1 sicakliklarda ve ¢evrelerde direngli olmasini saglar. Bu alagim,
yuksek sicaklik bilesenleri igin gerekli olan artan sicaklik mukavemetine ve asiri
derecede korozif ergimis cama karsit direncin gerekli oldugu cam endiistrisinde
kullanilir. MA 758 alasimi i¢ten yanmali motor parcalarinda ozelliklede yakit
enjeksiyon parcalarinda kullamilir. MA 754 alasimmin bir endiistriyel alanda
uygulanmasi1 Japonya’da yapilmistir. Ticarilesmis firin tasariminda firin i¢indeki
yiiksek sicaklik atmosferini sirkiile eden fan yapiminda kullanilmistir. Fan pervanesi
i¢in gogunlukla yuvarlak ve plaka malzemeler kullanilir. Fan 1100 °C’ nin tizerindeki

sicakliklarda galigir.
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Resim 4.1. Inconel MA 754°den yapilmis baz1 gaz tiirbini parcalar1 [Suryanarayana,
2001]

Gelisen yeni iirlin sekilleri ticarilesmis alagimlara katilmaya devam etmektedir. MA
754 alasimindan biiyiik capli, ince et kalinlikli boru imal edilmistir ve radyant boru
uygulamalarinda degerlendirilmistir. MA 758 alasimi 1s1 degisimlerinde ve cok

yuksek sicakliklarda kullanilan islem ekipmanlarinda boru olarak kullanilmaktadir.

MA 754 alasimi, Amerikan askeri ugak motorlarindaki piringten yapilmis nozul
klavuz vana ve bandi birlestirmek i¢in kullanilmistir. Bu uygulamalar i¢in alasimin
en Onemli avantaji, termal yorulma direnci, uzun siireli siirlinme dayanimina ve
yiiksek ergime noktasina sahip olmasidir. MA 6000 alasimi ileri gaz tiirbinleri i¢in
kanatcik malzemesi olarak gelistirilmis ¢ok karmasik bir alasimdir. Ik ve ikinci
asama tiirbin vanalar1 ve bicaklar1 kati ¢cubuktan makineyle tiretilerek kullanildi.
Dokiim alagimlardan farkli olarak MA 6000 ODS ve biiylik tane boy-en oraninin
(10/1°den daha fazla) kombinasyonuyla yiiksek sicakliktaki kirilma omrii egrisi
neredeyse diiz bir davranis gosterir. Bu kompozisyon nedeniyle MA 6000 oksitlenme

ve stlfiirlenmeye karst miikemmel direng gosterir. Motorlardaki metal sicakliklarini
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100 °C’ye yada daha fazlaya ¢ikarildigi gibi bicak sogumasini da azaltmaya veya

elimine etmeye bu alagimin karakteristigi izin verir.

Bazi elementlerin nikel esasli siiperalasimlara etkileri

Matris elementleri; Ni esashi alasgimlarin en 6nemli avantajlarindan biri de yiiksek
toleransh alasim elementlerinin katilabilmesidir. Co, Fe, Cr, Mo, V, W, Ti ve Al gibi
elementler, y matris igerisinde kat1 ergiyik yapar. Al, genelde ¢okelme sertlesmesi
olusturan element olarak da bilinmekle beraber kuvvetli kat1 eriyik olusturur. Alasim
icerisinde W, Mo ve Cr kuvvetli kati ergiyik yaparken Fe, Ti, Co ve Co
elementlerinin, nikelli zengin kat1 ¢ozelti ile dayanim artmasi, 6zellikle Mo, W, Cr,
ve Co elementlerinin, nikelli zengin kat1 ¢dzelti igerisinde bulunmasiyla ortaya ¢ikar
ve yeniden kristallesme baslangicinda dislokasyon reaksiyonunu frenler. Ni
elementine Co ilavesi, sicak sekillendirme sicaklik sahasinda siirekliligi iyilestirir.
Malzeme igerisinde Cr’ un yeterli miktarda katilmasi malzemenin kati ergiyik
dayanimini arttirir. Fakat diger bir onemli gorevi de yiiksek sicaklikta korozyon
dayaniminin artirmasidir. Az miktarda katilan Al, Cr icin gerekli olan oksijenin
saglanmasina yardime1 olur. Bundan bagska Mo ve Cr, karbonla karbiir (M¢C ve Ma3
Ce) tesekkiil ettirir. Karbiirler tane sinirlarinda ¢okelir, siirinme ve tane siniri
kaymas1 engellenir [Kushan, 1996 ]. Baz1 elementlerin Ni bazli siiperalasimlara

etkileri Cizelge 4.2°de verilmistir.



Cizelge 4.2. Bazi1 elementlerin Ni esasli siiperalasimlara etkileri

Element | Alasim sistemindeki etkisi

Cr Oksidasyon direncini arttirir, M»;Cy ve M;C; tiirii karbiir olusturur.

Mo-W Kati ergiyik olusturur, M¢C, MC karbiirleri olusturur.

Al-Ti v' [Niz(Al, Ti)] tiirti ¢okelme sertlesmesi olusturur ve Ti, MC tiirii karbiir yapar.
Co Y un ¢dzlimiine (solvus) sicakligini yiikseltir.

B-Zr Kopma dayanimini artirir, yeterli miktarda bor oldugu takdirde boriirler olusur.
C MC, M¢C, M»;3C6,M,C; tiirii gesitli karbiirler olusturur.

Nb MC tiirti karbiir olusturur, Ni;Nb ¢okelme sertlesmesi yapar.

Ta MC tiirii karbiir olusturur, kat1 eriyik sertlestiricisidir.

63
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5. MALZEME VE METOD

5.1. Mekanik Alasimlama Isleminde Kullanilan Baslangi¢c Tozlar:

Mekanik alagimlama ile siiper alagim tozlar1 elde etmek amaciyla element haldeki
degisik metal ve metal dis1 tozlar kullanildi. Ana matrisi nikel olan toz karisimi
yuksek enerjili atritér (MA degirmeni) vasitasiyla ogitiildi. Karisimi olusturan
tozlar1 deney &ncesi ve sonrasi karakterize etmek amaciyla, Gazi Universitesi,
Teknik Egitim Fakiiltesi (GUTEF), Malzeme Bilimi Egitimi Anabilim Dalinda
bulunan JEOL JSM-6060 LV taramali elektron mikroskobunda (SEM), EDAX
analizleri Kirikkale Universitesi, Fizik Laboratuarinda bulunan JEOL JEM 3010
markali cihazda ve toz boyut analizleri; Gazi Universitesi, Makine Miihendisligi

Boliimiinde bulunan Malvern Mastersizer E ver 1.2 b cihazinda yapilmstir.

Deneylerde degisik boyutlara sahip (Ni-Cr-Al,03-Ti-Y;,0s3) tozlar ve yaglayici olarak
da Zn-Stearat kullanilmistir. Tozlarin, baslangic SEM goriintiileri i¢in silindirik
kesitli metal iizerine ¢ift yiizlii iletken bant yapistirildi. Bandin diger yiizeyine tozlar
serildi ve tozlar lizerine hava iiflenerek yapismayan tozlarin ylizeyden uzaklasmasi
saglandi. Daha sonra SEM ve EDX analizleri yapildi. Kullanilan tozlarla ilgili resim

ve analiz sonuclar1 asagida verilmistir.

5.1.1. Nikel tozu

Herhangi bir isleme tabi tutulmayan ana matris elementi nikel tozunun SEM

goriintiisii Resim 5.1°de verilmistir. Resimde, kiiresele yakin siingerimsi yapiya sahip
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nikel tozlar1 goriilmektedir. Toz boyut dagilimi 26 um ile 4 pm arasinda olup

ortalama toz boyutunun, toz boyut analizi ile 10,38 um oldugu tespit edilmistir.

Resim 5.1. MA isleminde kullanilan baslangi¢ nikel tozunun SEM goriintiisii

5.1.2. Krom tozu

Deneylerde kullanilan krom tozu diizensiz bir geometriye sahip olup (Resim 5.2)
keskin koseli ve diiz bir ylizey yapisina sahiptir. Toz boyut dagilimi 126 um ile 59
um arasinda olup ortalama toz boyutunun, toz boyut analizi ile 87,90 um oldugu

tespit edilmistir.
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Resim 5.2. Krom tozlarinin SEM goriintiisti

5.1.3. a-Aliimina (AL, O3) tozu

Deneylerde kullanilan a-aliimina tozu ¢ok ince pargacik boyutuna sahip olup liretici
firma katologuna gore toz tane boyu 3—6 um dur. Tozlarin genelde kiiresele yakin bir
yaptya sahip oldugu (Resim 5.3) ancak topaklagsma egiliminde oldugu dikkat
cekmektedir.

Resim 5.3. Topaklagmis a-aliimina (Al,O3) tozlarinin SEM goriintiisii
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5.1.4. Titanyum tozu

MA isleminde kullanilan titanyum tozlar1 (Resim 5.4) diizensiz bir geometride olup
keskin koseli ve kirilmis yiizeyler diizgiin bir ylizey goriiniimii vermektedir. Toz

boyutu 2-50 pm gibi genis bir aralikta degismektedir.

Resim 5.4. Titanyum tozlarinin SEM goriintiisii

5.1.5. Yitriyum oksit (Y,O3) tozu

Resim 5.5’de goriildiigii gibi yitriyum oksit tozlar1 oldukca diizensiz bir geometride,
keskin koseli, ince levha seklinde olup diiz bir yiizey goriiniimiindedir. Toz boyutu 2-

6 um arasinda degismektedir.
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Resim 5.5. Yitriyum oksit (Y;03) tozlarinin SEM goriintiisti

5.2. Mekanik Alasimlama islemlerinde Kullanilan Toz Bilesimi

Deneylerde Planse Gmbh Leckbruck firmasi tarafindan tretilen PM 1000 ve Inco
Alloys International tarafindan iiretilen Inconel MA 754 nikel esasli malzemelerin
bilesimine benzer Cizelge 5.1°de verilen bir kompozisyon kullanilmistir. MA islemi
esnasinda toz parcaciklart arasinda meydana gelen kirilma ve kaynaklagsmanin
kolaylasmast  ve tozlarin bilyelere, karistirici kollara ve alasimlama tankina
yapismasini engellemek amaciyla toz karigimina yaglayici olarak % 2 toz Zn-stearat

ilave edilmistir.

Cizelge 5.1. MA deneylerinde kullanilan toz bilesimi (% agirlik)

Flement Ni Cr | ALOs Ti Y,0;

% Agirlik | kalan 20 4 0,6 0,4
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Deneylerde kullanilan toz karisimlart 10 g hassasiyetindeki terazide tartilip, 50°ser
gram olarak Kkilitli naylon torbalara yerlestirilmistir. Nem ve c¢evre etkilerinden

muhafaza etmek icin tozlar, silikajel igeren desikatorde muhafaza edilmistir.

5.3. MA Isleminde Kullanilan Bilye Bilesimleri

Mekanik alasimlama isleminde O6giitiicii olarak Ortadogu Rulman Sanayi’nden
(ORS) temin edilen 10 mm capindaki bilyeler kullamildi. Uretici firma kataloguna
gore ortalama sertlik degerleri 67 HRC olan bilyelerin kimyasal bilesimi ise Cizelge

5.2°de verilmistir.

Cizelge 5.2. MA isleminde kullanilan bilyelerin kimyasal bilesimi (% agirlik)

Element C Mn Si P S Cr

% Agirlik | 0,95-1,1 maks. 0,5 | 0,15-0,35 | maks. 0,025 | maks. 0,0253 | 1,30-1,60

Resim 5.6. MA isleminde kullanilan 6giitiicti bilyeler
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5.4. Mekanik Alasimlama Deney Diizenegi

Mekanik alagimlama islemi, Resim 5.7’ resmi verilen “Unionprocess”’ firmasi
tarafindan imal edilen 2 litrelik 6giitme tankina sahip donme hizi dijital olarak
ayarlanabilen SZEGVARI modelli bir atritérde yapilmistir. Mekanik alagimlama,
450 dev/dak hizda ve 10/1 bilye-toz agirlik oran1 kullanilarak yapilmistir. Buna gore

oglitme tankina her bir seferde toplam 550 g bilye ve toz sarj1 yapilmistir.

Resim 5.7. MA isleminin yapildig1 atritor

Koruyucu atmosfer olarak, HABAS’tan temin edilen yiiksek safliktaki (%99,999
oraninda) argon gazi1 kullanildi. Alasimlama tanki {izerinde bulunan koruyucu
atmosfer tahliye vanasina bir hortum baglandi ve su dolu bir kavanoza daldirildi, bu
sayede sudan ¢ikan kabarciklardan gaz akisi kontrol edildi. Argon gazi igindeki nemi
kurutmak ve bulunmasi muhtemel oksijeni yapidan uzaklastirmak i¢in gaz, boru
icerisine doldurulmus 650 °C’deki bakir talaslarinin igerisinden gegirilmistir. Daha
fazla oksijeni absorbe etmesi ig¢in genis yiizeyli bakir talaglar1 tercih edildi.

Kullanilan bakir talaglar1 deneyler esnasinda belirli araliklarla degistirildi.
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5.5. Celik Kazanda MA Deney Parametreleri

Optimum malzeme Ozelliklerini elde etme ve verimlilik bakimindan mekanik
alasimlama islemi {izerinde etkili olan deney parametrelerinin dogru se¢imi

Onemlidir.

Deneylerde, SZEGVARI modelli atritor iizerinde bulunan paslanmaz c¢elikten
yapilmig Ogiitme tanki kullanildi. Deneme amacgli yapilan mekanik alagimlama
deneylerinde 6nceden hazirlanmis 25 g, mekanik ve oksitlenme 6zelliklerini tespit
etmek icin de 50 g toz karisimlar: kullanildi. 10/1 bilye-toz agirlik orani kullanildi.
Ogiitme kabmin asinmamas1 géz oniinde bulundurularak alasimlama icin gerekli olan

hiz 450 dev/dak olarak secildi.

Tozun kirlenmesine en Onemli etkiye Ogiitme atmosferi neden olur disiincesiyle
tozlarin  kirlenmesini engellemek ve kirillan yiizeylerin birbirleriyle soguk
kaynamasini hizlandirmak i¢in 6glitme kabi iginden argon gazi gegirilerek §gilitme

tanki i¢cinde bulunan hava kalintis1 tahliye edildi.

5.5.1. Deney oncesi yapilan hazirhklar

Ogiitiicii maddeler, toz bilesimi icin kirlilik olusturulabilecek imalatlarindan
kaynaklanan ylizey Kkirlerinin temizlenmesi amaciyla sentetik tiner igerisinde
karigtirilarak yikandi. Kurumalar i¢in acik havada 30 dakika bekletildikten sonra
belli bir seviyeye kadar alkol doldurulmus alasimlama tanki i¢inde 25 dakika
boyunca bosta calistirilarak hem bilyelerin hemde alagimlama tankinin temizlenmesi

saglandi. Temizleme islemi sonrasi1 alkol siiziilerek, kurutma makinesiyle bilyeler ve
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alagimlama tanki kurutuldu. Bilyeler ve alasimlama tanki her deney sonrasi alkolle
yikanarak kurutulmalari saglandi. Her alasimlama sonrasi bilyelerin yiizey
plriizliliigii arttig1 icin atritériin zorlanmamasi i¢in yeni bilyeler kullanildi. Her
deney Oncesi alasimlama tanki, 10 dakika argon gaziyla yikanarak igerisinde bulunan

normal atmosfer kalintilarindan temizlendi.

Optimum mekanik alasgimlama siiresini tespit etmek amaciyla alasimlama siireleri
degistirilerek bir seri 6n deney yapildi. Bu amagla bes farkli (%%, 1, 2, 4 ve 8 saat)
siire kullanildi. Deneyler esnasinda alagimlama tanki siirekli olarak su sirkiilasyonu

ile sogutuldu.

Degisik siirelerde yapilan mekanik alagimlama deneyleri sonrasi elde edilen tozlar
temiz bir kaba bosaltildiktan sonra bekletilmeden kiigiik plastik kutulara konuldu ve
kapaklar1 kapatildiktan sonra kapak etrafi kagit bantlarla sarildi. Kutu iginde
bulunmasi muhtemel hava siringa ile vakumlandi. Kutu kapag: tizerindeki bu nokta

tekrar yapistirici bantla yapistirildi.

5.5.2. Tozlarin preslenmesi

Mekanik alasimlama islemi sonrasi elde edilen tozlara, yeterli ham yogunluk elde
etmek, sikisabilirlik ve akiskanligini artirmak i¢in iki farkli baglayici ilave edildi.
Baglayici olarak % 1,7 oraninda polietilenglikol (PEG) 1500 ile toz agirliginin 15/1
kadar akresol kullanildi. PEG 1500 yiiksek safliktaki etanol igerisinde
¢Ozlndiiriilerek sivi halde, akresol ise tozlara direkt ilave edilerek seramik bir
kayikta homojen bir karistmin olusmasi saglandi. Bu sekilde hazirlanan tozlar, Resim

5.8’de goriilen kalip igerisinde 250 MPa basingta 15 mm c¢apinda ve 12~14mm
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yiiksekliginde olacak sekilde preslendi. Presleme islemi GUTEF, Malzeme Bilimi

Egitimi Anabilim Dali Laboratuarinda bulunan ¢ekme-basma cihazinda tek yonlii

olarak gerceklestirildi.

Resim 5.8. Kullanilan @ 15 mm’lik numune toz kalib1

5.5.3. Siiperalasim blok numunelerin sinterlenmesi

Soguk presleme islemi ile elde edilen blok numunelerdeki bosluk yada gozenekleri
diflizyon mekanizmasiyla en aza indirmek, yogunluk artisi, yapida homojenlik
saglamak, toz pargaciklari arasinda yeterli mukavemeti elde edilebilmek ve
sinterleme sicakligini tespit etmek amaciyla 1125-1150 ve 1200 °C’deki degisik
sicakliklarda sinterleme 1s1l islemi yapilmistir. Bu sicakliklar arasinda en iyi sonug
1200°C’de elde edilmistir. Cizelge 5.3’de deneme amagli uygulanan sinterleme

sicakliklar1 verilmistir.

Bir sinterleme mekanizmasi olan tane sinir hareketlerinin etkin olabilmesi i¢in toz

ylizeylerinde oksit yada sinterlemeyi olumsuz etkileyecek katmanlarin olugmasina
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izin verilmemesi i¢in islem, GUTEF, Metal Egitimi Boliimiinde bulunan Eurotherm

marka tiip firinda atmosfer korumali (argon gazi) olarak yapilmigstir.

Cizelge 5.3. Deneme amagli uygulanan sinterleme islemleri

Yaglayici ve Baglayicilarin Yapidan

Sinterl Sicaklig: (°C
Uzaklastirma sicakligi (°C) interleme Sicakligi (°C)

300 °C’de 1 saat 1125 °C’de 1 saat
350 °C’de 1 saat 1150°C’de 1 saat
285°de 40 dak ardindan 350 °C’de 40 dak 1200°C’de 1 saat

5.5.4. Sinterleme sonrasi uygulanan termo-mekanik islemler

Blok numunelerin daha ince taneli bir yapida olmasini saglamak, yogunluk artisi
saglamak ve ikinci yeniden kristallesme islemi icin gerekli enerjiyi depolamak
amaciyla numuneler, farkli oranlarda deformasyona tabi tutulmustur. Numuneler
%25, %50 ve %75 oranlarinda sahmerdanda doviilerek, farkli enerji seviyesi
yiiklenmistir. Bununla, numunelerin i¢ yapisina yiiklenen farkli enerji seviyelerinin
ikinci yeniden kristallesme {izerindeki etkisini tespit etmek amaclanmistir.
Deformasyon islemi 1200°C’deki firindan alinan numunenin, sahmerdan altinda tek
vurusla kesitinin kii¢tiltiilmesi seklinde yapilmistir. Deformasyon oranlart numune
yuksekliginin %25,50,75’ne tekabiil eden kalinlikta ortasi bosaltilmis soguk metal
malzeme iizerinde yapildi. Firindan alinan numunenin dévme ortamina varincaya
kadar sogumasini dnlemek i¢in seramik kayik iizerinde celik kutuya yerlestirildi ve
bu kutunun iizerine de ¢elik plaka konuldu. Bu ¢elik kutularin bir nevi yapay 1s1

kaynag1 gorevi gormeleri sayesinde numunelerin sogumasi engellenmistir.
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5.5.5. Deforme edilmis numunelerin ikinci yeniden kristallesmesi

Farkli oranlardaki deformasyonun, ikinci yeniden kristallesme sicakligi lizerindeki
etkisini arastirmak i¢in numunelere bir saatlik bekleme siiresinde Cizelge 5.5’deki
sicakliklar da ikinci yeniden kristallesme islemi uygulanmistir. Bu termo-mekanik
islemle, hem yeniden kristalize olmus ideal taneleri hemde bu tanelerin olustugu

sicakligi tespit etmek amacglanmustir.

Cizelge 5.4. Numunelerin deformasyon oranlar1 ve ikinci yeniden kristallesme

sicakliklart
Deney No 1 2 3 1 2 3 1 2 3
Deformasyon orant %25 %50 %75 | %25 %50 %75 | %25 %50 @ %75
Deformasyon sicakligi 1300°C 1325°C 1350°C

5.5.6. Toz blok numunelerin yogunluk ol¢iimleri

Presleme sonrasi elde edilen blok numunelerin agirliklari 10 hassasiyetindeki
terazide tespit edilmistir. Blok numune yogunlugu, agirlik/hacim formiiliinden hesap
edilmistir. Ham yogunluk ise, blok numune yogunlugu/karisim yogunlugu
formiiliinden hesap edilmistir. Sinterleme, deformasyon ve ikinci yeniden

kristallesme sonrasi yogunluk dlgiimlerinde Arsimet prensibi kullanilmistir.

5.6. Seramik Kazanda MA Deney Parametreleri

Bu calismada, Cizelge 5.1° de belirtilen ve ¢elik kazan i¢in kullanilan bilesim esas
alinmistir. Ancak 16 ve 24 saat MA islemleri esnasinda atritoriin zorlandig1 goriilmiis

ve yaglayict (Zn-Stearat) miktar1t % 2 den % 2,5’a c¢ikarilmistir. MA isleminde
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kullanilan bilyelerin kimyasal bilesimi Cizelge 5.2° de verilmistir. Deney, 450
dev/dak hizda ve 10/1 bilye-toz agirlik orani kullanilarak, Resim 5.7°deki deney
diizeneginde yapilmistir. Deney parametreleri ve deney oncesi yapilan hazirliklar
celik kazanli MA isleminde oldugu gibidir. Seramik kazan kullanimi ve MA
stiresinin (Y2, 1, 2, 4, 8, 12, 16 ve 24 saat) artirilmasi, bu ¢alismay1 digerinden farkl

kilan unsurlar olmustur.

5.6.1. Mekanik alasimlama siiresine bagh mikro sertlik ve toz boyutu degisimi

Farkl1 siirelerde mekanik alasimlanan tozlarin karekterizasyonu i¢in toz boyut analizi
Malvern Mastersizer E ver 1.2 b cihazinda ve mikro sertlik testleri 10 g yiik altinda
SHIMADZU HMV-2 cihazinda yapilmistir. Mikro sertlik calismalarinda tozlar,
recine igerisine soguk gémme teknigi ile gomiilmistiir. Metalografik hazirliklar
yapildiktan sonra Marbel daglayicist ile daglanmigslardir. Ayrica Sinterleme,
deformasyon ve ikinci yeniden kristallesme sonrasi mikro sertlik dlgiimlerinde de

metalografik hazirlik ve daglama islemi yapilmistir.

5.6.2. Tozlarin preslenmesi

Seramik kazanda degisik siireler ile MA islemine tabi tutulan siiperalasim tozlari,
yeterli ham yogunluga sahip blok numuneler elde etmek igin preslenmiglerdir.
Tozlarin preslenmesinde baglayicit olarak 15/1 (toz/baglayici) oraninda akresol
kullamilmistir.  Presleme islemi GUTEF, Malzeme Egitimi Anabilim Dali

Laboratuarinda bulunan ¢ekme-basma cihazinda tek yonlii olarak yapilmistir.
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5.6.3. Siiperalasim blok numunelerin sinterlenmesi

Soguk presleme islemi ile elde edilen blok numunelerdeki bosluk yada gozenekleri
diflizyon mekanizmasiyla en aza indirmek, yogunluk artisi, yapida ideal homojenlik
saglamak ve toz parcaciklar1 arasinda yeterli mukavemeti elde edilebilmek amaciyla
Karabiik Tek. Egt. Fak., Metal Egitimi Ana Bilim Dalinda bulunan “THERMAL
TECNOLOGY GMBH” markali firnda 10 mbar vakum altinda sinterleme islemi
yapilmigtir.  Sinterleme islemi  Sekil 5.1°de verilen sicaklik-zaman egrisi

kullanilarak yapilmistir. Islem sonrasi numuneler yaklasik 12 saat sonra firindan

cikarilmistir.
4
1200 °C - 60 dak

&

~ 350 °C - 80 dak

=

S

)

60 140 285 345
Siire (dak)

Sekil 5.1. Sinterleme islemi sicaklik-zaman egrisi

5.6.4. Termo-mekanik islemler ve ikinci yeniden kristallesme

Daha Once yapilan termo-mekanik calismalarda, 1200 °C’den %75 deformasyon
oranmin ikinci yeniden kristallesme i¢in en uygun sicaklik ve deformasyon orani
oldugu tespit edilmistir. Bu nedenle, ¢apraz kirilma ve oksitlenme deney numunesi
iiretilecek sinterlenmis toz bloklar1 da 1200 °C den %75 oraninda deforme

edilmislerdir.
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Capraz kirilma deneyinde saglikli sonu¢ almak amaciyla termo-mekanik islem
sonrast numunelerin kenarlarindaki oksitli ve ¢atlak igeren kisimlarin1 kullanmanin
uygun olmayacag diisiincesi ile numunelerin orta (deney i¢in uygun olan) kisimlari,
tel erozyonla kesilerek bosaltilmistir. Resim 5.9°da i¢i bosaltilmis numune resimleri
verilmigtir. Deney i¢in kesilen numunelerin, mikro sertlik dlgtimleri ve mikro yapi
incelemeleri yapilmustir. ikinci yeniden kristallesme 1s1l islemi igin hazir hale gelen
numunelere, daha dnceki yaptigimiz galismalarda belirlenmis olan 1325°C’de 1 saat

1s1l islem uygulanmaistir.

Resim 5.9. Orta kisimlari tel erozyonla bosaltilmis numuneler

5.6.5. Blok Numunelerin Yogunluk Ol¢iimleri

Presleme sonrasi elde edilen blok numunelerin agirliklari 10 hassasiyetindeki
terazide tespit edilmistir. Blok numune yogunlugu, Esitlik 5.1°deki agirlik/hacim ve
ham yogunluk ise blok numune yogunlugu/karisim yogunlugu formiiliinden hesap
edilmistir. Sinterleme, deformasyon ve ikinci yeniden kristallesme sonrast yogunluk

Ol¢iimlerin de Arsimet prensibi kullaniimistir.
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m p,

g phy= ———,
Vo
£ phy

hy= x 100 5.1
g ky

Burada;

gpy = preslenmis toz ham yogunlugu
mp, = preslenmis tozlarin agirhigi

V on = preslenmis tozlarin hacmi

gny = preslenmis toz ham yogunlugu
g phy = ham yogunluk

g1y = karisimin yogunlugu

5.6.6. Capraz kirilma deneyi

Sinterleme, termo-mekanik islem (1200 °C’de %75 oraninda deformasyon)  ve
ikinci yeniden kristallesme (1325 °C’de 1 saat) sonrasi numunelerin ham mukavemet
degerlerini tespit etmek amaciyla Sekil 5.2°de verilen ¢apraz kirilma test aparatinda
mukavemet Ol¢limleri yapilmistir. Capraz kirilma deney numuneleri ASTM
Designation: B 312 — 96 Standard da “Test Method for Green Strength for
Compacted Metal Powder Specimens” de belirtilen sartlarda hazirlanmis ve teste tabi
tutulmuglardir. Test Oncesi numune ylizeylerine metalografik hazirlama islemi
uygulanmistir. Kirma testinde, islem hizi 0,040 kN/s olan hidrolik pres
kullanilmistir. Kirma islemi i¢in 4 numune hazirlanmis ve kirilma mukavemetleri

Esitlik 5.2°deki formiil kullanilarak hesap edilmistir.
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Sekil 5.2. Capraz kirilma deney aparatinin sematik gosterimi (ASTM international,

Designation: B 312 — 96)

5.6.7. Oksitlenme deneyi

%75 deformasyon sonrasi 1 saat IYK islemi uygulanan numuneler, oksitlenme

deneyleri i¢in tel erozyonla kesilmistir. Dikdortgen kesitli numuneler yiizdelik

hassasiyete sahip dijital kumpas ile dl¢iilmiis ve numune ylizey alanlarinin yaklasik
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31 cm® oldugu hesap edilmistir. Numunelerin tim yiizeyleri 1200 mesh’lik
zimparalama isleminden sonra 6 pm’luk elmas pasta ile parlatilmistir. Oksitlenme
deneyi normal atmosfer ortaminda 1000°C’de ve dort farkli (1, 10, 50 ve 100 saat)
siirelerde yapilmistir. Birim alandaki agirlik artisi 107 hassasiyete sahip terazide
tartilmistir. Numunelerin oksitlenme sonrasi yilizey goriiniimleri ve kirik ylizey
goriintiileri GUTEF, Malzeme Bilimi Egitimi Anabilim Dalinda bulunan JEOL
JSM-6060 LV taramali elektron mikroskobunda (SEM), X-RD analizleri ise Tiirkiye
Atom Enerjisi Kurumunda (TAEK) bulunan Brucer D 8 Advance markali cithazda

oda sicakliginda yapilmistir.
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6. DENEY SONUCLARI

6.1. Celik Kap Mekanik Alasimlama Deney Sonuglar:

Optimum mekanik alasimlama siiresini tespit etmek amaciyla oksitler ve element
haldeki tozlar 10 mm c¢apindaki bilyelerle Y2, 1, 2, 4 ve 8 saat yiiksek enerjili
degirmende ogiitlilerek nikel esasli ODS siiper alagim tozu elde edilmistir. Ayrica,
mekanik alagimlama islemi esnasinda bilyelerin yiizey piirtizliiliigliniin artmasindan
dolay1 atritoriin zorlandig1 goriildii ve 8 saat olarak planlanan 6giitme islemi 7 saatte
sonlandirildi. Bu asamadaki toz morfolojisinin SEM ve toz boyut analizi yapilarak
bir sonraki asama icin bir referans kabul edildi. Bu siirelere ait tozlar SEM, EDAX
ve mikro sertlik cihaziyla karakterize edilmis ve asagida zamana bagli olarak ayr
ayr1 ve toz boyutu analizleri de ekte verilmistir. Ayrica, Celik kapta 8 saat MA tozlar
karakterize edildikten sonra homojen dagilimli yapinin elde edildigi goriilmiis ve
mikro yapi1 incelemelerinde 8 saat MA tozlarin kullanilmasina karar verilmis ve bu
amacla, yaklasik 500 g toz iiretilmistir. Bu tozlar, @ 15 mm olan kalipta, yaklasik
250 MPa’da preslenerek blok numune haline getirildikten sonra sinterlenmistir.
Sinterleme iglemi sonrasinda numunelere, 1200°C’den degisik oranlarda (%25-50-
75) deformasyon uygulanmis ve degisik sicakliklarda (1300-1325-1350 °C) IYK

islemi uygulanarak mikro yap1 incelemeleri yapilmistir.

6.1.1. MA Sonrasi toz yapilari

14 Saat mekanik alasimlanmis tozlarin yapisi

On mekanik alasimlama deneylerinin ilki olan bu deney sonunda elde edilen tozlara

ait SEM goriintlisii Resim 6.1°de verilmistir. Tozlarin heniiz birbiri ile karigim
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yapmadigt ve genelde element halinde bulundugu goriilmektedir. Mekanik
alagimlamanin bu asamasinda, sert tozlar kirilmaya devam ederken yumusak tozlarin
ise dgiitmeye bagli olarak deforme oldugu ve kaynaklandig1 gériilmiistiir. Ogiitmeye
devam ettikge sert tozlarin kirilmaya bagli olarak es eksenli hale geldigi yumusak
tozlarin da uzamaya basladig1 dikkat ¢ekmektedir. Toz boyut analizinde, ortalama

toz boyutunun yaklagik 9 um oldugu tespit edilmistir.

Resim 6.1°deki iri toz parcacigr lizerinde gosterilen X noktasindan alinan EDAX
sonucuna gore, bu parcacigin krom tozu oldugu tespit edilmistir (Sekil 6.1). Ayrica

Resim 6.1°’deki X noktasinda bilesimi olusturan tozlarin da belirli oranlarda mevcut

oldugu goriilmiistiir.

Resim 6.1. '4 Saat mekanik alagimlanmis tozlarin SEM goriintiisii
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Sekil 6.1. Resim 6.1°deki X noktasindan alinan EDAX analiz sonucu

1 Saat mekanik alasimlanmis tozlarin yapisi

Mekanik alasimlamanin bu agsamasinda Resim 6.2°de sert toz tanelerinde kirilma ile
birlikte incelme ve yumusak toz tanelerinde ise soguk kaynak ve deformasyona bagh
uzamanin hakim oldugu goriilmiistiir. Ortalama toz boyutlarinin bir 6nceki agamaya
nazaran blyldigi ve 1lum oldugu tespit edilmistir. Resim 6.2’de birka¢ toz
parcaciginin, soguk kaynakla birlesmesi sonucu irilestigi goriilmektedir. Bu
parcacigin iizerinde gosterilen X noktasindan alinan EDAX analiz sonucu Sekil
6.2’de verilmistir. Bu analiz sonucunda, Ni, Y, Ti ve ¢ok az miktarda Cr’un pikleri

goriilmekte ve bu toz tanesinin kismi olarak mekanik alagimlandig diisiiniilmektedir.
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Resim 6.2. 1 Saat mekanik alagimlanmis tozlarin SEM goriintiisii

Spectrutn: 1amal
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Sekil 6.2. Resim 6.2’deki X noktasindan alinan EDAX analiz sonucu

2 Saat mekanik alasimlanmis tozlarin vapisi

2 saat silireyle MA degirmeninde isleme tabi tutulan tozlarda, heterojen bir boyut

dagilimi1 dikkat ¢gekmektedir. Resim 6.3°de tozlarin, es eksenli tane yapilarinin zaman
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zaman bozularak tozlarin boy/en oraninin 10/1°e¢ kadar ¢iktig1 tespit edilmistir.
Bununla beraber kaynaklasma nedeniyle biiyiimiis toz pargaciklarinin oldugu
goriilmiistiir. Ortalama toz boyut analizine goére bu asamadaki toz tanelerinin
boyutunun yaklasik 9 um oldugu ve bir Oonceki agamaya nazaran kirilmanin devam

ettigi tespit edilmistir.

~.GUTEF »miyes O

A

Resim 6.3. 2 Saat mekanik alasimlanmis tozlarin SEM goriintiisii

Sekil 6.3’de Resim 6.3’deki toz tanesi lizerindeki X ile gosterilen noktadan iizerinden
alman EDAX analizi verilmistir. Analizi yapilan bu toz parcacigimin nikel agirlikli

oldugu ve karigimi olusturan diger tozlarin varlig1 da piklerden goriilmektedir.
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Sekil 6.3. Resim 6.3’deki X noktasindan alinan EDAX analiz sonucu

4 Saat mekanik alasimlanmis tozlarin yapisi

Mekanik alasimlama isleminin bu asamasinda, toz parcaciklarinin irilestigi ve bu
irilesen toz pargaciklarinin tamamina yakin bir kisminin, kaynaklagma sonucu olusan
katmanli (lamelli) yapiya sahip oldugu goriilmiistiir (Resim 6.4). Resimdeki katmanli
yapidan kopmalarin baslamasiyla, toz pargaciklarinin yeniden kirilma siirecine
girdigi gorlilmektedir. Ortalama toz boyut analizine gdére de bu asamadaki toz
taneleri boyutunun yaklastk 21pm oldugu, bir Onceki asamaya nazaran
kaynaklagsmanin daha etkin oldugu ve bu nedenle de tanelerin irilestigi gorilmiistiir.
4 saat MA islemi sonunda toz pargaciklarinin yaklagik 12 um daha iri oldugu
sOylenebilir. Resim 6.4’daki ince toz tanesi iizerindeki X noktasindan alinan EDAX
analizindeki pikler, nikel tozunun yani sira bilesimi olusturan diger tozlarin var
oldugunu da gostermektedir. 4 saatlik MA siiresi homojen dagilimli siiperalagim toz

elde edilmesinde yeterli olmadigini géstermistir.
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Resim 6.4. 4 Saat mekanik alasimlanmis tozlarin SEM goriintiisii
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Sekil 6.4. Resim 6.4’deki X noktasindan alinan EDX analiz sonuglar1

7 Saat mekanik alasimlanmis tozlarin yapisi

Resim 6.5°te 7 saat mekanik alasimlanmis toz yapist goriilmektedir. Bu yapida, farkl

biiylikliikte birbiri ile kaynaklagsmis tozlarin yani sira

lameller halinde birbirine
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mekanik olarak kilitlenmis tozlar goriilmektedir. Tozlarin tamamen lamelli bir
yapidan olustugu goriilmiistiir. Bu asamada, deformasyon peklesmesine bagl
sertlikteki artig, parcaciklardaki kirilmayr artirmis ve Onceki asamaya nazaran
kirilmanin daha hakim olmasina ve tanelerin incelmesine neden olmustur. Ortalama

toz boyut analizine gore 7 saat sonunda toz pargacik boyutu yaklasik 11um olarak

Olciilmiistiir.

Resim 6.5. 7 Saat mekanik alagimlanmis tozlarda ince lamelli yapinin SEM
goruntust

8 Saat mekanik alasimlanmis tozlarin yapisi

Resim 6.6’daki SEM fotografinda yapi, bilesim kompozisyonu bakimindan daha
homojen bir goriintii vermektedir. Alasimlanmig toz tanelerinin her biri, baslangic
kompozisyon oranlarina sahip olup, tiim baslangic bilesenlerini igerdigi sOylenebilir.
Sekil 6.5’de, Resim 6.6’daki toz tanesi lizerindeki X noktasindan alinan EDX analizi,
bilesimi olusturan tiim tozlarin hemen hemen ayni1 pik seviyesini vermektedir. Ayrica

toz tanelerindeki lameller arast mesafenin azaldigi ve dagilimin homojen oldugu
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goriilmektedir. 7 saat yapilan MA islemi ile karsilagtirildigi zaman, kirilmanin ¢ok
asir1 olmadigi, kirilma ve kaynaklagmanin dengede oldugu kararli hal yapisina
ulasildigr goriilmektedir. Ortalama toz boyut analizine gore bu asamadaki toz

tanelerinin boyutu yaklasik 10um olup, bir dnceki agsamaya gore toz taneleri 1um

incelmistir.

Resim 6.6. 8 Saat mekanik alasimlanmis tozlarin SEM goriintiisii
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Sekil 6.5. Resim 6.6’deki X noktasindan alinan EDX analiz sonucu
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6.1.2. Mekanik alasimlama siiresine bagh toz boyutu degisimi

Sekil 6.6’da mekanik alagimlama siiresine bagli toz boyut degisimi grafik halinde
verilmigtir. Ayrica, ekte verilen ortalama toz boyut analizlerinde, !> saatlik
alagimlama sonunda baslangi¢ tozlarinin kirilma asamasinda oldugu ve bu nedenle
de toz parcaciklar1 arasindaki degisimin fazla olmadigi goriilmiistiir. 1 saatlik
alasimlama sonunda, toz parcaciklari arasinda zaman zaman meydana gelen
kaynaklagmalar toz pargaciklari arasindaki boyut degisiminin artmasimna neden
olmustur. 2 saatlik mekanik alasimlama sonunda kaynaklasan tozlarda kirilmanin
hakim olmasiyla birlikte toz pargaciklar1 arasindaki boyut degisiminin daraldig:
goriilmiistiir. 4 saatlik mekanik alasimlama sonunda, tozlarda kaynaklasmanin daha
hakim oldugu ve kirilmayla birlikte de toz pargaciklar arasindaki boyut degisiminin
daha fazla oldugu goriilmiistiir. 7 saatlik mekanik alagimlama sonunda ise,
kaynaklasan tozlardaki deformasyon peklesmesinin etkisiyle kirilmanin daha etkin
oldugu ve bu nedenle de toz parcaciklari arasindaki boyut degisiminin daraldig:
goriilmiistiir. 8 saatlik mekanik alagimlama sonunda da, kirilma ve kaynaklagsmanin
denge durumuna yaklagmasi nedeniyle toz pargaciklari arasindaki boyut degisiminin

bir dnceki asamadan 1 um kiigiik oldugu goriilmiistiir.
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Sekil 6.6. Mekanik alasimlama siiresine bagl toz boyutu degisimi

6.1.3. Mekanik alasimlama siiresine bagh mikro sertlik degisimi

Mekanik alasimlama stiresine baglh toz mikro sertlik degerleri grafik halinde Sekil
6.7’de verilmistir. 2 ve 1 saat MA islemine tabi tutulmus tozlar elementel halde
bulunduklari i¢in karigimin sertligi tam olarak tespit edilememistir. 2 saat MA islemi
sonunda tozlarm sertligi 102 HV olarak ol¢lilmiistiir. Artan deformasyonla birlikte 4
saatlik MA islemi sonunda tozlarin sertligi 128 HV olmus ve 7 saat MA islemi

sonunda sertlik 212 HV’ ye ulagsmistir. 8 saatin sonunda sertlik 218 HV olmustur.

Sekil 6.7°de goriildiigii gibi toz partikiillerinin mikro sertlik degerleri, artan MA
stiresi ile artmaktadir. 7 ve 8 saat MA islemi sonunda sertlik degerlerindeki artis
miktar1 azalmakta ve 8 saat sonunda toz pargaciklarindaki sertligin kararli hale

geldigi soylenebilir.
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Sekil 6.7. Mekanik alasimlama siiresine bagli mikro sertlik degisimi

6.1.4. Siiperalasim tozunun preslenmesi

Her malzemenin soguk sartlarda belli bir sikistirabilirlik sinir1t vardir. Bunun
uistiindeki degerlerde uygulanan basincin hemen hemen higbir etkisi yoktur [Bostan,
B. 2003]. Deneme amagh siiper alasim blok numune iiretiminde, optimum presleme
hiz1 ve basinct i¢in Oncelikle presleme hizi sabit kalmak kosulu ile 2000-900-600-
400-200 MPa arasinda degisik basinglar kullanilmistir. PEG 1500 baglayiciyla
yapilan preslemede, 6zellikle yiliksek basinglarda siiper alasim tozlarin, kaliptan bir
biitiin halinde ¢ikmadiklar1 ve pul levha seklinde dokiildiigi veya katmanlastigi
goriilmiistiir. Nadiren saglam ¢ikan blok numunelerin, ham yogunluklar1 % 81 olarak
Ol¢iilmiistiir. Ancak hem MA esnasinda deformasyon peklesmesi nedeniyle tozlarin
sert olmas1 ve kalip i¢ ylizey piiriizliliigiiniin artmasi1 hem de kalibin c¢atlamasi
nedeniyle yiiksek presleme basincindan vazgecilmistir. Bu nedenle, siirtiinmeyi
azaltmak amaciyla kalip i¢ yiizeyleri metil alkol ile temizlenmis ve SONMAK
AS’den temin edilen aseton-stearik asit kalip yaglayicisi kullanimina ve basincin

diisiiriilmesi yoluna gidilmistir.
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PEG 1500 baglayiciyla, @ 15 mm’lik kalipta 250 MPa presleme basinct sonrasi
yaklasik %70~74 ham yogunluga sahip siiperalasim blok numuneler elde edilmistir.
Bu blok numuneler, ¢elik kapta 8 saat mekanik alasimlanan tozlardan elde edilmistir.
Elde edilen blok numunelerin, ideal sinterleme, deformasyon sicakligl, %
deformasyon orani ve IYK sicakligimi tespit etmek amaciyla bir cok deneyle mikro
yap1 incelemesi yapilmistir. Bu mikro yap1 incelemeleri iYK konu bashgi altinda
verilmistir. Ayrica, yuvarlak kesitli kalipta 250 MPa presleme basinct ve akresol
baglayici kullanarak 4 tane blok numune iiretilmis ve numunelerin kaliptan bir biitiin
halde ¢iktiklar1 goriilmiistiir. Resim 6.7’de akresol baglayici kullanilarak 250 MPa

basingta preslenen siiper alasim blok numune resmi verilmistir.

Resim 6.7. Presleme sonrasi siiperalagim blok numune resmi

6.1.5. Siiperalasim blok numunelerin sinterlenmesi

PEG 1500 baglayic1 kullanilarak preslenen blok numunelerin sinterleme sonrasi
yogunluklart %82~86 yiikselirken sertlikleri ise 120 HV olmustur. Resim 6.8.

sinterleme sonras1 numuneye optik mikroskop ve Resim 6.9. sinterleme sonrasi
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numunenin SEM goriintlisti verilmistir. Sinterleme sonrasi yapilan optik mikroskop

incelemelerinde caplar1 yaklasik 5-8 pm olan alt tanelerin olustugu gorilmistiir

(Resim 6.8).

Resim 6.8. Sinterleme sonrast numunenin optik mikroskop goriintiisii (Marbel
daglayici)

GUTEF: MLZ.

Resim 6.9. Sinterleme sonrast numunenin SEM goriintiisii (Marbel daglayic)
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6.1.6. Termo-mekanik islemler

Bu islemler, i¢ yapinin incelmesi, numune yogunlugunun artmasi ve ikinci yeniden
kristallesme i¢in gerekli olan i¢ enerjiyi artirmak amaciyla yapilmistir. Bu amacla
sinterleme sonrasinda numuneler farkli oranlarda (%25, %50 ve %75) 1200°C’den
sahmerdan vasitasiyla tek vurusta deforme edilmistir. Sinterleme sonrasi yapida
goriilen alt tanelerin, termo-mekanik islem sonrast da olustugu goriilmiistiir. Resim

6.10°da %75 oraninda deforme edilen yapidaki alt taneler goriillmektedir.

Resim 6.10. %75 Deforme edilmis numunenin optik mikroskop goriintiisii (x500)

6.1.7. Ikinci yeniden kristallesme (IYK) 1s1l islemi

Deformasyon oranlarinin, yapinin yeniden kristallesmesi {izerine etkisini incelemek
icin  %25-50-75 oranlarinda deforme edilmis numuneler 1300-1325-1350°C
sicakliklarda bir saatlik yeniden kristallesme 1s1l islemine tabi tutulmuslardir.

Yeniden kristallesme sonunda elde edilen mikro yapilar ayrintili olarak verilmistir.
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1300 °C’de Ikinci yeniden kristallesme

%75 Oraminda deforme edilen numunede 1300°C’de IYK

%75 oraninda deforme edilen ve 1300°C’de yeniden kristalize olan, dovme yiizeyine
yakin kaba taneli bolgeden ince taneli bolgeye gecis Resim 6.11°da goriilmektedir.
Doévme ylizeylerinde deformasyon enerjisi fazla oldugu i¢in yeniden kristallesme bu
bolgelerde daha once baglayarak tanelerin daha biiylik boyutta olmasini saglamistir.
Bu kaba tanelerin 100 um boyutuna kadar oldugu tespit edilmistir. D&vme
ylzeyinden merkeze dogru azalan deformasyon enerji seviyesine bagli olarak da
yeniden kristallesen tanelerin boyutlarinda azalma olmustur. Tanelerin es eksenli,
uzamig ve genellikle girintili-cikintili (testere disli) tane sinirlarindan meydana
geldigi goriilmektedir (Resim 6.11). Bu tanelerin boyutlar1 yaklasik 20-40 pm
arasinda  degismektedir. Yiiksek sicaklik uygulamalarinda, testere disi
goriiniimiindeki bu tane smirlarinin birbiri {lizerinden kaymalar1 zor olacagindan

malzemenin siirlinme dayanimini artirmasi amaclanmistir.

Resim 6.12°de %75 deforme olmus yapinin 1300°C’de yeniden kristalize olan
taneleri verilmistir. Deformasyon ylizeyine yakin bolgelerden elde edilen tanelerin
boyutlar1 20-100 um arasinda dagilim gostermektedir. Tanelerin es eksenli ve zaman
zamanda 2/1 boy/en oraninda oldugu goriilmektedir. Ayrica bu taneleri birlestiren

siirlarin daha az girintili-¢ikintili olduklart ve goriilmektedir.
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Resim 6.11. %75 Deforme edilmis ve 1300°C’de IYK yap1 (x200)

Resim 6.12. %75 Deforme edilmis ve 1300°C’de IYK yap1 (x200)

%50 Oraninda deforme edilen numunede 1300°C’de IYK

%350 deforme olmus yapinin 1300°C’de yeniden kristalize olan taneleri Resim
6.13’de  verilmistir. Yeniden kristalize olan tane boyutlar1 10-50 pm arasinda

degismektedir. Taneler genellikle diizensiz ve zaman zaman da es eksenli bir
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geometridedirler. Tanelerin boy/en orant 3/1°e¢ kadar c¢ikmaktadir. Ayrica, bu
asamada tanelerin yeniden kristallesmesi hala devam etmekte oldugu, boy/en orani
yaklasik 4/1 olan iki tanenin birlestigi tane sinirinin tam olarak kaybolmadigindan

anlagilmaktadir. Bu nedenle de, bu asamanin yeniden kristallesme i¢in uygun

olmadig diisiniilmektedir.

Resim 6.13. %50 Deforme edilmis ve 1300°C°de IYK yap1 (x200)

Ayni agamaya ait yapinin yeniden kristallesmis taneleri Resim 6.14’de verilmistir.

Buradaki tane sinirlarinin tamamina yakin kismi testere digli geometriye sahiptirler.



100

Resim 6.14. %50 Deforme edilmis ve 1300°C’de IYK yap1 (x500)

%25 Oraninda deforme edilen numunede 1300°C’de IYK

Resim 6.15°de %25 deforme olmus yapinin 1300°C’de yeniden kristallesmis yapisi
verilmigtir. Tane boyutlar1 yaklasik 5-40 pm arasinda degisiklik gostermekte ve
diizensiz, zaman zaman da es eksenli bir geometriye sahiptirler. Ozellikle tane
siirlarinda ve tane iglerinde oksit pargaciklart bulunmaktadir. Gerek %50 deforme
olmus, gerekse %25 deforme olmus numunelerde daha fazla goériilen bu parcacilar
deformasyon miktarindaki diisiise paralel olarak artig gostermektedir. Resimden bu
asamada da tanelerin yeniden kristallesmesi devam etmekte ve iki tanenin birlestigi
tane sinirin tam olarak kaybolmadigi goézlemlenmektedir. Bu nedenle de, bu
asamanin da bir Onceki agama gibi yeniden kristallesme icin uygun olmadigi

distiniilmektedir.
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Resim 6.15. %25 Deforme edilmis ve 1300°C’de IYK yapi1 (x500).

1325°C’de ikinci yeniden kristallesme

%75 Oraninda deforme edilen numunede 1325°C de IYK

Resim 6.16’de %75 deforme olmus yapinin 1325°C’de yeniden kristallesmis olan
taneleri verilmistir. Deformasyon ylizeyine yakin bolgelerden elde edilen tanelerin,
ortalama boyutlar1 50-100 um arasinda, es eksenli ve 2/1 boy/en oraninda oldugu

goriilmektedir. Tane sinirlarinin da testere disi geometrisinde oldugu goriilmektedir.
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Resim 6.16. %75 Deforme edilmis ve 1325°C IYK yap1 (x500)

%75 oraninda deforme edilen ve 1325°C’de yeniden kristallesmis dovme ylizeyine
yakin kaba taneli bolgeden ince taneli bolgeye gecis Resim 6.17°da verilmistir.
Dovme yiizeylerinde, deformasyon enerjisi fazla oldugu i¢in yeniden kristallesme bu
bolgelerde daha dnce baslayarak tanelerin daha biiyiikk boyutta olmasini saglamistir.

Bu kaba tane boyutlariin, 100 um ve iizeri oldugu goriilmektedir.

Dovme ylizeyinden merkeze dogru uzaklastikca azalan deformasyon enerji
seviyesine bagli olarak da yeniden kristallesen tanelerin boyutlarinda azalma
goriilmektedir. Tanelerin es eksenli, 2/1 boy/en oraninda ve ortalama boyutlar
yaklasik 30-50 pm arasinda oldugu goriilmektedir. Bu sicaklikta yeniden kristallesen
tanelerin bir onceki sicaklikta yeniden kristallesen tanelerden kaba oldugu

goriilmektedir.
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Resim 6.17. %75 Deforme edilmis ve 1325°C’de YK yapida iri ve ince taneli
bolge (x100)

%50 Oraninda deforme edilen numunede 1325°C’de [YK

Resim 6.18’de %50 deforme olmus yapinin 1325°C’de yeniden kristallesmis taneleri
verilmigtir. Taneler, yaklagik 10-60 um arasindaki boyutlarda oldugu ve ¢ogunlukla
es eksenli ve 2/1 boy/en oraninda oldugu goriilmektedir. Tane sinirlart diiz ve
girinti-gikintili  bir geometriye sahiptir. Bir Onceki asamaya nazaran (%75

deformasyona gore) tanelerin daha kii¢iik oldugu goriilmektedir.
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Resim 6.18. %50 Deforme edilmis ve 1325°C°de YK yap1 (x200)

%25 Oraminda deforme edilen numunede 1325°C’de [YK

Resim 6.19°da %25 oraninda deforme edilen ve 1325°C yeniden kristallestirilen
numuneye ait mikro yapi verilmistir. Numune i¢ yapisina verilen deformasyon enerji
miktarinin az olmasi nedeniyle yeniden kristallesen tane boyutlar1 yaklasik 25-30 um

PR

arasinda degistigi ve hemen hemen tamaminin es eksenli oldugu goriilmektedir.

Resim 6.19. %25 Deforme edilmis ve 1325°C’de 1YK yap1 (x500)
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1350°C’de ikinci yeniden kristallesme

%75 Oraminda deforme edilen numunede 1350°C’de [YK

%75 oraninda doviilen ve 1350°C’de yeniden kristallesmis dovme yiizeyine yakin
kaba taneli bolgeden ince taneli bolgeye gecis Resim 6.20°de verilmistir. Dovme
yilizeylerine yakin bolgelerde yeniden kristallesme neticesinde elde edilen kaba
tanelerin boyutlarinin 100 um’yi agtig1 goriilmiistiir. Dévme ylizeyinden uzaklastik¢a
azalan deformasyon enerji seviyesine bagli olarak da tanelerin yaklasik boyutlar1 30-
60 pm arasinda degistigi goriilmiistiir. Taneler, es eksenli ve ayn1 zamanda uzamis

bir geometride, tane sinirlarinin ise diiz bir yapida oldugu goriilmiistiir.

Resim 6.20. %75 Deforme edilmis ve 1350°C’de 1YK yap1 (x200)

%50 Oraninda deforme edilen numunede 1350°C’de [YK

Resim 6.21°de %50 oraninda doviilen ve 1350°C Yeniden kristallesmis numuneye ait

mikro yap1 goriillmektedir. Numune i¢ yapisina verilen deformasyon enerji miktari ve
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yeniden kristallesme sicakligina bagli olarak yeniden kristallesen tane boyutlarinin

yaklagik 25-60 um arasinda Slgiilmiistiir. Tane boyut geometrisi ise es eksenli ve 2/1

boy/en oraninda oldugu goriilmiistiir.

Resim 6.21. %50 Deforme edilmis ve 1350°C’de IYK yap1 (x500)

% 25 Oraminda deforme edilen numunede 1350°C’de IYK

Resim 6.22°de %25 deforme olmus yapiin 1350°C’de yeniden kristallesmis taneleri
goriilmektedir. Taneler, yaklagik 10-50 um arasindaki boyutlarda oldugu 6l¢iilmiis
ve ¢ogunlukla es eksenli, zaman zamanda 3/1 boy/en oraninda oldugu goriilmiistiir.
Tane sinirlar1 diiz ve nadiren de olsa testere disi geometriye sahip oldugu
goriilmiistiir. Bir 6nceki asamaya nazaran (%50 deforme edilmis yap1) tanelerin daha

kiigiik oldugu gorilmiistir.
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Resim 6.22. %25 Deforme edilmis ve 1350°C’de IYK yap1 (x200)

Degisik sicaklik ve deformasyon oranlarinda IYK sonucu elde edilen tane
biiyiikliikleri Sekil 6.8°deki grafikte verilmistir. Bu sonuglar, mikro yap1
fotograflarina gore tahmini degerler esas alinarak verilmistir. Buna gére, artan I[YK
sicakligina ve deformasyon oranina bagl olarak tane biiyiikliigiinde belirgin bir artis

oldugu goriilmektedir.

Mikro yapi incelemelerine gore, %75 oraninda deforme edilen ve 1350°C’de 1 saat
IYK islemi uygulanmis numuneden elde edilen tane yapisimin daha iri oldugu
goriilmiistiir. Ancak deformasyon orami IYK sicakliginin yiiksek olmasi nedeni ile
IYK sonrasi numune yiizeyinde kabarmalar gériilmiis ve bu nedenle, %75 oraninda
deforme edilen ve 1325°C’de 1 saat IYK islemi uygulanmis numuneden elde edilen
tane yapisinin mekanik ve oksitlenme deneylerine daha uygun oldugu diisiintilmiis ve

bu parametreler kullanilmistir.

Ni esasl siiperalasimlarda tane biiyiikliigli 6nemli mikro yapisal bir parametredir.

Kiiciik taneler, oda sicakliginda tiistiin tokluk, mukavemet ve yorulma dayanimi
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saglarken, kaba taneler ise yiiksek sicakliklarda daha iyi siirinme dayanimi saglarlar.
Ikiz tane yapilar1 genelde istenmez. Tane sinirlarinda kesik (siirekli olmayan) karbiir
cokelmesi, silirlinme esnasinda tane smirt kaymasini engelleyerek siiriinme
dayanimini ve siinekligi artirir. Ancak, karbiirler tane simirlarinda stirekli bir film
seklinde cokelirse darbe direnci, sliriinme dayanimini ve siinekligi diisiirdiigi
belirlenmigtir. Diger taraftan, tane sinirlarinda karbiir c¢okeltisi yoksa, siirlinme
esnasinda tene smir hareketi engellenemeyecegi i¢in tane sinirlarinda g¢atlamalar
meydana gelir [Bradley, 1989, Kushan, 1996]. Ancak olusan bu cokelti veya

partikiillerin kii¢iik olmasi tercih edilir.

Bu konu ile ilgili yapilan benzer bir calismada [Lee ve ark., 1997], degisik
sicakliklarda haddeleme isleminin 1315°C’de 1 saat IYK islemi iizerindeki etkisi
arastiritlmistir. Lee ve arkadaslariin  MA 754 siiperalasimi tlizerinde yaptiklar1 bu
calismada, degisik sicakliklarda (727-940-971 ve 985°C) haddeleme islemi
uygulanan numuneler 1315°C’de 1 saat ikinci yeniden kristallesme islemine tabi
tutulmuslar ve haddeleme sicaklig1 arttikca IYK tanelerin boy/en oranlarinda artis
tespit etmislerdir. Bu c¢alismada su sonuglar alinmistir; 985°C’de haddelenen
numunelerde IYK sonrasi tane boylar1 2893,5 um, tane boy/en oranmi 12,11 um,
971°C’de haddelenen numunelerde IYK sonrasi tane boylar1 346,6 um, tane boy/en
oran1 7,59 pum, 940°C’de haddelenen numunelerde IYK sonrasi tane boylar1 183,3
um, tane boy/en orami 5,88 pm ve 772°C’de haddelenen numunelerde ise YK

sonrasi tane boylart 159,3 pm olurken tane boy/en orani 4,64 um olmustur.

Sicak presleme gerilim oran1 ve sicakliginin, mikro yap1 ve IYK iizerindeki etkisini
arastiran bagka bir calismada da, MA 754 siiperalasim tozlari, farkli sicakliklarda

(900-1000-1200°C) sicak izostatik presleme isleminden sonra sicak haddeleme ile
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15,7 mm kalinlikta plaka sekline getirilmis ve 1120°C’de bir saat sinterleme islemi
uygulanmistir [Lee ve ark., 1998]. Sinterleme sonrasi plakalardan makinede isleme
ile ¢apt 8§ mm ve uzunlugu 12 mm olan yuvarlak presleme numuneleri elde
edilmistir. Numuneler, haddeleme yoOniine ters eksende alinmistir. Farkli sicaklik
(900-1000-1200°C) ve farkli sicak pres gerilme (1 s ve 107 s) oranlarinin, tane
capmna etkisi arastirilmistir. 1 s gerilme oraninda; 900°C’de deforme edilen
numunenin ortalama tane boyutu ¢ap1 0,67 mikron, 1000°C’de 0,74 mikron ve 1200
°C’de deforme edilen numunenin ortalama tane boyutu ¢ap1 1,03 mikron oldugu
tespit edilmistir. 10~ s™ gerilme oraninda ise; 900°C’de deforme edilen numunenin
ortalama tane boyutu ¢api 1,10 mikron, 1000°C’de 1,25 mikron ve 1200°C’de
deforme edilen numunenin ortalama tane boyutu capt 2,68 mikron oldugu tespit
edilmistir. Bu sonuglara gore birim zamandaki deformasyon hizi ve deformasyon

sicakligr artikca ortalama tane boyutu capinin da arttii goriilmektedir.
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Sekil 6.8. Degisik sicaklik ve deformasyonda IYK tane biiyiikliikleri
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6.1.8. ikinci yeniden kristallesme sonrasi mikro sertlikler

Numune i¢ enerji miktarin ikinci yeniden kristallesme iizerinde énemli bir etkisi
vardir. Eger, numune i¢ enerji miktar1 az ise ikinci yeniden kristallesme icin gerekli
aktivasyon enerjisi artar. Ayni1 zamanda, yeniden kristalize olan yapidaki dislokasyon
miktarinin azalmasi, yeniden kristallesmemis yapiya gore daha gerilmesiz bir yapinin
olusmasin1 saglar. Dislokasyonlar, ikinci yeniden kristallesmenin erken basladigi

tane yapisinda, ge¢ baslayan gore daha diizenli olur.

Sekil 6.9°da degisik oranlarda (%25, 50, 75) deforme edilmis ve degisik sicakliklarda
(1300°C, 1325°C, 1350°C) ikinci yeniden kristallesme 1sil islemi uygulanmis
numunelerin mikrosertliklerinde meydana gelen degisiklikler verilmistir. Grafikte, %
25, 50, 75 oraninda deforme edilen ve 1300°C’de ikinci yeniden kristallesme 1sil
islemi uygulanan numunelere ait mikrosertliklerin 358, 301, 270 HV oldugu,
1325°C’de  ikinci yeniden kristallesme 1s1l islemi uygulanan numunelere ait
mikrosertliklerin 290, 283, 218 HV oldugu ve 1350°C’de ikinci yeniden kristallesme
1s1l islemi uygulanan numunelere ait mikrosertliklerin ise 277, 266 ve 218 HV
oldugu belirtilmistir. Bu sonuglarda, deformasyon miktar1 diistiikce mikrosertliklerin
yukseldigi, artan deformasyon miktariyla da mikrosertlikte diisme oldugu dikkat

¢cekmektedir.

Deformasyon orani arttik¢a numuneye yiiklenen i¢ enerji miktar1 artmaktadir. ikinci
yeniden kristallesme esnasinda i¢ enerjisi fazla olan numunelerde, tane igindeki ve
tane siirindaki hatalar daha erken kaybolmakta ve yapida bulunan dislokasyonlar

daha erken diizenli hale gelmektedir. Bu nedenle sertlikte diisme meydana gelmistir.
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Ayrica, artan ikinci yeniden kristallesme sicakligi numune yapisinda bulunan yapisal

hatalarin daha erken kaybolmasina neden oldugu i¢in sertlikte azalma goriilmiistiir.
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Sekil 6.9. % 25-50-75 Deformasyon ve IYK sonras1 mikro sertlik degisimi
y

6.2. Seramik Kapta MA islemine Tabi Tutulan Tozlarin Deney Sonuclar1

6.2.1. Mekanik alasimlama deney sonuclari

Celik kap, mikro yap1 incelemelerinde kullanilan tozlarin iiretimi esnasinda deforme
oldugu i¢in karistirict kollar ile kap cidar1 arasina bilyelerin sikistigir goriilmiis ve
mekanik ve oksitlenme deneylerinde kullanilacak tozlar tiretilememistir. Bu problemi
asmak i¢in ayn1 toz bilesimi seramik kapta 6giitlilmiistiir. Seramik 6giitme kabinda
yapilan 8 saatlik MA isleminde istenilen miktarda (her 6gilitmede 50 g olmak {izere
toplam 700 g) toz basarili bir sekilde iiretilmistir. Seramik 6giitme kab1 kullanilarak 8
saat mekanik alagimlanmis tozlara; presleme, sinterleme, %75 deformasyon ve

1325°C°de 1YK islemlerinden sonra mekanik ve oksitlenme deneyleri uygulanmistir.
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Ayrica, seramik 6giitme kabi kullanimi esnasinda atritoriin verimli (karistiricr kollar
ile kap cidar1 arasina bilyelerin sikismamasi1 ve seramik kapta deformasyonun
olmamasi) ¢alismasi nedeni ile artan mekanik alasimlama siiresinin toz boyutu ve
geometrisine etkisini tespit etmek amaciyla element haldeki tozlar, 10 mm capindaki
bilyelerle ¥, 1, 2, 4, 8, 12, 16, ve 24 saat yiiksek enerjili degirmende o6giitiilerek nikel
esaslt ODS siiper alasim tozu elde edilmistir. Bu siirelere ait toz mikro yapist SEM,
mikro sertlik ve toz boyutu incelemeleriyle karakterize edilmistir. Ortalama toz boyut

analizleri ekte verilmistir.

14 Saat mekanik alasimlanmis tozlarin yapisi

Mekanik alagimlama deneylerinin ilki olan bu deney sonunda elde edilen tozlara ait
SEM goriintlisi Resim 6.23’de verilmistir. Tozlar heniliz birbiri ile karisim
yapmadigr ve genelde element halinde ayr1 olarak bulundugu goriilmektedir.
Mekanik alasgimlamanin bu asamasinda, sert tozlar kirilmayla birlikte boyutlarinda
incelme ve es eksenli hal alma egilimi, yumusak tozlar ise Ogiitmeye bagh
deformasyon ve az da olsa katmansi yapida olduklari goriilmistiir. Toz boyut

analizinde, ortalama toz boyutu 11,43 um oldugu goriilmiistiir.
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Resim 6.23. /2 Saat mekanik alagimlanmis tozlarin yapisi

Celik kazanda "2 saat oOgiitlilmiis tozlarla kiyaslandiginda, her iki kazanda da
kirilmanin hakim oldugu, ancak seramik kazanda soguk kaynak sonucu olusan
lamelli yap1 ortalama toz boyutunu artirmistir. Celik kazanda ortalama toz boyutu 9

um, seramik kazanda 11,43 pm dur.

1 Saat mekanik alasimlanmis tozlarin yapisi

Mekanik alasimlamanin bu asamasinda sert toz tanelerinde kirilma ile birlikte
incelme ve yumusak toz tanelerinde ise soguk kaynak ve deformasyona bagli uzama
goriilmiistiir (Resim 6.24). Bu asamada soguk kaynak sonucu irilesen toz
parcaciklarin, es eksenli yapilarinin bozuldugu ve tane boy/en oraninin 6/1 oldugu
tespit edilmistir. Toz boyut analizi, ortalama toz boyutunun 16,09 pum oldugunu
gostermistir. %2 saat 6glitiilmiis tozlarla kiyaslandiginda, bu asamada tozlarda soguk

kaynagin etkili oldugu goriilmiistiir.
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Resim 6.24. 1 Saat mekanik alagimlanmis tozlarin yapisi

Celik kazanda 1 saat 6giitiilmiis tozlarda soguk kaynak sonucu tane boy/en orani 3/1
civarindayken seramik kazanda ise 8/1 oranindadir. Bu asamada seramik kazanda
ogiitillen tozlar arasinda soguk kaynagin, g¢elik kazana gore daha etkili olmasi
nedeniyle ortalama pargacik boyutu daha fazladir. Celik kazanda ortalama toz boyutu
11pm, seramik kazanda ise 16,09 um dur. Seramik kazanda, bilyelerden elde edilen

ogilitme enerjisinin daha fazla oldugu diistiniilmektedir.

2 Saat mekanik alasimlanmis tozlarin vapisi

2 saat slireyle seramik kazanda MA islemine tabi tutulan tozlarda, heterojen bir boyut
dagilimi dikkat ¢ekmektedir. Resim 6.25°de tozlarin, es eksenli tane yapisinin
bozuldugu ve toz boy/en oranmnin yaklasik 40/1 ~ 10/1 arasinda oldugu tespit
edilmistir. MA isleminin bu asamasinda soguk kaynaklagma ve deformasyona bagl
uzamanin devam ettigi goriilmistiir. Toz boyut analizi, ortalama toz boyutunun 24,14
um oldugunu gostermistir. 1 saat 6giitiilmiis tozlarla kiyaslandiginda, bu agsamada da

tozlarda soguk kaynagin etkili oldugu goriilmiistiir.
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Resim 6.25. 2 Saat mekanik alagimlanmis tozlarin yapisi

Celik kazanda 2 saat 6giitiilmiis tozlarda soguk kaynak ve deformasyon sonucu tane
boy/en oran1 10/1 civarindayken seramik kazanda ise bu oran 40/1’e ¢ikmistir. Bu
asamada seramik kazanda ogiitiilen tozlar arasinda soguk kaynak ve deformasyon
nedeniyle ortalama parcacik boyutu 24,14 um ¢ikarken, ¢elik kazanda ise kirilmanin
etkin olmasi ile 9 pm’a diismiistiir. Bu asamadaki 6glitme isleminde de seramik
kazanda bilyelerden elde edilen 6gilitme enerjisinin, ¢elik kazana gore daha fazla

oldugu diistiniilmektedir.

4 Saat mekanik alasimlanmis tozlarin yapisi

Resim 6.26° da toz parcaciklarinin bir 6nceki asamaya gore daha az oranda heterojen
boyut dagilimina sahip olduklar1 tespit edilmistir. Bu asamada, tane boy/en orani
yaklasik 10/1 dir. Ancak, kirilma nedeniyle es eksenli hal alma egiliminde oldugu
diistiniilmektedir. Toz boyut analizinde, toz parcaciklarin bir onceki asamaya (2
saat) oranla tozlar da deformasyon peklesmesine bagli kirilma tespit edilmistir. Bu

kirilma sonucu ortalama toz boyutu 22,55 pm inmistir.
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Resim 6.26. 4 Saat mekanik alagimlanmis tozlarin yapisi

Her iki kazanda da 4 saat 6giitiilmiis tozlarda soguk kaynak ve deformasyon sonucu
tane boy/en orani yaklagik 15/1 civarinda oldugu ve toz parcaciklarindaki lamelli
yapinin artig1 goriilmiistiir. Bu asamada, seramik kazanda ogiitiilen tozlar kirilma
asamasindadir. Ciinkii 2 saat seramik kazanda 0giitiilmiis tozlarda ortalama boyut
24,14 pm iken, 4 saat sonunda 22,55 pm diismiistiir. Celik kazanda ise soguk kaynak
ve deformasyonun etkili olmasi nedeni ile ortalama toz pargacik boyutu 20,87 um’a

¢cikmustir.

8 Saat mekanik alasimlanmis tozlarin yapisi

Resim 6.27°deki SEM fotografinda tozlar, es eksenli ve katmanli bir yapiya sahip
olduklar1 tespit edilmistir. Bir Onceki asamaya gore toz boyut dagilimi daha
homojendir. Ayrica bir 6nceki asamada da oldugu gibi, MA siiresine bagli olarak
artan deformasyon peklesmesi ile tozlarda kirilma ve incelme devam etmektedir ve 8
saat sonunda toz boyutunun 16 um indigi goriilmektedir. Resim 6.27°de lameller

arast mesafenin yaklasik 1-2 um ve lamel boy/en orani yaklasik 25/1 civarinda
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oldugu goriilmektedir. Toz boyut analizi, ortalama toz boyutunun 16,11 pum ve 4 saat
ogiitiilmiis tozlarla kiyaslandiginda, bu asamada da tozlarda peklesmeye bagh

kirilmanin etkili oldugu gortilmiistiir.

¢

Resim 6.27. 8 Saat mekanik alagimlanmis tozlarin yapisi

12 Saat mekanik alasimlanmis tozlarin yapisi

MA isleminin bu agamasinda tozlar, alagim elementleri bakimindan daha homojen ve
kiiresel bir yapiya sahip olduklar1 goriilmiistiir (Resim 6.28). Toz boy/en oranlari
yaklasik 1/1 civarinda oldugu ve kirilmanin bu asamada da devam ettigi tespit
edilmistir. Ayrica, tozlarda soguk kaynak sonucu olusan lamelli yapinin MA siiresine
bagli olarak giderek daraldigi goriilmiistiir. Resim 6.28’de lameller aras1 mesafenin
yaklasik 1pum oldugu goriilmektedir. Lamel boy/en orani yaklagik 10/1 civarindadir.
Toz boyut analizi, ortalama toz boyutunun 10,96 pm ve 8 saat 6giitiilmiis tozlarla
kiyaslandiginda ise 12 saat sonunda tozlarda peklesmeye bagli kirilmanin etkili

oldugu goriilmiistiir.
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Resim 6.28. 12 Saat mekanik alasimlanmig tozlarin yapisi

16 Saat mekanik alasimlanmis tozlarin yapisi

MA isleminin bu agsamasinda tozlar homojen goriiniimlii ve tane boy/en oranlari
yaklagik 1/1 civarinda kiiresel bir boyut dagilimina sahip olduklari goriilmiistiir
(Resim 6.29). Ayrica, lameller arast mesafenin kapandigi ve lamelerin boy/en oram
yaklasik 15/1 ila 10/1 arasinda oldugu goriilmektedir. Toz boyut analizi, kirilmanin
bu agamada da devam ettigini ve toz boyutunun 6,51 um oldugu gostermistir. Ayrica,
tozlarda soguk kaynak sonucu olusan lameller arasindaki mesafe bir dnceki asamaya

gore zaman zaman kapandig1 zaman zamanda 1pm dan az oldugu goriilmiistiir.
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Resim 6.29. 16 Saat mekanik alagimlanmis tozlarin yapisi

24 Saat mekanik alasimlanmis tozlarin yapisi

24 saat MA islemi sonunda elde edilen toz morfolojisi Resim 6.30°da verilmistir. Bu
asamadaki toz boyutu, devam eden kirilma sonucu mikron alti degerlerde oldugu
tespit edilmistir. Ayrica soguk kaynak sonucu olusan lameller arasi mesafenin
tamamen kapandigi ve tozlarin kiiresel yapiyr koruduklari dikkat ¢ekmektedir.
Lameller, 12 ve 16 saat 6gltiilmiis toz yapisindaki lamellere gore daha ince olduklari
goriilmiistiir. Lamel boy/en oranlar1 yaklasik 10/1 civarindadir. Toz boyut analizi,

ortalama toz boyutunun 4,95 pm oldugu gostermistir.
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Resim 6.30. 24 Saat mekanik alagimlanmis tozlarin yapisi

6.2.2. Toz boyut analizleri

Artan mekanik alasimlama siiresinin toz boyutuna etkisini tespit etmek amaciyla
element haldeki tozlar 10 mm ¢apindaki bilyelerle ', 1, 2, 4, 8, 12, 16, ve 24 saat,
seramik kazanl yiiksek enerjili degirmende dgiitiilerek nikel esasli ODS siiper alagim
tozu elde edilmistir. Bu siirelere ait toz boyut analizleri bir grafik halinde Sekil
6.10°da verilmistir. Bu grafige ve SEM fotograflarina gore '% saat alasimlanan tozlar
11,43 um olup genelde elementel halde ve soguk kaynaklagmanin etkin olmamasi
nedeni ile toz parcaciklarinin irilesmedigi goriilmiistiir. 1 saatlik alagimlama
sonunda, toz pargaciklari arasinda meydana gelen kaynaklasmalar toz boyutunun
artmasina (16,09 pm) neden olmustur. 2 saatlik mekanik alagimlama sonunda
tozlarda kaynaklagmanin hakim olmasiyla birlikte toz boyutunda gozle goriilen bir
artis (24,14 um) tespit edilmistir. 4 saatlik MA sonunda, kaynaklasan tozlar da
deformasyon peklesmesine bagli sertlik artisi nedeni ile kirilmanin (22,55 pum)
basladig1 tespit edilmistir. 8 saat MA uygulanmis tozlarda kirilmanin daha etkin

olmasi sonucu boyutlarinda gozle goriilen bir azalma (16,11 pm) tespit edilmistir. 12
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saat sonunda, peklesme sonucu toz sertligindeki artisa bagli kirilmanin devam
etmesiyle toz boyutlarinin 10,96 pm oldugu tespit edilmistir. 16 saat MA islemi
sonunda da tozlardaki kirilmanin diizenli olarak devam ettigi gortilmustiir (6,51 pm).
24 saat MA islemi uygulanmis tozlardaki kirilmanin devam ettigi ve Onceki

asamalara gore daha az miktarda oldugu goriilmiistiir (4,95 pm).
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Sekil 6.10. Mekanik alagimlama siiresine bagli toz boyutu degisimi

Celik kazanda en fazla 8 saate kadar 6glitme islemi yapilmistir. Bu nedenle Sekil
6.11°de her iki kazanda 8 saat’e kadar degisik siirelerde Ogiitiilmiis tozlara ait
ortalama parcacik boyutlar1 karsilagtirllmistir. Her iki kazanda da artan MA siiresine
bagli olarak baslangigta, parcacik boyutlarinda bir artig goriilmektedir. Pargacik
boyutlarindaki soguk kaynaga bagl bu artis seramik kazanda 2 saat sonunda (24,14
um) gerceklesirken, celik kazanda ise 4 saat sonunda (20,87um) gerceklesmistir.
Bunun yaninda, peklesmeye bagli kirilma seramik kazanda 2 saat sonunda
baglarken, celik kazanda ise 4 saat sonunda baslamistir. Bu sonug, seramik kazanda

ogiitiicli bilyelerden elde edilen 6glitme enerjisi, celik kazanda elde edilen 6giitme
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enerjisinden daha fazla etkili oldugunu gostermektedir. Seramik kazanda, 2 ile 4 saat
arasinda ogiitiilen tozlardaki kirilma ve kaynaklasmanin belli bir dengede devam
ettigi ve peklesmeye bagl kirilma asamasinin heniiz basladigi goriilmiistiir. Ciinkdi, 2
saat sonunda 24,14 um olan toz pargacik boyutu, 4 saat sonunda 22,55 pm’a diismiis
ve toz pargacik boyutunda goézle goriiliir bir azalma olmamistir. 4 saat sonunda
seramik kazanda kirilma asamasinin basladigi, ¢elik kazanda ise soguk kaynak
asamasinin devam ettigi diisliniilmektedir. Celik kazanda 8 saat 6giitiilmiis tozlarda
ortalama toz pargacik boyutunun 10,38 pm’a diismesiyle kirilma asamasinin daha
etkili oldugu goriilmiistiir. Seramik kazanda ise toz par¢acik boyutunun 16,11 pm
oldugu goriilmiistiir. Her iki kazanda 8 saat sonunda tozlarda peklesme sonucu
kirilma daha etkin ve taneler genellikle es eksenli yapidadir. Toz parcaciklar: lamelli
yapida olup, lameller aras1t mesafe 1-2 um ve lamellerin boy/en orani yaklasik 15/1

civarinda oldugu goriilmiistiir.

Her iki kazanda 8 saate kadar yapilan 6giitme isleminde, MA isleminin ii¢ asamasi
da goriilmiistiir. Toz pargaciklarinin soguk kaynak sonucu irilesmesi birinci asamay1
(seramik kazanda 2 saat sonunda baslarken ¢elik kazanda 4 saat sonunda basladi),
deformasyon peklesmesi nedeniyle gergeklesen kirilma ikinci agamayr (seramik
kazanda 2-8 saat arasinda gergeklesirken celik kazanda 4-8 saat arasinda gerceklesti)
kirilma ve kaynaklasmanin belli bir dengede devam etmesi (her iki kazanda da 8 saat
sonunda) iiclincli asamay1 olusturdugu diistiniilmektedir. Ancak, seramik Ogiitme
kabi ile 8 saat 6giitiilen tozlarda lamelli yapinin olustugu ve 8 saatin iizerinde yapilan
MA islemlerinde ise tozlarda kirilmanin devam ettigi goriilmistiir. Cizelge 6.1°de
celik ve seramik Ogiitme kaplarinda elde edilen ortalama toz boyutlar1 bir tablo

halinde verilmistir.
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Nikel esash bir siiperalagim iizerinde yapilan benzer bir ¢calismada, donme hiz1 710
dev/dak olan bir atritorde, farkli bilye ¢aplar1 ile farkli siirelerde MA islemi
denenmistir [Evin, E. (2003)]. 10 mm c¢apinda ¢elik bilye ve kazan ile 2 saat MA
islemi sonunda ortalama toz boyutu 18,84 um, 5 saat MA islemi sonunda ortalama
toz boyutu 27,52 um, 10 saat MA islemi sonunda ortalama toz boyutu 23,20 um

oldugu belirtilmistir.

Demir esasli bir siliperalagim tizerinde yapilan bagka bir ¢calismada da, donme hizi
1200 dev/dak olan bir atritérde, ¢apt 74" olan bilyelerle farkli siirelerde MA islemi
denenmistir [Kiling, 1999]. 4" mm ¢apinda c¢elik bilye ve kazan ile 1 saat MA islemi
sonunda ortalama toz boyutu 72,63 pm, 2 saat MA islemi sonunda ortalama toz
boyutu 62,84 um, 10 saat MA islemi sonunda ortalama toz boyutu 12,54 um, 24 saat
MA islemi sonunda ortalama toz boyutu 6,18 um ve 48 saat MA islemi sonunda ise

ortalama toz boyutu 12,05 pm oldugu belirtilmistir.

Nikel esasl siiperalasim {izerinde yapilan [Evin, E. (2003)] calismada elde edilen
sonuglar ile bizim deneylerde elde ettigimiz sonuglar bire bir benzerlik
gostermektedir. Clinkii, MA isleminin ilk saatlerinde pargacik boyutlar1 artmakta ve
artan MA siiresi ile parcacik boyutlar1 azalmaktadir. Literatiirdeki ¢alismada [Evin,
E. (2003)], 710 dev/dak kullanilmasina ragmen 10 saat sonunda pargacik boyutlar
23,20 pm olmustur. Bu g¢alismada, 450 dev/dak kullanilmasina ragmen pargacik
boyutlar1 8 saat sonunda 10,38 um olmustur. Bu sonug, bu ¢alismada atritorden elde

edilen enerjinin daha verimli kullanildigini gostermistir.
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Sekil 6.11. Her iki kapta MA siiresine bagli toz boyutu degisimi
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Cizelge 6.1. Celik ve seramik 6giitme kaplarinda elde edilen ortalama toz boyutlari

MA siiresi (Saat) ) 1 2 4 7 8 12 16 24
Seramik 6giitme
Ortalama Kab 11,43 | 16,09 | 24,14 | 22,55 16,11 | 10,96 6,51 4,95
abi
Toz
Celik 6giitme
Boyutu (um) Kab 9,42 11,03 8,67 20,87 | 11,34 | 10,38

abi

6.2.3. Mekanik alasimlama siiresine bagh mikro sertlik degisimi

Mekanik alasimlama siiresine bagli toz mikro sertlik degerleri grafik halinde Sekil

6.12’de verilmistir. 72 saat MA islemine tabi tutulmus tozlar genelde elemental halde

olup sertlikleri 143 HV olarak oOlgiilmiistiir. 1 saat MA islemi sonunda tozlardaki

deformasyon miktarinin artmastyla sertlik 173 HV’ ye cikmistir. 2 saat MA islemi

sonunda hakim olan soguk kaynaklagsma nedeniyle toz parcacik boyutu artarken

serlikleri de 189 HV’ ye cikmistir. 4 saatlik MA islemi sonunda artan deformasyon

peklesmesi nedeni ile toz parcacik boyutlarinda azalma, sertliklerinde ise artma
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tespit edilmistir (210 HV). 8 saat MA islemi sonunda tozlarda lameli yap1 hakim
olup, sertlik degeri 239 HV olarak tespit edilmistir. Tozlardaki lamelli yapinin
artmasi, artan MA siirelerinde toz sertlik Ol¢timlerini zorlastirmistir. Clinkdi, sertlik
cithazinin batici ucu lameller arasina geldiginde sertlik degerlerinin diisiik ¢ikmasina
neden olmustur. Bu nedenle sertlik dl¢timleri titizlikle yapilmistir. 12 saatin sonunda

tozlardaki kirilma ve sertlik artisinin devam ettigi tespit edilmistir (276 HV).

Lameller aras1 mesafe homojen dagilimli mekanik alagimlanmis siiperalasim ODS
tozlarin elde edilmesi i¢in 6nemli parametrelerden biridir. Bu nedenle, lameller arasi
mesafenin artan MA siiresine bagl olarak, 8 saatte 2 um, 12 saatte 1um, 16 saatte
0,5 pm ve 24 saatte ise tamamen kapanmasi homojen dagilimli siiperalasim ODS
tozlarin elde edildigini gostermistir. 16 saat MA islemi sonunda, soguk kaynak
sonucu olusan toz parcaciklarindaki lameller arast mesafenin ve parcacik
boyutlarindaki azalmanin devam ettigi gOriilmistiir. Diger taraftan, artan
deformasyon peklesmesi nedeniyle sertlik 301 HV olarak tespit edilmistir. 24 saat
MA islemi sonunda toz pargaciklarinin kirilmaya devam etmesi ve mikron alti

seviyelerde olmalar1 nedeniyle sertlik 6l¢iimleri yapilamamustir.
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Sekil 6.12. Mekanik alagimlama siiresine bagli mikro sertlik degisimi

Sekil 6.13’de Her iki kazanda 8 saat’e kadar degisik siirelerde ogiitiilmiis tozlara ait
mikro sertlikler karsilastirllmistir. Celik kazanda 2 ve 1 saat Ogiitiilmiis tozlar
elemental halde ve kirilma asamasinda olduklar1 i¢in sertlik OSlglimleri
yapilamamuistir. Her iki kazanda da artan MA siiresi tozlarda sertlik artisina neden
olmustur. Seramik kazanda diisiik siirelerde 6giitiilmiis tozlardaki mikro sertlik artisi,
celik kazanda ogiitiilmiis tozlardaki mikro sertlik artisindan daha fazla oldugu dikkat
cekmektedir. Ornegin, seramik kazanda 4 saat ogiitillen tozlarm mikro sertlik
degerleri ile c¢elik kazanda 7 saat ogiitiilen tozlarin mikro sertlik degerlerinin
birbirlerine ¢ok yakin oldugu goriilmektedir. Bu sonug, seramik kazanda ogiitiicii
bilyelerden elde edilen ogilitme enerjisi, c¢elik kazanda elde edilen 6gilitme

enerjisinden daha fazla oldugunu gostermektedir.

Bu konu ile ilgili yapilan ¢alismalarda da, MA siiresi attik¢a tozlarin mikro sertlik
degerlerinin arttig1 belirtilmistir. Nikel esasl siiper alagim tozlar1 degisik ¢aptaki (6-

5/6"" ve 10 mm) bilyelerle degisik siirelerde (5-10-15 ve 24 saat) dikey bir atritérde
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ogiitiilmiisler ve artan MA siiresi ile toz mikro sertliklerinin arttig1 belirtilmistir

[Evin, E., 2003].

Bu konu ile ilgili yapilan baska bir ¢alismada da demir esasl siiper alasim tozlari
dikey bir atritorde degisik siirelerde (1-2-10-24 ve 48) saat) ogiitiilmiis ve artan MA
stiresi ile toz mikro sertliklerinin arttig1 belirtilmistir. 1 saat MA islemi sonunda
tozlarin mikro sertligi 292 HV, 2 saat sonunda 313 HV, 10 saat sonunda 323 HV, 24
saat sonunda 382 HV ve 48 saat sonunda ise 525 HV oldugu tespit edilmistir [Kiling,
1999]. Baska bir ¢alismada da Ni esaslt siiperalasim tozlar1 laboratuar amagli bir
atritorde degisik siireler de 6giitiilmiis ve artan MA siiresine bagli olarak toz mikro

sertliklerinin arttig1 goriilmiistiir [Zibiral, 1996].
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Sekil 6.13. Mekanik alagimlama siiresine bagli mikro sertlik degisimi

Artan MA siiresine bagli olarak lameller arasi mesafe degisimi Sekil 6.14°de
verilmistir. Artan MA siiresi ile lamelli yapinin inceldigi ve lameller aras1 mesafenin

azaldig tespit edilmistir. Lamelli yapinin 8 saat sonunda meydana geldigi, lameller
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arast mesafenin yaklasik 2 pm ve lamel boy/en oran1 15/1 oldugu tespit edilmistir. 12
saat sonunda lameller aras1 mesafe (1 um) ve lamel boy/en oraninin azaldigi (10/1)
goriilmiistiir. 16 saat sonunda, tozlarin kiiresel yapiyr koruduklari, lameller arasi
mesafenin kapanmaya devam ettigi (0,5 um) ve lamel boy en oraninin 10/1 civarinda
oldugu goriilmiistiir. 24 saat sonunda da tozlar kiiresel yapida olup, lameller arasi
mesafenin tamamen kapandigi ve lamel boy en oranmin 10/1 civarinda oldugu
goriilmiistiir. Bu konu ile ilgili yapilan caligmalarda, artan 6giitme siiresine bagl
olarak lamelli yapinin inceldigi ve lameller aras1 mesafenin azaldigi belirtilmistir.

[Suryanarayana, 2004].
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Sekil 6.14. MA siiresine bagli lameller aras1 mesafe degisimi

6.2.4. Tozlarin X-RD analizleri

Ogiitme esnasinda tozlar arasinda meydana gelebilecek muhtemel bilesikleri tespit
etmek amaciyla seramik kazanda, farkli stirelerde (4, 8, 12, 16, 24 saat) Ogiitme

islemi uygulanan tozlarin X-RD analizleri yapilmistir. Elde edilen sonuglar Sekil
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6.15-19°de sirasi ile verilmistir. X-RD analizleri, 4, 8, 12, 16 ve 24 saat sonunda toz

yapilarinda farkli bir bilesik yada amorf yapinin heniiz olugsmadigini géstermistir.

Bu konu ile ilgili yapilan bir ¢calismada, 6n alasimlanmis iki farkli toz bilesimi, (Ni-
%13,3Al- %2,1 Y,03 ve Ni-%50Al1- %2,1 Y,03) titresimli bilyeli 6giitiictide 50 saat
ogiitiilmiis ve XRD analizleri yapilmistir. MA esnasinda tozlarin tamamen B2-NiAl
bilesigine doniistiigli tespit edilmistir [Grahle ve Arzt, 1997]. PM 1000 ile benzer
bilesim ve mikro yapiya sahip olan MA 754 alasiminda saf Y,0Os3’in yerine yitrium
alliminanin var oldugu belirtilmistir [Howson ve ark., 1980]. Bu bilesiklerin alasimin
liretimi esnasinda, Y,Os pargaciklarinin bir ¢ogu Al ile kati ¢ozelti igerisinde

reaksiyona girmeleri ile olustugu belirtilmistir [Sha ve Bhadeshia 1994].

Uzun siireli ( 50 saat ve iizeri) yapilacak 6giitme islemlerinde, Ni-Al- Y,03 alasim

sistemlerine ait bilesiklerin olusabilecegi diistiniilmektedir.
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Sekil 6.18. 16 Saat MA sonrasi tozlarin X-RD analizi
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Sekil 6.19. 24 Saat MA sonrasi tozlarin X-RD analizi

6.2.5. Tozlarin preslenmesi ve sinterlenmesi

Seramik kapta 8 saat MA islemi uygulanan tozlardan c¢apraz kirilma ve oksitlenme
deney numunesi hazirlamak i¢in sinterleme ve %75 deformasyondan kaynaklanan
hacim daralmasi da hesap edilerek yaklagik 160 g toz’a 15 g akresol ilave edilerek
kanigtiritlip preslenmistir. Celik kapta 8 saat MA islemi uygulanmis tozlarin
preslenmesinde akresol baglayici iyi sonu¢ verdigi i¢in seramik kapta iretilen

tozlarin preslenmesi esnasinda da akresol kullanilmistir. Tozlar yaklagik 30 MPa
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presleme basincinda preslenmis ve  30x50x30 (genislik x boy x yiikseklik)
ebatlarinda blok numuneler elde edilmistir. Yiiksek presleme basincinda tozlarin
kaliptan blok numune seklinde ¢ikmadiklart goriilmiis ve bu nedenle diisiik presleme
basinci kullanilmigtir. Diistik presleme basincinin, blok numune ham yogunluguna ve
sinterleme sonrast yogunluguna olumsuz etkisi goriilmiistiir. Ancak, mekanik ve
oksitlenme deneyleri, numunelerin %75 deformasyon ve 1325°C’de 1 saat IYK
isleminden sonra uygulandigi icin diisiik presleme basincinin etkisi 6nemini
yitirmektedir. Ciinkii, @15 mm’lik kalipta yiliksek presleme basinci (250 MPa) ile
preslenen yuvarlak kesitli numunelerin % 75 deformasyon sonrasi yogunluklar1 %96
civarinda olmustur. Mekanik ve oksitlenme deneylerinde kullanilacak numuneler, 30
MPa presleme basinci ile presleme, 1200°C’de 1 saat sinterleme ve %75
deformasyon islemleri sonras1 yogunlugu %95’e ¢ikmis ve IYK sonrasinda ise %92
olmustur. Termo mekanik islemlerle numune yogunlugunda meydana gelen bu
artisin, diisiik presleme basincindan kaynaklanan diisiik yogunluk etkisini ortadan

kaldirdig1 goriilmiistiir.

Resim 6.31.a’da capraz kirilma numuneleri i¢in toz kalib1 verilmistir. Sinterleme
isleminde Sekil 5.1°deki sicaklik-zaman egrisi kullanilarak yapilmistir. Resim
6.31.b’de ise capraz kirilma testi i¢in hazirlanan blok numunelerin sinterleme sonrasi

gorilintiisii verilmistir.

Sinterleme icin itici giic sistemin serbest enerjisinin distiriilmesidir. Tanelerin
biiylimesi ile toplam tane sinir1 alaninin azalmasi, gézenek hacmindeki azalma veya
gozeneklerin kiiresellesmesi gibi etkenler sistemin serbest enerjini azaltir [German,
1994]. Sinterleme esnasinda kiitle hareketini saglayan itici giic genellikle pargacik

ylizey enerjisidir. Birim hacim basina diisen ylizey enerjisi parcacik capi ile ters
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orantilidir. Yiizey enerjisi, yiizey alan ile ifade edilir. Be nedenle daha fazla yiizey
alanina sahip olan kii¢lik parcaciklar daha fazla yiizey enerjisine sahip olduklar1 igin
daha hizli sinterlenmektedirler [German, 1984]. Baska bir ifade ile yiizey alaninin
artirtlmasi sinterlemede itici kuvvetin artmasi demektir. Bu durum tiim sinterleme
asamalari i¢in gecerlidir [Hirschhorn, 1969]. 24 saat MA sonunda toz boyutlari ¢ok
kiiciik (4,91um), fakat ylizey alanlar1 ve ylizey enerjileri daha fazla oldugu i¢in

sinterlemede daha saglikli sonug alinmistir.

" i (B)_ :

Resim 6.31. Capraz kirilma kalib1 ve sinterlenmis blok numuneler
a) kalip b) blok numuneler

6.2.6. Termo-mekanik islemler ve ikinci yeniden kristallesme

Celik ogiitme kabinda 8 saat MA islemi uygulanmis tozlarin, % deformasyon orani
ve IYK bagl olarak yapilan mikro yap1 incelemelerinde, %75 deforme edilen ve
1350°C’de 1 saat IYK islemi yapilan numunede tane yapisinin iri oldugu, ancak
IYK sonrast numune yiizeyinde yiiksek sicaklik ve i¢ enerji fazlaligindan
kaynaklanan kabarmalar goriilmesi nedeni ile %75 deformasyon ve 1325°C’de 1
saat ['YK sonrasinda elde edilen tane yapisinin mekanik ve oksitlenme deneyleri igin

daha uygun olduguna karar verilmistir. Bu mikro yapidan elde edilen bilgiler
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dogrultusunda, seramik 6glitme kabinda 8 saat MA islemi uygulanmis tozlar, 160 g
halinde akresol baglayici ile preslenip sinterlendikten sonra i¢ yapinin inceltilmesi,
ikinci yeniden kristallesme i¢in gerekli i¢ enerjinin ve yogunlugun artirilmasi igin
numuneler 1200°C’den sahmerdan vasitasiyla %75 oraninda deforme edilmis ve
1325°C°de 1 saat IYK islemi uygulanmistir. 6.32.a ve 6.32.b> de sinterleme sonrasi,
%75 deforme edilmis numunelerin tel erozyonla igleri bosaltilmis resimleri

goriilmektedir.

(a) (b)

Resim 6.32. %75 Deformasyon sonrasi
a) tel erozyonla igleri bosaltilmis numuneler b) i¢ kisimlari

Resim 6.33°de % 75 oraninda deforme edilen ve %95 yogunluga sahip mekanik ve
oksitlenme deneylerinde kullanilan numunenin Marbel daglayici ile daglanmis mikro
yapist verilmistir. Termo-mekanik islem sonrasinda yapida yaklagik 5-10 pm

arasinda alt tanelerin olustugu goriilmiistiir.
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Resim 6.33. %75 Deforme edilmis numuneye ait optik mikroskop goriintiisii (x500)

Resim 6.34’de %75 deformasyon sonrasi 1325°C’de 1 saat ikinci yeniden
kristallesen ve %92 yogunluga sahip yapinin, Marbel daglayici ile daglanmis optik
mikroskop goriintiisii verilmistir. Bu numune mekanik ve oksitlenme deneylerinde
kullanilmistir. Yapida, yaklasik 80 um boyutunda diizensiz sekilli taneler ve testere
disli tane sinirlar1 dikkat ¢ekmektedir. Resim 6.35°de ise aymi numunenin YK

sonrast SEM goriintiisii verilmistir.

Resim 6.34. %75 Deformasyon sonras1 1325°C’de 1saat IYK sonrasl taneler ve tane
sinirlarindaki oksit pargaciklar: optik mikroskop gortintiisii
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Resim 6.35. Resim 6.34’deki numune igerisindeki 8 degisik noktadan alinan nokta
analizi SEM goriintiisii

Optik mikroskop ve SEM ¢alismalarinda, tane sinirlarinda yer alan partikiiller dikkat
cekmektedir. Bu partikiillerin yapisal 6zelliklerini belirlemek amaciyla Resim 6.34°
de verilen yapt EDAX analizi ile arastirlmistir. Resim {izerindeki numarali
kisimlarda yapilan incelemeler Sekil 6.20.a, 6.20.b, 6.20.c, 6.20.d, 6.20.e, 6.20.f,
6.20.g, 6.20.h’ da verilmistir. Bu sonuglar, tane sinirlarindaki partikiillerin deneysel
siire¢ esnasinda meydana gelen oksitler oldugunu gostermistir. Bu oksitlerin, ikinci
yeniden kristallesme esnasinda tane sinir hareketlerini engelleyerek tane biiyiimesini

yavaglattigi diigiiniilmektedir.

Ince ve iyi dagilmis, birbirinden bagimsiz parcaciklarin nanometre mesafesindeki
varlig1 serbest dislokasyonlar ve diisiik acili tane sinirlart lizerinde hissedilebilir bir
ignesel gii¢ etkisi meydana getirir. Bu konu ile ilgili yapilan bir ¢alismanin TEM
mikroskobisinde oksit partikiillerinin kiigiik ag¢ili tane sinirlarinda var oldugu ve bu

partikiillerin kama etkisi meydana getirdigi belirtilmistir [Hayama ve ark., 2004].
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Full scale counts: 565 TEST(1) Full scale counts: 1017 TEST(2)
Al Al
1000+
800+
B0+ 1 2
400+
400
Cr
2004 Ti Ni Ci
Y 200 o T Ni
0]
Ni Ti Cr Ni i Cr Ni
S e B I S S R T [ 2 R T Y SR SR S ©
key ke
Element | % Agurhk | Atomik% Element % Agirlik Atomik%
Al 34,07 52,93 Al 50,25 67,78
Ti 7,56 7,49 Cr 17,30 12,11
Cr 19,54 15,75 Ni 32,44 20,11
Ni 24,70 17,63
Y 13,13 6,19
(a) (b)
Full scale counts: 1055 TESTE) Full scale counts: 1705 TEST(4)
3 1500 4
600+ 1000
5004
me N N o
N Gr Ni Ni "
i Ti = .
¢ ‘ : ' ; : : : ‘ ‘ B J T S S /\‘f "
Element % Agirlik | Atomik% Element % Agirlik | Atomik%
Al 29,40 46,47 Al 50,35 67,61
Ti 2,46 2,19 Ti 241 1,85
Cr 19.79 1623 Cr 17,07 12,07
_ Ni 23,50 14,72
Ni 47,35 35,12 v 6.67 276

(©)

Sekil 6.20. EDX Analiz sonuglari
a) 1 nolu bolge b) 2 nolu bolge c) 3 nolu bélge d) 4 nolu bolge
e) 5 nolu bolge f) 6 nolu bdlge g) 7 nolu bolge h) 8 nolu bolge

(d)
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Full scale counts: 562 TEST(E) Full scale counts: 1226 TEST(E)
Al | Al
B00—H
5 6
o 800+ .
ponl BO0~
Ni 4004
m- o
cr oy . T . i
R T 1§73 B S S A S S an
ke kel
Element % Agirlik Atomik% Element % Agirlik | Atomik%
Al 23,54 39,34 Al 33,00 47,72
Cr 19,43 16,85 Ti 27,98 23,27
Ni 57,03 43,80 Cr 17,64 13,52
Ni 21,37 14,50
(e) ®
Full scale counts: 851 TEST([) Full scale counts: 918 TESTiE)
BO0H 7 n 8
0 i 400 |
i 200 4 m
o T T T T T T T 7 U ) T T T T T T T T
o 1 2 4 :EV B 7 8 1o o
Element % Agirlik | Atomik% Element % Agirlik | Atomik%
Cr 24,50 26,82 Cr 24,55 26,87
Ni 75,50 73,18 Ni 75,45 73,13

Sekil 6.20. (Devam) EDX Analiz sonuglari

(2

(h)

a) 1 nolu bolge b) 2 nolu bolge c) 3 nolu bélge d) 4 nolu bolge
e) 5 nolu bolge f) 6 nolu bdlge g) 7 nolu bolge h) 8 nolu bolge




142

Resim 6.34 ve 6.35’deki yapmin Tirkiye Atom Enerjisi Kurumunda (TAEK)
bulunan Bruker D 8 Advance markali cihazda XRD analizleri, oda sicakliginda
yapilmistir. Yapilan XRD analizinde, 44,20-51,50 ve 75,76 20 agisinda sirasiyla
%100-50 ve 40 oraninda pik siddeti tespit edilmistir. Numune analizinden elde edilen
20 acilari, nikelin 20 agisina benzerlik gostermistir. Ciinkii, nikelin; 44,370-51,596
ve 76,084 20 acgisinda sirastyla %100-50 ve 40 oraninda pik siddeti gosterdigi Hull
tarafindan tespit edilmistir [Hull, 1921]. Numune X-RD sonuglari, nikel elementi X-
RD sonuglart ile karsilastirildiginda, 20 agilarinin kiiciildiigii goriilmiistiir. Bu
kiigiilmenin, nikel matris icine ilave edilen alagim elementlerinin (6zellikle krom),
mekanik alasimlanmasi, sinterlenmesi, deformasyonu ve 1YK’si esnasinda matris
icerisinde kat1 ¢ozelti (Ni-Cr kat1 ¢ozeltisi) olusturmasi, kristal kafes parametrelerini
kismen de olsa degistirmesinden kaynaklandigi diisiiniilmektedir. Sekil 6.21°de,

Resim 6.34 ve Resim 6.35°deki yapinin XRD analiz sonucu verilmistir.

2500

Ni

2000

1500 1

Siddeti

Ni

1000 1

500 A

20 30 40 50 60 70 80 90

20 Aqisi

Sekil 6.21. Resim 6.34 ve Resim 6.35°deki yapinin XRD analiz sonucu
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Ayrica, Ni-Al alagim sistemine ait kararli NizAl intermetalik bilesiginin de artan Al
miktarina bagli olarak olusabilecegi diistiniilmektedir. Bu kararli bilesikler, yiiksek
sicaklik uygulamalarinda malzemelerin miikemmel mekanik 6zellik gdstermesini
saglar. Cunkii bu bilesikler, 800°C gibi yiiksek sicakliklarda bile kararli yapilarini
korur ve malzemelerin ¢ok iyi akma dayanimi gostermesini saglar [Prasad ve ark.,
2000, Lapin, 1998, Schindler ve ark., 1999]. Ancak, bu ¢alismada, numunelerde bu

tiir bilesikler tespit edilmemistir.

Bu konu ile ilgili yapilan calismalarda, soguk yigma vasitasiyla %24-44 oraninda
deforme edilen PM 1000 siiperalagiminin 1s1l islem davraniglarinin arastirildigi bir
calisma yapilmistir. Bu c¢alismada ki X-RD analizlerinde alagimin yapisinda kararl
olarak bulunan Y-Al-O bilesiklerinin a-Al,O3;, AlsY305, Al,Y4O9 ve AlyO3
bilesiklerini olusturdugu tespit edilmistir [Hayama ve ark., 2004]. Bu bilesiklerin

ODS siiperalagimlar i¢inde var olan Al,03-Y,0s3 Sistemine ait oldugu belirtilmistir.

6.2.7. Blok numunelerin yogunluk o6l¢iimleri

Seramik kapta 8 saat MA tozlarin mekanik (¢apraz kirilma) ve oksitlenme
ozelliklerini test etmek amaci ile tozlar 160 g halinde preslenerek blok numune
tiretilmistir. Presleme sonrasi elde edilen blok numunelerin agirliklar belirlenmis ve
blok numune yogunlugu, agirlik/hacim formiiliinden hesap edilmistir. Ham yogunluk
ise, blok numune yogunlugu / karisim yogunlugu formiiliinden %56 olarak hesap
edilmistir. Sinterleme, %75 deformasyon ve ikinci yeniden kristallesme sonrasi
yogunluklar Arsimet prensibi ile hesaplanmaistir. Sinterleme sonras1 yogunluk % 64’e
cikmistir. %75 deformasyon sonrasinda numune yogunlugu gozle goriiliir bir artis ile

% 95’e ¢iktig1 tespit edilmistir. Ikinci yeniden kristallesme sonrasi ise ¢ok az bir
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azalma ile yogunlugun % 92 oraninda oldugu tespit edilmistir. [YK sonras1 yogunluk
diisiisii, IYK esnasinda yiiksek sicakliga bagli prozite artigindan kaynaklandig
diistiniilmektedir. Elde edilen yogunluk degerleri Sekil 6.22°deki grafik de
verilmistir. Ayrica, Clemex Image Analysis System (Goriintiilii analiz sistem)
programi kullanilarak, yiizey alandaki gozenek yogunlugu hesap edilerek numune
yogunluklart bulunmustur. Bu analizde, ylizey alandaki gozenek yogunlugunun ii¢
boyutlu olarak devam ettigi kabul edilmektedir. Goriintiilii analiz sistemi ile bulunan
sonuglar Arsimet prensibi ile bulunan sonuclara paralellik gdstermistir (sinterleme
sonrast %70, %75 deformasyon sonrast %99,9 ve bir saat [YK sonras1 %96). Her iki

yonteme ait sonuglar Sekil 6.23’de verilmistir.

Bu konu ile ilgili yapilan ¢alismalarda da benzer sonuclar elde edilmistir. Blok
numune haline getirilen nikel esasli bir siiperalasim tozu, presleme sonrasi
yogunlugu teorik yogunlugun %73’ii oldugu ve sinterleme sonrasi yogunlugu teorik

yogunlugun %82’si oldugu tespit edilmistir [Evin, 2003].

100

%75 deformasyon sonrasi -
\.

90 IYK Sonrasi

80

70 4

1 o .
Sinterleme sonrasi
60

Yogunluk (%)

Presleme sonrasi
50 T T T T T T
1 2 3 4

Yogunluk Artirma Islemleri

Sekil 6.22. Seramik kapta 8 saat mekanik alasimlanmis tozun yogunluk degisimi
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Sekil 6.23. Seramik kapta 8 saat MA tozun goriintiilii analiz sistem ve Arsimet
prensibi yogunluk karsilagtirmasi

6.2.8. Blok numunelerin mikro sertlik 6l¢iimleri

8 saat MA islemi sonrasi toz mikro sertliginin 239 HV oldugu tespit edilmistir.
Presleme islemi ile blok numune haline getirilen tozlarin sinterleme islemi sonrasi
mikro serlikleri 212 HV’ye diismiistiir. Toz yapisinda, soguk deformasyona baglh
artis gosteren dislokasyonlar toz sertliginin artmasina neden olmustur. Sinterleme 1s1l
islemi, toz partikiillerindeki dislokasyon sayisim1 —azalttigi i¢in sertlikte diigme
gorilmiistiir. %75 deformasyon sonrasi blok numune yapisindaki i¢ enerji artisi
sertligin tekrar artmasma neden olmustur (323 HV). 1325 °C’ de ikinci yeniden
kristallesme islemi uygulanan numunenin sertlik degeri 332 HV olmustur. Yapida
var olan kararli oksitlerin deformasyon nedeni ile olusan ve sicaklik etkisiyle hareket
eden dislokasyonlar1 engellemistir. Degisik islemler sonunda sertlikte meydana gelen

degisim Sekil 6.24°de verilmistir.
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Sekil 6.24. Degisik islemler sonunda sertlikte meydana gelen degisim

Bu konu ile ilgili yapilan ¢alismalarda da benzer sonuglar elde edilmistir. Ornegin,
Nimonic 80 A siiper alasiminin sertlik ve deformasyon davranis1 ddvme sartlarina
(dovme sicakligr ve dovme hizi) bagli oldugu belirtilmis ve dovme sartlar ile sertlik
arasindaki iligki incelenmistir. Numune sertlikleri degisik sicakliklarda yapilan sicak
presleme deneyinden sonra Ol¢iilmiis ve azalan dovme sicakligi ve artan gerilmeye
bagl olarak sertligin arttigi tespit edilmistir. 1150°C de sicak doviilen numune
sertligi 300-340 HV, 1100°C de sicak doviilen numune sertligi 290-360 HV, 1050°C
de sicak doviilen numune sertligi 310-360 HV ve 1000°C de sicak doviilen numune
sertliginin de 340-440 HV arasinda degistigi tespit edilmistir [Kim ve ark., 2001].
Yapilan baska bir ¢alismada da, demir esashi bir sliperalasim tozlari sicak presleme, 2
saat 1150°C de sinterleme ve 1000°C de %30 ve 50 haddeleme isleminden sonra
1350°C de 2 saat IYK islemi uygulanmis ve bu islem sonunda numune mikro

sertliklerinin 330 HV oldugu tespit edilmistir [Kiling, 1999].
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6.2.9. Capraz kirilma deneyi

Capraz kirilma deneyi i¢in hazirlanan numuneler Sekil 5.2°deki aparat vasitasiyla

deneye tabi tutulmuslardir. Elde edilen sonuglar Cizelge 6.2°de verilmistir.

Cizelge 6.2. Capraz kirilma deney sonuglari

. | Kirilma esnasinda 6l¢iilen | Ortalama Kopma
Deney adi Deney adeti . )
ortalama yiik (KN) Mukavemeti (MPa)
Ug Noktal1 Egme 4 14.430 1073.592

Esitlik 5.2°deki sabit degerler hesap edildiginde 0.0744xP esitligi bulunur. Bu
esitlikten faydalanilarak her numune i¢in ¢apraz kirilma mukavemet degerleri hesap

edilmis ve ortalama bir deger alinmstir.

3PL
CKM=——(MPa)
2. 2w

Resim 6.36. (a-b)’de kirma islemi uygulanmig numuneler verilmistir. Kirma islemi
sonunda, destek pimlerinin temas ettigi bolgelerde numune yiizeyi deforme
olmustur. Bu durum, iiretilen numunelerin istenilen mekanik o6zelliklere sahip

oldugunu gostermistir.

Ni-12.6 Al-20 Ir-5 Nb Dortlii alasim sisteminin oda sicakligindaki % 0,2 akma
gerilmesinin 1132 MPa oldugu tespit edilmistir. SEM incelemesinde kirik ylizeyin
yumusak-cukur (ductile-dimple) kirilma yapisina sahip oldugu tespit edilmistir [Yu

ve ark., 2000]. Yapilan baska bir ¢alismada, ticari adi HSS, M2 olan ve toz metal
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yOntemi ile tiretilen demir esash yiiksek hiz ¢elik tozlar1 1255°C’de vakum ortaminda
30 dakika sinterlendikten sonra 600°C’de 30 dakika hidrojen dongilisiine maruz
birakilmiglar. Bu 1s1] islemlerden sonra sertlikleri 6l¢iilmiis ve {ic noktadan egme
deneyleri yapilmis. Deney sonucunda, 1250 MPa egme mukavemeti ve 888 HV

sertlik degeri elde edilmistir [Romano ve ark., 2006].

NiAl tozlarma Ti, Ta ve Mo ilave edilerek Szegvari modelli bir atritérde mekanik
alagimlama islemi uygulanmis ve sicak ekstriizyon ile yogunluklari artirilmistir.
Mekanik 06zelliklerini tespit etmek amaci ile oda sicakliginda basma deneyi
uygulanmis ve 1453 MPa akma mukavemetine sahip oldugu ve ¢ukur yapili kirilma

ylizeylerinin oldugu tespit edilmistir [Hwang ve ark., 1992].

(b)

Resim 6.36. Kirma islemi uygulanmis numuneler
a) On gorliniis b) yan goriiniis

Resim 6.37 ve 6.38’ de kirik ylizey SEM goriintiileri verilmistir. Bu goriintiilerde
kirik yiizeylerin engebeli, gdzenekli ve hiicresel bir yapiya sahip oldugu goriilmiistiir.
Keskin kirilmig yiizeylerin olmamasi ve ¢ukur yapinin varligi bize kirilmanin siinek
oldugunu gostermektedir. Ayrica, yapi1 igerisinde c¢aplart 2-3 pm olan oksit

partikiillerinin homojen dagilimi goriilmiistiir.
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Resim 6.38. Cukur Kirik ylizey SEM goriintiisii

6.2.10. Oksitlenme deneyi

1000°C sicaklikta 1, 10, 50 ve 100 saat normal atmosfer sartlarinda oksitlenen
numunelerin, yiizey goriintiileri ve kirik yiizey SEM ve X-RD incelemeleri yapilmis,

elde edilen sonuglar asagida verilmistir.
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1 Saat oksitlenme deneyi

1 saat oksitlenme sonunda, numune yiizeylerinden elde edilen SEM goriintiisii Resim
6.39°da verilmistir. Resimde, az miktarda bolgesel bir oksit filmi oldugu ve olusan

oksit filminin ince, oksit partikiillerinin de kii¢iik oldugu dikkat ¢ekmektedir.

Resim 6.39. 1 Saat oksitlenen numune ylizeyinin SEM goriintiisii

10 Saat oksitlenme deneyi

10 saat oksitlenme sonunda, numune ylizeylerinden elde edilen SEM goriintiisii
Resim 6.40°da verilmistir. Resimde, oksit filminin 1 saat oksitlenmeye gore yiizeyi

daha fazla kapladig1 goriilmektedir.
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Resim 6.40. 10 Saat oksitlenen numune yiizeyinin SEM goriintiisii

50 Saat oksitlenme deneyi

50 saat oksitlenme sonunda, numune yiizeylerinden elde edilen SEM goriintiisii
Resim 6.41°de verilmistir. Resimde, oksit filminin hemen hemen tiim numune
ylizeyini kapladigi ve olusan oksit partikiillerinin de biiylidigii goriilmektedir.

Ayrica, oksit filminde gozle goriiliir bir artis oldugu dikkat ¢ekmektedir.

Resim 6.41. 50 Saat oksitlenen numune yiizeyinin SEM goriintiisii
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100 Saat oksitlenme deneyi

100 saat oksitlenme sonunda, numune yiizeylerinden elde edilen SEM goriintiisii
Resim 6.42°da verilmistir. Resimde, oksit filminin tiim numune ylizeyini kapladigi,
ylizeyde olusan oksit partikiillerinin biiylidiigii (1-10 um) goriillmektedir. Ayrica,

numune yiizeyinde olusan oksitlerin 6nceki asamalara nazaran daha homojen bir

goriintli verdigi dikkat cekmektedir.

Resim 6.42. 100 Saat oksitlenen numune yiizeyinin SEM goriintiisii

6.2.11. Oksitlenme kinetiginin belirlenmesi

Oksitlenme deneyleri 1000°C°de dort farkli siire kullanilarak gergeklestirilmistir.
Deney sonrasi, birim alandaki agirhk artist 10 hassasiyete sahip terazide tespit
edilmistir. Oksitlenme deneyleri sonrasinda elde edilen sonuglar Cizelge 6.3’de

toplu olarak verilmistir.



Cizelge 6.3. Oksitlenme deneyleri sonrasi elde edilen degerler

1000°C
AW :0,1x10° g
. AW/A :0,0031452 mg/cm’
1 saat oksitlenme y
Alan :31,79364 cm
Oksit kalinhgr :2-3 pm
AW :1x107 g
AW/A :0,0312940 mg/em’
10 saat oksitlenme W 0,03129 mgzcm
Alan :31,954915 cm
Oksit kalinhgr :11 um
AW :1,7x10° g
AW/A : 1594 mg/cm’
50 saat oksitlenme W 0,053159 ng om
Alan :31,97982 cm
Oksit kalinhgr :17 pm
AW :22,1x10° g
AW/A :0,0656060 mg/cm’
100 saat oksitlenme ; ; m;g em
Alan :32,00923 cm
Oksit kalinhgr :20 pm
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Malzemenin oksitlenme karakterini tespit i¢in birim alandaki oksitlenme sonucu
agirhik artisi, AW/A miktariyla, oksitlenme siiresi arasinda bir grafik cizildiginde
parabolik alt1 bir degisim gozlenmektedir. Bu degisim Sekil 6.25’da gosterilmistir.
Sekil 6.25’de gorildiigli gibi artan oksitlenme siiresi ile birlikte numunelerin
agirliginda az bir artis olmaktadir. 1000°C’de 100 saat oksitlenme isleminden sonra
bile 0,0656060 mg/cmz’lik bir oksitlenme davranisi tespit edilmistir. Bu durum

malzemenin ¢ok iyi oksitlenme direncine sahip oldugunu gostermektedir.
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Sekil 6.25. AW/A Miktartyla, oksitlenme siiresi arasindaki iligki

Ni esasli ODS siiperalasimin oksitlenme karakterini tespit etmek amaciyla, parabolik
oran kanununu S$ekil 6.25’daki oksidasyon davranisina uygulamada, (AW/A) 2= kp.t
esitligi kullanilabilir. Burada; k, parabolik oran sabiti, t oksidasyon siiresi (saat),
AW/A ise birim alandaki oksitlenme miktar1 (mg/cm?) olarak kullanilmaktadur.
parabolik oran sabiti k;, nin tespit edilebilmesi i¢in, (AW/A) ? ile oksidasyon siiresi (t)

arasindaki degisim bir grafik halinde ¢izildiginde Sekil 6.26’daki egim elde edilir.
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Sekil 6.26. (AW/A)* Miktariyla, oksitlenme siiresi arasindaki iliski

Ni esasli ODS siiperalagimlarin oksitlenme karakterini tespit amagli yapilan bir
calismada, farkli sicaklik (900 ve 1000°C) ve siirelerde (5, 10, 50, 100 saat)
numuneler saf oksijen altinda oksitlenme deneyine tabi tutulmus ve benzer sonuclar
elde edilmistir [Evin, 2003]. Her ne kadar siiperalasim malzemelerde bu tiir
oksitlenme neticesinde ¢ogunlukla parabolik oksitlenme tavri goriilse de bu
malzemelerin ¢ok uzun siireli yiiksek sicaklik ortamlarina maruz kalacaklar
disiiniiltirse, parabolik alt1 oksitlenmenin daha ¢ok istenen bir oksitlenme tavri
oldugu diisiiniilebilir. Bu tiir oksitlenmede oksit yapict alasim elementleri daha uzun
stirelerde yapidan uzaklasir, dolayisiyla kimyasal bilesim degisimi yavas gerceklesir,

bu da malzeme Omriiniin artisina sebep olur.

6.2.12. Oksitlenme sonras1 X-RD analizleri

Degisik stirelerde (1, 10, 50, 100 saat) oksitlenmis numunelerin ylizeylerinden alinan

X-RD analizleri Sekil 6.(27-30)’da verilmistir. Sekil 6.27°de 1 saat siireyle oksitleme
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islemi uygulanan numunenin X-RD analizinde, Ni esash siiperalasimlarin ylizeyinde
olusmas1 istenen koruyucu Cr;Os3’lin ¢ok az miktarda olustugu goriilmektedir.
Analizde, 24,96 ve 33,86 2 tetha (2 0) acilarinda krom oksit’in varlig1 tespit
edilmistir. Ayrica, Cr,O3 thombohedral kristal yapiya sahip olup, bu yapiya ait en iyi

pikler 58,430 ve 82,116 2 tetha agilarinda oldugu belirlenmistir.
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Sekil 6.27. 1 Saat oksitlenmis numunenin yiizeyinden alinan X-RD analizi

Sekil 6.28°de 10 saat siireyle oksitleme islemi uygulanan numunenin X-RD analizi
verilmigtir. Numune yiizeyinde olusan koruyucu oksit (Cr,Os) pik siddeti, 1 saat

oksitlenen numune pik siddetine gore arttig1 goriilmektedir.
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Sekil 6.28. 10 Saat oksitlenmis numunenin yiizeyinden alinan X-RD analizi

Sekil 6.29°da 50 saat siireyle oksitleme islemi uygulanan numunenin X-RD analizi
verilmigtir. Numune yiizeyinde olusan koruyucu oksit (Cr,O3) film kalinligi,
oksitlenme siiresine bagl olarak arttikca 2 0 agisinin pik siddeti de artmaktadir. 1 ve

10 saat oksitlenen numune pik siddetine gore 50 saat oksitlenen numunenin pik

siddetinde artis goriilmektedir.
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Sekil 6.29. 50 Saat oksitlenmis numunenin yiizeyinden alian X-RD analizi

Sekil 6.30’da 100 saat siireyle oksitleme islemi uygulanan numunenin X-RD analizi
verilmistir. Numune yiizeyinde olusan koruyucu oksit (Cr,O3) pik siddetinin, 1, 10
ve 50 saat oksitlenen numune pik siddetine gore daha da arttig1 goriilmektedir. Tim
X-RD analizlerinde, Cr,O; hemen hemen benzer 2 0 acis1 ile pik verdigi
goriilmiistiir. Ayrica, numune oksitlenme zamam ve yiizeyde olusan oksit film

kalinlig1 arttik¢a olusan koruyucu oksit (Cr,Os3) piklerinin arttig1 tespit edilmistir.
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Sekil 6.30. 100 Saat oksitlenmis numunenin yiizeyinden alinan X-RD analizi

6.2.13. Oksitlenme sonrasi kirik ve parlatilmis yiizey SEM analizleri

Degisik siirelerde oksitleme islemi uygulanan numuneler, kirik ylizey SEM
analizleri i¢in s1v1 azot igerisinde 30 sn bekletildikten sonra kirilmistir. Numunelerin
darbe almamis bolgeleri kirik yiizey SEM incelemelerinde kullanilmistir. Kirik ve
parlatilmis yiizeylerden elde edilen SEM goériintiileri asagida verilmistir. Ayrica

numunelerin ylizeylerindeki element miktarin1 tespit etmek amaciyla EDAX

analizleri yapilmustir.

1 Saat oksitlenme sonrasi kirik ve parlatilmis viizey analizi

Resim 6.43’de 1 saat oksitleme islemi uygulanmis numunenin kirik yiizey SEM

goriintiisii verilmistir. Resimde, numune kenarinda bulunan ¢ukurlarda oksit tabakasi
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goriilmektedir. Bu oksitlerin, diiz ve keskin bir sekilde kirildiklar1 goriilmektedir. bu
sonuglardan, numune yiizeyinde olugsmaya baslayan oksit tabakasinin matrise gore
(matris ¢ukur tip kirilma yiizeyleri olustugu i¢in slinek ozellikte) gevrek kirilma
ozelligi gosterdigi anlasilmaktadir. Numune yilizey SEM incelemelerinde de (Resim
6.39) yiizeyde bolgesel oksitlenmenin oldugu tespit edilmistir. Ayrica, Resim
6.43’deki X bolgesinden alinan EDAX analizinde oksijen miktarinin %16 (Sekil
6.31), Y bolgesinden alinan EDAX analizinde ise %7,7 (Sekil 6.32) oldugu tespit

edilmistir.

Resim 6.43. 1 Saat oksitlenme sonrasi kirik yiizey SEM goriintiisii
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Sekil 6.32. Resim 6.43°deki Y bolgesinden alinan EDAX analizi

161

Resim 6.44°de 1 Saat oksitlenme sonrast parlatilmis yiizey SEM goriintiisiinde,

yaklagik 3 pm civarinda oksit filminin olustugu ve bazi bdlgelerde ise 1-2 pm

arasinda oldugu goriilmektedir. Bu sonuglar numune yiizeyinde bolgesel oksitlenme

oldugunu ve oksit filminin yiizeyi korumak i¢in yeterli kalinliga ve siireklilige sahip

olmadigini géstermistir.
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Resim 6.44. 1 Saat oksitlenme sonrasi parlatilmis yiizey SEM goriintiisii

10 Saat oksitlenme sonrasi kirik ve parlatilmis yiizey analizi

Resim 6.45°de 10 saat oksitleme islemi uygulanmis numunenin kirik yiizey SEM
gorilintlisii verilmistir. Resimde, 10 saat oksitlenme sonunda numune yiizeyinde
stirekli film seklinde koruyucu oksit tabakasinin olusmaya basladigi ve oksit
yogunlugunda arttig1 goriilmiistiir. Oksit yiizeylerindeki kirilmanin 1 saat
oksitlenmede oldugu gibi diiz ve keskin oldugu goriilmektedir. Numune yiizey SEM
incelemelerinde de (Resim 6.40) yiizeydeki oksitlenmenin daha genis bir alanda
olustugu ve Sekil 6.28’deki XRD analizlerinde Cr,Os pikleri 1 saat oksitlenmeye
kiyasla artt1g1 tespit edilmistir. Ayrica, Resim 6.41°deki X bolgesinden alinan EDAX

analizinde oksijen miktarinin % 25 oldugu tespit edilmistir (Sekil 6.33).
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Sekil 6.33. Resim 6.45°deki X bolgesinden alinan EDAX analizi

Resim 6.46’da 10 Saat oksitlenme sonrasi parlatilmis yiizey SEM goriintiisiinde,
yaklagik 11 pm civarinda oksit filminin olustugu ve bu oksit filminin tiim yiizeyi
kapladig1 dikkat ¢cekmektedir. Bu sonuglar numune yiizeyinde oksit filminin yiizeyi
korumak icin yeterli kalinliga ulastigint ancak yogunlugunun diisiik oldugunu

gostermistir.
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Matris

Oksit filmi

Ni kaplama

Resim 6.46. 10 Saat oksitlenme sonrasi1 parlatilmis ylizey SEM goriintiisii

50 Saat oksitlenme sonrasi kirik ve parlatilmis yiizey analizi

Resim 6.47°de 50 saat oksitleme islemi uygulanmis numunenin kirik yiizey SEM
goriintlisli verilmistir. Resimde, 50 saat oksitlenme sonunda numune yiizeyinde film
seklinde koruyucu oksit tabakasinin katmansi yogun bir yapida oldugu goriilmiistiir.
Oksit yogunlugu arttikca, oksit yilizeylerindeki kirilmanin, keskin koseli gevrek
kirilma sekilde gerceklestigi tespit edilmistir. Numune yilizey SEM incelemelerinde
(Resim 6.41) yiizeydeki oksit filminin tim numune yiizeyinde olustugu
goriilmektedir. Ayrica, Sekil 6.29’daki XRD analizlerinde Cr,O; pikleri, 10 saat
oksitlenmeye gore daha siddetli ve Resim 6.47°deki X bolgesinden alinan EDAX

analizinde ise oksijen miktarinin % 36,9 oldugu tespit edilmistir (Sekil 6.34).
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Sekil 6.34. Resim 6.47°deki X bolgesinden alinan EDAX analizi

Resim 6.48’de 50 Saat oksitlenme sonrasi parlatilmis yiizey SEM goriintiisiinde,
yaklasik 17 um civarinda oksit filminin olustugu ve bu oksit filminin tiim yiizeyi
yogun bir sekilde kapladigi dikkat ¢ekmektedir. Bu sonuclar numune yiizeyindeki
koruyucu oksit film kalinligr ve yogunlugunun oksitlenme siiresine bagli olarak

arttigin1 gostermistir.
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Matris

Oksit filmi

GUTEF MLZ.

Resim 6.48. 50 Saat oksitlenme sonras1 parlatilmis ylizey SEM goriintiisii

100 Saat oksitlenme sonrasi kirik ve parlatilmis yiizey analizi

Resim 6.49’da 100 saat oksitleme islemi uygulanmig numunenin kirik ylizey SEM
goriintlisli verilmistir. Resimde, 100 saat oksitlenme sonunda numune yiizeyindeki
koruyucu oksit tabakasinin daha yogun bir katmansi yapida oldugu goriilmiistiir.
Oksitlenme siiresi arttik¢a oksit yogunlugu artmis ve oksit kirilma yiizeylerinin de
daha keskin koseli kirilma 6zelligi gosterdigi tespit edilmistir. Numune ylizey SEM
incelemelerinde (Resim 6.42) yiizeydeki oksit filminin tim numune yiizeyinde
homojen bir sekilde olustugu goriilmektedir. Ayrica, Sekil 6.30’daki XRD
analizlerinde Cr,Os3 pikleri, 50 saat oksitlenmeye gore daha siddetli oldugu ve Resim
6.43°deki X bolgesinden alinan EDAX analizinde ise oksijen miktarinin %43 oldugu

tespit edilmistir (Sekil 6.35).
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Sekil 6.35. Resim 6.49°daki X boélgesinden alinan EDAX analizi

Resim 6.50°de 100 Saat oksitlenme sonrasi parlatilmis yiizey SEM goriintiisiinde,
oksit kalinliginin ¢ok artis gostermedigi ve 50 saat oksitleme sonrasi elde edilen
kalinlikla hemen hemen ayn1 oldugu goriilmiistiir. Oksit film kalinliginin, 100 saatin
sonunda 20 pm civarinda oldugu tespit edilmistir. bu asamada, yilizeyde meydana
gelen oksit filminin, 50 saat oksitlenmeye gore cok daha yogun oldugu dikkat

cekmektedir. Bu oksit yogunlugunun birim alandaki agirlik artisinda etkili oldugu
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diisiiniilmektedir. Ayrica, oksidin matrise siitunsal bir baglanti sekli ile sikica

baglandig1 goriilmiistiir.

Matris

Oksit filmi

Ni kaplama

Resim 6.50. 100 Saat oksitlenme sonrasi parlatilmis yiizey SEM goriintiisii

Bu konu ile ilgili Gonzales ve arkadaslari [Gonzales ve ark., 1999] Ni-Al esasli ODS
intermetalik alagimin  oksitlenme kinetigini belirlemek i¢in numuneleri, 900 ile
1200°C’deki sicaklik araliginda 0,5-1-10-100 saat oksitlenme islemine tabi
tutmuslar, her bir deney sonrasi, numunelerde zamanina bagl kiitle artis1 tespit
etmisler, 900°C’de oksitlenen numunede parabolik oksitlenme ve 900°C’nin tizerde

ise parabolik alt1 oksitlenmenin oldugunu tespit etmislerdir.

Nikel esasli siiperalasim lizerinde yapilan bagka bir ¢aligmada da [Evin, (2003)]
numuneler, 5-10-50 ve 100 saat oksitlenmeye maruz birakilmis ve deneyler
esnasinda, numunelerde zamanina bagl kiitle artis1 oldugu ve numunelerin parabolik
oksitlenme kinetiginin oldugu tespit edilmistir. yiiksek sicaklik uygulamalari igin
parabolik veya parabolik alt1 oksitlenme, malzemede oksitleyici alasim elementinin

azalmasina daha az yol agtig1 i¢in genellikle tercih edilmektedir.
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Yiizey pirtzliliginiin MA 956 demir esaslt siiper alasimin oksitlenme tavrina
etkisini aragtiran baska bir caligmada [Tiirker ve Akgiil, 2002], yiizey kalitesi iyi olan
numunelerde oksit agirlig1 ve kalinliginin zamana bagl olarak artigini oksit filminin
daha homojen bir goriintii verdigini, ayrica ylizey kalitesi iyi olan numunelerde
parabolik, ylizeyi piiriizli numunelerde ise parabolik alt1 oksitlenmenin oldugunu

tespit etmislerdir.

Literatiirde yapilan bagka bir calismada da, sicak ekstriizyonla iiretilmis Ni esasl 718
stiperalasimi 1100°C’de, degisik siirelerde (10-180 saat arasinda) oksitleme islemine
tabi tutulmus ve 80 saat ve iizerinde oksitlenen numunelerde Nb’ca zengin Cr,0;
filminin olustugunu tespit etmislerdir. Ayrica, oksit agirligi ve kalinligmin zamana
bagli olarak artigin1 ve 160 saat oksitlenen numunenin ylizeyden matrise dogru

gittikce mikro sertliginin arttigini tespit etmislerdir [Geng ve ark., 2007].
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7. SONUC VE ONERILER

Bu calismada, yiiksek enerjili Szegvari tipi bir atritér kullanilarak nikel esash
siiperalasim toz karigimi (%75 Ni, %20 Cr, %4 Al,Os, %0.6 Ti, %0.4 Y,03) inert gaz
ortaminda, %, 1, 2, 4, 7 ve 8 saat, farkli siirelerde MA islemine tabi tutulmuslardir.
Ayrica, seramik kazanda gelik bilyeler kullanilarak %, 1, 2, 4, 8, 12, 16, ve 24 saatlik
farkli stirelerde MA islemi tekrar yapilmistir. 8 saat MA islemi sonrasi tozlara, soguk
presleme, sinterleme, termo-mekanik islemler, ikinci yeniden kristallesme, mekanik

ve oksitlenme deneyleri yapilmis ve asagidaki sonuglar elde edilmistir.

1. Hem ¢elik kazanda hem de seramik kazanda 6giitiilen tozlarda, Artan MA siiresine
bagl olarak toz boyutlarinda kiiciilme, toz sertliklerinde artma ve lameller arasi
mesafede de daralma tespit edilmistir. Seramik kazandaki 6giitme isleminin, ¢elik
kazanda yapilan 6giitmeye nazaran daha verimli oldugu belirlenmistir. MA sonrasi
yapilan X-RD analizlerinde 24 saate kadar 6giitiilmiis tozlarda, herhangi bir bilesige
rastlanmamuistir.

2. Azalan 1YK sicakhign ve deformasyon oranlarinda numunelerin mikro
sertliklerinde artis tespit edilmistir. Diger taraftan, artan YK sicakligi ve
deformasyon oranlarinda ise IYK tane biiyiikliiklerinin arttig1 ve bu tanelerin 100
um civarinda oldugu tespit edilmistir.

3. Sinterleme sonrast % 74 olan numune yogunlugu, termo-mekanik islemler
sonrasinda % 95 ¢ikmis ve IYK sonrasinda ise % 92 oldugu tespit edilmistir. Bu
diisiis IYK esnasinda meydana gelen gdzenek miktarindaki artiga baglanmistir.
Uygulanan termo-mekanik islem (% 75 deformasyon) sonrasinda numune mikro

serligi, sinterleme sonrasi elde edilen degerden fazla oldugu tespit edilmistir.
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Goriintiilii analiz sistemine gore numune yogunlugu Olgiimleri Arsimet metodunu
dogrulamistir.

4. Sinterleme, 1200°C’den %75 deformasyon ve 1325°C’de 1 saat IYK sonrasi
numunelerin mekanik 6zelliklerini tespit amagli yapilan ¢apraz kirilma deneyinde,
1073,5 MPa kirilma mukavemetinin oldugu ve SEM analizlerinde siinek tip
kirilmanin oldugu tespit edilmistir. Capraz kirilma numunelerinden alinan EDAX
analizleri tane sinirlarinda oksitlerin var oldugunu tespit etmistir. Bu oksit
olusumlarinin iiretim agamalarinda meydana geldigi diisiiniilmektedir.

5. Elde edilen siiperalasim numunelerin oksitlenme kinetigini belirlemek iizere
hazirlanan pargalar, 1000°C’de normal atmosfer gartlarinda 1, 10, 50 ve 100 saatlik
stirelerle oksidasyon islemine tabi tutulmustur. Numune yiizeylerinde olusan oksit
filminin oksitlenme siiresine bagli olarak arttig1 ve siireklilik arz eden bir film
seklinde tesekkiil ettigi ve alttaki metale iy1 yapistig1 tespit edilmistir. Oksitlenme
kinetiginin parabolik alt1 bir oksitlenme oldugu sdylenebilir. Parabolik oksitlenme
davranigi, oksitlenmenin zamana ve siireye bagli olmadigini, difiizyon kontrollii
oldugunu tarif eder ve koruyucu tavri bakimindan 0&zellikle yiiksek sicaklik

malzemelerinde aranan oksitlenme davranisidir.

7.1. Oneriler

- Ogiitiicii maddenin, deneylerde kullanilan toz karisimima etkisini belirlemek amaci
ile tozlar, seramik bilyelerle 6gtitiilmelidir.
- Termo-mekanik islem tiirii ve sicakligmin IYK iizerine etkisini tespit amaci ile

daha ¢ok ¢alisma yapilmalidir.
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- Termo-mekanik islemlerin, ikinci yeniden kristallesen tane boyutlar1 iizerine
etkisini belirlemek amaci ile ¢aligmalarda kullanilan Ni esasli siiperalagim
numunelere degisik oranlarda haddeleme veya ekstriizyon islemi uygulanmalidir.

- Deneylerde kullanilan siiperalasimin tiim mekanik 6zelliklerinin belirlenmesi igin
daha cok c¢alismaya ihtiya¢ vardir. Ayrica sicak presleme basinci ve sicakliginin
mekanik 6zelliklere etkisini belirlemek amaci ile tozlar sicak preslenmelidir.

- MA yontemi ile tretilen {irlinlerin 6zelliklerini tespit etme ve siiperalasimlarin
mekanik ve diger 6zelliklerinin tespit edilmesinde yasanilan zorluklarin asilmasi i¢in
teferruath ekipmanlara ihtiya¢ vardir. Bu amacla bu alanda bilimsel disiplinler arasi

isbirligi ve daha ¢ok yatirim gerekmektedir.



173

KAYNAKLAR

Abe, O., Suziki, Y., “Mechanochemically assisted preparation of BaTi0; powder”,
Mater. Sci. For., 225-227: 563-568 (1996).

Aikin, B. J. M., Juhas, J. J., In: Froes, F. H., Hebeisen, J. C. Eds., “Advanced
Particulate Materials and Processes” NJ: Metal Powder Industries Feration,
Princeton, 287-294 (1997).

Alexander, G.B., Iler, R. K., West, S. F. US Patent 2,972,529, February 21 (1961).

Allen, M.M., Athey, R.L. and Moore, J.B., “Application of powder metallurgy to
superalloys forging”, Metals Engr. Quart., Feb., 1 (1): 20-30, (1970).

Akm, C., “Elektron bombardiman ve TIG kaynak yontemleri ile Fe-Ni esash
Hastelloy X siiperalasimma varestraint testinin uygulanmasi” Yiiksek lisans tezi,
Osman Gazi Unv. Fen Bil. Enst., Eskisehir, 6-7 (1998).

Ansell, G.S., “In Oxide Dispersion Strengthening” ed. G.S. Ansell, T. D. Cooper and
F. V. Lenel, Gordon and Breach, New York, 61 (1968).

Arik, A., Tiirker, M. Ve Saritas, S., “Mekanik alagimlama ile aliminyum matriksli
aliiminyum karbiir ( Al4C3) kompozit malzeme iiretimi”, 2. Ulusal Toz Met. Konf.,
Ankara, Eyliil, 433-440 (1999).

Avvakumov, E.G., Senna, M., Kosava, N. V., “Soft Mechanochemical Synthesis: A
Basis for New Chemical Tecnologies” Kluwer academic publishers, Boston, MA:
187-195 (2001).

Avvakumov, E. G., Karakchiev, L. G., Gusev, A. A., Vinokurova, O.B., “Preparation
of dispersed ceramic materials by soft mechonochemical synthesis”, Journal of
Nanocryst. Mater., 13: 245-250 (2002).

Bakan, H. 1., “Toz metalurjisi yontemi ile iiretilen Cu-%25 Cr elektrik kontak
malzemesinin sinterleme davramislarinin incelenmesi’, Doktora tezi, ITU, Fen BIl
Enst., Istanbul, 26-27 (1999).

Benjamin , J.S., and Volin, T.E., “The Mecanism of mechanical alloying for
composite metal powder production”, Metal. Trans., 5: 1929-1934 (1974).



174

Benjamin , J.S. “Mechanical Alloying”, Sci. Amer., 234(5): 40-48 (1976).

Benjamin , J.S., “Mechanical alloying -A Perpective”, By Artz, E. And Shultz, E.,
Editors, Proc. Conf. On New Materials by Mechanical Alloying Techniges, Calw-
Hirsau 3-37 (1988).

Betteridge, W., “The Nimonic Alloys”, In: Edward Arnold, London, UK: 5 (1959).

Bhattacharya, A. K., Artz, E., “Temperature rise during mechanical alloying”,
Scripta Metall., 27(6): 749-754 (1992).

Blossom, N. W. and Brimhall D. B. “ Properties of ODS Precipitation Hardened
Copper Powders”, PM Special Feature, American Chemet Corp. East Helena,
Montana, USA.

Bostan, B., “Al-C’nun MA islemi ile sentezlenmesi”, Doktora tezi, G.U. Fen Bil.
Enst., Ankara, 1-113 (2003).

Bradley, E., F., “Superalloys”, A Technical Guide ASM international metal parks
170-327 (1989).

Calka, A., Radlinski, A. P., “Formation of TiB, by mechanical alloying” J. Less
Common Metals 161: 1.23-1.26 (1990).

Calka, A.,”Formation of titanium and zirconium nitrides by mechanical alloying”,
Appl. Phys. Lett., 59: 1568-1569 (1991).

Calka, A., Williams, J. S., “Synthesis of nitrides by mechanical alloying”, Mater.
Sci. For., 88: 787-794 (1992).

Calka, A., Nikolov, J.J., Williams, J.S., “Formation, Structure and Stability of Iron
Nitrides Made by Reactive Ball Milling”, Mater. Sci. For., 225: 527-532 (1996).

Carey-Lea, M., “decomposition of silver and mercury halide”, Phil. Mag., 5: 34-46
(1892).

Caron, P., Khan, T., "Improvement of creep strength in a nickel-base singe-cristal
superalloy by heat teratment”, Mat. Sci. Eng., 61: 173-184 (1983).



175

Charlot, F., Gaffet, E., Zeghmati, B., Bernard, F., Niepce, J. C., “Mechanically
activated synthesis studied by x-ray difraction in the Fe-Al system”, Mater. Sci.
Eng., A262: 279-288 (1999).

Chevenard, P., “Possibility of age hardening nickel-chromium alloys”, Compete.
Rendu., 189: 846 (1929).

Chen, G., Wang, K., Wang, J., Jiang, H., Quan, M., In: deBarbadillo, J. J., et al.,eds.
“Mechanical Alloying for Structural Applications”, Materials Park, OH: ASM.
International, 183-187 (1993).

Chen, Y., Williams, J. S., “Hydriding reaction induced Ball Milling”, Mater. Sci.
For., 225:881-888 (1996).

Chin, Z. H., Perng, T. P., “Amorphization of Ni-Si-C ternary alloy powder by
mechanical alloying”, Mater. Sci For., 235:121-126 (1997).

Coolidge, W. D., “Thoria-dispersed tungsten” Proc. Am. Inst. Elect. Eng., 96
(1910).

Davis, R.M., and Koch, C.C., “Mechanical alloying of brittle components: Silicon
and Germanium” Secripta Matallgica, 21:305-10 (1987).

Davis, R.M., McDermott, B., Koch, C.C., “ MA of brittle materials”, Metall. Trans.,
A19:2867-2874 (1988).

Dreshfield, R.H. and Gray, H.R., “P/M Superalloys”, A Troubled Adolescent proc.,
Seminar on P/M Superalloys, Current and Future, Int. Powder Metallurgy Conf.,
Toronto, Canada, 1-20 (1984).

Ebrahimi, F., Hoyle, T.G., “Brittle-to-ductile transition in polycrystalline NiAl”,
Acta Mater., 45: 4193-4204 (1997).

El-Eskandarany, M. S., Aoki, K., Suziki, K., “Rod milling for solid-state formation
of AlyTaj amorphous alloy powder”, J. Less Common Metals, 167:113-118
(1990).

El-Eskandarany, M. S., AokiK., Suziki, K., “Difference between mechanical
alloying and mechanical disordering in the amorphization reaction of AlsoTasy in a



176

rod mill”, J. Alloys compounds, 177:229-244 (1991).

El-Eskandarany, M. S., “Solid state nitrization reaction of amorphous tantalum
aluminium nitride alloy powders: the role of amorphization by reactive ball milling”,
J. Alloys Compounds, 203:117-126 (1994).

Erdem, M. ve Tiirker, M., “Farkli siirelerde mekanik alasimlanan nikel esasl

stiperalasim tozun karakterizasyonu”, I13. Uluslar arast metalurji ve malzeme
kongresi, Istanbul, 930-936 (2006).

Ermakov, A. E., Yurchikov, E. E., Barinov, V. A.,”Magnetic properties of
amorphous Y-Co powders prepared by mechanical milling”, Phys. Met. Metallogr.,
52(6): 50-58 (1981).

Evin, E. “Nikel esasl1 bir siiperalasimin mekanik alasimlama Yo6ntemi ile tiretilmesi
ve mikroyapi-oksitlenme 6zelliklerinin  arastirilmasi”, Doktora tezi, Furat
Universitesi Fen Bil. Enst., Elaz1g 1-142 (2003).

Fair, C.H., and Wood, J.U., “MA of Iron-Aluminum intermetallics”’, Powder Met.,
36: 123-128 (1993).

Fisher J.J., deBarbadillo, J. J., Shaw, M. J., “High temperature alloys minimize
furnace downtime”, Heat Treating, 23 (5): 15-16 (1991).

Fisher J.J., Weber, J.H., “Mechanical alloying spreads 1its wings”’, Advenced
Materials And Process, 138(4): 43-50 (1990).

Flinn, R. A. and Trojan, P. K. “Engineering Materials and Their Applications” Sec.
ed. Houghton Mifflin Company, Boston, Massachusetts, 434 (1981).

Frazier, W. E., Koczak, M. J., “Mechanical and thermal stability of powder
metallurgy aluminum-titanium alloys”, Scripta Metal. 21: 129-134 (1987).

Forrester, J.S., and Schaffer, G.B., “The chemical kinetics of mechanical alloying”,
Metal. Mater. Trans. A, 26A: 163-173 (1995).

Fukunaga, T., Nakamura, K., Suziki, K., Mizutani, U., “Amorphization of
immiscible Cu-Ta system by mechanical alloying and its structure observation”, J.
Non-Cryst. Solids, 117: 700-703 (1990).



177

Gaffet, E., and Malhouroux-Gaffet, N., “Nanocrystalline MoSi2 phase formation
induced by mechanical activaced annealing”, J. Alloys and Compounds, 205: 27-34
(1994).

Gaffet, E., Malhouroux, N., Abdellaoui, M.,”Far from equilibrium phase transition
induced by solid-state reaction in the Fe-Si system”, J. Alloys Compounds, 194: 339-
360 (1993).

Gauthier, V., Josse, C., Gaffet, E., Bernard, F., Larpin, J. P., “Synthesis of niobium
aluminides using mechanically actvated self-propagating high-temperature synthesis
and mechanically activated annealing process”, Mater. Sci. Eng., A265: 117-128
(1999).

German, R. M., “Powder Metallurgy Science”, second ed., Metal Powder Industries
Federation, Princeton, New Jersey, 1-472 (1994).

German, R. M., “Powder Metallurgy Science”’, Metal Powder Industries Federation
Princeton, New Jersey, 1-279 (1984).

Gilman, P. S., Benjamin, J. S., “Powder systems and aplication” In: ASM Handbook,
Powder metallurgy, formerly ninth edition, Metals Handbook, 7: 722-727 (1993).

Gonzales, G., Sagarzazu, A., Villalba, R., Ochoa, J., D’Onofrio, L., “Effect of the
milling media on the phases obtained in mechanically alloyed equiatomic Fe-Co”,
Mater. Sci. For., 360: 355-360 (2001).

Gonzalez-Carrosso, J.L., Perez, P., Adeva, P., Chao, J., “Oxidation behaviour of an
ODS NiAl-based intermetallic alloy”, Intermetallics. 7: 69-78 (1999).

Goodwin, P. S., Mukhopadhyay, D. K., Suryanarayana, C., Froes, F. H., WardClose,
C. M. “Titanium” In: Blenkinsop, P., et al. editors,’95, London, UK, 3: 2626-2633
(1996).

Grahle, P., and Arzt, E., “Microstructural development in dispersion strengthened
NiAl produced by mechanical alloying and secondary recrystallition”, Acta Mater.,
45(1): 201-211(1997).

Gutmanas, E. Y., Trudler, A., Gotman, 1., “Processing and properties of dense Cu
nanocomposites’, Mater. Sci. For., 386: 329-334 (2002).



178

Gutman, E. M., “Mechanochemistry of Materials”, Cambridge International
Science Publishing, Cambridge, UK, 1-212 (1998).

Hausner, H.H., and Smith, W.E., “Modern devolopments in power metallurgy”,
Metal Powder Int. Fed. Princeton, 6: 1-4 (1973).

Hayama, A.O.F., Sandim, H.R.Z., Lins, J.F.C., Hupalo, M.F., Padilha, A.F.,
“Annealing behaviour of the ODS nickel-based siiperalloy PM 1000”, Materials Sci.
And Eng., A 371: 198-209 (2004).

Heinicke, G., “Tribochemistry”’, Akademie Verlag, Berlin, 169-189 (1984).

Hirschhorn, J. S., “Introduction to Powder Metallurgy”, American Powder
Metallurgy Institute, New Jersey, 5(1): 35-44 (1969).

Howson, T. E., Stulga, J.E., Tien, J.K., “Creep and stres rupture of a mechanically
alloyed oxide dispersion and precipitation strengthened nicel-base superalloy”,
Metall. Trans., 11A: 1599 (1980).

Huang, B. L., Perez, R. J., Crawford, P. J., Nutt, S. R., Lavernia, E. J., “The synthesis
of nanocrystalline Fe78B13Si9 by cryogenic high energy ball milling of metglas”,
Nanostructured Mater. 7: 57-65 (1996).

Hull, A. W., “X-Ray crystal analysis of thirteen common metals” Phys. Rev. 17:
571-590 (1921).

Hwang, S. J., Nash, P., Dolar, M., Dymek, S., “The production of intermetallics
based on Ni-Al by mechanical alloying”, Mater. Sci. For., 88: 611-618 (1992).

Immarigeon, J.P., “The superalloys, Materials for gas turbine hot section
components”’, Canadian Aeronautics and Space Journal, 27(4): 336-350 (1981).

Ivanov, E., “Preparation of Cuy Hg; solid solutions by mechanical alloying”, Mater.
Sci. For., 88: 475-480 (1992).

Ivison, P. K., Cowlam, N., Soletta, 1., Cocco, G., Enzo, S., Battezzati, L., “The
influence of hydrogen contamination on the amorphization reaction of CuTi alloys”,
Mater. Sci. Eng., A134: 859-862 (1991).



179

Ivison, P. K., Soletta, 1., Cowlam, N., Cocco, G., Enzo, S., Battezzati, L., “Evidence
of chemical short range order in amarphous CuTi alloys produced by mechanical
alloying”, J. Phys. C: Condens. Matter. 4: 1635-1645 (1992).

Jangg, G., Kuttner, F., Korb, G., “Production and properties of dispersion hardened
aluminum”, Aluminium 51: 641-645 (1975).

Jangg, G., “New Materials by Mechanical Alloying Tecniques”, In: Arzt, E., Schultz,
L., editors, DGM Informationgeselschaft, Germany, Oberursel, 39-52 (1989).

Kiling,Y., “Demir bazli siiperalasimlarin mekanik alasimlama metodu ile iiretilmesi
ve oOzelliklerinin arastirilmasi”, Doktora tezi, G.U.Fen Bil.Enst., Ankara, 1-116
(1999).

Kis-Varga, M., Beke, D. L., “Phase transition in Cu-Sb systems induced by ball
milling”, Mater. Sci For., 225: 465-470 (1996).

Kim, D.K., Kim, D.Y., Ryu, S.H., Kim, D.J., “Application of nimonic 80 A to the
hot forging of an exhaust valve head”, Journal of Mater. Proces. Tech. 113: 148-
152 (2001)

Klassen, T., Oehring, M., Bormann, R., “Microscoppic mechanisms of metastable
phase formation during ball milling of intermetallic TiAl phases”, Acta materials,
45:3935-3948 (1997).

Klassen, T., Herr, U., Averback, R.S., ”Ball milling of systems with positive heat of
mixing: effect of temperature in Ag-Cu”, Acta Materials, 45: 2921-2930 (1997).

Klassen, T., Oelerich, W., Bormann, R., “Nanocrystalline Mg-based hydrides:
Hydrogen storage for the zero-emission vehicle”, Mater. Sci. For., 360: 603-608
(2001).

Koch, C.C.,”Materials synthesis by mechanical alloying”, Annu. Rev. Material Sci.,
1: 2943-2951, (1970).

Koch, C.C., Cavin, O.B., McKamey, C.G., and Scabrough, J.O., “Preparation of
amorphous Ni60Nb40 by MA”, Apply. Phys. Lett., 43: 1017-1019 (1983).



180

Koch, C. C., “Materials Synthesis by mechanical alloying”, Annu. Rev. Mater. Sci.
19: 121-143 (1989).

Koch,C.C., “Processing of metals and alloys, Comprehensive Treatment”, In: Cahn,
R.W., editor, Materials Science and Tecnology-A, Weinheim, Germany: VCH, 15:
193-246 (1991).

Koch, C.C., Pathak, D., Yamada, K., “Mechanical Alloying for Structural
Applications”, In: deBarbadillo, J. J., et al., editors, ASM International Materials
Park, OH, 205-212 (1993).

Koch, C.C., and Whittenberger, J.D., “Mechanical milling/alloying of
intermetallics”, Intermetallics, 4: 339-355 (1996).

Koloshkin, S.D., Tomlin, I. A., Andrianov,G. A., Baldokhin, U. V., Shelekhov, E.V.,
“Phase transformations and hyperfine interaction in mechanically alloyed Fe-Cu
solid solution”, Mater. Sci. For., 235: 565-570 (1997).

Kuhrt, C., Schropf, H., Schultz, L., Arzt, E. “Mechanical Alloying for Structural
Applications”, In: deBarbadillo, J.J., et al., editors, ASM. International Materials
Park, OH, 269-273 (1993).

Kushan, M. C. “Elektron bombardiman kaynakli Fe-Ni esasli siiperalasim Inconel
718’in 1s1 tesiri altindaki bolgesinde mikro gatlaklarin incelenmesi” Doktora tezi,
Osman Gazi Unv. Fen Bil. Enst., Eskisehir, 1-17 (1996).

Lapin, J., “High temperature creep of precipitation-strengthened NisAl-based alloy”,
Intermetallics, 7:599-609 (1999).

Larson, J. M., Luhman, T. S., Merrick, H. F., “Manufacture of Superconducting
Material”, In: Meyerhoff, R. W., editor, ASM International Materials Park, OH
155-163 (1997).

LeBrun, P., Froyen, L., Delaey, L., “The modeling of the mechanical alloying
process in a planetary ball mill: comparison between theory and in-situ
observations”, Mater. Sci., 39: 243-316 (1992).

Lee, P.Y., and Koch, C.C., “Formation of amorphous Ni-Zr alloys by mechanical
alloying of mixtures of the intermetalik compounds Nil1Zr9 and NiZr2”, Appl.



181

Phys. Lett., 50: 1578-1580 (1987).

Lee, J-H., Tunderman, J-H., deBarbadillo, J.J, “Effect of finishing temperature of
hot rolling on recrystallzation and mechanical properties of MA 754 plate”, Scripta
Mater., 37(12): 1995-2001 (1997).

Lee, J-H., Paik, K-W., Park, L-J., and Kim, Y-G., “The effect of high temperature
deformation conditions on the secondary recrystallzation of MA 754 plate”, Scripta
Mater., 38 (5): 789-794 (1998).

Lee, P.Y., Yang, J-L., Lin, H-M., “Amorphization behaviour in mechanically alloyed
Ni-Ta powders”, Journal Mater. Sci., 33: 235-239 (1998).

Li, Z. L., Williams, J. S., Calka, A., “Temperatura effect of Si milling in NH;”,
Mater. Sci. For.,269: 271-276 (1998).

Lin, G., Young-sang, N., Nho-kwang, P., “Oxidation behavior of alloy 718 at high
temperature”, Materials Design, 28: 978-981 (2007).

Lu, L., Lai, M.O., “Mechanical Alloying”, MA:Kluver , Boston, 1-276 (1998).

Luton, M. J., Jayanth, C. S., Disko, M. M., Matras, M., Vallone, J., “Multicomponent
Ultrafine Microstructures”. In: McCandlsih, L. E., Polk, D. E. Siegel, R. W., Kear, B.
H., editors, Mater. Res. Soc., Pitsburgh, PA, 132: 79-86 (1989).

Martinez-Sanchez, R., Estrada-Guel, 1., Jaramillo-Vigueras, D., De la Torre, S. D.,
Gaona-Tiburcio, C., Guerrero-Paz, J., “Atmospheric and milling-device effects on
the activation energy for crystallization of a partially amorphized Ni-Mo alloy”,
Mater.Sci. For., 386: 135-140 (2002).

Moore, J. J., Feng, H.J., “Combustion synthesis of advanced materials: Part I.
Reaction parameters’, Prog. Mater. Sci., 39: 243-316 (1995).

Nicoara, G., Fratiloiu, D., Nogues, M., Dormann, J. L., Vasiliu, F., “Ni-Zn Ferrite
nanoparticles prepared by ball milling”, Mater. Sci. For., 235: 145-150 (1997).

Ohtani, T., Maruyama, K., Ohshima, K., “Synthesis of copper, silver and samarium
chalcogenides by mechanical alloying”, Mater. Res. Bull, 32: 343-350 (1997).



182

Okada, K., Kikuchi, S., Ban, T., Otsuka, N., “ Difference of mechanochemical
factors for A1203 powders upon dry and wet grinding”, J. Mater. Sci. Let.,. 11: 862-
864 (1992).

Padella, F., Paradiso, E., Burgio, N., Magini, M., Martelli, S., Guo, W., lasonna, A.,
“Mechanical alloying of the Pd,Si system in controlled conditions of energy
transfer”, J. Less Common Metals 175: 79-90 (1991).

Park, Y.-H., Hashimoto, H., Watanabe, R., “Morphological evolution and
amorphization of Ti/Cu and Ti/Al powders mixtures during vibratory ball milling”
Mater. Sci For., 88: 59-66 (1992).

Radlinski, A. P., Calka, A., “Mechanical alloying of high melting point
intermetallics”, Materrials Science Enginering, A 134: 1376-1379 (1991).

Prasad, Y.V.R.K., Sasidhara, S., and Sikka, V.K., “Characterization of mechanisms
of hot deformation of as-cast nickel aluminide alloy”, Intermetallics, 8:987-995
(2000).

Romano, P., Velasco, F.J., Torralba, J.M., Candela, N., “Proccessing of M, powder
metallurgy high-speed steel by means of strch consolidation”, Mater. Sci. And Eng.
A 419: 1-7 (2006).

Ruhle, M., And Karlo, G., “Novels ODS superalloys manufacture and properties heat
resistant materials”, Proc.of The First Int. Conf., USA, 23-26: 45-59, (1991).

Sa Lisboa, R. D., Perdgdo, M. V. N. V., Kiminami, C. S., Botta, F. W. J., “Phase
evolution and microstructural characterization of high-energy ball milled Al-Si-Fe-
Ni alloys”, Mater. Sci For., 386: 59-64 (2002).

Schulz, R., Liang, G., Huot, J., “Science of Metastable and Nanocrystalline Alloys:
Structure, Properties, and Modelling”, In: Dinesen, A. R., Eldrup, M., Juul Jensen,
D., Linderoth, S., Pedersen, T. B., Pryds, N. H., Schrader Pedersen, A., Wert, J. A.,
editors, Rise National Laboratory, Roskilde, Denmark, 141-153 (2001).

Schaffer, G.B., McCormick, P.G., “Mechanical alloying”, Meter. Forum, 16: 91-97
(1992).



183

Schelleng, R.D., and Donachie, S.J.,”Mechanical alloyed aluminum”, Metal Powder
Report, 38: 357-359 (1983).

Schindler, 1., Machacek, J., and Spittel, M., “Recrystallization in as-cast
polycrystalline intermetallic compound Ni;Al”, Intermetallics, 7:83-87 (1999).

Senna, M., “Incipient chemical interaction between fine particles under mechanical
stress - a feasibility of producing advanced materials via mechanochemical routes”,
Solid State Ionics, 63: 3-9 (1993).

Sha, W., Bhadeshia, H. K. D. H., “Characterization of mechanically alloyed oxide
dispersion-strengthened nicel-based superalloy MA760”, Matall. Trans., 25A: 705-
714 (1994).

Shoji, K., Austin, L. G., “A model for batch rod milling”, Powder Technol., 10: 29-
35 (1974).

Sundaresan, R., Froes, F.H., “Mechanical alloying”, Journal of .Metals, 8: 22-27
(1987).

Suryanarayana, C., Chen, G.H., Rroes, F.H., "Millings maps phase identification
during mechanical alloying”, Scripta Metal. Mater., 26: 1727-1732 (1992).

Suryanarayana, C., “Does a disodered y,T1Al Phase exist in mechanically alloyed Ti-
Al powders?”, Intermetalics, 3:153-160 (1995).

Suryanarayana, C., "Nanocrystalline materials”, Internalt. Mater. Rev., 40: 41-64
(1995).

Suryanarayana, C., Ivanov, E., Noufi, R., Contreras, M.A., Moore, J. J., “Phase
selection in a mechanically alloyed Cu-In-Ga-Se powder mixture ~ J. Mater. Res.,
14: 377-383 (1999).

Suryanarayanan, C., Ivanov, E., Boldyrev, V. V., “The Science and Thecnology of
mechanic Alloying”, Mater. Sci. Eng., A304: 151-158 (2001).

Suryanarayara, C., Ivanov, E., Konstanchuk, 1. G., In: Kim, N. J., Lee, C. S., Eylon,
D., editors, Proc LIMAT Pohang, Pohang University of Science and Technology,



184

Korea, 1: 261-268 (2001).

Suryanarayana, C., "Mechanical alloying and milling”, Marcel Dekker, New York,
1-466 (2004).

Takacs, L., “Self-sustaining reactions induced by ball milling”, Prog. Mater.Sci.,
47: 355-414 (2002).

Tokimitsu, K., “Synthesis of metastable Fe;C, Co3;C and Ni;C by mechanical
alloying method”, Mater. Sci. For.,235: 127-132 (1997).

Tiirker, M., Ozdemir, A.T., Ogel, B. ve Yavuz, A., “Al-SiC tozlarinin alasimlama
degirmeninde 6giitme zamaninin kompozit toz yapisina etkisinin arastirilmasi”, 2.
Ulusal Toz Metalurjisi Konferansi, Ankara, 425-431 (1999).

Tiirker, M., Akgiil, S “Yiizey piirtizliliigiiniin Fe esasli siiperalasim MA 956’nin
dongiilii oksitlenme tavrina etkisi”, I1. Uluslar Arast Metalurji ve Malzeme
Kongresi, Istanbul, 1228-1235 (2002).

Tonejc, A., Duzevic, D., Tonejc, A. M., “Effects of ball milling on pure antimony, on
Ga---Sb alloy and on Ga+Sb powder mixture; oxidation, glass formation and
crystallization”, Mater. Sci. Eng. A134: 1372-1375 (1991).

Tyong, J.C., and Ma, Z.Y.,”Microstructural and mechanical characteristics of instu
metal matrix composites”, Met. Sci. And Eng. Reports., 29: 49-113 (2000).

Umemoto, M., Liu, Z. G., Masuyama, K., Tsuchiya, K., “Ball milling of fullerene
and mechanical alloying of fullerene-matal systems”, Mater. Sci For., 312: 93-102
(1999).

Weeber, A.W., Bakker,H., DeBoer, F.R., "The preparation of amorphous Ni-Zr
powder by grinding the cristalline alloy”, Europhys. Lett. 2: 445-448 (1986).

Wilcox, B.A., Clauer, A.H., “The Superalloys”, In: Sims, C. T., Hagel, W. C.,
editors, JW&Sons, New York: Wiley, 197 (1972).

Yamada, K., Koch. C. C., “The influenceof mill energy and temperature on the
structure of the TiNi intermetallic after mechanical attrition”, J. Mater. Res., 8:
1317-1326 (1993).



185

Yamazaki, T., Tereyama, K., Shimazaki, T., Sigimoto, K., “Mechanical alloying
between Ni powder and liquid Ga”, J. Mater. Sci. Lett. 16: 1357-1359 (1997).

Yen, B. K., Aizava, T. Kihara, J., “Synthesis and formation mechanisms of
molybdenum silicides by mechanical alloying”, Mater. Sci.Eng., A220: 8-14 (1996).

Yu, X. H., Yamabe-Mitarai, Y., Harada, H., “The formation of an FCC/L1, lamella
structure in Ni-12,6 Al-20 Ir-5Nb refractory superalloys”, Scripta Mater., 43: 671-
676 (2000).

Zbiral, J., “Tensile properties of mechanically alloyed/milled ODS-Ni-based alloys”,
Metall. Mater. Trans. A, 27A: 1371-1377 (1996).

Zhang, Y. F., LU, L., Yap, S. M., “Prediction of the amount of PCA for mechanical
alloying”, J. Mater. Procces Technol. 89: 260-265 (1999)



186

EKLER



187

EK-1. Celik kapta 2 saat mekanik alasimlanmis tozlarin boyut analiz sonucu

e i
Lo M i i 3 o 2 i iﬁ:&;" g ]
q A o
UNEIM ASTEDRSIZE D 4
B /A teed 0 o B i S | Y
Version 1.2b Mon, Sep 12, 2005 13 27
NI super daﬂm ‘Run Number 23
1/2 saat MA-%2 Zn stearat
| Sample File Name: MTURKER , Record: 25 Source: Analysed
| Measured on: Mon, Sep 12, 2005 13:26  Last saved on: Mon, Sep 12, 2005 13:27
prmmm 2;:5 HD R R ~ .
| Polydisperse model Volume Result Focus = 300 mm.
|Residual = 0.946 % Concentration = 0.025 % Obscuration = 2501 %
d(@ 5= B842uym d@1)= 356um d{0.9)= 21.35um
D[4, 3= 11.36um Span= 189
Sauter Mean (D[3.2] )= 6.94 pm Mode =  10.06 pm
Specific Surface Area = 0.8650 sq. m. /gm Density = 1.00 gm./c.c.
[ Size (Lo) Result In See(H) | FResult Size (lo) | Resullin | Size (H) Result
ol MMl 0 pm____| Below% e M e BeOW
050 025 1 32 | 0.25 25 46 2.91 31.01 96.97
1.32 092 1.16 31.01 1,69 37.79 98,66
1.60 143 1 95| 260 37.79 0.89 46.03 9955
195 184 238 4.44 46.03 .37 56.09 99.93
238 232 2.80| 6.76 56.09 0.07 68.33 100.00
290 308 353 9.84 6833 000 8326 100.00
353 4,33 4,30/ 1417 83.26 0.00 101.44 100,00
4.30 6.09 524 2025 101.44 0.00 123.59 100.00
5.24 8.22 6.39 28.47 12359 0.00 150.57 100,00
6.29 10.28 7.78| 3875 150 57 0.00 183.44 100.00
7.78 11.61 9.48 50.36 183.44 0.00 22351 100.00 |
9.48 11.94 11.55] 6230 22351 0.00 272.31 100.00
11.55 11.03 14.08 7333 27231 0.00 33177 100.00
14,08 9.19| 17.15 8252 331,77 0.00 404,21 100.00
1715 689/ 2090 89 40 404.21 0.00 492 47 100.00
20,90 465 | 25.46 94,06 492.47 0.00 600.00 100.00
20 o ! s 3 ’ s __._.._i1 00
1 o 90
| "
'y . 70
t | 50
100 | - 50
r | ; . B0
T | 20
18 | . t_' | 10
0C | | L] 0
0.1 1.0 100.0 1000.0
Particle Diameter (um.)
Malvern Instruments Ltd. MasterSizer [T Ver. 1.2b
Malvern, UK. Serial No. 7387 12 Sep 05 13:2




188

EK-2. Celik kapta 1saat mekanik alasimlanmis tozlarin boyut analiz sonucu
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Sample File Name: MTURKER , Record: 27 Source: Analysed I
Measured on: Mon, Sep 12, 2005 13:.46  Last saved on: Mon, Sep 12, 2005 13.47
Polydisperse model Velume Result Focus = 300 mm.
Residual = 0.598 % Concentration = 0.024 % Obscuration = 21.78 % '
d(0.5)= 11.03pm d{0.1)= 349 pm d{09) = 3552 um |
D[4, 3]= 1620 pm Span= 290
Sauter Mean (D[32])= 7.59um Mode = 10.65 pm
Specific Surface Area= 0.7904 sq m./gm Denﬂty* 1009m!cc
 Size (Lo) Resultin | Size(H) | Resulft | [ Size(lo) | Resultin Size (H) | Resul 1
G i T o o T Below % pm | % _pm | Below®% |
0,50 017 132 017 2546 4.84 31.01 8718
1.32 0.88 1.60 1.05 31.01| 3.99 3779 91.17
1.60 1.50 195 254 3?.?9: 3.23 46.03 94,40
1.95 201 238 455 46.03| 243 56.09 96.83
238 251 290 7.06 56.00| 158 68.33 98.41
280 315 383 10.20 68,33 0.85 B3.26 99.26
353 4.04 4.30 14.25 | 83.26| 0.39 101.44| 99.66
4.30 522 524 19.47 | 101.44 0.18 12359 | 99,83
| 5.24 6.60 6.39| 26.08 12369 010 15057 | 99.93|
639 793 7.78 340 | 150,57 0.05 183.44 99.98
7.78 887 9.48 4288 183.44 0.02 22351 100.00
948 929 11,56 52.17| 22351 0.00 2723 | 100.00
1155 9.03 14.08 61.20 27231 0.00 331.77| 100.00
14,08 820 17.15| 69.40| 331.77| 0.00 404.21 100.00
17.15 7.07 20.90/ 76.47 404,21 | 0.00 49247 100.00
2090 587 2546 8234 492.47 | 0.00 600,00 100.00
| TRy o 100
i ’ 00
i | 80
I 70
I 60
107 | | 50
T #0
i 30
20
= 10
0 f’ |~ ' A A AN N
0.1 1 100.0 00.0
Particle Diametor (Hm.)
Malvern Instruments Ltd, MasterSizer [l Ver. 1.2b
Malvern, UK. Serial No. 7387 12 Sep 05 13.48
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EK-3. Celik kapta 2 saat mekanik alagimlanmis tozlarin boyut analiz sonucu

MALNZRN

mm;}
Version 1.2b

Y

MASTERS

2 saat MA-%2 Zn stearat

*&gﬁ&g
-_4"’»

EF‘%

Mon, Sep 12, 2005 13:36

Sample File Name: MTURKER |, Record: 30
Measured on: Mon, Sep 12, 2005 13:356

Last saved on; Mon, Sep 12, 2005 13:36

N supor;lu‘lm :Run Number 86

Source: Analysed

Presentation: 20HD

Polydisperse model Volume Result Focus = 300 mm.
Residual = 2142 % Concentration = 0.024 % Obscuration = 28.02 %
d({@5)= B867Tum d(01)= 259pm d(09)= 2144 pm
D43 = 1070 pm Span= 217
Sauter Mean (D[3.2] )= 5.84pm Mode = 10.49 pm
SpeclﬁcSufaanrea- 102'?3sq m./gm Density = 1.00gm./c.c.
Size (Lo) i Result in Size (H)) Result Size (Lo) Result in’ Size (H) Result |
prm % pm Below % pm % pm Below % |
050] 035 132 (i} 25 46 316 3101 §7.33
1.32 1.69| 160 205 nom 169 37.79 89.03
160 277 196 4,82 . 37.79 o 46.03 99.74
1.95 353 238 835 | 46,03 022 56.09 99,96
2,38 4.06 290 1241| 56.09 004 68.33 100.00|
2.90 4,58 363| 16.99 6833 0.00 83.26 100.00
3s3 529 4.30| 227 B3.26 000 101.44 100.00 |
430 6.28 524 | 2855 101.44 000 123.59 100.00
§.24 7.51 6.39 36.06 | 123.69 0.00 160.67 100.00
6.39 8.73 7.78| 4479 5 15057 000 183.44 100.00
7.78 9.59 9.48 | 54.39 ; 183.44 0.00 22351 100.00
948 9.95 11.55| 64.34 | 22351 0.00 272.31 100.00
| 1155 953 14.DB| 7392 | 27231 | 0.00 331.77 1GG.COi
14,08 8,49 17.15| B241 i | 331,77 0.00 404.21 100.00
17.15 6.84 2090/ 89.25 | | 40421 000 492.47 100.00
20,80 4,93 25, 46 94, 1B| | 492 47 0.00 600.00 100.00
20 : ol ! ; : ; 100
E B
| - 80
o o
i . | | . 60
100 ; : L | W
I g ko
r A A7 30
AL | = 120
T LT AT _ _ 10
0.1 .0 10.0 100.0 1000.0
Particle Diameter (um.)
Malvern Instruments Lid. MasterSizer IL Ver, 1.2b
Malvern, UK. Serial No. 7387 12 Sep 05 13:3
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EK-4. Celik kapta 4 saat mekanik alagimlanmis tozlarin boyut analiz sonucu

- " A5 R é g ‘!.’_.:_
REIMASTERSI E
.|
[(RsTR T wEnis L
Vemcn 12b
- Hl super d;wn :Run Number 13 ’
|
4 sant MA-%2 Zn stearat 2
|
|
Sample File Name: MTURKER , Record: 28 Source: Analysed .
Measured on: Mon, Sep 12, 2005 13.58 Lastuvedm Mon, Sap12 29051358
P— ——— v ——————— S—— W T ——————————
o e e e s pe [
| Polydisperse model Volume Result Focus = 300 mm. ;
|Residual = 0.494 % Concentration = 0.063 % Obscuration = 26.44 % §
d(0.5) = 2087 ym d{01)= 621 um d(09)= 7087 pum |
D[4 3]= 3121 um Span= 310 |
Sauter Mean (D[3,2] )= 13.36 ym Mode = 15,66 um |
Spec:ﬁc&urfacsArsa- 044929qrr|.'gm Danui:y-1Dng lee. |
[ Size({lo) | Resultin Size (H) | Result " Size(lo) | Resultin [ Size (H) TW
pm % Hm Below % | Wm_ | % ___km __Below %
050 0.02 132 666 301 6378
132 0.2 1.60 6.48 ar.79| 70.26
1.60 oM 195 6.51 46,03 | 76.77
1.85 0,60 238 6.41 56.09 | 8318
238 0.84 290 582 68.33 89.00
2.80 117 353 467 83.26 93.67
353 1.66 4.30 3.23 101.44 96,90
4.30 2.35 524 1.87 123,59 98 77
524 326 6.39 0.87 150,57 99.63
6.39 4.36 7.78 0.37 183.44 100.00
7.78 585 9.48 0.00 223,51 100.00
9.48 5.69 11,55 0.00 272.31 100.00
11.556 ?'521 14.08 0.00 33177 100,00
14.08 7.81 17.16 0.00 404.21 100,00
17.15 7.59| 20.90 0.00 492.47 100.00
20.90 7.08| 25.46 0.00 600.00 100.00
) e smitieacii i e e _..100
| | y o
0
| 60
L] i 50
+ 40
I | - a0
e iiryl i . o
0 | .rrf“ 11 _‘“_--}\j‘*«l ___Jo
0.1 1.0 10.0 100.0 1000.0
Particle Diameter (um.)
Malvern Instruments Lid. MasterSizer I! Ver. 1.2b
Malvern, UK. Serial No. 7387 12 Sep 05 13:5




EK-5. Celik kapta 7 saat mekanik alagimlanmis tozlarin boyut analiz sonucu

191

g

TERSIZER[H

Mon, Sep 12, 2005 14:07

o

]

Ni super nlulm ~ :Run Number 7
| 7 sant MA-%2 Zn stearat
Sample File Name: MTURKER , Record: 29 Source: Analysed
Measurad on: Mm Sap12 2005“05 Laslsavedun Mon, Sep12 2005 14.06
| R o S A PR SR —— - — - e —————————— —
Presentation: 20HD
Polydisperse model Volume Result Foous = 300 mm.
Residual = 0943 % Concentration = 0,030 % Obseuration = 3017 %
|d(0.5)= 1134 m d{D1)= 267 pm d{09)= 4361 pm
|D[4,3]= 1837 pm Span= 361
Sauter Mean (D[3,2] )= 671 pm Iannde= 11&?pm
| 4 r ensity = 1.00 gm. [ c.c.
. tsvdot oot e XSO - shyo 1@omfoe |
" Size(lo) | Resuktln | Size (Hj) | Result  Size(Lo) | Resulfin i_ Size(H) | Resui |
8 .| | km | Below % pm % um Below %
050 024 ﬁzT 024 %46 573 307 w2
122 1.50 1.60| 1.74 nm 532 3779 8653
1.60 258 1.95| 432 37.79 465 45,03 91.18
185 340 238 173 45.00 368 56.09 94,86
238 399 2, 90| 1.7 | 56,09 248 68,33 97.34
280 443 383 16,14 | 68,33 1.39 83.26 98,73
353 483 430/ 2097 | B3.26 067 101.44 99.40
430 5.26 524; 2623 101.44 03 123,59 9971
524 569 639 3.9 12359 016 150,57 99.87
6.39 605 778 3797 15057 | 009 18344 9996
7.78 6.26 948 4423 183.44 0.04 22351 99.99
948 6.37 1 55| 50.60 22351 0.01 2.3 100,00
11.59 6.40 14,08 57.00 272.31 | 0.00 xNT7 100,00
1408 632 171§ 6332 331.77 | 0.00| 404.21 100,00
1715 6.18 2090 69,50 40421 | 0.00| 49247 100,00
| 2080 5.98 2546 75.48 492, 4? [ 0.00 500.00 100,00
10 ; et oy % N 100
4 i A f g 160
| ! L !
T ' E ¥ aN i Eg
% A | -
| Vs i
4;- o 130
| = ﬂ ) t 10
() O Y8 .
0.1 1.0 10.0 1000.0
Particle Diameter (um.)
Malvern Instruments Ltd. MasterSizer I! Ver. 1.2b
Malvem, UK. Serial No. 7387 12 Sep 05 14:07




EK-6. Celik kapta 8 saat mekanik alagimlanmis tozlarin boyut analiz sonucu

192

RSIZER ]
Version 1.2b Mon, Sep 12, 2005 14:15
e R o "_I_‘up.r s T ___l
8 saat MA-%2 Zn stearet
|
|
Sample File Name: MTURKER , Record: 30 Source: Analysed !
Measured on: Mon, Sep 12, 20061414 Last saved on: Mon, Sep 12, 2005 14:15 |
e e e e e e s e S
Folydisperse model Volume Result Focus = 300 mm,
Residual = 0.940 % Concentration = 0.026 % Obscuration = 27.57 %
d(0.5)= 10.38 ym d{01)= 273pm d(09)= 3523um
D[4, 3]= 1547 pm Span= 313
Sauter Mean (D[3,2] )=  6.56 ym Mode = 11.49 ym
Specific Surface Area = 0.9146 sq. m. / gm Density = 1.00gm. /c.c.
[ Size (Lo Resullin | Size (Hi) Resull Size(lo) | Resullln Size (Hi Restlt |
L _Hm ., PSRRI [ Below % | pm_ % | pm | Belw% |
[ 050 020] 132 0.20 2546 547 3101 86.93|
| 1.32 138 1.60 1.58 3101 458 3779 91.62|
| 1.60 244 185 4,02 ar.79 3.56 46.03 95.07
| 195 3.29 238 7.30 46.03 244 56.09 87.51
| 238 396 2.90 11.26 56,09 1.40 68.33 98.91
290 453 353 15.79 68.33 0.65 B3.26 99 56
3563 509 4.30 20.88 83.26 026 101.44 99 82
4.30 567 524 26.56 101.44 0.11 12350 8983
524 6.26 839 3282 12359 0.05 15057 99.98
6.39 6.76 7.78 39.58 16067 0.02 18344 100.00
778 709 9.48 46 67 183.44 0.00 22351 100.00
548 7.30 11.55 53.97 22351 0.00 27231 100.00
1155 7.34 14,08 61.31 27231 0.00 33177 100.00
14.08 T 17.18 68.48 N 0.00 404.21 100.00
1715 6.79 20.90 75.27 404.21 | 0.00 48247 100.00
20.90 619 2546 81.46 492,47 0.00 600.00 100.00
() Y PORE. . 100
190
i . | | i
L N o o
0
| | N i i
i | j I 450
| ; 4 1 40
8 ; ; : 130
i i ﬁ . i | 10
] IS A S5 % ¢ 11 Tl | L Jo
01 1.0 10.0 100.0 1000.0
Particle Diameter (um.)
Malvern Instruments Lid. MasterSizer I! Ver, 1.2b
Malvern, UK. Serial No. 7387 12 Sep 05 14:15
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EK-7. Seramik kapta /> saat mekanik alagimlanmis tozlarin boyut analizi

MASTERSIZERLH,
Version 1.2b 15 Nov 2006 Wed 14:36
1/2 saat MA :Run Mumber 2
Sample File Name: LEVENT |, Record: 57 Source: Analysed
Measured on: 15 Nowv 2006 Wed 13:24 Last saved an 15 Mov 2006 Wed 13,25
Presentation: 20HD
Polydisperse modeal Volume Result Focus = 300 mm.
Residual = 0,971 % Cencentration = 0.019 % Obscuration = 18,36 %
d{0 5= 11.43pm d01)= 2305 pm d{09) = 76.30um
D[4, 3]= 2514 ym Span = B.41
Sauter Mean ( D[3.2) )= 7.30pm Mode = 852 ym
| Specific Surface Area = 0.8219sg. m. f gm Density = 1.00 gm. / ¢.c
[ Sizele) | Resultin | Size(Hd | Result Size (La) Result In Size’ " Result
| e | % pm | Below% | m % pm | Belowt |
0.50 0.50 1.32 0.50 2546 348 3.om 78.27
1.32 1.61 1.60 2m 31.01| 2.63 37.79| 80,90
1.80 219 1.95 4.19 3779 222 46.03| 8313
1.85 2.49 238 G.Ga 46.03 23 56.092 8543
238 262 290 9.30 56,09 | 278 68.33 | 88.21
290 290 353 12.20| 68.33| 27 83,28 9149
352 359 4.30 15.79| 83.285 332 101.44 94.81
4.30 474 524 20.53| 101.44 269 123.58 a7.50
524 621 5.39 26.78 | 123.59 1.64 150.57 4814
6.39 7.51 7.78 34.25 150.57 069 183.44 99,83
7.78 8.10 9.48 42 35 183 44 | 016 223.51 100,00
| 948 a.0a 11.56 50.43 223.51| 0.00 272.3 100.00
| 11.66 764 1408 57.97| 272.31 | 0.00 331.77 100.00|
| 14.08 .68 1715 G4 65| s o i e 0.00 404,21 100,00
| 17.15 5.64 2090 T0.30| 404 21 0.00 492.47 100.00
2090 451 2548 74.81| 492.47 0.00 600.00 1Dﬂ.m|
- P——— S —— —— ] L i !
20 . . Volume % R I 100
90
g0
70
60
10 a0
40
30
20
10
1] i -
0.1 ; 10.0 1000.0
Particle Diameter (um.)
Malvern Instruments Ltd. MasterSizer E Ver. 1.2b p. 1
Malvern, U K. Serial No. 15 Mov 06 14:36




EK-8. Seramik kapta 1 saat mekanik alasimlanmis tozlarin boyut analizi

T
LU MASTERSIZER
U MEHTS] .
Wersion 1.2b
1 saat MA :Run Number 3
Sample File Name: LEVENT | Record: 58
Measured on: 15 Nov 2006 Wed 1328 Last saved on: 15 Nov 2008 Wed 12:28
Presentation. 20HD
Palydisperse madel Molume Result
Residual = 0.757 % Concentration = 0.038 %
d(0 5} = 16.09 ym d(01)= 432um
D[4, 3]= 4482 pm Span= 758
Sauter Mean { D[3,2]) = 10.01 ym
Spacific Surface Area = (0.5883 sq. m./gm
| Size (Lo} Rasult In Size [Hi) Result Size (Lo}
[ owm % Lwm | Below' pm
| 0.50] 021 132 021 2546
| 1.32 072 1.60 093 31.01|
| 1.60 1.10/ 1.95 203 37.79|
1.95 1.36| 2.38 339 46.03 |
2.38) 163| 290 503 56.09
2.90| 207 253 710 688.23
363 282 4.30 891 83.28
430/ 3.88 5.24 1379 101.44 |
524 515 6.38 16894 123.59 |
6,39 627 7.78 2521 150.57 |
7.78| 688 9.48 3210 183.44
948 7.02 11.55 36.12 223.51
11.55| 6.70 14.08 4582 272.31
14.08 | 5.04 17.15 51.86 INT7
17.15| 514 20.90 57.00 404.21
20,90 | 4.07 26.46 61,07 49247
20 N Volume %
10
0
0.1 10.0
Particle Diametar {um.)
Malvern Instruments Ltd. MasterSizer E Ver. 1.2b
Malvern, U K. Serial No.

15 Nowv 2006 Wed 1437

Source: Analysed

Focus = 300 mm.

Obscuration = 25.03 %
d(0.8)= 126.36 um
Mode = 10.08 ym
Density = 1.00gm. /c.c.

Result In " Size (H) “Result
% ! pm | Below®% |
306 3101 8413
230 3778 66.43
2.0 45,03 66,48
245 56,08 70.83
.40 88.32 74.33
454 83.26/ 76,88
532 101.44 | B4.19
526 123.58 | B9.45
430 150,57 | 93.75
2.89 T&S.Mi D64
1.70 22351 | 8834
1.04 272,31 | 99,39
061 33177 100,00
0.00 404,21 100,00
0.00 492 47| 100,00
0.00 600.00| 10000
100
90
8O
70
60
50
40
30
20
10

10000

p.
15 Nov 06 14:

194
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EK-9. Seramik kapta 2 saat mekanik alasimlanmis tozlarin boyut analizi

Wersion 1.2b 15 Nowv 2006 Wed 14:39

2saat MA :Run Number 31

Sample File Name: LEVENT , Record: 73 Source: Analysed
Measured on: 15 Nov 2008 Wed 14:09 Last saved on: 15 Nov 2008 Wad 1408

Prasentation: 20HD

Puolydisperse model Yolume Result Focus = 200 mm.
Residual = 0.600 % Concentration = 0.063 % Qbscuration = 30.09 %
di(D.5}= 2414 pum d{01)= 565um d(09)= 15273 um
(D[4, 3)= 7538 pm Span= 608
Sauter Mean ( D{3.2]1= 1373 um Mode = 103.854 pm
Specific Surface Area = 0.437T0sq. m./gm Density = 1.00gm. /c.c.
Size (Lo) Resultin | Size (H) | Result | Size (Lo) Resultln |  Size (H) |  Result
pm | % | pm Below | um | % | pm | Below%
0.50 0.04) 1.32 CI.D4| 2546 334 .o 54 41
132 0.24| 1.60 0.28| 31.01 2.57 3779 56,97
1.60 0.44 1.85 0.72| 3r.7e 235 46.03 58.32
185 0.65| 2,38 1.37| 46.03 Z 84 56.08 62.16 |
2,38 0.95 2.90 232 | S6.09 3.97 6B.33 66.14
290 1.38| 3.53 3.7 68.33 536 8326 71.49
363 2.04] 4.30| 6,76 | 8326 B.38 101.44 7787
4.30 289 5.24 | 8.64 | 101.44 G.48 123.58 B4.35
524 3.88 6.39 | 12.52 | 123.59 5.33 150.57 e
8,39 4.87 7.78| 17.39 | 150.57 3.23 183.44 02,92
T7.78 564 | 948 | 2303 | 183.44 1.05 22351 g3.07
9.48 6.14‘ 11,65 2917 223,61 0.0 272.31 93,98
11.55 626 14.08 3543 2721 0.01 33177 93,99
14.08 508 17.15 | 41.41 | a7 0.05 404.21 94.03
17.15 531 20.90 46.72 | 404.21 1.70 492.47 | 8573
ED.!]'Dl 435 2548 | 51.07 | 492,47 4.27 €00.00 100.00
B SN W B L S — L
20 S S .. Volume% E— 100
90
B0
70
60
10 50
40
30
20
10
0.1 1.0 10.0 1000.0
Particle Diameter {um.)
Malvern Instruments Ltd. MasterSizer E Ver. 1.2b

p. 5
Malvern, UK Serial No, 15 Mov 06 1439
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EK-10. Seramik kapta 4 saat mekanik alasimlanmis tozlarin boyut analizi

MASTERSIZER I;\
—\.J
Version 1.2b 15 Nowv 2006 Wed 14:38
4 saat MA ‘Run Number 12
Sample File Name: LEVENT |, Record: 62 Source: Analysed |
Meazurad en: 15 Nav 2006 Wed 13:41 Last saved on: 15 Nov 2006 Wed 13:41 |
- S I
Prasentation: 20HD |
Palydisperse model Volume Result Focus = 300 mm. |
Residual = 0.721 % Concentration = 0050 % Obscuration = 22.95 %
d{0.5)= 2255pm d(0.1)= 646 pm d{0.9)= 121.67 um
D4 3= 61.62pm Span= 511
Sauter Mean { D[3,2] ) = 14.64 ym Mode = 14.51 ym
Specific Surface Area = 04089 sq. m./ gm Density = 1.00 gm. / c.c. |
Size (Lo) Resutin | Siza(Hij |  Result | Sizeilo) | Resultin Size (Hi] “Resull
e bm | W | pm | Below% i pm | pm Below |
0.50 002 1.32 ooz | 2546 4.52 31.01 57.86
‘ 1.2 016 1.60 018 31.01 368 arre 61.53
| 1.60 0.30] 1.95 0.48 ar.79 347 45.03 86.00 |
| 1.95 0.46)| 238 095 46.03 3.85 56.09 | BE.96
| 238 0,58 2,90 1.63 56.09 4 87 6832 7383
2,90 1.03 3.53 266 68.33 569 83.26 79.52
3.83 1.55 4.30 4.21 83.26 581| 101.44 B5.33
4,30 2.30 524 6.51 101.44 5.01| 123.58 490.35
5.24 3.26 .39 8.77 | 123.59 346| 150.57 93.80|
6.39 4,41 7.78 14,18 | 150.57 1.61 | 183.44 9541
| 7.78 558 9,48 19.76 | 183.44 012 223.51 95.53
9.48 652 11.55 26.37 | 223.51 000 27231 95.53
11.85 T7.27) 14.08 3364 | 72 000 N7 95.53
14,08 7.31 17.15| 40.96 | 1§ W 001 404,29 95.55
17.15 6.73 20.80 47 68 | 404.21 114 492 47 96.68
20.80 5.66 26 46 63 34 I 492.47 3.32 800,00 100.00
20 I Volume % 100
90
80
70
&0
100 50
40
30
20
10
0 , e
01 10.0 1000.0
Particle Diameter (um.)
Malvern Instruments Ltd. MasterSizer E Ver. 1.2b P. 1
Malvern, U K. Serial No. 15 Nov 06 14.39




EK-11. Seramik kapta 8 saat mekanik alasimlanmis tozlarin boyut analizi

NETY

Version 1.2b

Sample File Name: LEVENT | Record:
Measured en: 15 Nov 2006 Wed 13:58

Presentation: 20HD
|Polydisperse model

|Residual = 0,507 %
|d{0.5)= 16.11 um
|D[4,3]= 28.30 ym
| Sauter Mean ( D[3,2] )= 10.28 pm

MASTERSIZERH

15 Nov 2006 Wed 14.40

8 saat MA :Run Number 24

71

Last savad on: 15 Nov 2006 Wed 13:50

Source: Analysed

Valume Result

Concentration = 0.043 %
d(01)= 4.5 um
Span= 344

Focus = 300 mm.

Chscuration = 2809 %
d{0g)= 5997 pm

Mode = 15.01 pm
Density = 1.00 gm. f c.c.

| Specific Surface Area= (0.5839 sq. m. /gm

Size (Lo} | ResultIn Size (H) | Result | " Size(le) | Resultln | Size (Hi) Result
pm | %o | pm |  Below % Hm | % [ pm Below %
050 .00 132 0.00 2646 B4 R0 73.09
1.32 0.37 1.60 ﬂ.ﬂ?l a1 m 574| 779 78.84
160 078 1.95 1_13; 3779 518 45.03 B4.02
1.85 1.17 238 2.30| 4803 4,59 56.09 Ba.60
238 166 2.90 3.95 ;_ 56.09 3.86| 68,33 92.46
280 225 353 6.20] 68.33 2.93| 8326 95.40
363 298 4.30 9.18 83.26 1.90| 101 44 897.29
4.30 383 524 13.01 101.44 0.96| 123.59 98.26
524 477 6.39| 17.78 123.59 0.28| 18087 9853
| 639 571 7.78| 23.48 150.57 0.00| 183 .44 58.54
| 7.78 6.52 048 30.00 183.44 0.00| 223.51 98.54
| 9.48 7.18 11.55| 3718 223.51 0.19| 272.31 88.72
11.55 7.59 14.08| 44,76 2723 0.74 x 99,46
| 14.08 7.66 1?-15i 242 3377 0.53| 404.21 100.00
| 17.15 T42 20.90 £9.84 404.21 0.00| 492 47 100.00
| 20.90 6.892 25.46| 66.76 492 47 0.00 BO0.00 100.00
20 o Volume % 100
a0
80
70
60
10 50
40
30
20
10
0
0.1 10.0 1000.0

Malvern Instruments Ltd.
Malvern, UK.

Parlicle Diameter (pm.)

MasterSizer E Ver 1.2b
Serial No

p
15 Nov 06 14

197



EK-12. Seramik kapta 12 saat mekanik alasimlanmis tozlarin boyut analizi

NIMASTERSIZER

Wy _—
Version 1.2b 15 Nov 2006 Wed 14:40
12 saat MA :Run Number 16
Sample File Name: LEVENT , Record: 64 Source: Analysed
Measured on: 15 Nov 2006 Wed 13:48 Last saved on: 15 Mov 2006 Wed 13:48
Presentation: 20HD
Polydisperse modal Volume Result Focus = 300 mm.
|Residual = 0.692 % Concentration = 0.048 % Obscuration = 43.13 %
|d{0.5)= 10,98 ym d{0.1)= 283 um d(0.9)= 3518 pum
|D[4,3)= 21.33pm Span= 2.95
Sauter Mean (D[3.2] )= B.B83pm Mode = 14.89 um
|Specrl|c Surface Area = 08789 sq.m. fgm Density = 100gm. [ c.c
Size (Lo} ResultIn Size (Hi} Result | Size{Lo) | Resultin Size (Hi) Result
pm | Y% um | Below % Hm | Yo pim Below % |
050 015 1.32 0158 2548 564 1M 87.07|
1.32 1.26 160 1.40| H0 436 ar.79 91.42
1.60 2.25| 1.95 3.65 3778 3.06 4603 04,48
195 3.DE| 238 6.74 | 46.03 1.92 56.09 96.40
2,38 377 290 10.50 | 56.09 1.01 68.33 97.41|
2.80 434 3.53| 14.84 88.33 0.35 B3.26 97.75|
| 3.53 4,88/ 4.30| 19,72 83.26| 0.1 101.44 97.78 |
| 4.30 5.43 5.24 25.14 101.44 | 0.00| 123.59 97.78 |
| 5.24 559 6.39 3113 12359 0.00 150,57 97.76|
| 638 6.51 7.78| 37.64 150.57 0.00 183244 97.78
‘ 7.78 6.67 9.48 | 44.61 183.44 0.04 223.51 97.79
9.48 737 11,66 51.88 223.51 0.40 27231 98.19
| 11.55 T7.66 14.08 59 64 2723 1.E'2: 33177 §8.21
14.08 T.70 17.15 67.34 3 TT 0.78| 404 21 58499
17158 7.40 20.90 74.74 404.21 .01 492 47 100.00
| 20.80 G.69 25.46 8143 492 47 0.00 600.00 100.00
20 i i . 3 . Volume % 100
90
80
70
B0
10 50
40
30
20
10
0.1 ; 10.0 1000.0
Particle Diameter (um.)
Malvern Instruments Ltd. MasterSizer E Ver. 1.2b

.
Malvern, UK, Serial No. 15 Nov 06 14
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EK-13. Seramik kapta 16 saat mekanik alasimlanmis tozlarin boyut analizi

padal \.a.k,l

AU ME

N8

Version 1.2b

Sample File Neme: LEVENT |
Measured on: 15 Nov 2006 Wed 13.50

| Presentation: 20HD
| Palydisperse model

Malvern Instruments Ltd.
Malvern, UK

MASTERSIZERP

16 saat MA :Run Number 17

Record: &5

Last saved on: 15 Nov 2008 Wed 13.50

Volume Rasult

Residual = 1.184 % Concentration = 0,024 %
d{0.5)= 651 pum d({0.1)= 1.99um
D[4,3]= 807 pm Span= 2067
Sauter Mean (D[3,2] )= 4.47 pm
Specific Surface Area = 1.3420 sq. m. / gm
Size (Lo) Result In Size (Hi) Result Size (Lo)
um | Yo | pm . Below % [l |
) 0.50 0.72 132 07z 2546
132 331 1.80 4.03 | 31.01|
1.60 5.33 1.95 9.36 37.79|
185 6.55 238 15.61 46.03
| 238 6.99 280 2280 56.08
| 290 6.91 3.53| 29.81 68 33i
| 353 .64 4.30 38.45 8326
| 430 6.45 524 42.90 101 44'
524 6.47 6.38 4937 123.59
639 6.64 | 7.78 56.01 150 .57
7.78 6.88| 948 B2.89 183 .44
Q.48 6.1 11.55 E9.01 223.51
11.66 T.87 14.08 76.687 27231
14,08 919 17.15 86.06 33177
17.15| 581 2090 9187 404 21
20.90 4 16i 25.46 96.03 492 47
20 Volume %
100
0
0.1 10.0

Particle Diameter (Um.)

MasterSizer E Ver, 1.2b
Serial Mo.

15 Nov 2006 Wed 14:41

Source: Analysed

Focus = 300 mm

Obscuration = 35685 %
d(0.9)= 19.38 ym

Mode = 1505 um |
Density = 1.00gm. /cc. |

Result In | Size (Hi) Result
% pm . Below'w |
345 3161 96.48
1.10 37.79 99,58
0.35 46,03 99.93|
0.07 56.09 100.00
0.00 68.33 10000
0.00 83.26| 10000
0.00 101.44 100.00
0.00 123.59 100.00
0.00 150.57 100.00
0.00 183.44 100.00
0.00 223,51 | 100,00
0.00 27231 100.00
0.00 INTT 100,00
0.00 404,21 100.00
0.00 492 47 100.00
0.00 500,00 | 100.00
100
90
80
70
60
50
40
30
20
10
100.0 1000.0

p. 11
15 Nov 06 14:41




EK-14. Seramik kapta 24 saat mekanik alasimlanmis tozlarin boyut analizi
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WVersion 1.2b 15 Mov 2008 Wed 14:41
| 24 saat MA :Run Number 21
|
ISampIe File Name; LEVENT , Record: &9 Source: Analysed
|Measured on: 15 Nov 2006 Wed 13:55 Last saved on: 15 Nov 2006 Wed 1355
Presentation: 20HD
Polydisperse model Volume Result Focus = 300 mm.
Residual = 0.952 % Concentration = 0.031 % Obscuration = 48.35 %
d{0.5)= 485pm d(01)= 1.76pum d{0.8)= 1585 pm
D[4,3]= 7.21pm Span= 285
Seuter Mean (D[3.2] )= 388pm Mode = 2.28 ym
| Bpecific Surface Area = 1.8298 sg. m./gm Density = 1.00 gm. /c.c.
[ Size{le) | Resuliln | Size (Hj | Result | "~ Size(Lo) | Resultin | Size(H) | Result |
I S S o Balow ] . pm e U ) pm. Belowie |
0.50 1.45 1.32 1.45 2546 ) 31.01 99.28
132 510 1.60 6.55 31.01] 0.50 3779 99.79|
[ 160 763 1.85 1418 37.79| 017 4603 99.95'
| 195 8.67 2.38 22.84 46.03 0.04 56.09 100,00
238 8.41 2,90 31.25 | 56.09 0.00 6833 100.00
| 290 7.53 3.53 18.78 688.33 0.00| 83.28 100.00
3153 6.70 4.30| 4548 83.26| 0.00) 101.44 IOD.DOI
4.30 6.39 524 51.87 101.44 c.o0 123.68 100.00]
5.24 .65 6.39| 58.52 123.659 0.00 150.57 100,00 |
6.39 7.1 7.78 G584 150.57 0.00 183.44 100.00
778 T38| 8.48 7299 183.44 0.00 223.51 100.00
948 7 2IJ| 11,56 80.1%| 223.51 0.00 272.31 100.00
11.55 B.4S! 14.08| 86.67 272.31 0.00 77 100.00
14.08 5.28| I?.15; 91.95 a7 Q.00 404 .21 100.00
| 17.16| 3.80 2080 96.75 404.21 0.00 482.47 100.00 |
| 20.90 2,33 25.46‘ 98.08| 492 47 Q.00 600.00 100.00
20 e i NOWMER0. oo e , 100
20
80
70
60
10 ; 50
40
0
20
10
0 s . : il
0.1 : 10.0 100.0 1000.0
Particle Diameter (um.)
Malvern Instruments Ltd. MasterSizer E Ver. 1.2b p 12
Malvern, U.K. Serial No. 15 Nov 06 14.41
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