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OZET

Mg ve Ni’ in ergime sicakliklar1 farkinin yiiksek olmasi nedeniyle, MgyNi
metalleraras1  bilesiginin gelencksel yoOntemlerle ftretilmesi giigtiir. Mekanik
alasimlandirma ile Mg ve Ni tozlarindan ergitme olmaksizin MgyNi metallerarasi
bilesigi iretilebilir. Amorf yapinin elde edildigi siirenin tizerinde gergeklestirilen
mekanik alasimlandirma, amorf yapmin Mg,Ni Kristalizasyonuna neden olmaktadir.
Ancak bu yapt uzun siireli mekanik alagimlandirma ile elde edilmektedir. Ayrica,
amorf yapinin elde edildigi siirelerden sonra yapilan 1 saatlik tavlama sonucunda da
Mg,Ni metallerarast bilesigi elde edilebilmektedir. Deneysel ¢aligmalarda, Mg,Ni
metalleraras1 bilesigi, mekanik alagimlandirma ile tavlamanin birlikte uygulanmasi ve

sadece mekanik alasimlandirma yontemleri ile iki farkli sekilde tiretilmistir.

Farkli bilya/toz agirlik oranlarinda hazirlanan toz karigimlarinin mekanik
alasgimlandirma islemi, paslanmaz gelik bilya ve kap kullanilarak, argon atmosferinde
SPEX 8000D cihazinda yapilmistir. Amorf yapilarin elde edilebilmesi i¢in; saf Mg ve
Ni tozlart 5:1, 10:1 ve 20:1 bilya/toz agirlik oranlar i¢in sirasiyla 60, 10 ve 5 saat
mekanik olarak alagimlandirilmistir. Elde edilen amorf alagimin tavlama kosullart DSC
analizi ile 400 °C olarak belirlenmis ve bu sicaklikta tavlama islemi 1 saat stireyle

uygulanmigtir.

Mekanik alagimlandirma yontemi ile MgoNi metallerarasi bilesigi, 5:1, 10:1 ve
20:1 bilya/toz agirlik oranlarinda sirasiyla 100, 20 ve 10 saat 6gilitme ile lretilmistir.
Mekanik alasimlandirma ve mekanik alasimlandirma sonrasi tavlama yontemi ile elde
edilen Mg,Ni metallerarasi bilesiginin olusumunun belirlenmesinde XRD, morfolojik
incelemelerde SEM kullanilmistir.  En kiiglik Mg,Ni kristalin boyutu 20:1 bilya/toz
agirlik oraninda 10 saat mekanik alasimlandirma isleminde (7.26 nm) elde edilmistir.
En kiigiik aglomere olmus partikiil boyutu 10:1 bilya/toz agirlik oraninda 20 saat

mekanik alagimlandirma kosullarinda 53.2 pm olarak elde edilmistir.

Anahtar Kelimeler: Amorf alagimlar, Nanokristalin Mg,Ni, mekanik alasimlandirma.
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SUMMARY

I’ s hard to produce intermetallic compound of Mg,Ni by conventional methods
due to the high difference of melting temperature of Mg and Ni. Intermetallic Mg;Ni
compound can be produced from Mg and Ni powders by mechanical alloying without
melting. Mechanical alloying, which is achieved above the time that is obtained
amorpous phase, causes cristallization of Mg,Ni. However, this structure is obtained by
long term mechanical alloying. Furthermore, intermetallic Mg,Ni compound can be
obtained by annealing for 1 hour after durations that is obtained the amorphous phase.
In the experimental studies, intermetalic Mg,Ni compound is produced by two different
ways that involve applying mechanical alloying followed by annealing and only

mechanical alloying.

Mechnical alloyig of powder mixtures, which is prepared for different ball-to-
powder weigt ratios, is carried out using stainless steel ball and vial at argon atmosphere
in SPEX 8000D. Pure Mg and Ni powders are mechanically alloyed to obtain the
amorphous phase for 5:1, 10:1 and 20:1 ball-to-powder weight ratios, 60 hour, 10 hour
and 5 hour respectively. Annealing conditions of amorphous alloys are determined 400

OC by DSC analysis and at this temperature annealing is applied for 1 hour .

Intermetallic Mg,Ni compound is produced by mechanical alloying process for
5:1, 10:1 and 20:1 ball-to-powder weight ratios, 100 hour, 20 hour and 10 hour milling
times respectively. XRD analysis is used for determine the formation of intermetallic
Mg,Ni compound which is obtained by mechanical alloying and to observe of
morphological properties is used SEM. Minimum Mg.Ni crystalline size is obtained as
7.26 nm at 20:1 ball/powder ratio and 10 hour mechanical alloying process. Minimum
agglomerated particle size is obtained as 53. 2 um at 10:1 ball/powder ratio and 20 hour

mechanical alloying conditions.

Keywords: Amorphous alloys, Nanocyrstalline Mg2Ni, mechanical alloying.
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1. GIRIS

Metalik cam iiretimi, oldukca yeni ve giincel sayilmasia ragmen bu konudaki
calismalar 1930 yillarima kadar uzanmaktadir. Bu tarihten sonra Kramer metalik cam
tiretimi konusunda c¢aligmalar yapmistir (Sahingéz, 1996). 1960 yilinda Duwez ve
calisma arkadaglar1 ergimis metalden, hizli sogutma yontemi ile, amorf metalik alagim
elde etmeyi basarmislardir. Sonraki yillarda, bir¢ok sayida farkli alasim metalik cam

olarak iiretilmistir ve konuyla ilgili yaymlar yapilmistir (Polk and Giessen, 1976).

Metalik cam diretiminde hizli katilastirma ve kati hal yoOntemleri
kullanilmaktadir. Benjamin ve arkadaslar tarafindan gelistirilen, bir kat1 hal yontemi
olan, mekanik alagimlandirma yontemi, amorf yapi iiretiminde 6nemli bir role sahiptir.
Bu yontem ilk olarak oksit dagilim sertlestirmeli Ni ve Fe esasli siiperalasimlari
tiretmek i¢in gelistirilmistir. Fakat bununla sinirli kalmayarak, geleneksel yontemlerle
iiretilmesi zor ya da imkansiz alasimlari iiretmek i¢in de kullanilmaya baglanmistir
(Gilman and Benjamin, 1983). Mekanik alagimlandirma, mikroyapisal incelme ve
alasim olusumuna sebep olan, tekrarlanan kaynaklanma, kirilma ve yeniden
kaynaklanma islemlerini igeren, yiliksek enerjili bilyali 6glitme islemidir (Polkin and

Borzov, 1995).

Calismanin ikinci boliimiinde metalik cam malzemenin tanimi ve 6zellikleri ile
ilgili genel bilgiler verilmistir. 3. boliimde ise mekanik alasimlandirma detayli olarak
ele alinmis ve literatiirde bu konuda yapilmis olan ¢alismalardan 6rnekler sunulmustur.
4. bolimde mekanik alagimlandirma ve tavlamanin birlikte uygulanmasiyla, Mg,Ni
metalleraras1  bilesiginin  iiretimi, sadece mekanik alasgimlama {iretimiyle
karsilastirildiginda ¢ok daha kisa siirede gergeklestigi goz Oniline alinarak, bu iki

yontemle iiretilen malzemelerin karakteristik 6zellikleri karsilastirilmistir.



2. METALIK CAMLAR

Stirekli atomik dizilime sahip olmayan kati alasgimlar metalik cam ya da amorf
alasim olarak adlandirilmaktadir (Suryanarayana, 2001).  Kristalin yapi, atom
konumlarinin periyodik tekrarlartyla olusmustur fakat amorf yapida periyodik yapi
yoktur. Kristalin ve amorf katilar yogunluk olarak veya birim hacimdeki ortalama atom
sayilar1 bakimindan benzerdirler (Sekil 2.1) fakat, atomlarin yerlesimi farklidir (Y6net,

1997). Camlar, genellikler s1vi durumdan hizli su verme yontemiyle iiretilirler (Eckert,
1997).
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Sekil 2.1. a) Uzun aralikli diizene sahip kristalin yap1 b) kisa aralikli diizene sahip
metalik cam yapis1 (Aybar, 2004).

Metalik camlarin olusmasi i¢in, sivi metal likidiis (sivilagma) sicakliginin
iizerinden dogrudan dogruya kendine has cam sicaklifinin altina hizla sogutulur. Cam
sicaklig kristallesme sicakliginin oldukg¢a altindadir. Cam sicakliginin (Tg) ergime
sicakligma (Ty,) oranma “Azalan cam sicaklik oran1” (Tyg = T¢/Ty) denir. Bu oranin
biiyiik oldugu alasimlar cam olarak kolay katilagirlar. Metalik alagimlarin ¢ogunda bu
oran 0,3 ile 0,6 arasinda degismektedir (Ydnet, 1997).



Onceleri metalik camlar ergiyik durumdan 10°-10° Ks™ hizlarinda sogutma ile
elde edilirken, son zamanlarda gelistirilen alasimlarda 1-100 Ks™ veya daha az sogutma
hiz1 yeterli olmaktadir. Bu tiir malzemelerin boyutlari, hizli sogutmayla iiretilen
seritlerle karsilastirlldiginda daha biiyiiktiir ve 10x100 mm kalinhiklara kadar
iretilebilmektedir. Bu yeni alasgimlar “kiitle metalik camlar” (“Bulk metallic glasses”)

olarak adlandirilir (Gasan, 2003).

2.1. Metalik Camlarin Ozellikleri

Kiitle metalik camlar, sahip olduklar1 iistiin mekanik 6zellikleri ile, miihendislik
uygulamalari alaninda, artan ilgiye sahiptir (Hu, et al, 2003; Chen et al., 2006). Pek ¢ok
arastirma metalik camlarin, kristalin alasimlardan farkli, yeni bir atomik
konfigiirasyona sahip oldugunu aciga ¢ikarmaktadir (Eckert, 1997; Zhang, et al., 2007).
Kristal yapili malzemelere gore metalik camlar daha iyi manyetik, mekanik, korozif ve
elektriksel ozelliklere sahiptir (Sahingdz, 1996). Cizelge 2.1° de kristal yapili

malzemeler ve metalik camlara ait 6zelliklerin karsilastirmasi verilmistir.

Cizelge 2.1. Metalik camlar ile kristal yapili malzemelerin karsilagtirilmasi
(Sahingoz, 1996)

Ozellik Metalik cam Kristal alagim
Yapt1 Amorf Kristal

Bag Metalik Metalik
Akma dayanimi Yiiksek Diisiik

Sertlik Yiksek Diistik
Kirilma Siinek Siinek
Kirilma dayanimi Yiiksek Yiiksek
Korozyon direnci Yiiksek Disiik
Elektrik iletkenligi Yiiksek Yiiksek
Manyetik 6zellik Manyetik Fero manyetik




Metalik camlarin mekanik 6zelliklerine bakildiginda, mukavemet degerleri >125
kg/mm?, sertlik degerleri 800-1100 kg/mm?, elastisite modiilleri 10000—15000 kg/mm?

kadardir. Sirtiinme katsayilar diisiiktlir ve asinma 6zellikleri oldukca iyidir. Ayrica Cr

ilavesi ile asinma direnci fazlasiyla gelistirilebilir (Greneche, 1998).  Seramik

malzemelere gore daha tokturlar (Telford, 2004).

birgok endiistriyel uygulamada kullanilmaktadir.

ozellikleri Cizelge 2.2° verilmistir.

Bu o6zellikleriyle metalik camlar

Bazi metalik camlarin mekanik

Cizelge 2.2. Baz1 metalik camlarin mekanik 6zellikleri (Y6net, 1997)

Sertlik Akma mukavemeti | Elastisite modila
Alagim (HV) (kg/mm?) (kg/m?)
FegoBo2o 1100 370 16900
F880P16C3Bl 835 249 13800
Ni4gF€29P14Besi2 792 243 13200
PdesNizeP2o 452 158 9370

Metalik camlar, paslanmaz celiklere kiyasla daha yliksek korozyon direncine

sahiptir. Metalik camlar yliksek enerji seviyesine sahip olmasina ragmen korozyon

direnci yiiksek malzemelerdir.

korozyon direncinin yiiksek olmasini saglayan etkenlerdir.

Yapisal hatalarin olmamas1 ve kimyasal homojenlik

Ayrica camst yapidaki

malzeme, kristalin yapiya gore daha yiiksek enerjiye sahip olmasi nedeniyle, camsi

yapinin daha reaktif olmasi sonucu ile karsilagilir. Bu sebeple yilizeyde hizla pasif bir

film olusur ve metalik camlar korozyondan korunur (Giingdr, 2008). Bazi metalik

camlarin ve kristalin malzemelerin korozif 6zellikleri Cizelge 2.3’ te verilmistir (Yonet,

1997).




Cizelge 2.3. Bazi metalik camlarin ve kristalin malzemelerin korozif 6zellikleri (Yonet, 1997)

Alagim Korozif etken Korozyon hizi
(mm/y1l)
Kristal CusgZrsg Molar HCI 1.2
Cams1 CuspZrsg Molar HCI 0.15
Kristalin paslanmaz %10 FeCl, 120
celik
Camst Fe72CrgP13C7 %10 FeC|3 < 0,0001

Metalik camlar iistiin magnetik Ozelliklere sahiptir. Yapi tamamen iiniform
oldugu i¢in kolay magnetize olabilecegi yon yoktur, yani metalik camlar magnetik alan
bakimindan izotroptur (Yonet, 1997). Metalik camlarin magnetik 6zellikleri sadece
alasim bilesimine bagli degildir; hazirlama ydntemi ve su verme hizi da magnetik

ozellikleri etkileyen faktorlerdendir (Prasad, et al., 1984).

2.2. Metalik Camlarin Uretim Yontemleri

Metalik camlarin liretim yontemleri hizli katilastirma ve kati hal yontemleri
olmak tizere iki grup altinda incelenebilir. Hizli katilagtirma yontemiyle metalik cam
olusturmada 6nemli olan iiretim kosullari; sogutma hizi ve sivinin asir1 soguma
derecesidir. Sogutma hiz1 kristal olusumu saglayacak diizeyde olmalidir. Metalik
camlar i¢in kristallesmenin engellendigi sogutma hizi 10°-10" Ks™> dir. Cam 1sitilirken
kristallesmenin kontrolii saglanmalidir. Her iki durumun gerceklestigi kinetik sartlar

farklidir (Glingér, 2008).

Kat1 hal yontemlerinde baslangi¢ malzemesi olarak kati fazdaki malzemeler
kullanilmaktadir ve hal degisimi goriilmemektedir. Bu yontemler; basingh

uygulamalar, iyon irradyasyonu, elektron irradyasyonu, notron irradyasyonu, iyon



implantasyonu, intermetalik bilesiklerin hidriirasyonu, mekanik 6giitme ve mekanik

alasimlandirmadir (Giingor, 2008).

Cizelge 2.4. Hizl katilastirma yontemleri (Gilingor, 2008)

Elektrolizle ¢oktiirme (Elektrodepolama)

Atomik Buharla ¢oktiirme (Fiziksel buhar depolama)
Kondensasyon Kimyasal ¢oktiirme (Kimyasal buhar depolama)
Y éntemleri Plazma jeti ile ¢Oktiirme

Parcalama sogutmast

Hizli Katilagtirma Atomizasyon Puiskiirtme kaplamasi
Yontemleri Sividan yontemleri

Katilagtirma Ergiyik ekstriizyonu

Yontemleri Sogutucu blokta

Atomize olmayan ergiyik dondiirme
yontemler Diizlemsel akis
dokiimii

Ergiyikten lif gekme

Ergiyik ¢ikarma

Hizli katilastirma islemleri ile tiretilen amorf katilar, hizli sogutulmus sivilardir

ve amorf katinin elde edilmesi iki ana faktdre baglidir;

a) Katilasma sicakliginda, hizli sogutulmus sivi faz ile daha kararli kati
fazlar arasindaki serbest enerji farki ¢ok kii¢lik veya negatif olmalidir.
b) Segilen alasimda kristalin fazin olusum hizi, amorf fazin olusum hizindan

kii¢iik olmalidir (Gasan, 2003).



2.3. Metalik Camlarin Kristalizasyonu

Metalik camlarin kristalizasyon c¢aligmalari, dengeden uzak faz doniisimii
mekanizmalarinin ve kontrollii inceltilmis mikroyapinin iiretiminin anlasilmasinda

onemli bir yere sahiptir (Wang, et al., 2007).

Herhangi bir yontemle iiretilen metalik camlar yap1 olarak dengeden uzaktirlar,
fakat diisiik enerjili “ideal” yar1 kararli amorf hale dogru, homojen bir siirecle yavasca
gevserler.  Gevseme, kisa aralik diizenlerindeki degisikliklerle meydana gelir.
Kristalizasyona sebep olmayacak, diisiik sicakliktaki tavlama ile fiziksel 6zelliklerde
cesitli degisiklikler (Curie sicakligi, elektriksel 6zdireng, 6zgiil 1s1 ve bazi alagimlarda
siinekligin azalmas1 gibi) belirlenmistir. Bu degisimlerin gevseme siirecinden dolay1

olduklar1 varsayilir.

Amorf durum yar1 kararli bir hal oldugundan, daha kararli kristal hale doniisme
olasiligma sahiptir. Metalik camlarin, manyetiklik, yiiksek setlik ve mukavemetle
birlesen siineklik ve korozyon direnci gibi miikemmel 06zelliklerinin kristalizasyon
sirasinda bozuldugu tespit edilmistir. Bu sebeple kristalizasyon mekanizmasinin
anlasilmasi, kristalizasyonu engellemek ya da kontrol altina alabilmek icin gereklidir.
Ayrica, konrollii kristalizasyon, siv1 ya da kristal yapilardan elde edilemeyen kismen ya

da tamamen kristallesmis 6zel mikoyapilar elde etmek i¢in kullanilir.

Kristalizasyon davranisi bilimsel olarak ilgi ¢eken bir konudur. Yapi, yogunluk,
0z 151, korozyon direnci gibi 6zellikleri karsilastirmak i¢in ayn1 kompozisyonla sadece
bir tek faza kristallesen amorf alagimlar1 kullanmak onem tagimaktadir (Koster and
Herold, 1981).

2.3.1. Kristalizyon icin kullanilan deneysel yontemler

Metalik camlarda kristalizasyon siiresince Ozelliklerde meydana gelen

degisimler bir¢ok arastirmada incelenmistir. Elektriksel 6zdireng, bir katinin yapisina



bagli hassas parametrelerden biridir. Kristalizasyon ya da diger faz doniisiimleri,
direng-sicaklik diyaramindaki degisimlerle gdzlenebilir. Diferansiyel Tarama
Kalorimetresi (DSC), sicaklik ve 1sitma hizinin bir fonksiyonu olarak metalik camlarda
olusan faz degisimleri iizerinde kristalizyon sicakligi ve kristalizasyon 1sis1 gibi
bilgilerin elde edilmesinde kullanilir. Bu o6lgiimlerle elde edilen diyagramlara 6rnek
olarak Sekil 2.2° de Fes;NizsCri4P14Bs (METGLASS 2826A)’ a ait, 6zdireng-sicaklik
diyagrami ve DSC diyagrami verilmistir.

= 00 T T T T T T a
g
= Elektriksel Isitma hizy 2 K/dak.
-4 direng
= lo)
g -
Q
=
e
=
=0
N
O B0}—
a / 1
7 1
Dsc (b [sitma ua 40 K/dak.
T ] e
L ] endo
=X
5| ¢
L W
£ I
| E——
=
b 1 1 .| 1 ] I 2
300 30 £00 50 50 550 €00 650 70
Sicakhik T(°C)

Sekil 2.2. FegoNizgCri4P14Bs’ nin kristalizasyonu (a) Elektriksel 6zdireng degisimi
(b) DSC diyagrami (Koster and Herold, 1981)

DSC diyagramindaki pikler kristalizasyonu gosterirler. Kristalizasyon sicaklig
olarak tanimlanan pik sicakliklari, malzemeye ait ergime sicakli§i kadar kesin
tanimlanamazlar, sicaklikla birlikte siddetli bir sekilde artan kristalizasyonun
gerceklestigi sicaklik araligini belirtirler. Bu sicakligi 6lgmek basittir fakat amorf
alagimin kararliligin1 karsilastirmada yeterli bir yontem degildir.  Kristalizasyon

reaksiyonlarmin genellikle yiiksek hizda meydana geldigi izokronal 1sitmaya ek olarak



kristalizasyon hizi; tavlama siiresi karsisinda, farkli fakat sabit sicakliklarda yapilan
izotermal 151 uygulama deneyleriyle elde edilebilir. Kristalizasyon siireci karmasiksa,
fiziksel bir Ozellikteki siireksizlik ile malzemeye ait bir kristalizasyon reaksiyonu
arasindaki iliskinin belirlenmesi, x-151n1 difraksiyonu ya da elektron difraksiyon

teknikleriyle yapi1 analizi ile miimkiindiir.

Gegirimli  elektron mikroskobu (TEM), kristalizasyon reaksiyonlarinin
mekanizmalart hakkinda bilgi verir, fakat numuneye ait c¢ok kiigiik bir parca
incelenebileceginden, bu yontemin diger yontemlerle birlestirilerek metalik camlarin
kristalizasyon analizinde kullanilmasi daha iyi sonuglar verecektir (Koster and Herold,
1981).

2.3.2. Amorf alasimlardaki kristalizasyon reaksiyonlari

Kristalizasyonun genellikle c¢ekirdeklenme ve biiylime siiregleriyle olustugu
gozlenmistir. Amorf bir alagimin kristalizasyonu sirasinda meydana gelen
reaksiyonlarin tam olarak anlagilabilmesi i¢in konsantrasyona bagli olarak cizilen gesitli
fazlara ait serbest enerji diyagrami kullanilir. Kristalizasyon sicaklig1 ve reaksiyon tiirii

alagimin bilesimine baglidir.

Konsantrasyona bagli olarak, yar1 kararli amorf fazin kristalin faza doniisiimii

asagidaki reaksiyonlardan biri ile gerceklesir (Koster and Herold, 1981).

» Allotropik kristalizasyon

» Birincil Kristalizasyon

> Otektik Kristalizasyonu
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2.3.2.1. Allotropik kristalizasyon

Allotropik kristalizasyon; amorf alasimin, konsantrasyonda herhangi bir
degisiklik olmadan, asir1 doymus bir alasima ya da yar1 kararli veya kararh kristalin
bilesigine doniismesidir. Bu reaksiyon sadece saf elementlere ya da bilesiklere yakin
konsantrasyon araliklarinda meydana gelir. Asir1 doymus fazlar bu reaksiyon sirasinda
kristaline dontisiirler, ardindan ¢okelme reaksiyonu ile aynisirlar ve yari kararli bir

bilesik, faz doniisiimii ile kararl1 bir faza doniisiir (Koster and Herold, 1981).

2.3.2.2. Birincil kristalizasyon

Birincil kristalizasyon; fazlardan birinin ilk olarak kristallesmesidir. Amorf
matris daha sonra ya da daha yliksek sicakliklarda doniistime ugrar. Dagilmis birincil
kristalize olmus faz, amorf matrisin kristalizasyonu i¢in tercih edilen ¢ekirdeklenme

gorevini gorebilir (Kdster and Herold, 1981).

2.3.2.3. Otektik kristalizasyonu

Otektik kristalizasyon; iki kristalin fazin siireksiz bir reaksiyon ile eszamanl
olarak kristalizasyonudur. Bu reaksiyon iki kararli faz arasindaki biitiin konsantrasyon
araliklarinda meydana gelebilir. Reaksiyon siiresince konsantrasyonda herhangi bir
degisiklik olmaz. Ancak ortak kristalize olan iki bilesen, iki faza ayrilmalidir. Bu
yiizden otektik kristalizasyon, bilesenlerin ayrilmadig: allotropik kristalizasyona gore
daha uzun siirede gergeklesir. Bu tipik kristalizasyon reaksiyonlar1 sematik olarak Sekil

2.3’ te Fe-B metalik cami i¢in gdsterilmistir.
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BIRINCIL KRISTALIZASYON OTEKTIK KRISTALIZASYONU ALLOTROPIK KRISTALIZASYON
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Sekil 2.3. Amorf Fe-B alasiminda tipik kristalizasyon reaksiyonlarinin
sematik gosterilisi (Koster and Herold, 1981).
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3. MEKANIK ALASIMLANDIRMA

Malzeme bilimciler tarafindan yapilan bilimsel aragtirmalar, dogrudan malzeme
Ozelliklerinin ve performansimin gelistirilmesine yoneliktir. Malzemelerin mekanik,
kimyasal ve fiziksel 6zelliklerindeki 6nemli gelismeler, kimyasal modifikasyonlar ve
geleneksel olarak 1sil, mekanik ve termomekanik islemler ile elde edilebilmektedir.
Bununla birlikte, geleneksel malzemelerden daha “sert, gii¢lii, rijit ve hafif”
malzemelere karsit artan talep, ileri (teknoloji) malzemelerin gelistirilmesi ve

tasarlanmasina yol agmaktadir (Suryanarayana, 2001).

Ileri teknoloji malzemelerinin yap: ve bilesimi, denge dis1 kosullar altindaki
islemler ile ¢ok daha iyi kontrol edilebilir. Bu islemler arasinda ticari amagla
kullanilanlar; hizli katilastirma, mekanik alagimlandirma, plazma ve buhar ¢oktiirme
islemleridir. Bu tekniklerin esasi, malzemelerin denge disi1 durumda “enerji verme ve
su verme” ile iiretilmesidir (Sekil 3.1). Enerji verme; ergitme, buharlastirma, 1sinim,
basing uygulama veya plastik deformasyonla mekanik enerjinin depolanmasi gibi bazi
dis giicler vasitasiyla, malzemelerin oldukca yiiksek denge dis1 konuma getirilmesidir.
Enerji verme genelde kat1 halden, siv1 veya gaz hale doniisiimii ifade edebilir. Malzeme
daha sonra su verme ile kati duruma getirilir ve istenilen kimyasal bilesim ve
mikroyapinin elde edilmesi amaciyla, sonradan yapilacak olan 1sil islemler i¢in 6n
malzeme olarak kullanilabilir. Bu islemlerden geg¢irilerek hazirlanan malzemenin
fiziksel ve kimyasal oOzellikleri, geleneksel katilastirma islemleri ile hazirlanan

malzemeler ile karsilastirildiginda daha tstiindiir (Suryanarayana, 2001).
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Sekil 3.1. Denge dist malzemelerin iiretiminde, “enerji verme ve su verme” temel
anlayis1 (Suryanarayana, 2001).

Mekanik alasimlandirma yontemi, hizli katilastirma yontemine kiyasla,
malzemenin denge durumundan c¢ok daha fazla uzaklagmasini saglar ve denge dist
malzemelerin gelistirilmesinde c¢ok biiyiik bir potansiyele sahiptir. Cizelge 3.1° de
farkli islemler i¢in hesaplanmis olan denge durumundan sapmalar sunulmustur

(Suryanarayana, 2001).

Cizelge 3.1: Farkli denge dis1 tekniklerden elde edilen denge durumundan sapmalar
(Suryanarayana, 2001).

Teknik Etkili su verme hizi Dengeden maksimum sapma
(K/s) (kj/mol)
Kati hal su verme 10° 16
Hizli katilastirma 10°-10° 24
Mekanik - 30
alagimlandirma
Mekanik soguk islem - 1
Isimim/iyon 10" 30
implantasyon
Buhardan 10" 160
kondansasyon
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Mekanik alasgimlandirma, homojen dagilima sahip, kontrollii ve olduk¢a ince
tozlardan olusan ¢ogunlukla bir kati1 hal reaksiyonu seklinde gergeklesen yiiksek enerjili
bilyali 6&iitme islemidir. Baska bir ifadeyle, son derece homojen mikroyapilar iiretmek
i¢cin toz malzemelerin genellikle asal bir ortamda yogun 6gilitme islemi ile siirekli olarak
kirilma, soguk kaynaklanma ve yeniden kirilma ile yeniden kaynaklanmaya maruz
birakildigi, diisiik sicaklikta alagim iiretme ydntemine mekanik alasimlandirma

denilmektedir (Kiling, 1999).

Son yillarda, Suryanarayana tarafindan yapilan yayinlarda da gosterildigi gibi,
malzeme bilimi aragtirmalarinda mekanik alagimlandirma ve 6giitme 6nemli bir ¢alisma
alan1 haline gelmistir. Yiiksek enerjili mekanik alasimlandirma teknigi, bilya-toz-bilya
carpismalarinin sebep oldugu, tekrarlanan mekanik deformasyonlar ile baslangic toz
karigimi bilesenleri arasindaki kati hal reaksiyonlarina dayanir.  Elementlerin yap1
icindeki yaymiminin artmasiyla ¢ok sayida yapisal kusur olusur. Latis igerisinde
gerilme meydana gelir ve sonug olarak kristal daha kiiciik pargalara ayrilir. Bu teknige
artan ilgi, mikemmel kimyasal, fiziksel ve mekanik 6zelliklere sahip malzemelerin,
diger tekniklere gore, daha kolay ve daha diisik maliyetle elde edilmesini

saglamasindan dolayidir (Ruggeri, 2001).

3.1. Mekanik Alasimlandirmanin Gelisim Siireci

Mekanik alasimlandirma, 1966’ da International Nickel Company (INCO) Paul D.
Merica Research Laboratuarinda, John Benjamin ve meslektaslar1 tarafindan
gelistirilmistir. Bu teknik, gaz tiirbin uygulamalari i¢in {iretilen, nikel esash alagimlarda
oksit dagiliminin yiiksek sicaklik mukavemetinin arttirtlmasinin amaglandigi, uzun

arastirmalarin bir sonucudur (Suryanarayana, 2001).

1960’ 11 yillarin baslarinda INCO Paul D. Merica Research Laboratuarinda grafit
aliminyum alagimlarinin {iretilmesi i¢in bir yontem gelistirildi. Bu yoOntemde

puskiirtme ile nikel kaplanmis grafit partikiilleri argon gazi piskiirtiilerek bir ergiyik
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aliminyum banyo icine daldirilarak tretilmistir. Ayni teknik ince refrakter oksit
partikiilleriyle kaplanmis nikel dagilimiyla agilanan nikel esasli alagimlara denenmistir.
Ancak bu kaplamalarin ¢ok hassas olarak yapilan analizleri sonucu basarisiz oldugu
tespit edilmistir. Bu konuyla ilgili diger ¢alismalarda basarisizlikla sonuglandigi i¢in

arastirmacilar ilgilerini bilyal1 6glitme islemine ¢evirmislerdir (Suryanarayana, 2001).

Bilyal1 6giitme kobaltin tungsten karbiir ile kaplanmasinda uygulanmistir. Bu
nedenle bilyali 6giitmeyle tungsten karbiir gibi sert bilesiklerle kobalt ve nikel gibi
yumusak metallerin kaplanabilecegi goriilmiistir. Benjamin asagidaki bilgilerden

faydalanarak bilyali 6giitme ile kompozit toz partikiilleri liretmeyi basarmistir:

- Soguk kaynaklanmayi ve islem siiresini azaltmak igin gerekli olan plastik

deformasyonu yiiksek enerjili bilyal1 6gtitme kullanarak saglamak.

- leri alasim ve saf metal tozlarindan olusan bir karisim kullanarak elementin
reaktivitesini azaltmak (¢linkii bir metalin bilesik ya da alasim ig¢indeki reaktivitesi, saf

halindeki reaktivitesinden daha azdir).

- Yiizey aktif elemanlarinin (surface-active agents) katilmamasi, tozlarin
kirlenmesine ve havayla temaslar 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 olarak mekanik

alasimlandirma ile tiretilmis tozlarin 6zelliklerine baghdir (Suryanarayana, 2001).

Kompozit toz iiretimine imkan veren bu yontem, tamamen farkli bir islem ile
thoria dagilimli nikel’in 6zelliklerinin analiz edilmesiyle yeniden iiretilmistir. Bu basari
Benjamin ve galisma arkadaslarmi cesaretlendirdi ve thoria dagilmli bir nikel-krom-
aliminyum ve titanyum alasimi iiretmek i¢in deneylere basladilar ve bu alasimi da

iiretmeyi basardilar. Once deneyler kiiciik hizdaki calkalayic1 (shaker) degirmende daha
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sonra da 1 galonluk bilyali degirmende karistirarak yapilmistir. Bu basari, endiistriyel
alanda oksit dispersiyon sertlestirmeli (ODS) alasimlar {iretmek i¢in mekanik

alagimlandirma gibi bir yontemin ortaya ¢ikmasini saglamistir (Suryanarayana, 2001).

Bu yontem Benjamin tarafindan gelistirilmistir, fakat Ewan C. Mac Queen
tarafindan mekanik alasimlandirma olarak tanimlanip patenti alinmig ve literatiirde bu

terimle anilmaya baslanmistir (Suryanarayana, 2001).

Mekanik alasimlandirma, ticari 6neme sahip ve bilimsel agidan ¢ekici bir¢ok
malzemenin retilmesini saglar. Mekanik 6giitme ile Y-Co intermetalik bilesiginden
1981’ de, ve Ni-Nb sisteminde harmanlanmis elementer toz karisimlarindan 1983’ de,
bilyali 6glitme ile amorf fazin olusturulmasi ile, mekanik alasimlandirma islemi 6nemli
bir denge dis1 islem teknigi olarak kabul edilmistir. 1980’ lerin ortalarindan baglayarak,
asirt doymus kati ¢ozeltiler, kristalin ve yar1 kristalin ara fazlar ve amorf alasimlari
iceren ¢ok farkl tlirde, kararli ve kararsiz fazlarin iiretilmesi icin ¢ok sayida inceleme
ortaya konulmustur (Suryanarayana, et. al, 2001). Bu basit ancak etkili mekanik
alagimlandirma teknigini, metaller, seramikler, polimerler ve kompozit malzemelere
uygulamak ve teknigin esaslarini modelleme caligmalar: ile anlayabilmek i¢in 1990’
larin basindan beri ¢alismalar devam etmektedir. Asagida mekanik alasimlandirmanin

nitelikleri verilmistir (Suryanarayana, 2001):

Ikinci faz (genellikle oksit) partikiillerinin ince dispersiyonunun iiretilmesi,
Kat1 ¢6ziintirliik limitinin genisletilmesi,

Nanometre mertebesine tane boyutunun inceltilmesi,

Yeni kristalin ve yari kristalin fazlarin sentezi,

Amorf (camsi) fazlarin gelistirilmesi,

Diizenli intermetaliklerin diizensizlestirilmesi,

Alagimlandirilmasi gii¢ elementleri alasimlandirma imkant,

V V V V V V VYV V

Diisiik sicakliklarda kimyasal (yer degistirme) reaksiyonlarinin tesviki.
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3.2. Mekanik Alasimlandirmanin Uygulama Alanlan

1970°’li yillardan baslayarak onemli gelismeler kaydeden bu ftretim teknigi
baslangicta 6zellikle yiiksek sicakliklarda yiiksek performans gdstermesi gereken parcga
tiretimine yonelik olarak ortaya ¢ikmistir. Bu yOntem kompozit parga liretimindeki
ergime ve katilasmadan kaynaklanan problemleri ortadan kaldirarak, oksit
pargaciklarinin matris igerisinde homojen olarak dagilimini miimkiin kilmaktadir. MA
ile tiretilen kompozit malzemeler icerisinde homojen olarak dagilmis oksit pargaciklar
ile kontrollii ve dengeli mikroyapi, malzemeye ergime derecesine yakin bir sicakliga

kadar 6nemli 6lgiide mukavemet kazandirmaktadir (Arik ve ark., 1999).

Mekanik olarak alasimlandirilmis malzemeler endistrinin  birgok kolunda
uygulama alani bulmaktadir. Bu uygulamalar, ileri teknoloji malzemeleri (magnetik
malzemeler, siiper iletkenler, fonksiyonel seramikler), intermetalikler, nano
kompozitler, katalistler, hidrojen depolama malzemeleri, gaz emiciler ve organik
bilesiklerin ¢oziiniirliigiiniin modifikasyonunu ile atik yonetimini kapsamaktadir. Fakat
mekanik olarak alagimlandirilmis malzemelerin baslica endiistriyel uygulamalari, termal
islemler, cam islemleri, enerji {retimi, havacilik ve diger endiistri alanlaridir

(Suryanarayana, 2001).

1990’ larin baslarinda Al-Ti alagimlariin gelistirilmesinden sonra genellikle farkli
alagimlarin gelistirilmesi yerine, islem basamaklarinin ve mekanik alasimlandirma
sonras1 uygulanan islemlerle yapisal degisiklikler saglayan ¢aligmalara hiz verilmistir.
Nano boyutlu tozlarin mekanik alasimlandirma yontemiyle iiretimi saglanmistir. Buna
paralel olarak Fe ve Ni bazli alasgimlarin (MA 754-MA 956) f{iretimi de
gerceklestirilmistir (Bostan, 2003). Sekil 3.2° de MA 754 INCONEL alasimindan
tiretilen bazi gaz tlirbin motor parcalar1 gosterilmistir. Cizelge 3.2° de mekanik
alagimlandirmanin gelisimindeki 6nemli doniim noktalar1 verilmistir (Suryanarayana,

2001).
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B

Sekil 3.2. MA 754 INCONEL alagimindan {iretilen bazi gaz tiirbin motor
pargalar1 (Suryanarayana, 2001).

Cizelge 3.2. Mekanik alagimlandirmanin gelisimindeki 6nemli doniim noktalari
(Suryanarayana, 2001).

1966 ODS nikel esasl alagimlarin gelistirilmesi

1981 Intermetaliklerin amorflastiriimasi

1982 Diizenli bilesiklerin diizensiz hale getirilmesi

1983 Harmanlanmis elementer toz karisimlarinin amorflastirilmasi

1987/88 | Nano kristalin fazlarin iiretilmesi
1989 Yer degistirme reaksiyonlarinin meydana gelmesi

1989 Yari kristalin fazlarin tiretilmesi

ABD’ nin 1996’ da diizenledigi C6l Firtinasi Operasyonu sirasinda genis bir
bi¢imde kullanilan, mekanik alagimlandirma ile tretilmis MRE (Meal,Ready-toEat)
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1siticilari, bu basit iglemin ticarilegsmesinin en giizel 6rneklerinden biridir. Bu 1siticilar,
mekanik alasimlandirma ile ¢ok ince boyutta 6giitiilmiis Mg ve Fe tozlarini igermekte
olup, su ile temas halinde 1s1 liretmektedirler. Son zamanlarda Alman Zoz ve Japon
Fukuda Metal Foil and Powder sirketleri boyalar ve lehimler i¢in giinliik 600 kg (yillik
200 ton) mekanik olarak alagimlandirilmis malzeme tiretmek i¢in birlegsmislerdir. Tim
bu uygulamalarda mekanik alagimlandirmanin en biiyiik avantaji, iirliniin segregasyon

icermeksizin ¢ok yiiksek oranda homojen olmasidir (Gasan, 2003).

3.3. Mekanik Alasimlandirma Islem Parametreleri

Gegerli bir mekanik alagimlandirma islemi, tozlarin dogru oranda karistirilmasi ve
toz karisgtminin gelik bilyalarla birlikte ogiitiicliye konmasiyla baglar. Bu karigsim, her
toz partikiiliiniin bilesimi baslangicla aynm1 oldugu kararli duruma ulasincaya kadar
belirlenmis siire boyunca &giitiiliir. Ogiitiilen toz daha sonra birlestirilir ve istenen
mikroyap1 ve ozellikleri saglamak icin 1s1l isleme tabi tutulur. Bu ylizden mekanik
alagimlandirmanin en Onemli parametreleri hammaddeler, ogiitiicii ve islem
parametreleridir (Suryanarayana, 2001). Tozun son yapisini etkileyen parametreler

sunlardir :
> Ogiitiicii tipi
> Ogiitme kab1
> Ogiitme hiz1
> Ogiitme siiresi
> Ogiitme ortami
» Bilya/toz agirlik orani

> Ogiitme kab1 doluluk miktar

> Ogiitme atmosferi
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> Islem kontrol kimyasali
> Ogiitme sicaklig1.

Biitin bu parametreler birbirleri ile baglantili oldugundan dogru se¢ilmis

parametreler son iiriin 6zelliklerinde olumlu sonuglar verecektir.

3.3.1. Hammaddeler (Kullanilan tozlar)

Mekanik alagimlandirma isleminde genellikle boyutlar1 1-200 pm arasinda degisen
ticari saflikta tozlar kullanilir. Fakat toz partikiil boyutu, 6giitiicii bilya boyutundan
kiigiik olmas1 haricinde ¢ok kritik degildir. Bunun nedeni, zamanla gittik¢e artan toz
partikiil boyutundaki diisiis ve sadece birka¢ dakikalik 6glitme sonrasinda birka¢ mikron
degerine ulagsmasidir. Kullanilan tozlar saf metal, esas alasimlar, 6n alagimlandirmis
tozlar ve refrakter bilesenleri olarak genis bir siniflandirmayla ayrilir. Mekanik
alagimlandirma isleminin ilk giinlerinde toz karigimmin hacimce en az % 15 i,
alasimlamay1 saglamasi veya baglayici gorev yapmast icin, sikistirma ile deforme
edilebilen siinek metal tozu igermesi gerektigi ileri siiriilmiistii, bununla birlikte son
yillarda tamamen gevrek malzemeler basarili bir sekilde ogiitillerek alasim

olusturulmustur (Suryanarayana, 2001).

3.3.2. Ogiitiicii tipi

Mekanik alasimlandirilmis tozlarin {iretiminde farkli tiirlerde yiiksek enerjili
ogiitme ekipmanlart kullanilir. Bu ekipmanlarin kapasiteleri, 6giitme verimlilikleri ve
1sitma, sogutma vb. saglayan ilave diizenlemeleri birbirinden farklidir (Suryanarayana,
2001). Ogiitiilecek toz miktari, toz boyutunu ve dzelliklerini etkileyen parametrelere

bagli olarak uygun bir dgiitiicii secilebilir. Ogiitiiciiler asagidaki gibi gruplandirilabilir:

» Spex calkalamal1 dgiitiiciiler

» Planetary bilyal1 6giitiiciiler
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» Atritor dgiitiiciiler
» Ticari 6giitiiciiler

> Yeni tasarimlar

3.3.2.1. Spex calkalamal Ogiitiicii

Laboratuar arastirmalart1 ve alasgim goriintiilleme amaglart i¢in g¢ogunlukla
kullanilan bu tip 6gitiiciiler, Spex Ogiitliciileri gibi, bir defada yaklasik 10-20 g tozu
ogitebilirler.  Bu tip ogiitiiciler New Jersey’ deki Spex CertPrep tarafindan
tretilmektedir. Yaygin kullanima sahip bu 6glitmede, i¢inde numune ve ogiitiicii
bilyalarin bulundugu 6giitme kabi dakikada birka¢ bin kez geri-ileri salinim hareketine
maruz kalir. Bu hareket vialin u¢ kisimlarindaki yatay hareketlerle birlestiginde 8 ya da
oo isareti seklinde hareket eder. Vialin her hareketinde bilyalar numuneye g¢arpar ve
vialin u¢ kisminda 6gilitme ve karistirma bir arada olur. Ciinkii genislik (yaklasik 5 cm)
ve mengene hareketinin hizindan (yaklagik 1200 d/dk) dolay: bilyalarin hiz yiiksektir
(yaklasik 5 m/s) ve dolayisiyla darbe kuvveti ¢ok yiiksektir. Bu yiizden bu 6giitme tiirti
yiiksek enerjili tiir olarak adlandirilir.

Dizayn edilen en son ogiitliciilerde iki vial bulunmaktadir. Kullanilan vial,
serlestirilmis ¢elik, aliimina, tungsten karbiir, zirkonya, paslanmaz ¢elik, silisyum nitriir
gibi farkli malzemelerden olabilir.  Sekil 3.3 te SPEX 8000 tip1 o&giitiicii

gosterilmektedir (Suryanarayana, 2001).
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(b)

Sekil 3.3. a) SPEX 8000 ogiitiicti. b) Tungsten karbiir dgiitiicii seti. SPEX
CertiPrep, Metuchen, NJ (Suryanarayana, 2001).

3.3.2.2. Planetary bilyah 6giitiici

Bir defada birkag yliz gramlik toz &giitebilen bu tip ogiitlicii Almanya’ da Fritsch
Gmbh tarafindan iiretilmistir. Vialler donen bir tasiyict disk lizerine yerlestirilmistir.
Tastyict disk ve vialin kendi ekseninde donmesiyle olusan merkezkag kuvveti sebebiyle,
malzeme ve bilyalarda hareket meydana gelir. Disk ve viallerin doniis yonleri zit
oldugunda merkezka¢ kuvvetler sirasiyla ayn1 yonde ve zit yonde hareket ederler. Bu
etkime, Ogiitiicli bilyalarin kabin i¢ cidarlarindan asagi dogru kaymasina sebep olur.

Ardindan bilyalar vialin i¢ cidarlariyla ¢arpisarak darbe etkisi yaratir.

Disk ve vial doniis hizlar1 ilk modellerde bagimsiz olarak kontrol edilemezken,
yeni modellerde bu miimkiindiir. Bir dgiitiiciide iki (Pulverisette 5 ya da 7) ya da dort
(Pulverisette 5) 6giitme istasyonu olabilir. Ogiitiicii vialler ve bilyalar, agat, silisyum
nitriir, krom ¢eligi, zirkonya, Cr-Ni ¢eligi, tungsten karbiir ve plastik poliamid olarak
sekiz farkli malzemeden firetilebilir. Bu tip 6giitmede bilyalarin lineer hiz1 Spex’ ten

yiiksek olmasina ragmen Spex O6giitmede darbelerin frekansi ¢ok daha yiiksektir. Bu
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yiizden Spex ile karsilastirildiginda Fritsch Pulverisette daha diisiik enerjili 0giitme

olarak degerlendirilir (Suryanarayana, 2001).

Yatay Eesit
v Destekleyici

diskin hareketi

Santrifij
kuvrvret

Ogiitiici kabain donigii

Sekil 3.4. a) Fritsch Pulverisette dort istasyonlu bilyali 6giitiicii. b) Bilyal1 6giitiicti
icinde bilya hareketi sistematik diyagrami. Gilson Company, Inc.,
Worthington, OH (Suryanarayana, 2001).

3.3.2.3. Atritor ogiitiiciiler

Yarim doldurulmus ¢elik bilyalarla, yatay donen bir tamburdan olusan geleneksel
bir bilyali 6giitliciidiir. Siirekli olarak donen bilyalar metal tozlarinin {lizerine diiser ve
boylece 6giitme baglar. Donme hizi ile birlikte 6glitme hizi da artar. Yiiksek hizlarda
olusan merkezkac¢ kuvveti toplar iizerindeki yercekimi kuvvetinin etkisini azaltir ve
bilyalar tamburun duvarina tutunurlar. Bu noktada 6glitme hareketi durur. Daha
yiiksek enerjili bir atritér, i¢inde bir seri iticilerin bulundugu dikey tamburdan
olugmaktadir. Birbirine gore uygun agilarda ilerleyecek sekilde kurulan iticiler bilyalari

iterek enerji verirler. Bilyalar arasi ¢arpisma, bilya ve kap duvarlari arasi ¢arpisma ve
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bilya-saft-itici arasindaki ¢arpismalar toz partikiil boyutunu azaltir. Gtiglii bir motor

tambur i¢indeki bilyalar1 hareket ettirmeye yarayan iticileri dondiirmektedir.

Atritorler (Sekil 3.5) bir defada yiliksek miktarlarda (0,5-40 kg arasi) toz
ogiitebilirler. Ogiitme ortaminin hiz1 Fritsch ve Spex’ ten c¢ok diisiiktiir (yaklasik 0.5
m/s). Farkli boyut ve kapasitelerde atritdrler bulunmaktadir. Ogiitme tanklar1 ve
kaplar1 paslanmaz ¢elik ya da igerisi paslanmaz celik kapli aliimina, silisyum karbiir,
silisyum nitriir, zirkonya, lastik ve poliiiretandir. Ogiitme araclar1 da cam, ¢akmak tas,
silisyum karbiir, silisyum nitriir, zirkonya, karbon ¢eligi, krom ¢eligi, paslanmaz celik

ve tungsten karbiir olabilir (Suryanarayana, 2001).

GFaz sizidirmazlik Sogutmaly
elemani

Dinel kanatli gark

a b

Sekil 3.5. a) Model 1-S atritor b) Diisey atritor sistematik diyagrami. Union
Process, Akron, OH (Suryanarayana, 2001).

3.3.2.4. Ticari oguticiiler

Ticari 6giitiictiler, diger 6giitiicii tiplerine gore, ¢ok daha genis boyutlarda ve daha

biiyiik kapasiteye sahiptirler. Ticari liretim kapasiteleri 1250 kg civarindadir.
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Ogiitme enerjisinin artmastyla 6giitme zamani azalmaktadir. Spex ile yapilan 20
dakikalik 6giitme, Invicta BX 920/2 tipi diisiik enerjili 6giitiiciide 20 saatlik 6gilitmeye
esdegerdir. Spex Ogiitiiciiyle birka¢ dakika siiren bir islem, atritérde saatler, ticari
ogiitiiclide giinler siirebilir. Ancak farkli 6glitme verimliliklerine bagl olarak detaylar

farkli olabilir (Suryanarayana, 2001).

3.3.2.5. Yeni tasarimlar

Son yillarda 6zel amaglar icin yeni tasarimlar gelistirimistir. Bunlar ¢ubuklu

ogiitiicti, titresimli sase gibi ekipmanlar icerir (Suryanarayana, 2001).

3.3.3. Ogiitme kabi

Ogiitiicii bilyalarin kabmn i¢ duvarina uyguladiklar1 darbelerle kap malzemesinin
bir kismmi yiizeyden kopararak toza karistirabilecegi igin, Ogilitme kabi olarak
kullanilan malzemeler 6nemlidir. Bu durum, tozun kirlenmesine veya kimyasal
bilesiminin degismesine neden olabilir. Eger 6gilitme kab1 malzemesi tozdan farkli ise
toz, Oglitme kabi malzemesi ile kirlenmektedir. Diger taraftan, eger iki malzeme
ayniysa, toz icine karigan ilave element miktarimi karsilayacak uygun Onlemler
alinmadigr taktirde kimyasal olarak degisim s6z konusu olur. Sertlestirilmis ¢elik,
takim celigi, sertlestirilmis kromlu ¢elik, temperlenmis ¢elik, paslanmaz ¢elik, WC-Co,
W(C-astarli gelik ve yatak ¢eligi en yaygm kullanilan 6giitme kab1 malzemelerdir. Ozel
amaclar i¢in baz1 6zel malzemeler kullanilir. Bunlar, bakir, titanyum, sinterlenmis
korundum, yttria-stabilize zirkon, kismi stabilize zirkontyttria, safir, hamatit, sert
porselen, SizNis ve Cu-Be gibi malzemelerdir. Ogﬁtme kabinin sekli de, ozellikle kabin
i¢ tasarimi olmak {izere Onem tasir. Diiz-uglu ve yuvarlak uclu Spex 06gilitme kabi
kullanilmaktadir. Diiz-uglu 6giitme kabinda alagimlandirmanin, yuvarlak-uglu 6gilitme
kabina gore belirgin olarak daha hizli meydana geldigi tespit edilmistir (Suryanarayana,

2001).
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3.3.4. Ogiitme hiz1

Ogiitme hizinin artmasiyla, toza aktarilan enerji miktarinda da artis olur. Fakat,
Ogiitiiclinlin tasarimina bagli olarak, kullanilabilecek maksimum hiz limitleri vardir.
Ornegin, geleneksel bilyali dgiitiiciide donme hizinin artmasi, bilyalarin hareket hizini
arttiracaktir. Kritik hizin iizerinde, bilyalar 6giitme kabi duvarma yapisir ve herhangi
bir darbe enerjisi liretmezler. Bu nedenle, maksimum ¢arpisma enerjisini liretmek i¢in
maksimum yiikseklikten bilyalarin diisiisiinii saglayan maksimum hiz, kritik degerin

altinda olmalidir (Koch, 1989).

Ogiitme kab1 sicakliginin ulasabilecegi deger maksimum hizi smirlayan bir baska
faktordiir. Sicaklik artist bazi  durumlarda tozlarin alasimlandirilmasi  veya
homojenlestirilmesini destekleyici diflizyon agisindan avantaj olabilir. Fakat bazi
durumlarda sicaklik artisi dezavantaj olabilir, ¢linkii sicaklik artisi doniisiim islemini
hizlandirir ve 6giitme esnasinda olusan asirt doymus kat1 ¢ozeltilerin veya diger stabil
olmayan fazlarin bozulmasima sebep olabilir. Ayrica yiiksek sicakliklar tozlarin
Kirliliginin artmasina neden olabilir. Nanokristalin olusum boyunca, yiiksek 6giitme
siddetlerinde artan dinamik yeniden kristallesme sebebiyle, ortalama kristal boyutunun

arttig1 ve kristallerde i¢ gerilmelerin azaldig: belirtilmistir (Suryanarayana, 2001)

3.3.5. Ogiitme siiresi

Ogiitme siiresi en énemli parametredir. Normal sartlarda siire, toz partikiilleri
arasindaki kirilma ve soguk kaynaklanma kararli hale gelecek kadar secilir. Gerekli
olan siire, kullanilan 6giitlicii tipine, 6glitmenin siddetine, bilya/toz oranina ve dgiitme
sicakligina baglidir. Bu siirelere her bir toz kombinasyonu i¢in ayr1 ayr1 karar
verilmelidir. Fakat, gerekenden daha uzun siireli 6gilitmelerin kirliligi arttiracagi ve bazi
istenmeyen fazlarin olusmasma yol acgacagr goéz Oniinde bulundurulmalidir

(Suryanarayana, 2001).
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3.3.6. Ogiitme ortam

Sertlestirilmis celik, takim ¢eligi, sertlestirilmis kromlu ¢elik, temperlenmis ¢elik,
paslanmaz celik, WC-Co ve yatak celigi 6giitme ortami olarak en yaygin kullanilan
malzemelerdir. Ogiitiilen tozun kirlenmesini dnlemek i¢in, miimkiin oldugunca &giitme
kab1 ve elemanimin aynt malzemeden secilmesi gerekir. Ayni zamanda, Ogiitme
elemaninin boyutlari, 6gilitmenin verimliligine etki eder. Genellikle, biiyiik boyutlu
bilyalar toz partikiillerine daha fazla darbe enerjisi transfer eder. Tozun son yapisi
kullanilan bilya boyutuna baglidir. Bu konuyla ilgili olarak yapilan bir ¢alismada, Ti-Al
toz karisiminin 5 ve 8 mm capinda bilyalar kullanilarak 6giitiildigiinde amorf fazin
olustugu; fakat 12 mm bilya kullanilarak 6giitme yapildiginda amorf fazin olusmadig
gbzlemlenmistir. Arastirmacilarin birgogunun genellikle, ayn1 boyutta 6giitiici bilya
kullanmasinin yani sira farkli boyutlarda bilyalarin kullanildig1 6rneklerde mevcuttur

(Suryanarayana, 2001).

3.3.7. Bilya/toz agirhik oram

Sarj orani olarak da adlandirilan bilya/toz agirlik orani, 6giitme islemindeki 6nemli
degiskenlerden biridir. Bu oran 1:1 degerinden 220:1 e kadar degisebilir. SPEX gibi
diisiik kapasiteli ogiitiiciilerde genellikle bu oran 10:1 dir. Fakat atritor gibi biiylik
kapasiteli dgiitiiciilerde 50:1 ya da 100:1 gibi yiiksek oranlar kullanilir.

Bilya/toz agirlik oranmin istenilen fazin olusumu igin gerekli olan siire iizerinde
onemli bir etkisi vardir. Yiiksek bilya/toz agirlik oran1 gerekli olan siireyi kisaltir. Bu
oranin artmasi birim zamandaki carpisma sayis1 arttirir ve toz partikiillerine daha fazla

enerji transferi olacagindan alasimlandirma hizlanir (Suryanarayana, 2001).
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3.3.8. Ogiitme kabi doluluk miktar

Bilyalarin ve tozun 6gilitme kabi igerisinde serbestce hareket edebilecekleri yeterli
alan olmas1 gerekir. Bilyalarin ve tozun miktar1 eger cok kiiciikse, liretim hizi ¢ok
kiiciik olur. Diger taraftan, miktar biiylikse, bilyalarin hareketi i¢in yeterli alan
olmayacak ve darbe enerjisi daha az olacaktir. Bu yilizden doluluk oranina dikkat
edilmelidir, genellikle 6glitme kabinin yaklasik % 50 si bos birakilir (Suryanarayana,
2001).

3.3.9. Ogiitme atmosferi

Ogiitme atmosferi tozun kirliligine etki ettiginden, ogiitme kabinin havasi
bosaltilmalidir ya da argon veya helyum gibi asal gazlarla doldurulmalidir. Argon gazi
tozun kirlenmesini ve oksitlenmesini engellemek icin kullanilan en yaygin gazdir.
Ayrica oksitlenmenin azot atmosferinde minimize edildigi belirtilmis; fakat titanyum ve

alasimlar1 gibi reaktif tozlarin 6giitiilmesinde bu durum goériilmemistir.

Normalde tozlarin 6giitme kabina doldurulmasi ve bosaltilmasi atmosfer kontrollii

kabin (glove box) i¢inde yapilir.

Ozel amaglar icin Ogiitme siiresince farkli atmosferler kullamilmustir.  Nitriir
olusturmak i¢in azot ya da amonyak atmosferleri, hidrid olusturmak icin hidrojen
atmosferi kullanilmistir. Ogiitme kabinda havanin varhigiyla, dzellikle eger tozlar dogal
reaktifse, tozda oksit ve nitriir olusumu goriilmiistiir. Bu nedenle 6glitme boyunca inert

atmosfer kullanilmasina dikkat edilmelidir.

Atmosfer tiiriiniin tozun son yapisina etki ettigi goriilmiistiir. Ornegin farkli
atmosferlerde ogiitiilen Cr-Fe toz karisiminin son yapilar1 arasinda farkliliklar
gozlemlenmistir. Ogiitmede argon atmosferi kullamldiginda amorf faz olusmamis ve

X-151n difraksiyon modelinde Cr pikleri goriilmistiir. Diger taraftan argon ya da azot
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atmosferinde yapilan 6glitme sonucunda, toz tamamen amorflasmistir (Suryanarayana,

2001).

3.3.10. islem kontrol kimyasah

Islem kontrol elemanlar1 6giitme islemi esnasinda toz partikiillerin yiizeyine
tutunarak partikiiller arasindaki soguk kaynamay: en aza indirir ve tozlarin bir araya
gelerek topaklasmasini onlerler.  Metal toz pargaciklarin yiizeyinde emilen bu

kimyasallar soguk kaynamayi engeller ve kati malzemenin yiizey gerilimini disiiriir
(Koch, 1989).

Toz partikiilleri, 6zellikle siineklerse, 6glitme siiresince plastik deformasyondan
dolay1 birbirleriyle soguk kaynarlar. Fakat toz partikiilleri arasinda dogru
alasgimlandirma, partikiiller arasindaki soguk kaynaklanma ve kirilma arasinda denge
saglandigi zaman meydana gelir. Islem kontrol kimyasali, dgiitme siiresince soguk
kaynaklanmanin etkisini azaltmak i¢in toz karisimina ilave edilir (Suryanarayana,
2001). Ilave edilen kimyasallar genellikle kirilmay1 hizlandirirken, yag tiirevleri tozlar
tarafindan emilebilir. Genelde ilave edilen miktar % 1,5 civarmdadir. flave edilen
kimyasal, yap1 icerisinde kalabildigi gibi, islem sonrasi sinterleme gibi ilave islemlerde
blinyeden atilabilir. Bazi kimyasallar bilesikler olusturup (hidrokarbonlar,
karbonhidratlar, oksitler, karbiirler) matris igerisinde homojen ya da heterojen olarak

dagilirlar. Olusan bu ince parcalar dayanim ve sertligi olumlu yonde etkilerler (Bostan,
2003).

Kullanilan kimyasal, alagimlandirma sonrasi elde edilecek tozun saflik derecesini
dogrudan etkiler. Bu etki olumsuz sonuglara neden olmuyorsa kimyasalin kullanimi1

islem stiresini kisaltir ve islem siiresinin kisalmasi da kirlenme miktarini azaltir (Bostan,

2003).

Islem kontrol kimyasalinin oram partikiil boyutunu etkiler. Ornegin islem kontrol

kimyasal1 olarak %1 stearik asit kullanildiginda 5 saat 6giitiilmiis alliminyumun partikiil
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boyutunun yaklasik 500 um, fakat % 3 stearik asit kullanildiginda partikiil boyutunun
sadece 10 pm oldugunu Lu ve Lai tarafindan yapilan c¢aligmalarda belirtilmistir

(Suryanarayana, 2001).

3.3.11. Ogiitme sicakhg

Ogiitme sicaklig, toz yapisini etkileyen bir baska énemli parametredir. Uretilen
son fazin kat1 ¢ozelti, intermetalik, nanoyap1 veya amorf faz olmasinda, bagimsiz olarak
alasim fazlarmin olugmasinda, difiizyon islemi etkin oldugundan, &giitme sicakligi

onemli bir etkiye sahiptir.

Ogiitme sicakligmin bilerek degistirildigini rapor eden sadece birkac arastirmaci
vardir. Bu islem 6glitme kabina sivi azot damlatilip sicaklig: diistiriilerek ya da 6giitme
haznesinin sicakligi elektrikle arttirilarak yapilmistir.  Bu arastirmalar, ogiitme
sicakliginin kat1 ¢ozelti seviyesindeki degisimi incelemek ya da farkli sicakliklarda
amorf fazin veya nanokristal yapinin olusumunu belirlemek icin yapilmistir

(Suryanarayana, 2001).

3.4. Mekanik Alasimlandirma Mekanizmasi

Cogunlukla kat1 hal alagimlamasi olarak isimlendirilen mekanik alagimlandirma
yontemi, kontrollii mikroyapiya sahip ve tane boyutu olduk¢a ince tozlardan olusan
kompozit ve metal alasim tozlar1 lretiminde kullanilan kuru ve yiiksek enerjili bir
oglitme islemidir (Aslanoglu, 1994; Benjamin and Bomford, 1977). Mekanik
alagimlama isleminde kullanilacak tozlardan en az bir tanesi kaynaklanmay1
kolaylastirmak amaciyla yumusak olmalidir. Sekil 3.6’ da mekanik alagimlanan
baslangi¢c tozlar1 ve bu tozlarin alagimlama boyunca deformasyon karakteristikleri
gosterilmistir. Ogiitme islemi sirasinda bilyalarm birbirleriyle ¢arpismasi sirasinda
bilyalarin merkezleri dogrultusunda arada kalan tozlar, darbe etkisiyle plastik

deformasyona maruz kalirlar. Bunun sonucunda tozlarda ezilme olur ve tozlar
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lamellesirler (Evin, 2003). Mekanik alagimlama esnasinda bilya-toz-bilya ¢arpismasi

Sekil 3.7’ de gosterilmistir.

Bilva-Toz-Bilya
Carpismass

Metal A O
Metal B @

Metall erarasi O B
Bilesik
Dagilmis

20um S pum
Tipik Baslangig Tozlan

[ es——

CLZL2TZD

55

o

Parcaciklar Q (
L J

O -
20pm Sum
Tek Carpismadan Sonra

Sekil 3.6. Mekanik alasimlanan baslangi¢ tozlar1 ve bu tozlarin alasimlama boyunca

deformasyon karakteristikleri (Suryanarayana, 2001).

Sekil 3.7. Mekanik alasimlama esnasinda bilya-toz-bilya ¢arpismasi (Suryanarayana,

2001)



32

Bu carpigmalar sirasinda arada kalan tozlara bir miktar darbe enerjisi ytiklenir.
Genellikle arada kalan bu toz miktar1 her bir ¢arpigma esnasinda yaklasik 0.2 mg
agirliginda olan 1000 adet toz parcacigidir. Yiiklenen darbe enerjisi sebebiyle toz
parcaciklar1 levhalasir, birbirleriyle kaynaklanir, kirilir ve tekrar kaynaklanir. Bu darbe
kuvveti toz partikiillerinin deformasyona ugrayarak sertlesmelerine ve kirilmalarma
sebep olur. Ogiitmenin ilk asamalarinda toz partikiilleri yumusaktir (eger siinek-siinek
veya siinek-gevrek toz karisimlart kullaniliyorsa) ve birbirleriyle kaynaklanarak biiyiik
toz partikiilleri olusturmalar1 egilimleri yiliksektir. Bu asamada partikiill boyutu
biiyliyerek baslangi¢ parcagik boyutunun 115 katina ulasabilir. Bu durumu kontrol
etmek igin karisima islem kontrol kimyasali ilave edilebilir. Ogiitmenin bu asamasinda
kompozit parcaciklar baslangi¢ toz karistminin cesitli kombinasyonlarini igeren
tabakalagmis bir yapiya sahiptir. Devam eden deformasyonlarla birlikte, bir yorulma
mekanizmasiyla ve/veya kirillgan levhalagmis toz partikiillerinin tekrar kirilmasiyla
sertlesme devam eder. Giiglii aglomerasyon kuvvetlerinin olmamas: durumunda bu
mekanizmanin olusturdugu toz partikiillerinin boyutu azalmaya devam eder. Ogiitiicii
bilyalarin devam eden darbe etkisinden dolayi, partikiillerin yapis1 kararli ve baslangig
kompozisyonu agisindan homojen bir hale dontisiir. Fakat partikiil boyutu ayni1 kalmaya
devam eder. Sonucta, her bir toz partikiilii igerisinde bulunan alagim tabakalarinin
sayist artar (Evin, 2003). Sekil 3.8 de Sabit-durum kosullarinda biiyiik partikiillerin
kirilma ve kiigiik partikiillerin birbirine kaynama egiliminin ortaya ¢ikardigi dar partikiil
boyut dagilimi gosterilmistir. Belirli bir siire 6glitmenin ardindan, ortalama partikiil
boyutunu arttiran kaynaklanma ve ortalama partikiil boyutunu azaltan kirilma miktarlari

arasinda dengeye ulasildiginda kararli hal durumuna ulagilir.
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Partikiil boyutu (um)

& R
Ogiitme zaman (saat)

Sekil 3.8. Sabit-durum kosullarinda biiytlik partikiillerin kirilma ve kiigiik partikiillerin
birbirine kaynama egiliminin ortaya ¢ikardigi dar partikiill boyut dagilimi
(Suryanarayana, 2001).

Kararli asamaya gelinceye kadar mekanik alagimlama sirasinda toz partikiilleri
agir bir deformasyona maruz kalirlar. Toz partikiillerindeki dislokasyonlar, bosluklar ve
tane smirlarindaki artis gibi pek c¢ok kristal hatalarinin varlii bu durumu
aciklamaktadir. Bu kusurlarin varligi bir kat1 hal ¢ozeltisini olusturacak olan element
veya elementlerin matris igerisine diflizyonunu arttirir.  Devam eden mekanik
alagimlandirmayla beraber, homojen ve incelen mikroyap1 sebebiyle difiizyon
mesafeleri azalir. Bununla beraber, 6glitme sirasindaki az miktar bir sicaklik artist
difiizyona yardimci olur ve sonucta bilesenler arasinda gergek alasimlama ortaya ¢ikar

(Giiler, 2006).
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3.5. Mekanik Alasimlandirma ile Elde Edilen Tozlarin Karakterizasyonu

Mekanik alagimlandirmadan sonra elde edilen tozlarin boyut, sekil, ylizey alani,
faz yapis1 ve mikroyap1r Ozelliklerinin belirlenmesi i¢in karakterizasyona ihtiyag
duyulur. Ayrica, mekanik alagimlandirilmis tozlarla, bu tozlara uygulanan 1sil islem
sonucunda meydana gelen faz doniisiim davranislart da belirlenebilir.  Mekanik
alasimlandirma ile tiretilmis tozlarda, doniisiim 6zellikleri ve faz bilesimi kritik olarak,
kristal kafes gerilimine ve kristal boyutuna bagli oldugundan, bu degerlerin bilinmesi

Onemlidir.

Prensip olarak, geleneksel tozlarin karakterizasyonunda kullanilan yontemler,
mekanik alagimlandirilmis tozlarin karakterizasyonu i¢in de kullanilabilir. Bu teknikler

literatlirde ve toz metalurjisi kitaplarinda detayli olarak anlatilmaktadir.

Toz partikiillerinin sekil ve boyutu, Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ve
Gegirimli Elektron Mikroskobu (TEM) kullanilarak dogrudan belirlenebilir. Eger tozlar
kiiresel sekildeyse, toz boyutu partikiil cap1 olarak ifade edilir; fakat mekanik
alasimlandirma ile iiretilen tozlarin kiiresel sekle sahip olmasi ¢ok nadirdir. Ogiitmenin
ilk asamasinda (bazi durumlarda son asamada) tozlar yassi bicimdedir. Bazi
durumlarda esdeger kiiresel ¢ap; hacim, ylizey alani, veya ¢okelme orani 6l¢iimleri ile
belirlenebilir. Ornegin; eger lgiilen hacim V ise, esdeger kiiresel yiizey ¢ap1 Dy su

sekilde verilir:
D, = (6V/ m)*? (3.1)
Alternatif olarak, ol¢iilmiis bir yiizey alanm1 S icin, esdeger kiiresel yiizey ¢ap1 Ds
basitce su sekilde olur:

Ds = (S/ m)*? (3.2)

Partikiiller bazi durumlarda kiiresel sekilde olmayabilir. Bu durumda, tasarlanan

esdeger kiiresel cap DA, bir daire alan1 A, hesab1 yardimiyla bulunabilir.
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Da = (4A/ )2 (3.3)

Partikiil boyutu dagilimi, eleme yontemi ile uygun bir sekilde bulunabilir. Toz
karisimi ince eleklerden gecirilir. Elekler mesh 6lciisii ile tanimlanir ve eleklerdeki telin
birim uzunlugundaki sayr mesh numarasini belirler. Mesh numarasi biiyiidiik¢e elek
gozenekleri arasindaki bosluklar kiiciiliir. Yani ters bir orant1 vardir. Ornegin; tozlar
325 mesh’ den gecerse bu tozlar -325 mesh boyutunda veya partikiil boyutu <45um

olarak ifade edilir.

Mekaniksel ogiitme ile iiretilen tozlarda genellikle topaklanma oldugundan kesin
olarak toz boyutlarini belirleyebilmek icin daha fazla ¢alisma yapilmasi énemlidir. Bir
toz partikiilii birka¢ partikiilden meydana gelebilir.  Daha sonra uygun 1sin
difraksiyonuyla tek toz partikiiliiniin kristal boyutu belirlenebilir. Normalde
mikroskobik incelemeler de toz boyutunu belirleyebilir. Ayrica, difraksiyon teknikleri

de (X- 1s1n1 gibi) kristal boyutunu verir.

Toz partikiillerinin kafes gerilimi ve kristal boyutu X- 1511 pik genisligi teknikleri
kullanilarak belirlenebilir. X- 1511 difraksiyon pikleri numunelerdeki kiigiik partikiil
boyutu ve kafes gerilimi sebebiyle genisler. Kristal boyutu en yaygin olarak Scherrer
formiili kullanilarak ve maksimum yogunlugun yaris1 kadar geniglikte Bragg pik

Ol¢timleriyle belirlenir.
d=(0.91/ B cosb) (3.4)

Burada d kristalin boyutu, A kullanilan X- 1sinmin dalga boyu, B maksimum
yogunlugun yarist kadarki pik genisligi, ve 0 Bragg acisidir. X- 1511 pik genisligi
kiiciik kristalin boyutundan dolay1 cos ile ters orantili, kafes genislemesinden dolay1
tanf ya dogru orantilidir. Bu yiizden, bu iki esitligi birlestirerek toplam genisleme i¢in

yeni bir formiil elde edilir.
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B = (0.9%) / (d cosd) + 1 tan® (3.5)

Burada n gerilmedir ve esitlik diizenlerse:

B cos6 = (0.91/ d) + 1 sinf (3.6)

seklini alir. Bu ylizden, sin6 ya kars1 B cos grafigi cizildiginde, e§imi n ve 0.9 / d
noktasiyla kesigen bir dogru elde edilir. Buradan kristalin boyutu, d ve kafes gerilmesi,

1N hesaplanabilir (Suryanarayana, 2001).

Diferansiyel termal analiz (DTA) incelemeleri sirasinda bir camsi1 gegis
sicakliginin goriinmesi agik ve belirli sekilde amorf faz varliginin gostergesi olmaktadir.
Fakat bir cams1 gegis sicakliginin kristalizasyon baslangicinda anlagilmasi gii¢ olabilir
(cams1 gegis ve kristalizasyon sicakliklar1 birgok metalik sistemlerde birbirlerine ¢ok
yakindir). Bununla beraber DTA analizlerinde, 1s1 altindaki numunede bir ekzotermik
pik varliginin goriilmesi, amorf fazin kristalize oldugunu gosterir. Baglangigta numune
kiiciik taneli bir yapiya sahipken sonra, tane sinirlarindaki serbest enerji azalmasiyla
tane biiyliimesi meydana gelir. Bu durum alagimlarin yiiksek sicakliklarda 1sitilmasiyla
olur. Bdylece mikroskop, difraksiyon ve termal analizler gibi teknikler birlestirilerek
mekanik ogiitme ile {retilen amorf ve mikro yapili kristal numuneler arasindaki

farkliliklar anlagilabilmektedir (Suryanarayana, 2001; Ozyiirek, 2002).

3.6. Mekanik Alasgimlandirma ile Amorf Yapi Elde Edilmesi

Amorf alasimlar ilk defa, 1960 1 yi1llarda Duwez ve ¢alisma arkadaglar1 tarafindan
Au-Si ikili alasimindan hizli katilagtirma teknigi ile elde edilmistir. Au-Si alagiminin
faz diyagramima bakildiginda derin Otektik bolgeye sahip oldugu goriilmektedir ki
bunun anlami, alasimin derin otektik bolgedeki bilesenin amorf olarak elde edilebilir
olmasidir. 1980 yillarina kadar amorf alagimlar iizerine ¢aligmalar devam etmis fakat
elde edilen amorf alagimlar ¢ok kirillgan ve geometrik yapist ince seritler halinde oldugu

icin bu alagimlar fazla uygulama alani bulamamistir. Daha sonraki yillarda ilk defa iicli
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Al-Ni-Si alasimi amorf olarak elde edilmis ve bu alasimlarin ¢ok iyi mekaniksel
ozelliklere sahip olmasi bu konuya olan ilginin ¢ok daha artmasina neden olmustur.
1990 yillarinda ise birgok ikili, iiglii ve coklu alasim gruplar1 amorf olarak elde

edilmistir (Ayar, 2007).

Amorf fazin mekanik alagimlandirma veya mekanik 6giitme ile elde edilmesinde

baslangi¢ malzemesi olarak;

e Harmanlanmis elementer toz karisimlari,

e On alasimlandirma yapilmis tozlar ve/veya intermetalikler,

e Iintermetalik karisimlar,

e Intermetalik ve elementer tozlarm karisimi
kullanilmaktadir. Amorf fazlar, toz karisimlarindan (A ve B) mekanik alagimlandirma
ile ve intermetalik bilesiklerden (AyB,) mekanik 6giitme ile elde edilebilir. Aradaki

fark: gosteren iki reaksiyon;

MA + nNB — (AmBn)kristalin = (AmBn)amorf
MA + nB — (AmBn)amort

seklindedir (Suryanarayana, et. al., 2001).

Baslangic malzemesi olarak elementel toz karisimi  kullanildiginda,
alagimlandirma i¢in ek siireye ihtiyag vardir ve sonrasinda sadece amorf faz olusur.
Diger taraftan, baslangic malzemesi olarak intermetalik  karisim kullaniliyorsa,
alasimlandirmaya gerek kalmadan amorflasma gergeklesir. Bu nedenle, mekanik

oglitmede amorflastirma siiresi daha kisadir (Suryanarayana, 2001).

Diizenli alagimlarda amorflasma asagidaki siray1 izlemektedir:

Diizenli faz — diizensiz faz (uzun aralikli atom dizilisinin kaybolmasi)

— ince taneli (nanokristal) faz — amorf faz
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Bazi durumlarda uzun mesafeli atom dizilis diizeni kaybolmadan, intermetaliklerin

diizensizlestirilmesinde oldugu gibi, amorf faz meydana gelmektedir.

Her alasim uygun sartlar altinda amorf yapilabilir gibi goriinse de bunu soylemek
dogru degildir. Bunun sebebi son iiriin yapisini etkileyen, 6giitme enerjisi, dgilitme

sicaklig ve kirlilik gibi bircok etkenin olmasidir (Suryanarayana, 2001).

3.7. Mekanik Alasimlandirma Isleminin Avantajlar

Deneysel ve iiretim siiregleri olarak mekanik alasimlandirma yontemi, ikili ve
coklu sistemlere kolaylikla uygulanabilmektedir. Bu ylizden mekanik alasimlandirma
iretim ve ticari olarak bazi avantajlar sunar (Erdem, 2007). Bu avantajlar1 siralayacak

olursak;

» Mekanik alasgimlandirma islemi, gelismis malzemelerin tasarlanmasni saglayan
yeni islem tekniklerinden biridir.

» Bu yontemler bir kat1 hal islemi oldugundan, normal ergitme teknikleriyle
iretilmesi zor veya imkansiz olan bilesenler (WC-Co gibi) iiretilebilir.

» Birbiri igerisinde sivi fazda (Cu-Pb) veya kati fazda (Fe-Cu) ¢oziinemeyen
elementler alasimlandirilabilir.

» ODS malzemeler, tiirbin palelerini tiretmek i¢in gelistirilen malzemelerdir. Bu
malzemelerin liretimi, mekanik alasgimlandirma ile yeni malzeme iiretiminde
kullanlan 6zel bir metottur.

» Oldukga farkli ergime sicakligina sahip malzemelerden intermetalikler
iretilebilir.

» Mekanik alagimlandirma islemi bir kati hal difiizyon islemi oldugundan
alagimlar s1v1 halde bulunmayan karisimlardan elde edilebilirler.

» Mekanik alagimlandirmada dayanim ig¢in en Onemli rolii, matris igerisine
homojen olarak dagilmis oksit pargaciklar iistlenmektedir. Bu pargaciklar;
dislokasyon hareketleri i¢in Onemli bir bariyer teskil etmektedir. Yeterli

dayanim elde edebilmek igin oksit pargaciklarimin ¢ok kiiciikk (5-50 nm) ve
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birbirine olduk¢a yakin (100-150 nm) dagilmis olmasi gerekir. Mekanik
alasimlandirma ile bunu saglamak miimkiindiir.

» Matris igerisine homojen olarak dagilmis oksit pargaciklar, toparlanmayi ve
yeniden kristallesmeyi engeller veya yavaslatir, boylece bu malzemelerin yliksek
sicaklikta kararl bir yapida olmalarini saglar.

» Mekanik alagimlandirma isleminden sonraki termomekanik islemler neticesinde
oldukga iri, uzun ve birbirine ge¢mis taneler elde etmek miimkiindiir. Iri tane
yapisi, ikinci yeniden kristallestirme isleminden sonra ortaya g¢ikmakta ve
malzemenin yiiksek sicaklikta tane sinir1 kaymasini engellemektedir.

» Mekanik alagimlandirma ile elde edilen tozlarin yapisi tamamen homojen olarak
elde edilebilir, bdylece segregasyon problemi ortadan kaldirilmis olur.

» Dis etkilere kars1 dayanikli malzeme tiretmek miimkiindiir.

A\ 4

Fabrikasyonu kolaydir.

» Endistriyel uygulamalar i¢in karmagsik sekilli ve hassas toleranslar dahilinde
malzeme iliretimi miimkiindiir. 0,1 mm et kalinliginda sac levha ve 0,4 mm
kalinliginda boru malzeme iretilebilmektedir.

» Nanokristalin malzeme tiretimine elverislidir.

A\

Bir seferde oldukca fazla miktarda toz liretmek ve alasimlamak miimkiindiir.
» Performans/birim fiyat dikkate alindiginda ucuz malzeme iiretimini miimkiin

kilmaktadir.

3.8. Mekanik Alasimlandirma isleminde Géoriilen Problemler

Mekanik alagimlandirmanin yukarida sozii edilen avantajlar1 ve kolayligina
ragmen, teknik bazi problemlerden zarar goriir. Bunlar ii¢ grup altinda tartigilabilir; toz
kirlenmesi, sinirlandirilmig bilim icerigi ve sinirli uygulamalardir (Suryanarayana, et al.,

2001).
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3.8.1. Toz kirliligi

Mekanik alagimlandirma islemi siiresince tozlarin kirlenmesi temel bir problemdir.
Toz partikiillerinin kiiclik boyutlar, genis ylizey alaninin uygunlugu, ve Ogiitme
esnasinda yeni ylizeylerin olusumu gibi etkenler tozun kirlenmesine katkida bulunur.
Ek olarak, 6giitme kosullar1 (6giitme ortami, dgiitme kabi, 6giitme siiresi, 6glitme hizi
vb.) ve tozun 6giitiildiigli atmosfer de kirlenme seviyesine katkida bulunur. Pek ¢ok
durumda, ozellikle titanyum ve zirkonyum gibi reaktif metaller 6giitiildiigiinde,
kirlenme seviyesi yiiksek ve kabul edilemez olur. Bu seviyeler 6glitme siiresiyle
beraber artar ve en yiiksek seviyeler; Al-%6 Ti tozunda %44,8 oksijen, Ti- %50 Al
tozunda %26 azot, ve W- %5 Ni alasim tozunda %60 demir olarak bildirilmistir. Toz
kirlenme seviyesini en aza indirmek/azaltmak i¢in birkag yontem Onerilmesine ragmen

en etkili olanlar;
» Yiiksek saflikta metaller kullanmak,
» Yiiksek saflikta atmosfer kullanmak,
> Ogiitme i¢in ayn1 malzemeden yapilmis bilya ve kap kullanmak,

> Ogiitiilmiis malzeme ile bilyalarm kendinden kaplanmasi ve

» Kisa 0Ogiitme siirelerine izin  verilmesi gibi  goriinmektedir

(Suryanarayana, et al., 2001).

3.8.2. Simirh bilim icerigi

Daha o6nce belirtildigi gibi, mekanik alagimlandirmanin bilimsel temelleri su ana
kadar eksik kalmaktadir. Bu teknolojinin kullaniminin kolay ve calisilabilir olmasina
ragmen nasil ve neden ¢alisildig1 ise heniiz tam olarak kesinlestirilememistir. Bunun
sebebi, mekanik alasimlandirmanin karisik bir rastsal sistemden olusmasi ve icerdigi
degisken miktarinin fazla olmasindan kaynaklanmaktadir. Diger yoOntemlerle

karsilagtirildiginda, 6g8iitme tipi, boyut, sekil ve ince 6glitmenin agirligi yani sira; hiz,
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ortam etkilerinin frekansi1 ve agisi; agirlikca bilya/toz orani; 6glitme atmosfer; toz
partikiillerinin boyutu, sekli ve sertligi, 0giitme siiresi, O0giitme sicakligi etkilidir.
Karmasik olmasina ragmen, bazi denemeler ve mekanik alasimlandirma isleminin
modellemesi sinirli basarya ulasilabilmistir. Ornegin; islem parametrelerinin bazilari
ve elde edilen deneysel faz yapilarinin arasindaki iliskiyi belirlemeyi miimkiin kilmistir.
Fakat, 6giitme kosullarinin verilen durumlart i¢in, sonugta elde edilen kimyasal yapinin
tahmin edilmesi heniiz miimkiin degildir. Bazi deneyler, ayn1 asamada alasimlandirma
programinin degerlendirilmesi i¢in, kontrollii durum altinda tozlarin haddelenmesi ya da
metallerin ince levha halinde kullanilmasi, atritor ya da calkalamali dgiitiicti i¢inde
ogltiilmiis tozlarin yerine, diizenli mekanik alagimlandirma deneylerini yonlendirmek
icin kullanilistir. Bu durum hala mekanik alagimlandirma prosesinin anlasilabilmesini

kolaylagtirmada ¢ok faydali olamamistir (Suryanarayana, et al., 2001).

3.8.3. Simirh uygulamalar

Mekanik alagimlandirmanin  sanayi uygulamalari heniiz ¢ok azdir.  Onemli
uygulamalarin pek cogunun, yilda hedeflenenin yaklasik 350 tonunun ODS malzemeler,
200 tonunun lehim alasimlart ve 5 tonunun PVD oldugu goriilmektedir. Diger
potansiyel uygulamalarda basarili olmasina ragmen, bunlarin ¢ogu, sanayi uygulamasi
olamamaktadir. Saf metallerin, alasimlarin ve bilesiklerin iiretilmesinde, disli dolgu
alasimlari, katalizOr malzemeleri, inorganik pigmentler, giibrelerin mekanokimyasal
reaksiyonlarin uygulamasi, simdiye kadar bazi durumlarda goriilmiistiir, fakat daha
ileriye gidebilmek i¢in gelistirilmesi gerekmektedir. Mekanik alagimlandirma iiriinleri
icin, bazi 6zgiin uygulamalarinin tanimlamasi, bu alanda biiylime hizini arttirabilmeyi

miimkiin kilacaktir (Suryanarayana, et al., 2001).
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3.9. Mekanik Alasimlandirma le Elde Edilen Mg,;Ni Alasimlari

Nanokristalin ve nanokristalintamorf MgNi alagimlar1 yiiksek hidrojen
depolama ozelliklerinden dolayi ilgi ¢eken malzemelerdir (Spassov, et al., 2003). Mg-
Ni sistemine bakildiginda (Sekil 3.9) iki kararli intermetalik, Mg,Ni ve MgNi,, goriiliir.
MgNi, hidrojen depolama o6zelligine sahip degildir (Gennari, et al., 2007). Mg-Ni
karisimi hidrojen atmosferinde 6giitiildiigiinde, Mg hidrojen ile reaksiyona girer ve 6nce
MgH; olusturur, daha sonra MgH, ve Ni’ den MgyNiH,4 olusur (Wang, et al., 2000). Bu
hidrid MgH, den daha diisiik depolama kapasitesine sahiptir (%3.6) fakat hidriir
olusturma kinetigi daha yiiksektir (Gennari, et al., 2007).
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Sekil 3.9. Mg-Ni ikili denge diyagrami (Aybar, 2004)
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Malzeme fiiretimi konusunda, Mg ve Ni’ in ergime noktalar1 ve buhar basinglari
arasinda biiyiik farklar olmasindan dolay1, MgoNi’in geleneksel yontemlerle iiretilmesi
zordur (Rojas et al., 2004). Mekanik alasimlandirma ile kristalin Mg,;Ni’in tiretimi uzun
ogiitme stireleri gerektirir; bu sebeple, kisa siireli 6glitmeyi takip eden 1sil islemle

mekanik alagimlandirma ilgi ¢ekmektedir (Ordonez, 2003).

Son yillarda, hidrojen depolama malzemeleri alaninda, mekanik alagimlandirma ile
elde edilen bazi amorf Mg esasli alasimlarin, oda sicakliginda, benzer bilesimdeki
kristalin alagimlarla karsilastirildiginda daha yiiksek miktarda hidrojen depolayabildigi
ve geri birakabildigi bulunmustur. Ornegin, bilyali dgiitme ile hazirlanmis amorf MgNi

alasimi, kristalin alasimdan 10 kat daha fazla desarj kapasitesine sahiptir (Ruggeri et al.,

2002).

Liang ve arkadaglari, Mg-Ni sisteminde mekanik alagimlandirma ve hidrojen
depolama 6zelliklerini incelemiglerdir. Ogiitme islemi SPEX 8000 yiiksek enerjili
bilyal: o6giitiiciide yapilmistir.  Ogiitme sonrasinda, x>66.67 bilesim araliginda
MgxNiigo-x i¢in Mg ve MgoNi karisimi, ve x=66.67 bilesiminde yalniz Mg,Ni fazi
bulunmustur. Ogiitiilmiis durumda Mg ve Mg,Ni’ in kristalin boyutlari, sirasiyla, 20 ve
10 nm olarak ol¢tilmiistiir (Liang, et al., 1998).

Ebrahimi ve arkadaglari, yliksek enerjili bilyali 6giitiicti kullanarak, saf Mg ve Ni
tozlarindan nanokristalin Mg,Ni intermetalik bilesigini olusturmuslardir. Ortalama
Mg,Ni kristalin boyutu artan 6giitme siiresiyle azalma gostermistir ve 20:1 bilya/toz
agirhk oraninda 60 saat Oglitme sonrasinda 10 nm olarak bulunmustur. 5 saat
Ogiitiilmiis tirtiniin, 400 OC de bir saat tavlanmasi Mg,Ni intermetalik bilesigi olusumuna
sebep olmustur ve bu durum, yiiksek enerjili bilyali 6glitme ve sonrasindaki
tavlamanin, MgyNi intermetalik bilesigini olusturmak i¢in gerekli olan 6giitme siiresinin
azaldigini gostermistir. Ogiitiilmiis ve tavlanmis numunelerde birbirine yakin ortalama
kristalin boyutlar1 hesaplanmistir. Cizelge 3.3’ te Ogiitme stliresindeki artisla,
numunelerin ortalama kristal boyutu ve partikiil boyutundaki degisim verilmistir

(Ebrahimi, et al., 2007).
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Cizelge 3.3. 20:1 b:t agirhik oraninda, 6giitme siiresine bagli olarak ortalama kristalin
boyutu ve partikiil boyutundaki degisim (Ebrahimi, et al., 2007).

Ogiitme siiresi Bilya/toz agirlik Ortalama kristalin | Ortalama partikiil
orani boyutu (nm) boyutu (um)

5 20/1 37.5 10
10 20/1 39.5 9
11 20/1 26.6 8

12.5 20/1 25.9 6
14 20/1 15.2 4.5
15 20/1 13.2 4
20 20/1 10.2 15
30 20/1 10.9 1
60 20/1 9.7 1

Rongeat ve Roue, ii¢ kisim partikiil boyut aralifinda (>75 pm, 20-75 um ve <20
um) amorf MgNi’ 1 inceleyerek, partikiil boyutunun elektrokimyasal hidrojen depolama
ozelliklerini aragtirmiglardir. Atomik olarak 1:1 oraninda karistirllan Mg-Ni tozlari,
10:1 bilya/toz agirlik oraninda, SPEX 8000 titresimli ogiitiicii kullanilarak 10 saat
ogitiilmiistiir (Rongeat and Roue, 2004).

Muthukumar ve arkadaslari, farkli bilesimlerde Mg-Ni tozlarindan,15:1 bilya/toz
agirlik oraninda, 8 saat 6giitme ve 480 OC de tavlama yaparak elde ettikleri Mg,Ni’in

hidrojen depolama 6zelliklerini incelemislerdir (Muthukumar, et al., 2008).

Aymard ve arkadaslari, mekanik alagimlandirma ve tavlama ile Mg,Ni kristalin
alasiminin olusumu iizerine calismislardir. Mekanik alagimlandirma islemi, 10/1
bilya/toz agirlik oraninda, vakum altinda, diisiik enerjili titresimli 6giitiicii kullanilarak;

tavlama ise 300 °C de vakum altinda yapilmistir (Aymard, et al., 1997).
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Bystrzycki ve arkadaslari, MgyNi alasimini iki farkli 6giitlictide, SPEX ve Fritsch,
20 saat oglitme ile elde etmis ve Ogiitme sonunda partikiil boyutunu 7 nm olarak
bulmuslardir. Her iki yontemde de, ayni siire 6giitiilmiis tozlarin mikroyapilar1 arasinda

cok fark goriilmemistir (Bystrzycki, et al., 2003) .

Rojas ve arkadaslari, Mg ve Ni’in mekanik alasgimlandirma siiresince
mikroyapisal degisimini incelemislerdir. Belirlenen bilesimdeki Mg-Ni tozlaria (%50
Mg-%50Ni) 10:1 ve 20:1 bilya/toz agirlik oraninda, SPEX 8000D cihazi kullanilarak 3
saat ve 8 saat 6glitme islemi uygulanmistir. 10:1 ve 20:1 bilya/toz agirlik oranlarinda, 3
saat Ogitilen numunelerin her ikisinde de, yaklagik 100 pm boyutunda biiyiik
topaklanmalar ve 10-20 pum arasi agir deforme olmus kiigiik partikiillerden meydana

gelen boyut dagilimina sahip oldugu goriilebilir (Rojas, et al., 2005).
Ruggeri ve arkadaslari, SPEX 8000 cihazinda, 10:1 bilya/toz agirlik oraninda

Mg:Ni (1:1) tozunu 10 saat 6giiterek amorf hale getirmislerdir. Yapilan ¢aligmaya ait
deney sonuglarinin bir kismu Cizelge 3.4’ te verilmistir (Ruggeri, et al., 2002).

Cizelge 3.4. Ogiitme sartlarina bagli olarak Mg:Ni (1:1) son yapisi

Ogiitme sartlar (siire, sicaklik, dgiitme Son tirtin yapisi
modu)
7's, 60 °C, siirekli n-Mg+n-Ni+e n-Mg;Ni
10s, 60 °C, siirekli a-MgNi
13's, 60 °C, siirekli n-Mg,Ni+n-MgNi,+a-MgNi
20 s, 60 °C, siirekli n-Mg;Ni+n-MgNix+ & a-MgNi
40's, 60 °C, siirekli n-MgzNi+n-MgNi,+ € a-MgNi
80 s, 60 °C, siirekli n-Mg;Ni+n-MgNix+ & a-MgNi
10 s, 20 °C, siirekli a-MgNi
10 s, 100 °C, siirekli a-MgNi+ € n-Mg,Ni+ & n-MgNi;

* Nanokristalin faz (n-), amorf faz (a-), ikincil faz (e).
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Amorf MgNi alagiminin olusumuyla ilgili ¢esitli yayinlar bulunmaktadir. Biitiin bu
calismalar, bilyal1 6giitme ile elde edilmis kati hal yapisinin amorf yapi oldugu
diisiincesindedir. Cizelge 3.5’ te amorf MgNi olusumu ig¢in farkli arastirmacilarin

kullandig1 bilyali 6glitme parametreleri verilmistir.

izelge 3.5. Farkli yazarlar tarafindan amorf MgNi olusumu i¢in kullanilan 6gilitme
g yaza :
parametreleri (Ruggeri, 2002).

Baslangic Ogiitiicii B/T Siire Kararli hal Aragtirma
malzemesi agirhik | (saat) yapisi grubu
orani
Mg+Ni Planetary 6giitiicii 168 a-MgNi Iwakura et al.
(Fritsch P7)
Mg+Ni Planetary 6giitiicii 15:1 120 a-MgNi Zhang et al.
(Fritsch P7)
Mg+Ni Titresimli dgiitlict 14:1 80 a-MgNi Tarascon et al.
(Spex 8000)
Mg+Ni Titresimli 6giitiicii 2:1, 30, 60 a-MgNi Strom-Olsen
(Spex 8000) 10:1 et al.
Mg+Ni Titresimli 6giitiicii 10:1 80 n-Mg;Ni Ruggeri et al.
(Spex 8000)
Mg+Ni Atritor (Zoz 100 a-MgNi Leeetal.
CMO01)
Mg+Ni Atritor (Zoz 50:1 100 a-MgNi Gazik et al.
CMO01)

*Nanokristalin faz (n-), amorf faz (a-)
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4. DENEYSEL CALISMALAR

Aydinbeyli ve arkadaslar1 (2006) ,SPEX 8000D Mixer/Mill cihazinda MgsoNisg
alasiminda, amorf yapimnin elde edildigi siirenin (5:1 bilya/toz agirlik oraninda 60 saat,
10:1 bilya/toz agirlik oraninda 10 saat ve 20:1 bilya/toz agirlik oraninda 5 saat)
tizerinde  gergeklestirilen mekanik  alasimlamanin, amorf yapmin = MgoNi
kristalizasyonuna neden oldugunu gostermislerdir. Ancak bu yap1 uzun siireli mekanik
alasgimlama ile elde edilmektedir. Literatiir calismalarinda, amorf yapinin elde edildigi
ogitme isleminden sonra yapilan tavlama sonucunda da  MgoNi metallerarasi
bilesiginin elde edilebildigi goriilmiistiir (Rojas, 2005; Ebrahimi, et al., 2007; Aymard,
et al.,, 1997). Deneysel calismalarda, Mg,Ni metalleraras1 bilesigi, Aydinbeyli ve
arkadaslarinin (2006) calismalar1 kriter alinarak, mekanik alagimlandirma+tavlamanin
birlikte uygulanmasi ve sadece mekanik alasimlandirma yontemleri ile iki farkl sekilde
tiretilmistir. Elde edilen amorf alagimin tavlama kosullar1 DSC analizi ile belirlenmistir.
M@.Ni  metalleraras1 bilesiginin  olusumunun belirlenmesinde XRD, morfolojik

incelemelerde SEM kullaniimistir.

4.1. Deneylerde Kullanilan Malzemeler

Deneylerde Alfa Aesar tarafindan tretilmis, safli1 ve boyutlar1 garanti edilmis

olan, -325 mes tane boyutu ve % 99,8 saflikta magnezyum tozu ile -300 mes tane

boyutu ve % 99,9 saflikta nikel tozu kullanilmastir.

4.2. Deneylerde Kullamilan Cihazlar

Mekanik alagimlandirma islemine tabi tutulan magnezyum ve nikel tozlarmin

Ogiitme kabina yerlestirilmesi islemi, vakum ve koruyucu argon atmosferindeki kabinde

(glove-box) yapilmistir (Sekil 4.1).
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Sekil 4.1. Argon atmosferi altinda tozlarin hazirlanmasi i¢in kullanilan kabin.

Kullanilacak tozlarin tartilmasinda, kabin igerisine yerlestirilen 0,0001 gr

hassasiyetle 6l¢iim yapabilen Sartorius CP 3248 hassas terazi kullanilmastir.

Ogiitme kab1 ve bilyalar1 paslanmaz celik malzemedendir. Kullanilan bilyalar, 4
adet 4" ve 2 adet 4" capindadir ve toplam agirligi 20,06 gr’ dir (Sekil 4.2). Ogiitme
kabi1 kapagi, s1izdirmazligr saglayacak sekilde O-ring icermektedir.

Sekil 4.2. Paslanmaz ¢elik 6giitme kab1 ve bilyalar.
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Mekanik alagimlandirmada, 999 dakikaya kadar programlanabilen, hava sogutma
sistemli, 1450 d/dk’ da caligabilen yiiksek enerjili Spex 8000D Mixer/Mill cihazi
kullanilmistir (Sekil 4.3).

P ABO000)

PALRE B AL

Sekil 4.3. Mekanik alagimlandirma isleminde kullanilan Spex 8000D Mixer/Mill cihazi.

Farkli stirelerde mekanik alasgimlandirma uygulanan tozlarin
karakterizasyonunda Shimadzu XRD-600 marka X-isin difraksiyon cihazi

kullanilmistir.

DSC analizi Setaram DSC 131 cihazinda yapilmistir. SEM fotograflari, Jeol
JSM 6335f model elektron mikroskobunda alinmistir.

4.3. Deneylerin Yapihsi

Deneylerde kullanilan alasiminin bilesimini belirlemek amaciyla, Varin ve

arkadaglarinin (2003) farkli bilesimlerde mekanik alasimlandirma ile hazirlanan Mg-Ni
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alasimi i¢in olusturulmus Miedema modeli kullanilmistir. Bu diyagramda belirlenen en

diistik entalpi (- 0.78 Kj/mol) MgsoNisp bilesiminde oldugundan deneylerde bu bilesim

kullanilmustir.
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Sekil 4.4. Mg-Ni sistemine ait Miedema Modeli. Diisey ¢izgiler Mg;Ni ve MgNi;
metallerarasi bilesiklerinin olusum entalpileri araliklarin1 gostermektedir
(Varin, et al., 2003)

Mekanik alagimlandirma islemine tabi tutulan tozlar ve 6gitiicii bilyalar, vakuma

alimmig ve daha sonra argon gazi gonderilmis kabin igerisinde, ¢alisilan alagimin

bilesimini saglayacak sekilde tartildiktan sonra paslanmaz ¢elik o6gilitme kabina

yerlestirilmis ve 6gilitme kabi sikica kapatilmistir. Daha sonra 6giitme kab1 kabinden

alinarak Spex 8000D Mixer/Mill cihazina yerlestirilmistir. Bu islemler her numune i¢in

tekrarlanmistir.

kullanilan toz miktarlar1 Cizelge 4.1° de verilmistir.

MgsoNisp bilesimi igin secilen bilya/toz agirlik oranlarina gore
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Cizelge 4.1. Segilen bilya/toz agirlik oranlarina gore, MgsoNisg bilesimi i¢in kullanilan

toz miktarlar

Bilya/toz agirlik orani Magnezyum (gr) Nikel (gr)
o1 1,1747 2.8372
10:1 0.5873 1.4186
20:1 0.2936 0.7093

Amorf yapmin elde edilmesi i¢in, Aydinbeyli ve arkadaslarinin (2006) yaptigi
caligmalar dikkate alinarak, saf Mg ve Ni tozlar1 5:1, 10:1 ve 20:1 bilya/toz agirlik
oranlarinda sirasiyla 60, 10 ve 5 saat siirelerde mekanik olarak alagimlandirilmis ve
XRD analizi yapilmistir. Elde edilen amorf alasima uygulanacak tavlama sartlart DSC
analizi ile 400 °C olarak belirlenmis ve bu sicaklikta numuneler 1 saat tavlamaya tabi
tutulmuglardir.  Mekanik alasgimlama yontemi ile MgyNi metallerarasi bilesiginin
iretimi, amorf yapinin elde edildigi 5:1, 10:1 ve 20:1 bilya/toz agirlik oranlar1 igin tespit
edilen 60, 10 ve 5 saat 6gilitme siirelerinin iizerinde, sirastyla 100, 20, 10 saat 6giitme ile

yapilmugtir.

Her iki yontemle elde edilen MgoNi metallerarast bilesiginin olusumunun
belirlenmesinde XRD, morfolojik incelemelerinde SEM kullanilmistir. Clemex goriintii
analiz sisteminde partikiil boyutu; XPowder X-151n difraksiyonu analizi programinda
kristalin boyutu hesaplamalar1 yapilmistir. Sonug¢ olarak mekanik alagimlama ve
mekanik alagimlama + tavlama sonucunda elde edilen Mg;Ni metallerarasi bilesiginin

yapisal ozellikleri karsilastirilmistir.
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5. DENEYSEL SONUCLAR

5.1. XRD Analiz Sonuglari

Sekil 5.1° de 5:1 bilya/toz agirlik oraninda hazirlanan alasima ait kristalin ve 60
saatlik mekanik alagimlandirma sonrasi yapilar i¢in ¢ekilmis X-151n difraksiyon
diyagramlari verilmistir.

Sekil 5.2° de 10:1 bilya/toz agirlik oraninda hazirlanan alasima ait kristalin ve 10
saatlik mekanik alagimlandirma sonrasi yapilar i¢in ¢ekilmis X-151n difraksiyon
diyagramlari verilmistir.

Sekil 5.3” de 20:1 bilya/toz agirlik oraninda hazirlanan alagima ait kristalin ve 5
saatlik mekanik alasimlandirma sonrasi yapilar i¢in ¢ekilmis X-1s51n difraksiyon

diyagramlar1 verilmistir.
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Sekil 5.1. 5:1 bilya/toz agirlik oraninda hazirlanan alasimin, (a) kristalin (b) 60 saatlik
mekanik alasimlandirma sonrasi yapilar i¢in ¢ekilmis X-151n difraksiyon
diyagramlari.
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Sekil 5.2. 10:1 bilya/toz agirlik oraninda hazirlanan alagimin, (a) kristalin (b) 10 saatlik
mekanik alasimlandirma sonrasi yapilar igin ¢ekilmis X-1sin difraksiyon
diyagramlari.
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Sekil 5.3. 20:1 bilya/toz agirlik oraninda hazirlanan alagimin, (a) kristalin (b) 5 saatlik
mekanik alasimlandirma sonrasi yapilar i¢in ¢ekilmis X-1gin difraksiyon
diyagramlari.

Sekil 5.4-6’ da sirastyla 5:1 b:t oraninda 60 saat, 10:1 b:t oraninda 10 saat ve
20:1 b:t oraninda 5 saat mekanik alasimlandirilmis ve 400 °C de 1 saat tavlanmis yapilar

i¢cin ¢ekilmis X-151n difraksiyon diyagramlar1 verilmistir.

Sekil 5.7-10" de sirastyla 5:1 b:t oraninda 100 saat, 10:1 b:t oraninda 20 saat ve
20:1 b:t oraninda 10 saat mekanik alagimlandirilmis yapilar i¢in g¢ekilmis X-151n

difraksiyon diyagramlar: verilmistir.
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Sekil 5.4. 5:1 b:t oraninda 60 saat mekanik alasimlandirilmis ve 400 °C de 1 saat
tavlanmis yapi icin ¢ekilmis X-151n difraksiyon diyagramlari.

Cizelge 5.1° de 5:1 b:t oraninda 60 saat mekanik alagimlandirilmis ve 400 °C de

1 saat tavlanmis yapiya ait X-151n difraksiyonu sayisal degerleri verilmistir.

Cizelge 5.1. 5:1 b:t oraninda 60 saat mekanik alagimlandirilmis ve 400 OC de 1 saat
tavlanmis yapiya ait X-1s1n difraksiyonu sayisal verileri.

Diizlemler
20 Arasi Diizlem
(Derece) Mesafe
(A)
45.020 2.0080 203
39.860 2.2560 200
20.059 4.4100 003
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Sekil 5.5. 10:1 b:t oraninda 10 saat mekanik alasimlandirilmis ve 400 °C de 1 saat
tavlanmis yapi i¢in ¢ekilmis X-1s1n difraksiyon diyagramlari.

Cizelge 5.2° de 10:1 b:t oraninda 10 saat mekanik alagimlandirilmis ve 400 °c

de 1 saat tavlanmis yapiya ait X-151n difraksiyonu sayisal degerleri verilmistir.

Cizelge 5.2. 10:1 b:t oraninda 10 saat mekanik alagimlandirilmis ve 400 °Cde1
saat tavlanmis yapiya ait X-151n difraksiyonu sayisal verileri.

Dizlemler
26 Arasi Diizlem
(Derece) Mesafe
A)
44,980 2.0080 203
39.840 2.2560 200
19.959 4.4100 100
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Sekil 5.6. 20:1 b:t oraninda 5 saat mekanik alasimlandirilmis ve 400 °C de 1 saat
tavlanmis yapi i¢in ¢ekilmis X-151n difraksiyon diyagramlari.

Cizelge 5.3’ de 20:1 b:t oraninda 5 saat mekanik alagimlandirilmis ve 400 °C de
g

1 saat tavlanmis yapiya ait X-151n difraksiyonu sayisal degerleri verilmistir.

Cizelge 5.3. 20:1 b:t oraninda 5 saat mekanik alagimlandirilmis ve 400 OC de 1 saat
tavlanmis yapiya ait X-151n difraksiyonu sayisal verileri.

Dizlemler
26 Arasi Diizlem
(Derece) Mesafe
A)
44,960 2.0080 203
39.879 2.2560 200
19.900 4.4100 100
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Sekil 5.7. 5:1 b:t oraninda 100 saat mekanik alagimlandirilmis yap1 icin ¢ekilmis X-151n
difraksiyon diyagramlari.

Cizelge 5.4° de 5:1 b:t oraninda 100 saat mekanik alagimlandirilmis yapiya ait

X-151n difraksiyonu sayisal degerleri verilmistir.

Cizelge 5.4. 5:1 b:t oraninda 100 saat mekanik alagimlandirilmis yapiya ait X-151n
difraksiyonu sayisal verileri.

Diizlemler
20 Arasi Diizlem
(Derece) Mesafe
A)
45.119 2.0080 203
39.700 2.2820 105
19.581 4.5100 100
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Sekil 5.8. 10:1 b:t oraninda 20 saat mekanik alagimlandirilmis yapi i¢in ¢ekilmis X-151n
difraksiyon diyagramlari.

Cizelge 5.5° de 10:1 b:t oraninda 20 saat mekanik alagimlandirilmis yapiya ait

X-151n difraksiyonu sayisal degerleri verilmistir.

Cizelge 5.5. 10:1 b:t oraninda 20 saat mekanik alasimlandirilmis yapiya ait X-151n
difraksiyonu sayisal verileri.

Diizlemler
20 Arasi Diizlem
(Derece) Mesafe
A)
36.621 2.2820 105
44,821 2.0080 203
40.182 2.2430 113
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Sekil 5.9. 20:1 b:t oraninda 10 saat mekanik alagimlandirilmis yap1 icin ¢ekilmis X-151n

difraksiyon diyagramlari.

Cizelge 5.6’ da 20:1 b:t oraninda 10 saat mekanik alagimlandirilmis yapiya ait

X-1s1n difraksiyonu sayisal degerleri verilmistir.

Cizelge 5.6. 20:1 b:t oraninda 10 saat mekanik alagimlandirilmis yapiya ait X-151n
difraksiyonu sayisal verileri.

Dizlemler
20 Arasi Diizlem
(Derece) Mesafe
A)
45.040 2.0080 203
39.978 2.2560 200
20.179 4.4100 003
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5.2. DSC Analizi Sonuclari

Sekil 5.10” da 5:1 b:t oraninda 60 saat, 10:1 b:t oraninda 10 saat ve 20:1 b:t
oraninda 5 saat mekanik alasimlandirilmus amorf yapilara ait 20 °C/dk 1sitma hizlarinda

elde edilen DSC diyagramlari verilmistir.

T
#Slope correction#/mW
Exo

Peak :353.3048 °C
Onset Point :318.0294 °C
Enthalpy /J/g : -18.7481 (Exothermic effect)

50 100 150 200 250 300 350 400 450 Sample temperature/°C
| |
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| 0

50

Peak :441.2939 °C
Onset Point :403.0880 °C
Enthalpy /J/g : -13.0763 (Exothermic effect)

Peak :341.2552 °C
Onset Point :311.1351 °C
Enthalpy /J/g : -6.0864 (Exothermic effect)

200 250 300 350 400

450 Sample temperature/°C
1 |

T
HeatFlow/mW

24\Exo

50

100

150

Peak :443.0494 °C
Onset Point :412.2877 °C
Enthalpy /J/g : -19.9026 (Exothermic effect)

200 250 300 350 400
I | | | 1

450 Sample temperature/°C
| 1

Sekil 5.10. (a) 5:1 b:t oraninda 60 saat (b) 10:1 b:t oraninda 10 saat ve (c) 20:1 b:t

oraninda 5 saat mekanik alagimlandiriimig amorf yapilara ait 20 °C/dk
1sitma  hizlarinda elde edilen DSC diyagramlari.
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Cizelge 5.7° de amorf alasimlara DSC ile 20 °C/dk 1sitma hizinda yapilan
izotermal tavlama islemlerinde olusan 1. kristalizasyon piklerine ait sicaklik ve entalpi

degerleri verilmistir.

Cizelge 5.7. 5:1 b:t oraninda 60 saat, 10:1 b:t oraninda 10 saat ve 20:1 b:t oraninda 5
saat mekanik alasimlandirilmis amorf yapilara ait 20 °C/dk 1sitma hizinda
elde edilen 1. kristalizasyon piklerine ait sicaklik ve entalpi degerleri

Isitma Hiza Baslangic "Pik Bitis Entalpi
(°C/dk) Noktas1 (°C) | Degeri (°C) | Noktasi (°C) (J/9)
Bilya/toz oran1 5:1 olan 60 saat §giitiilmiis numune
20 \ 318 \ 353 \ 382 | -18,75
Bilya/toz orani 10:1 olan 10 saat 6giitiilmiis numune
20 \ 311 \ 341 \ 369 | -6,09
Bilya/toz orani 20:1 olan 5 saat §giitiilmiis numune
20 | 387 | 398 | 410 | -

*

Doniigiim tist sicaklik degeri

5.3. Ortalama Kristalin Boyutu Analiz Sonuclari

Ogiitme siirelerine bagl olarak Mg,Ni nanokristalin fazinin kristalin boyutu X-
Powder programi ve Williamson-Hall Plot yontemi kullanilarak hesaplanmistir. 11k
olarak Mg,Ni fazina ait pikler belirlenmis, bu piklerin yiiksekliklerinin yarisinin
genisligi (FWHM: full width half maximum) ve 0 degeri alinarak Cauchy/Gaussian
yaklasimiyla, lineer regresyon dogrulart Williamson-Hall yontemi ile ¢izilmistir. Elde

edilen dogrulardan kristalin boyutu hesaplanmaistir.

Sekil 5.11” de 5:1 b:t oraninda 60 saat, 10:1 b:t oraninda 10 saat ve 20:1 b:t
oraninda 5 saat mekanik alasimlandirilmis ve 400 °C de 1 saat tavlanmis yapilara ait, X-
Powder programinda Williamson-Hall Plot yontemine gore hesaplanmis kristalin

boyutu analiz sonuglar1 verilmistir.
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Sekil 5.12° de 5:1 b:t oraninda 100 saat, 10:1 b:t oraninda 20 saat ve 20:1 b:t

oraninda 10 saat mekanik alagimlandirilmis yapilara ait, X-Powder programinda

Williamson-Hall Plot yontemine goére hesaplanmis kristalin boyutu analiz sonuglari

verilmistir.

Gaussian {full profile)

nm FPwHM
5343
2,308
atze
10,136 oo
10,745

L ]
1400
12,187 20
15,164 a
203

14.420
16122
15616
22,500
32244

0 14 20 =4 @8 3 85 5T 40 43 45
Sample: 2-4. TXT 26
t agrnesium Micke
Coherent domain size 959+ 0,15 nm
Han-uniform strain [%) 0.000+0.744

a
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Gaussian (full profile)

nm Fw/HM

13001
13531
14.155
523
15525
16575 a2
Rh
12136 a0
0,965
25,457
ST.06%
55145

46,574

a 14 20 24 24 H 33 37 40 43 43

Sample; 2-3.T=T 28
tagnesium Micke

Coherent domain size 1410
Han-unifarm strain %) 0.000

b

0.24 nm
neNn

*
*

Gaussian (full profile)

nm FwHM

i3
637
12,155
12748
13453
14.253
100
15237
16,458
16.023 2
20157
5215
25506

40,313

a 16 23 28 32 L) 40 43 46 43 52

Sample: 2-2.TXT 26
tagnezium Micke

Coherent domain zize 1378 £0.02 hm
Man-unifarm strain [%) 0.000 +0.547

C
Sekil 5.11. (a) 5:1 b:t oraninda 60 saat, (b) 10:1 b:t oraninda 10 saat ve (c) 20:1 b:t

oraninda 5 saat mekanik alasimlandirilmis ve 400 °C de 1 saat tavlanmis
yapilara ait kristalin boyutu analiz sonuglari.
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Gaussian (full profile)

nm FwHM

a 14 20 24 28 al 35 3 40 43 45

Sample: 8.T=T 26
tagnezium Micke

Coherent domain zize 245 £ 011 nm

Maon-uniform strain [%) 1.273+£0022

Correlation coefficient 0.933
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C
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Sekil 5.12. (a) 5:1 b:t oraninda 100 saat, (b) 10:1 b:t oraninda 20 saat ve (c) 20:1 b:t
oraninda 10 saat mekanik alagimlandirilmis yapilara ait kristalin boyutu

analiz sonuglart.

Cizelge 5.8’ de 5:1 b:t oraninda 60 saat, 10:1 b:t oraninda 10 saat ve 20:1 b:t

oraninda 5 saat mekanik alasimlandirilmis ve 400 °C de 1 saat tavlanmis yapilara ait;

5:1 b:t oraninda 100 saat, 10:1 b:t oraninda 20 saat ve 20:1 b:t oraninda 10 saat mekanik

alasgimlandirilmis yapilara ait X-Powder programinda Williamson-Hall Plot yontemine

gore hesaplanmis kristalin boyutu analiz sonuglar1 verilmistir.

Cizelge 5.8. M.A.+ T' ve M.A%ile elde edilen numunelere ait kristalin boyutu sonuglari.

MAA+T M.A.
Numune Kristalin boyutu (nm) Numune Kristalin boyutu (nm)
b:t orani Siire (sa) b:t orani Siire (sa)
5:1 60 9.77 5:1 100 8.45
10:1 10 14.10 10:1 20 7.60
20:1 5 13.78 20:1 10 7.26

Mekanik alasimlandirma+400 °C 1 saat taviama ile iiretilen numuneler

Mekanik alasimlandirma ile tiretilen numuneler
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5.4. SEM Sonuclar

Sekil 5.13” de Saf Mg ve Ni’ e ait SEM goriintiileri verilmistir.

Sekil 5.13. (a) Saf Mg’ a ait SEM goriintiisii (b) Saf N1’ e ait SEM goriintiisii.

Sekil 5.14 ° de 5:1 b:t oraninda 60 saat, 10:1 b:t oraninda 10 saat ve 20:1 b:t
oraninda 5 saat mekanik alasimlandirilmis ve 400 °C de 1 saat tavlanmus yapilar icin

cekilmis SEM goriintiileri verilmistir.

Sekil 5.15° de 5:1 b:t oraninda 100 saat, 10:1 b:t oraninda 20 saat, 20:1 b:t

oraninda 10 saat mekanik alagimlandirilmis numunelere ait SEM goriintiileri verilmistir.
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Sekil 5.14. (a) 5:1 b:t oraninda 60 saat, (b) 10:1 b:t oraninda 10 saat ve (c) 20:1 b:t
oraninda 5 saat mekanik alasimlandirilmis ve 400 °C de 1 saat tavlanmis
yapilar icin ¢ekilmis SEM goriintiileri.
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Sekil 5.15. (a) 5:1 b:t oraninda 100 saat, (b) 10:1 b:t oraninda 20 saat ve (c) 20:1 b:t
oraninda 10 saat mekanik alasimlandirilmis yapilar i¢in ¢ekilmis SEM

goriintiileri.
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5.5. Partikiil Boyutu Analiz Sonuclar:

Sekil 5.16” da 5:1 b:t oraninda 60 saat, 10:1 b:t oraninda 10 saat ve 20:1 b:t
oraninda 5 saat mekanik alasimlandirilmis ve 400 °C de 1 saat tavlanmis yapilarin
Clemex goriintii analizoriinde hesaplanan aglomera olmus yapiya ait partikiil boyutu

sonuclar1 verilmistir.

Sekil 5.17° de 5:1 b:t oraninda 100 saat, 10:1 b:t oraninda 20 saat ve 20:1 b:t
oraninda 10 saat mekanik alagimlandirilmis yapilarin Clemex goriintii analizdriinde

hesaplanan aglomera olmus yapiya ait partikiil boyutu sonuglari verilmistir.
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FeretAvg (um)
b
150 100 &
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FeretAvg (um)

c

Sekil 5.16. (a) 5:1 b:t oraninda 60 saat, (b) 10:1 b:t oraninda 10 saat ve (c) 20:1 b:t
oraninda 5 saat mekanik alagimlandirilmis aglomera olmus yapilara ait
partikiil boyutu dagilima.
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Sekil 5.17. (a) 5:1 b:t oraninda 100 saat, (b) 10:1 b:t oraninda 20 saat ve (c) 20:1 b:t
oraninda 10 saat mekanik alagimlandirilmis aglomera olmus yapilara ait

partikiil boyutu dagilima.
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Cizelge 5.9’ da Clemex goriintii analizinde hesaplanan aglomera olmus yapilara

ait ortalama partikiil boyutlari karsilagtirmali olarak verilmistir.

Cizelge 5.9. Aglomera olmus yapilara ait ortalama partikiil boyutlar.

b:t agirlik orani M.A. siiresi (Saat) Partikiil boyutu (um)
MA +T 5:1 60 72.3
10:1 10 64.1
20:1 5 68.0
‘M.A. 5:1 100 62.6
10:1 20 53.2
20:1 10 60.2

"Mekanik alasimlandirma—+400 C 1 saat taviama ile iiretilen numuneler

Mekanik alasimlandirma ile iiretilen numuneler
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6. GENEL SONUCLAR

MgsoNisp bilesimindeki toz karisimi, SPEX 8000D Mixer/Mill cihazinda 5:1, 10:1 ve
20:1 bilya/toz agirlik oranlarinda sirasiyla 60 saat, 10 saat ve 5 saat mekanik

alagimlandirma ile amorf yapida tiretilmistir.

. Bilya/toz agirlik oran1 diisiik secildiginde, 6glitme kabina ve bilyalara daha ¢ok toz

stvanmast oldugu ve topaklanmanin arttig1 goriilmiistiir.

Amorf MgsoNisg yapilarimin 20 C/dk 1sitma hizinda yapilan DSC analizlerinde iki
egzotermik kristalizasyon piki goriilmiistiir. 1. kristalizasyon pik sicakliklar1 5:1,
10:1 ve 20:1 b:t agirlik oranlar igin sirasiyla 353 oC, 341 °C ve 398 °C olarak

belirlenmis ve tavlama iglemi i¢in 400 °c sec¢ilmistir

Mekanik alasimlandirma ile amorf yap1 iiretimi+tavlama (400 oc de) yontemiyle

krsitalin Mg,Ni yap1 tiretilmistir.

Mekanik alagimlandirma ile iiretilen amorf MgsoNisg, amorf yapmin elde edildigi
islem siirelerinin lizerinde, 5:1, 10:1 ve 20:1 b:t agirlik oranlar1 igin sirastyla 100
saat, 20 saat ve 10 saat siireyle ogiitilmeye devam edildiginde MgyNi kristalin

yapisina doniismiistiir.

Mekanik alagimlandirma ile elde edilen MgyNi’ in kristalin boyutlari, mekanik
alagimlandirma+tavlama yontemi ile elde edilen Mg,Ni kristalin boyutlarindan

daha kiigiiktiir.
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7. En kiiciik MgoNi kristalin boyutu, 6giitme esnasinda meydana gelen ¢arpigmalarin
ortaya cikardig1 yiiksek deformasyon sebebiyle (Krasnowski, et al., 2006), 20:1
bilya/toz agirlik oraninda 10 saat mekanik alasimlandirma isleminde (7.26 nm) elde

edilmistir.

8. Mekanik alasimlandirma ile tiretilen MgyNi’ in aglomera olmus partikiil boyutlari,
ayni bilya/toz agirlik oranlarinda, mekanik alasimlandirma+400 °C’ de 1 saat
tavlama ile elde edilen Mg;Ni’ in aglomera olmus partikiil boyutlarindan, difiizyon
nedeniyle, daha kii¢lik oldugu goriilmiistir. En kiigclik aglomera olmus partikiil
boyutu 10:1 b:t agirlik oraninda 20 saat mekanik alagimlandirma kosullarinda 53.2

um olarak elde edilmistir.

Mg ve Ni’ in ergime sicakliklar1 farkinin yiiksek olmasi nedeniyle, MgyNi
metallerarasi bilesiginin geleneksel yontemlerle iiretilmesi giictiir. Mekanik alagimlama
ile Mg ve Ni tozlarindan ergitme olmaksizin Mg,Ni metalleraras: bilesigi iiretilebilir.
Bu calismada uzun siireli mekanik alasimlama ve amorf yapimin elde edildigi siirelerden
sonra yapilan 1 saatlik tavlama yontemleriyle MgoNi metallerarast bilesiginin

tiretilebilirligi gosterilmistir.
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7. ONERILER

1. Mekanik alasimlandirma ve tavlamanin birlikte uygulanmasiyla, Mg;Ni
metallerarasi bilesiginin iiretimi, sadece mekanik alasimlandirma {iretimiyle
karsilagtirildiginda ¢ok daha kisa siirede gergeklestiginden, amacg kristalin
Mg2Ni metallerarasi bilesiginin iiretimi oldugunda mekanik
alagimlandirma+tavlama yontemi arastirmacilara Onerilir. Mekanik 06giitme
isleminin siiresi partikiillerin topaklagsmasin1 Onleyecek, en diisiik partikiil
boyutu ve en yiiksek ylizey alaninin elde edildigi siirelerle sinirlandirilmalidir.
Ogiitme siiresinin siirlandiriimasi, gereksiz yapilacak yiiksek siireli dgiitmenin

getirecegi yliksek islem maliyetini de ortadan kaldiracaktir.

2. Mg-esaslt alagimlar icinde MgyNi metallerarast bilesigi, saf Mg ile
karsilastirildiginda nispeten yiiksek (~3.6%H,) hidrojen depolama kapasitesinin
yiiksek olmasi nedeniyle en fazla ilgi ¢ekmektedir. Uretim sartlarina baglh
olarak hidrojen depolayic1 malzemelerin hidrojen depolama kapasitesi ve
kinetigi degismektedir. Hidrojen geri birakim sicakliginin tozlarin partikiil
boyutunun azalmasi ve 6zgiil yiizey alaninin artmasi ile diistiigii, fakat kristalin
boyutunun hidrojen geri birakim sicaklifina etkisinin olmadig1 veya ¢ok az
oldugu bulunmustur (Gasan, 2008). Partikiil boyutunun hidrojen depolama
ozelliklerine olan etkisi goz Oniine alindiginda, en kiiglik partikiil boyutlu (53.2
um) MgoNi metallerarasi bilesiginin elde edildigi 10:1 b:t agirlik oraninda 20

saat mekanik alagimlandirma ile tiretim yontemi onerilir.
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