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OZET

Nanokristalin malzemelerin tane biiytiimesinden dolay1r mukavemetlerindeki diisiis
nedeniyle 0Ozellikle yiiksek sicakliklarda kullanimlart uygun olmamaktadir. Saf
nanokristalin metallerde, fazla tane siiri serbest enerjisi, diisiikk sicakliklarda dahi tane
blylUmesi icin oldukga biyuk bir itici gli¢ saglar. Tane biiyiimesi, nanokristalin tanelerin
kabalagsmasina ve bdylece mukavemetin diismesine yol acgar. Coziinen eklenmesiyle tane
boyutunun kararliligi saglanabilmektedir. Bunun i¢in iki ana yaklasim vardir. Bunlardan
birincisi, Kinetik mekanizma digeri ise termodinamik mekanizmadir. Mekanik
alagimlandirma ile geleneksel alagimlandirma tekniklerindeki sinirlamalarin ¢ogu ortadan
kaldirildigindan oldukga dikkat ¢ekici bir yontemdir. Bu ¢alismada Al-%(x)Sb (x=0,5, 1,
2)-%1,5 Stearik Asit; Al-%(x)Zr (x=0,5, 1, 2)-%1,5 Stearik Asit; Al-%(x)W (x=0,5, 1, 2)-
%1,5 Stearik Asit; Al-%(X)Ni (x=0,5, 1, 2)-%1,5 Stearik Asit ve Ag-%22r-%1,5 Stearik
Asit;  Ag-%1W-%1,5 Stearik Asit numuneleri mekanik alagimlandirma yontemi ile
tiretilmistir. Uretilen toz numuneler preslenerek pelet haline getirilmis ve cam tiiplere
konularak Ar atmosferinde farkli sicakliklarda 1s1l isleme tabi tutulmuslardir. Numunelerin,
mikrosertlikleri ve X-1sm1 kirmimi ile tane boyutu ve faz analizleri hem 1s1l igslem Oncesi
hem de sonrasinda incelenmistir. Zr miktar arttik¢a kristalit boyutta azalma gortilmektedir.
%1 ve 2 Zr igeren numuneler benzer degerler gostermis olsa da hem sertlik disiis yiizdesi
hem de kristalit boyut g6z 6niinde bulunduruldugunda 600°C’de en iyi performansi %2 Zr
iceren numune sergilemektedir. W ve Ni, aliiminyuma gore daha sert oldugundan bu katk1
elementleri ile mekanik alasimlandirma sonrasi sertlik artmistir; ancak kristalit boyut ve
sertlik diisiis ylizdesi agisindan diger katki elementlerine gore W ve Ni’in yeterince etkili
olmadiklar1 gdzlemlenmistir. Al grubunda en kotii etkiyi gosteren katki elementi Ni
olmustur. Sb ve Zr birbirine ¢cok yakin degerler sergilemislerdir. 600°C’de 1 saat 1s1l islem
sonunda Zr katkisinin etkisi Sb katkisina gore daha etkili olmustur. Isil islemler sonrasinda,
mekanik alasimlandirilmamis Ag numunesinin sertlik degeri diiserken hem Zr hem de W

katkis1 Ag numunesinin sertlik degerleri artmistir.

Anahtar Kelimeler: Mekanik alasimlandirma, 1s1l kararlilik, nanokristalin Al

alagimlari, Miedema’nin yari-deneysel modeli, tane biytmesi.



Vil

SUMMARY

Nanocrystalline materials are not suitable for use at particularly high temperatures
because of the decrease in strength due to grain growth. In pure nanocrystalline metals,
excess grain boundary free energy provides a considerable driving force for grain growth
at relatively low temperatures. Grain growth causes the coarsening of the nanocrystalline
grains and thus reduces strength. Grain size can be achieved by adding solute. There are
two main approaches for this. The first one is the kinetic mechanism and the other is the
thermodynamic mechanism. Mechanical alloying is quite remarkable because most of the
limitations of conventional alloying techniques have been removed with this method. In this
study Al-%(x)Sb (x=0,5, 1, 2)-%1,5 S.A.; Al-%(x)Zr (x=0,5, 1, 2)-%1,5 S.A; Al-%(xX)W
(x=0,5, 1, 2)-%1,5 S.A; Al-%(x)Ni (x=0,5, 1, 2)-%1,5 S.A ve Ag-%2Zr-%1,5 S.A; Ag-
%1W-%1,5 S.A samples were produced by mechanical alloying method. The as-milled
powder samples were pressed into pellets and then they were put in glass tubes and
subjected to heat treatment at different temparatures under Ar atmosphere. The grain size
and phase analysis by X-ray diffraction, micro hardness of the samples were examined both
before and after the heat treatment.As the amount of Zr increases, crystallite size decreases.
Although samples containing 1% and 2% Zr showed similiar values, the sample with 2%Zr
indicates the best performance at 600°C considering both the decrease in hardness and the
crystallite size. Since W and Ni are harder than aluminum, the hardness has increased after
mechanical alloying with these additives; however, considering the crystalline size and the
decrease in hardness, it was observed that W and Ni were not effective enough compared
to other additives. The additive element showing the worst effect in the Al group was Ni.
Sb and Zr additives showed very close values. After 1 hour heat treatment at 600°C, the
effect of Zr additive was more effective than Sb additive. After the heat treatments, while
the hardness value of the non-mechanically alloyed Ag sample decreased, hardness values

increased with both Zr and W additives.

Keywords: Mechanical alloying, thermal stabilization, nanocrystalline Al alloys,

Miedema’s semi-emprical model, grain growth.



ICINDEKILER
Sayfa

L 2 vi
SUMMARY 1iiiiiiiiiiiiuiiiniiieiiiteiitetettistsesesesssesesssssssssssssssasasasasass vii
TESEKKUR «etttteeeeeeeetteeeeeeeeteteneeessseessnnneessssssssnnneessssssmmsnnneesses viii
| (0 1)) D) 5Q 1 B9 ) 2 TSR iX
SEKILLER DIZINT ..cvuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeee e et e eneeraenesnnenn, Xi
CIZELGELER DIZINT ...couviviiiiiiiiiiiiiiieeie et ceeeiceeveeaenneeneen, XVii
SIMGELER VE KISALTMALAR DIZINI «...coviviiiiiiiiiienniiiieeceeenieee XX
I € 121 SRV O Y o RN 1

2. MATRIS MALZEMELERININ OZELLIKLERI VE ATOM
AN R L0 o I 3
2.1. Giimiisiin Genel OzelliKIeri ............oiuiieiiiiiie e 3
2.2. Aliiminyumun Genel OzelliKIeri ...............c.coeiieiiiiiiiieiie e, 3
2.3. Kullanilan Malzemelerin Atom Yarigaplart ............c.ooevviiiiiiinninnn... 4
3. MEKANIK ALASIMLANDIRMA ....ccuutvuiiunirniennerneernernneserneerernnens 5
3.1. Mekanik Alasimlandirma ile Uretilen Malzemeler .............................. 6
3.2. Mekanik Alasimlandirmanin Uygulama Alanlart ...................ocoeenn. 7
3.3. Mekanik Alasimlandirmada Kullanilan Ekipmanlar ............................ 8
3.3.1. SPEX ¢alkalayict OGUtlUcHler .........oovvviiiiiiiiieeee e, 8
3.3.2. Geleneksel yatay bilyeli OZUtHCT ......oovieiiiiiiiiieieee e, 9
3.3.3. AtritOr OZULUCT .. .veneeee et 10
3.3.4. Gezegensel bilyeli OFULHCT .......ovvevniiiii e 10
3.3.5. Ug boyutlu bilyeli §GHtHCHlEr ............c.vvviiiiiiiiiieieieeenn, 10
3.4. Islem Parametreleri ........o.oei i, 11
3.5. Alasimlandirma MeKanizmast ..............oooviiiiiniiiiiiii it 12
4. LITERATUR ARASTIRMASI ...cevvuuiiiiriiiiinnieeereeeeennieeeeeeeeeennnnennnns 14
5. MATERYAL VE YONTEM .eutuiiniuiiiiiieiieneeeterneteenennenceencsnessencnnn. 26
5.1. Kullantlan Malzemeler ... ... 26
5.2. NumuNne Hazirlama .........oooiiiii i 26

o1
N
p—
[—r
=
a
=
QD
—
3
o
(%]
—
@D
-
=~
a5
=3
=.
N
\'



ICINDEKILER (devam)

Sayfa

5.2.2. OFUtMe ChAZI ..., 27
5.2.3.S08uk pres Clhazi ......oviiiiiii 28
524, Is1laSlem oo 28

5.3. KaraKterizasyOn .........c.ouiiuiitit i e 29
5.3.1. X-1g1n1 kirinim (XRD) incelemeleri ..........oooooiiiiiiiiiii, 29
5.3.2. Mikro yapi incelemeleri ...........c.ooveiiiiiiiiiiii e 29

5.4. Mikro Sertlik Incelemeleri ... ..........o.ouuiiniiieie i 29

6. BULGULAR VE TARTISMA . .uuuiiiiiiiiiiiinetisinrtcsessscosssscssnsssosnnsses 30
6.1 Kinetik ve Termodinamik Kararlilik .............cocooo 30
6.1.1. Kinetik karaltlik ..........ccoiieiiiii e 31
6.1.2. Termodinamik kararlilik ... 33

6.2. Deneysel Calismalar ..............coiieiiiiiiii e 41
7.SONUC VE ONERILER .....cuutvuiiiiiiriieieriereennerneenersesneeseernnenes 108
KAYNAKLAR DIZINT ..ceeviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiee, 110

(0YZ€) 000\ | ST 113



SEKILLER DiZiNi

Sekil

3.1. Mekanik alasimlandirma yontemiyle iiretilebilen malzemeler ........................
3.2. a) SPEX 8000 ogiitiicii. b) Tungsten karbiir o6giitiicii seti. SPEX CertiPrep,

Metuchen, NJ ...
3.3. Ug boyutlu bilyeli 6giitiiciiniin sematik goriniimii .................coevvviivieninin..n
3.4. Tozun bilyeler arasinda sikisma sekli ..............coooiiiiiiiiit i

3.5. a) Mekanik alasimlandirmada baslangic tozlarinin temsili bilesenlerinin
deformasyon 6zellikleri. Siinek metal tozlarinin (metaller A ve B) diizlesirken,
kirtllgan intermetalikler ve dagilmis partikiiller daha kiigiik partikiillere boliiniir.
b) Mekanik alasimdirma sirasinda bilye — t0z — bilye ¢arpismast ..................

5.1. Inert atmosfer kabini . e ———— s
5.2. Mekanik alaslmlandlrmada kullanilan, a) Tltreslmh ogutucu ve b) (;ellk kaplar ve
bilyeler ..
5.3. Numune hazirlamada kullanilan soguk pres cihazi .....................ooa.
5.4. Pelet numunelerin argon atmosferinde kuvars cam icine konulmas: ig¢in
hazirlanmis AUZENEK ... ... e
6.1. Mekanik alasimlandirilmamis Al numunesine ait X-1gin1 kirinim grafigi .........
6.2. Mekanik alagimlandiriimamis ve 500°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus Al
numunesine ait X-1gmn1 kirmim grafigi ...

6.3. Mekanik alasimlandirilmamis ve 600°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus Al
numunesine ait X-1gin1 kirmim grafigi .............ooiiiiiii

6.4. 3 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2(at.)Sh-%1,5S.A. numunesine ait X-1sin1
Kirmim @rafiZl ...o.ooeoini

6.5. 4 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2(at.)Sh-%1,5S.A. numunesine ait X-1sin1
Kirmim @rafiZl ...o.ooeoini

6.6. 4.5 saat mekanik alagimlandirilmis Al-%2(at.)Sb-%1,5S.A. numunesine ait X-
1511 Kirinim grafifi ...

6.7. 6 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2(at.)Sh-%1,5S.A. numunesine ait X-1smi1
KIrnim grafiZi ....oo.oieii e

6.8. 4 saat mekanik alasimlandirilmis ve 500°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus Al-
%2(at.)Sb-%1,5S.A. numunesine ait X-1s1n1 kirinim grafigi ........................

6.9. 4 saat mekanik alagimlandirilmis ve 600°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus Al-
%2(at.)Sb-%1,5S.A. numunesine ait X-1s1n1 kirinim grafigi ........................

6.10. 4 saat mekanik alagimlandirilmis Al-%1(at.)Sb-%1,5S.A. numunesine ait X-
19101 KIrtnim @rafii ....ooooeii i

Xi

11
12

13

27

27
28

28
42

42

43

45

45

46

46

47

47



SEKILLER DiZINi (Devam)

Sekil

6.11.

6.12.

6.13.

6.14.

6.15.

6.16.

6.17.

6.18.

6.19.

6.20.

6.21.

6.22.

6.23.

6.24.

6.25.

6.26.

6.27.

4 saat mekanik alasimlandirilmis ve 500°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus
Al-%1(at.)Sb-%1,5S.A. numunesine ait X-1s11 kirinim grafigi ..................

4 saat mekanik alasimlandirilmis ve 600°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus
Al-%1(at.)Sb-%1,5S.A. numunesine ait X-1s11 kirinim grafigi ..................

4 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%0,5(at.)Sb-%1,5S.A. numunesine ait X-
15101 KIrnim grafigil .....o.oonii i

4 saat mekanik alasimlandirilmis ve 500°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus
Al-%0,5(at.)Sb-%1,5S.A. numunesine ait X-1sin1 kirinim grafigi ..................

4 saat mekanik alasimlandirilmis ve 600°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus
Al-%0,5(at.)Sb-%1,5S.A. numunesine ait X-1gin1 kirinim grafigi .................
Farkli miktarda Sb katkilar1 igeren numunelerin sertlik degerleri ..................
Farkli miktarda Sb katkilar1 igeren numunelerin kristalit boyut degerleri ...........
Al-%2(at.)Sb-%1,5S.A. numunesinin SEM kullanilarak EDS ile haritalama
00 1 (1

3 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2(at.)Zr-%1,5Stearik Asit numunesinin
X-1g1n1 Karmim @rafii ..o

4 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2(at.)Zr-%1,5Stearik Asit numunesinin
X111 Kirmnim @rafigi ..o

6 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2(at.)Zr-%1,5Stearik Asit numunesinin
Xt Kirmnim @rafigi ..o

3 saat mekanik alagimlandirilmis ve 500°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus
Al-%2(at.)Zr-%1,5Stearik Asit numunesinin X-1sin1 kirmim grafigi .............

3 saat mekanik alagimlandirilmis ve 600°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus
Al-%2(at.)Zr-%1,5Stearik Asit numunesinin X-igin1 kirmnim grafigi ..............

3 saat mekanik alagimlandirilmis Al-%1(at.)Zr-%1,5Stearik Asit numunesine ait
XA1smn1 Kirinam @rafifi ..o

3 saat mekanik alasimlandirma sonras1 500°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus
Al-%1(at.)Zr-%1,5Stearik Asit numunesine ait X-1sin1 kirinim grafigi ............

3 saat mekanik alasimlandirma sonras1 600°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus
Al-%1(at.)Zr-%1,5Stearik Asit numunesine ait X-1gini1 kirinim grafigi .........

3 saat mekanik alagimlandirilmis Al-%0,5(at.)Zr-%1,5Stearik Asit numunesine
ait X-1sm1 Kirmim grafigi ...

Xii

Sayfa

50
51
52
52
54
54
55
55
56
56
57
57
59

60

60



SEKILLER DiZINi (Devam)

Sekil

6.28.

6.29.

6.30.

6.31.

6.32.

6.33.

6.34.

6.35.

6.36.

6.37.

6.38.

6.39.

6.40.

6.41.

6.42.

6.43.

6.44.

6.45.

3 saat mekanik alagimlandirilmis ve 500°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus
Al-%0,5(at.)Zr-%1,5Stearik Asit numunesine ait X-1sin1 kirinim grafigi .........

3 saat mekanik alagimlandirilmis ve 600°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus
Al-%0,5(at.)Zr-%1,5Stearik Asit numunesine ait X-1sin1 kirinim grafigi .........

Farkli miktarda Zr katkilar1 igeren numunelerin sertlik degerleri ..................

Farkli miktarda Zr katkilar1 iceren numunelerin kristalit boyut degerleri ............
3 saat mekanik alagimlandirilmis Al-%2(at. )Zr -%1 S(ag )S A. numunesinin
SEM kullanilarak EDS ile haritalama goruntisu ..

3 saat mekanik alagimlandirilmis Al-%2(at.)Zr-%1,5(ag.)S.A. numunesinin
elektron mikroskobu ile gorinti ve EDS analizi ....................ocooeiiial.

3 saat mekanik alasgimlandirilmig Al-%2(at.)W-%1,5(ag.)S.A. numunesine ait
X-1smn Karmnim @rafifi ..o

4 saat mekanik alagimlandirilmis Al-%2(at.)W-%1,5(ag.)S.A. numunesine ait
X-1sm Karmnim grafifi ...oo.ooeii e

6 saat mekanik alasimlandirilmig Al-%2(at.)W-%1,5(ag.)S.A. numunesine ait
X-1g1n1 Karmim @rafii ..o

3 saat mekanik alagimlandirilmis ve 500°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus
Al-%2(at.)W-%1,5(ag.)S.A. numunesine ait X-1g1n1 kirtnim grafigi .............

3 saat mekanik alagimlandirilmis ve 600°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus
Al-%2(at.)W-%1,5(ag.)S.A. numunesine ait X-1g1n1 kirtnim grafigi .............

3 saat mekanik alagimlandirilmis  Al-%1(at.)W-%1,5(ag.)Stearik  Asit
numunesinin X-1gin1 Kirmim grafigi ...

3 saat mekanik alasimlandirilmis ve 500°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus
Al-%1(at.)W-%1,5Stearik Asit numunesinin X-igin1 kirmim grafigi ..............

3 saat mekanik alasimlandirilmis ve 600°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus
Al-%1(at.)W-%1,5Stearik Asit numunesinin X-isin1 kirinim grafigi ..............

3 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%0,5(at.)W-%1,5(ag.)Stearik Asit
numunesinin X-isint kirinim grafigi ...........ooooiiiiiii s

3 saat mekanik alagimlandirilmis ve 500°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus
Al-%0,5(at.)W-%1,5Stearik Asit numunesinin X-igin1 kirinim grafigi ............

3 saat mekanik alasimlandiriimis ve 600°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus
Al-%0,5(at.)W-%1,5Stearik Asit numunesinin X-igin1 kirinim grafigi ............

Farkli miktarda W katkilar1 igeren numunelerin sertlik degerleri ....................

xiii

Sayfa

63
65
65
66
66
67
67
68
69
69
71
71
72

73

74



SEKILLER DiZINi (Devam)

Sekil

6.46. Farkli miktarda W katkilar1 igeren numunelerin kristalit boyut degerleri .............
6.47. 3 saat ogitiilmiis Al-%2(at.)W-%1,5S.A. numunesinin SEM kullanilarak EDS
ile haritalama gorintlleri ...... ...

6.48. 3 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2(at.)Ni-%1,5S.A. numunesine ait X-1s1n1
KIrmnim grafigl ....ooeoii e

6.49. 4 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2(at.)Ni-%21,5S.A. numunesine ait X-1sin1
karmim @rafiSi ..o

6.50. 6 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2(at.)Ni-%1,5S.A. numunesine ait X-1sin1
karmim @rafiSi ..o

6.51. 7 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2(at.)Ni-%1,5S.A. numunesine ait X-1sin1
karmim @rafiSi ..o

6.52. 7 saat mekanik alagimlandirilmis ve 500°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus
Al-%2(at.)Ni-%1,5S.A. numunesine ait X-1gin1 kirinim grafigi ...................

6.53. 7 saat mekanik alagimlandirilmis ve 600°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus
Al-%2(at.)Ni-%1,5S.A. numunesine ait X-1gin1 kirinim grafigi ...................

6.54. 7 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%21(at.)Ni-%21,5S.A. numunesine ait X-1sin1
Karmnim grafifi . ...o.ooei i

6.55. 7 saat mekanik alasimlandirilmis ve 500°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus
Al-%1(at.)Ni-%1,5S.A. numunesine ait X-1gin1 kirmnim grafigi ...................

6.56. 7 saat mekanik alagimlandirilmis ve 600°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus
Al-%1(at.)Ni-%1,5S.A. numunesine ait X-1gin1 kirtnim grafigi ...................

6.57. 7 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%0,5(at.)Ni-%1,5S.A. numunesine ait X-
1511 Kirmnim grafifl ..o

6.58. 7 saat mekanik alasimlandirilmis ve 500°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus
Al-%0,5(at.)Ni-%21,5S.A. numunesine ait X-1sin1 kirmim grafigi ................

6.59. 7 saat mekanik alasimlandirilmis ve 600°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus
Al-%0,5(at.)Ni-%1,5S.A. numunesine ait X-igin1 kirmnim grafigi ................
6.60. Farkli miktarda Ni katkilar1 iceren numunelerin sertlik degerleri ....................
6.61. Farkli miktarda Ni katkilar1 iceren numunelerin kristalit boyut degerleri ............
6.62. 7 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2(at.)Ni-%1,5S.A. numunesine ait SEM
kullanilarak EDS ile haritalama gorantuleri ..o,

6.63. 7 saat mekanik alagimlandirilmis Al-%2(at.)Ni-%1,5S.A. numunesine ait
elektron mikroskobuyla elde edilmis EDS analizi .....................oooeinia.

Xiv

77

78

78

79

79

80

81

82

82

84

84

85

87

87

88



SEKILLER DiZINi (Devam)

Sekil

6.64
6.65

6.66

6.67.

6.68.

6.69.

6.70.

6.71.

6.72.

6.73.

6.74.

6.75.

6.76.

6.77.

6.78.

6.79.

6.80.

. Mekanik alagimlandirilmamis Ag numunesine ait X-1s1n1 kirmim grafigi .. .........
. 3 saat mekanik alasimlandirilmis Ag-%1,5(ag.)S.A. numunesine ait X-1simi
KIrmmnim grafi@i ....ooveii i e

4 saat mekanik alagimlandirilmis Ag-%1,5(ag.)S.A. numunesine ait X-1§1n1
Kirmnim grafigi ....oooviiii e

6 saat mekanik alasimlandirilmis Ag-%1,5(ag.)S.A. numunesine ait X-1s1m1
karmnim @rafiSi ..o

9 saat mekanik alasimlandirilmis Ag-%1,5(ag.)S.A. numunesine ait X-1s1m1
karmnim @rafiSi ..o

Mekanik alagimlandiriimamis ve 400°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus Ag
numunesine ait X-1sin1 kirmim grafigi ............ooiiiiiiiiii

Mekanik alagimlandirilmamis ve 500°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus Ag
numunesine ait X-1sin1 kirmim grafigi ............ocooiiiiiiiii

3 saat mekanik alagimlandirilmis Ag-%2(at.)Zr-%1,5S.A. numunesine ait X-
15101 KIrnim grafil .....o.ooii

4 saat mekanik alagimlandirilmis Ag-%2(at.)Zr-%1,5S.A. numunesine ait X-
15101 Kirmnim grafifi ....oooooi i

6 saat mekanik alasimlandirilmis Ag-%2(at.)Zr-%1,5S.A. numunesine ait X-
15101 Kirmnim grafifi ....ooooiii

9 saat mekanik alasgimlandirilmis Ag-%2(at.)Zr-%1,5S.A. numunesine ait X-
15101 Kirmnim grafifl ..o

3 saat mekanik alasimlandirilmis ve 400°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus
Ag-%2(at.)Zr-%1,5S.A. numunesine ait X-1sin1 kirinim grafigi ...................

3 saat mekanik alasimlandirilmis ve 500°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus
Ag-%2(at.)Zr-%1,5S.A. numunesine ait X-1gin1 kirinim grafigi ..................

3 saat ogiitilmiis Ag-%2(at.)Zr-%1,5(ag.)S.A numunesinin SEM kullanilarak
EDS ile haritalama goruntlleri ...........ocoiiiii e

3 saat ogiitilmiis Ag-%2(at.)Zr-%1,5(ag.)S.A numunesinin taramali elektron
mikroskobu ile elde edilmis goriintiileri ve EDS analizi ...........................

3 saat mekanik alagimlandirilmis Ag-%2(at.)W-%1,5(ag.)S.A numunesinin X-
19101 KIrnim grafigl .....o.ooeiii e

4 saat mekanik alagimlandirilmis Ag-%2(at.)W-%1,5(ag.)S.A numunesinin X-
15101 K1rmnim grafifi ....ooooeinii

XV

90

91

91

92

93

94

95

95

96

97

97

99

99

100



XVi

SEKILLER DiZINi (Devam)

Sekil Sayfa
6.81. 6 saat mekanik alasimlandirilmis Ag-%2(at.)W-%1,5(ag.)S.A numunesinin X-
1511 K1rmnim grafifi ..o e 101

6.82. 3 saat mekanik alasimlandirilmis Ag-%1(at.)W-%1,5(ag.)S.A numunesinin X-
1511 K1rmnim grafifi ....oooooii e 101

6.83. 3 saat mekanik alasimlandirilmis ve 400°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus
Ag-%1(at.)W-%1,5(ag.)S.A numunesinin X-1gin1 kirinim grafigi ...................

102

6.84. 3 saat mekanik alasimlandirilmis ve 500°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus
Ag-%1(at.)W-%1,5(ag.)S.A numunesinin X-1gin1 kirinim grafigi .................. 102

6.85. 3 saat ogiitilmiis Ag-%1(at.)W-%1,5(ag.)S.A numunesinin SEM kullanilarak

EDS ile haritalama gorintlleri ..............oooi i
104

6.86. 3 saat ogiitiilmiis Ag-%1(at.)W-%1,5(ag.)S.A numunesinin taramali elektron
mikroskobu ile elde edilmis goruntilerive EDS analizi ............................. 104
6.87. Ag grubu numunelerinin karsilastirmali sertlik degerleri grafigi.................... 105
6.88. Ag grubu numunelerinin karsilastirmal kristalit boyut degerleri grafigi ......... 106
6.89 Al grubu numunelere ait karsilastirmali sertlik degerleri ............................... 106

6.90 Al grubu numunelere ait karsilastirmali kristalit boyut degerleri .................... 107



CIZELGELER DiZiNi

Cizelge

2.1. Calismada kullanilan elementlerin atomik yarigaplart ....................cooeeeenni.
6.1. Calismada kullanilan elementlerin K ve G degerleri .........................oo.el.

6.2. A-B ikili sistemlerinde R degerlerinin (aslinda R/P oranmm V? biriminde)
hesaplanmasi i¢in gecis metallerinin ve ge¢is metali olmayan metallerin R (i=A
veya B) degerlerinin tanimlanmasinda kullanilan simniflandirma ...................

6.3. ® (Volt), n,s (yogunluk birimleri) (density units), V (cm®) model

parametrelerinin degerleri ...
6.4. Hesaplanan AHgjqsrik deZTIeri ..ovivieinii i
6.5. Hesaplanan AHypmyqsq degerleri ...
6.6. Toplam olusum entalpisi (AH™) degerleri ..........cccoviviiiiiiiiiiiiiiiiieen,
6.7. Gibbs serbest enerjideki degisim (AG™) degerleri ...........coveveviieiiiiininnnn.
6.8. Mekanik alasimlandirilmamis ve 500°C ve 600°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi

tutulmus Al numunesinin sertlik degerleri .........oooeviiiiiiiiiiii

6.9. Mekanik alasimlandirilmamis ve 500°C ve 600°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi
tutulmus Al numunesinin kristalit boyut degerleri ...........ccocovviviiiiiiiieiieee

6.10. 4 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2(at.)Sh-%21,5S.A. numunesinin sertlik
EGETIEIT ..t

6.11. 4 saat mekanik alagimlandirilmis Al-%2(at.)Sb-%1,5S.A. numunesinin
kristalit BOyut deGerleri .........coviiiiiiiiiiieii

6.12. 4 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%1(at.)Sh-%21,5S.A. numunesinin sertlik
AEGTIETT .ttt

6.13. 4 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%1(at.)Sb-%1,5S.A. numunesinin
kristalit bOyut deZerleri .......ccovvviviiiiiiiiiiiic s

6.14. 4 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%0,5(at.)Sb-%1,5S.A. numunesinin
SEIEHK AEZETIENT ...t

6.15. 4 saat mekanik alasimlandirilmis AlI-%0,5(at.)Sb-%1,5S.A. numunesinin
kristalit bOyut dEZErleri .......covviiiiiiiiiciii s

6.16. 3 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2(at.)Zr-%21,5Stearik Asit numunesinin
SEITIK AEZETICIT ..

6.17. 3 saat mekanik alagimlandirilmis Al-%2(at.)Zr-%21,5Stearik Asit numunesinin
kristalit bOYut dEZErIIeri .......cooviiiiiiiiiieiic s

6.18. 3 saat mekanik alagimlandirilmis Al-%1(at.)Zr-%21,5Stearik Asit numunesinin
SETtlK dEZETIETT ..ooviiiiiiiiiicc

XVii

36

37

38

39

40

41

43

44

48

48

50

51

53

53

58

58



CIZELGELER DiZiNi
Cizelge

6.19. 3 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%21(at.)Zr-%1,5 Stearik Asit numunesinin
kristalit BOYUt dEZETIEIT ...ovuvvviiiiiiiiii i

6.20. 3 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%0,5(at.)Zr-%1,5 Stearik Asit
numunesinin sertlik deerleri ...

6.21. 3 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%0,5(at.)Zr-%1,5 Stearik Asit
numunesinin kristalit boyut degerleri .........cocvvvviiiiiiii i,

6.22. 3 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2(at.)W-%1,5 Stearik Asit numunesinin
SEITIK AEZEIIETT ..

6.23. 3 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2(at.)W-%1,5 Stearik Asit numunesinin
Kristalit DOYUL deZerleri .......ccuiiiiiiiiiieee s

6.24. 3 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%21(at.)W-%1,5 Stearik Asit numunesinin
SEITIK AEZEIIETT ..

6.25. 3 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%21(at.)W-%1,5 Stearik Asit numunesinin
kristalit boyut deZerleri ........ccoocveiiiiiiiiii e

6.26. 3 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%0,5(at.)W-%1,5 Stearik Asit
numunesinin sertlik degerler ...

6.27. 3 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%0,5(at.)W-%1,5 Stearik Asit
numunesinin kristalit boyut degerleri .........ocevveviriiriiniiiiiie

6.28. 7 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2(at.)Ni-%1,5 S.A. numunelerine ait
SEIHK AEZEIIETT ...t

6.29. 7 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2(at.)Ni-%1,5 S.A. numunelerine ait
kristalit bOYut dEZrlert .....cceevueeiiriiriiiiiiicci s

6.30. 7 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%1(at.)Ni-%1,5 S.A. numunelerine ait
SEItHK dEZETIETT ..ooviiiiiiiiiic

6.31. 7 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%1(at.)Ni-%1,5 S.A. numunelerine ait
kristalit bOyut deZerleri .......ccovvviiiiiiiiiiii s

6.32. 7 saat mekanik alasimlandiriimis Al-%0,5(at.)Ni-%1,5 S.A. numunelerine ait
SETtHK dEZETIETT ..eovviiiiiiiiiiic

6.33. 7 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%0,5(at.)Ni-%1,5 S.A. numunelerine ait
Kristalit boyut deGerleri ........cocviviiiiiiii s

6.34. Mekanik alagimlandirilmamis ve farkli saatlerde mekanik alasimlandirilmis
Ag numunesine ait FWHM ve kristalit boyut degerleri ..........c.ccocvviveiiiiinennn.

XViii

Sayfa

63

64

70

70

72

73

75

75

80

81

83

83

85

86



Xix

CIZELGELER DiZiNi

Cizelge Sayfa

6.35. Mekanik alagimlandirilmamis Ag, 400°C ve 500°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi
tutulmus olan numunelerin sertlik degerleri ........ccccvvvvviiiiiieiiie e 93

6.36. Mekanik alagimlandirilmamis Ag, 400°C ve 500°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi
tutulmus olan numunelerin kristalit boyut degerleri .........ccccovcvvviiiiiiiinniinnnnn 94

6.37. Farkli saatlerde mekanik alasimlandirilmis Ag-%2(at.)Zr-%1,5 S.A.
numunesine ait kristalit boyut degerleri .........ocovvveiiereiiiiiieie e 96

6.38. 3 saat mekanik alagimlandirilmis Ag-%2(at.)Zr-%1,5 S.A. numunesinin
mekanik alasimlandirmadan sonra, 400°C ve 500°C’de 1 saat 1s1l islemden

. > . . 98
sonraki Sertlik deGerleri ........ooouviiieiiiiiieie e

6.39. 3 saat mekanik alagimlandirilmis Ag-%2(at.)Zr-%1,5 S.A. numunesinin
mekanik alasimlandirmadan sonra, 400°C ve 500°C’de 1 saat 1s1l islemden

L Gee T . . 98
sonraki kristalit boyut degerler ..........ccoveiieriiiiiiiiie e

6.40. 3 saat mekanik alasimlandirilmis Ag-%1(at.)W-%1,5(ag.) S.A numunesinin
mekanik alagimlandirma ve 1s1l islemler sonrasinda sertlik degerleri ............ 103

6.41. 3 saat mekanik alasimlandirilmis Ag-%1(at.)W-%1,5(ag.) S.A numunesinin
mekanik alagimlandirma ve 1s1l islemler sonrasinda kristalit boyut degerleri 103



Kisaltmalar
AFM
Ag.

At.
EDS
FWHM
MA
MO
S.A.
SEM
TEM
Vial
XRD

SIMGELER ve KISALTMALAR DiZiNi

Aciklama
Angstrom

Mikro sertlik degeri
Nanometre

Milimetre

Aciklama
Atomik kuvvet mikroskobu

Agirlikca

Atomca

Enerji dagilim spektrometresi
Maksimum yaris1 tam genislik
Mekanik alagimlandirma
Mekanik 6giitme

Stearik asit

Taramal1 elektron mikroskobu
Gegirimli elektron mikroskobu
Ogiitme kab1

X-1511 kirinimi

XX



1. GIRIS VE AMAC

Metaller genelde tane boyutu azaldik¢a artan mukavemet gosterirler ve tane boyutu
nano mertebelere yaklastik¢a bu artis oldukea ¢arpici hale gelir. Mukavemetteki bu artisla
beraber sinsi bir yan etki de ortaya cikar: mikroyapisal dengesizlik. Tane boyutuna bagl
mukavemet artig1 bir enerji yaptirimi da tasir. Tane siirlarinin biiyiik yiizdesi, kendileri ile
iliskili bir enerjiye sahiptirler ve bu enerji tanenin biiyiimesi ile daha uygun, tercih edilebilir
seviyelere diistiriilebilir. Bu siireci tetikleyen kuvvet, sinirin enerji ve alani ile orantilidir ve
saf nanokristal metallerde oldukga buytktir. Bu, tane biytimesinin ¢ok diisiik sicakliklarda
olugmasina yol acar. Eger dikkate alinmazsa, bu yiiksek sicakliklardaki dengesizlik bir
nanokristal malzemeyi hizmet/kullanim agisindan uygunsuz hale getirir. Bu caligmanin
amaci, $0z konusu duruma midahale edilebilecegi tizerinedir. Aslinda, tane biiytimesi
yiiksek sicakliklarda dahi mantikli bir sekilde kiiclik alasimlandirici elementlerin katkisi ile

blyulk 6lclide kontrol altina alinabilir (Atwater, 2012).

Tane boyutunu nano mertebelere indirmek 6zel bir sure¢ gerektirmektedir. Bu
caligmada kullanilacak olan metot yiiksek enerjili bilyeli 6giitme ile saglanan ciddi plastik
deformasyondur. Bu metot ile sadece tane boyutu diisiiriilmez, ayn1 zamanda dengede
olmayan alasimlar da mekanik alagimlandirma (MA) ile elde edilebilmektedir. Mekanik
alasgimlandirma, mekanik enerjiyi depolayarak toz karigimlarinin yiiksek enerji duruma
(30kj/mol) enerjilendirilmesini igeren yiiksek enerjili, denge dis1 bir strectir. Nanokristalin
tane sinirlari, bu nedenle tane biiylimesi i¢in giiclii bir itici gli¢ nedeniyle dogas1 geregi

kararsizdir (Roy vd., 2020).

Nanokristal metalleri kararli hale getirmek igin uygulanan genel recete; atom
boyutlar1 arasinda biiyiik farklilik olan ve ana fazda diislik ¢oziintirliigii olan (tane sinirlarina
ayrigsmay1 (segregasyonu) tesvik etmek agisindan) bir element eklemektir. Tane simir
kararliligina yonelik olarak bu yapilanin amaci ya tane sinir enerjisini ya da hareketliligi
(mobility) diisiirmektir. Bunlardan ilki termodinamik mekanizma olarak bilinir, ikincisi ise

kinetik mekanizmadir (Atwater, 2012; Darling vd, 2013).
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Nanokristal malzemeler, mevcut malzemelerin yeni uygulamalari i¢in bir umut
tasimaktadir ve sure¢ teknikleri de geleneksel, denge suregleri ile elde edilemeyecek yeni
alasimlarin iretilmesinde kullanilabilirler. Bu malzemelerin icerdigi, kendilerine 6zgi
Ozellikleri kullanmak igin asilmasi gercken bariyerler hala mevcuttur; ancak en 6nemli
onsezilerden biri, diisiik sicaklikta tane biiylimesi, ¢oziinen kararlilig1 ile basarili sekilde
saglanabilir (Atwater, 2012). Bu calismada da Al ve Ag elementel tozlarina Sb, Zr, W ve Ni
katki elementleri eklenerek mekanik alasimlandirma ydntemi ile iiriin eldesi saglanmis ve

farkl1 sicakliklarda 1s1l islem uygulanarak ¢oziinen kararlilig1 incelenmistir.
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2. MATRIS MALZEMELERININ OZELLIKLERI VE ATOM YARICAPLARI

2.1. Giimiisiin Genel Ozellikleri

Glimiis, beyaz, parlak, degerli bir metalik elementtir. Atom numarast 47, atom
agirhigr 107,87 gramdir. Ergime noktas1 961,9°C, 6zgiil agirhigi da 10,5 g/cm?'tiir. Cogu
bilesiklerinde +1 degerliklidir. Gilimiis, 15181 ¢ok iyi yansitan, ddviilebilen, siinek bir
metaldir. Atmosferde oksitlenmeye kars1 biiylik bir mukavemet sergiler. Bakirdan daha zor,
altindan ise daha kolay oksitlenir. Asitlere ve birkag¢ organik maddeye kars1 dayaniklidir. Saf
glimiis kolay paslanmaz. Elektrik ve 1s1y1 ¢ok 1iyi iletir. Fakat cok yumusak olup, mekanik
kuvvete kars1 direnci azdir. Ayrica atmosferde parlakligim1 kaybederek donuklasir. Bu
sebepten daha sert diger metallerle alasimlar halinde kullanilir. Glimiisiin kadmiyum ve
¢inko ile yaptig1 alasimlar, parlakligini ¢ok daha yavas kaybeder. Buna antimon ve kalay
ilave edilirse, parlaklik ve dayaniklilik daha da artar. Giimiisiin diger metallerle yapmis
oldugu daha bir¢ok alasimlar1 vardir. Bunlar endiistride saf giimiisten ¢ok daha fazla
kullanilir, ¢ok pahali olmas1 bunun en biiyiik nedenlerindendir. Giimiisiin tiiketildigi alanlar
siralayacak olursak; fotograf sanayii, elektronik, para imali, siis esyast ve taki yapimi,
alasimlar, disgiliktir. Ayrica, yapay yagmur yagdirmakta, ayna sirlarmin yapiminda,
bilgisayar role kontaklarinda, pil yapiminda da kullanilmaktadir. Elektrigi cok iyi
gecirdiginden ve kolayca tel haline geldiginden, elektrik teli olarak kullanilan giimis, nadir
bulunmasi ve maliyeti dolayisiyla, artik bu amagla kullanilmamaktadir. Bugiin daha ziyade
siis esyas1 Uretiminde, ayna yapiminda, fotografcilikta, bazi1 ilaglar ve alasimlarin

hazirlanmasinda kullanilmaktadir (Altuner, 2013).

2.2. Aliminyumun Genel Ozellikleri

Aliiminyum tabiatta en ¢ok bulunan elementlerden biridir ve miihendislik yapilarinda
celikten sonra en ¢ok kullanilan metaldir. Aliiminyumun yogunlugu (2,71 g/cm?®) ¢eligin
yogunlugunun (7,83 g/cm®) iigte biri kadardir. Aliminyum alasimlar1 bu &zelliklerinden
dolayi, 6zellikle hafiflik istenen uygulamalarda siklikla kullanilmaktadirlar. Aliiminyumun
elektrik ve 1s1 iletkenligi, bakira gore daha azdir. Fakat spesifik elektrik iletkenligi (elektrik
iletkenligi/yogunluk) ve spesifik 1s1 iletkenligi (1s1 iletkenligi/yogunluk) degerleri



4

karsilagtirildiginda bakirdan daha iyi oldugu goriiliir. Dolayisiyla, hava elektrik hatlarinda
aliminyum alagimlar1 kullanilir. Korozif ortamlarda aliiminyumun ytizeyi bir oksit tabakasi
ile kaplanarak, aliminyumun korozyona (yenime) dayanimi saglanir. Bu 6zelliginden dolay1
aliiminyum pek ¢ok korozif ortamda kullanilabilir. Aliiminyum alagimlarinin i¢indeki diger
elementler aliiminyum ile galvanik pil olusturmaya uygun olduklarindan, korozyon
acisindan aliiminyumun miimkiin oldugu kadar saf halde kullanilmasi tavsiye edilir. Fakat
mekanik 6zelliklerindeki dayanimin diisiik olmasi yziinden uygulamalarda saf Al kullanimi1

yaygin degildir. Alliminyumun, sicak ve soguk sekillendirilebilme kabiliyeti iyidir.

Alliminyum, diinya iizerinde en ¢ok bulunan 3. elementtir. Giinden giine kaynaklari
azalmakta olan dlnyada %8 oraninda bulunan aliiminyum, yapisal 6zellikleri de dikkate
alinarak aliiminyum alagimlar1 halinde yaygin olarak kullanilmaktadirlar. Giinlimuzde
ortalama bir otomobil ¢ok ¢esitli aliiminyum pargalar igermektedir. Bunlarin baginda dokiim
yontemiyle tiretilen silindir kafalari, disli kutulari, jantlari; levha ve ekstriizyon yontemiyle
imal edilen radyatorler, tamponlar, koltuk raylari, yan ¢carpma g¢ubuklar1 vs. gelmektedir

(Akdogan Eker, 2008).
2.3. Kullanilan Malzemelerin Atom Yaricaplari

Giris ve amag boliimiinde de bahsedildigi gibi nanokristal metalleri kararli hale
getirmek i¢in uygulanan genel regete; atom boyutlart arasinda biiyiik farklilik olan ve ana
fazda diisiik ¢Oziniirliigii olan bir element eklemektir (Atwater, 2012). Bu c¢alismada

kullanilan elementlerin atom yarigaplar1 Cizelge 2.1°de verilmektedir (Clementi vd., 1967).

Cizelge 2.1. Calismada kullanilan elementlerin atomik yarigaplari (Clementi vd., 1967).

Atomik yarigap (A)
Al 1,18
Ag 1,65
Sb 1,33
Zr 2,06
w 1,93
Ni 1,49




3. MEKANIK ALASIMLANDIRMA

Malzemelerin elde edilmesi igin denge kosullarmin kullanilmadig: siireglerle
tiretimde, geleneksel liretim yontemlerine gore daha gelismis malzemeler iiretilebilmektedir.
Bu yontemler arasinda en ¢ok kullanilanlardan bir tanesi, toz metalurjisi siire¢lerinden biri
olan mekanik alasimlandirmadir. Mekanik alagimlandirmanin gerceklestirilmesi igin toz
taneleri bilyeli degirmene konulur. MA, yiiksek enerjili bilyeli toz degirmenindeki toz
par¢aciklarinin tekrarlanan soguk kaynaklama, kirma ve yeniden kaynaklanmasini iceren bir
kat1 hal toz isleme teknigidir (Suryanarayana, 2019). MA, kolay ve ¢ok yonlii olmasinin
yaninda ayni zamanda ekonomik olarak uygulanabilir bir metottur (Suryanarayana vd.,
2001).

Aslen, havacilik ve yiiksek sicaklik uygulamalari igin oksit dispersiyonu ile
giiclendirilmis Ni ve Fe bazli siiper alasimlarin iiretilmesi i¢in 50 yil 6nce gelistirilmistir.
Artik yaygin uygulamalar i¢in yar1 kararli ve yiiksek potansiyelli gelismis malzemelerin

sentezlenmesinde 6nemli bir teknik olarak kabul edilmektedir (Suryanarayana, 2019).

Termodinamik olarak itici giicler sayesinde kaynasamayan elementlerin alagim
yapabilmesi i¢in mekanik deformasyon gereklidir; bu da tozlarin MA gibi yontemlerle
uretilmesi ile saglanabilmektedir (Akay, 2010). MA gibi tekniklerde mekanik deformasyon
meydana gelir, bdylece termodinamik olarak itici giicler sayesinde kaynasamayan
elementlerin alagim olusturmasina olanak saglanmaktadir. Bu sekilde ytiksek sicakliklarda
bilesik olusturamayan pek c¢ok alasim iretilebilmektedir. Asir1 doymus ve dengede kati
cozeltiler, kristalin, yari-kristalin ve nanokristalin yapilar ile amorf veya camsi fazlar MA
ile iiretilebilen fazlar arasindadir. MA ile oda sicakliginda veya daha diisiik sicakliklarda saf
metaller de iiretilebilmektedir. Mesela bakir oksit ve kalsiyum tozlar1 oda sicakliginda
mekanik alasimlandirmaya tabii tutularak saf bakir metali elde edilebilmektedir

(Suryanarayana,2001).

Son elli yilda, bilyeli 6giitme, esas olarak tane boyutunu kii¢iiltme ve toz karigtirma
icin kullanilan mineral zenginlestirme ve toz metalurjisinde standart bir teknik olmaktan

cikip artirilmis fiziksel ve mekanik o6zellikleriyle aslinda yeni fazlar ve yeni miihendislik
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malzemeleri i¢in her iki malzemenin de hazirlanmasinda 6nemli bir yontem olarak degisip
gelismistir. Yukaridan asagiya yaklagimla genis bir yelpazede nanokristalin, nanopartikiiller

ve nanokompozit malzemelerin hazirlanmasi i¢in en gili¢lii nanoteknoloji araglarindan biridir

(El-Eskandarany, 2015).

Elementel toz karisimlari, 6nceden alagimlandirilmis tozlar ve/veya intermetalikler,
intermetaliklerin karisimi, intermetalik ve elementel toz karisimlari mekanik alasimlandirma

yonteminde baglangi¢ materyali olarak kullanilan malzemelerdir (Gasan, 2008).

Mekanik alasimlandirma (MA) ve mekanik 6giitme (MO) seklinde kullanilan
terimlerin farkli oldugunun altin1 ¢izmek gerekir. MA’da toz karisimlari (yani farkli metaller
ya da alasimlar/bilesikler) bilyeli degirmende birlikte 6giitiilmektedir. Homojen alagima
ulasmak i¢in malzeme transferini gerektirmektedir. MO’de ise iiniform bilesimdeki tozlarn
(saf metaller, intermetalikler ve 6n alagimlandirma uygulanmis tozlar) &giitiilmesidir.
MO’de homojenlestirme igin malzeme transferi gerekmez. MA kavrammi, mekanik
alagimlandirma ve mekanik 6giitme terimlerinin her ikisini de igeren genel bir kavram olarak

kullanan arastirmacilar bulunmaktadir (Gasan, 2003).

MA ydntemi, tiim bu s6z konusu getirileri yaninda bazi problemleri de icermektedir.
Bunlar; toz kirlenmesi, sinirlt bilimsel yaklagim ve smirli endistriyel uygulama olarak
gruplandirilarak incelenebilir. Toz parcaciklariin boyutlarmin kii¢iik olmasi nedeniyle
yiizey alanlar1 fazla oldugu igin toz kirlenmesi goriilebilmektedir. Ogiitme ortaminda

bulunan safsizliklarin toza bulagmasi olduk¢a kolaydir (Suryanarayana,2001).

3.1. Mekanik Alasimlandirma ile Uretilen Malzemeler

MA ile Uretilen malzemeler, genel olarak ¢ok tstiin mekanik Ozelliklere sahiptir.
Geleneksel iiretim tekniklerinde ortaya ¢ikan sinirlamalarin ¢ogunu bertaraf etmesi, ayni
zamanda diger denge-dis1 liretim tekniklerine alternatif bir metot olmasi MA yontemini
malzeme tasarimecilar i¢in ¢ekici kilmaktadir. MA ile ¢ok farkli tiirdeki malzemelerin Gretimi
mimkunddr. MA ile genisletilmis kat1 ¢6zeltiler, oksit dagilim sertlestirmeli alasimlar,
intermetalikler, kompozit malzemeler, yar1 kristaller, nano malzemeler ve amorf (camsi)

malzemeler Uretilebilmektedir (Wang, 2000).



—{ Wekanik Alasimlandirma I—

Asin doymus
ODS5 alagimiar kati cozeltiler
intermetalik Bilesikler Amorflar ve
) metalik camlar
Mano malzemeler Manokompozitler
| | Nanokristalin Wetal matrisl |_
Malzemeler nanakompozitler
o Seramik matrisli
M| Nanopartikiller nanokompaozitler [
= Karbon nanotipler

wq Manockatolizdrler

Sekil 3.1. Mekanik alagimlandirma yontemiyle iretilebilen
malzemeler (El-Eskandarany, 2015).

MA, oda sicakliginda ¢ok c¢esitli gelismis malzemelerin hazirlanmasinda oncii bir
stirectir. Oksit dagilimi ile gii¢lendirilmis alasimlarin, intermetalik bilesiklerin ve amorflar
ve metalik camsi alagimlarinin yani sira oda sicakliginda nanokristalin ve nanokompozit
malzemelerin endiistriyel Olgekte imalati bu islemin bazi avantajlaridir (Sekil 3.1) (El-

Eskandarany, 2015).
3.2. Mekanik Alasimlandirmanin Uygulama Alanlan
MA ile elde edilmis malzemeler endiistrinin pek ¢ok alaninda uygulama alani

bulmaktadir. Bunlar, ileri teknoloji malzemeleri (manyetik malzemeler, stper iletkenler,

fonksiyonel seramikler), nanokompozitler, intermetalikler, yiyecek 1siticilar, hidrojen
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depolama malzemeleri, organik bilesiklerin ¢oziiniirliigiiniin modifikasyonu ile atik yontemi

uygulamalarini igermektedir (Akay, 2010).

3.3. Mekanik Alasimlandirmada Kullanilan Ekipmanlar

MA yo6nteminde, toz, kontrollii ya da inert atmosfer altinda ogiitme kabi olarak
isimlendirilen (vial, bowl, jar) kabin igerisine 6giitlicii bilyelerle beraber konulmaktadir.
Sertlestirilmis ¢elik bilyeler, paslanmaz ¢elik bilyeler ve seramik bilyeler en ¢ok tercih edilen
ogiitiicii bilyelerdir. Ogiitiicii bilyelerle beraber toz karisiminin bulundugu 6giitme kabi
(vial), bilyeli 6glitme cihazina yerlestirilerek mekanik alagimlandirma islemi baglatilir

(Wang, 2000).

MA yonteminde farkli 6giitme cihazi tiirleri bulunmaktadir. Bunlar arasinda en ¢ok
kullanilanlar sunlardir; atritor Ogiitiicii (attritor mill), geleneksel yatay bilyeli ogiitiicii
(conventional horizontal ball mill), titresimli bilyeli dgiitlicti (vibratory ball mill), gezegen
bilyeli 6giitiicii (planetary ball mill). Cubuklu 6giitiicti (rod mill), modifiye edilmis ¢ubuklu
ogitiicti ve disk ogiitiicti (discus mill) olarak adlandirilan 6giitiiciiler de kullanilan 6glitme
cthazlan arasindadir (Wang, 2000). Bu 6giitiicii tiplerinin yaninda bir de ticari dgitiiciiler
mevcuttur. Ticari 6giitiiciilerin boyutlar1 ¢ok daha biiylik ve kapasiteleri ytiksektir. Ticari

tiretim kapasiteleri yaklasik olarak 1250 kg’dir (Suryanarayana 2001).

Mekanik alagimlandirilmis tozlar1 {iretmek icin, farkli yiiksek enerji Ogiitme
ekipmant tiirleri kullanilmaktadir. Bunlar kapasiteleri, 6gtitme verimliligi, 1sitma ve sogutma

icin ek diizenlemeleri icermeleri vb. bakimindan farklilik géstermektedirler (Suryanarayana
2001).

3.3.1. Spex calkalayic1 ogiitiiciiler

Spex gibi ¢alkalayic1 degirmenler 6zellikle toz kapasiteleri nedeniyle laboratuvar
arastirmalarinda yaygin olarak kullanilmaktadir. Bu degirmenler Spex CertPrep, Metuchen
NJ tarafindan tretilmektedir. Bu degirmenin en yaygin ¢esidinde, numuneyi ve 6glitme
bilyelerini igeren, kelepge ile sabitlenmis bir 6giitme kabi vardir ve bu kap dakikada birkag

bin kez enerjik olarak ileri geri sallanmaktadir. Ileri-geri sallama hareketi, vialin uglarmin
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yanal hareketleri ile birlestirilir, boylece vial hareket ederken bir 8 sekli veya sonsuzluk
isaretini tasvir ediyor gibi goriiniir. Vialin her salinimiyla, bilyeler numuneye ve vialin
ylizeylerine ¢arparak numuneyi hem 6giitlir hem de karistirir. Kelepge hareketinin genligi
(yaklasik S5cm) ve hizi (yaklasik 1200 dev/dk) nedeniyle bilyelerin hizlar1 yiiksektir (5 m/s
diizeyinde) ve sonug olarak bilyelerin ¢carpma kuvveti alisilmadik derecede biiyiiktiir. Bu

nedenle bu degirmenler yiiksek enerjili bir ¢esit olarak kabul edilmektedir.

Degirmenlerin en yeni tasarimi, verimi arttirmak i¢in tozu iki vial i¢inde es zamanli
olarak Ogiitmeyi saglar. Bu makine, uzun o6giitme siirelerine izin vermek i¢in zorunlu
sogutma igerir. Spex degirmenleri i¢in ¢esitli vial malzemeleri mevcuttur ve bunlar arasinda
sertlestirilmis gelik, aliimina, tungsten karbiir, zirkonya, paslanmaz gelik, silikon nitrir, akik,
plastik ve metakrilat bulunmaktadir. Sekil 3.2’de SPEX 8000 &giitiicii ve tungsten karbiir
ogitiicii seti (vial, conta ve bilyeleri) gosterilmektedir. Mekanik alagimlandirmanin temel
yonleriyle ilgili aragtirmalarin ¢ogu Spex degirmenlerinin bazi1 versiyonlart kullanarak

gerceklestirilmistir (Suryanarayana, 2001).

Sekil 3.2. a) SPEX 8000 ogiitiicii. b) Tungsten karbiir 6giitiicii seti. SPEX
CertiPrep, Metuchen, NJ. (Suryanarayana, 2001).

3.3.2. Geleneksel yatay bilyeli ogiitiicii

Bu ogiitiicti tipinde 0giitme elemanlar1 ¢api 1 metreden daha biiyiik olan varil
igerisine yerlestirilmektedir. Boyutlarindan dolay1 endiistriyel uygulamalarda daha ¢ok
tercih edilmektedir. Viallerin yatay olarak doniiyor olmasi sayesinde, bilyelerin i¢ ¢ceperde

hareketsiz kalmalarinin 6niine ge¢mek ic¢in hizin diisiik olmasi gerekmektedir. Bu durum,
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ogiitme siddetinin diisik ve Ogiitme siiresinin uzun olmasina neden olmaktadir. Islem

sreleri giinler stirmektedir (Gasan, 2008).

3.3.3. Atritor ogiitiicii

Atritor dgiitiiciiler diisey ogiitiiciilerdir. Icerisindeki bilyeler pervaneler yardimiyla
kanistirilir ve boylece bilyeler ve toz arasinda yiiksek enerjili ¢arpismalar meydana gelir.
Bilyelerle 6giitme kab1 ve merkez mil arasinda meydana gelen siirtiinmeler, toz kirliligine
sebebiyet vermektedir. Kirliligi engelleyebilmek i¢in dgiitiicii elemanlar dgiitiilen malzeme
ile ayn1 tiir materyallerle kaplanarak kullanilmalidir. Ogiitme kab1 diisey oldugu igin, yer
cekimi nedeniyle 6lii kisimlara sebep olmaktadir. Fakat 6giitme kab1 hareketsiz oldugu i¢in

sogutulmasi basittir (Gasan, 2008).

3.3.4. Gezegensel bilyeli ogiitiicii

Az miktarlarla  gergeklestirilen laboratuvar ¢alismalarinda oldukca ¢ok
kullanilmaktadir. Viallerin yerlestirildigi disk, kendi merkezi etrafinda donerken vialler de
kendi eksenleri etrafinda ters tarafa donmektedir. Diskin donme hiz1 ayarlanabilir boylece
bilyelerin yarattig1 darbe enerjisi degistirilerek MA icin gerekli siire belirlenebilmektedir

(Gasan, 2008).

3.3.5. U¢ boyutlu bilyeli giitiiciiler

Bu, yeni gelistirilmis bir ogiitiicii tipidir. Yatay ve dikey olmak iizere iki eksene
sahiptir. Ayn1 anda bu iki eksen etrafinda ayr1 ayr1 donerek malzemelerin rastgele homojen
bir sekilde ogiitiilmesine ve diger Ogilitme tekniklerine gore daha genis karistirma
gerceklestirmeye olanak tanimaktadir. Sekil 3.3’te {i¢ boyutlu ogiitiiciiniin sematik
gorunima sunulmaktadir (Yi vd., 2017). Gezegensel bilyeli 6giitiicii ile karsilastirildiginda
oluk¢a homojen &giitme, karistirma ve dispersiyon miimkiindiir. Ug boyutlu bilyeli
ogitiiciiler diistik 1s1 tiretimi, yiksek homojenlik ve topaklanmama ile 6ne ¢ikmaktadirlar.
Yeni gelistirilmis olan bu o&giitiicii tipi ile farkli 6zgiil agirlik ve viskoziteye sahip
malzemeler karistirilabilmektedir. Diger ogiitiiciiler yer c¢ekiminden etkilenerek 06zgiil

agirliklan ytliksek olan ince malzemelerin dipte toplanmalarina neden olurken, ii¢ boyutlu
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ogiitiicti  6giitme kabinin i¢ duvar yiizeylerinden tam olarak yararlandigi ic¢in bu

malzemelerle 6giitmede dahi topaklanmaya yol agmaz (Anonim, 2020).

Bilyeler Nymune  LcY d0nis

N\

Yatay doniis

Ostitme kabi

Sekil 3.3. Ug boyutlu bilyeli dgiitiiciiniin sematik gortinimii (Yi vd.,2017).

3.4. islem Parametreleri

MA sonucunda elde edilmesi istenilen fazlarin iiretilebilmesi i¢in pek ¢cok degiskenin
optimizasyonu gereklidir. Tozlarin son bilesimini etkileyen faktorler su sekilde siralanabilir
(Gasan, 2008);

e Ogiitiicii tiirii,

e Ogiitme kabx,

o Ogiitme hizi,

o Ogiitme elemanimin tiir, boyut ve tane dagilimy,
o Bilye-toz agirlik oran,

e Ogiitme kabinin doluluk derecesi,

e Ogiitme atmosferi,

. Islem kontrol etkenleri,

e Ogiitme sicaklig:.

Bu degiskenler birbirinden bagimsiz diisiiniilemez. Mesela, optimum ogiitme
zamani, 0glitiicii tiirii, 6Ziitiilen kiitlenin boyutu, 6glitme sicaklig1 ve bilya-toz agirlik oranina

baglidir (Wang,2000; Akay, 2010).
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3.5. Alasimlandirma Mekanizmasi

MA esnasinda gerceklesen yiiksek enerjili 68ilitme esnasinda toz tanecikleri tekrarl
sekilde diizlesirler, soguk islem ile birbirlerine baglanirlar, kirilirlar ve sonra yeniden
kaynarlar. 1ki 6giitme bilyesi carpistiginda, dgiitiilmekte olan tozun kii¢iik bir miktar:
aralarina sikigir (Sekil 3.4 ve 3.5) (Suryanarayana,2001, 2019; Akay, 2010). Meydana gelen
darbe kuvveti sayesinde toz tanecikleri plastik deformasyona maruz kalir, sertlesir ve kirilir.
Olusan yeni yiizeyler sayesinde tanecikler biribirine kaynar ve bu nedenle tane boyutu artar.
Baslangigta taneler yumusaktir ve topak olusumuna meyillidirler. Toz boyutu
baslangigtakinden 3 kat daha fazla olabilir ve tanelerin boyut dagilim araliklari genistir. Bu
etapta taneler tabakali yapiya sahiptir. Deformasyonun artmasiyla taneler sertlesmeye baslar

ve yorulma kirilmas1 mekanizmasi sayesinde parcalara ayrilir (Suryanarayana,2001).

Ogiitiicii hilya: , =~ .70

Nt

Sekil 3.4 Tozun bilyeler arasinda sikisma sekli (Akay, 2010).

Tek bir ¢arpismanin her bir bilesen toz parcacigi tizerindeki etkileri Sekil 3.5 (a)’da
gosterilmektedir. Ogiitme bilyesinin ilk etkisi siinek metal tozlarinin diizlesmesine ve
sertlesmesine neden olur. Siddetli plastik deformasyon, partikiillerin yiizey — hacim oranini
arttirir ve adsorbe edilmis Kirleticilerin yiizey filmlerini kirar. Gevrek metaller arasi toz
parcaciklar1 kirilir ve boyutlart inceltilir. Oksit dagilmis partikiilleri daha siddetli sekilde
ufalanir. Iki 6giitme bilyesi ¢carpistiginda, 6giitiilmekte olan tozun kiigiik bir miktari aralarina

sikigir (Sekil 3.5 (b)) (Suryanarayana,2019).
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Sekil 3.5. a) Mekanik alasgimlandirmada baslangi¢ tozlarinin temsili
bilesenlerinin deformasyon ozellikleri. Siinek metal tozlar1 (metaller A
ve B) diizlesirken, kirilgan intermetalikler ve dagilmis pargaciklar daha
klglk pargaciklara bolinlr. b) Mekanik alasimlandirma sirasinda bilye
—toz — bilye ¢arpigmasi (Suryanarayana,2019).

Kisaca, mekanik alasimlandirma toz taneciklerine deformasyon uygulanan bir
islemdir. Bu deformasyon beraberinde dislokasyonlar, istiflenme hatalari, bosluk hatalar
gibi Kristal hatalari ile tane sinirlarinda artis meydana getirir. Meydana gelen bu yap1 hatalar
sayesinde ¢dziinen element matrisin icine difiize olur. Islem esnasinda sicaklik artis1 olmasi
difiizyonun gerceklesmesine yardimci olur ve bdylece netice alasimlandirma saglanir

(Suryanarayana,2001).



14

4. LITERATUR ARASTIRMASI

Atwater nanokristalin bakir ve pirincin tane boyutunun kararlilig: icin saf haldeki
elementlere farkli bilesimlerde sistematik olarak zirkonyum (Zr), antimon (Sb) ve tungsten
(W) ekleyerek etkilerini incelemistir. Genel olarak, nanokristalin metallerin kararlilig1 i¢in
atom boyut farki fazla olan ve tane sinirlarinda ayrismay1 saglamak icin ana fazda diisiik
¢OzUnUrlUKIG elementler eklenmektedir. Bunun amaci, tane smir1 enerjisini veya
hareketliligi azaltmaktir. Bunlardan ilki termodinamik mekanizma, ikincisi ise kinetik
mekanizmadir. Atwater yapmis oldugu calismada bakir ve pirincin, sadece 1 at% Zr’nin
eklenmesiyle tane boyutu kararliliginda bir artis gosterdigini rapor etmistir. Bakirin,
biiylimedeki artis i¢in baslangigtan, yaklasik 300°C’den 1000°C’ye kadar 6nemli bir yarar
gormiis oldugunu; pirincin safken daha kararli oldugunu, 600°C’ye kadar nano boyutta tane
boyutunu korudugunu, 800°C’ye kadar da Zr katkis1 ile bunu siirdiirmeyi basardigini rapor
etmistir. Antimon ise kotii bir kararlilik performansi sergilemistir: ne bakir ne piring biiylime
baslangi¢ sicakliginda kayda deger bir artig saglayabilmistir. Pirincin ilging bir sekilde Sb
eklendiginde daha dengesiz davrandigini gérmiistiir. Bu kotii performans, Sb’nin tavlama
aralig: siiresince bakir icerisindeki dikkate deger ¢oziinebilirligine baglanmistir. Tungsten
bakira eklenmistir; fakat daha uzun 6giitme siirelerine ragmen tungstenin tane boyutlarini
diistirmek zor olmustur, bu da W parcaciklarinin biiyliik boyutlarda dagilimina sebep
olmustur (yaklasik 10-5000 nm). W ve bakir siviyken dahi tamamen karigsmayan o6zellikte
olduklari igin, W ayr parcaciklar halinde kalmigtir ve kinetik bir tavir sergilemistir.
Kararliliga yonelik bu metot, oldukea kiiciik 6l¢iide pargacik olgiileri gerektirmektedir ve
bdylesine genis boyutlardaki pargacik dagilimi, sadece W’nin bir kisminin ise yarar
boyutlara diistiriilmesini saglamistir. Atwater, kararliligin 10 at.% W eklenmesiyle 600°C’ye

kadar ¢ikarildigini rapor etmistir (Atwater, 2012; Atwater vd., 2012)

Muthaiah ve Mula (2016), Al-x%Zr(x=1-10 at.%) bilesimlerini mekanik
alasgimlandirma ile hazirlayip Zr’un Al ig¢indeki kat1 ¢oziiniirliigiiniin genisletilebilirligini ve
151l kararliligint aragtirmiglardir. Numuneleri hazirlamak i¢in SPEX 8000 M ytiksek enerjili
bilyeli 6giitiicli ve bilye/toz oranini1 10:1 olarak kullanmislardir. Mekanik alagimlandirmay1
oda sicakliginda ve 8 saat gergeklestirmislerdir. Mekanik alagimlandirma sonrasinda toz

numuneleri hidrolik preste 300 MPa basingta pelet haline getirmislerdir. Pelet halindeki
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numuneleri toplu olarak (Ar + 2%H>) atmosferinde 150°C’den 550°C’ye kadar degisen
sicakliklarda 1 saat tavlamiglardir. Ortalama tane boyutu hesaplamalarini, X-1511 kirinim
(XRD) grafiklerindeki {i¢ ana piki kullanarak gergeklestirmislerdir. Al bazli alasimlarin
kesin kafes parametresini (aa)) yine l¢ ana X-isimm1 kirmim piklerinden cos6=0’1n
ekstrapolasyonundan sonra aas ve (cos20/sin?0) grafiginden hesaplamuslardir. X-1s1n1 kirmim
grafiklerinde herhangi bir bilesimde Zr piki elde etmediklerini not etmektedirler. XRD
verilerinde sadece Al piklerinin elde edilmesinin (%1Zr alasiminda herhangi bir seyreltik
miktarda intermetalik faz olusmussa) sebebi olarak ikincil faz i¢in siirhi tespit
edilebilirlikten dolayr XRD teknigi ile belirlemenin miimkiin olmadigini belirtmektedirler

(Muthaiah ve Mula, 2016).

%1 Zr 6tesinde, AlsZr ve AlggaZro.17 gibi intermetalik fazlarin olusma olasiliginin Zr
konsantrasyonu (2-10% Zr alasimlarinda) arttik¢a artacagini ifade etmektedirler. Bu
durumun, intermetalik fazlarin olusumundan dolay1 (2-10%Zr alagimlarinin X-1s1n1 kirinim
grafiklerinden de tespit edildigi tizere) Al’da Zr kati ¢oziiniirliigiiniin at.%1’in Gtesinde
arttirllamayacagimin gostergesi oldugunu belirtmektedirler. Zr igeriginin artmasiyla,
ozellikle yiiksek acili piklerde, pik siddetinin yavas yavas azaldigini ve FWHM’da
(maksimum yarisi tam geniglik) pik genisliginin arttigin1 sdylemektedirler. Bunun nedeni
olarak, kalinti gerilmedeki artis ve daha ince kristalit boyutun kombine etkisini
gostermektedirler. Baslangigta aa’nin 4,0495 A’dan (saf Al) Al-1%Zr alasiminda 4,0592
A’a hafifce arttigini not etmektedirler. Bundan sonra, daha fazla Zr eklendikten sonra bile
aar’de neredeyse onemli bir degisim olmadiginmi ifade etmektedirler. Bunun, MA’nin aym
kosullarinda Al’da Zr’un daha fazla ¢6ziinmediginin gostergesi oldugunu belirtmektedirler.
aar’de baslangigtaki artigin, Al’un kafesinin i¢inde (atomik yarigap1 = 0,143 nm) daha blyuk
boyutlu Zr atomlarinin (atomik yarigapt = 0,158 nm) ¢6ziindiigiinii isaret ettigini rapor
etmektedirler. Bundan sonra, XRD verilerinde de goriildiigii gibi eklenen Zr ‘un ¢ogunlukla
intermetalik faza doniistiigiinii soylemektedirler. Ogiitme esnasinda artan sicakligin
muhtemelen, ozellikle yiiksek istifleme kusur enerjili Al alasimlarinda, intermetalik
bilesiklerin olusumuna yol acan 6nemli bir rol oynadigini ifade etmektedirler. Matris fazin
kafes parametresinin degisiminde intermetalik fazlar olusturan alasimlandirma
elementlerinin bir rol oynamadigmin; sadece ¢0zenin kafes parametresinde c¢oziinen
alagimlandirma igeriklerinin ¢dzenin kafes parametresini degistirebileceginin iyi bilindigini

not etmektedirler (Muthaiah ve Mula, 2016).
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Artan Zr konsantrasyonu ile kristalit boyutun azaldigini rapor etmektedirler. Saf
Al’un ortalama kristal boyutu 97 nm iken , %1 Zr igeren 6giitiilmiis alagiminin ise 41 nm’ye
distiigiini belirtmektedirler. Artan Zr igerigi ile kristalit boyuttaki azalmanin limitli
oldugunu ve en diisiik kristalit boyut degerinin ¢giitiilmiis Al-10%Zr numunesinde =30 nm
olarak elde edildigini ifade etmektedirler. Kristalit boyuttaki kademeli azaligi, MA sirasinda
toz partikillerinin yogun plastik deformasyon, tekrar edilen kirilma ve soguk kaynamasina
baglamaktadirlar. Kafes mikro geriniminin, saf Al’da %0,156’dan Al-1%Zr icin %0,218
arttigini rapor etmektedirler. Ogiitiilmiis Al-10%Zr numunesinde ise %0,3442 yiikseldigini
sOylemektedirler. MA esnasinda dislokasyon yogunlugundaki artistan dolay1 sertlestirme
oranin arttigini (work hardening rate) ve bunun ince tanelerin olusumuna yol agtigini ifade
etmektedirler. AFM (atomik kuvvet mikroskobu) ile yaptiklart ¢alismalarda, tiniform
dagilmis tanelerin mevcudiyetinin Al-1%Zr ve Al-10%Zr alagimlarinin her ikisi i¢in de MA
ile nanokristalin yapilarin gelistirildigini gosterdigini belirtmektedirler (Muthaiah ve Mula,
2016).

Aliginde Zr’un yar1 kararli agir1 doymus kati ¢6zeltisinin olusmasi i¢in gerekli Gibbs
serbest enerjisi degisimini Miedema’nin yar1 deneysel modeline gore hesapladiklarini not
etmektedirler. Al-Zr kat1 ¢ozeltisinin olusumu igin elastik ve kimyasal entalpilerin baskin
olarak katkilar1 oldugunu belirtmektedirler. Entalpinin elastik katkisinin baslica, ¢6zen Al
(0,143 nm) ve ¢Ozunen Zr (0,158 nm) atomlar1 arasindaki atomik boyut farkindan dolay1
oldugunu; diger taraftan entalpinin kimyasal katkisinin elektron yogunlugunun biiyiik
farkindan ve A ve B elementleri arasinda 15 fonksiyonundaki oldukga kii¢iik farkindan dolay1
oldugunu ifade etmektedirler. Al-Zr sisteminde kat1 ¢6zelti olusumu icin Gibbs serbest enerji
degisiminin, 6giitlilmiis iiriinde asir1 enerji depolanmasiyla su iki yolla basarilabilecegini
sOylemektedirler: (i) kristalit boyut kii¢iilmesinden dolay: yiizey enerjisinin olusumu (ii)
dislokasyon yogunlugundaki artistan dolay1 kafes mikro gerinim enerjisi. %2 — 10 Zr
alasimlar1 i¢in termodinamik hesaplamalarin diizensiz kati ¢6zeltinin olusumu igin toplam
deneysel Gibbs serbest enerji degisiminin gerekli teorik seviyeye ulasmadigini gosterdigini
rapor etmektedirler. Bunun bdyle oldugunu ¢Unkil intermetalik bilesik olusumu igin
alagimlama igeriginin, kat1 ¢ozeltinin kristalit boyutunu azaltmadigini ifade etmektedirler.
Ogiitme esnasinda iiretilen 1s1 (entalpi) arttik¢a toz malzemelerin diizensizliginin (entropi)

arttigin1 belirtmektedirler (Muthaiah ve Mula, 2016).
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Ogiitiilmiis numuneleri grup halinde 150, 250, 350, 450 ve 550°C’de yiiksek
safliktaki atmosfer altinda (Ar + 2% Hy) 1 saat tavlanmislardir ve sonra tiim numuneler igin
XRD verilerini kaydetmislerdir. Tavlanmis numunelerin mikro sertlik degerlerini
incelemislerdir ve bunlar1 tavlanmis numunelerin 1s1l kararliliklarin1 degerlendirmek i¢in faz
degisimi ve kristalit boyut ile iligskilendirmislerdir. Faz analizinin, artan tavlama sicaklig1 ile
AlsZr ve AlggaZro17 gibi intermetalik fazlarin olusumunu arttirdigini ortaya cikardigini
belirtmektedirler. XRD analizlerinin, tavlama sicakligi artarken pik siddetindeki artis ile
piklerin genisliklerinin (FWHM) azaldigin1 agik¢a ortaya koydugunu ifade etmektedirler.
Ozellikle Al-%10Zr numunesinin XRD verilerinde AlsZr ve AlggsZro17 ile ilgili olarak daha
fazla sayida pik (daha az siddet) goriindiiglinii not etmektedirler. Bu intermetalik fazlarin,
yiiksek sicakliklarda Zener sabitlemesi ile matris tanelerinin kararliliginda makul bir sekilde
onemli bir rol oynadigini rapor etmektedirler. Nanokristalin Al-Zr alasimlarinin 1sil
kararliliginin, intermetalik bilesiklerin mevcudiyetinde saptanildigini not etmektedirler.
150°C’de tavlanmig Al-%1Zr numunesinin kristalit boyutunu =<95nm ve ayni kosullarda
tavlanmis Al-%10Zr numunesininki ~44nm olarak bulduklarin1 rapor etmektedirler.
550°C’de tavlamadan sonra Al-%10 Zr numunesinin kristalit boyutu 58 nm’de kalirken Al-
%]1Zr numunesi 165 nm’ye yiikseldigini gozlemlemislerdir. Saf Al i¢in aynmi sekilde
200nm’den fazla oldugunu degerlendirmektedirler. Sabit bir tavlama sicakliginda Zr
konsantrasyonundaki azalma ile kristalit boyutta artis oldugunun agik¢a goriildigiini
belirtmektedirler. Zr konsantrasyonundaki artisin yiiksek sicaklikta tane biiylimesini
baskilamasinin, intermetalik bilesiklerin olusumundan dolayr olmasimin yaninda
muhtemelen Zr atomlarinin ayrismasindan da kaynaklandigini ifade etmektedirler. Yiiksek
sicaklikta dislokasyon hareketinin engellenmesi ve tane biiylimesinin baskilanmasi i¢in
termodinamik mekanizmanin yaninda kinetigin de dnemli rol oynadigini 6ne siirmektedirler.
Fazla tane smir1 serbest enerjisi, tane sinirlari boyunca ¢dziinenin ayrigmasi tarafindan
neredeyse sifira indirilebildigi i¢in tane boyutu kararliliginda termodinamik mekanizmanin
daha etkili olarak bilindiginden bahsetmektedirler. AFM verilerinin, yliksek sicakliklarda
tane blylmesinin kinetik (intermetalik ¢okeltiler tarafindan Zener sabitleme (pinning)) ve
termodinamik (matris tane sinir1 boyunca Zr atomlarinin ayrigmasi) mekanizmalarla
sinirlandirildigint  agikga gosterdigini  belirtmektedirler. TEM (gegirimli elektron
mikroskobu) gorlntilerinin, nanokristal tanelerin ¢ogunlukla 100 nm altinda oldugu
gosterdigini ifade etmektedirler. TEM analizi ile elde edilen tane boyutunun daha 6nce AFM

ile elde edilen tane boyutu (65 nm) ve XRD kristalit boyutu (58 nm) ile tutarli oldugunu
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rapor etmektedirler. TEM analizlerinde de daha 6nce XRD verilerinde tanimlanan
intermetalik fazlarin mevcut oldugunu gézlemlemislerdir. Intermetalik bilesiklerin, Al — Zr
alagimlarinin mukavemetini arttirdigini ve ayni zamanda matris tanelerini ytliksek sicaklikta

cogunlukla nanometre seviyesinin altinda kararli kildigin1 ifade etmektedirler (Muthaiah ve

Mula, 2016).

Al-%1Zr alasiminin 6giitiilmiis numunesi i¢in mikro sertlik degerini 1,57 GPa ve
ayn1 sekilde Al-%10Zr alasimi i¢in 2,35 GPa olarak elde ettiklerini rapor etmektedirler. Ilk
sertlik degerinin 150°C’ye kadar yiikseldigini, sonra diisme egiliminde oldugunu not
etmenin Onemini vurgulamaktadirlar. En yiiksek sertlik degerini Al-%10Zr alagiminin
150°C’de tavlanmis numunesinde 2,56 GPa olarak élctiklerini belirtmektedirler. Tavlama
esnasinda bir miktar tane irilesmesi gergeklestigini ve ayni bilesimin Ogiitiilmiis
numunesinin kristalit boyutunun 30 nm iken 45 nm’ye yiikseldigini not etmektedirler. Bu
nedenle, daha yiiksek sertlik degerinin ana nedenini, diigiikk sicaklikta (150°C) tavlama
esnasinda daha sert intermetalik bilesiklerin daha fazla olusmus olmasina baglamaktadirlar.
Dahasi, tane sinirlar1 boyunca Zr atomlarinin ayrigmasi da matris atomlarinin kararl
olmasimi sagladigint ve bunun da sertligi korudugunu ifade etmektedirler. Al-%1Zr
alasiminin mikro sertligini 0,75 GPa ve Al-%10Zr alasimminki ise 1,65 GPa olarak rapor
etmektedirler. Sertlik degerinin o6zellikle Al-%10Zr alasimi i¢in artan tavlama
sicakliklarinda yavasca diistiiglinii not etmektedirler. Sertlikteki bu 6nemsiz diislisli matris
tanelerinin irilesmesine baglamaktadirlar. Boylesine yiiksek 1s1l kararlilik elde etmek igin
ikincil faz pargaciklar tarafindan Zener sabitlemesi ile kinetik mekanizma yaninda tane
sinirlart boyunca ¢oziinenin ayrigmasi ile termodinamik mekanizmanin da sorumlu
oldugunu belirtmektedirler. Yiiksek sicakliklardaki tavlamalarda (350°C’nin {izerinde)
sertlikteki hizli disiisii, intermetalik ¢okeltilerin yaninda matris tanelerinin irilesmesine

bagladiklarini ifade etmektedirler (Muthaiah ve Mula, 2016).

Saber vd. (2012) ise nanokristalin Fe-Cr alagimlarinin Zr eklenerek 1s1l kararliligini
calismiglardir. Mekanik alasimlandirilmis %10 ve %18 (at.) Cr igeren nanokristalin Fe-Cr
alagimlarina %1-4 (at.) Zr eklenmesinin 1sil kararlilig: Gzerindeki etkilerini arastirmiglardir.
900°C’ye kadar verimli tane boyutu kararliligin1 saglamislardir. Sertlik degerlerinin 7 GPa
civarinda korundugunu goézlemlemislerdir. Bunun, yeni yiiksek mukavemetli 1s1l olarak

kararli nanokristalin ferritik alagimlarin gelistirilmesi i¢in bir firsat saglayacagini rapor
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etmigledir.  Yiksek sicakliktaki kararlilik tane sinirlarinin Zr(FexCrl-x) intermetalik
cOkeltileri ile Zener sabitlemenin (kinetik mekanizma) bir sonucu ya da Zr’nin tane
smirlarina ayrismasimin (termodinamik mekanizma) bir sonucu olarak kabul edilmektedir.
900°C’de tavlanan Fe-10Cr-2at.%Zr icin Hall-Petch tane boyutu mukavemetlendiricisi ve
Orowan parcacik mukavemetlendiricisine dayanan analiz 20 nm ortalama tane boyutu olan
intermetalik parcaciklarin hacimsel oranlarinin ayristirilmasinda kullanilmigstir. Kararli hale
getirilmis hacmin ortalama tane boyutu 82 nm’dir, bunun yaninda Zener sabitleme modeli
168 nm olglsiinde bir tane tahmininde bulunmaktadir. Ek kararlilik, termodinamik
mekanizmaya atfedilmektedir. Bu arastirmada Zr tane sinir kararliligina dair direkt bir kanit
elde edilmemistir. Yazarlar tarafindan gelistirilen yeni bir model, Fe-10CR-2 at%Zr alagimi
icin termodinamik mekanizma ile saglanan ek kararliligin tutarli, mantikli oldugunu

gostermektedir (Saber vd., 2012).

Kumar vd. (2017), mekanik alasimlandirma ile nanokristalin Al- ag. % 4,5 Cu—%1
at. X (X = Nb, Y, Zr) kat1 ¢ozeltisinin olusumunda (Al iginde diisiik denge kati
¢Oziiniirliigline sahip olan) Nb, Y ve Zr’un etkilerini ve 1s1l kararliliklarini arastirmislardir.
Numuneleri mekanik alagimlandirma ile hazirladiktan sonra, gruplar halinde 1 saat boyunca
150-550°C arasindaki farkli sicakliklarda tavlamislardir. Isil kararlilik, XRD faz analizi
vasitastyla ve sicakligin bir fonksiyonu olarak mikro sertlik ile calisilmistir. 8 saate kadar
olan mekanik alagimlandirma siiresinde Al- ag. % 4,5 Cu kat1 ¢ozeltisinde at. %1 Y ve at.
%1 Nb’nin ¢oziinemedigini gérmiislerdir. Kendiliginden olusan Al- ag. % 4,5 Cu -, Al-
ag. % 4,5 Cu — Nb ve Al- ag. % 4,5 Cu — Zr kat1 ¢ozeltileri, Miedema’nin ve Toop’un
(modifiye edilmis Miedema modeli) modelleriyle Gibbs serbest enerji de§isimi ile
aciklanmistir. Kristalit boyutundaki azalmanin ve dislokasyon yogunlugunun birikiminden
kaynaklanan toplam enerjinin Al- ag. % 4,5 Cu — Y, Al- ag. % 4,5 Cu — Nb diizensiz kati
cozeltilerinin olusumu igin gerekli teorik enerji bariyerini astigi gosterilmektedir.
550°C’deki tavlamadan sonra dahi tane boyutlarmin 100 nm’den kiicik kaldigini
bulmusglardir. Bu, Al — Cu — Zr alasimlarinda CuioZr7, AlsZr ve CusZr; Al — Cu — Y
alagimlarinda AIRY ve AlzYs; Al — Cu — Nb alagimlarinda AlsNb gibi intermetalik ¢okeltiler
tarafindan Zener sabitlemesi ve/veya tane smirlari boyunca biiyiilk boyutlu ¢6ziinen
atomlarin (Nb, Y ve Zr) segregasyonu tarafindan yar1 kararli tanelerin stabilizasyonuna
baglanmaktadir. En yliksek sertlik degerleri 150°C’de tavlanmis numunelerde elde edilmistir

ve kararlilik katki1 maddesi olmadan (Nb, Y, Zr) Al- ag. % 4,5 Cu alasimi i¢in 2,12 GPa iken;
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Nb, Y, Zr eklenmis alasimlar igin sirasiyla 2,76, 2,74 ve 2,61 GPa olarak bulunmustur.
Sertlik degerlerinin 150°C’de tavlamaya kadar, baslangigta yiikseldigini ancak daha sonra
artan tavlama sicakligi ile diisme egilimi gosterdigini not etmislerdir. Sertlikteki bu artigin
iki ana nedenden kaynaklandigini ve bunlarin; ince intermetalik fazlarin olugsmasi yuziinden
cokelme sertlesmesi yoluyla ve nanometre seviyesinde matris tanelerinin ayrismasi ile
kararlilig1 tarafindan ve/veya intermetalik fazlar tarafindan Zener sabitlemesi yoluyla
gerceklestigini belirtmektedirler. Daha yiiksek sicakliklarda sertlikteki diisiisiin matris
tanelerinin yaninda c¢okeltilerin de irilesmesi nedeniyle oldugunu not etmektedirler. Sertlik
degerlerinin degisimi ve tane boyutu analizlerinin dogrudan Hall-Petch bagintisina gore
iligkili oldugunu ortaya koymuslardir. Nanometre araligindaki (< 100 nm) matris tanelerinin
kararliliginda, ikincil faz partikiilleri tarafindan gergeklestirilen Zener sabitlemesi ile kinetik
mekanizmanin yaninda tane sinirlart boyunca biiylik boyutlu ¢éziinenlerin (Nb, Y, Zr)
ayrigmast ile termodinamik mekanizmanin da Onemli bir rol oynadigindan
bahsetmektedirler. Bu nedenlerle, oda sicakliginda Al i¢inde kat1 ¢oziiniirliigii diisiik olan
Nb, Y, Zr gibi ¢oziinen katkilar eklenerek, yiiksek mukavemetli uygulamalar i¢in kararli
hale gelmis nanokristal Al — Cu alagimlarinin iretilebilecegini sdylemektedirler. Al
alasimlarinda agirlik¢a %4,5 Cu ve atomca %1 X elementi (Nb, Y, Zr) eklenmesi nedeniyle
XRD analizlerine gore Al piklerinin siddetinin gitgide azaldigini ve piklerin genisliklerinin
(FWHM) arttigin1 gozlemlemislerdir. Pik siddetindeki bu azalma ve pik genisligindeki
artigin, kafes mikro gerinimindeki (microstrain) artistan ve kristalit boyuttaki azalmadan
kaynakladigini rapor etmektedirler. Aliminyum bazli alagimlarin kafes parametresini (aai),
agirlikca %4,5 Cu ve Nb, Y, Zr’un her birinin atomca %1 eklendigi aliiminyum matriste
¢Oziinlirlikk limitini dogrulamak i¢in bes ana XRD pikinden hesaplamiglardir. aa degerini,
aa’ye karsi cos?0/sin0 egrisinden cos@=0’dan ekstrapolasyon yaparak tahmin etmislerdir.
Elde ettikleri alagimlar i¢in kafes parametresindeki maksimum artisin Y ve Nb gibi tamamen
¢oziinen katki elementleri iceren alagimlarda oldugunu belirtmektedirler. Diger yandan, Zr
eklenen alasimin intermetalik bilesik olusumundan dolay1 kafes parametresindeki artisin

daha az oldugundan bahsetmektedirler (Kumar vd., 2017).

Chakravarty vd. (2017) nanokristalin Cu - at.%14 Al alasimini kriyojenik 6glitme ile
sentezlemisglerdir ve sonrasinda bu tozlar1 T/Tm=0,87 sicakligina kadar tavlamiglar ve tane
boyutundaki (X-15in1 pik genisleme analizi ile) ve sertlik degerlerindeki degisimleri
kaydetmislerdir. Kriyojenik olarak ogiitiilen tozlar1 200, 400, 600, 700, 800 ve 900°C’de 1
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saat tavlanmiglardir. Karsilastirma yapabilmek i¢in elementel saf bakiri da ayni islemlere
tabi tutmuslardir. T/Tm=0,87 sicakliginda tavlamadan sonra 6giitiilmiis tozun sertliginin
(3,28 GPa) sadece %17 (2,73 GPa) diistiigiinii belirtmislerdir. Tavlama sicakligi 900°C’ye
yiikseldiginde saf bakirin sertlik degerinin (=%89) sert bir bicimde diistiigiinii
gozlemlemislerdir. Tavlama sicakligindaki artis ile birlikte, Cu - at.%14 Al alasiminin
sertligindeki gorece azalmayi, tane boyutundaki artis (tane boyutu Hall-Petch
mukavemetlendirmesine baglhidir) ve Orowan mukavemetlendirmesi (tane sinirlariin
intermetalik sabitlenmesi) ile iliskilendirmislerdir. Saf bakir durumunda, toplam sertligin
tane sinir1 katkisindan geldigini 6ne siirmektedirler. Hall-Petch bagintisina gore, artan tane
boyutu ile sertligin azaldigini ifade etmektedirler. Saf bakirin sertligindeki bu hizli diisiisi,
tavlama sicakligindaki artisla birlikte asir1 tane irilesmesine baglamaktadirlar. Diger yandan,
Cu - at%I14 Al alasimi i¢in smir katkisinin ve Orowan mukavemetlendirmesinin
(intermetalik parcaciklar tarafindan tane sinir1 sabitlemesi ile tane boyutu kararliligi) sinerjik
olarak toplam sertlige katkida bulundugunu ve sertligin hafifce azaldigini (sadece ~%17)
ifade etmektedirler. Dagilmis intermetalik parcaciklarin, metal matrisin sertligini etkili bir
sekilde arttirdigini belirtmektedirler. XRD verilerinde sadece Cu piklerinin mevcut
oldugunu gormiislerdir. Herhangi bir ayirt edilebilir Al pikinin mevcut olmayiginin
kriyojenik mekanik alasimlandirma sonrasinda Cu matriste tam bir ¢oziiniirligl isaret
ettigini ifade etmislerdir. XRD pik konumundan (20) hesaplanan kafes parametresinin, ana
kafes i¢indeki c¢oziinen icerigini analiz etmek i¢in uygun bir yontem oldugunu
sOylemektedirler. Artan tavlama sicakligi ile pik genisliklerinin azaldigini ve siddetin
arttigin1 gozlemlemislerdir. Saf Cu ve Cu - at.%14 Al alasimiin 8 saat kriyojenik
ogiitmeden sonraki tane boyutlarinin yaklasik olarak benzer olduklarini ifade etmislerdir.
Tavlama sicakligmin artmasiyla saf bakirin tane boyutunun hizlica arttigini, aksine Cu -
at.%14 Al alagimimin ise 900°C’deki (0,87Tm, Tm Kelvin cinsinden ergime sicakligidir)
tavlamadan sonra bile nano Ol¢ek boyutlarinda kaldigini sdylemektedirler. Tavlanmig
numunelerin gelismis 1s1l kararliliklarini, TEM incelemeleri sonucunda nano 6lgekli
intermetalik CuAlz fazinin dagilimina bagladiklarini ifade etmektedirler. Bu intermetalik
fazin, tane sinirini sabitleyerek cogalmasini geciktirdigini ve bdylece tane buylmesini
engelledigini one siirmektedirler. Hall-Petch mukavemetlendirmesinin, daha yuksek
tavlama  sicakliklarinda  baskin  mukavemetlendirme  mekanizmasi  oldugunu
gozlemlemislerdir. Yaptiklari arastirmanin, nano 6lgekteki bakira ¢oziinmeyen elementlerin

(6rnegin Cu igine W) eklenmesiyle veya ayrigma entalpisinin daha yiiksek olmasi i¢in
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yiiksek boyut uyumsuzluguna sahip ilave elementlerin (6rnegin Cu igine Zr, Cu i¢ine Y, Cu
icine Ta gibi) eklenmesiyle 1sil olarak kararli hale getirilebilecegini one siirmiislerdir

(Chakravarty vd., 2017).

Mula vd. (2015) yapmis oldugu g¢alismada bakir bazli diizensiz kati1 ¢ozeltiler
mekanik alagimlandirma ile tiretilmistir. Cu-1% Y (at.%), Cu-3% Y (at.%), Cu-5% Y (at.%)
and Cu-7,5% Y (at.%) bilesimleri 8 saat bilyeli 6giitiiciide 6giitiilmiis ve sonrasinda yiiksek
safliktaki argon + hacimce %2 H: atmosferinde farkli sicakliklarda (200-800°C) farkli
strelerde (1-5 saat) tavlanmigtir. X-1s11 kirinim analizinin ve Gibbs serbest enerji degisimi
hesaplamasinin, Cu i¢inde Y’nin (%7,5 Y’ye kadar) oda sicakliginda 8 saat 6giitmeden sonra
diizensiz kat1 ¢6zelti olusumunu onayladigini ifade etmektedirler. XRD tane boyutunun
%7,5Y i¢in 7 nm ve %1 Y alasimini i¢in 22 nm olacak kadar kiiciik hesaplandigindan s6z
etmektedirler. 800°C’de 1 saat tavlamadan sonra bile tane boyutunun 35 nm’de tutuldugunu
rapor etmektedirler. TEM ile yaptiklar1 analizlerin 6glitmeden sonra ultra ince taneli
nanoyapilarin olusumunu dogruladigini ifade etmektedirler. Ogiitiilmiis numunelerin sertlik
degerlerinin (3,0 — 4,75 GPa), saf Cu ile karsilagtirildiginda oldukga ytiksek oldugunu rapor
etmektedirler. %3 — 7,5 Y igeren alasimlari i¢in tavlama sicakligi arttik¢a 400°C’ye kadar
sertlik degerlerinin arttigin1 ve daha sonra azalma egilimine girdigini belirtmektedirler.
Tavlamadan sonra sertlikteki artisini, nanokristalin tanelerde homojen olarak dagilmis ultra
ince intermetalik fazlarin olusumuna baglamaktadirlar. Kararlilik etkisinin, intermetalik
fazlarin ¢okelmesinden dolayr dislokasyon hareketinin engellenmesi ve Y nin ayrigmasi
nedeniyle tane sinir1 enerjisinin sifira indirilmesiyle ile basarildigini 6ne siirmektedirler.
Mukavemetlendirme etkisinin, tane boyutu inceltilmesi, kat1 ¢ozelti mukavetlendirmesi ve
gerinim sertlestirmesi 1s18inda tartisildigini  belirtmislerdir. Cu alasimlarinin kristalit
boyutlarinin, oda sicakliginda Spex 8000 M degirmende 10:1 bilye toz agirlik oraninda 8
saat Ogitiildiikten sonra hemen hemen sabit hale geldigini sdylemektedirler. XRD
analizlerinde, Cu bazli kat1 ¢cozeltilerin Y icerigindeki artis ile pik yogunlugunun azaldigim
ve pik genisliginin arttigimin gozlemlenebileceginden bahsetmektedirler. Bunun ¢ogunlukla
iki nedenden kaynakladigini ifade etmektedirler: (i) depolanan enerjideki artistan dolay1
kafes geriniminin artmasi ve (i1) Y icerigindeki artis ile birlikte kristalit boyutun azalmasi.
Cu icinde Y atomlarinin ¢6ziinmesinin dislokasyon yogunlugu gibi yogunluk kusurlarini ve
kafes gerinimini artirdigindan s6z etmektedirler. Sonug olarak, kristalit boyutun, piklerin

genislemesine yansiyan minimum seviyeye diistiigiinii sdylemektedirler. Denge islemleri
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tarafindan faz gelisimine zit olarak XRD verilerinde herhangi bir intermetalik faz tespit
edilmedigini rapor etmektedirler. Mekanik alasimlandirma sirasinda herhangi bir
intermetalik fazin olusmadigin1 varsayarak, gerekli AGmiedema, dislokasyon yogunlugundaki
artistan dolay1 gerinimin enerjisi cinsinden ve kristalit boyuttaki azalmadan dolay1 ylizey
serbest enerjisi cinsinden kolayca depolanabilecegini ifade etmektedirler. XRD verilerine
gore, kristalit boyutu, %5 Y igin 8,5 nm, %3 Y i¢in 12 nm ve %1 Y igin 22 nm olarak
bulduklarini rapor etmektedirler. 400°C’de 1 saat tavlamadan sonra bile %7,5 Y alagiminin
kristalit boyutunun 10 nm altinda kaldigini, 600°C’de 15,8 nm’ye ve 800°C’de 33,8 nm’ye
yiikseldigini gozlemlemislerdir. Cu — %1 Y alasiminin 600°C’de tavlanmis numunesinin
ortalama tane boyutunu XRD analizine gore =37 nm olarak elde ederken, TEM analizine
gore =55 nm olarak elde ettiklerini rapor etmektedirler. 800°C’de tavlanan numunelerde bu
farkin ¢ok daha biiyiik olacagini soylemektedirler. Bu nedenle, XRD verilerinin tane boyutu
degisiminin egilimlerini verdiginin agik oldugunu, fakat bu degerlerin ¢ok yaklasik
oldugunu ve karsilastirma analizleri icin kullanilabilecegini belirtmektedirler. Ogiitiilmiis
%7,5 - 3 - 1 Y iceren numunelerin sertlik degerlerinin sirasiyla 4,73, 4,53, 4,04 ve 3,07
olarak rapor etmektedirler. %7,5’a kadar Y igeren alasimlari kapsayan yari kararli kati
cozeltilerin 8 saat mekanik alagimlandirma ile olustugunu bildirmektedirler. Ayrica,
diizensiz kat1 ¢ozeltinin hesaplanmis kristalit boyutunun artan Y igerigi ile azaldigini da
sOylemektedirler. Artan alasim igerigi ile kafes mikro geriniminin de arttifini One
stirmektedirler. Boylece, 6giitiilmiis numunelerin sertligindeki artigin, gerinim sertlesmesi,
tane boyutu inceltilmesi ve kat1 ¢ozelti mukavemetlendirmesinin kombine bir etkisinden

kaynaklandigini belirtmektedirler (Mula vd., 2015).

%3 — 7,5 Y iceren alagimlar i¢in 400°C’ye kadar olan artan tavlama sicakliklar ile
sertlik degerlerinin arttigm1 ve bundan sonra diisme egiliminde olduklarini ifade
etmektedirler. En yiiksek sertligin Cu - %7,5 Y alasiminda 400°C’de 1 saat tavlama
sonucunda 5,28 GPa olarak elde edildigini rapor etmektedirler. 600°C’ye kadar olan tavlama
esnasinda, sadece 6glitiilmiis numunelerle karsilagtirildiginda %3 — 7,5 Y iceren alasimlarin
kristalit boyutunda kiigiik bir artis oldugunu gozlemlediklerinden bahsetmektedirler. Hall-
Petch kuralina gore, tane boyutundaki artis ile sertlik degerlerinin azaldiginin
diisiiniildiglinii séylemektedirler. Bu nedenle, 400°C’ye kadar sertlikteki artisin, ¢ok ince
sert intermetalik fazlarinin olusumundan kaynakladigini one siirmektedirler. Kritstalit

boyuttaki marjinal artistan kaynaklanan sertlikteki diisiisiin, ¢cok ince sert intemetalik
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fazlardan dolay:1 sertlikteki artig tarafindan makul bir sekilde telafi edildigini ifade
etmektedirler. Yiiksek sicaklikta tavlama esnasinda matris tanelerinin yaninda ¢okeltilerinde
irilesmesinden dolayi sertligin distiigiinii rapor etmektedirler. Fakat 400°C’ye kadar olan
tavlamalarin ilk 1 saati boyunca kristalit boyuttaki marjinal artis olmasina ragmen sertlik
degerlerinin arttigin1 gézlemlediklerinden bahsetmektedirler. Bunun temel sebebi olarak,
kristal boyuttaki marjinal artistan dolay1 sertlikteki diisiisii muhtemelen telafi eden, ¢ok ince
sert intermetalik fazlarin olusumunu gostermektedirler. Cok ince sert intermetalik
cokeltilerin, Orowan mekanizmasina gore dislokasyon hareketini engelleyerek matris
tanelerinin kararliligina da yardim ettiklerini ifade etmektedirler. 400°C’ye kadar, 5 saatlik
genisletilmis tavlamada Cu — Y nanoyapilarinin yiiksek sertlik gostererek oldukea kararli
kaldiklarin1 belirtmektedirler. Kristalit boyutta marjinal bir artis olmasina ragmen, ¢ok ince
intermetalik ¢okeltilerin olusumundan dolay1 daha uzun tavlama siirelerinden sonra bile
sertlik degerlerinin arttigin1 rapor etmektedirler. 600°C’de tavlanmis numunelerin ince
intermetalik bilesiklerin ¢okelmesinden dolay1 baslangigta sertliklerinde artis gosterdiklerini
gbzlemlemislerdir. Bundan sonra, 600°C’de uzun siire tavlamaya maruz kalmalarindan
dolay1 matris tanelerinin ve ¢okeltilerin irilesmesi nedeniyle sertlik degerlerinin diistiigiinii

ifade etmektedirler (Mula vd., 2015).

Miedema’nin modeline gore Cu ve Y arasindaki kimyasal entalpi degisiminin
(AHkimyasal) negatif oldugunu ve boylece denge kosullart altinda Cu-Y intermetalik
bilesiklerinin kolayca olusabilecegini One siirmektedirler. Mekanik alagimlandirma
esnasinda yar1 kararli kat1 ¢ozelti olusmasina ragmen, malzemenin tavlama esnasinda aktive
edildigini, kimyasal tepkime tarafindan intermetalik fazlarin kolayca olusabildigini
belirtmektedirler. Bu durumun biiyiik miktarda depolanmis olan enerjiden (yiizey ve gerinim
enerjisi formunda) dolay1 nanokristalin malzemelerde ¢ok daha diisiik sicakliklarda miimkiin
olabilecegini sdylemektedirler. 1 saat tavlanmis olan numunelerde (6zellikle 600 ve
800°C’de) XRD profillerinin faz analizinin CuY, Cu2Y ve CusY intermetalik fazlarmnin
olustugunu ortaya ¢ikardigini ifade etmektedirler. Diisiik sicakliklarda tavlamada ve kisa
stirelerde tavlanmig (<5 saat) diisik Y icerigindeki alagimlarin ¢ok ince cokeltiler gibi
olusumlarin varligimi XRD verilerine gore saptanamadigini ve bunun XRD’nin kisith
olmasindan kaynakladigim belirtmektedirler. Ince intermetalik fazlarin ¢okelmesinin, Zener
sabitleme ile tane sinir1 serbest enerjisini azaltarak tane biiyiimesini engelleyebileceginden

bahsetmektedirler. Zener sabitlemenin, sabitleme dagilimlarinin diren¢ basinci ile tane



25

egriliginden dolay1 tane biiylimesi i¢in itici giicli dengeleyerek kinetik bir kisitlama oldugunu
ifade etmektedirler. Bu nedenle, Orowan mukavemetlendirmesine gore sabitlemeden dolay1
bu cok ince parcaciklarin matris tanelerinin irilesmesi engellemesini beklediklerini
sOylemektedirler. Cok ince intermetalik bilesiklerin olusumunun ve bdylece matris
tanelerinin kararliliginin, alagimlarin yiikksek mukavemetinin basarilmasinin anahtar

faktorleri oldugunu 6ne stirmektedirler (Mula vd., 2015).
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5. MATERYAL VE YONTEM

Bu ¢alismada Al - % 1,5 (ag.) Stearik asit, Al - %x (at.) Sb (x=0,5, 1, 2) - %1,5
(ag.) Stearik asit, Al - %x (at.) Zr (x=0,5, 1, 2) - %1,5 (ag.) Stearik asit ve Al - %x (at.) W
(x=0,5, 1, 2) - %1,5 (ag.) Stearik asit, Al - %x (at.) Ni (x=0,5, 1, 2) - %1,5 (ag.) Stearik
asit, Ag - %1,5 (ag.) Stearik asit, Ag - %2 (at.)Zr - %1,5 (ag.) Stearik asit, Ag - %1(at.)W
%1,5 (ag.) Stearik asit bilesimleri mekanik alasimlandirma ile sentezlenmis, preslenerek
pelet haline getirilmistir. Elde edilen peletlere XRD uygulanarak ortaya g¢ikan fazlar,
kristalit boyutu aragtirilmistir ve numunelerin sertliklerini belirlemek i¢in mikro sertlik
testi uygulanmigtir. Al grubu pelet numuneler mekanik alagimlandirmadan sonra 500°C
ve 600°C’deki; Ag grubu numuneler ise 400°C ve 500°C’deki firinlara konularak 1 saat
boyunca bekletilmistir. Isil islem sonrasi ¢ikarilan numunelere tekrar XRD uygulanarak
elde edilen fazlar ve kristalit boyutlar1 incelenmistir. Numunelerin sertliklerini belirlemek

icin mikro sertlik testleri uygulanmistir.

5.1. Kullamilan Malzemeler

En az %99,9 saflikta, boyutlari, Al ve Sb -325 mesh, Zr 2-3 mikron, W 800 nm, Ag
0,7-1,3 mikron olan elementel tozlar ve stearik asit kullanilmgtir. ik yapilan denemelerde
Sb ve W iceren numunelerin SEM gorlntileri incelendiginde Sb ve W katkilarinin
boyutlar1 biiyiik kaldigi icin homojen dagilmadiklar1 gézlemlenmistir. Bu nedenle Sb tozu 6

saat On Ogiitiilerek, W tozu ise 3 saat 6n ogitiilerek kullanilmistir.

5.2. Numune Hazirlama

Numune hazirlamada; inert atmosfer kabini, 6giitme cihazi (Spex 8000D) ve soguk
pres cihazlar kullanilmistir. Tavlamay1 gerg¢eklestirmek i¢in, kuvars cam tiplere konulan
numunelerin argon atmosferinin saglanmasi i¢in hazirlanan bir diizenek ve firin haznesi
20x20x40 olan maksimum 1300°C sicakliga ¢ikabilen, programlanabilir bir 1s1l islem

firim kullanilmastr.
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5.2.1. inert atmosfer kabini

Tozlar, oksitlenmeyi engellemek amaciyla Sekil 5.1°de gdsterilen inert atmosfer
kabini (Plas-Labs Simplicity 855) i¢inde yiiksek saflikta argon atmosferi altinda tartilarak,

cesitli bilesimlerde karistirilmistir.

Sekil 5.1. Inert atmosfer kabini.

5.2.2. Ogiitme cihaz

Cesitli bilesimlerde inert atmosfer kabininde karigtirilan tozlar paslanmaz celik
viallere konulmustur. Mekanik alasimlandirma titresimli 6giitiicii (¢alkalayic1 6giitiicii) ile
gergeklestirilmistir (Spex 8000D). Sekil 5.2°de kullanilan 6glitme cihazi, ¢elik kaplar ve
bilyeler gosterilmektedir. Paslanmaz gelik kaplara ¢aplar1 12 mm ve 6 mm olan paslanmaz
celik bilyelerden sirasiyla 2 ve 4 adet eklenerek kullanilmistir. Bilye/toz oran1 10:1 olarak
secilmistir. Ogiitme hiz1 1080 dev/dak’dir. Ogiitme siiresi her grup icin farkli saatlerde

gerceklestirilmistir ve o gruba ait bilesimler i¢in ayr1 6giitme siireleri belirlenmistir.

(@) (b)

Sekil 5.2. Mekanik alagimlandirmada kullanilan: a) Titresimli 6giitiicii ve
b) Celik kaplar ve bilyeler.
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5.2.3. Soguk pres cihazi

Tavlamada kullanilacak numuneler i¢in, 0,8 g alasim tozu 200 bar basing altinda 20
dakika soguk preslenerek 7 mm capinda pelet halinde numune elde edilmistir. Preslemede

kullanilan cihaz sekil 5.3’te gosterilmektedir.

Sekil 5.3. Numune hazirlamada kullanilan soguk pres cihazi.

5.2.4. Isil islem

Pelet haline getirilen numuneler kuvars cam tiip igine konulmus ve sekil 5.4’te
verilen diizenek yardimiyla énce vakumlanmis ardindan argon gazi verilmistir. igerisinde
argon gazi bulunan kuvars cam tipler oksi-asetilen kaynagi yardimiyla isitilarak agizlarinin
kapatilmasi1 saglanmigtir. Kuvars cam tup icerisindeki numune farkli sicakliklardaki

firinlara konulmustur ve 1 saat bekletilmistir.

Sekil 5.4. Pelet numunelerin argon atmosferinde kuvars
cam icine konulmasi i¢in hazirlanmis diizenek.
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5.3. Karakterizasyon

Deneylerde kullanilan tozlarin karakterizasyonunda X-isimmi kirinimi (XRD) ve

taramali elektron mikroskobu (SEM) cihazlar1 kullanilmistir.

5.3.1. X-ismm kirimim (XRD) incelemeleri

Alasim tozlariin faz yapis1 Cu Ka radyasyonu kullanilarak Panalytical Empyrean
X- 1sinlar difraktometresiyle belirlenmistir. Kristalit boyut, malzemede her bir kirnim piki
icin uyumlu hacme Kkarsilik gelmektedir (Bishnoi vd., 2017). Kristalit boyut
hesaplanmasinda, High Score programui ile ‘Line Profile Analysis’ kullanilmistir. Kristalit

boyut hesaplanirken ilk ii¢ ana pik degerlerinin ortalamasi alinmistir.

5.3.2. Mikro yap1 incelemeleri

Toz morfolojileri Hitachi Regulus 8230 marka taramali elektron mikroskobu ile

incelenmistir.

5.4. Mikro Sertlik incelemeleri

Mikro sertlik incelemeleri 10 gram yiik altinda 15 saniye gerceklestirilmistir. Her
numuneden 10 adet sertlik degeri verisi alindiktan sonra bu degerlerin ortalamasi
kullanilmistir. Aynt numune grubunun (6rnegin Al-%2(at.)Sbh-1,5S.A. i¢in) 500°C ve
600°C’de 1s1l isleme tabi tutulan iki ayri numunesinden ayr1 ayr1 10 adet sertlik degeri
alimmustir. Deneysel ¢alismalarin sonuglar1 boliimiinde tablolarda verilen degerlerde, MA
sonrast sertlik degerleri, bu iki numunenin sertlik degerinin ortalamas:t alinarak
belirtilmistir. Ancak sertlik diisiis ylizdeleri hesaplanirken MA sonrasi sertlik degerleri her

numune i¢in ayr1 olarak 10 adet sertlik deger ortalamasina gore belirlenmistir.
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6. BULGULAR VE TARTISMA

6.1. Kinetik ve Termodinamik Kararhhk

Nanokristalin metaller, tane biiyiimesi yoluyla azaltilabilen fazla sistem enerjisi
(excess system energy) nedeniyle dogal olarak kararsizdir. Gibbs serbest enerjisindeki
degisim (G), denklem (6.1)’de gosterildigi gibi tane sinir1 alanina (A) gore, tane siniri

enerjisi (y) ile orantilidir (Atwater, 2012).

dG « ydA (6.1)

Tane boyutu azalirken tane sinir1 alani artar. Bu artig sinir (yiizey) alaninin hacme
oraninin hizla yiikseldigi ¢ok kiiciik tane boyutlarinda olduk¢a 6nemli hale gelir. Serbest

enerji termodinamik olarak olumsuzdur ve tane biiylimesi i¢in itici gli¢ saglar (Atwater,

2012).

Tane biiylimesinin azaltilabilecegi iki ana yol mevcuttur. Bunlardan ilki kinetik
digeri ise termodinamik yaklasimdir. Kinetik yaklagim, tane sinir1 hareketliligini ¢esitli
yollarla azaltarak tane simirlarini sabitlenmeyi igermektedir. Termodinamik yaklagim ise,
tane sinir1 enerjisini azaltarak tane biiyiimesi igin itici giicii diistirmeyi kapsamaktadir (Koch
vd., 2008; Koch vd., 2013). Bu kavramlarin Humphreys ve Hatherly tarafindan
gelistirilmesinin ardindan, tane biiylimesi, v hizina sahip tane sinirlarinin hareketi ile ilerler.

Bu v hizi, su sekilde tanimlanmaktadir (Atwater, 2012).
v=MP (6.2)
Burada tanenin uyguladigi basing (P), sabit bir orantililik ile, hareketlilik olarak
tanimlanan M ve hiz ile iliskilidir. Egrilik yaricapindan (R) dolay1 tane sinirindaki basing

sOyle verilmektedir (Atwater, 2012).

2y (6.3)
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Egrilik yarigap1, tane boyutundaki azalma ile diiser, bdylece nanokristalin oldugunda,
tane biiylimesi ile genisleme i¢in dnemli bir basing vardir. Kararlilik kavrami, denklem 6.1°¢
gore, R’yi sabit tutarken hareketliligi veya basinci ortadan kaldirmay1 gerektiren bir sifir hiz
durumu gerektirir. iki kararlilik tekniginin ayrildig1 yer burasidir. Kinetik rota hareketliligi
azaltmaya bagvururken termodinamik rota yiizey enerjisini (itici giicli) azaltarak basinci

diistirmenin yollarini aramaktadir.

Nanokristalin mikroyapilardaki tane sinirlari, sistemin toplam serbest enerjisinde
onemli bir artisa neden olur (Saber vd., 2013). Saf nanokristalin metallerde fazla tane sinir1
serbest enerjisi nispeten diisiik sicakliklarda dahi tane biiytimesi i¢in biiylk bir itici gii¢
saglamaktadir (Muthaiah ve Mula, 2016). Tane boyutu kararsizliginin ele alinabilecegi iki
ana yol, termodinamik ve kinetik kararliliktir (Atwater, 2012). Termodinamik ve Kinetik
kararlilik, nano Olg¢ekli bir tane boyutunun kararliliginin alasimlarda yiiksek sicakliklarda
dahi muhafaza edilebildigi iki temel mekanizmadir (Saber vd., 2012). Kinetik kararlilik;
cozlnen direnciyle, ikincil faz partiktllerinin ¢okelmesiyle (Zener pinning) ve kimyasal
dizilmesiyle tane sinirlarinin hareketliliginin sinirlanmasini kapsamaktadir (Muthaiah ve

Mula, 2016; Saber vd., 2013; Atwater, 2012; Saber vd., 2012).

Termodinamik kararlilik ise yari kararli malzemelerin fazla tane sinir1 enerjisini
azaltmay1 igermektedir. Bu da, tane smirlarmma ayrisma egilimi yiiksek bir ¢oziinen

eklenmesiyle tane biiylimesi i¢in itici giiciin azaltilmasi ile gerceklestirilebilmektedir.

6.1.1. Kinetik kararhhk

Kinetik mekanizma hareketliligi azaltarak tane boyutu kararliligini igermektedir.
Bunu basarabilmek igin, ¢Oziinen direnci (solute drag), porozite sabitlemesi (porosity
pinning), kimyasal dizilim ve ikincil faz sabitlemesi (Zener pinning) gibi birkac yol
bulunmaktadir. Burada en etkili olanlar ¢6ziinen direnci ve Zener sabitlemesidir. Coziinen
direnci olmasi durumunda, tane smirlarina yakin yiiksek konsantrasyon oldugunda,
¢Oziinenler, hareketliligi biiylik 6l¢iide diisiirerek, hareketlilik iizerinde olduk¢a onemli bir
etki gosterebilirler. Coziinenin sadece miktar1 degil ayn1 zamanda ¢dziinen tipi de dnemlidir.
Yiiksek sinir hizlarinda daha hizli difiize olan ¢6ziinenler daha biiyiik bir direng iiretirken,

yavas hareket eden smirlar icin bunun tam tersi dogrudur. Nanokristalin sistemlerde
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¢Oziinenin miktar1 iiniform kabul edilmemelidir. Alasim sistemlerinin ¢ogunun gii¢li bir
sekilde ayrisan c¢oziinenin seyreltilmis miktarlarin1 kullanmasindan dolay1 siirlarin
gliclendirilmesi beklenir ve tane sinir1 konsantrasyonu yigin (bulk) konsantrasyonundan
daha biiylik olacaktir. Safsizliklarin (impliritelerin) tane smirlarina ¢ekildigi yerlerde

hareketlilik azalir (Atwater, 2012).

Zener sabitlemesine gelince, bu durumda ¢dziinen madde kat1 bir ¢ozelti olarak
homojen bir sekilde dagitilmaz, aksine ayr1 bir ikinci faz olarak bulunur. Ikinci faz, matrise
girmeye zorlanan bir ¢okelti veya bir kompozit malzeme olabilir. ikinci faz sabitlemesi
¢ozlinen direncine gore sicakliga daha az duyarlidir, fakat biiyiik 6l¢iide pargacik boyutu ve

dagilimina baghdir. Etkiyi tanimlamak i¢in genel denklem soyledir:

3F
p _ 3FY (6.4)

z 2r

Denklem 6.4°te, (P,); sinirda spesifik enerji (y) ile (r) ¢apindaki pargaciklarin hacim
oran1 (F) tarafindan uygulanan sabitleme basincidir. Pargaciklarin kiiresel olduklar
diisiiniilmektedir. Denklem 6.4’ten anlasilacagi gibi artan hacim orani ve azalan pargacik
boyutu kararlilik kapasitesini gelistirmektedir. Denklem 6.3’e gore, basing ve boyut arasinda
direkt bir iliski vardir. Cok kiiciik taneler, tane biiylimesi i¢in biiyiik bir bask1 uygulayacaktir,
bu da sadece, daha kiiciik parcaciklarin dagilimi ile yeteri kadar engellenebilir (ikincil fazin

seyreltik bir ¢ozeltisini varsayarak). Sinirlayici tane ¢api, D, sOyle ifade edilebilir:

_ Ara (6.5)
~ 3F

Denklem 6.5.’te a neredeyse 1’e esit olan bir sabittir. Bu denklemle de yine hacim
orani ve tane boyutunun ¢ok dnemli oldugunu gorebiliriz. Minimum kararl tane boyutu,
hacim orani ile ters ve pargacik boyutu ile dogru orantilidir. Pargacik boyutu, tane boyutuna

ne kadar yakinsa onu kararli hale getirmek i¢in hacim oran1 o kadar yiiksek olmalidir.

Kinetik rotanin termodinamik rotadan ayrildigi bir diger yer, hareketlilik bir

Arrhenius sicaklik iligkisine sahiptir:
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v ()

Burada M, Ustel 6ncesi (preeksponansiyel) sabit, Q tane buyiumesi i¢in aktivasyon
enerjisi, R ideal gaz sabiti ve T mutlak sicakliktir. Bu hareketlilik bagintist nedeniyle, yliksek
sicaklikta kinetik kararlilik Oniinde sonunda asilacaktir (Atwater, 2012). Tane siniri
hareketliliginin Arrhenius sicaklik iliskisinden dolay1, nano 6lgekli tanelerin kararliliginda
Kinetik karaliligin termodinamik kararliliga gore daha az etkili oldugu disiinilmektedir.
¢ozlinenin direnci, yiiksek sicakliklarda tane biiylimesini tam olarak Onleyememesine
ragmen; Zener sabitlemesi olarak bilinen ikincil faz partikiillerinin sabitlemesi 1s1l kararliligi

arttirmada basarili bulunmustur (Atwater vd., 2013).
6.1.2. Termodinamik kararhhk

Daha o6ncede bahsedildigi gibi, termodinamik kararlilik, enerjinin azaltilmasini
kapsamaktadir. Bunun icin tane smirlarina ayrisma egilimi yiiksek olan bir ¢dziinen
eklenerek tane biiyiimesi engellenebilir. Bu ¢alismada Miedama’nin yar1 deneysel modeli
kullanilarak yar1 kararli agir1 doymus kati ¢ozelti olusumu igin gerekli Gibbs serbest enerji
degisimi hesaplanmistir. Gibbs serbest enerjisindeki degisimi (AG™) hesaplamak igin su

formiil kullanilmaktadir (Muthaiah ve Mula, 2016);

AG™ = AH™ — TAS™ (6.7)

AH™ ve AS™ ¢oziinen ve ¢ozen saf atomlarin karisimindan diizensiz kati ¢ozeltinin
olusumu i¢in karigim entalpisi ve entropisidir. T, kat1 ¢ozelti formunun olustugu sicakliktir
(Muthaiah ve Mula, 2016). Bu ¢alisma oda sicakliginda yapildig1 i¢in T = 25°C = 298K

olarak kullanilmistir.

Miedema’nin yari-deneysel modeline gore, kat1 ¢ozeltinin olusumu icin entalpi su

bagintidan elde eldilebilir (Muthaiah ve Mula, 2016; Zhang vd., 2016):

AH™ = AHelastik + AHkimyasal + AHyaplsal (68)
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AH, 460k atomik boyut uyumsuzlugundan elastik katkidir. Entalpinin elastik kismi

sOyle ifade edilebilir (Muthaiah ve Mula, 2016):

AHeigstik = XaXp(X4AEpinp + XpAEgina) (6.9)

AE,inp; element B’de element A’nin ¢oziinmesinden ve AEg;,4; element A’da
element B’nin ¢6ziinmesinden dolay1 elastik enerjideki degisimdir ve su denklemlerden elde

edilebilir (Saber vd., 2013; Zhang vd., 2016; Muthaiah ve Mula, 2016):

2K,G5(AV)? (6.10)

AE g =
AB 3K, Ve + 4GV,

2K5G,(AV)? (6.11)
3KzV, + 4G, Vs

AEgins =

K ve G; esneklik (bulk) ve kayma (shear) moddlleridir. Bu ¢alismada kullanilan
elementlerin K ve G degerleri MiedemaCalc 4.3. programindan alinmistir ve Cizelge 6.1°de
verilmektedir (Bakker, 1998; Miedema vd., 1989; Zhang ve Liu, 2002; Zhang vd., 2007;
Zhang ve Rajan, 2014).

Cizelge 6.1. Calismada kullanilan elementlerin K ve G degerleri.

K (GPa) G (GPa)
Al 72,18 26,59
Ag 100,7 28,65
Sh 38,29 20,01
Ni 186,4 75,05
w 3233 153
Zr 83,34 34,14
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AHyimyasar; atomik baglarin olusumu ve kopmasinin kimyasal katkisidir. Entalpiye

kimyasal katki ise su sekilde gosterilebilir (Miedema vd., 1980; Muthaiah ve Mula, 2016):

2pf(c%) (CV2+ cpv2? (6.12)

) R
AHkimyasal (nA) 1/3+ (nB ) 1/3 [ (A¢)2 +5 (A 1/3) __]

A-B alasimi i¢in Ca Ve Cg’nin atomik konsantrasyon, Va ve Vg’nin molar hacim

oldugu diisiiniiliirse, Ca’ yiizey konsantrasyonlari sdyle belirlenir (Muthaiah ve Mula, 2016):

S Cy 1{42/3 (6.13)
Ca = 2/3
V2 4yl
s Cy VBZ/3 (6.14)
Cp = 2/3
C VAP + V2P

Diizenli s1vi veya kati ¢ozeltiler i¢in konsantrasyon fonksiyonu su sekilde ifade

edilebilir (Miedema vd., 1980; Kumar vd., 2017; Arzpeyma, 2011);

fa' = f(c*) = C;.C3 (6.15)

Miedema’nin teorisine gore, entalpi (enerji) etkisi, bir alasimda A ve B olustugunda

A — B ara yiizeyinde gerceklesir. Bu da ii¢ kritik parametre ile degerlendirilebilir. Bunlar;

elektronegatiflik farki A@, elektron-yogunluk siireksizligi An‘i,/j ve gecis ve gegis olmayan
metallerin kombinasyonu icin ek hibritleme katki parametresi R’dir. Iki bilesen metalin is

fonksiyonunun ikinci dereceden farki ile ifade edilen iki bilesen metal arasindaki

elektronegatiflik farki A@, olusum entalpisine negatif katkidan sorumludur. An > olarak
tanimlanan benzer olmayan Wigner — Seitz (WS) hiicrelerinin sinirlarinda elektron
yogunlugunun stireksizligi, olusum entalpisine pozitif bir katki saglamaktadir. Gegis ve
gecis metali olmayan metaller alasimlandirilirken belirli kristal yapmin Brillouin

bolgelerinin doldurulmasindan dolay: ek bir R terimi eklenmektedir (Zhang vd., 2016).



36

Elektronegatiflik farki olarak tanimlanan A@ sdyle hesaplanabilir (Zhang vd., 2016);

(AD) = @, — Dp (6.16)

Elektron-yogunluk siireksizligi olarak ifade edilen An&,/f ise soyle ifade edilmektedir

(Zhang vd., 2016);

M2 = (nA)Y3 — (B )13 (6.17)

P, Q, R ampirik sabitlerdir. Olusum entalpisinin sayisal olarak hesaplanmasinda; iki
gecis metalinin alagimlari igin, gecis metali olmayan iki metalin alasimlar1 i¢in, bir gegis
metali ile bir gecis metali olmayan metalin alasimlar i¢in sirasiyla P = 14,1, 10,6, 12,3

kJ/V2cm olarak kabul edilmektedir (Miedema vd., 1980).

R’nin belirlenmesiyle ilgili olarak, eger alagim iki gecis metalinden veya gecis metali
olmayan iki metalden olusuyorsa R=0"dir. Ancak, alagim bir gecis metali ve bir gegis metali
olmayan metal iceriyorsa R degeri, kat1 faz igin, gecis metallerinin blogundaki deger
(6rnegin Ra) ve gecis metali olmayan metallerin blogundaki deger (6rnegin Rg) carpilarak
elde edilebilir (R = Ra X Rg) (Miedema vd., 1980; Zhang vd., 2016). Cizelge 6.2’de gegis
metali ve gecis metali olmayan metallerin R degerlerinin hesaplanmasinda kullanilan

siniflandirma verilmektedir.

Cizelge 6.2. A-B ikili sistemlerinde R degerinin (aslinda R/P oranminmn V2 biriminde)
hesaplanmasi i¢in gegis metallerinin ve gecis metali olmayan metallerin R (i = A veya B)

degerlerinin tanimlanmasinda kullanilan siniflandirma (Miedema vd., 1980; Zhang vd.,
2016).

Gegis Metalleri Gecis Metali Olmayan Metaller
Ni Zr Ag W Al Sb
1,0 1,0 0,15 1,0 1,9 2,3

Q/P oram 9,4eV?/(d.u.)?? olarak belirlenmistir (Zhang vd., 2016; Debski vd., 2014)
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AH

yapisal> §0zen ve ¢oziinen atomlarn kristal yapisindan ve valans elektron

farkindan meydana gelen yapisal degisimlerden dolay1 katkidir. Her bir atomun valans
elektronlarinin sayisi ile alakali olan ¢ok kiigiik bir degerdir ve AH™ tahmininde ihmal
edilebilir (Muthaiah ve Mula, 2016).

Karigimin konfigiirasyonal entropisi AS™ ise asagidaki formiilden hesaplanabilir

(Muthaiah ve Mula, 2016):

R; Universal gaz sabitidir ve 8,314 J/molK’dir. X, ve X ise sirasiyla A ve B

elementlerinin mol kesridir (Muthaiah ve Mula, 2016).

Yar kararli asir1 doymus kat1 ¢ozelti olusumu igin gerekli Gibbs serbest enerji
degisimi Cizelge 6.3‘de verilen parametreler kullanilarak Miedama’nin yari deneysel
modeline gore hesaplanmistir. Hesaplamalar ayni1 zamanda MiedemaCalc 4.3 programai ile
de hesaplanarak karsilastirilmasi yapilmistir (Bakker, 1998; Miedema vd., 1989; Zhang ve
Liu, 2002; Zhang vd., 2007; Zhang ve Rajan, 2014; Debski vd.,2014).

Cizelge 6.3. ® (Volt), n,s (yogunluk birimleri) (density units), V (cm®) model
parametrelerinin degerleri (Bakker, 1998; Miedema vd., 1989; Zhang ve Liu, 2002; Zhang
vd., 2007; Zhang ve Rajan, 2014; Debski vd.,2014; Zhang vd., 2016; Miedema vd., 1980).

Al Ni Zr Ag Sh w
@ (Volt) 4,20 5,20 3,45 4,35 4,40 4,80
Nys
(yogunluk 2,70 5,36 2,80 2,52 2,00 5,93
birimleri)
V (cmd) 10,00 6,60 14,00 10,25 16,95 9,55

Cizelge 6.1°deki degerler kullanilarak el ile hesaplanan AH,; ;i degerleri Cizelge

6.4‘te verilmektedir.



Cizelge 6.4. Hesaplanan AH,;,ti, degerleri.

38

Alagim AHelastik AHelastik (MiedemaCalc 4.3
(Hesaplanan) (kj/mol) Programi kullanilarak hesaplanan)
(kj/mol)

Al - %2 (at.)Zr 0,35 0,42
Al - %1 (at.)Zr 0,18 0,21
Al - %0.5 (at.)Zr 0,09 0,11
Al -%?2 (at.)Ni 0,57 0,47
Al -%1 (at.)Ni 0,29 0,24
Al -%0.5 (at.)Ni 0,15 0,12
Al -%2 (at.)W 0,01 0,03
Al -%1 (at.)W 0,006 0,017
Al -%0.5 (at.)W 0,003 0,009
Al -%2 (at.)Sh 0,62 0,66
Al -%1 (at.)Sh 0,31 0,33
Al -%0.5 (at.)Sb 0,16 0,17
Ag -%2 (at.)Zr 0,33 0,42
Ag -%]1 (at.)W 0,017 0,024

Cizelge 6.2 ve 6.3°de verilen degerler kullanilarak el ile hesaplanan ve MiedemaCalc

programi ile hesaplanan AHy;pyqsq; degerleri karsilagtirilarak Cizelge 6.5°te verilmektedir.

Mula vd. (2015) yaptiklar1 ¢alisjmada Miedema’nin modeline goére kimyasal entalpi

degisiminin (AHyjmyqasqr) negatif oldugunu ve boylece denge kosullari altinda intermetalik

bilesiklerin kolayca olugabilecegini belirtmektedirler. MA esnasinda yar1 kararl kat1 ¢ozelti

olusmasma ragmen malzemenin tavlama esnasinda aktive edildigini, kimyasal tepkime

tarafindan intermetalik fazlarin kolayca olusabildigini ifade etmektedirler. Al — Zr, Al — Ni,

Al — W sistemlerinin de AHyjmyasq degerleri negatif olarak elde edilmistir ve yapilan

deneysel calismalarda 1s1l islemler sonucu intermetalik fazlarin olusumu meydana gelmistir.



Cizelge 6.5. Hesaplanan AHmyqsar degerleri.
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Alagim

AHkimyasaI (Hesaplanan)

AHkimyasal (MiedemaCalc 4.3 Programi

(kj/mol) kullanilarak hesaplanan) (kj/mol)

Al - %2 (at.)Zr -4,62 -4,68
Al - %1 (at.)Zr -2,32 -2,37
Al - %0.5 (at.)Zr -1,16 -1,19
Al -%?2 (at.)Ni -2,22 -2,34
Al -%1 (at.)Ni -1,12 -1,18
Al -%0.5 (at.)Ni -0,595 -0,59
Al -%2 (at.)W -1,06 -1,09
Al -%1 (at. )W -0,54 -0,55
Al -%0.5 (at.)W -0,27 -0,28
Al -%2 (at.)Sh 0,22 0,23

Al -%1 (at.)Sh 0,11 0,12

Al -%0.5 (at.)Sb 0,055 0,058
Ag -%2 (at.)Zr -1,74 -1,695
Ag -%]1 (at.)W 1,659 1,696

Denklem (6.8) kullanilarak toplam olusum entalpisi (AH™) degerleri, el ile ve

MiedemaCalc 4.3 programi vasitasiyla hesaplanarak Cizelge 6.6’da verilmektedir.



Cizelge 6.6. Toplam olusum entalpisi (AH™) degerleri.
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Alagim AH™ AH™(MiedemaCalc 4.3 Programi
(Hesaplanan) (kj/mol) | kullanilarak hesaplanan) (kj/mol)
Al - %2 (at.)Zr -4,15 -4,27
Al - %1 (at.)Zr -2,10 -2,16
Al - %0.5 (at.)Zr -1,07 -1,09
Al -%?2 (at.)Ni -1,65 -1,88
Al -%1 (at.)Ni -0,82 -0,94
Al -%0.5 (at.)Ni -0,41 -0,47
Al -%2 (at.)W -1,02 -1,06
Al -%1 (at. )W -0,51 -0,53
Al -%0.5 (at.)W -0,26 -0,27
Al -%2 (at.)Sh 0,84 0,89
Al -%1 (at.)Sh 0,42 0,45
Al -%0.5 (at.)Sb 0,22 0,23
Ag -%2 (at.)Zr -1,41 -2,36
Ag -%]1 (at.)W 1,68 0,79

Denklem (6.18) kullanilarak AS™ degerleri hesaplanmistir.

Deneyler oda

sicakliginda gergeklestirildiginden T=298 K olarak alinmis ve -T AS™ hesaplanmistir. Bu

degerler; %0.5 katki elementi igeren alasimlar i¢in -0,077992; %1 katki elementi iceren

alasimlar i¢in -0,1387488 ; %2 katki elementi i¢eren alasimlar i¢in -0,2428998 kJ/mol olarak

belirlenmistir.

Denklemler vasitasiyla el ile hesaplanan degerler ve MiedemaCalc4.3 programi

kullanilarak hesaplanan degerler karsilastirildiginda genel olarak degerlerin birbirine yakin

ve hesaplamalarin tutarli oldugu goriilmektedir.

Hesaplanan AH™ ve TAS™ degerleri kullanilarak denklem (6.7) vasitasiyla elde

edilen AG™ degerleri Cizelge 6.7°de gosterilmektedir.
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Cizelge 6.7. Gibbs serbest enerjideki degisim (AG™) degerleri.

Alasim | AG™ (kj/mol)

Al - %2(at.)Zr -4,39
Al - %1(at.)Zr -2,24
Al - %0.5(at.)Zr 1,15
Al -%?2 (at.)Ni -1,89
Al -%]1 (at.)Ni -0,96
Al -%0.5 (at.)Ni -0,49
Al %2 (at.)W -0,77
Al -%]1 (at.)W -0,65
Al -%0.5 (at.)W -0,34
Al -%2 (at.)Sb 0,6

Al -%]1 (at.)Sb 0,28
Al -%0.5 (at.)Sb 0,14
Ag -%?2 (at.)Zr -1,65
Ag -%1 (at.)W 1,54

6.2. Deneysel Calismalar

Katki elementlerinin etkisini gérmek ve karsilastirma yapabilmek i¢in mekanik
alagimlandirilmamig Al preslenerek 500°C ve 600°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmustur.
Sekil 6.1°de mekanik alagimlandirilmamis Al numunesinin  X-1g1mn1 kirinim  grafigi
verilmektedir. Sekil 6.2 ve 6.3’te sirastyla mekanik alagimlandirilmamis 500°C ve 600°C’de
1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus Al numunesine ait X-1s1n1 kirinim grafikleri mevcuttur. Tiim
X-1s1m1 kirinim  grafiklerinde sadece Al piki vardir. Mekanik alasimlandiriimamis Al
numunesinin pik siddeti en ytiksektir. Isil islem sicakligi arttikca pik siddeti azalmis ve pik
genisligi artmigtir. Muthaiah ve Mula (2016), Al — Zr sisteminde yaptiklar1 ¢aligmalarda,
XRD analizlerinin, tavlama sicakligi artarken pik siddetindeki artis ile piklerin
genisliklerinin (FWHM) azaldigini ifade etmektedirler. Ozellikle Al-%10Zr numunesinin
XRD verilerinde AlzZr ve Algg3Zro 17 ile ilgili olarak daha fazla sayida pik (daha az siddet)
goriindiigiinii not etmektedirler. Bu intermetalik fazlarin, yiiksek sicakliklarda Zener
sabitlemesi ile matris tanelerinin kararliliginda makul bir sekilde 6nemli bir rol oynadigini

rapor etmektedirler (Muthaiah ve Mula, 2016). Mekanik alasimlandiriimamis saf Al’de
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herhangi bir intermetalik faz olusumu meydana gelmediginden bu durumun tersi

g6zlenmektedir.
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Sekil 6.1. Mekanik alagimlandirilmamis Al numunesine ait X-ism1 kirmnim

grafigi.
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Sekil 6.2. Mekanik alasimlandirilmamis ve 500°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi
tutulmus Al numunesine ait X-1511 kirinim grafigi.
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Sekil 6.3. Mekanik alasimlandirilmamis ve 600°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi
tutulmus Al numunesine ait X-1gin1 kirinim grafigi.

Cizelge 6.8’de mekanik alagimlandirilmamis, 500°C ve 600°C’de 1 saat 1s1l islem
sonrasinda sertlik degerleri verilmektedir. Mekanik alasimlandiriimamis Al numunesinin
ortalama sertlik degeri 46 Hv’dir. 500°C’de %41,28 disiis ile 28 Hv’dir. 600°C’de ise
%41,98 ile 26 Hv’dir.

Cizelge 6.8. Mekanik alasimlandiriimamig ve 500°C ve 600°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi
tutulmus Al numunesinin sertlik degerleri.

Sertlik (Hv) Sertlikteki Diisiis
Ylzdesi (%)
Mekanik Alasimlandirilmamis 46
500°C’de 1 saat 1s1l islem sonrasi 28 41,28
600°C’de 1 saat 1s1l islem sonrasi 26 41,98

Cizelge 6.9’da mekanik alagimlandirilmamig, 500°C ve 600°C’de 1 saat 1s1l islem
sonrasinda kristalit boyut degerleri verilmektedir. Mekanik alagimlandirilmamis Al
numunesinin kristalit boyutu 340,98 nm iken 500°C’de 7,21 kat artarak 2457,31 nm
olmustur. 600°C’de ise 9,27 kat artis ile 3160,35 nm’dir. Coziinen eklenmedigi icin kristalit
boyuttaki artis ve sertlikteki diisiis oldukca yiiksektir.
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Cizelge 6.9. Mekanik alasimlandiriimamis ve 500°C ve 600°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi
tutulmus Al numunesinin kristalit boyut degerleri.

Mekanik Mekanik Mekanik
Alasimlandirilmamis | Alasimlandirilmamis | Alasimlandirilmamsg
Al Al, 500°C’de 1 saat Al, 600°C’de 1 saat
1s1l islem sonrasi 151l islem sonrasi
Kristalit 340,98 2457,31 3160,35
boyut (nm)
Artis oram 7,21 9,27

Farkli saatlerde 6gilitmenin etkisini gézlemleyebilmek i¢in Al-%2(at.)Sbh-%1.5S.A.

numunesi 3, 4, 4,5 ve 6 saat mekanik alagimlandirilmistir. Sekil 6.4 - 7°de sirasiyla farkli

saatlerde mekanik alagimlandiriimis Al-%2(at.)Sbh-%1,5S.A. numunesine ait X-igin1 kirinim

grafikleri verilmektedir. 3 saat mekanik alasimlandirma sonrasinda Al ve Sb pikleri

goriilmektedir. 4 saat mekanik alagimlandirmadan sonra Al ve Sb pikleri goriilmekle birlikte

3 saate gore Sb pik siddetlerinde ve sayisinda azalma goriilmektedir. 6 saat mekanik

alasimlandirma sonras1 Al ve AlSb pikleri goriilmektedir. Intermetalik fazin hangi siirede

olustugunu goézlemlemek i¢in MA 4,5 saat gergeklestirilmistir. 4,5 saat mekanik

alagimlandirma sonrasinda da Al ve AISb fazlarina ait pikler goriilmiistiir. Al — Sb faz

diyagramia gore gerceklestirilecek olan 1s1l islemler sonrasinda AlSb fazinin olusumu

beklenmektedir. Bu sebeple AISb fazinin heniiz olusmadigi 4 saat mekanik alagimlandirma

stiresi tercih edilmistir.
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Sekil 6.4. 3 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2(at.)Sb-%1,5S.A. numunesine ait X-
1511 kirinim grafigi.
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Sekil 6.5. 4 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2(at.)Sb-%1,5S.A. numunesine ait
X-151n1 kirmim grafigi.
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Sekil 6.6. 4,5 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2(at.)Sb-%1,5S.A. numunesine ait
X-151n1 kirmnim grafigi.
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Sekil 6.7. 6 saat mekanik alasimlandiriimis Al-%2(at.)Sb-%1,5S.A. numunesine ait
X-151n1 kirmim grafigi.

Sekil 6.8 ve 6.9’da sirasiyla 4 saat mekanik alagimlandirilmis Al-%2(at.)Sb-
%1,5S.A. numunesinin 500°C ve 600°C’de 1 saat 1s1l islem sonrasinda X-igin1 kirinim
grafikleri verilmektedir. 500°C ve 600°C’deki 1s1l islemlerden sonra Al ve faz diyagraminda
bu sicaklikta olugsmasi beklenen AISb intermetalik fazina ait pikler mevcuttur. 600°C’de

AISb piklerinin siddeti 500°C’dekine gore daha yiiksektir. Bu durumda 600°C’de daha fazla
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AlSb fazinin olustugu ve bu intermetalik fazin fazlaligindan dolay1 600°C’deki sertlikteki

diisiisiin ¢ok keskin olmadigi diigiiniilmektedir.
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Sekil 6.8. 4 saat mekanik alasimlandirilmis ve 500°C 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus
Al-%2(at.)Sb-%1,5S.A. numunesine ait X-1s1n1 kirinim grafigi.
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Sekil 6.9. 4 saat mekanik alasimlandirilmis ve 600°C 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus
Al-%2(at.)Sb-%1,5S.A. numunesine ait X-1s1n1 kirinim grafigi.

Cizelge 6.10’da 4 saat mekanik alagimlandirilmis ve farkli sicakliklarda 1s1l isleme
tabi tutulmus Al-%2(at.)Sb-%1,5S.A. numunesine ait sertlik degerleri mevcuttur. 4 saat

mekanik alagimlandirma sonrasinda ortalama sertlik 95 Hv’dir. 500°C’de 1 saat 1s1l iglem
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sonras1 %11,54 diisiis ile 89 Hv olmustur. 600°C’de 1 saat 1s1l islemden sonra ise %15,38

distis ile 76 Hv’dir.

Cizelge 6.10. 4 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2(at.)Sb-%1,5S.A. numunesinin sertlik
degerleri.

Sertlik (Hv) Sertlikteki Diisiis
Ylzdesi (%)
Mekanik alasimlandirma sonrasi 95
500°C’de 1 saat 1s1l islem sonrasi 89 11,54
600°C’de 1 saat 1s1l islem sonrasi 76 15,38

Cizelge 6.11°de 4 saat mekanik alasimlandirilmis ve farkli sicakliklarda 1s1l igsleme
tabi tutulmus Al-%2(at.)Sb-%1,5S.A. numunesine ait kristalit boyut degerleri mevcuttur. 4
saat mekanik alasimlandirmadan sonra 35,21 nm iken 500°C’deki 1s1l islemden sonra 1,53
kat artarak 53,92 nm’dir. 600°C’de 1s1l islem sonrasinda ise 1,91 kat artarak 67,30 nm’dir.
Kristalit boyut ve sertlik degerleri incelendiginde sertlikte diisiis ve kristalit boyuttaki artisin

benzer ve tutarli oldugu goriilmektedir.

Cizelge 6.11. 4 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2(at.)Sbh-%1,5S.A. numunesinin
kristalit boyut degerleri.

Al-%?2(at.)Sb- Al-%2(at.)Sb-
Al-%?2(at.)Sb- %1,5(ag.)S.A. %1,5(ag.)S.A.
%1,5(ag.)S.A. 500°C’de 1 saatis1l | 600°C’de 1 saat 1s1l
islem sonrasi islem sonrasi
Kristalit boyut (nm) 35,21 53,92 67,30
Artis orani 1,53 1,91
Sekil 6.10 — 12°de swrasiyla 4 saat mekanik alagimlandirilmis, mekanik

alasimlandirma sonras1 500°C ve 600°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus Al-%1(at.)Sb-
%1,5S.A. Mekanik

alasimlandirmadan sonra Al ve Sb pikleri mevcuttur. 500°C ve 600°C’de 1 saat 1s1l islemden

numunelerine ait X-isim1  kirmim - grafikleri  verilmektedir.

sonra ise Al ve AISDb pikleri gorilmektedir.
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1: Al
2:Sb

100

Sekil 6.10. 4 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%1(at.)Sb-%1,5S.A. numunesine ait

X-111 kirmnim grafigi.
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Sekil 6.11. 4 saat mekanik alasimlandirilmis ve 500°C 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus

Al-%1(at.)Sb-%1,5S.A. numunesine ait X-1gin1 kirinim grafigi.
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1: Al
3: AlSb

100

Sekil 6.12. 4 saat mekanik alasimlandirilmis ve 600°C 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus

Al-%1(at.)Sb-%1,5S.A. numunesine ait X-1s1n1 kirinim grafigi.

Cizelge 6.12°de 4 saat mekanik alagimlandirilmis ve farkli sicakliklarda 1sil isleme

tabi tutulmus Al-%1(at.)Sb-%1,5S.A. numunesine ait sertlik degerleri mevcuttur. 4 saat

mekanik alasimlandirma sonrasinda ortalama sertlik 102 Hv’dir. 500°C’de 1 saat 1s1l islem

sonras1 %21,85 diisiis ile 79 Hv olmustur. 600°C’de 1 saat 1s1l islemden sonra ise %32,47

distisile 70 Hv’dir.

Cizelge 6.12. 4 saat mekanik alasimlandirilmig Al-%1(at.)Sh-%1,5S.A. numunesinin sertlik

degerleri.
Sertlik (Hv) Sertlikteki Diisiis
Ylzdesi (%)
Mekanik alasimlandirma sonrasi 102
500°C’de 1 saat 1s1l islem sonrasi 79 21,85
600°C’de 1 saat 1s1l islem sonrasi 70 32,47

Cizelge 6.13’de 4 saat mekanik alagimlandirilmis ve farkli sicakliklarda 1sil isleme

tabi tutulmus Al-%1(at.)Sb-%1,5S.A. numunesine ait kristalit boyut degerleri mevcuttur. 4

saat mekanik alagimlandirmadan sonra 39,4 nm iken 500°C’deki 1s1l islemden sonra 1,37 kat

artarak 54,29 nm olmustur. 600°C’de 1s1l islem sonrasinda ise 1,66 kat artis ile 65,46 nm’dir.
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Cizelge 6.13. 4 saat mekanik alagimlandirilmis Al-%1(at.)Sb-%1,5S.A. numunesinin

kristalit boyut degerleri.

Al-%1(at.)Sb-

Al-%]1(at.)Sh-
%1,5(ag.)S.A.

Al-%]1(at.)Sh-
%1,5(ag.)S.A.

%1,5(ag.)S.A. | 500°C’de 1 saats1l | 600°C’de 1 saat 1s1l
islem sonrasi islem sonrasi
Kristalit boyut (nm) 39,4 54,29 65,46
Artis orani 1,37 1,66

Sekil 6.13 — 15°de sirastyla 4 saat mekanik alasimlandirilmis, 500°C ve 600°C’de 1

saat 1s1l isleme tabi tutulmus Al-%0,5(at.)Sb-%1,5S.A. numunelerine ait X-1sin1 kirinim

grafikleri verilmektedir. Mekanik alagimlandirmadan sonra Al ve Sb pikleri mevcuttur. Sb

miktarinin az olmasindan dolay1 Sb tek pik olarak goriilmektedir. 500°C ve 600°C’de 1 saat

1s1l islemden sonra ise Al ve AISb pikleri goriilmektedir.

Siddet (Birimsiz)
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Sekil 6.13. 4 saat mekanik alagimlandirilmis Al-%0,5(at.)Sb-%1,5S.A. numunesine
ait X-1g1n1 kirinim grafigi.
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Sekil 6.14. 4 saat mekanik alasimlandirilmis ve 500°C 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus
Al-%0,5(at.)Sb-%1,5S.A. numunesine ait X-1sin1 kirinim grafigi.
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Sekil 6.15. 4 saat mekanik alasimlandirilmis ve 600°C 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus
Al-%0,5(at.)Sh-%1,5S.A. numunesine ait X-1sin1 kirinim grafigi.

Cizelge 6.14’de 4 saat mekanik alasimlandirilmig ve farkli sicakliklarda 1si1l igleme
tabi tutulmus Al-%0,5(at.)Sh-%1,5S.A. numunesine ait sertlik degerleri mevcuttur. 4 saat
mekanik alasimlandirma sonrasinda ortalama sertlik 102 Hv’dir. 500°C’de 1 saat 1s1l islem

sonras1 %19,19 disis ile 81 Hv olmustur. 600°C’de 1 saat 1s1l islemden sonra ise %29,93

dusiis ile 74 Hv’dir.
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Cizelge 6.14. 4 saat mekanik alagimlandirilmis Al-%0,5(at.)Sb-%1,5S.A. numunesinin

sertlik degerleri.

Sertlik (Hv) Sertlikteki Diisiis
YUzdesi (%0)
Mekanik alasimlandirma sonrasi 102
500°C’de 1 saat 1s1l islem sonrasi 81 19,19
600°C’de 1 saat 1s1l islem sonrasi 74 29,93

Cizelge 6.15te 4 saat mekanik alasimlandirilmis ve farkli sicakliklarda 1sil isleme
tabi tutulmus Al-%0,5(at.)Sb-%1,5S.A. numunesine ait kristalit boyut degerleri mevcuttur.
4 saat mekanik alasimlandirmadan sonra 34,33 nm iken 500°C’deki 1s1l islemden sonra 1,68

kat artarak 57,78 nm’dir. 600°C’de 1s1l islem sonrasinda ise 1,92 kat artarak 65,89 nm’dir.

Cizelge 6.15. 4 saat mekanik alagimlandirilmis Al-%0,5(at.)Sb-%1,5S.A. numunesinin
kristalit boyut degerleri.

Al-%0,5(at.)Sb-
%1,5(ag.)S.A.

Al-%0,5(at.)Sb-
%1,5(ag.)S.A.
500°C’de 1 saat 1s1l

islem sonrasi

Al-%0,5(at.)Sb-
%1,5(ag.)S.A.
600°C’de 1 saat 1s1l

islem sonrasi

Kristalit boyut (nm)

34,33

57,78

65,89

Artis orani

1,68

1,92

Sekil 6.16 ve 6.17°de farkli miktarlarda Sb katkisi igceren numunelerin sirasiyla
mikrosertlik ve kristalit boyut karsilastirmalar1 verilmektedir. Sertlik diisiis yiizdeleri
karsilastirildiginda en az diisiis %2 Sb iceren numunede gozlemlenmektedir. Kristalit boyut
artiglar1 benzerlik gostermektedir. Kristalit boyuttaki en az artis %1 Sb iceren numune de
olmasima ragmen; hem sertlik hem kristalit boyut goéz oniinde bulunduruldugunda en iyi
performans %2 Sb iceren numuneye aittir denilebilir. MA sonras1 %0,5 Sb igeren alasimda
sadece bir tane Sb piki g6zlenmektedir. Bu durumun Sb miktarinin az olmasindan dolay1 Al
icinde Sb’nin ¢ozlinmesinden olabilecegi veya XRD analizinin sirli olmasindan

kaynakladig: diisiiniilmektedir.
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Sekil 6.16. Farkli miktarda Sb katkilar1 igeren numunelerin sertlik degerleri.
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Sekil 6.17. Farkli miktarda Sb katkilar1 iceren numunelerin kristalit boyut
degerleri.

Sekil 6.18’de Al-%2(at.)Sh-%1,5S.A. numunesinin taramali elektron mikroskobu
kullanilarak elde edilmis olan EDS (Elektron dagilim spektrometresi) ile haritalama
(mapping) analizi mevcuttur. Onceki ¢alismalarda Sb toz boyutunun &giitiilmeden biiyiik
kalmas1 nedeniyle bu calismada Sb tozu 6 saat 6n ogiitiildiikten sonra kullanilmistir. On
ogiitme ile bu durumun engellendigi ve Sb katki elementinin homojen dagilmis oldugu

g6zlemlenmektedir.
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D s E——

Sekil 6.18. Al-%2(at.)Sb-%1,5S.A. numunesinin SEM kullanarak EDS ile haritalama
gorintusu.

Farkli 6glitme siirelerinin etkisini gormek icgin Al-%2(at.)Zr-%1,5Stearik Asit
numunesi 3, 4 ve 6 saatlerde ogiitiilmistiir. Sekil 6.19 — 21°de sirasiyla 3 saat, 4 saat ve 6
saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2(at.)Zr-%21,5Stearik Asit numunesine ait X-isini

kirinim grafikleri verilmektedir.
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Sekil 6.19. 3 saat mekanik alasgimlandirilmis Al-%2(at.)Zr-%1,5Stearik Asit
numunesinin X-1gin1 kirmim grafigi.
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Sekil 6.20. 4 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2(at.)Zr-%1,5Stearik Asit
numunesinin X-1sini1 kirmim grafigi.
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Sekil 6.21. 6 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2(at.)Zr-%1,5Stearik Asit
numunesinin X-1sini1 kirmim grafigi.

X-1s1n1 kirmim verileri incelendiginde 3, 4 ve 6 saat 6gilitme sonrasinda Al ve Zr
fazlar1 bulunmaktadir ve herhangi bir intermetalik faz olusumu goriilmemektedir. X-151n1
kirinim grafiklerinde gozlemlenen fazlar arasinda bir fark olmamasi sebebiyle, uzun 6glitme

siiresinde toz kirliligi olusabilme olasilig1 sebebiyle 3 saat 6giitme siiresi secilmistir.
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Sirasiyla, sekil 6.22 ve 6.23’te 3 saat mekanik alasimlandirilmig Al-%2(at.)Zr-
%1,5S.A numunesinin 500°C’de ve 600°C’de 1 saat 1s1l islemden sonraki X-1g1n1 kirinim
grafikleri verilmektedir. 3 saat mekanik alagimlandirma sonrasinda goriilmeyen ve Al-Zr faz
diyagramina gére 500°C ve 600°C’de olusmasi gereken AlzZr pikleri 1s1l islemler sonrasinda
gozlemlenmektedir. 500°C’de Al ve AlsZr intermetalik fazi ile birlikte hala Zr piki;

600°C’de ise Al piklerinin yaninda sadece AlsZr intermetalik faz1 gortilmektedir.
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Sekil 6.22. 3 saat mekanik alasimlandirilmis ve 500°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi
tutulmus Al-%2(at.)Zr-%1,5Stearik Asit numunesinin X-igin1 kirinim grafigi.
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Sekil 6.23. 3 saat mekanik alasimlandirilmis ve 600°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi
tutulmus Al-%2(at.)Zr-%1,5Stearik Asit numunesinin X-1sin1 kirinim grafigi.
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3 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2(at.)Zr-%1,5Stearik Asit numunesinin
mekanik alagimlandirmadan sonraki ve farkli sicakliklardaki 1sil islemler sonrasindaki
sertlik degerleri Cizelge 6.16’da verilmistir. Mekanik alasimlandirma sonrasi sertlik
ortalama 107 Hv iken 500°C’de 1 saat 1s1l islem sonras1 90 Hv; 600°C’de 1 saat 1s1l islem
500°C ve 600°C’de

gostermektedir. 600°C’de AlsZr intermetalik faz miktarinin fazla olmasi sertlik diisiis

sonrast 94 Hv olmustur. Sertlik diisiis yiizdeleri benzerlik

ylizdesinin ¢ok daha fazla olmamasinin sebebi olarak gosterilebilir.

Cizelge 6.16. 3 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2(at.)Zr-%1,5Stearik Asit numunesinin
sertlik degerleri.

Sertlik (Hv) Sertlikteki Diisiis
Ylzdesi (%)
Mekanik alasimlandirma sonrasi 107
500°C’de 1 saat 1s1l islem sonrasi 90 13,49
600°C’de 1 saat 1s1l islem sonrasi 9 14,23

Cizelge 6.17. 3 saat mekanik alasimlandiriimig Al-%2(at.)Zr-%21,5Stearik Asit numunesinin
kristalit boyut degerleri.

Al-%2(at.)Zr-

Al-%2(at.)Zr-
%01,5(ag.)S.A.

Al-%2(at.)Zr-
%1,5(ag.)S.A.

%1,5(ag.)S.A. 500°C’de 1 saatis1l | 600°C’de 1 saat 1s1l
islem sonrasi islem sonrasi
Kristalit boyut (nm) 35,99 67,75 68,55
Artis orani 1,88 1,90

3 saat mekanik alagimlandirilmis Al-%2(at.)Zr-%1,5Stearik Asit numunesinin

kristalit boyut degerleri Cizelge 6.17’de verilmistir. 500°C ve 600°C’de kristalit boyut
degerlerindeki artis, sertlik diislis ytizdesinde oldugu gibi birbirine yakin degerlerdir.
500°C’deki 1s1l iglem sonrasinda 1.88 kat artarken 600°C’deki 1s1l islemden sonra 1.90 kat
artmigtir. 600°C’de intermetalik faz miktarinin fazlaligi, sertlikte oldugu gibi kristalit
boyuttaki daha blyiik bir artisin 6niine gegmistir.
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Sekil 6.24°de 3 saat mekanik alagimlandirilmis Al-%21(at.)Zr-%1,5 Stearik Asit
numunesine ait X-1gin1 kiriim grafigi meveuttur. %2 Zr igeren numunede oldugu gibi 3 saat

oglitme sonrasinda %1 Zr iceren numunede de Al ve Zr pikleri gozlemlenmektedir.
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Sekil 6.24. 3 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%1(at.)Zr-%1,5 Stearik Asit
numunesine ait X-1gin1 kirinim grafigi.

3 saat mekanik alagimlandirmadan sonra sirasiyla 500°C’de 1 saat ve 600°C’de 1 saat
1s1l islemden sonra Al-%1(at.)Zr-%21,5Stearik Asit numunesine ait X-1gin1 kirinim grafikleri
sekil 6.25 — 6.26°da gosterilmektedir. %1 Zr iceren numunede de %2 Zr iceren numuneye
benzer olarak mekanik alasimlandirmadan sonra Al ve Zr pikleri, 500°C ve 600°C’de 1 saat
151l islemden sonrasinda benzer pikler gozlemlenmistir. 500°C ‘de 1 saat 1s1l islem sonrasinda
Al, Zr ve AlzZr pikleri mevcuttur. 600°C’de 1 saat 1s1l islemden sonra ise Al ve AlsZr pikleri
gorilmektedir. %2 Zr igeren numunenin X-isin1 kirmim grafiginde AlsZr piklerinin

siddetinin %1 Zr iceren numuneye gore daha yiiksek oldugu goriilmektedir.
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Sekil 6.25. 3 saat mekanik alasimlandirma sonrasi 500°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi
tutulmus Al-%1(at.)Zr-%1,5 Stearik Asit numunesine ait X-1gin1 kirmim grafigi.
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Sekil 6.26. 3 saat mekanik alasimlandirma sonras1 600°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi
tutulmus Al-%1(at.)Zr-%1,5 Stearik Asit numunesine ait X-1sin1 kirinim grafigi.

3 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%1(at.)Zr-%1,5 Stearik Asit numunesinin
mekanik alagimlandirmadan sonraki ve farkli sicakliklardaki 1sil islemler sonrasindaki
sertlik degerleri Cizelge 6.18’de verilmistir. 3 saatlik mekanik alagimlandirma sonrasinda
%1 Zr iceren numunenin ortalama sertligi 100 Hv’dir. 500°C’de 1s1l islem sonrasi 87 Hv,

600°C’de 1s1l islemden sonra ise 85 Hv’dir. Sertlik diisiis yiizdeleri benzerlik gostermekle
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birlikte, 600°C’deki sertlik diisiis yiizdesi %14,49; 500°C’deki sertlik diislis yiizdesi
%12,71°dir. 500°C’de tam olugmamis olan AlsZr fazinin 600°C’de olusmus olmasi sertlik
diisiis yiizdesini etkilemistir.

Cizelge 6.18. 3 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%1(at.)Zr-%1,5 Stearik Asit numunesinin
sertlik degerleri.

Sertlik (Hv) Sertlikteki Diisiis
Y Uzdesi (%0)
Mekanik alasimlandirma sonrasi 100
500°C’de 1 saat 1s1l islem sonrasi 87 12,71
600°C’de 1 saat 1s1l islem sonrasi 85 14,49

3 saat mekanik alagimlandirilmis Al-%1(at.)Zr-%1,5 Stearik Asit numunesinin
kristalit boyut degerleri Cizelge 6.19°da verilmistir. 500°C’de 1s1l islem sonrasi kristalit
boyut artis1 1,69 kat iken 600°C’de 1s1l islemden sonra 2,03 kat olmustur.

Cizelge 6.19. 3 saat mekanik alagimlandirilmig Al-%1(at.)Zr-%1,5 Stearik Asit numunesinin
kristalit boyut degerleri.

Al-%1(at.)Zr-
%01,5(ag.)S.A.

Al-%1(at.)Zr-
%1,5(ag.)S.A.
500°C’de 1 saat 1s1l

islem sonrasi

Al-%J1(at.)Zr-
%1,5(ag.)S.A.
600°C’de 1 saat 1s1l

islem sonrasi

Kristalit boyut (nm)

36,48

61,94

73,89

Artis orani

1,69

2,03

Sirasiyla, 3 saat mekanik alagimlandirilmis, 500°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus,
600°C’de 1 saat 1s1l igleme tabi tutulmus Al-%0,5(at.)Zr-%1,5Stearik Asit numunesine ait
X-1s1m1 kirinim grafikleri sekil 6.27 — 29“da gosterilmektedir. 3 saat mekanik alagimlandirma
sonrasinda Al ve Zr pikleri bulunurken 500°C’deki 1s1l islemden sonra Zr ve Al pikleri ve
yeni olugsmaya baslamis olan AlsZr piki, 600°C’deki 1s1l islemlerden sonra AlsZr ve Al
pikleri g6zlemlenmektedir. AlsZr faz1 Al-Zr faz diyagramina gore 500 ve 600°C’de olusmasi
beklenen fazdir. %0,5 Zr igeren numunenin X-1sin1 kiriim grafigi incelendiginden %1 ve
%2 Zr iceren numunelere gore pik siddetlerinin ve yogunluklarinin daha az oldugu

gozlemlenmektedir. Bu durum intermetalik fazin daha az oldugunu gostermektedir.
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Sekil 6.27. 3 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%0,5(at.)Zr-%1,5Stearik Asit
numunesine ait X-1sin1 kirinim grafigi.
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Sekil 6.28. 3 saat mekanik alagimlandirilmis ve 500°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi
tutulmus Al-%0,5(at.)Zr-%1,5Stearik Asit numunesine ait X-1sin1 kirmnim grafigi.
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Sekil 6.29. 3 saat mekanik alagimlandirilmigs ve 600°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi
tutulmus Al-%0,5(at.)Zr-%1,5Stearik Asit numunesine ait X-1sini1 kirinim grafigi.

Cizelge 6.20’de 3 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%0,5(at.)Zr-%21,5Stearik asit
numunesinin mekanik alasimlandirmadan sonra ve 1sil islemlerden sonra mikro sertlik
degerleri verilmistir. 3 saat mekanik alagimlandirilmis Al-%0,5(at.)Zr-%1,5Stearik Asit
numunesinin  kristalit boyut degerleri Cizelge 6.21’de yer almaktadir. Mekanik
alasimlandirma sonrasi ortalama sertlik 101 Hv’dir. Sertlikteki diistis yiizdesi 500°C’de
%18,01 iken 600°C’de %28,19 olmustur. %0,5 Zr iceren numunede 600°C’de kristalit boyut
artist 2,05 kattir. 600°C’°de %1 Zr iceren ve %2 Zr iceren numunelere gore sertlikteki diisiis
ylizdesi ve kristalit boyut artis1 ¢ok daha fazladir. Bunun nedeni AlsZr intermetalik fazinin
%0,5 Zr i¢eren numunede yeni olusmaya baslamis olmasi ve miktarinin diger numunelere

gore daha az olmasidir.

Cizelge 6.20. 3 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%0,5(at.)Zr-%1,5Stearik  Asit
numunesinin sertlik degerleri.

Sertlik (Hv) Sertlikteki Diisiis
Y Uzdesi (%0)
Mekanik alasimlandirma sonrasi 101
500°C’de 1 saat 1s1l islem sonrasi 82 18,01

600°C’de 1 saat 1s1l islem sonrasi 72 28,19
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Cizelge 6.21. 3 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%0,5(at.)Zr-%1,5Stearik  Asit
numunesinin kristalit boyut degerleri.

Al-%0,5(at.)Zr-

Al-%0,5(at.)Zr-
%1,5(ag.)S.A.

Al-%0,5(at.)Zr-
%1,5(ag.)S.A.

%1,5 (ag.)S.A. 500°C’de 1 saat1s1l | 600°C’de 1 saat 1s1l
islem sonrasi islem sonrasi
Kristalit boyut (nm) 38,17 57,71 78,37
Artis orani 1,51 2,05

Sekil 6.30 ve 6.31°de farkli miktarlarda Zr katkisi iceren numunelerin sirasiyla
mikrosertlik ve kristalit boyut karsilastirmalar verilmektedir. Grafikler incelendiginde, Zr
iceren her numunenin mekanik alagimlandirilmamis Al gore sertliginin ¢ok yiiksek oldugu,
kristalit boyutlarmin ise daha diisiik oldugu goriilmektedir. %1 Zr ve %2 Zr igeren
numunelerin sertlik diisiis yiizdelerinin benzerlik gosterdigi gézlemlenebilir. %0,5 Zr igeren
numunenin sertligindeki diislis yiizdesi 6zellikle 600°C’deki 1s1l islem sonrasi oldukca
yuksektir. %0,5 Zr igceren numunenin Zr miktarinin az oldugundan, 6zellikle 600°C’de,
AlzZr fazinin yeni olusmaya baslamistir ve faz miktarinin diger numunelere gore daha azdir.
Bu nedenle sertlik diisiis ylizdesi artmigtir. 500°C’de AlzZr faz1 tiim numunelerde tam olarak
olusmamistir ve en yiiksek kristalit boyut artist 1.88 kat ile %2 Zr iceren numunede
gbzlemlenmistir. %2 Zr iceren numunede 600°C’de kristalit boyut 1.90 kat artmistir, AlsZr

faz miktarinin fazla olmasi kristalit boyut artiginin az olmasina katki saglamistir.

Mekanik alasimlandirma sonrasinda kristalit boyutlar incelendiginde, %0,5 Zr iceren
numune 38,17 nm , %1 Zr igeren numune 36,48 nm, %2 Zr iceren numune 35,99 nm’dir. Zr
miktart arttik¢a kristal boyutta azalma goriilmektedir. Muthaiah ve Mula (2016), Zr miktar1
arttikca kristalit boyutun azaldigini ve bu durumun siirli oldugunu belirtmislerdir. Kristalit
boyuttaki kademeli azalisin mekanik alasimlandirma sirasinda yogun plastik deformasyon,
tekrar edilen kirilma ve toz pargaciklarinin soguk kaynamasina baglandigindan
bahsetmislerdir (Muthaiah ve Mula, 2016). Zr miktan1 arttik¢a pik genisliginin arttig
sebebi
(Suryanarayana ve Norton, 1998).

gozlemlenmistir. Bunun olarak kristalit boyuttaki azalma gosterilebilir
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%1 ve 2 Zr igeren numuneler benzer degerler gostermis olsa da hem sertlik diisiis
yiizdesi hem de kristalit boyut g6z 6niinde bulunduruldugunda 600°C’de en iyi performanst

%?2 Zr igeren numune sergilemektedir.
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Sekil 6.30. Farkli miktarda Zr katkilar1 igeren numunelerin sertlik degerleri.
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Sekil 6.31. Farkli miktarda Zr katkilar1 igeren numunelerin kristalit boyut degerleri.

Sekil 6.32 ve 6.33’te 3 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2(at.)Zr-%1,5(ag.)S.A.
numunesinin elektron mikroskobu kullanilarak EDS ile haritalama analizi ve goriintusu ile
EDS analizi yer almaktadir. Deneysel olarak kullanilan %2 atomca Zr agirlik¢a yaklasik
olarak %6,45dir. EDS analiz sonuglarinda Al ve Zr goriilmektedir ve Zr miktar1 agirlikca
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%06 olarak elde edilmistir. SEM kullanarak EDS ile haritalama gorintuleri ve EDS analizi

gdz Oniinde bulunduruldugunda homojen bir dagilmanin s6z konusu oldugu

sOylenebilmektedir.

Sekil 6.32. 3 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2(at.)Zr-%1,5(ag.)S.A. numunesinin SEM
kullanilarak EDS ile haritalama goruntisu.
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Sekil 6.33. 3 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2(at.)Zr-%1,5(ag.)S.A.
numunesinin elektron mikroskobu ile gériintu ve EDS analizi.
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Farkli ogiitme siirelerinin etkilerini gérmek igin Al-%2(at.)W-%1,5(ag.)S.A.
numunesi 3, 4 ve 6 saat mekanik alasimlandirilmigtir. Farkli siirelerde mekanik
alagimlandirilan Al-%2(at.)W-%1,5(ag.)S.A. numunelerine ait X-is1n1 kirinim grafikleri

sirastyla sekil 6.34 — 36°da verilmektedir.
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Sekil 6.34. 3 saat mekanik alagimlandirilmis  Al-%2(at.)W-%1,5(ag.)S.A.
numunesine ait X-1sin1 kirinim grafigi.
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Sekil 6.35. 4 saat mekanik alasgimlandirilmis  Al-%2(at.)W-%1,5(ag.)S.A.
numunesine ait X-1gini1 kiriim grafigi.
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Farkli siirelerde 6giitmelerden sonra X-1sin1 kirmim grafiklerinde Al ve W pikleri
gorulmektedir. X-1s1n1 kirmim grafiklerinde ayni fazlarin bulunmasi sebebiyle uzun 6giitme
siirelerinde toz kirliligi meydana gelebilecegi géz dniinde bulundurularak 3 saatlik 6gilitme

siiresi sec¢ilmistir.
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Sekil 6.36. 6 saat mekanik alasimlandirilmis  Al-%2(at.)W-%1,5(ag.)S.A.
numunesine ait X-isin1 kirmim grafigi.

3 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2(at.)W-%1,5(ag.)S.A. numunesi 500°C ve
600°C’de 1 saat 1s1l igsleme tabi tutulduktan sonra X-igin1 kirinim grafikleri sekil 6.37 ve
6.38’de verilmektedir. 500°C ve 600°C’de Al, W ve Al-W faz diyagramina gore bu
sicakliklarda olusmasi beklenen faz olan AliW pikleri gorilmektedir. 500°C’de AlioW
piklerinin siddeti ve sayis1 600°C’dekine kiyasla daha azdir. 500°C’de W piklerinin siddeti
daha fazladir. Bu durum 600°C’de Ali2W faz miktarinin daha fazla oldugunu

gostermektedir.
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Sekil 6.37. 3 saat mekanik alasimlandirilmis ve 500°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi
tutulmus Al-%2(at.)W-%1,5(ag.)S.A. numunesine ait X-1g1n1 kiriim grafigi.
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Sekil 6.38. 3 saat mekanik alasimlandirilmis ve 600°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi
tutulmus Al-%2(at.)W-%1,5(ag.)S.A. numunesine ait X-1g1n1 kirmnim grafigi.

Cizelge 6.22°de 3 saat mekanik alagimlandirilmis ve sonrasinda farkli sicakliklarda
1 saat 1s1l igleme tabi tutulmus olan Al-%2(at.)W-%1,5(ag.)S.A. numunesinin sertlik
degerleri mevcuttur. 3 saat mekanik alasimlandirma sonrasinda ortalama sertlik 116 Hv iken
500°C’de 1 saat 1s1l islemden sonra %29,32 diiserek 82 Hv olmustur. 600°C’de 1 saat 1s1l
islem sonrasinda ise sertlik diisiis yiizdesi %45,46 olarak artmistir ve sertlik degeri 63
Hv’dir. 600°C’de sertlik diisiis yiizdesinin 500°C’dekine gore ¢ok daha fazla olmasinin
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sebebi Al12W fazinin fazlaligi olarak gosterilebilir. Bu intermetalik fazin fazlaliginin sertlik

uzerinde olumsuz etkisi gozlemlenmektedir.

Cizelge 6.22. 3 saat mekanik alagimlandirilmis Al-%2(at.)W-%21,5Stearik Asit numunesinin
sertlik degerleri.

Sertlik (Hv) Sertlikteki Diisiis
Ylzdesi (%)
Mekanik alasimlandirma sonrasi 116
500°C’de 1 saat 1s1l islem sonrasi 82 29,32
600°C’de 1 saat 1s1l islem sonrasi 63 45,46

Cizelge 6.23’te 3 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2(at.)W-%1,5Stearik Asit
numunesinin kristalit boyut degerleri verilmektedir. Mekanik alagimlandirma sonrasinda
30,79nm olan kristalit boyut 500°C’de 1s1l islem sonrasi 46,21nm olarak 1,5 kat artmus;
600°C’de 1s1l islemden sonra ise 75,35 nm olarak 2,45 kat artig gostermistir.

Cizelge 6.23. 3 saat mekanik alasimlandiriimig Al-%2(at.)W-%21,5Stearik Asit numunesinin
kristalit boyut degerleri.

Al-%2(at.)W- Al-%2(at.)W-
Al-%2(at.)W- %1,5(ag.)S.A. %1,5(ag.)S.A.
%1,5(ag.)S.A. 500°C’de 1 saatis1l | 600°C’de 1 saat 1s1l
islem sonrasi islem sonrasi
Kristalit boyut (nm) 30,79 46,21 75,35
Artis orani 1,50 2,45

Sekil 6.39 —41’de sirasiyla 3 saat mekanik alagimlandirilmis ve sonrasinda 500°C ve
600°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus Al-%1(at.)W-%1,5Stearik Asit numunesinin X-
1sin1 kirmim grafikleri verilmistir. Mekanik alasimlandirma sonrasinda Al ve W pikleri
gorulmektedir. 500°C ve 600°C’de Al, W ve AlW pikleri gortlmektedir. 500°C’de
600°C’ye gore W pikleri daha siddetli, Al12W piklerinin siddeti ise daha azdir.
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Sekil 6.39. 3 saat mekanik alagimlandirilmis Al-%1(at.)W-%1,5Stearik Asit
numunesinin X-1sini1 kirmim grafigi.
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Sekil 6.40. 3 saat mekanik alasimlandirilmis ve 500°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi
tutulmus Al-%1(at.)W-%1,5Stearik Asit numunesinin X-igin1 kirinim grafigi.
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Sekil 6.41. 3 saat mekanik alasimlandirilmis ve 600°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi
tutulmus Al-%1(at.)W-%1,5Stearik Asit numunesinin X-igin1 kirinim grafigi.

Cizelge 6.24’de 3 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%1 W(at.)-%1,5Stearik Asit
numunesinin sertlik degerleri verilmektedir. Mekanik alagimlandirmadan sonra ortalama
sertlik degeri 104 Hv’dir. 500°C’de 1s1l islem sonrasinda 82 Hv; 600°C’de 1s1l islemden

sonra ise 60 Hv’dir.

Cizelge 6.24. 3 saat mekanik alasimlandiriimig Al-%1(at.)W-%21,5Stearik Asit numunesinin
sertlik degerleri.

Sertlik (Hv) Sertlikteki Diisiis
YUzdesi (%)
Mekanik alasimlandirma sonrasi 104
500°C’de 1 saat 1s1l islem sonrasi 82 22,63
600°C’de 1 saat 1s1l islem sonrasi 60 40,95

Cizelge 6.25°de 3 saat mekanik alagimlandirilmis Al-%1(at.)W-%1,5Stearik Asit
numunesinin kristalit boyut degerleri verilmektedir. Kristalit boyut, 500°C 1s1l islem

sonrasinda 1,39 kat artarken 600°C sonrasinda 2,03 kat artmistir.
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Cizelge 6.25. 3 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%1(at.)W-%1,5Stearik Asit numunesinin

kristalit boyut degerleri.

Al-%1(at.)W-

Al-%1 (at.)W-
%1,5(ag.)S.A.

Al-%1(at.)W-
%1,5(ag.)S.A.
600°C’de 1 saat 1s1l

Artis orani

%1,5(ag.)S.A. | 500°C’de 1 saat 1s1l
islem sonrasi islem sonrasi
Kristalit boyut (nm) 47,16 65,76 95,55
1,39 2,03

Sekil 6.42 — 44°te sirastyla 3 saat mekanik alagimlandirilmis ve sonrasinda 500°C ve
600°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus Al-%0,5(at.)W-%1,5Stearik Asit numunesinin X-

1s1n1 kirmmim grafikleri verilmistir. Mekanik alasimlandirma sonrasinda Al ve W pikleri

gorulmektedir. 500°C’de 1s1l islem sonrasinda Al, W; 600°C’de 1s1l islem sonrasinda Al, W

ve AloW pikleri gortlmektedir. 500°C’de W katki miktarinin az olmasindan dolay1 AlisW

heniiz olusamamustir.

g6zlemlenmektedir.
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Sekil 6.42. 3 saat mekanik alagimlandirilmis Al-%0,5(at.)W-%1,5Stearik Asit
numunesinin X-1sin1 kirmim grafigi.
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Sekil 6.43. 3 saat mekanik alasimlandirilmis ve 500°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi
tutulmus Al-%0,5(at.)W-%1,5Stearik Asit numunesinin X-1sin1 kirinim grafigi.
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Sekil 6.44. 3 saat mekanik alasimlandirilmis ve 600°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi
tutulmus Al-%0,5(at.)W-%1,5Stearik Asit numunesinin X-isin1 kirmnim grafigi.

Cizelge 6.26’da 3 saat mekanik alagimlandirilmis Al-%0,5(at.)W-%1,5Stearik Asit
numunesinin sertlik degerleri verilmektedir. Mekanik alasimlandirmadan sonra ortalama
sertlik degeri 98 Hv’dir. 500°C’de 1s1l islem sonrasinda 85 Hv; 600°C’de 1s1l islemden sonra
ise 79 Hv’dir. Al — W grubu igerisinde mekanik alasimlandirma sonrasi sertlik degeri en
diisiik olmasina ragmen sertlik diisiis yiizdesi en diisiik olan %0,5 W igceren numune

olmustur.



Cizelge 6.26. 3

numunesinin sertlik degerleri.
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saat mekanik alagimlandirilmis  Al-%0,5(at.)W-%1,5Stearik ~ Asit

Sertlik (Hv) Sertlikteki Diisiis
YUzdesi (%0)
Mekanik alasimlandirma sonrasi 98
500°C’de 1 saat 1s1l islem sonrasi 85 13,13
600°C’de 1 saat 1s1l islem sonrasi 79 19,45

Cizelge 6.27°de 3 saat mekanik alagimlandirilmis Al-%0,5(at.)W-%1,5Stearik Asit
numunesinin kristalit boyut degerleri verilmektedir. Kristalit boyut, 500°C 1s1l iglem

sonrasinda 1,49 kat artarken 600°C sonrasinda 2,03 kat artmistir.

Cizelge 6.27. 3 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%0,5(at.)W-%1,5Stearik  Asit

numunesinin kristalit boyut degerleri.

Al-%60,5(at.)W-

Al-%0,5(at.)W-
%1,5(ag.)S.A.

Al-%0,5(at.)W-
%1,5(ag.)S.A.

%1,5(ag.)S.A. 500°C’de 1 saatis1l | 600°C’de 1 saat 1s1l
islem sonrasi islem sonrasi
Kristalit boyut (nm) 36,28 54,23 73,49
Artis orani 1,49 2,03

Sekil 6.45 ve 6.46°da farkli miktarlarda W katkis1 iceren numunelerin sirasiyla
mikrosertlik ve kristalit boyut karsilastirmalar1 verilmektedir. W, Al elementine gére daha
sert bir faz oldugu i¢in W katki orani arttikca mekanik alagimlandirma sonrasi sertlik
degerinin arttig1 goézlemlenmektedir. Ancak W katki miktar1 arttik¢a 1s1l iglem sonrasi
olusan Al1oW faz miktar arttigindan sertlik diisiis yiizdesi artmaktadir. Farkli miktarlarda W
katkisinin 500°C’deki kristalit boyut artiglar1 birbirine ¢ok yakindir. Ancak sertlikteki artis
yuzdesi %0,5W katkisinda diger numunelere gore oldukga azdir. Bu durumda Al12W fazinin
ozellikle sertlik iizerinde kotii etki yarattig1 gézlemlenebilmektedir. Sertlik diisiis ylizdesi ve
kristalit boyutun kombine etkisine bakildiginda en iyi performansi %0,5W i¢eren numune
sergilemektedir. Literatiirde intermetalik fazlarin kinetik mekanizma ile tane buyimesinde
etkili olduklart belirtilmektedir (Kumar vd., 2017). Ancak burada Ali2W intemetalik

bilesiginin olumsuz bir etkisi oldugu goézlemlenmektedir. Ali2W’nin kararli bir faz oldugu
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ve ara ylizey ile uyumsuz olmus olabilecegi icin W miktar arttikca sertlik diisiis yilizdesinin

artmis olabilecegi diisiiniilmektedir.
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Sekil 6.45. Farkli miktarda W katkilar1 igeren numunelerin sertlik degerleri.
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Sekil 6.46. Farkli miktarda W katkilar1 iceren numunelerin kristalit boyut
degerleri.

Sekil 6.47°de 3 saat oOgitilmis Al-%2(at.)W-%1,5S.A. numunesinin elektron
mikroskobunda EDS ile haritalama analizleri verilmektedir. Atomca %2 W katkis1 agirlikga

teorik olarak %12,25°dir. EDS analizlerine gore W katkist agirlikca %13,005 olarak tespit

edilmistir. Haritalama ve EDS analizleri incelendiginde W katki elementinin homojen olarak
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dagildig1 gozlemlenmistir. Onceki calismalarda W katkisnin homojen olarak dagilma

problemi W elementel tozunun 3 saat 6n 6giittilmesi ile ortadan kaldirilmstir.

Al W

Sekil 6.47. 3 saat o6giitillmiis Al-%2(at.)W-%1.5S.A. numunesinin SEM kullanilarak
EDS ile haritalama goriintdleri.

Farkli siirelerde oglitmenin etkisini gérmek ve sonraki numunelerin kag¢ saat
ogiitiileceginin belirlenmesi igin Al-%2(at.)Ni-%1,5S.A. numunesi 3, 4, 6 ve 7 saat mekanik
alasimlandirimistir. Bu numunelere ait X-1sin1 kirinim grafikleri sirastyla sekil 6.48 — 51°de
verilmektedir. 3, 4 ve 6 saat mekanik alasimlandirmadan sonra Al ve Ni pikleri
goriilmektedir. 6 saat 6glitme sonunda Ni pikleri azalmistir. Bu nedenle 7 saatlik 6giitme
yapilmustir. 7 saat mekanik alagimlandirmadan sonra X-1s1m1 kirmim grafiginde sadece Al
piki gdzlemlenmistir. Intermetalik faz olusumu da gerceklesmediginden 7 saatlik 6giitme

tercih edilmistir.
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Sekil 6.48. 3 saat mekanik alagimlandirilmis Al-%2(at.)Ni-%1,5S.A. numunesine
ait X-1s1n1 kirinim grafigi.
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Sekil 6.49. 4 saat mekanik alasimlandirilmig Al-%2(at.)Ni-%1,5S.A. numunesine ait
X-151n1 kirnim grafigi.
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Sekil 6.50. 6 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2(at.)Ni-%1,5S.A. numunesine ait
X-151n1 kirnim grafigi.
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Sekil 6.51. 7 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2(at.)Ni-%1,5S.A. numunesine ait
X-151n1 kirnim grafigi.

Sekil 6.52 ve 6.53’te 7 saat mekanik alasimlandirilmis, 500°C ve 600°C’de 1 saat 1s1l
isleme tabi tutulmus Al-%2(at.)Ni-%1,5S.A. numunelerine ait x-1511 kirinim grafikleri

mevcuttur. Her iki 1s1l islem sonrasinda da Al ve Al-Ni faz diyagramina goére calisilan

sicaklikta olugsmasi beklenen AlsNi fazina ait pikler mevcuttur.
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Sekil 6.52. 7 saat mekanik alasimlandirilmis ve 500°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi
tutulmus Al-%2(at.)Ni-%1,5S.A. numunesine ait X-11n1 kirinim grafigi.



Siddet (Birimsiz)

9999 999999

0 20

40 60

20 (Derece)

80

1: Al
9: Al;Ni

80 100

Sekil 6.53. 7 saat mekanik alasimlandirilmis ve 600°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi
tutulmus Al-%2(at.)Ni-%1,5S.A. numunesine ait X-1isin1 kirmim grafigi.

Cizelge 6.28’de mekanik alasimlandirmadan ve 1s1l iglemlerden sonra Al-%2(at.)Ni-

%1,5S.A. numunesine ait mikro sertlik degerleri verilmektedir. 7 saat mekanik

alasimlandirmadan sonra ortalama sertlik degeri 204 Hv’dir. 500°C’de 1s1l islem sonrasinda

117 Hv; 600°C’de 1s1l islemden sonra ise 68 Hv olmustur.

Cizelge 6.28. 7 saat mekanik alagimlandirilmis Al-%2(at.)Ni-%21.5S.A. numunelerine ait

sertlik degerleri.

Sertlik (Hv) Sertlikteki Diisiis
Y Uzdesi (%0)
Mekanik alasimlandirma sonrasi 204
500°C’de 1 saat 1s1l islem sonrasi 117 43,38
600°C’de 1 saat 1s1l islem sonrasi 68 66,42

Cizelge 6.29’da 7 saat mekanik alasimlandirilmis  Al-%2(at.)Ni-%1,5S.A.

numunelerine ait kristalit boyut degerleri verilmektedir. 7 saat mekanik alagimlandirma

sonrasinda kristalit boyut 17,58 nm iken 500°C’de 1s1l islemden sonra 3,15 kat artarak 55,29

nm; 600°C’de 1s1l islemden sonra ise 5,61 kat artarak 98,64 nm olmustur.
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Cizelge 6.29. 7 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2(at.)Ni-%1,5S.A. numunelerine ait

kristalit boyut degerleri.

Al-%2(at.)Ni-

Al-%2(at.)Ni-
%1,5(ag.)S.A.

Al-%2(at.)Ni-
%1,5(ag.)S.A.

Artis orani

%1,5(ag.)S.A. 500°C’de 1 saat1s1l | 600°C’de 1 saat 1s1l
islem sonrasi islem sonrasi
Kristalit boyut (nm) 17,58 55,29 98,64
3,15 5,61

Sekil 6.54 — 56’da 7 saat mekanik alasimlandirilmig, 500°C ve 600°C’de 1 saat 1s1l
isleme tabi tutulmus Al-%1(at.)Ni-%1,5S.A. numunelerine ait x-1g1n1 kirinim grafikleri
mevcuttur. Her iki 1s1l islem sonrasinda da Al ve AI-Ni faz diyagramina goére calisilan

sicaklikta olusmasi beklenen AlsNi fazina ait pikler mevcuttur.
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Sekil 6.54. 7 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%1(at.)Ni-%1,5S.A. numunesine ait
X-151n1 kirmim grafigi.
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Sekil 6.55. 7 saat mekanik alasimlandirilmis ve 500°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi
tutulmus Al-%21(at.)Ni-%1,5S.A. numunesine ait X-1s1n1 kirmim grafigi.

1 1: Al
9: AlNi
N
7]
‘§
R 1
Q
N
[-*]
=
S 1
o 1
1
9 9199)° JL LL
0 20 40 60 80 100

20 (Derece)

Sekil 6.56. 7 saat mekanik alasimlandirilmis ve 600°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi
tutulmus Al-%21(at.)Ni-%1,5S.A. numunesine ait X-1is1n1 kirmim grafigi.

Cizelge 6.30°da mekanik alagimlandirmadan ve 1sil igslemlerden sonra Al-%1(at.)Ni-
%1.5S.A. numunesine ait mikro sertlik degerleri verilmektedir. 7 saat mekanik
alasimlandirmadan sonra ortalama sertlik degeri 180 Hv’dir. 500°C’de 1s1l islem sonrasinda

99 Hv; 600°C’de 1s1l islemden sonra ise 63 Hv olmustur.
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Cizelge 6.30. 7 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%1(at.)Ni-%1,5S.A. numunelerine ait
sertlik degerleri.

Sertlik (Hv) Sertlikteki Diisiis
YUzdesi (%)
Mekanik alasimlandirma sonrasi 180
500°C’de 1 saat 1s1l islem sonrasi 99 45,72
600°C’de 1 saat 151l islem sonrasi 63 64,76
Cizelge 6.31’de 7 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%1(at.)Ni-%1,5S.A.

numunelerine ait kristalit boyut degerleri verilmektedir. 7 saat mekanik alagimlandirma
sonrasinda kristalit boyut 25,05 nm iken 500°C’de 1s1l islemden sonra 2,22 kat artarak 55,73

nm; 600°C’de 1s1l islemden sonra ise 3,45 kat artarak 86,36 nm olmustur.

Cizelge 6.31. 7 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%1(at.)Ni-%1.5S.A. numunelerine ait
kristalit boyut degerleri.

Al-%1(at.)Ni-

Al-%1(at.)Ni-
%1,5(ag.)S.A.

Al-%1(at.)Ni-
%1,5(ag.)S.A.

%1,5(ag.)S.A. 500°C’de 1 saatsil | 600°C’de 1 saat 1s1l
islem sonrasi islem sonrasi
Kristalit boyut (nm) 25,05 55,73 86,36
Artis orani 2,22 3,45

Sekil 6.57 — 59°da 7 saat mekanik alasimlandirilmig, 500°C ve 600°C’de 1 saat 1s1l

isleme tabi tutulmus Al-%0,5(at.)Ni-%1,5S.A. numunelerine ait X-1s1m1 kirmim grafikleri
mevcuttur. 500°C’deki 1s1l islemden sonra sadece Al piki gozlemlenmistir. Ni oranin ve
sicakligin nispeten diisiik olmasindan dolay1 AlsNi fazi olusmamistir. 600°C’de 1s1l islem
sonrasinda da Al ve AlsNi fazina ait pikler mevcuttur. Ancak %1 ve %2 Ni igeren
numunelere kiyasla AlsNi fazina ait pikler daha azdir. Ni oraninin diisiik olmas1 sebebiyle

600°C’de AlsNi faz1 diger numunelere gore daha az olusmustur.
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Sekil 6.57. 7 saat mekanik alagimlandirilmis Al1-%0,5(at.)Ni-%1,5S.A. numunesine
ait x-151n1 kirinim grafigi.
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Sekil 6.58. 7 saat mekanik alagimlandirilmis ve 500°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi
tutulmus Al-%0,5(at.)Ni-%1,5S.A. numunesine ait X-1gin1 kirinim grafigi.



Siddet (Birimsiz)

9 9]9
40 60
20 (Derece)

85

1: Al
9: Al;Ni

100

Sekil 6.59. 7 saat mekanik alasimlandirilmis ve 600°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi
tutulmus Al-%0,5(at.)Ni-%1,5S.A. numunesine ait X-1s1n1 kirinim grafigi.

Cizelge 6.32°de mekanik alagimlandirmadan ve 1sil islemlerden sonra Al-

%0,5(at.)Ni-%1,5S.A. numunesine ait mikro sertlik degerleri verilmektedir. 7 saat mekanik

alasimlandirmadan sonra ortalama sertlik degeri 143 Hv’dir. 500°C’de 1s1l islem sonrasinda

89 Hv; 600°C’de 1s1l islemden sonra ise 66 Hv olmustur.

Cizelge 6.32. 7 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%0,5(at.)Ni-%21,5S.A. numunelerine ait

sertlik degerleri.
Sertlik (Hv) Sertlikteki Diisiis
Y Uzdesi (%0)
Mekanik alasimlandirma sonrasi 143
500°C’de 1 saat 1s1l islem sonrasi 89 36,42
600°C’de 1 saat 1s1l islem sonrasi 66 5451

Cizelge 6.23’te 7 saat mekanik alasimlandirilmis  Al-%0,5(at.)Ni-%1,5S.A.

numunelerine ait kristalit boyut degerleri verilmektedir. 7 saat mekanik alagimlandirma

sonrasinda kristalit boyut 29,44 nm iken 500°C’de 1s1l islemden sonra 2,22 kat artarak

65,21nm; 600°C’de 1s1l islemden sonra ise 3,73 kat artarak 109,78 nm olmustur.
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Cizelge 6.33. 7 saat mekanik alagimlandirilmis Al-%0,5(at.)Ni-%1,5S.A. numunelerine ait

kristalit boyut degerleri.

Al-%0,5(at.)Ni-

Al-%0,5(at.)Ni-
%1,5(ag.)S.A.

Al-%0,5(at.)Ni-
%1,5(ag.)S.A.

%1.5(ag.)S.A. 500°C’de 1 saatsil | 600°C’de 1 saat 1s1l
islem sonrasi islem sonrasi
Kristalit boyut (nm) 29,44 65,21 109,78
Artis orani 2,22 3,73

Sekil 6.60 ve 6.61°de farklt miktarlarda Ni katkis1 i¢eren numunelerin sirasiyla
mikrosertlik ve kristalit boyut karsilastirmalar1 verilmektedir. Ni i¢eren tim numuneler
mekanik alagimlandirilmamis Al numunesine gore Kristalit boyuttaki artisa bakildiginda
daha iyi performans sergilemislerdir. Ni katkisi1 arttikca mekanik alagimlandirma sonrasi
kristalit boyut azalmis; sertlik artmistir. Bu durum Ni elementinin Al elementine gére daha
sert olmasindan ve MA esnasindaki deformasyondan kaynaklanmistir. Ancak 1sil
islemlerden sonra olusan AlsNi fazi sebebiyle kristal boyuttaki artis ve sertlikteki diisiis
yuzdesindeki artis ¢ok fazla olmustur. Literatiirdeki veriler incelendiginde intermetalik fazin
cokelmesinin kinetik mekanizma ile kararliligi arttiracagi gozlemlenmektedir (Mula vd,
2015). Suryanarayana vd. (2001), yaptiklar1 ¢alismada Ni’in denge sartlarinda Al iginde
maksimum ¢oziliniirliigliniin at. %0,11 oldugunu; ancak bunun mekanik alasimlandirma ile
at. %10’a kadar arttirilabildigini belirtmektedirler (Suryanarayana vd., 2001). 7 saatlik
MA’dan sonra XRD verilerinde sadece Al gozlemlenmesi, Ni’in Al i¢inde ¢dziindiigiinln
bir gostergesidir. Isil kararlilik tizerinde Ni etkisinin yeterince iy1 olmamasinin sebebinin bu

oldugu diisiiniilmektedir. Al grubunda en kotii etkiyi gosteren katki elementi Ni olmustur.
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Sekil 6.60. Farkli miktarda Ni katkilar1 igeren numunelerin sertlik degerleri.
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Sekil 6.61. Farkli miktarda Ni katkilar1 iceren numunelerin kristalit boyut degerleri.

Sekil 6.62 ve 6.63’te, 7 saat mekanik alagimlandirilmis Al-%2(at.)Ni-%1,5S.A.
numunesine ait elektron mikroskobunda EDS ile haritalama ve EDS analizleri mevcuttur.
Atomca %2 Ni katkis1 agirlik¢a %4,25°dir. EDS analizinde Al ve Ni pikleri ve agirlik¢a
%3,86 Ni goriilmektedir. Haritalama ve EDS analizlerine gore Ni katki elementinin yapida

homojen dagildig1 gbzlemlenmektedir.
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Sekil 6.62. 7 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2Ni-%1,5S.A. numunesine ait SEM
kullanilarak EDS ile haritalama gortnttleri.
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Sekil 6.63. 7 saat mekanik alasimlandirilmis Al-%2Ni-%1,5S.A.
numunesine ait elektron mikroskobuyla elde edilmis EDS analizi.

Glimiis lizerinde mekanik alagimlandirma siiresinin etkisini gérmek icin Ag farklh
saatlerde ogiitiilmiistiir. Sekil 6.64 — 68’de sirastyla mekanik alagimlandirilmamis Ag, 3, 4,
6, 9 saat mekanik alasimlandirilmis Ag-%1,5.(ag.)S.A. numunesine ait x-11n1 Kirinim

grafikleri verilmektedir. Cizelge 6.27°de bu numunelere ait en siddetli pikten alinan FWHM
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ve ilk {i¢ ana pikin ortalama kristalit boyut degerleri mevcuttur. En siddetli pik mekanik
alasgimlandirilmamis Ag’de goriilirken mekanik alagimlandirma ile birlikte piklerin
genisledigi gozlemlenmistir. Bunun sebebi kristalit boyutun incelmesidir (Suryanarayana ve
Norton, 1998). Kristalit boyuttaki kademeli azalis mekanik alagimlandirma sirasinda yogun
plastik deformasyon, tekrar edilen kirilma ve toz parcaciklarinin soguk kaynamasidir. 4
saatten sonraki Ogiitmelerde kristalit boyutta artis goézlemlenirken pik genisliklerinin

azaldig1 goriilmektedir. Bu nedenle 6 ve 9 saatlik 6giitmelerde topaklanmanin basladigi

belirtilebilir.
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Sekil 6.64. Mekanik alasimlandirilmamis Ag numunesine ait x-1g1n1 kirinim grafigi.



90

10 10: Ag
N
»n
.é
.E
2
2
S
= 10
o= 10 10
J A J\ A 10
0 20 40 60 80 100

20 (Derece)

Sekil 6.65. 3 saat mekanik alagimlandirilmig Ag-%1,5(ag.)S.A. numunesine ait x-
1511 kirinim grafigi.
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Sekil 6.66. 4 saat mekanik alasimlandirilmis Ag-%1,5(ag.)S.A. numunesine ait
X-151n1 kirmnim grafigi.



91

10
10: Ag
N
wn
.§
.E
=)
~
[-*]
E 10
= 10
ur 10
J A k A 10
0 20 40 60 80 100

20 (Derece)

Sekil 6.67. 6 saat mekanik alasimlandirilmis Ag-%1,5(ag.)S.A. numunesine ait
X-151n1 kirmim grafigi.
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Sekil 6.68. 9 saat mekanik alasimlandirilmis Ag-%1,5(ag.)S.A. numunesine ait
X-151n1 kirmnim grafigi.
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Cizelge 6.34. Mekanik alasimlandirilmamis ve farkli saatlerde mekanik alasimlandirilmis
Ag numunesine ait FWHM ve kristalit boyut degerleri.

FWHM (en Kristalit boyut
siddetli pikten) (nm)
Mekanik alasimlandiriimamis Ag 0,23 26,9
3 saat mekanik alasimlandirilmis Ag-%1.5S.A. 0,38 18,38
4 saat mekanik alasimlandirilmis Ag-%1.5S.A. 0,40 16,02
6 saat mekanik alasimlandirilmis Ag-%1.5S.A. 0,34 18,97
9 saat mekanik alasimlandirilmis Ag-%1.5S.A. 0,35 19,18

Katki elementlerinin etkilerini gorebilmek ve karsilastirma yapabilmek amaciyla
mekanik alagimlandirilmamis Ag numunesine 400°C ve 500°C’de 1 saat 1sil islem
uygulanmigtir. Sekil 6.69 ve 6.70°de sirasiyla mekanik alagimlandirilmamis 400°C ve
500°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus Ag numunelerine ait x-1s1m1 kirmim grafikleri
mevcuttur. Grafikler incelendiginde sadece Ag piki goriilmektedir. Saf Al’de de oldugu gibi

1s1l islem sicakligi arttikga piklerde genisleme meydana gelmistir.
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Sekil 6.69. Mekanik alagimlandirilmamis ve 400°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi
tutulmus Ag numunesine ait x-1s1n1 kirmim grafigi.
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Sekil 6.70. Mekanik alagimlandirilmamis ve 500°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi
tutulmus Ag numunesine ait x-151n1 kirmim grafigi.

Cizelge 6.35’te mekanik alagimlandirilmamis Ag, 400°C ve 500°C’de 1 saat 1sil

isleme tabi tutulmus olan numunelerin sertlik degerleri verilmektedir. Mekanik

alagimlandirilamis Ag numunesinin ortalama sertlik degeri 73 Hv’dir. 400°C’de 1 saat 1s1l

islem sonunda %45,69 diisiis ile 39 Hv; 500°C’de 1 saat 1s1l islemden sonra ise %69,77 diisiis

ile 23 Hv olmustur. Mekanik alagimlandirilmamis ve ¢oziinen eklenmemis glimiisiin sertlik

degerlerindeki diisiis oldukea ytiksektir.

Cizelge 6.35. Mekanik alagimlandirilmamis Ag, 400°C ve 500°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi

tutulmus olan numunelerin sertlik degerleri.

Sertlik (Hv) Sertlikteki Diisiis
YUzdesi (%)
Mekanik alasimlandirma sonrasi 73
400°C’de 1 saat 1s1l islem sonrasi 39 48,37
500°C’de 1 saat 1s1l islem sonrasi 23 68,21

Cizelge 6.36’da mekanik alagimlandirilmamis Ag, 400°C ve 500°C’de 1 saat 1s1l

isleme tabi tutulmus olan numunelerin kristalit boyut degerleri verilmektedir. Mekanik

alagimlandirilmamis Ag numunesinin kristalit boyutu 25,71 nm’dir. 400°C ve 500°C’deki

151l islemler sonrasinda kristalit boyut artis1 benzerlik gostermektedir. (=1,67 kat)
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Cizelge 6.36. Mekanik alasimlandirilmamis Ag, 400°C ve 500°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi
tutulmus olan numunelerin kristalit boyut degerleri.

Mekanik Mekanik Mekanik
Alasimlandirilmamis | Alasimlandirilmamis | Alasimlandirilmamas
Ag Ag 400°C’de 1 saat | Ag 500°C’de 1 saat
151l islem sonrasi 151l islem sonrasi
Kristalit 25,71 42,61 42,96
boyut (nm)
1,66 1,67

Artis orani

Farkli saatlerde 6giitmenin etkisini gorebilmek i¢in Ag-%2(at.)Zr-%1,5(ag.)S.A.

numunesi 3, 4, 6 ve 9 saatlerde mekanik alagimlandirilmistir. Bu numunelere ait x-1s1m

kirmim grafikleri sirasiyla sekil 6.71 — 74’te verilmektedir. Tiim grafiklerde Zr piki

gorulmemekte sadece Ag piki mevcuttur. Bu durumun XRD uygulamasimin sinirl

olmasindan ve Zr miktarinin olduk¢a az olmasindan kaynaklandig diisiiniillmektedir. TUm

ogiitme stirelerinde sadece Ag piki goriildiigii icin toz kirliliginin Oniine gecgebilmek

amaciyla en kisa 6gilitme siiresi olan 3 saat secilmistir.

N
E
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S
S
=
=
=
0 20
Sekil 6.71. 3 saat

10

10: Ag

10
10
40 60

20 (Derece)

numunesine ait X-1g1n1 kirinim grafigi.

10
A 10
80

100

mekanik alagimlandirnlmis  Ag-%2(at.)Zr-%1,5S.A.
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Sekil 6.72. 4 saat mekanik alasimlandirilmis Ag-%2(at.)Zr-%1,5S.A.
numunesine ait X-1sin1 kirinim grafigi.
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Sekil 6.73. 6 saat mekanik alagimlandirilmis Ag-%2(at.)Zr-%1,5S.A.
numunesine ait X-1sin1 kirinim grafigi.
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Sekil 6.74. 9 saat mekanik alasimlandirilmis Ag-%2(at.)Zr-%1,5S.A.
numunesine ait X-is11 kirinim grafigi.

Cizelge 6.37°de farkli saatlerde mekanik alagimlandirilmis Ag-%2(at.)Zr-%1,5S.A.
numunesine ait kristalit boyut degerleri yer almaktadir. Kristalit boyut Ag-%1,5S.A.

numunesinde oldugu gibi 6nce azalmis, 6 saatte artis géstermistir.

Cizelge 6.37. Farkli saatlerde mekanik alasimlandirilmis Ag-%2(at.)Zr-%1,5S.A.
numunesine ait kristalit boyut degerleri.

Kristalit Boyut (nm)
3 saat mekanik alasimlandirilmis Ag-%2(at.)Zr-%1.5S.A. 18,26
4 saat mekanik alasimlandirilmis Ag-%2(at.)Zr-%1.5S.A. 17,81
6 saat mekanik alasimlandirilmis Ag-%2(at.)Zr-%1.5S.A. 19,47
9 saat mekanik alasimlandirilmis Ag-%2(at.)Zr-%1.5S.A. 18,65

Sekil 6.75—6.76’da 3 saat mekanik alagimlandirilmis ve sirasiyla 400°C ve 500°C’de
1 saat 1s1l isleme tabi tutulmus Ag-%2(at.)Zr-%1,5S.A. numunesine ait x-igin1 kirinim

grafikleri verilmektedir. Isil islemlerden sonra da, MA sonrasinda oldugu gibi Zr piki

g6zlemlenmemektedir.
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Sekil 6.75. 3 saat mekanik alagimlandirilmis ve 400°C 1 saat 1s1l isleme tabi
tutulmus Ag-%2(at.)Zr-%1,5S.A. numunesine ait x-igin1 kirmim grafigi.
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Sekil 6.76. 3 saat mekanik alagimlandirilmis ve 500°C 1 saat 1s1l isleme tabi
tutulmus Ag-%2(at.)Zr-%1,5S.A. numunesine ait x-1sin1 kirmim grafigi.

Cizelge 6.38’de Ag-%2(at.)Zr-%1,5S.A.

numunesinin - 3 saat mekanik

alagimlandirmadan sonra, 400°C ve 500°C’de 1 saat 1s1l islemden sonraki sertlik degerleri

verilmektedir. Mekanik alagimlandirmadan sonra ortalama sertlik degeri 36 Hv’dir. Isil

islemler sonrasi sertlik degerlerinde artig gozlemlenmektedir.
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Cizelge 6.38. 3 saat mekanik alasimlandirilmis Ag-%2(at.)Zr-%1,5S.A. numunesinin
mekanik alasimlandirmadan sonra, 400°C ve 500°C’de 1 saat 1s1l islemden sonraki sertlik
degerleri.

Sertlik (Hv) Sertlikteki Artis
YUzdesi (%)
Mekanik alasimlandirma sonrasi 36
400°C’de 1 saat 1s1l islem sonrasi 62 89,32
500°C’de 1 saat 1s1l islem sonrasi 56 42,89
Cizelge 6.39°da Ag-%2(at.)Zr-%1,5S.A. numunesinin 3 saat mekanik

alasimlandirmadan sonra, 400°C ve 500°C’de 1 saat 1s1l islemden sonraki kristalit boyut
degerleri verilmektedir. Mekanik

15,21nm’dir.

alasimlandirmadan sonra kristalit boyut degeri

Cizelge 6.39. 3 saat mekanik alagimlandirilmis Ag-%2(at.)Zr-%1,5S.A. numunesinin
mekanik alagimlandirmadan sonra, 400°C ve 500°C’de 1 saat 1s1l islemden sonraki kristalit
boyut degerleri.

Ag-%2(at.)Zr-

Ag-%2(at.)Zr-
%1,5(ag.)S.A.

Ag-%2(at.)Zr-
%1,5(ag.)S.A.

%1,5(ag.)S.A. | 400°C’de 1 saatisi1l | 500°C’de 1 saat 1s1l
islem sonrasi islem sonrasi
Kristalit boyut(nm) 15,21 36,15 38,39
Artis orani 2,38 2,52

Sekil 6.77 ve 6.78’de 3 saat mekanik alagimlandirilmis Ag-%2(at.)Zr-%1,5S.A.

numunesinin taramali elektron mikroskobu kullanilarak EDS ile elde edilmis haritalama
analizi, géruntuleri ve EDS analizleri verilmektedir. Atomca %2 Zr agirlik¢a yaklasik olarak
%1,7°dir. EDS analizinde Ag ve Zr gorilmektedir. Secilen alandaki EDS analizinde Zr
agirlikea %1,9°dur. Hem haritalama goriintiilerine hem de EDS analiz sonucuna gore Zr

katkisinin homojen dagilmis oldugu gozlemlenmektedir.
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Sekil 6.77. 3 saat ogiitiilmiis Ag-%2(at.)Zr-%1,5(ag.)S.A numunesinin SEM kullanilarak
EDS ile haritalama géruntuleri.

Electron Image 4

100

Sekil 6.78. 3 saat 6glitiilmiis Ag-%2(at.)Zr-%1,5(ag.)S.A numunesinin
taramali elektron mikroskobu ile elde edilmis goriintiileri ve EDS
analizi.

Sekil 6.79 — 81°de 3, 4 ve 6 saat mekanik alasimlandirilmis Ag-%2(at.)W-
%1,5(ag.)S.A. numunesine ait x-1g1n1 kirinim grafigi verilmektedir. 3, 4 ve 6 saat mekanik
alasimlandirmadan sonra Ag ve W pikleri ayr1 ayr1 gozlemlenmektedir. Bu nedenle 3 saatlik
Ogiitme siiresi se¢ilmistir. Ag — W faz diyagrami incelendiginde bu iki elementin karismadigi

gorulmektedir (de Boer vd., 1988). Ayrica Miedema’nin modeline gore yapilan
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hesaplamalarda Ag — W sistemi i¢in AH ve AG degerleri pozitif olarak elde edilmisti, bu da

Ag — W ‘in geleneksel yontemlerle elde edilemeyecegini gdstermektedir.
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Sekil 6.79. 3 saat mekanik alagimlandirilmigs Ag-%2(at.)W-%1,5(ag.)S.A
numunesinin X-igin1 kiriim grafigi.
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Sekil 6.80. 4 saat mekanik alasimlandirilmig Ag-%2(at.)W-%1,5(ag.)S.A

numunesinin X-1sint kirinim grafigi.
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Sekil 6.81. 6 saat mekanik alasimlandirilmis Ag-%2(at.)W-%1,5(ag.)S.A
numunesinin X-1sint kirinim grafigi.

Ag-%2(at.)W-%1,5(ag.)S.A numunesinde preslenme problemi gerceklesmistir. Bu
nedenle Ag-%2(at.)W-%1,5(ag.)S.A numunesi sadece farkli saatlerde 6giitmenin etkisini
gormek icin kullanilmigtir. Sekil 6.82 — 84’te sirasiyla Ag-%1(at.)W-%1,5(ag.)S.A
numunesinin 3 saat mekanik alasimlandirma sonrasi, 400°C ve 500°C’de 1 saat 1s1l islemden

sonra X-ismn1 kirmim grafikleri mevcuttur. Her birinde Ag ve W pikleri ayri ayri

g6zlemlenmektedir.
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Sekil 6.82. 3 saat mekanik alasimlandirilmis Ag-%1(at.)W-%1,5(ag.)S.A
numunesinin X-igin1 kirimim grafigi.
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Sekil 6.83. 3 saat mekanik alasimlandirilmis ve 400°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi
tutulmus Ag-%1(at.)W-%1,5(ag.)S.A numunesinin x-1g1n1 kirinim grafigi.
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Sekil 6.84. 3 saat mekanik alasimlandirilmis ve 500°C’de 1 saat 1s1l isleme tabi
tutulmus Ag-%1(at.)W-%1,5(ag.)S.A numunesinin x-1s1n1 kirinim grafigi.

Cizelge 6.40’ta 3 saat mekanik alasimlandirilmis Ag-%1(at.)W-%1,5(ag.)S.A

numunesinin mekanik alasimlandirma ve 1sil islemler sonrasinda sertlik degerleri yer

almaktadir. 3 saat mekanik alagimlandirma sonrasi ortalama sertlik degeri 36 Hv’dir. Isil

islemler sonrasinda sertlik degerlerinde artis gézlemlenmektedir.
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Cizelge 6.40. 3 saat mekanik alasimlandirilmis Ag-%1(at.)\W-%1,5(ag.)S.A numunesinin
mekanik alagimlandirma ve 1s1l islemler sonrasinda sertlik degerleri.

Sertlik (Hv) Sertlikteki Artis
YUzdesi (%)
Mekanik alasimlandirma sonrasi 36
400°C’de 1 saat 1s1l islem sonrasi 41 26,73
500°C’de 1 saat 1s1l islem sonrasi 43 8,97

Cizelge 6.41°de 3 saat mekanik alasimlandirilmis Ag-%1(at.)W-%1,5(ag.)S.A
numunesinin mekanik alagimlandirma ve 1s1l islemler sonrasinda kristalit boyut degerleri yer
almaktadir. 3 saatlik 6glitme sonrasinda kristalit boyut degeri 15,55nm’dir. 400°C ve

500°C’de 1 saat 1s1l islem sonrasinda kristalit boyut degerleri yaklasik 1,5 kat artmistir.

Cizelge 6.41. 3 saat mekanik alasimlandirilmis Ag-%1(at.)W-%1,5(ag.)S.A numunesinin
mekanik alagimlandirma ve 1s1l islemler sonrasinda kristalit boyut degerleri.

Ag-%1(at.)W-

Ag-%1(at.)W-
%1,5(ag.)S.A.

Ag-%1(at.)W-
%01,5(ag.)S.A.

%1,5(ag.)S.A. | 400°C’de 1 saatisil | 500°C’de 1 saat 1s1l
islem sonrasi islem sonrasi
Kristalit boyut (nm) 15,55 23,18 23,41
Artis orani 1,49 1,51

Sekil 6.85 ve 6.86’da 3 saat Ogiitiilmiis Ag-%1(at.)W-%1,5(ag.)S.A numunesinin

taramali elektron mikroskobu kullanilarak EDS ile elde edilmis haritalama ve gorlntuleri
verilmektedir. Haritalama analizleri incelendiginde W katki elementinin homojen dagildig:
gbozlemlenmektedir. %1 atomca W katkist agirlik¢a yaklasik olarak %1,7 dir. Secili alanda
yapilan EDS analizinde ise yapida Ag ve W bulundugu goriilmektedir. W miktar1 agirlikca
%1,74 olarak hesaplanmistir. Bu durum da W katkisinin homojen dagilmis oldugu

gozlemlenmektedir.



104

Ag Lal W Mal

50um ' ! 50um '

Sekil 6.85. 3 saat ogitilmis Ag-%1(at.)W-%1,5(ag.)S.A numunesinin SEM
kullanilarak EDS ile haritalama gorintuleri.
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Sekil 6.86. 3 saat ogiitiilmiis Ag-%1(at.)W-%1,5(ag.)S.A numunesinin
taramal1 elektron mikroskobu ile elde edilmis goriintiileri ve EDS analizi.

Sekil 6.87 ve 6.88’de Ag grubuna ait numunelerin sertlik ve kristalit boyut
degerlerini karsilagtirmali olarak gosteren grafik yer almaktadir. Isil islemler sonrasinda,
mekanik alagimlandirilmamig Ag numunesinin sertlik degeri diiserken hem Zr hem de W
katkis1 ile Ag sertlik degerleri artmistir. W katkisi, mekanik alasimlandirilmamis Ag

numunesine gore hem daha ince kristalit boyut hem de 1s1l islemler sonrasinda daha diistik
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bir artig sergilemistir. Kaptay (2019), ¢ok kristalli nano-taneli (NG) alasimlarin kararliligi
ile ilgili olarak yapmis oldugu ¢alismada, W bazli Ag sisteminde Ng kararliliginin gicli
oldugundan s6z etmektedir (Kaptay, 2019). Ag matriste, Zr ile karsilastirildiginda W katki
elementinin kristalit boyut iizerindeki etkisinin daha olumlu oldugu goézlemlenmektedir.
Atwater (2012), yapmis oldugu ¢alismada Cu — W sisteminde bu iki elementin siv1 iken bile
tamamen karigmadigini, mekanik alagimlandirmadan sonra da W’in Cu matriste ayri
pargacik halinde kalip kinetik tavir sergiledigini rapor etmektedir. Ag — W sisteminde de
XRD verilerine gore W pikleri ayr1 olarak goriilmektedir ve kristalit boyut artis1 géz 6niinde
bulunduruldugunda artisin nispeten az oldugu gozlemlenmektedir. Bu durumda Ag -W

sisteminde de W ayr1 parcaciklar halinde dagilmistir ve kinetik tavir sergilemistir denilebilir.

80
70
60
—@— Mekanik
50 Alasimlandiriimamis Ag

Sertlik (Hv)

40
v —@— 3 saat mekanik
30 alasimlandirilmis Ag-
%2(at.)Zr-%1.5S.A.

2

0 3 saat mekanik
alasimlandiriimis Ag-
%1(at.)W-%1.55.A.

10

0 200 400 600
Sicaklik (°)

Sekil 6.87. Ag grubu numunelerinin karsilastirmali sertlik degerleri grafigi.
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Sekil 6.88. Ag grubu numunelerinin karsilagtirmali kristalit boyut degerleri
grafigi.

Sekil 6.89 ve 6.90°da Al grubu numunelere ait sertlik ve kristalit boyut degerleri
karsilagtirma yapmak ve tiim katki elementlerinin etkilerini gézlemlemek amaciyla toplu

olarak verilmektedir.

H Al-%0,5Ni-%1,5S5.A
600 Al-%1Ni-%1,55.A

M Al-%2Ni-%1,5S.A

W Al-%0,5W-%1,55.A
W AI-%1W-%1,55.A

500 W Al-%2W-%1,5S.A

Sicaklik (°C)

LL

B Al-%0,5Zr-%1,5S.A
H Al-%17r-%1,5S.A

B AI-%27r-%1,5S.A.

B Al-%0,5Sb-%1,5S.A.
W Al-%1Sb-%1,5S.A.

W Al-%2Sb-%1,5S.A.
25 45 65 85 105 125 145 165 185 205 W Mekanik Alasimlandirilmamig Al

Sertlik (Hv)

Sekil 6.89. Al grubu numunelere ait karsilastirmali sertlik degerleri.
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Sekil 6.90. Al grubu numunelere ait karsilastirmali kristalit boyut degerleri.
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7. SONUC VE ONERILER

Sertlik diisiis ylizdeleri ve kristalit boyut degerleri g6z 6niinde bulunduruldugunda
mekanik alagimlandirilmamig Al ile karsilastirildiginda tim katki maddeleri kararlilikta
olumlu sonuglar gostermislerdir. Sb igceren numunelerde 1s1l islem sonrast AlSb fazinin
olusmasi 6zellikle sertlik {izerinde etkili olmustur. Bu nedenle AlSb faz miktar1 en ¢cok %2

Sb numunesinde oldugu i¢in sertlik diisiis yiizdesi en az olan %2Sb igeren numune olmustur.

Zr miktar1 arttikga kristalit boyutta azalma gorilmektedir. Kristalit boyuttaki
kademeli azalisin sebebi mekanik alasimlandirma sirasinda yogun plastik deformasyon,
tekrar edilen kirilma ve toz parcaciklarinin soguk kaynamasidir. Kristalit boyuttaki azalma
sebebiyle Zr miktar1 arttik¢a pik genisliginin arttifi gézlemlenmistir. %1 ve 2 Zr igeren
numuneler benzer degerler gostermis olsa da hem sertlik diisiis yiizdesi hem de kristalit
boyut gbz onilinde bulunduruldugunda 600°C’de en iyi performanst %2 Zr igeren numune

sergilemektedir.

W, Al elementine gore daha sert bir faz oldugu icin W katki oram arttikca mekanik
alasimlandirma sonrasi sertlik degerinin arttig1 gozlemlenmektedir. Ancak W katki miktari
arttikga 1s1l islem sonrast olusan Al12W faz miktar1 arttigindan sertlik diislis yiizdesi
artmaktadir. Bu durumda Ali12W fazinin, 6zellikle sertlik tizerinde kotii etki yarattigindan
bahsedilebilir. Sertlik diisiis yiizdesi ve kristalit boyutunun kombine etkisine bakildiginda en

iyi performansi %0,5W igeren numune sergilemektedir.

Nikel, aliiminyuma gore daha sert oldugundan Ni katkisi arttikca mekanik
alagimlandirma sonrasi kristalit boyut azalmais; sertlik artmistir. Ancak 1s1l islemlerden sonra
olusan AlsNi fazi1 sebebiyle kristal boyuttaki artis ve sertlikteki diisiis yiizdesindeki artis gok

fazla olmustur.

Isil islemler sonrasinda, mekanik alasimlandirilmamis Ag numunesinin sertlik degeri
diiserken, hem Zr hem de W katkisi ile Ag sertlik degerleri artmistir. Katki elementi olmadan

Ag incelendiginde, mekanik alagimlandirma siiresi arttik¢a kristalit boyutun kademeli olarak
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azaldig1 gozlemlenmektedir. Ancak bu kademeli azalig sinirhdir, siire daha da arttirilirsa

topaklanma baglamaktadir.

Al grubunda en kotii etkiyi gosteren katki elementi Ni olmustur. Sb ve Zr birbirine
cok yakin degerler sergilemislerdir. 600°C’de 1 saat 1s1l islem sonunda %2 Zr katkis1 %2 Sb
katkisina gore daha etkili olmustur. Ag grubunda ise W katki elementinin kristalit boyut

tizerindeki etkisinin daha olumlu oldugu gozlemlenmektedir.

Taramal1 elektron mikroskobunda yapilan haritalama ve EDS analizleri goz oniinde
bulunduruldugunda yapida homojen dagilim saglandig1 gézlemlenmektedir. Kullanilan Sb

ve W elementel tozlarinin 6n 6giitiilmesi homojen dagilimda etkili olmustur.

Bu konuda yapilacak bilimsel ¢aligmalarla ilgili su 6nerilerde bulunulabilir:

Nanokristalin malzemeler son yillarda oldukga ilgi ¢ekici malzemeler haline
gelmistir; ancak 6zellikle yiiksek sicaklik gerektiren miihendislik uygulamalarinda tane
boyutu kararsizligindan dolay1 kullanimlar1 uygun olmamaktadir. Bu bariyerin kaldirilmasi
icin eklenen katki maddelerinin olumlu sonuglar verdigi gézlemlenmistir. intermetaliklerin
tanedeki yerlesimini gézlemlemek i¢in TEM uygulanabilir. Al grubu numunelerde 6zellikle,
Zr, Sb gibi daha olumlu sonuglar gosteren katki elementlerinin oranlart arttirilarak kristalit
boyut ve sertlik Gzerindeki etkileri incelenebilir. Daha diisiik sicakliklarda kademeli 1s1l
islemler yapilarak kristalit boyut ve sertlik tizerinde sicaklik etkisi de gozlemlenebilir. Al
icinde ¢Ozlniirliigli az olan ve atom boyutu aliiminyuma gore ¢ok daha biiyiik olan baska
katki malzemeleri ile 1s1] kararlilik daha da gelistirilebilir. Yapilan ¢alismada nikelin sertligi
cok arttirdig1 ancak sertlik diisiis yiizdesinin ve kristalit boyut artisinin fazla oldugu
gozlemlenmektedir. Bu nedenle Ni ile birlikte baska bir katki maddesi eklenerek kombine
etkisi arastirilabilir. Ni eklenerek daha kisa siirelerde, Al iginde Ni tam ¢6ziinmeden veya
daha uzun siirelerde intermetalik olusumu gerceklestikten sonra termal kararlilik

arastirilabilir.
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