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ONSOZ

Isil analiz, ergimis metal isleminin kontroliinde kullanilan yontemlerden bir tanesidir. Bu
yontem, son zamanlarda mikroislemcilerdeki gelismelere paralel olarak gelisme gostermistir.
Ancak bu gelismelere ragmen, tilkemizde bununla ilgili ¢alismalar pek fazla yapilmamistir.
Bu nedenle, bu calismada 1s1l analiz yonteminin, ¢ok yaygin olarak kullanilan Al-Si

alasimlarinda yeni bir yaklasimla incelenmesi yapilmistir.
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OZET

Bu ¢alismanin birinci konusu, ¢ift potali 1s1l analiz olarak isimlendirdigimiz, yeni bir
yontemin(bu yontemde iki potadan elde edilen soguma egrilerinin farklar zamana karg:
¢izdirilir), Al-Si alasimlarinin katilagmas: sirasinda meydana gelen fazlarin daha hassas elde
edilmesi ve hatta diger yontemlerde tespit edilememis fazlarin bulunmast igin

kullanilabilirligini arastirmaktir.

Ikinci konusu , aym1 yoéntem ile Al-Si alasimlarinda tane inceltmenin etkilerinin daha iyi tespit
edilip edilmeyecegini aragtirmaktir. Bu amagla li¢ farkli bilesime sahip Al-Si alagimlarina

%1Ti ilavesi Al-5Ti-1B master alagimu ilavesiyle yapilmistir.

Son olarakta hem tane inceltilmemis hem de tane inceltilmis numunelerin metalografik
incelemesi yapilmis ve bu numunelerden elde edilen soguma egrilerinin tiirevleri ve farklan

arasindaki iligkiler incelenmistir.

Bu ¢alismalar sonucunda elde edilen sonuglara bakildiginda, kullanilan yeni y6ntemin, tiirevin
kullanmilmasiyla elde edilen sonuglarla uyustugu ve olusan fazlarin tesbiti icin kullanilabilecegi
anlasilmistir. Ancak, umuldugu gibi diger yontemlerden farkli olarak yeni bir faz tespit
edilememistir. Yontem, tane inceltmedede tiirev yontemiyle uyusmustur. Tane inceltmenin
soguma egrilerindeki etkileri literatiirde belirtildigi gibi goézlemlenilmistir. Yani birincil
katilagsma bolgesindeki alt soguma miktarlar1 azalarak, katilasma baslangig sicakligini biraz
iist sicakliklara cekmistir. Otektik bolgedeki altsogumada azalmis ve otektik katilasma
baslangic sicaklign artmistir. Elde edilen metalografik yapilar ile soguma egrilerinin
tiirevlerinde ve kullanilan yeni yontemde tespit edilen fazlar iligkilendirilmistir ve fazlarla
yapilarin birebir uyustugu goriilmistiir. Tane inceltmenin etkiside metalografik yapilarda
agikea gOriilmiistiir.

Sonugta, kullandigimiz yontem yeni bir yaklasimi yansittigindan Snemlidir. Elde edilen
sonuglarda bunu gostermektedir. Ancak bu yontemin daha gelistirilmesi gerektigi sonucuna

varimstir.

Anahtar Kelimeler: Isil Analiz, Cift Pota Yéntemi, Al-Si Alasimlari, Tane Inceltme



ABSTRACT

One primary objective of this study is to specify a new method called dual cups-thermal
analysis in which differences of cooling curves are plotted versus time. Also, to investigate
the phases which occur during the solidification of Al-Si alloys and to find usage of other

phases which are not possible to be determined through other methods.

In addition, the effects of grain refinement of Al-Si alloys were examined. By this way,
addition of 1%Ti to Al-Si alloys, which have different compositions, was made by means of

the addition of Al-5Ti-1B master alloy.

Finally,the investigation of metalografic structure, both not grain refined and grain refined
samples were fulfilled and the relationship between the derivative and the differences of

cooling curves from these samples were investigated.

At the end of those researchs, it was recognized that the results of the new method comply
with those of the derivative and it can be applied for the determination of new phases.
However, another new phase was not found unexpectedly. Moreover , the new method
satisfies the derivative usage in grain refinement . And, the outcomes the grain refinement on
the cooling curves were observed as specified in the literature. The quantities of undercooling
in the primary solidification region decreased and that’s why caused solidification starting
temperature to rise a further one. Morover , the undercooling in eutectic region decreased and
starting solidification temperature in it increased. A comprise was written between the
obtained metalografic structures and the phases formed at cooling curve derivatives and the
new method . It was observed that the phases displayed a one to match with structures. The

effects of grain refinement at the metalografic structures was obviously shown.

The importance of used method at the end is coming from its new approach. Also obtained

data shows that results. However, for the future research ,the method should be developed.

Key Words: Thermal Analysis, Dual-Cups Method, Al-Si Alloys, Grain Refinement
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1.GiRIS

Isil analizin kullamimi, 1sil ¢iftin laboratuvarda kullanimi yaygin oldugu bu ylizyilin ilk
dénemlerinden giiniimiize gelir. Bu yeni takim, ilk zamanlar ¢nemli faz degisimlerinin
(6rnegin ergime noktasi) meydana gelecegi sicakligl tespit etmek suretiyle, bir numunenin
isinmas1 ve sogumasi esnasinda zamana karsi sicaklifi gézlemek ic¢in kullanilmigtir. Daha
sonra bu yeni laboratuvar takimi denge diyagramlarinin olusturulmasinda uzun siire
kullanilmistir.(Backerud vd., 1990)

Alasimlarin katilagsma sirasindaki soguma egrileri numuneden ¢ikan 1st ile numuneden uzaga
taginan 1sinin denge durumunu tanimlamaktadir. Dolayisiyla egrilerdeki eg§im degisimleri
alasimlarin katilasmast sirasinda olugan fazlarin 6zelliklerinin karakteristik bir gostergesi
olmaktadir.

Aliiminyum dokiim alasimlarinda yapimin gelisimini ¢aligmak i¢in 1s1] analizin sonraki
kullanimi Cibula ve Crossley ve Mondolfo’nun yayinlarindan giiniimtize gelir. Bu ¢aligmalar
bir soguma egrisinin alagimin tane incelmesinin olup olmadigim ve Al-Si alagimlarinda
silisyum 6tektiginin degistirilip degistirilmedigini belirlemek i¢in kullanilmasiyla yapilmistir.
Tane incelmesi aliiminyum birincil tanelerinin ¢ekirdeklenmesi i¢in gerekli altsogumanin
Olgiilmesiyle belirlenir ve modifikasyon Gtektik bitylime sicakliginin dlgiilmesiyle belirlenir.

Otektik bityiime sicakligi tamamen modifiye edilmis bir numunede 6-10°C diigiiriiliir.

1970’in sonlarinda kii¢iik mikro iglemcilerin ¢ikmasi ve A/D(analog/digital) doniistiiriictilerin
gelisimiyle soguma egrilerinin kaydedilebilmesi ve yorumlanabilmesi miimkiin olmustur.
Béylece yontem soguma egrilerinden ve tiirevlerinden yararlanilarak mikroyapi belirleme i¢in
yaygin kullanilmaya baglanmigtir. Tirevin kullanilmasi1 1970’lerde Backerud tarafindan ilk
kez gerceklestirilmis ve alasimlarin katilagmasindaki olusan fazlar ile iyi iligkilendirilmistir.
(Backerud ve Sigwort, 1989)

Isil analiz amaciyla kullanilan mikroiglemci cihazlar genellikle tek noktadan alinan soguma
degerlerini yorumlamada kullanilmistir(Charbonier, 1984). Tek noktadan alinan degerler
bilhassa soguma hizinin mikroyap: tizerinde ¢ok etkili oldugu dékme demir gibi alasimlarda
istenilen hassasiyette ve kapsamda bilgi vermemektedir. Bu nedenle soguma hizlar1 farkl: iki
ayr: noktadan alinan degerlerle egrilerin yorumunu yapan ve yorumda iki ayr1 noktadan alinan

degerler arasindaki farkida kullanan yontemler gelistirilmistir.
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Dokiim iginde hareket eden katilagma cephelerinin gelisimini incelemek igin bir 1sil ¢iftten
daha ¢ok kullanilmasin1 Backerud ve Chalmers 6ne stirmiis ve bunu aliiminyum alagimlarina
uygulamigtir. Uygulamay: bir potanin ortasina ve kenarina yerlestirilen 1s1l giftlerle yapmustir,

Bu yeni teknikle tiirev egrilerinde elde edilemeyen fazlar dahi tespit edilmistir. (Backerud
vd.,1990)

Bu ¢alismada 1s1l analizdeki bu gelismeleri dikkate alarak. 1si1l analizde yeni bir yaklagimla,
cift potali 1sil analiz yontemi, AI-Si alagimlarinda yeni fazlart ve 6zellikleri aragtirmak

amaciyla uygulanmigtir. Bu uygulamayla yeni bir bulus gerceklestirilmeye ¢alisilmugtir.



2. KURAMSAL INCELEME

2.1 Isil Analiz

Isil analiz, verilen bir malzeme sogutuldugu (yada isitildig1) zaman yer alan 1sil olaylarin
aragtirlmasinda ¢ok faydali bir takimdir. Sivi-kati1 doniisiimlerinde, biitiin katilasma islemi
soguma egrilerinde kaydedilebilir ve analiz edilebilir. Boyle iiretilmis bilgi katilasma olayim

anlamak i¢in nicel yada nitel anlamda kullanilabilir (Fras vd., 1993).

Isil analiz, bir metal yada diger malzemelerde olabilecek yapisal degisimleri bulmak ve
¢alismak igin 151l etkileri kullanir. Bu gibi degisimler kat1 durumda katilagma, ergitme yada
faz degisimleridir. Metalin kiitlesinin sogumada 1s1 kaybetme yada 1s1 kazanma orani, metal
ile ¢evresi arasindaki sicaklik farkina baghdir. Soguma yada 1sinmada diizenlenmig sicaklik
¢evresinde (bir firin i¢inde gibi) oran sabit sicaklik farki ile kontrol edilebilir. Bir faz degisimi
meydana geldigi zaman, ilave 1s1 numune tarafindan absorblamir yada gelistirilir. Bu
belirlenen 1s1l denge diyagramlarinda yada diger metalurjik arastirmalar i¢in 1sinma ve
soguma egrilerinin kullaniminin esasidir. Bu gibi soguma egri deneylerinden verilen enaz
bilgi gegisin sicaklik alani yada kritik sicakligidir. O, bununla birlikte enazindan g¢ogu
durumlarda yari-nicel bir tam kaydetme saglamasi miimkiindiir. Ornegin, 6zgiil 11 egrilerle

direkt ilgilendirilen 6nemli bir fiziksel 6zelliktir.

Durum degismeleri yada diger gegisler iki esas tipte olusur:
1. Gizli kalmis 1s1dan olugan degisimler.

a-) Sabit sicaklikta- saf element, bilesik, 6tektik vb. i¢in

b-) Kat1 ¢éziintirliikli bir alasimin katilagmasindaki gibi sicakligin bir alan1  tizerindedir.
Bu sart bazen Gtektik yada peritektikten dolay: sabit sicaklik gelisimiyle takib edilecek yada
tamamlanacaktir.
2. Kritik nokta i¢in sicaklik yiikselme alami iizerinde ilave bir 6zgiil 1sidan olusan

degismeler (Andrews, 1973).

Iste bu 6zelliklerden hareketle baslangigta 1s1l analiz faz diyagramlarinin belirlenmesi i¢in
kullanilan klasik bir yontem olmustur. Belirli bilesimdeki alagimi ergitir ve soguturken elde
edilen zaman-sicaklik egrisinden sivilagma sicakligi kolayca tesbit edilebilir. Sekil 2.1 bir A-B

alasimmun faz diyagramu ile soguma egrileri arasindaki bagintiy1 vermektedir. Katilagmanin
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baslangic noktasi katilagma 1sisinin agiga gikmasi sonucu soguma egrisi egiminde goriilen
degisiklikten anlagilr. Sekil 2.1 'deki ideal durum deneysel sicaklik-zaman egrilerinde
goriilmemektedir. Bunun sebebi, kristallerin sivida ¢ekirdeklenmeleri ve biiylimeleridir (ASM

Handbook, 1988).

»-

Sicakhik-

10C% 4 50% A 100% 8

zaman ——» 5% 8

Sekil 2.1 A-B alagimi igin soguma egrileri ve faz diyagrami arasindaki iliski(ASM Handbook, 1988)

Daha sonraki yillarda 1s1l analiz, ergimis metalin kalite kontrolii i¢in endiistriyel uygulamada
kullanilan ana ydntemlerden bir tanesi olmustur (Sekil 2.2). Doktimhanelerde 1s1l analiz,

soguma egrisi analizi vasitastyla uygulanmaktadir (Frost vd., 1992).

KALITELI [ KALITEL
DOKUMLER ERGIMIS METAL
ERGIMIS METAL
ISLEMININ KONTROLU
I
Yontemler(testler): Istekler:

¢ kimyasal analiz
e makro/mikro yapi
¢ s analiz

e tam
e hizh

Sekil 2.2 Ergimis metal isleminin kontrol yontemleri ve istekleri.(Frost vd,1992)

Cok yillar i¢in akademik topluluklar, ergimis metal iiriin kalitesini kontrol etmek ve dnemli
fiziksel ve kimyasal reaksiyonlar galigmak icin bir takim gibi 1s1l analizi kulanmistir.
Ozellikle elektronik sanayiinde ve bilgisayar teknolojisindeki gelismelerle 1sil analiz takim:

kullanimi kolaylagmis ve gelismistir.
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Yontem baslangigta sadece metalin kimyasal analizi ve tane yapisimi test etme yOniinde
gelistirilirken bugiin metalin katilagsma esnasinda olusan tiim faz degisimlerini simule ederek

Onemli sonuglar verecek asamaya ulagmuastir.

Yontemin dékme demirde kullamimiyla, metalin kimyasal analizi (%C, %Si, CE=karbon
esdegeri, Sc=karbon doymuslugu), ¢ekirdek seviyesi, grafitlesme egilimi, kiiresellik, kiire
sayisi, agilama Onerileri, Mg-islem 6nerileri, ¢ekinti sakatina egilim, gaz ve ciiruf sakatina

egilim konularinda bilgi saglanmaktadir(Giinay ve Demir, 1997)

Aluminyumda kullanimiyla tane inceltme, silisyum modifikasyonu , bakir ve magnezyum

silisidin(Mg,Si) tane sinurlarinda ¢ékelmesi ve diger fazlarin belirlenmesi saglanmaktadir.

Bu bilgileri saglamak igin, siv1 metal standart boyuttaki (sabit modiil) test kabina dokiiliir ve
zamana bagli olarak sicaklik degisimleri bilgisayar ve uygun donamim ile kaydedilir.
Kaydedilen veriler ile metalin kendine has soguma egrisi, bu efrinin birinci ve ikinci tiirevleri

¢izdirilir. Bu egriler degerlendirilerek yukaridaki bilgiler elde edilmektedir.

Isil analizin etkin kullammi ile metalurjik kaynakli sakat: diisiirmek, islenebilmeyi
iyilestirmek, dokiim verimini artirmak, asilama ve katki maddelerinden tasarruf yapmak ve
optimize etmek, faz degisimlerinin niteligi hakkinda bilgi edinmek ve bunun yol agacag:
sonuglart 6nceden gérmek miimkiindiir.

Isil analiz yontemi, sagladigi bu bilgiler ve avantajlarla, daha yliksek kalitede iiretim

yapilmasin saglamis ve dokiimhanelerde kalite kontrol islemini kolaylagtirmisgtir.



2.2.Nicel Isil Analiz

Soguma egrileri Ornekte agiga cikan 1s1 ve Ornekten uzaga taginan 1st arasindaki dengeyi
belirtirler. Genellikle bunu matematiksel olarak ifade etmek kolaydir. Fakat, sividan uzaga
1sinin taginmasi ¢ogunlukla ¢ok karmasiktir ve deneysel kosullara bagli olarak bir ¢ok sekilde
tanimlanabilir. Asagidaki a¢iklamada. deneysel diizenekten uzaga 1s1 tasiumint anlatmak icin
sadece dQ/dt kullanilacaktir. Taginan 1s1 6rnekte agiga ¢ikan 1s1 ile esit olmalidir. Katilasma
siirecinden 6nce ve sonra bu 1s1, 1s1 kapasitesindeki kayipla dengelenir. Katilagma stirecinin

baslamasindan 6nce analitik olarak soyle yazilir.
—=V.p.C — 2.
F pC, @.1)

Burada V 6rnegin hacmi, p sivinin yogunlugu, C, 1s1 kapasitesi ve dT/dt stvimin soguma
hizidir. Soguma egrilerinde dT/dt, efrinin katilasma baglamadan 6nceki egimidir. Egimi
zamanin bir fonksiyonu olarak degerlendirerek, sayet p ve C, biliniyorsa dQ/dt 'yi deneysel
olarak bulabilir ve bunu da sonradan sicaklik-zaman egrisinin analizi igin kullanabiliriz.

Svi, sivilasma sicakligmma sogudugunda kristaller ¢ekirdeklenerek biiyiimeye baslar.
Es.2.1'deki 151 dengesi

arjar

dQ_(
0 V.p.Cp+p.AH.dT 7

(2.2)

halini alir. Burada AH katilagma 1sis1 ve df/dT degisen bir sicaklikta olusan katimn hacim
oramidir. Bu durumda sicaklik-zaman egrisinin sekli meydana gelen katinin hacim oranina
baghdir. Katinin hacim oranindaki artis hizi arttik¢a sicaklik-zaman egrisinde dT/dt 'nin egimi

azalacaktir. Katinin hacim orani kristallerin sayisi ve biiyiime hizlarina baghdir.

Kristaller, normal olarak sivinin sicaklig stvilagma sicakligina veya otektik sicakliga diisiince
¢ekirdeklenirler. Buna ragmen sivinin sicakligi diismeye devam eder. Belirli bir zaman sonra,
egrinin efimi Once yavasga sonra daha hizli azalmaya baslar. Kristal olusumunun ilk
sathalarinda biiyiliyen kristaller (ve 1s1 agia ¢ikist) kiigiiktiir ve dolayisiyla biitiin sivimin
sicaklig1 lizerinde biiylik etkileri goriilmez. Sivilagsma sicakliina yakin diisiik altsofuma
sebebiyle biiylime hiz1 da diisiiktiir. Sicaklik diistiikge altsoguma artar dolayisiyla biiylime hiz

ve kristal alan1 artar. Sonugta daha fazla 1s1 agia ¢ikacak ve sicaklik-zaman egrisinin egimi
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azalmaya baglayacaktir. Egimdeki degisiklik daha erken baglarsa hizla ilerleyecektir. Sicaklik
artiginda serbest kristallerin biiylime hizlan tekrar diigecektir. Fakat, bu sathada biiylimiis
olduklarindan birim zamanda hacimsel biiylimeleri de biiyiik olacaktir. Sonugta, sicaklik,
kristallerin biiyiime hiz1 ve alani 1s1 ¢ikigimt karsilayana kadar artmaya devam edecektir.

Biiyliyen kristallerin alan artik¢a biiyiime hizi diisecek ve sivinin sicakligi sivilasma veya
Otektik sicakliga yakin olacaktir(ASM Handbook, 1988 ).

2.3 Is1l Analiz Teknikleri

Isil analiz, isimsel olarak, enerji degismeleri, Ol¢ii degismeleri ve agirlik degismeleri
Olclilmiis parametrelerine dayandirilan {i¢ ana grupta siniflandirilabilir. Bu simiflandirma
arasinda, enerji degisimlerine dayandirilan ¢ok yaygin kullanilmaktadir. Bunun sebebi bu
teknikten daha fazla bilgi edinilmesidir. Enerji degisimlerine dayandirilan 1s1l analiz bes farkli
teknige boliiniir(Fras vd.,1993). Bunlar;
1-Soguma yada Isinma Egrisi (Sicaklik-Zaman ¢izimi)

a-) Tiiretilmis Soguma (Isinma) Egrisi

b-) Ters Oran Egrisi
2-Diferansiyel Tarama Kalorimetresi (DSC)
3-Diferansiyel Isil Analiz (DTA)
4-Newtonian Is1l Analizi
5-Fourier Isil Analizi

2.3.1 Soguma Egrileri

Sadece soguma egrilerinin kullamildig: 1sil analize geleneksel 1sil analizde denilmektedir.
Geleneksel 1s1l analizde, bir alasim gerekli sicakliga sitilir ve sabit oranda sogumasina izin
verilir. Sicaklik zamanin bir fonksiyonu gibi kaydedilir. Soguma egrilerinde sadece faz
doniigiimiiyle birlestirilmis donislimiin 6nemli gizli 1s151 varsa eger bir faz doniislimii gosterir.

Bu teknik ile faz doniisiimiiniin baslangi¢ ve son noktalarini belirlemek giictiir(Tuttle, 1985).

Katilagma bilgisi soguma egrisinde i¢erilmesine ragmen, ¢ok sik l¢lilmiis degisimler sadece
alasim bilesimi ve faz degisim sicakliklan ile iliskilendirilir.
Soguma egrilerinin son seklini etkileyen iki ana faktdr vardir:

e Kaliptan gevresine 1s1 transferi
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e Numune dokiimiinde meydana gelen faz déniigtimleri

Soguma egrisi analizinden elde edilmis bilgi sadece ergimis metal igleminin kontrolii i¢in
degil hem de katilagma olayini nicel olarak anlamak iginde kullanilabilmektedir.
Soguma egrilerinden elde edilmis bilgilerin gesitleri Sekil 2.3 'te ozetlenir (Frost ve

Stefanescu, 1992).

Soguma Egrisi Kimyasal Anahz)
Analizinden Bilgi

Mikroyap1 ]

l

Fazlarin Miktar

Faz Sekli

Tane Olgiisti
Cekirdeklenme Potansiyeli
Cekme

Gizli Kalmis Is1

Sekil 2.3 Soguma egrilerinin analizinden bilgisayar vasitasiyla elde edilebilir tipik bilgiler(Frost vd.,1992)

Soguma egrilerinin bu 6zelliklerinden hareketle, dokiimlerde yapmin gelisimini incelemek
miimkiindiir. Ozellikle aliiminyum alagimlarinda bu yaygindir. Bu konudaki calismalar bir
soguma egrisinin (sekil 2.4), alasimin tane inceltmesinin olup olmadipimi ve Al-Si
alasimlarinda  silisyum  Gtektiginin degistirilip  degistirilmedigini belirlemek icin

kullamlmastyla yapilmigtir. Soguma egrisindeki 1 ve 2 bolgeleri faz olusum bolgeleridir.

10
68\
T,
688 c
588 1 //2
560
548
528
saai
|
488 ' ' . .
3 ) 188 158 208 258 388 58

Katilagma zamani (s)
Sekil 2.4 %6.7 Si, %0.44 Fe, %0.30Mg ve%0.01Ti igeren bir 356 alasiminin soguma egrisi(isil ¢ift 35mm
¢apindaki silindirik dékiimiin merkezine yerlestirilmigtir.)(Backerud ve Sigworth, 1989)



2.3.1.1 Tiiretilmis Soguma Egrileri

2.3.1.1.1 Tiirevin Kullanilmasi

Isil analizde tiirevin birinci kullanimi yazarlarin birisi tarafindan erken deneylerden giindeme
getirilir ve bir patent 1970°de bu gelismede doldurulur. Cok yakin zamanda diger
aragtirmacilar soguma egrisini dijital olarak yapmustir ve sonra bir bilgisayarda sonucun
tiirevini almistir. Yen, Evans, Nowicki ve Cole(1985), aliminyum fazinin ¢ekirdeklenmesiyle
baglantilt olan tiirevin piklerini entegre etti ve erken bulgular entegre edilmis piklerin
dékiimde gézlenilen tane dl¢iisii ile ilgili oldugunu dogruladi. Sakwa, ¢6zeltide Mg ve Cu’nun
cesitli miktarint iceren Al -%7 Si alasiminda birinci tlirevin kullammim ¢alismustir. Birinci
tiirev esas soguma egrisinden, ¢ok ¢ok acik MgySi ve ALCu’nun ¢okelmesini gosterir;
piklerin o6lcusii niteliksel olarak varolan elementin miktarn ile iliskilidir, fakat iliski

numunenin bilesiminin tam belirlenmesi i¢in uygun goriilmez.

Sekil 2.4°teki egrinin birinci tiirevi sekil 2.5°te gosterilir. Tiirev, egrinin herbir noktasinda
sayisal olarak sofuma egrisinin egimine esittir ve bu yiizden katilasma numunesinde metalin
soguma oranini temsil eder. Tiirev artt1g1 zaman bu bir seyin soguma oraninda diisiise neden
oldugu anlamindadir. Ornegin, yeni bir fazin gériiniist, ki o gizli kalmus 1s1y1 serbest birakir.
4174t

°C%4)
1.8

8.5

S

8 58 128 158 200 258 308 350
Katilasma zamani (s)

Sekil 2.5 Sekil 2.4’teki soguma egrisinin birinci tiirevi

Egrinin baglangicinda numune tamamen sividir ve soguma orami yaklasik 0,9°C/s dir.

Kristallenme meydana gelmeseydi eger, soguma oram sekilde nokta ¢izgi ile gosterildigi gibi
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derece derece azalacaktl. Noktalt ¢izgi numunenin soguma oraninda esas alinan ¢izgiyi temsil
eder. Bu esas alinan ¢izgide soguma orani numune ve onun gevresi arasindaki sicaklik
farkinin bir fonksiyonudur. Bu yiizden soguma orani (ve tlirev) zaman ilerledik¢e mutlak

deger i¢inde daha az olur.

Egrinin 1 noktasinda esas alinan ¢izgi degerinden keskin bir sapma vardir ve tiirev yaklagik
+0,4°C/s’lik bir maksimuma kadar hizlica yiikselir ve sonra agagi1 geri doner. Diger ifadeyle,
tirevin maksimumunda, numune ger¢ekten 0,4°C/s’lik bir oranda ismmyor. Bu hizli 1s1
vermeye, numunede aliiminyum tanelerinin ani ¢ekirdeklenmesi neden olur. Zamanla, alt
bolgelerin gekirdeklenmesinin orami ve aliiminyum dendritlerinin  6n(cephe) biiyiimesi,
hafif¢e sogutucu cidarlardan numune merkezine dogru meydana gelir (egrinin 2.bélgesi).
Biraz zaman sonra dendritler dokiimii doldurur ve dendritlerin daha fazla biiylimesi sadece
yana dogru meydana gelebilir.(Dendritlerin bu kalinlagmasi 3.b6lgede meydana gelir).
Gergekte, egrinin hala esas alinan ¢izgi soguma oranin lizerinde olmasi, gizli kalmig isinin
aliiminyum kristallerinin devam eden biiytimesi ile salindiginin bir kanitidur.

4 noktasinda tiirevde birbaska hizli artig vardir. Bu silisyum kristallerinin  ani
gorliniistiyle(gekirdeklenmesiyle) iligkilidir. Silisyumun (ve Otektikte icerilen kati
aliminyumun dahi) biylimesi 5.bolgesindede devam eder. 4 ve 5 bolgeleri, aliiminyum
tanelerinin olugmasina benzer olarak, silisyum baslangicinda hizli oldugunu, katilasma
ilerledikge asagiya yavasladigim gostrir ve sonunda 6 noktasinda Mg,Si faz1 gériiniir. Bu fazin
goriiniisii esas egride zor farkedilir,fakat o, sofuma egrisinin tlirevinin, degeri acik¢a

gostermesinden dolay1 burada kolayca isaretlenir.

Katilasma tamamlandig1 zaman (7.bdlge) soguma egrisi esas alinan ¢izgi degerine geri diger.
Bununla birlikte noktali ¢izginin altina bir kiiglik inig vardir. Bu ini§, heniiz tam olarak
aciklanmamustir. Isil ¢ift, bir silindirik kalibin merkezinde igerilir. Katilasmanin sonunda, 1s1
kristallenmenin aniden sona ermesiyle iretilir ve merkezden cidara numunede sicaklik
gradyentinin bir hiz normallenmesini takip eder. Bu gegici sicaklik dengelenmesi egride

g6zlenen inisi tiretir(Backerud ve Sigworth, 1989).

2.3.1.1.2 iki Isil Cift Kullanilmasi

Isil analizdeki o6nemli gelismelerden bir taneside, numune kalibinda iki 1sil gift

kullanilmasidir. Isil ¢iftlerden bir tanesi cidarda, bir tanesi merkezdedir. Boyle kullanilacak
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pota, yiizeyde soguk bolgeler tiretilmemesi igin doldurulmadan 6nce 1sitilir. Boylece soguk
bélgeler olusmaz, ama bunun yerine, potanin biittin icerikleri kristallenme ylizeyde baslayana
kadar sogur. Bu yolla yeni fazlar seklinde iiretilmis 1s1 dalgalarimi gérmek miimkiindiir. Diger
bir ifadeyle yeni bir faz birinci ylizeyde ¢ekirdeklenir ve sonra bilyiime(ve tretilmis 1st)

numunenin merkezine dogru hareket eder.

Tee

628
688
563
568
548

528

588'i

i
4881

© 8 s3 18 18 28 8 38 50
Katilagma zaman: (s)

Sekil 2.6 Potanin cidarindan ve merkezinden 356 alagimi igin elde edilmis soguma egrileri

Potanin cidarinda ve merkezindeki iiretilmis soguma egrileri sekil 2.6’da 356 alagimui icin
gosterilir. Beklenildigi gibi, potanin cidarinda metal merkezdekinden daha soguktur. Bu farkin
biyiikliigi, Tw-T. , sekil 2.7°de ¢izilir. Kat1 ve siv1 aliiminyumun 1s1] iletkenligi benzerdir. Bu
yiizden katilagmadan 6nce ve sonra kiigiik bir dokiimde 1s1l gradyent yaklagik aymdir: Yaklasik
2°C sicaklik farka tiretir.

Tu-Te
“0)

& &8 188 19 2@ me 00 %0
Katilagma zamani (s)

Sekil 2.7 Numunenin cidar1 ve merkezi arasindaki, 8lgitlmiis sicaklik farklari, Ty-Te.
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Kati aliiminyumun ¢ekirdeklenmesi (1.bélge) basladigi zaman, ylizey 1sir ve sicaklik fark
egrisi yiikselir. Dokim iginde bu gekirdeklenme ve biiyiime ilerledigi zaman, merkezde
yuzeyden daha ¢ok 1s1 dretilir.Bu yiizden fark egrisi diiger. Sonra, aliiminyum dendritler
dokiimii doldurdugu anda(egrinin 2 ve 3 bdlgeleri arasinda) egri yaklasik 2°C’lik onun orijinal
degerine geri dénmeye baglar. Diger bir ifadeyle, numune aliiminyum taneleri ile doldurulur
ve dendritlerin kalinlasmasi (ya da yanal biiyiimesi) egrinin 3.bslgesinde dékiimde bastanbasa

az ya da ¢ok meydana gelir.

Egri onun esas kararli durum degerine geri dénemez. Donseydi eger, kesikli ¢izgiyi takip
edecekti. Bunun yerine bir baska reaksiyon baglar(bdlge.3a). Bu reaksiyon dendritler arasi
stvida(6n oOtektikte) demir destekli fazlarin ¢dkelmesidir. Bu reaksiyon ne orjinal soguma
egrisinde ne de onun tlirevinde goézlenilmistir. Bu ylizden numune ddkiimiine yerlestirilen
ikinci 1s1l ¢iftin degeri anlasilir. Reaksiyonun takip eden sirast (4-7 bolgeleri), sekil 2.5’te
tantmlandig1 gibi aymidir.

Sekil 2.7 dikkate alindiginda iki nokta not etmeye degerdir. Ilk olarak cidar ve merkez
arasinda sicaklik farkinin biyiikligl, katilasma esnasinda meydana gelen reaksiyonlarin
aynlabilmesi i¢in yeterince kiiclik olmalidir. Aksi takdirde bu analiz imkansiz olmaktadir.
Ikinci olarak uyarlik(coherency) noktasi (2 ve 3 bélgeleri arasindadir) iki 1s1l ¢ift analizi ile
acikca kurulur. Béylece dokiimiin aliiminyum dendritleri ile ne zaman dolduruldugu tespit
edilmis olmaktadir. Bu &zellik dokiimiin nasil beslenmesi gerektigi lizerinde bir etkiye

sahiptir. Bu noktadan mikroyap: tane 6l¢iisti belirlenebilir(Backerud ve Sigwort.,1989)

2.3.1.2 Ters Oran Egrisi

Tiretilmis sofuma egrisi tekniginin bir eksikligi, sicaklik bilgisinin, bu egrinin ¢izildigi
yoldan dolay: (Soguma orani zamana kars: ¢izilir) direkt belli olmamasidir. Bu tiiretilmis egri
ile orijinal sofuma egrisinin birlikte ¢izilmesiyle giderilebilmektedir. Bununla birlikte, ters
oran egrisi olarak isimlendirilen, sicaklik bilgisini kaybetmeksizin elde edilmesini saglayan

benzer bir analiz yolu vardir.

Ters oran efrisi gibi bilinen teknik sekil 2.8'de gosterilir. Burada, soguma oraninin tersi
zaman yerine sicaklifa karsi ¢izilir. Isil analizin bu ¢esidi orijinal soguma egrisinin durma

sicakliklarin1 uygun sekilde tanimlamak igin kullanilabilir sivri piklerle nitelendirilebilir.
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Béylece kritik sicakliklar tiiretilmis egri ya da soguma egrisinden daha ¢ok dogru olarak ters
oran egrisinden okunabilir. Aslinda bu teknik faz diyagramlarinin ¢alisilmasinda uzun zaman
icin metalurjistler tarafindan kullamlmigtir. Ozellikle Fe-C-Si sistemi igin uygulanmustir.
Bununla birlikte soguma egrisi ve tiiretilmis soguma egrisi tekniklerinin sinirlamalart ters oran

teknigi i¢in uygulanir (Ekpoom vd., 1981).

Bu teknik sadece malzemenin az miktarlar déniigimde igerildigi zaman ya da sadece
doniigtimiin  kiigiik bir gizli 1s1s1 reaksiyona eslik ettigi zaman meydana gelen faz

doniigimlerini gosterecektir (Tuttle, 1985).

TERS ORAN (At/AT)
T T T T

SOGUMA EGRiSi
e

N
TERS ORAN EGRISi | | &
<
S
w
g
L I ) ! ] i }
o l 2 3 4 5 ] 7
ZAMAN(Dak)

Sekil 2.8 Bir soguma egrisi ve onun ters oran egrisi ile iliskisi(Ekpoom vd.,1981)

2.3.2 Diferansiyel Tarama Kalorimetresi

Diferansiyel tarama kalorimetresi, bir test numunesi ve bir referans malzemeyi aym
sicakliklarda tutmak igin gerekli elektrik giiciindeki farki kaydeder. Gii¢ farki, numunede
fiziksel ve kimyasal gegisler esnasinda yiikselme gsterir ve gegis esnasinda absorblanan ya

da serbest birakilan 1s1l enerjiye esittir.



14

Iki numune kabi (test ve referans malzemeleri igin) ayr 1sitma halkalarinda kaliplanir. Bir
direng termometresi herbir kaba tutturulur. Bir kontrol iinitesi herbir halka igin saglanmus
giicii diizenler. O, numune ve referans sicakliklarinin esitligini korur ve o, baslangicta diizgiin
oranda bu sicakliklar1 yiikseltir ya da alcaltir. Numuneler kullamilmadan 6nce metal folye
paketlerine koyulur. Cogu kez bos bir folye numune tutucusu referans gibi

kullanilabilmektedir.

Giig degisimleri dogru bir ¢izgi tistlinde agirt gosterilmis pikler gibi grafik kaydedicilerle
kaydedilir. Pikin alan1 absorblanan ya da yayilan enerjinin miktarina uyar. Onun grafikteki

pozisyonu gegis sicakligini gosterir.

Fiziksel gecisler ve numune bozulmasimi ayirt etmek i¢in, analiz bir inert gaz atmosferinde
uygulanabilir. Isil iletkenlik hiicresiyle numunelendirilmigse eger, bozulmanin (tiriinleri,
diferansiyel tarama kalorimetre grafiginde 1s11 degismelerden dolay: pik ile uygun bir yardimei

kaydedicide gésterilir (Willard vd., 1965).

Katilagma ve kati durum faz degisimlerinin nicel 1s1l analizi ¢ogu metalurjik sistemlerde
diferansiyel tarama kalorimetresi ya da DTA ile yapilmistir. Bunlarin vasitasiyla iiretilmis
1s1larin biiytikliikleri ve sonug olarak katilasmis fazlarin hacim kesirleri kurulabilmektedir.

DSC teknigi faydali bilgiler saglamasina ragmen , o numune ve laboratuvar
techizatlandirilmasindaki sinirlamalardan dolayr dékiimhanelerde sinirli kullanilir (Fras

vd.,1993). DSC uygulamasina 6rnek sekil 2.9°da gésterilmektedir.

40
563.4°C
L . Sludge
s u Soguma -
20 + ' L
g ;
— Isinma; T
g 6487°C
< 0 \
\ / ' 610°C
/ Stvigen
-20 F ‘T" 300°C
5705C o/B-fazlari
Si-otektik
-40 . .
550 600 850
- -Sicaklik (¢

Sekil 2.9 550-660 °C sicaklik alaninda 1sinma ve sofuma gevrimlerini gdsteren, bir deneysel 319 alagiminin( %

0,5 Fe, % 0,003 Mg iceren, DAS ~22um ) toz halindeki numunesinin DSC ¢izimi(Samuel vd.,1996).
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2.3.3 Diferansiyel Isil Analiz

Bu teknik, bir faz doniisiimii olan bir alasim ve bir kontrol ya da bir standart numune
arasindaki sicaklik farkini, numunelerin her ikiside sogutulurken ¢izer. Platin, nikel ve Al,O5
kontrol gibi kullanilabilir.Ciinkii onlar tipik ¢alisilan sicaklik alanlarinda bir faz doniigiimiine
ugramaz.

Iki 1s1 ¢ift kullanilir: bir tanesi numune ve kontrol arasinda sicaklik farkimi 6lgmek i¢in; ve
digeri kontroliin sicakligini 6l¢mek igin. Numunenin doniisiime bagladigi noktada, sicaklikta
diizenli diistis gegici olarak durur. Fakat kontroliin sicaklifinda diisiis diizenli olarak devam
eder.

Fark sicaklifina karsi soguma sicaklifinin ¢izimi kontrol ve numune arasinda soguma
ozelliklerinde farkliliklar gésterir ve numunede bir faz doniiglimiinii yansitir. Bu teknik sadece
doniistimiin kiiciik bir gizli 1sisina sahip olan faz doniisiimlerini ortaya ¢ikarabilir.(Tutle
,1985)

Sekil 2.10’da bir diferansiyel 151l analiz diizenegi gdsterilir. Analiz edilecek 6rnek ve standart
ornek , herbirinde birer 1sil¢ift ile, ayn1 ocaga yerlestirilir. Ocagin sicaklif1 ve soguma hiz1 da
ayrt bir 1sigift ile oOlgiilir ve kontrol edilir. Standart émek ve analiz 6rnegi deneyin
baslangicinda aym sicakliklara sahip olmalidir. Soguma sirasinda 6rnek 1s1 veren faz
degisimlerine ugrayacaktir. A¢iga c¢ikan 1s1 sebebiyle tepkime sirasinda Grnegin sicakli
standart Ornegin sicaklifindan farkli olacaktir. Ocak sicakligi, 6rnek ve standart &rnek
sicakliklar1 ayn1 zamanda kaydedilmektedir.
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Sekil 2.10 Diferansiyel 1sil analiz cihazinin temel yap1 semasi. T, standart sicaklig1, T, numune sicaklifi ve
T ocak sicaklifi(ASM Handbook, 1988)
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Sekil 2.10°daki deneysel diizenek kullanilarak normal olarak standart 6rnekle 6rnek arasindaki
sicaklik farki belirlenir, ocagin sicakligi Olglilmez. Dolayisiyla sadece (Ts-T,) ve T
bilinmektedir. Burada T, standart 6rnegin sicaklifidir.

Katilagsma hizi normal olarak basit bir matematiksel anlizle bulunur. Bu analiz:

d,

df
(?J p.CV, +AH. PV~ n(T.-T,) 2.3)

esitligi ile tanimlamir. Burada dTy/dt 6rnegin soguma hizi , C, 6megin 6zgiil 1s1s1, V rnegin

hacmi, AH katilagma 1s1s1, df/dt birim zamanda olusan katinin orani, Ts ve Ty sirasiyla drnek
ve ocak sicakligi ve 1 1s1 transferi katsayisidir.

Esitlik 2.3’tin sag tarafindaki ikinci terim katilagma baglamadan 6nce 0 dir. Is1 transferi
katsayis1 1 bu safha igin dT¢/dt , T ve Tr dl¢iilerek bulunur. Tepkime hizi, df/dt ise bu deger
kullamlarak ve katilagsma sirasinda sicaklik ve birinci zaman tiirevi yeniden 6lgiilerek bulunur.
Tepkime hizini hesaplayabilmek icin, esitlik 2.3’teki (Te-Ty) terimi (Ts-To)+(Ty-Ty) ile
degistirilir. Standart 6rnek igin,

T,
(Te-T) =p.C; ¥, — = dir. 2.4)

Burada dT,/dt standart 6rnegin soguma hizidir. Bunu esitlik 2.3’te yerine koyarak:

gy 9L,
=77(Ts—-Tn)+p.Cp.V,,. o 2.5)

s 91, a
p-C3.V, = +(AH).p.V, dt

Sayet katilagma 1s1s1 AH biliniyorsa. tepkime hizlar, sicakliklar ve soguma hizlan 6lgiilerek
hesaplanabilir. Sayet 1s1 transfer katsayisi biliniyorsa, katilasma 1sis1 esitlik 2.5%in biitiin
katilasma araliginda (f = 0 dan f= 1’¢) integrali alinarak bulunabilir.

Yayinlarda, tepkime hizinin ve katilagma isisuin bilindigi durumlarda esitlik 2.5’in
basitlegtirilmis seklinin sik sik kullamldigina raslanilmaktadir. Sol taraftaki birinci terim sag

taraftaki sonuncu terime esit kabul edilerek asagidaki baginti bulunur:

4 __ 7 (
dat  (AH).V

T.-T,) 2.6)
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Esitlik 2.6 Olgiilen sicaklik farki ile tepkime hizi arasinda dogru bir oranti oldugunu
gostermektedir.
Esitlik 2.6’da n/AHV; terimi sabit olarak kabul edilebilir. Ornek ile normal arasindaki sicaklik
farki (Ts-T, )olgiilerek, bu farkin sicakligin bir fonksiyonu olarak degisimi belirlenir. Sabit ise
esitlik 2.5 f = 0 dan f = 1’e kadar entegre edilerek bulunur. Bu entegrasyon genellikle grafik

olarak yapilir.

Esitlik 2.6’dan diferansiyel 1s1l analiz verilerini yorumlamak i¢in sik sik yararlanilir. Fakat bu

yorumun bir ¢ok hatayr i¢erecegi unutulmamalidir. 2.5 ve 2.6 nolu esitlikler mukayese

edildiinde bu hatalarin olabilecegi anlagilacaktir. Mesela, C;, Vs, V, ve C,',' esit kabul

edilmistir. Bu genellikle bdyle degildir.Bu problemin tistesinden gelmek i¢in drnegin kendisi
hayali standart 6rnek olarak kabul edilir. O zaman sicaklik farki basit bir bilgisayar analizi ile
belirlenir. Katilasma 1sisn1 bulabilmek i¢in 1s1 tasimim katsayisi n, esitlik 2.5°tekine benzer

basit bir seri deneylerle belirlenmelidir(ASM Handbook, 1988).

DTA ile ¢ok sayida galisma yapilmugtir. Ornek olarak, bir Al - %7 Si numunesi igin hem
1sinma hem de soguma cevrimlerini goésteren tipik bir DTA ¢izimi sekil 2.11°de gosterilir.
Istnma gevrimi esnasinda, birinci doniistimiin baslangicindaki sicaklik 6tektik sicaklik gibi
alinir, ve doniisiimiin sonunda pik sicaklig sivilagsma sicakligidir. Aksine, sofuma esnasinda
baslayan baslangic sicaklig sivilasma sicakligidir, ve ikinci pikten dnce baslangi¢ sicaklifi
otektik sicakligidir.

Isinma

Sofuma

Sicaklik fark: °C)

as . 3.3 LLA [N} 198.¢ 129,80 1423 1800 1943 2038 243

Zaman(dak)

Sekil 2,11 Isinma ve sofuma g¢evrimleri esnasinda tipik DTA ¢izimi(Apelian ve Cheng.,1986)

Sekil 2.12 faz diyagraminin aym ekseninde ¢izilerek elde edilmis DTA ¢izimini gosterir.

Isinma ve soguma ¢evrimleri esnasinda meydana gelen faz doniisiimleri goériilebilmektedir.

A$agldaki bilgi DTA’darl elde edilir: ATLz(TL )|smma - (TL )Soguma ve ATE = (TE)tegnk '(TE)soguma.
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ISI ALAN
BER1SI VEREN

Soguma
BLUUIS|

NIPROIS —*

%B—

B

Sekil 2.12 Kritik sicaklik noktalarini gésteren , uygun faz diyagramina eklenmis tipik DTA ¢izimi

Isinma ¢evrimi esnasinda , Ty, ve Tg, 1sinma oran arttifinda artar; soguma esnasinda iken, Ti.

ve Tg soguma orani arttifinda azalir. Sapmalari ve hatali sonuglart minimuma indirmek igin ,

sabit oranda 1sitma ve sogutma yapilir(Apelian ve Cheng ,1986).

DTA teknigi faydali bilgiler saglamasina ragmen , onun numunelerde ve laboratuvar

aletlemesindeki sinirlamalardan dolay1 dékiimhanelerde sinrl: kullanilir.(Fras vd.,1993)

2.3.4 Newtonian Isil Analizi

Katilagma esnasinda 1s1 akist (qs), bir dokiim-kalip sistemi i¢in 1s1 denge esitliginden

belirlenebilir.

Js= Qac-qr = Cv T'qu/M
veé

T=dT/dt

Burada;

Jac: Metalde toplanmig 1sinin orani
gy Kaliba transfer edilmis 1s1

C.: Hacimsel 6zgil 1s1 (J/em’K)

T : Metal soguma orani (K/s)

M: Dékiim modiilii (cm)

Qsu: D6kiim yiizeyinden etrafina 1s1 akis1 (W/cm)

Q2.7)

(2.8)
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Esitlik 2.7 asagidaki gibi tekrar yazilabilir.
qs= Cy( T-Zn) (2.9)

Burada Zy Newtonian sifir egrisi yada baz alinan ¢izgi gibi dikkate alinabilir ve o asagidaki

gibi verilir:
Zn= qo/CM (2.10)

Zy’i bulmak i¢in cevreye birakilmis 1s1 belirlenmis olmak zorundadir. Bu dokiimiin sekline
bagh olarak gesitli yollarda basarilabilir. Nispeten kalin tabaka sekillerinde ve kum kaliplarda
gsu asagidaki esitlikten tahmin edilebilmektedir.

Ts = Tin)| ConAmpin
qsu=( \/)1—_[7 ! (2.11)

Burada altindis m kalib1 temsil eder.
Ts: I¢ kalip yiizeyinin sicaklig

Tm: Baslangi¢ sicakligi

Cu: Ozgiil 1s1

Am: Isil iletkenlik

Ym: Kalip yogunlugu

Newtonian sifir egrisi esitlik 2.10 ve 2.11’in birlestirilmesiyle belirlenebilir ve boylece

katilagma isleminin kinetigi asagidaki esitlikten kurulabilmektedir.

!
1
G- [aseyar (2.12)
)

Burada ;
f;: Kat1 fazin kesri
L: Hacimsel gizli kalmig 1s1 (J/cm®)

ty: Katilagsma baslangicinda zaman
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Deneysel verinin ekstrapolasyon yontemleri

Bu deneysel yontem agagidakilere dayandirilir:

Bir soguma egrisine ilaveten onun birinci ve ikinci zaman tiirevlerini elde etmek.

Ikinci tiirevden katilasmanin baslangicin1 ve sonunu tesbit etmek. Zaman, ty, bu tiirevin
isaretinin degistigi biikiilme noktasiyla verilir. Katilasmanin sonunda, soguma orani
egrisinde keskin bir minimum ile tanimlanir($ekil 2.13a).

Soguma orani egrisinin (Sekil 2.13a) baslangic1 ve sonu arasinda T= -A exp(-Bt) tipli bir
egriye ekstrapolasyon ile uydurmak. Bu Newtonian sifir egrisini tanimlar ve o katilasma
etkileri hari¢ tutulduktan sonra soguma egrisini temsil eder. A ve B sabitleri katilagmanin
baslangicinda ve sonunda soguma orani egrisindeki veriden belirlenir.

ty-te zaman arali1 igin soguma orani egrisi ve sifir egrisi arasinda alanlar hesaplamak. Bu
alanin 6zgiil 1s1 ile ¢arpimu katilagmanin gizli kalmig 1s1s1m tiretir ve katilagtirtimig fazlarin

hacim kesrinin belirlenmesi i¢in kullanilabilmektedir.

Newtonian yonteminin ana eksiklikleri:

O dokiimde dogan sicaklik gradyentlerini hesaba katmaz. Genelde, bu gradyent, dékiim
icinde farkli bélgelerde katilasmis fazlarin homojen olmayan hacim kesirleri igin yiikselme
verir.

Deneysel olarak ,o, sifir egrisinin ,soguma orani egrisinin ekstrapolasyonuyla belirlenebilen
bir istel esitlige uydugu keyfi olarak varsayilir. Yine de, bu tahmin katilagma kinetigini
kaydetmede hatanin bilyiik kaynag icin yiikselme verebilir(Fras vd.,1993)

w 1.0 -
@
v
""" o o 05f
catif 71 |
negatif 7! > g4m
- . 3 p- AN V] 0.0
sifir egrisi  pik S E--z f__; 3t (g)
: E -3 =
i vk -05}
) E -4
N
T T T e ek =5 etV
200 300 400 o} 100 200 300
zaman. 2 zaman (s»

Sekil 2.13 Newtonian sifir egrileri: (a) A ve B degerleri igin (sirasiyla -2,253°C/s, -0,003°C/s) dT/dt =A.e®""den

tahmin edilmis; (b) Backerud ve Krol,(1990) tarafindan tahmin edilmis Newtonian sifir egrisi.



21

2.3.5 Fourier Isil Analizi

Fourier analizi katilasma esnasinda siv1 metalin sicaklik alanlarinin 6lgiimlerine dayandirilir.
Bu y6ntemde, esas alinan ¢izginin nispi seklinde keyfi tahminlerin girisinden kagimilir.

Is1 iletimiyle 1s1 transferinin metal-kalip sistemlerinde baskin oldugunu varsayarak, kaliba

doktiikten sonra metalin sicakhifn  bir 1s1 kaynag:i iceren Fourier esitliginden

belirlenebilmektedir. Bu esitlik asagidaki gibi yazilabilmektedir.

(8T &%) = VT +(gs/ Cv) (2.13)
Bu esitlik katilagma esnasinda iiretilmis 1s1 (qs) ile tanimlanabilir.

q=C,T - aC,V°T (2.14)
Burada a 1s1l yayimrhktir(cm?/s). Esitlik 2.14 asagidaki gibi tekrar yazilabilir.

9= Cv (T-Zr) (2.15)
Burada Zg Fourier sifir egrisi yada baz alinan ¢izgidir ve o agagidaki gibi verilir:

Z=a V' T (2.16)
Yukandaki esitliklere goére, 1s1l yaymurlik ve sicaklik alami T(x,t), metal iginde bilindigi
zaman, degisik 1s1 oran katilimlarinin biiyiikliikleri kurulabilir. Deneysel olarak, ii¢ sicaklik
noktasmin en az bir verisi laplacian V>T’nin belirlenmesi icin gereklidir. Yinede, simetrik

sicaklik alanlarinda (sistemin dikey eksenine gore) bu veri noktalar (Sekil.2.14’e bak) sadece
ikiye azaltilir. Boylece iki 1s1] ¢ift kullarularak, V2Tyi bulmak miimkiindiir.



Sekil 2.14 V>T’nin belirlenmesi igin kullanilan sicakhk alaninin sematik gosterimi(Fras vd.,1993)

Bir silindirik dokiimde laplaciamin hesabi silindirik  koordinatlarda asagidaki gibi

yazilabilmektedir.

V2T=(&8"T/ar*)+(1/r) (8T/6r) (2.17)

Esitlik 2.17’nin bilesenleri agsagidakiler vasitasiyla tanimlanabilir:

T>-T 0
FT _ R-r - 2AT2—Ty) 2.18)
a’ R1+R2-R1 R22—R12 )
2
ve
1or 1 T.-T 2AT.-T
= ( : ‘)= (22 ;) (2.19)
ror R R-R\R - R R -R
1+ —
2
Baylece esitlik 2.17°de , esitlik 2.18 ve 2.19 yerine koyularak, esitlik 2.20 tiretilir:
HT2-T)
ViT=—7—5" 2.20
R} - R} (2.20)

Uretilmis 1s1 oraninin belirlenmesi a ve C, tarafindan dahi etkilenir.

Fourier yontemi birincil fazlarin , 6rnegin dendtritler(bunlar diger yontemlerle belirlenemez,
Ozellikle gri dokme demir ve Al-Si alasimlarinda, birincil Ostenit ya da o-fazi 6tektik
bilesenlerden agik¢a ayurt edilemez), hacim kesirlerinin nispeten hizli belirlenmesi igin

uygulanabilir(Fras vd., 1993)
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2.3.6 Tercih Edilen Isil Analiz Yontemi

Bu ¢alismada kullandigimiz 1sil analiz ydntemine ¢ift potali 1s1l analiz ismini verdik. Bu
yontem 1s1l analizde yeni bir yaklagimi icermektedir. Farkhi hacimde veya ayni hacimde olup
birbirlerinden farklt hizda sogutulan iki veya daha fazla potadan alinan zaman-sicaklik
degisimi verileri ile mikroiglemci tarafindan cizilen sofuma egrilerinin veya soguma
egrilerinin  sicakhk farklarimin ve bunlann tiirevler egrilerinin ve/veya egrilerin belirli
boliimlerinin altinda kalan alanlarin mukayesesi ile alasimin olusan mikroyapis1 hakkinda
bilgi vermektedir.

Bu yontemde bilesimleri ve yiizeyleri ayni iki veya daha fazla pota kullanilmaktadir.Potalarin

her birinin ortasinda dokiilen alasimin cinsine gore bilesimi farkli olan bir 1sil ¢ift
bulunmaktadir. Isil ¢iftler yardimiyla saniyede birkag defadan saniyede yiizlerce defaya ulasan
siklikta okunan sicakliklar bir mikroislemcinin yardimi ile kaydedilmekte egriler halinde bir
monitdrden izlenebilmektedir. Potalar arasindaki soguma farkliliklari,(a)potalarin hacimleri
birbirinden farkli tutularak,(b) pota tabanina soguma hizii farklilastirmak igin farkli
boyutlarda, sivi metalle aym bilesimdeki alasimdan kati parga yerlestirilerek,( ¢ ) Potalar
soguk gaz iifleme gibi diger bir yontemlefarkli hizda sogutarak saglanmaktadir. Mikroislemci
potalardan alinan egrilerin ilk sapma noktalar1 birbiri istiine ¢akigtiracak sekilde egrileri fist
iste getirmektedir.

Bu yontemin digerlerinden enbilyiik farki soguma egrilerinin farkinin en az iki potadan
alinmasidir. Bu yeni yaklasimla, diger yéntemlerde elde edilememis 6zelliklerin (6rnegin yeni
bir fazin tamimlanmas1) elde edilebilecegi samlmaktadir. Bu nedenle ,bu yontemi yaygin
olarak kullanlan Al-Si alasimlarinda yapmak, baslangi¢ igin iyi bir segimdir. Ciinkii, 1s1l
analiz. ¢aligmalan aliiminyum alasimlarinda tane inceltme ve modifikasyonun tesbiti igin
yaygm bir bi¢imde yapilmaktadir. Bunlar bize, uygulanacak ydntemin basarisini kontrol

agisindan iyi veri olugturur.
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2.4 Al-Si Alasimlarn

Dékiimhaneler tarafindan kullanilan yaklagik 238 altiminyum alagimmnin %46’s1 , sekilli
parcalarin %90°nin tiretiminde kullarlan altiminyum - silisyum alagimlandir. Bu tiir 3xx.x
alasimlarinin bu derece genis uygulama alani bulmasinin nedeni iistiin fiziksel 6zelliklerin ok
iyi dokiilebilirlikle bir arada bulunmasidir. | Mekanik &zellikler, korozyon direnci,

islenebilirlik, sicak yirtilma direnci, akiskanlik ve kaynaklanabilirlik 6nemli 6zellikleridir.

Uygulama bakimindan bu alagimlar iki kisma ayrlirlar: 1s1l islem gérmeyen ikili alagimlar ve
1s1l islem goren ,Mg, Cu, Ni veya bunlar1 beraberce igeren yaslandirma sertlesmeli alasimlar.
En yaygin olarak kullanilan altiminyum - silisyum alagimlarinin bilesimleri Tablo 1°de verilir.
Aliiminyum - silisyum alasimlarinin &zellikleri biiyiik ¢apta Stektik, birincil silisyum ve tane
yapisin degistirmek i¢in kullanilan kimyasal ilavelere, hidrojeni azaltmak ve kalintilar

uzaklastirmak igin kullanilan ergimis metal iglemlerine baghidir.(ASM Handbook, 1988)

Tablo2. 1 Yaygin kullanilan altiminyum - silisyum alastmlarinin bilesimleri(tASM Handbook,1988)

Ortalama  Bilesimler(b)

Alagim Uriin(a) Cu Mg Mn Si Digerler
355,0 S,P 1,2 0,50 0,50 max 5,0 0,15Ti
A356,0 S,p - 0,35 0,35 max 7,0 -
A357,0 S,P - 0,60 0,03 max 7,0 0,15Ti,0,04 Be
360,0 D - 0,50 0,35 max 9,5 -

380,0 D 3,5 - 0,50 max 85 -

390,0 D 4,5 0,60 0,10 max 17,0 -

413,0 D - - 0,35 max 12,0 -
B443,0 S,P - - 0,50 max 52 -

(a) S, kum kaliba dokiim, P, metal kaliba dokiim, D, basingli dskiim (b)Bilesimlerin kalan: aliiminyumdur.

Aliiminyum-silisyum alagimlarinin ana 06zelligi bir &tektigin %11,5-12’lik bir silisyum
iceriginde, Al ve Si arasinda olusturulmasidir. Sekil 2.15’te Al-Si faz diyagrami gosterilir.
Si’nin miktarina bagli olarak alagimlar {i¢ gruba ayrilir: %5-10 arasindaki Si igerikli olanlar
alasimlar otektikaltt alasimlar, %11-13 Si’liler 6tektik alasimlar ve genellikle %14-20
arasinda Si igerikliler 6tektikiistii alagimlardir(Backerud vd.,1990)
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Sekil 2.15 Cesitli alagim tiplerinin bilegim alanlarini gésteren Al-Si faz diyagrami parcasi(Backerud vd.,1990)

Al-Si alasimlarinda silisyumun etkisi biiyliktlir. Silisyum, yiiksek sicaklarda asinma direnci,
diisik 6zgiil agirlik, ytiksek 1sil iletkenlik, disiik 1s1l genlesme katsayisi ve fiziksel ve
mekanik 6zellikleri iyi korumaya yardim eder. Silisyumun ¢6zlniirliigii azalan sicaklik ile
aliminyumda azalir ve dokiim mikroyapisi, aliiminyum-silisyum matriksinde aliiminyumca

zengin dentritlerden olugur.

Bu Al-Si alagimlan igin,Fe, Mn, Cu ,Zn, Mg, Ni, Cr, Co ve Ti gibi alasim elementleri kesin
arzu edilir mekanik 6zellikleri gelistirmek ve bazi arzu edilmeyen kalint1 elementlerin etkisini
onlemek i¢in ilave edilir. Katigkilar ve alagim elementleri kismen matriks iginde kat1 ¢ozeltiye
girer ve kismen katilagma islemi esnasinda intermetalik pargaciklar olugturur. Demir, dékiim
aliminyum alagimlarinda ¢ok zararlh kalinti elementidir. Cilinkii o, B faz1 olarak bilinen
kirilgan bir intermetalik fazin biiylik tabakalarimi olusturur. B fazi tabakalarinin hacimce

yiizdesi ve Olgiisii, demir igerigi, katilasma orami ve ergiyik st sicaklig1 tarafindan giicli

olarak etkilenir.
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Mn, Cr, Ni ve Co gibi alasim elementlerinin ilavesi, zararl1 levhaya benzer morfolojiden daha
az zararli o faz1 olarak isimlendirilen Cin yazisi morfolojisine , demir intermetaliklerinin

morfolojisini degistirebilir(Lakshmanan vd.,1995).

Al-Si alagimlarinin katilagmasinda; 6tektikalt1 alagimlarda ilk 6nce a-aliiminyumun dendritik
aginin olusumu, ardindan Al-Si 6tektik reaksiyonu ve son olarakta Mg,Si ve Al,Cu’ya benzer
ikincil 6tektik fazlarin ¢okelmesi meydana gelirken, 6tektikiistii alasimlarda ilk 6nce birincil
Si parcaciklarimin ¢6kelmesi, ardindan Al-Si 6tektik reaksiyonu ve son olarakta Mg,Si ve
Al,Cu’ya benzer ikincil otektik fazlarin ¢6kelmesi meydana gelir. Bu ana reaksiyonlara
ilaveten, Fe ve Mn igeren fazlarin ¢tkelmesi yeralir. Dékiimhane alagimlarinda bu gibi
fazlarin ¢ok yaygini AlsFeSi (B) ve Alis(Mn,Fe);Si; (o) dir.(Backerud vd.,1990)

Al-Si alasimlarinda, 6zellikler matriksteki Otektik silisyum parcaciklarimin  sekli  ve
dagilimindan, demir intermetaliklerinden ve ikincil fazlardan etkilenir. Bu nedenle, bunlar
kontrol edilmek zorundadir.Al-Si alagimlarinda 6tektik yapinin kontrolu Sr, Na ve Sb gibi
elementlerin ilavesi ile saglanir. Bu alsimlarda tane yapisinin kontroliide mekanik 6zellikler
acisindan Snemlidir.Ince taneli yapilar elde etmek igin, Ti ve B gibi elementler ve bunlarin

alagimlar1 kullanilir.

Aliiminyum-silisyum alasimlari ¢ogu uygulamalarda ekonomiktir. Onlar, en ¢ok otomotiv
endiistrisinde, makina konstriiksiyonlarinda, ugak endiistrisinde , elektronik cihazlarinin
ortiilerinde ve daha degisik uyguluma alanlarinda yaygin olarak kulanilmaktadir.(ASM
Handbook,1988)

2.4.1 Al-Si Alasimlarimin Modifikasyonu

Al-Si alasimlan yukarida belirtildigi gibi, 6tektik alti, 6tektik ve otektik Uisti olmak ilizere tce
aynlir. Otektik alti alasimlar birincil o-aliiminyum matriks ve silisyum &tektigine dayanan
ikinci fazdan olusur. Otektik iistii alasimlarda, Si birincil fazdir. Her iki durumdada,
modifikasyonun uygulanmas i¢in yiikselme veren silisyum fazimn morfolojisidir. Otektik alt:
alasimlarda Si fazi bir, ignesel ya da levhaya benzer yap: gibi katilasir. Otektik stii
alagimlarda, Si fazi ¢ok tiknaz olur. Bu morfolojiler, ¢ogu aliminyum mekanik 6zelliklerine
zararhdir. Clinkii kirilmaya ve zayif islenmeye sebep olurlar. Buna ilaveten degistirilmemis Si

yapilar ham doékiimde artirilmig gézenek ile birlestirilir.
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Bundan dolay1, modifiye ediciler, matriks ile ¢ok uyumlu, ¢ok iyi yuvarlatilmug sekle, Si fazint
degistirmek i¢in ergimis metale kesinlikle ilave edilir. Bu degisim katilasma esnasinda
cekmeyi dagitir ve biiyiik dlglide mekanik &zellikler ve islenebilirlik gelisir. Na, Sr,Ca ve Sb
gibi element ilaveleri 6tektik alti alagimlarinda silisyum fazini degistirmek i¢in genellikle
kullanilir ve P, 6tektik tistli alasimlarda Si fazini inceltmek i¢in kullanilir.
Modifikasyonu anlamak i¢in teorisinin bilinmesi gereklidir. Na, var oldugu zaman, 6tektik
silisyum ¢ekirdeklenmesi yaklasik 3-12°C’lik altsogumada yer alir. Biitiin modifikasyonu
gisteren asir1 sogumamn 6zel derecesi, her bir alasim i¢in farklidir. 356 alasimu igin tipik bir
modifiye edilmis otektik sicaklir yaklasik 568°C dir. Otektik alt1 alasimlarda, bir AlSiNa
cokeltisi, Si otektik fazi igin ¢ekirdeklenme althig: gibi hizmet eder goriiniir. Bir AIP ¢okeltisi
otektik alt1 alasimlarinda (artik P’dan dolayr) var olmus goriintir. Na, silisyumun kolay
¢ekirdeklenmesini engelledigi i¢in AIP’yi notrlestirir.
Otektik alasimlarda, birbaska destekleme mekanizmasi, aliminyum ve silisyumun her ikisinin
lamelli yapisindan olusan 6tektik fazi iginde azalan sivi ylizey gerilmesinden ¢ekirdegin
biiyiimesinin sinirlanmasinda modifiye edici elementin etkisi oldugu disiiniiliir. Yizey
gerilmesinde azalma, Si fazinin ¢ok kolayca 1slanmas: igin aliiminyuma izin vererek, Al ve Si
arasinda temas agisini artirir ve bundan dolay:r bir 6zel eksen boyunca tercihli biiylimeyi
simirlar. Na, goriiniige gore sividaki silisyumun yaymim oranim azaltir. Boylece
¢ekirdeklenme ve tane biiytimesi sinirlanir.
Otektik tistii alasimlarda, inceltici gibi temsil edilen P vasitasiyla Si fazimin modifikasyonu
teorik olarak sadece birincil silisyumun 6l¢iisiint ve seklini etkileyen ¢ekirdeklenme olayudir.
P, belirtildigi gibi kristalografik 6zellikleri silisyuma benzeyen altmikroskobik AIP ¢okeltisi
olusturmak i¢in aliminyumla birlegir ve katilagma esnasinda ¢ok kolay g¢ekirdeklenmesi ve
bilylimesi i¢in birincil Si kristaline izin verir. Metal dokiim sicakligs, kalip sicakligi, metal
bilesimi ve akan metalin giiriiltiisiiniin hepsi modifikasyonun derecesinin belirlenmesinde bir

rol oynadig1 goriiliir(ASM Handbook, 1988).
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2.4.2 Al-Si Alasimlarinda Tane Inceltme

Bir ince tane Olgiisii, dokiimiin mekanik &zelliklerini gelistirdigi ve aym zamanda
dokiilebilirlikte (6rnek; besleme 6zellikleri ve sicak yirtilma direnci) olumlu etkiye sahip
oldugundan arzu edilir. Ince tanelerin olusumunu tesvik etmek i¢in ¢ok genel yol, yeni
alliminyum kristallerinin ¢ekirdeklenmesini kolaylastiran belirli kimyasal vasitalar ( Ti ve B
gibi ) ilave etmektir. Bu, ¢ok uygun olarak 6zel hazirlanmis temel alagimlarin ilavesi ile
yapilir.

Bununla birlikte, tane inceltme iki ayn islemin sonucudur: Ergiyikten yeni kristallerin
cekirdeklenmesi ve sinirlt bir 6l¢ti iginde yeni kristallerin sonraki biiyiimesi. Bu islemlerin her
ikiside gergek sistemin denge sartlarina gére altsoguma (AT) ve/ya da asirt doy(ur)ma (AC)
yoluyla sistem i¢in saglanmis olmasi gerektiginden bir itici glice ihtiya¢ vardir.

[lavelerden Once Parcaciklarda Cekirdeklenme:

Ticari saf aliiminyum, herbir birim hacminde g¢ekirdeklenme pargaciklarini belirli sayida
icerir. Fakat bu parcaciklar zayif ¢ekirdeklenme potansiyeline sahiptir. Onlar, aktif olmadan
dnce, altsogumanin( 3 - 4 °C) yiiksek derecesine ihtiyac duyar.

Bir numuneyi temsil eden soguma egrisinin birinci kismi, ergiyikten ¢ok etkili soguk
bélgelerin olustugu kalip duvari yakininda 6lgiiliir ve Sekil 2.16°da gosterilen esas goriiniige
sahip olabilir. Ilging noktalar ve egrinin fonksiyonlan sekil baglig1 i¢inde belirtilir. Gergek bir
dékiimde, katilasma isleminin birinci periyotu esnasinda, sadece kalip duvarlar ile temas
icindeki sivi metalin bu kisimlarimin, yeni aliiminyum tanelerinin g¢ekirdeklenmesinin

meydana gelebildigi bir dereceye kadar altsogumaya maruz kaldig1 anlamindadir.
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Sekil 2.16 Bir dokiimde kalip duvarmin yanindaki ergiyikten elde edilmis soguma egrisinin birinci kismi ve onun
titrevi(Backerud vd.,1990)

Teg = Denge sivilagma sicaklig.

T = Gegerli soguma sartlar: altindaki ergiyigin kararli durum biiytime sicaklig:.

Tn = Cekirdeklenmenin baglangici. Ty , ergiyikte var olan gekirdeklenme potansiyeli olarak
isimlendirilir. Bu nokta, sekil 2.16’da gésterildigi gibi tiirevde ani degismeden ¢ok
kolayca taninur.

Twmin = Bu noktada yeni ¢ekirdeklenmis kristaller, gizli kalmis 1sinin serbest birakilmasi
ile, numuneden ¢ikarilan 1s1y1 dengeler bir dlgilye kadar biiylimigtiir. Bu andan sonra
ergiyik, devamli kararli durum sicakligina yiikselir. Bu sicaklik artmasi i¢in gerekli

zaman periyodu, parlama(recalescence) periyodu tge olarak isimlendirilir.

Bu birinci kristaller uygun 6l¢iiye ulastigi zaman, parlama, gergek biiyiime sicakligina kadar
biitiin i¢ stvinin sicakligini getirir ve ¢ok yeni altiminyum kristalleri olusmaz. Katilasma,
bundan dolay: kaba taneli bir tavirla bir siitun iginde esasen ¢ekirdeklenmis kristallerin

biiyiimesiyle ilerler.
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Ozellikle tiirevin maksimum yiiksekligi ve parlama periyodunun siresi cekirdeklenmis
tanelerin sayisiyla iligkilendirilebilir. Tis un 6lgtimii ve/ya da parlama fonksiyonu, 1s1l analiz
metotlanyla tane inceltmeyi degerlendirmek i¢in kullanilir.

Bir ergiyikte ilavelerle ¢ekirdeklenme:

Dokiimhane alagimlarimin Al-Cu ve Al-Si tiplerinde altsoguma biiyiimesi ATg, kum
dokiimlerinde gegerli olan diigiik sofuma oranlarinda bile 1-2°C’ye varir. Yukarida belirtildigi
gibi, parcaciklar istiinde ¢ekirdeklenme aliiminyum alagimlarinda dogal olarak varolur.
Parcaciklar aktif olmak igin 3-4°C altsogumaya ihtiyag duyar ve bu alasimlarda dahi bir kaba
taneli yapida sonuglarur. Bununla birlikte, yiiksek gekirdeklenme potansiyelli pargaciklar,
(sadece 0,1-0,2°C’lik bir alt sogumada aktif olan titanyum-bor ya da karbiir gibi) ilave edilirse

eger, sekil 2.17°de gosterilen soguma egrisinin ¢esidi elde edilmis olur.

| .

Zaman ?t )

dT/dt A

| .

Zaman (t)

Sekil 2.17 TiB parcaciklari ilave edilmis bir numuneden soguma egrisi ve onun tiirevi. Cekirdeklenme sicakligt
T , burada ergiyigin gercek sicaklifmnn {izerindedir. Parlama fonksiyonu, tane inceltilmis numuneyi gésteren,

(dT/dt)y, 10 gok diisitk degerini gosterir(Backerud vd.,1990).
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Egriden goriildiigii gibi, ¢ekirdeklenme kararli durum biiyiime sicaklig: {izerinde baslar. Bu,
sadece kalibin soguk duvarlart ile ergiyigin birinci temasinda degil, hem de duvardan
dékiimiin merkezine kadar biitiin yollar 6niinde biiyiiyen kristalin ilerisindeki sividanda yeni
kristaller olusabildigi anlamindadir. Tane inceltme, ancak sivi, sivida olusturulmus yeni
eseksenli kristallerin, birbirine ¢arptig1 ve siirekli dentritik bir ag olusturdugu bir orana kadar
biiyliyebilmesi igin sabit olarak altsogutmaya maruz birakilirsa miimkiindiir(Backerud
vd.,1990).
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3. DENEYSEL CALISMALAR

Deneysel c¢aligmalara baglamadan 6nce deneyde kullanilacak techizatlar ve donanimlar
saglanmis ve 1s1l analiz yapacak sistem kurulmustur. Daha sonra {i¢ farkl: bilesime sahip Al-Si
alagimlar1 satin alinmig ve bunlarin olusturulan sistemde isil analizleri yapilmugtir. Isil
analizde her bir alasimin soguma egrileri, tiirev egrileri ve fark egrileri tane inceltilmemis ve
tane inceltilmis durumlar i¢in ayn ayr elde edilmistir. Daha sonra 1s1l analizi gergeklestirilen
numunelerin metalografik incelemesi yapilmi§ ve olusan yapilar ve 1sil analiz egrileri
arasindaki iligkiler aragtinlmistir. Bu deneylerden elde edilen sonuglar, daha &nce yapilan

¢alismalarda alinan sonuglarla ve teorik bilgiyle karsilastirilmistir.

3.1 Kullamilan Techizatlar

Deney diizeneginin olusturulmasinda kullanilan techizatlar sunlardi: Veri elde etme
yazilimi(Labtech notebook, 9 disketlik paket program), Pentium 133 bilgisayar, A/D
doniistiiriicti(bilgisayar karti, Omega Dastc Board) , K tipi (kromel-alumel) 1s1l ¢ift ve baglanti
kablolan, iki adet kalip tutacak diizenegi, Elektro-Nite firmasin tiretmis oldugu Quick-Cup
test kaplari(bu kaplar QC-4010 telleryumsuz standart kum kaplardir) ve malzemelerin
ergitildigi grafit pota ve ergitmeyi saglayan maksimum sicakligi 1000°C olabilen kiiciik
laboratuvar 6l¢ekli direng 1stticili elektrik firini. Bunlar numunelerin 1sil analiz egrilerinin elde
edilmesinde kullanilanlardir. Bir de metalografik ¢aligmalar i¢in kulanilanlar vardir. Bunlar
zimparalama ve parlatma diskleri , mikro yapilarin incelenmesi ve fotograflarinin ¢ekilmesi

i¢in goriintii islemcidir.

3.2 Kullanilan Malzemeler

Ug gesit Al-Si alagimu kullanilmigtir.Kulamlan Al-Si alagimlarinin bilesimleri tablo 3.1°de
verilmektedir. Ayrica tane inceltme i¢in g¢ubuk seklindeki AI-5Ti-1B master alagimi
kullanilmugtir. Kullanilan Al-Si alasimlar1  kiilge halinde ALMET isimli fabrikadan

saglanmigtir. Al-Si alagimlarinin kimyasal bilesimleri, fabrikanin satigta verdigi degerlerdir.
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Tablo 3.1 Deneylerde kullanilan Al-Si alasimlarinin kimyasal bilegimleri

Alagim Elementler(%)
Bilesimi Si Cu Mg Fe | Mn | Cr Ti Zn Pb
C355.2 | AA-Standart| 4,5-5,5 |1,0-1,5{0,5-0,6 | 0,13 [ 0,05 | 0O 0,2 | 0,05 0
1. Numune 5,223 1,96 | 0,108 |0,563] 0,125 |0,004|0,0135]| 0,139 |0,0148
B380.1 | AA-Standart| 7,5-9,5 {3,04,01 0,1 1 0,5 0 0,35 | 0,9 0
2. Numune 8,645 | 3,879 0,328 10,967 0,355 |0,014{0,0373( 0,847 ] 0,193
A413.1 | AA-Standart | 11,0-13,0 1 0,1 1 0,35 0 0 0,5 0
3. Numune 11,11 0,021 | 0,043 |0,737|0,0499|0,003(0,0091( 0,057 (0,0004
3.3 Deneyler

3.3.1 Soguma Egrilerinin Elde Edilmesi

Tablo 3.1°de kimyasal bilesimleri verilen Al-Si alasimlar kiilge halinde saglandiktan sonra
kiigiik pargalar seklinde kesildiler. Alagimlarin kesilmis pargalarindan yaklasik 400gr grafit
potaya dolduruldu. Bu grafit pota kiiglik 6lgekli direng 1siticili elektrik firinina yerlestirilerek
725°C’de ergitme gergeklestirildi. Ergitme sliresi ortalama olarak bir saat siirdii. Ergimis
konumda yaklagik 10 dakika bekletildi. Daha sonra yiizeyden oksit tabakasi alindi ve ergimis
metal standart kum kaliplara dokiildii. Dékiim iglemi iki kaliba aymi anda yapildi. Bu
kaliplardan bir tanesinin i¢ine, dékiim yapilmadan énce dokiimii yapilacak numuneyle aym
bilesime sahip 3gr’lik kat1 parga yerlestirildi. Her seferde konulan kat1 pargalarinin sekli aym
tutuldu. Boyle bir islem yapilmasindaki amag, iki kalip arasinda ¢ok az soguma hizi farklilig
meydana getirerek soguma egrilerini, sofuma egrilerinin tiirevlerini ve esasen soguma
egrilerinin farklarim elde etmekti. Yukarida belirtilen iglemler tane inceltmede de hemen
hemen aym: sekilde gerceklestirildi. Tek fark, alasimlara %1 Ti igerigini saglayacak Al-5Ti-1B
tane inceltici master alagiminin potada ergiyik haldeki alagimlara daldirarak ilave edilmesidir.
Deneyde kullamilan kum kaliplar Elektro-Nite firmas: tarafindan iiretilmis olan Quick-Cup
test kaplaridir. Bu kaplar QC-4010 telleryumsuz standart kaplardir. Test kab: tutucusu iki test
kabi i¢in planlanmigtir. Kaplarin merkezinden gegen 1sil ¢ift ve baglanti kablolar1 K

tipindedir(Kromel-Alumel). Sekil 3.1°de deneylerde kullanilan potay1 ve boyutlarim gosterir.

Isil ¢iftler tarafindan elde edilen analog isaret, bir A/D déniistiirticiisi olan Omega Dastc
board vasitasiyla dijital sekle doniistiiriilerek bilgisayara veri olarak kaydedilmistir. Sistem
endiistriyel PC pentium 133 islemciden olusmaktadir. Isletim sistemi olarak Windows 3.11 ve

Windows 95 kullamlmistir. Kullanilan sistemin gematik gosterimi sekil 3.2°de verilmigtir.
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Sekil 3.1 Deneylerde kullanilan ortasinda 1si! gift olan pota
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Sekil 3.2 Isil analiz i¢in kullanilan sistemin semasi

Soguma egrileri, bir veri elde etme sistemi i¢inden sicaklik degisimlerinin elde edilmesiyle
kaydedildi. Kullanilan veri elde etme yazilim sistemi (Labtech/Notebook) 900 okuma/s lik bir
oranda veri elde etme kabiliyetine sahiptir. Bununla birlikte kum kaliplarda soguma hizinin
diisiik olmasindan dolay: 8 okuma/s lik bir oranda gergeklesti. Kullamlan yazilim, iki potadan
okunan sicakliklari, bunlarin birinci ve ikinci tiirevlerini ve iki pota arasindaki sicakhik
farklarim1 aym anda veri olarak kaydeder. Aym zamanda sabit gézlemler i¢in bilgisayar
monitériinde soguma egrilerini gosterir. Yazilim, goriintlilenen soguma egrilerini tekrar tekrar
incelemek icin ¢izdirebilir. Yani goriintli bir kerelik degildir.

Yazilim vasitasiyla toplanan veriler daha sonra Excel 7,0 programina aktarilir . Bu program
vasitasiyla soguma egrileri , bunlann tiirevleri ve soguma egrilerinin fark egrileri ¢izdirilir.
Egriler ¢izdirilmeden 6nce, egrilerdeki ilk sapma noktalar birbiri tistiine ¢akistirilacak sekilde
{ist {iste getirilir. Bunun yapilmasinin nedeni, fark egrilerinn ¢izdirilmesinde olugabilecek
hatalar1 6nlemektir.

Deneylerde kullandigimiz sistemin daha iyi anlagilabilmesi igin fotografi ¢ektirilmistir. Bu

sekil 3.3 te gosterilmistir.
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Sekil 3.3 Deney sisteminin fotografi

Iste bu sekildeki bir sistem ile ii¢ farkli Al-Si alagtmimin normal dékiimdeki ve tane inceltici
ilave edilmis doktiimdeki soguma egrileri , bunlarin tiirevleri ve fark egrileri ¢izdirilmistir. Bu

egriler sekil 3.4°ten sekil 3.15’e kadar gosterilmistir.
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Sekil 3.4 1.Alagimdan(C355.2) normal dokiimde elde edilen soguma egrileri ve birinci soguma egrisinin tiirevi
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Sekil 3.5 1.Alagimdan(C355.2) normal dokiimde elde edilen soguma egrileri ve fark egrisi
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Sekil 3.6 2.Alasimdan(B380.1) normal dokiimde elde edilen soguma egrileri ve birinci soguma egrisinin tiirevi
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Sekil 3.7 2.Alasimdan(B380.1) normal dokiimde elde edilen soguma egrileri ve fark egrisi
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Sekil 3.8 3.Alasimdan(A413.1) normal dokiimde elde edilen soguma egrileri ve birinci soguma egrisinin tiirevi
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Sekil 3.9 3.Alasimdan(A413.1) normal dokiimde elde edilen soguma egrileri ve fark egrisi
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Sekil 3.10 1.Alasimdan(C355.2) tane inceltici ilavesi yapilmis numune dokimde elde edilen soguma egrileri ve

birinci soguma egrisinin tiirevi
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Sekil 3.11 1.Alasimdan(C355.2) tane inceltici ilavesi yapilmig numune dokiimde elde edilen soguma egrileri ve

fark egrisi
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Sekil 3.12 2. Alasimdan(B380.1) tane inceltici ilavesi yaptlmig numune dokiimde elde edilen soguma egrileri ve

birinci soguma egrisinin tiirevi
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Sekil 3.13 2.Alasimdan(B380.1) tane inceltici ilavesi yapilmis numune dokiimde elde edilen soguma egrileri ve

fark egrisi.
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Sekil 3.14 3.Alasimdan(A413.1) tane inceltici ilavesi yapilmis numune dokiimde elde edilen soguma egrileri ve

birinci soZuma eZrisinin tiirevi
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Sekil 3.15 3.Alagimdan(A413.1) tane inceltici ilavesi yapilmig numune dokiimde elde edilen soguma egrileri ve

fark egrisi.
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3.3.2 Soguma Egrilerinden Faz Doniisiimlerinin Belirlenmesi

Cift potali 1s1l analiz yontemiyle elde ettigimiz soguma egrileri, fark egrileri ve birinci tiirev
egrileri sekil 3.4’ten sekil 3.15°e¢ kadar gosterilmistir. Elde ettigimiz bu egrilerden faz
dontisiimleri tespit edilebilmektedir . Clinkli bu egriler faz doniisim bolgelerinde pikler
olusturmaktadirlar. Bu pikleri inceleyerek fazlarin dontisim bélgelert ve gesitleri
belirlenebilir. Simdi sirasiyla elde ettigimiz egrileri inceleyelim. 1.alasimdan(C355.2) normal
dokiimde elde edilen egrilere bakildiginda 4 adet pikin varligi hem tirev hem de fark
egrilerinde gorilir. Bu pik bolgeleri fazlarin olustugu bolgelerdir. Bilgisayarda toplanan
veriler incelenerek fazlarin meydana geldigi sicakliklar tespit edilir. 1.alasimda elde edilen faz
dontisiim sicakliklart sunlardir: Birinei pikin oldugu bélge , dendtritik agin gelistifi bolgedir.
Burada ki sicaklik 616°Cdir. Ikinci pik bolgesinde sicaklik 567°Cdir. Bu sicaklikta
intermetalik faz olusur. Bu alasim igin bu AlsFeSi fazidir. Uglincti pik bélgesinde sicaklik
554°Cdir. Bu Al-Si 6tektiginin olustugunu gosterir. Dordiincli pik bolgesinde sicaklik 495
°Cdir. Bu ikincil fazin olustugunu gosterir. Burada olusan ikincil faz, Al,Cu’dur. Bu alagim
icin katilasma baslangicinda olgiilen altsoguma AT=0,94°C ve otektik baslangicindaki
AT=4.35 °Cdir. 2.alasimda(B380.1) elde edilen faz dontisiim sicakliklar1 sunlardir: Birinci
pikin oldugu bolge , dendtritik agin gelistigi bolgedir. Burada ki sicaklik 581°Cdir. {kinci pik
bolgesinde sicaklik 557°Cdir. Bu sicaklikta intermetalik faz olusur. Bu alasim i¢in bu
Al;sMn;Si, fazidir. Uctineii pik bélgesinde sicaklik 552°Cdir. Bu Al-Si 6tektiginin olustugunu
gosterir. Dordlineti pik bolgesinde sicaklik 494 °Cdir. Bu ikincil fazin olustugunu gdosterir.
Burada olusan ikincil faz, AlL,Cu’dur. Bu alasim i¢in katilasma baslangicinda 6lgtilen
altsoguma AT=2,16°C ve otektik baslangicindaki AT=2.51 °Cdir. 3.alasimda(A413.1) elde
edilen faz dontsim sicakliklar: sunlardir: Birinci pikin oldugu bélge , dendtritik agin gelistigi
bolgedir. Burada ki sicaklik 571°Cdir. Ikinci pik bélgesinde sicaklik 570°Cdir. Bu Al-Si
otektiginin olustugunu gosterir. Bu alasimda ikincil fazlar gézlenilmemistir. Ara fazlarda tam
belirgin degildir. Katilagsma sonu 558°Cdir.Bu alagim i¢in bunu egrilerden belirlemek
kolaydir. Bu alagim i¢in katilagma baslangicinda 6lgiilen altsoguma AT=2,56°C ve &tektik
baslangicindaki AT=3.12 °Cdir.

Tane inceltme islemi uygulanmis numunelerden elde edilen faz doniistim sicakliklarida su
sekilde elde edilmistir. Bu numunelerde olusan fazlar yukaridakilerle aynidir. Fakat bu fazlarin

olusum sicakliklart ve altsoguma miktarlart tane incelticiden dolayr degismistir.Tane
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inceltilmis 1.alasimda elde edilen doniisiim sicakliklart sunlardir: Birinei pikin oldugu bélge ,
dendtritik agin gelistigi bolgedir. Burada ki sicaklik 621°Cdir. Ikinci pik bolgesinde sicaklik
571°Cdir. Bu sicaklikta intermetalik faz olusur. Bu alasim i¢in bu AlsFeSi fazidir. Ugtincii pik
bolgesinde sicaklik 561°Cdir. Bu Al-Si Gtektiginin olustugunu gdsterir. Dordlineii pik
bolgesinde sicaklik 498 °Cdir. Bu ikincil fazin olustugunu gosterir. Burada olusan ikincil faz,
Al,Cu’dur. Bu alasim i¢in katilagsma baslangicinda 6l¢iilen altsoguma AT=0,05°C ve 6tektik
baslangicindaki AT=1.17 °Cdir.Tane inceltilmis 2.alasimda elde edilen faz doniisim
sicakliklari sunlardir: Birinci pikin oldugu bélge , dendtritik agin gelistigi bolgedir. Burada ki
sicaklik 589°Cdir. Ikinci pik bolgesinde sicaklik 562°Cdir. Bu sicaklikta intermetalik faz
olusur. Bu alasim igin bu Al;sMn;Si, fazidir. Uglineli pik bélgesinde sicaklik 556°Cdir. Bu
Al-Si Stektiginin olustugunu gosterir. Dordincii pik bolgesinde sicaklik 495 °Cdir. Bu ikincil
fazin olustugunu gosterir. Burada olusan ikincil faz, Al,Cu’dur. Bu alasim i¢in katilasma
baslangicinda 6l¢iilen altsoguma AT=0,73°C ve o6tektik baslangicindaki AT=2.51 °Cdir.Tane
inceltilmis 3.alasimda elde edilen faz doniistim sicakliklari sunlardir: Birinci pikin oldugu
bolge , dendtritik agin gelistigi bolgedir. Burada ki sicaklik 575°Cdir. ikinci pik bélgesinde
sicaklik 570°Cdir. Bu Al-Si 6tektiginin olustugunu gosterir. Bu alasimda ikincil fazlar
gozlenilmemistir. Ara fazlarda tam belirgin degildir. Katilasma sonu 557°Cdir.Bu alagim i¢in
bunu egrilerden belirlemek kolaydir. Bu alasim i¢in katilasma baslangicinda olgiilen

altsoguma AT=1,27°C ve otektik baslangicindaki AT=2,3 °Cdir.

Bu sonuglardan da goriildiigii gibi elde edilen soguma egrileri ve fark egrileri vasitasiyla faz
doniisim bolgeleri tesbit edilmistir. Bu uygulamalarda tane inceltmenin soguma egrilerine ve

fark egrilerine etkiside tespit edilmistir.Tane inceltme ile altsoguma miktarlari azalmis ve
fazdoniigim  sicakliklari ise artmigtir.Tane inceltme egrilerdeki piklerin boylarindaki
kisalmadan anlasilmktadir. Fazlarin tanimlanmasinda literatiirden(Backerud vd.,1990)

faydalanilmstir.

3.3.3 Numunelerin Metolografik Incelemesi

Numunelerin metalografik incelenmesi, numunelerin her biri i¢in 1s1l ¢ift bélgesinden boyuna
kesilen numuneler iizerinde gergeklestirildi. Kesilen numuneler sirasiyla 220, 320, 400, 600
ve 800 mesh’lik zimparalardan gegirildi. Daha sonra biitiin numuneler nce Cr,03 parlatic ile

ve ardindan 6 ve 1um’lik elmas pasta parlaticilar ile parlatma disklerinde parlatma islemi
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yapildi. Bundan sonra biitiin numuneler %2°lik HF daglayici ile daglanildi. Daglamadan sonra
mikro yapilar goriintli islemcide incelendi ve numunelerin 1sil ¢ift blgesinden mikro yapi
fotograflar1 x220 biiytitmede elde edildi. Elde edilen fotograflar her alagim i¢in aym anda iki
kaliba dokiilen iki numunenin, normal dokiim yapilarimi ve tane inceltme uygulanmus
yapilarint gostermektedir. Elde edilen mikroyapi fotograflart sekil 3.16’dan, sekil 3.27.7e

kadar gosterilmektedir.

Bu fotograflardaki fazlar1 sekline goére veya rengine gore aywrmak miimkiindiir. Fazlarin
ozellikleri literatiirde agikca belirtilmektedir. Mikroskobide gozlenilen fazlar ve 6zellikleri
sunlardir:

Kullamlan Al-Si alasimlar1 6tektikalt: alasimlar oldugundan biitin yapilarda a-aliminyum
bulunmaktadir. o-aliiminyumun karakteristik 6zelligi seklinin dentritik olmasidir. Bu
ozelligiyle kolayca ayirt edilebilir. Ikinci olarak biitiin yapilarda Si bulunmaktadir. Si gri
rengiyle diger fazlardan aynlir. Eger yapida birincil Si varsa, bunlar daha biiyiik gri parcalar
seklinde goriiliir. Bu fazlara ilaveten ¢ok degisik bilesimlere sahip intermetalik fazlar
olusabilir. Bunlann &zellikleri: AlsFeSi , ignesel bir 6zellige sahiptir. AlsMgsFeSis, kahve
rengi Cin yazisi geklindedir. Als-MggCu,Sig, pembe kahverengi parcagiklardir. AljsMn;Sis,
kahverengi elyazis1 seklindedir. Al;s(MnFe;)Si; de kahverengi elyazisi seklindedir. Biitiin bu
fazlara ilaveten ikincil fazlarda (ALCu ve Mg,Si) mikroyapilarda bulunabilmektedir.
ALCu'nun oOzelligi pembe parcaciklar seklinde olmasidir. Mg,Si’in 6zelligi ise siyah
pargaciklar seklinde olmasidir. Bu 6zellikler kullanilarak mikro yapidaki fazlari ayirt etmek
miimkiin olabilmektedir.

Mikro yap: fotograflarindan tane incetmeninde etkileri agikca anlasilir. Tane inceltimis

numunelerde hiicreler daha kiigiik ve silisyumlarda biraz incedir.
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, 1. kaliba normal dokiimde elde edilen mikroyap1(x220)

Sekil 3.16 1.Alasimdan(C355.2)
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Sekil 3.17 1.Alasimdan(C355.2), 2.kaliba normal dokiimde elde edilen mikroyapi(x220)
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Sekil 3.18 2.Alasimdan(B380.1), 1.kaliba normal dékiimde elde edilen mikroyap1(x220)

Sekil 3.19 2.Alagimdan(B380.1), 2 kaliba normal dokiimde elde edilen mikroyapi(x220)
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Sekil 3.20 3.Alasimdan(A413.1), 1.kaliba normal dokiimde elde edilen mikroyap1(x220)

Sekil 3.21 3.Alasimdan(A413.1), 2.kaliba normal dokiimde elde edilen mikroyapi(x220)
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Sekil 3.22 1.Alasimdan(C355.2), 1 .kaliba ,tane inceltici ilave edilmis dokiimde elde edilen mikroyap1(x220)
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Sekil 3.23 1.Alasimdan(C355.2), 2.kaliba ,tane inceltici ilave edilmis dokiimde elde edilen mikroyap1(x220)
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Sekil 3.24 2.Alasimdan(B380.1), 1.kaliba ,tane inceltici ilave edilmis dokiimde elde edilen mikroyap1(x220)

Sekil 3.25 2.Alasimdan(B380.1), 2.kaliba ,tane inceltici ilave edilmis dokiimde elde edilen mikroyapi(x220)
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Sekil 3.26 3.Alasimdan(A413.1), 1 kaliba ,tane inceltici ilave edilmis dokiimde elde edilen mikroyapi(x220)

Sekil 3.27 3.Alagimdan(A413.1), 2 kaliba ,tane inceltici ilave edilmig dokiimde elde edilen mikroyap1(x220)
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4. SONUCLAR

1) Kulanilan ¢ift potali 1s1l analiz yontemiyle elde edilen, soguma egrileri fark egrilerinden

Al-Si alasimlarinin katilasmasindaki fazlar tespit edilebilmektedir.

2) Bu yeni yontemle tespit edilen fazlar, tiirev egrilerinin kullanilmasiyla elde edilen fazlarla

uyusmaktadir.

3) Al-Si alagimlarina uygulanan tane inceltmenin etkisi soguma egrileri, tiirev egrileri ve fark

egrilerinde agik¢a gorilmustiir. Bunlardada iki yontem uyusmustur.

4) Tane inceltmeyle, kullanilan Al-Si alagimlarinin , katilasma baslangig¢ sicakliklarinin
arttig1 ve altsoguma miktarlarinin azaldig: , aym sekilde 6tektik baslangig sicakligininda
arttig1 ve bu bilgedeki altsogumalarin azaldigi ve diger fazlarn olusum sicakliginin arttigs

tespit edilmistir.

5) Bu giine kadar yapilan ¢alismalar soguma ve fark egrilerinin yorumu seklinde olmustur.
Asil yapilmak istenen c¢aligma fark egrilerinin tlrevlerinin analizi ile mikroyapiyt
belirlemektir. Fark egrilerinin tiirevlerinin elde edilmesinde mevcut program yetersiz
kaldigindan yeni bir programla tlirev egrileri ve tiirev alanlart saptanacaktir. Alliminyum
alagimlari tizerinde yapilan bu ¢alismada dokme demir i¢in gelistirilmis olan potalardan
yararlanilmigtir. Bu potadaki kromel-alumel 1si1l ¢ift ile cam tiip arasindaki bosluk
aliminyum alagimlarinin ergime sicaklign  degisiminin hassas olarak belirlenmesini bir
dereceye kadar engellemektedir. Bu sistemin asil kullanilacag: yer olan dokme demirde bu
bosluk bir sorun yaratmamaktadir. |
Projenin bir sonraki agsamasinda ayni diizenek kiiresel grafitli dskme demirlerde mikroyap:
belirlemek i¢in kullamlacaktir. Projenin son agamasinda 6zellikle bu amag i¢in yazilmis bir

program bu amag i¢in tasarlanmig kart kullanilarak bir cihaz tasarimi yapilacaktir.
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