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OZET

K,TiFs ILAVEST ILE AI-Ti-C TANE KUCULTUCU URET iMi VE
PERFORMANSININ iNCELENMES|

Aysin AMBARKUTUK

Metalurji ve Malzeme Muhendigii Anabilim Dal
Yiksek Lisans Tezi

Tez Dangmani: Dog. Dr. Sibel DELILAR

Tane kucilttcilesekillendirilebilir alssimlarin dsinda dokim boyunca iyigérilmis
mekanik Ozellikler, ikincil fazlarin ve mikro gozekliligin dasilimi, gbzeneklerin
elimine edilmesinde daha iyi bir besleme 62glldaha iyi dayanim ve yorulma émri
gibi olumlu 6zelliklerinden dolayr dokim glanlari icinde kullaniimaktadir. 1980’lerin
ortalarindan bu yana Al-Ti-C master @falari aliminyum ve akamlari icin yeni bir
tur tane kigulutucl olarak buyuk oOlgide giaiimi stir. Hazirlama tekrg@i ve kugultme
etkinligi kadar bilgen optimizasyonu gibi 6zelliklerinde de bircok éregelismeler
bulunmaktadir.

Bu calsmada, farkh Ti:C oranlarinda ki Al-Ti-C tane kutiiduler KTiFg tuzu ile
elementel karbon tuzlarinin kaminin ticari safliktaki aliminyuma ilave edilmak
dretimistir. Mikro yapilar optik mikroskop ve taramal etebn mikroskobu ile
karakterize edilngtir. Uretim yonteminin, dokim sicakinin ve Ti:C oraninin tane
kicultme glemi Uzerine etkisi Alcoa Cold Finger Test yontenhe incelenms ve en
uygun kaullar belirlenmgtir.  Sonuclar dretilen AI-Ti-C  master alanlarinin
aluminyum matris ile TiC ve AI3Ti partikillerini @digini belirtmektedir. En kicuk
tane boyutunun elde edifgliAl-Ti-C master alaimlarinin Gretimi i¢cin uygun kallar:
1300°C; bekleme siiresi, 20 dakika; ve Ti:@Qréik orani, %0,60 olarak belirlengtir.

Anahtar Kelimeler: Aliminyum, Tane kucdlttci, Al-Ti-C Tane kucgultid{yTiFe

YILDIZ TEKN iK UNIVERSITESI FEN BiLIMLER i ENSTITUSU
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ABSTRACT

PRODUCTION OF Al-Ti-C GRAIN REFINERS WITH K ,TiFg
ADDITION AND PERFORMANCE INVESTIGATION

Aysin AMBARKUTUK

Department of Metallurgical and Material Enginegrin
MSc. Thesis

Advisor: Assoc. Prof. Dr. Sibel DAGLILAR

Apart from wrought alloys grain refinement has saldenefits in cast alloys like
improved mechanical properties, distribution ofas®t phase and microporosity on a
fine scale, better feeding to eliminate shrinkageopity, improved ability to achieve a
uniform anodized surface, better strength and datitife. Since AITIC master alloys
were improved greatly as a new type of master allegd in grain refinement of
aluminum and aluminum alloys in the middle of 198thwere were many important
progresses in the preparation techniques and tlmingtion of composition as well as
refining efficiency. In the present work, Al-Ti-CGain refiners with different Ti:C ratios
were produced by in-situ method with the additidnKeTiFs and elemental carbon
powder mixture into the commercially pure aluminuriMicrostructures were
characterized by optic microscope and scanningtreleanicroscope. The effects of
production method, casting temprature and Ti:Corati the grain refinement process
was investigated with Alcoa Coldfinger Test andimpin conditions were determined.
The results indicate that the produced Al-Ti-C reastlloys contain TiC and TiAl
particles within the aluminum matrix. The properndiiions for evaluating the
efficiency of the produced Al-Ti-C master alloy dbtain a minimum grain size are as
follows: temperature, 130%C; holding time, 20 minutes; and (Ti/C) weight cad,60.

Key words: Aluminium, Grain refiner, Al-Ti-C Grain refiner&,TiFg
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GRADUATE SCHOOL OF NATURAL AND APPLIED SCIENCE
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BOLUM 1

GIRIS

1.1 Literatiir Ozeti

Tane kuicultme siemi aliminyum Urdnlerin mekanik 6zelliklerini gglrmek igin
yillardir kullanilan bir yontemdir. Genellikle patsiyel cekirdekleyici partikiller iceren
master al@mlarini tane kiculticu ilavesi istemli olarak kadal yapilar geksenl
yapilara dongtirir. Daha ince yapilar mikroporozite ve ikincdzf partikilleri gibi
hatalarin boyutlarini diiriir ve mekanik 6zelliklerini iyilgtirir [1]. U¢ ana tip tane
kicultich bulunmaktadir. Bunlar: Al-Ti, Al-Ti-B vAl-Ti-C'dur [2]. Al-Ti-B master
alasimlar ¢ozunebilir A{Ti ve ¢cdztiinemeyen TiBpartikulleri icermektedir ve son 30
yildir bu tane kugulticiler sanayide onemli Glguddlaniimaktadir. Al-Ti-B tane
kigulttculeri ilk olarak 1949 yilinda Cibula taradian ¢cakilmistir. O tarihten bu yana
Al-Ti-B tane kuculticulerin etkin temel mekanizmasianlayabilmek igin bir¢ok
calisma yapilmgtir [3-6]. Al-Ti-B tane kuculttculer etkin bir tankcultiict olmasina
ragmen bor partikillerinin topaklanmasi, filtrelerikémasi, devam edernslemler
sirasindaki olgturdurdi@gu hatalar ve Zr, V, Cr gibi elementler tarafinddkirdi ginin
azaltilmasi katilagilan dnemli sorunlardir. Al-Ti-C master alalari Al ve alaimlari
icin yi tane kaculticulerdir [7-9], bundan doladd-TiC alasimlari yiksek dayanimlari,
asinma direncleri ve tokkku gibi 0©zelliklerinden dolayr kompozit olarak
kullanilabilmektedir [9-11]. AIl-Ti-C tane kicultigr co6zinebilen AlTi ve
cbziinemeyen TiC partikulleri icermektedir ve Zr,¥ Cr gibi elementlerin olumsuz
Ozelliklerinden etkilenmemektedir. Aliminyum glialari icin belirlenen desteklerin
arasindan TiC partikulleri yiksek sertlik ve ellasthodilt, dgiuk yogunluk, iyi
islatabilirlik gibi 6zelliklerinden dolay! 6zel biyere sahiptir [12-16]. Al-Ti-B tane

kigultuculerin olumsuz etki gostegdialiminyum alaimlarinin kullanildgl yerlerde



Al-Ti-C 0zel bir 6neme sahiptir. Bundan dolayr AHT master algmlarinin
hazirlanmasi, mikroyapisi ve performansi tzerimgoki calsma yapilimaktadir [17-20].
Al-Ti ve karbon arasinda meydana gelen reaksiyohlegok aratirmaci tarafindan
calisiimis ve TiC icin farkh olgum prosesleri bulunnstur [21-24]. Bununla birlikte,
ergitme sicakfii ve bekleme suresi gibi farkli parametrelerin A& master
alasimlarinin mikroyapilari tzerinde 6nemli etkilerimahdugu belirlenmitir [25]. Fakat
bu parametrelerin hepsinden 6nce TiC partikilleridezihmi ve boyutlart Al-TiC
kompozitlerinin 6zelliklerinde ve tane kucilltme ietkginde ©6nemli bir rol
oynamaktadir [25], [26].

1.2 Tezin Amaci

Al-Ti-C master alamlarinin Gretiminde birgcok yontem kullaniimaktadiErgiyik
metale KTiFs tuzunun ilavesi de bu yontemlerden biridir. Bugahda sivi haldeki saf
aliminyuma KTiFe tuzu ilavesi ile dokim sicalg ve Ti:C oranlari d@stirilerek en
etkili tane kugulticunin elde edilmesi amaclagtimi Tane kugulttculerin performans
testleri Alcoa Cold Finger test diuzenele yapiimstir. Numunelerin makroyapilari,

mikroyapilari ve tane boyutlari incelerytm.

1.3 Hipotez

Ergiyik haldeki saf aliminyuma KiFs tuzu ve karbon ilavesi ile TiC partiktllerinin
olusumunun sicakfia ball oldugu ve dokim sicakiinin da son Urinin tane yapisi
Uzerine 6nemli Olclde etkisinin olgu disUnulmdstar. Aliminyum icerisindeki
¢cbziinme Ozelfii gostermeyen fazla titanyumun nihai Gringakil degistirilebilirli gini
olumsuz yonde etkilegh bilinmektedir. Farkli oranlarda karbon ilave edék fazla
miktardaki titanyum ile anafaz icerisinde TiC phiilieri olusacgl ve bunun sonucu

olarak da daha kuicuk taneli bir yapinin elde eddedisinulmastar.



BOLUM 2

ALUM INYUMDA TANE KUCULTME iSLEMI

Onemli ozelliklerinden dolayl dinyada en cok kuillan metallerin bginda gelen
aluminyumun dayanim weekillendirilme gibi 6zelliklerini daha Ust seviyeéecikarmak
icin tane kicultmeslemi gerek dokim gerekse plastigkil desistirilen alasimlar icin

sik¢a kullaniimaktadir.

2.1 Aliminyum Metaline Genel Baks

1820 yilinda kefedilen, yeryiizinde %8 oraninda bulunan aliminyur@dC’deki
yogunlugu 2,7gr/cm3, ergime noktasl 659,8°C, 6zgul 1519 98g K, 1sil iletkenfi 235
W/m K, elektrik direnci 2.65 f.cm, elastisite modilii 6.7x10N/mn? , cekme
mukavemeti 65 N/mfmolup bu 6zellikler algm elementleri katilarak biyiik 6lctide
degistirilebilmektedir [27], [28].

Aliminyumu dger metallere gore bircok alanda avantajli kilanllideri; hafifli gi,
hafifligine kagl alggimlandirildginda yeterli mukavemeti, tekrar kullanilabilgili
yuksek korozyon direnci, c¢ekilebiligi, sekillendirilebilirligi, ddvulebilirligi,
islenebilirligi, yiksek 1s1 ve elektrik iletker@i, I1sik ve 1sI yansiticiii olarak

siralanabilir.

Kullanim alanina goére Ozelliklerinden kaynaklanazibavantajlari ve yeni glanlarin
getirdigi bazi alanlarda artan oranda gelikame olanaklari nedeniyle, sanayiinin tim

alanlarinda aliminyum tiketimi gkr metallere gére daha fazla artmaktadir [28].

Sekil 2.1’de 1950-2000 yillari arasi diunyada altraimy kullanim miktarinin ari
gorulmektedir[29].
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M Birincil Aliminyum Hurda “Toplam Kullanim
Sekil 2.1 Dunyada aliminyum kullanimi (1950-20004jlyon Ton) [29]

Aliminyumun ulgtirmadan igaat sektérine kadar genkullanim alani bulmasi
kullaniminin  giderek artmasini @amaktadir. Sekil 2.2'de farkli sektorlerde
aliminyum kullanim oranlari gérilmektedir[30].

4%

m Paketleme
= Ulasim

= Elektrik

W insaat

= Genel Muh.
m Diger

Domestik

Sekil 2.2 1997 yilina ait farkh sektorlerde alimimg kullanim oranlari [30].

Kullaniminin  artmasindaki en o©Onemli faktor sdk mekanik dgerlerinin

lyilestirilmesidir ki buradaki en 6nemlglemlerden biri de tane kucultmgemidir [28].

2.2 Tane Kiiciltmelslemi

Tane kiciltmesiemi aliminyumun mekanik 6zelliklerini gglirmek icin endustride

yaygin olarak kullanilan bir yontemdir [31PUsuk yogsunluk, yuksek plastisite ve



yuksek 1s1 iletkenfiinin yani sira kaba taneli yapisi vestlk mekanik 6zellikleri yaygin
kullaniimasini kisitlamaktadir. Aliminyumun mekanizelliklerinin tane kugcultme
islemi ya da alsmlama ile yukseltimesinde tane kucilltmgemi daha uygun
gorukmektedif32].

Tane kuclltme ile cekirdekleyicilerseksenli kiguk tanelerin odumuyla iyi bir
makroyapinin olgumunu sglamaktadir [1], daha fazla aktif cekirdekleyici tane
boyutunun kiculmesine neden olmaktadir [3Bdne kucultmesiemleriyle tanelerin

aniformlugu ve yizey 6zellikleri de artiriimaktad84].

Aliminyumda tane kucultmalemi 1920’ler ve 1930’larda dahi bilinen bir olguydBu
donemlerde kolonsal ya da ikiz kolonsal tanelerigeksenli tane yapisina
donistiralmesinde, titanyum, niobyum, bor ve zirkonyunflaks olarak etkili oldgu
bilinmekteydi. 1950’lerin bgarinda Cibula’niningiltere Demir Dgi Metal Aratirma
Kurumu'nda vyapgii deneyler sonucunda gunimuizde kullanilan ticarneta
kigultuculerin  temeli atiimgtir. Cibula yapt deneylerde titanyumun bor ile
olusturdugu bilesimlerin tane kicultiict olarak en etkili bin old@gunu tespit etnsir.
Cibula’nin deneyleri sonucunda ortaya ¢ikan ilketédictlticuler potasyum florotitanat

(K2TiFg) ve potasyum floroborat (KBJ-karisimi tuz tabletlerdir [35].

Tane boyutunun tadigi 6nem, bircok uygulamada kamiza c¢ikmaktadir. Yapisal
uygulamalarda 6zellikle levha Uriinlerinde Uniforim tane yapisi elde edilemegthde
mekanik 6zellikler dimektedir.ikiz kolonsal tanelerin okwmu klenebilirligi ve akma
dayanimini dgiirmekte, catlak okumuna sebep olmaktadir. Kaba taneli yapi
uygulamalarda ylizey hatalarina sebebiyet vermaktBdinlara ek olarak tane yapisi

eseksenli olmadiinda sicak catlama riski artmaktadir [36].

Tane kiculttcilerin kullanimi ile birlikte;

+ Uniform mekanik 6zellikler,
 Ingot catlamasinin 6nlenmesi,

* Yuksek tokluk ve akma dayanimi,
» Porozitelerin azalmasi,

e Yuksek glenebilirlik,

* Mikroyapida Uniform faz dalimi,

* Yuksek yorulma dayanimi,

 lyi yuzey goranimd,



* Yuksek akgkanlik,

gibi olumlu ve 6nemli katkilar elde edilmektedi3]3[36], [37].

2.3 Tane Kugulticulerin Kullanim Alanlari

Al-Ti-B tane kugulticuler birgok alanda, Ozellikl@nt Ureten dokumhanelerde,
kullanim alani bulurken topaklanma, Zr,Cr ve V ebatherinin tane kucultict etkisini
azaltmasi gibi olumsuz 6zellikleri nedeniyle Al-Citane kucdltuciler gatirilmi stir
[17]. Al-Ti-C tane kuculticuler 1xxx, 5xxx, 6xxx v@xx serilerinde kullaniimaktadir
[34]. Ozellikle folyo (1xxx serisi) uretiminde AI-Ti-C tee kiculticiler etkili
olmaktadir [30].

2.4 Tane Kugultme Performansinin Olciimlendiriimesi

Al-Ti-C tane kuculttctlerin performansini olgimldmamaciyla, bu alanda uluslar
arasi anlamda kabul goren Alcoa tane kigultici uggulanmaktadir. Bu test yontemi,
1970’li yillarin bainda Alcoa laboratuarlarlarinda, tane kucdltticl teraalgimlarinin

incelenmesi amaci ile gelirilmi stir.

Daha titiz bir deneye olan ihtiyacin sebebigati kullanilan metotlarin ikiz kolonsal
biyimeyi 6n gérememesidiikiz kolonsal bilyiime aliiminyum alan ingotlarinda

istenmeyen tane yapisidir.

Alcoa tane kugultictu testinde, ©nceden 760°C'a Q1B isitiims alci kalip
kullaniimaktadir. Ergiyik algm bu kaliba dokuldikten sonra, su ilegstmlan bakir
koni tarafindan sgutulmaktadir. Katilgma, dik — aagl yonde bakir sgutucudan,
kalibin altina dgru gerceklgmektedir. Sekil 2.3'de, Alcoa Cold Finger kalibinin

sematik gosterimi verilnstir.
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Sekil 2.3 Alcoa Cold Finger kalibingematik gosterimi [38]

Bu yontem, tim tane kicultiiculer icin oldukca hadsia test sunmaktadir. Clnkiu TiB
gibi partikdller, ergiyik aliminyumdan daha gmndur ve bu nedenle katgn ara
yuzeyden uzakkmaktadir. TP-1 gibi gier yontemlerde cekirdek partikilleri ara
yuzeyde bulunmaktadir. Cstinalar ve tecriibeler, Alcoa metodunun ticari ingokizm
proseslerinde master gl tane kicultict performansinin belirlenmesindhilkta iyi

bir 6ngori sgladigini géstermytir.

Nicel bir tane boyutu elde etmek icin bakirgstucudan 2,54 santimetre (1 ing)
asagidaki bolgeden kucuk numuneler kesilir. Bu numunedéandart metalografik
yontemler kullanilarak hazirlanir. Tane boyutu ASTMZ2'de belirtilen “linear

interception” yontemi ile hesaplanir [38], [39].
2.5 Cekirdeklenme
2.5.1 Katillasma Prosesi

Genel anlamda ergitmglemini takiben kalip bguguna sevk edilen ergiyik metalin
sividan katiya doninesi olayi katilgma olarak tanimlanirken spesifik olarak atomlarin
sivi faz iginde uzak mesafeden kisa mesafeye veya kesafeden uzun dizene
geckleri olarak tanimlanir. Uriin 6zelliklerini kontra@den yapisal karakteristiklerin

cogu bu gamada meydana gelir. Ayni zamanda gaz ve cekilmazftesi, segregasyon



ve benzeri hatalar bu esnada vuku bulurlar. Bumlazartiimasi veya tamamen ortadan

kaldiriimasi katilgma prosesinin kontroli ile mimkunddr.

Metallerin ve alamlarin tamami ¢gu yari iletkenler, kompozitler, seramikler ve
polimer proses hattinin bir kademesinde sivi hatBedSivi daha sonra sicaiin sivi-
katt dongum noktasinin altina inmesiyle birlikte kagila Katilasan malzeme bu
sekilde (dokim halinde) kullanilabilegie gibi termo-mekaniksel siemlere de
ugratilabilir. Katillagma sirecinde okan yapilar ingot doktimlerin mekanik, fiziksel ve
kimyasal 6zelliklerini tayin etginden, istenen Ozelliklere sahip parca Uretimi icin
malzeme Uzerinde yapilmasi gereken ileriki prosesletasini da etkiler. Bunlara
ilaveten dokim sonrasi termo-mekaniksel prosesdaagnda malzemelerin davrani

dokim yapilari tarafindan belirlenir [40].

Ornezin; saf demir oda sicaiinda hacim merkezli kibik (HMK) yapidayken,
Isitildiginda atomlar daha fazla tigien yapacaktir, entropi agtigsterecektir. Bunun
sonucunda da atomlar arasi mesafg axsterecektir. Sicaklik 930 ulasildiginda ise
HMK yapidan yuzey merkezli kiibik (YMK) yapiya ge@lacaktir. Bunun sebebi tam
olarak anlalamamakla birlikte 91%C‘den yiksek sicakliklarda YMK yapinin daha
disUk bir serbest enerjisinin olgu disiintlmektedir. HMK yapidan YMK yapiya g&ci
aniden gerceklgnedigi ilk once farkh bdlgelerde birden ¢cok YMK cekirderinin
olustugu daha sonra ise bu cekirdeklerin buylyerek HMK risiat yerini aldgl 6n
gorurmektedir. Bu faz dégimlerinin olium hizi temel iki proses ile kontrol edilir. Bu

prosesler cekirdeklenme ve biuyumedir [41].

2.5.1.1 Katilggma Prensipleri
Metallerin sividan katiya geteri dort temel adimda incelenmektedir. Bunlar;

1

Sivi faz sgumasi

2- Alt soguma, cekirdek olgumu

3

Katilasma (sivi fazin buyumesi)

4

Kati fazin sgumasi

Katilasmanin gercekkemesi icin gerekli olan doért temel adigekil 2.4'de ki sguma
egrisinde gorulmektedir [42].



Sicaklik

- Zaman

Sekil 2.4 Saf metalin suma erisi.

1 numarali bdlgede sivi durumdagama meydana gelir. 2 numarali bodlgede ise
malzemenin katik@abilmesi icin AT kadar alt sgpuma gerekmektedir. Bu bdlgede
cekirdeklenme meydana gelir. Artan zamanla birli&teaklikta ergime gizli 1sisindan
dolay! bir arts meydana gelir. 3 numaral bolgede sabit sicak(g&i’C’de) katilgma
gerceklgir. Bu esnada atomlar kafesteki yerlerini alirl&ncak atomlar kafesteki

bolimde ise kati durumda@ana gerceklgr ve biylime bgar.

2.5.2 Cekirdeklenme

Cekirdeklenme sivi igerisinden belirgin sinirlaryriimis atom salkimi olarak
nitelendirilen kararl bir katinin ofumudur. Burada bir itici kuvvetin etkisi altinda
kararl bir denge halinden girine gegi s6z konusudur. Sistemin serbest enerjisi bir
azalma olarak ortaya ¢ikan itici kuvvet, déiminiin meydana gelebilegiai gosterir. Bu
kuvvet gerekli fakat yeterli ggédir. Dondsimin olup olmayaga kinetik faktorler

tarfindan belirlenir.

Kati kristal yapinin serbest enerjisi sivinin eiserflen daha diiik oldusu icin sicaklik
dontsum noktasinin altina ingli zaman sivi katikar. Sicaklik digtukce sivi ile kati
arasindaki serbest enerji farki daha da buyur wefé&a daha kararli hale gelir. Bu eneriji

farkina hacim serbest enerjisi adi veri@,).
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Sekil 2.5 Serbest enerji sicaklik@gmi [40]

Ancak, katinin olgabilmesi icin kati ve siviyl birbirinden ayiran baraytzeyin
meydana gelmesi gerekir. Ylzey serbest enerjisi abaytzeyle ilgilidir, ylzey
alanindaki argla birlikte bu enerji de artar. Sivinin sicgklikatilasma noktasina
ulastigl anda sividaki atomlar toplanarak salkimstlwurlar ve katiya benzer kuguk bir
bdlge meydana getirirler. Bu kiiguk kati partikikicgekcik olarak adlandirilir ve capi
belirli bir kritik degere ulatigi anda cekirdek adini alir.

Sivi-katl faz dongiimlerinde sivi fazin katgabilmesi icin kinetik bariyeri gegmesi
gerekmektedir. Bundan dolay! sivi metalin teorilgime sicakiginin altindaki bir
sicaklga Sekil 2.5’'de gorildgu GzereAT kadar, katilgmadan alt sgumasi gerekir
[40]. Yeterli alt sgumanin kagilandigl durumda malzemenin kengiinden katilamasi

beklenir.

2.5.2.1 Homojen Cekirdeklenme

Cekirdeklenmenin en basieklidir. Homojen cekirdeklenme sivi ergiyikte metal
atomlarinin kendi kendilerine bir araya gelmelde olusur. Once saf bir metalin
katilasmasini ele alalim: Sivi metal denge katrla sicakiginin altinda yeterli bir
derece sgutulursa, ¢ok sayida homojen cekirdekcik atomlgrava hareketleri ile
olusur. Homojen cekirdeklenme bazi metaller icin gekiell yizlerce dereceye
varabilen alt sgumalar gerektirir ve alt gmma miktari yaklgtk olarak ergime

sicaklginin 0,2 kati kadardir. Bir gekirdelgpn kararli bir gcekirdek ve takiben bir kristal
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(tane) seklinde buytyebilmesi igin kritik bir boyuta ul@masi gerekmektedir.
Cekirdekcik sivida surekli olarak glur ve tekrar c¢ozunarler. Ancak kritik boya

ulasabilenler buylyerek targklini alirlar.

Daha Oncede bahsedidigibi saf bir metalin homojen c¢ekirdeklenmesinda, tip
enerji deisimi s6z konusudur; a) sivi-katl d@iiminde salinan hacim veya kitle
serbest enerjisi (aga ¢ikan enerji), ve b) katgan partiktlin ytzeyini okturmak icin

gerekli olan ylzey serbest enerjisi (ortamdan alna

Saf bir metal denge katglma sicakiginin (Tm) altina sgutuldusu zaman, sivi-kati
gecki icin gerekli olan itici kuvvet sivi ve katinin tiansel serbest enerjileri arasindaki
farktir (Sekil 2.5). Ezer birim hacim serbest enerjileri arasindaki sdrbasrji degisimi

olarak nitelendirilirse, r yaricapinda kuresel gekirdesin serbest enerji ggsimi
%7‘[3 AG, 'ye ssittir. Burada %ﬂ?’ kdrenin hacmidir. Cekirdekgik ve cekirgle

cap!i ile hacimsel serbest enerjgdémi Sekil 2.6'da alt taraftaki gide negatif dgerde

gosterilmitir. Bu enerji sivi-kati dorgiimi esnasinda saliverilmektedir.

Cekirdekeile Cleldrdel

Ara Tazey Enerjist

P S

Hacim serbest
Enerjisi

AG

Sekil 2.6 Serbest enerji @giminin r yaricaph kirenin homojen cekirdeklenmdsiy
birlikte olusumu.

Ancak cekirdekgik ve cekirdeklerin ylizeyini sturmak igin gerekli ylzey enerjisi
cekirdezin olusumunu 6nleyici yonde etki eder. Bu partikullerinzglerini olyturmak
icin gerekli enerji spesifik yiizey enerjisy () ile yiizey alanin 477 %) carpimina ittir.

Yuzey enerjisinin cekirdek vyaricapi ile g@gmi Sekil 2.6’'nin dst yarisinda
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gosterilmitir. Toplam enerji d@isimi ise ortadaki gri ile gosterilmitir. Kiresel
formda oldgu kabul edilen gekirdekgik ve ¢ekirdek icin toplamerji degisimi;

AG, :gnsAGv -4’y (2.1)

BuradaAGr toplam serbest enerji, r ¢cekirdek yaricapGy hacim serbest enerjisi ve

spesifik ylizey enerjisidir.

Serbest enerjideki toplam gleim cekirdekcgin boyutuna bglidir. Eger cekirdekgik
cap! cok kicuk ise, captaki afa birlikte (r<r* iken) serbest enerji yikselmekie

bunun neticesinde cekirdekcik yeniden ergiyerek lsale donémektedir. r>r* halinde
ise cap arku ile birlikte serbest enerji dinekte ve olgan kati kararli hale gelmektedir.
Cekirdek capi kritik capistiginda, net serbest enerji (toplam)gdende bir azalma
meydana gele@e icin buyime hizla gercelkdecektir. Cekirdek capi kritik gerin

altinda kaldgi muddetce, cekirdek tekrar ergiyecektir. Ziradekilde meydana gelen

boyut kiicilmesi net serbest enerjgdende bir azalma geamaktadir [40].

Kritik cap deeri toplam serbest enerji denkleminin “r’ ye gonédansiyeli alinarak

bulunur.
a%—Gr = -4 °AG, —811 y (2.2)
r
=2 (2.3)
AG,

AG, degeri yerine konulursa

= (2.4)
LAT

r*
bulunur.

Bolgesel (cekirdeklenme) enerji glgimi veya cekirdeklenmesi AG* ise 2.2
denkleminde r*'nin dgerini yerine koyarak bulunabilir.

2
AG = 2 T 'm2 (2.5)
3(L,AT)
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Cekirdezin birkag atomdan meydana g&dgdz ontnde bulundurulursa, kritik gapin ne
kadar kucuk ve dolayisiylgia sgsumanin da ne kadar buyik olmasi geggktolayca
anlgilabilir [43]. Bununla birlikte kicik tane boyutlaa ulgilabilmesi icin yiksek alt

soggumalara ihtiyac duyulmaktadir.

2.5.2.2 Homojen Cekirdeklenme Hizi

Verilen bir alt sguma ile sivi metal igerisinde kati ¢ekirdek @lmunun nasil bir hizla
olustugu belirlenebilmektedir. ger sivi birim hacim de Co kadar atom igerirse,ilkrit

boyuta ulaan kiimelerin sayisi (C*)sagidaki denklem 2.6 yardimi ile hesaplana bilir.

AG Hom

C’ =Coexp ) kiimeler n? (2.6)

Bu kimelerin herbirine bir mol atom ilavesi bunl&ararl cekirdeklere dontiirecek

ve ger bu olay bir §frekansi ile gercekkecek olursa homojen ¢ekirdeklenme hizi;

N, = f.C, exp( Gtiam ) Cekirdek n's* (2.7)

2.7 denklemi yardimi ile hesaplanabilir. Buradatomlarin titrgim frekansina, sivi
icerisindeki difizyon igin gerekli olan aktivasyemerjisine ve kritik ¢ekirdgn ylzey
alanina bgli kompleks fonksiyondur. Bu kompleks fonksiyonwsasen ne oldiw suan

icin 6nemli degildir ve yaklasik olarak 16' bir deser sabit kabul edilir. € degeri

yaklasik olarak 16° atom.n?® olduzundan yaklaik olarak cekirdeklenme hizi (1chs?)

AG* degerinin 78 KT oldgu durumda ulgilir.

(2.8)

Hom

Burada A sicakfia 6nemli 6lctuide Qgudir ve gagidaki denklem yardimi ile hesaplanir;

167y, °T.?

Nhomnin AT ye ba&l grafigi Sekil 2.7’de gosterilmtir.
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Sekil 2.7 Nyomnin AT ye bali grafigi [44].

Cekirdeklenme hiziningal sasumanin karesine iga olmasindan dolayi (denklem 2.8)
cok diguk sicaklik dgisimlerinde bile cekirdeklenme hizi sifirdan yuksetgetlere
artis gostermektedir. Sekil 2.6’'den de gorilebildi Uzere cekirdeklenmenin
olusabilmesi igin kritik bir alt sgumanin olmasi gerekmektedir. Bu daha ©Once
belirtiimisti fakat Sekil 2.7 kritik alt sguma sicakiiina kadar neredeyse hi¢ c¢ekirdek
olusmadgini, bu sicakhktan sonra c¢ok hizli bigekilde cekirdek olgtugunu

matematiksel olarak ispatlamaktadir [44].

2.5.2.3 Heterojen Cekirdeklenme

Metallerin ¢@u heterojen cekirdeklenme ile katila Heterojen cekirdeklenmede
homojen c¢ekirdeklenme sirasinda katayi engelleyici rol oynayan yiizey enerjisinin
etkisi ¢ekirdekleyici ajanlar kullaniimasiyla minima indirilir. Buna gore yeni bir faz,
Uzerinde buyulyebile@e yabanci bir parcacik bulabilirse bu pargaci yaricapina
adapte olarak serbest enerjisinisdiilr. Bundan dolayl daha gik alt sgumalarda
katilasma balar. Dokim sirasinda bu etki kalip duvarlarindalg@genir. Kati-sivi ara
ylzey enerjisi {¢) parametresinin yone panli oldugu disunuld{ginde, katinin
verilen bir hacmi icin olgan ¢ekirdel® i1slatma acisina sahip kesik yuzeklini aldigi
zaman sistemin ara yuzey serbest enerjisi minimierd ulgacaktir. Heterojen
cekirdeklenmenin okabilmesi icin sivi metalin kati partikilleri 1slaitme 6zellgi

olmahdir, yani islatma aci8idoksan dereceden kugcuk olmalidir.
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Sekil 2.8 Duz kalip duvari tzerinde kiresel b&dgklinde heterojen cekirdeklenme

Vim = Vem t Vs COSO (2.10)

Buraday,, V.., VisSirasityla kalip ile sivi, kati ile kalip ve sive Kati arasindaki ylizey

gerilimini gostermektedir. Islatma acisi sadecetiguylzey gerilimine bgidir. Bu
partiktliin ne kadar buyuUklikte olursa olsun kondgksinin dgismeyecgi anlamina

germektedir.

Cekirdekggin serbest enerjisini veren bir denklem yazilapilir

AGyy =VAG, + Agyis + An(Van = Vi) (2.11)

BuradaAG,,, heterojen ¢ekirdeklenmicekirdekggin serbest enerjisi, fAgekirdekegin
sivi ile arasindaki alan, s4 cekirdekcgin kalip ile arasindaki alanQAG, katilasma
islemi sirasindaki birim hacim icin serbest enerji Mg, y.,, V.daha 6nce belirtilen
yuzey enerjileri. Dikkat edile@e Uzere An degeri y,,, V. deserlerinin farki ile

carpiimstir. Bunun sebebi ¢ekirdekcik ile kalip arasindasah ylzeyin sivi ile kalip

duvar arasindakisealanin yerine gecmesidir.

Eger 2.11 denkleminde alan gexleri yerlerine konulursa heterojen kagme icin

gerekli olan serbest enerji gkrini veren denklem;

V) (2—-3coséd + cos’ 6)

. (2.12)

DGy = (% m°AG, +47°

Elde edilir. Bu denklemden gorulgi Gzere ilk kisim homojen cekirdeklenmenin

serbest enerji @gerini veren denklemdir. Buna gore:
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(2—-3cosé + cos 6)

Hom
4

AG,, =AG (2.13)

(2—-3cosé + cos 6)

: (2.14)

S =

S(6) sayisal dger olarak her zaman birden ki¢ik veyd elacgzsindan sadece i1slatma
acisina bglidir, yani olgan katininsekline. Bundan dolays & Jjeriminesekil faktort
olarak denilmektedir.

Bundan dolayi tane inceltici ajan yardimiyla yapit@ane inceltmeslemi sirasinda
dikkat edilmesi gereken en dnemli nokta sivi maeéatane inceltici arasindaki 1slatma

acisidir. Islatma acisina $ea olarak heterojen cekirdeklenme serbest enei]ssi

homojen cekirdeklenme serbest enerjilerinigigieni Sekil 2.9'da gosterilmtir [45].
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Sekil 2.91Islatma agisina Igh olarak heterojen ¢ekirdeklenme serbest enelgisi
homojen cekirdeklenme serbest enerjilerinigigieni [45].

Sekil 2.9’dan goéruld@i Gzere heterojen katgiaa icin gerekli olan serbest enerjigae
her zaman icin homojen katlaa icin gerekli olan serbest enerji ggeinden sekil
faktort (S@)) kadar daha kucuktir. Bunun yaninda heterojenrgekienmede kritik
yaricap (r*) kalip duvarindan etkilenmemekte veesadalt spuma miktarina bzl
olmaktadir. Eri araylizey boyunca denge kalip duvarinin bulunntsi etkilenmedgi

icin bu sonug zaten beklenmektedince taneli bir yapi elde etmek icin sivi metalin
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cekirdeklenme yuzeyini iyi islatmasi gerekmektegani islatma acisi gik olmalidir
[46].

2.6 Aliminyumda Kullanilan Tane Kugculttculer

Tane kucultmesiemi, aliminyum dékimlerinde en dnemli ergiyik peekerinden biri
olarak kabul edilmektedir [47].

Aliminyum metalinin ingot, kuttk veerit dokimlerinde tane kucultict glalarin
kullanimi, diinya genelindeki aliminyum dékumlerirefendart bir uygulama olrgiwr.
Aliminyumun ergiyik allamasi ile tane kicultmalemi genellikle aliminyum anafazi
Uzerinde AJTi ve TiB, partikilleri iceren Al-Ti-B tane kocdltuciler ile
gerceklgmektedir [48]. Son 30 yildir Al-Ti-B master aimlar en etkili aliminyum
tane kulcultict olarak genive yaygin bir bicimde kullanilrgtir. Ancak bu
uygulamalarda bircok problem tespit edgtii Bu problemlerin b@nda TiB
partiktllerinin topaklama eilimi ve Zr, Cr, V gibi elementlerin vaginda tane
kicultme etkisinin azalmasi gelmektedir [49]. Bueele 1980’li yillarin bgnda Alcoa
firmasi bir program bdatmis ve tane kiculticu olarak gorev yapacak borsuzdnie
kicultich argtirmasina girmtir. Al-Ti-B tane kucultict kullaniminda kafasilan
problemleri ¢bzime kagturmak igin son yillarda alternatif tane kacultietl
incelenmekte ve Al-Ti-C master alelari 6n plana ¢ikmaktadir [34].
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Sekil 2.10 Al-Ti denge diyagrami [50].

Genel olarak, peritektik Usti kompozisyonlarda (250Ti % &), aliminyum A}Ti
partikulleri Gzerinde cekirdeklenmektedir. Buskta, AkTi fazi ergiyikte stabil olarak
bulunmaktadir. Ancak peritektik altt kompozisyowlar AkTi fazi ergiyikte kararli
olarak bulunmagindan TiC ya da potansiyel §ka bir ¢ekirdekleyici AdTi fazi yerine
gorev almaktadir. Cibula’nin karblr teorisine gorBC partikillerinin ergiyikte
bulunan artik karbon ile titanyumun biieesi sonucunda aftugu kabul edilmektedir.
Cibula’dan sonra da bircok cgina yapilmg ve; AlsTi, Als(Ti,B), AlB,, TiB, ve TiC
‘Un ¢ekirdekleyici bilgikler oldugu sonucuna ukalmistir [51].

basina ilave miktarlari Cizelge 2.1'de gosteriktni [52]. Tane kicultiict ilaveleri ton

basina 0.25 kg - 3 kg olarak gekenlik gostermektedir [53].

18



Cizelge 2.1Dokim sektdriinde yaygin olarak kullanilan taneikiiculer [53].

Tane Kugulttcu Kompozisyon %gh flave Miktari (Ton/kg)
TiBAlloy™ 1.6% Ti-1.4% B 2.0
Hydloy™ 1.2% Ti-0.5% B 5.6
Strobloy™ 5% Sr-1.5% Ti-1.3% B 2.15
15Sr3TilB 15% Sr-3% Ti-1% B 2.8
Al-5% Ti-1% B 5% Ti-1.0% B 2.8
Al-3% Ti-1% B 3% Ti-1.0% B 2.8
Stekiometrik 2.3% Ti-1.0% B 2.8
Al-3%B 3% B 0.93
Al-8% B 8% B 0.35
Al-3% Ti-0.15% C 3% Ti-0.15% C 2.0
Al-Ti-C-B 2.9% Ti-0.10% C-0.04% B| 2.0

Tane boyutuna ¢oziinenin etkisini belirleyen ikigraetre bulunmaktadir. Bunlardan
birincisi buyime engelleme faktoridir ve “Q” iledfe edilir. Dger bir parametre ise
alt sgumadir ve “P”ile gosterilmektedir [54]. Ergiyik icerisinde bulan ¢b6ziinen
madde buyimeyi engellemekte ve kama sirasinda ¢Ozinen aynasi, Ayrgma

katsayisi (k) ile gosterilmektedir.

k = CJC, (2.15)

Bu denkleme gore “C ve “C/“ araylzeydeki kati ve sivinin denge halindeki giEu
icerigidir. Ayrisma derecesi, (Cs. AT<<(Ty-T;) kosulunda siklikla Q1-k) ile

ili skilendirilmektedir. BuradaATs", ¢c6zlnen alt sguma dgeri, “Ty," saf aliminyumun
ergime sicakfii ve “T.” ise “C," daki likidus sicaklgidir. Likidus sicakiginda ¢ozinen
madde ile olgan deisim, likidis eimi, m; ile gosterilmektedir. Kati/sivi araylizeyinin
hemen uzerindeki ¢ozinen miktarinin gradyapC&-ATJdm, deseri ile orantilidir.
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Belirlenen bir alt spumada yiksek ndeseri disiik gradyana sebep olur ve diflizyon
icin disuk bir itici kuvvet olgtugundan tane buyimesi engellenir.

Q= mk-1)GC, (2.16)

Sekil 2.11'deki ideal sistemde nve k; G ¢6zinen miktarindan Bensizdir ve bu

nedenle Q, gile orantili olmaktadir [26].

I
I *
C

Sicaklik

kati+sivi

Al 0 0
Coziinen miktar

Sekil 2.11idealikili sistemde aliiminyumca zengin bolim [26].

Buna ek olarak alt gmma dgeri (P) ise,

P = m.Co(Ko-1)/Ko (2.17)

ile ifade edilmektedir.

Birim basina “P” ve “Q” deserleri ikili aliminyum alaimlari icin Cizelge 2.2'de
gosterilmitir. Q ve P dgerleri m(ko-1) ve m.(ko-1)/K, degerleri (zerinden
karsilastirildiginda, Q dgerinin titanyum icin ¢ok daha yiksek birggede olmasindan
dolayi, titanyumun c¢ok diik ilavelerinde bile tane kugultme etkisi belirdancimde

artmaktadir [54].
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Cizelge 2.2kili aliminyum algimlari icin biiyiime engelleme faktori (Q) ve alt
sasuma parametresi (P) hesaplamalari icin gerelgeder [54].

Elementler ko m Maks. mMp.(ko-1) | m.(Ko-1)/ko
kons./ %g

Ti 7.8 33.3 0.15 ~220 ~30

Zr 2.5 4.5 0.11 6.8 2.7
Si 0.11 -6.6 ~12.6 5.9 53.7
Mg 0.51 -6.2 ~3.4 3.0 5.9
Fe 0.02 -3.0 ~1.8 2.9 145
Cu 0.17 -3.4 33.2 2.8 16.5
Mn 0.94 -1.6 1.9 0.1 0.1

2.6.1 AI-Ti-C Tane Kucultaculer

Al-Ti-C tane kucultuculeri AJTi fazi ile TiC partikilleri icermektedir. Bu tane
kigultuculerde Al-Ti-B tane kuculttiictlerde bahsedilproblemlere rastlaniimamasi
sebebiyle Al-Ti-B tane kucultiictlere karen iyi alternatif olmstur [55]. Bundan da
Ote, bu tane kucdlttictlerin mikroyapisi, performave Gretim yontemleri ¢cok daha
fazla ilgi cekmeye bdamistir [56]. Sekil 2.12'de TEM (transmisyon elektron
mikroskobu) kullanilarak elde edilgnTiC partikilleri gozikmektedir [51].

0.5 ym ’ - 50nm

Sekil 2.12 TEM (transmisyon elektron mikroskobu)lkallarak elde edilngifarkli
boyutlarda TiC partikdlleri [51].
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ik tane kigultiict bilgmi Al-%6Ti-%0.02 karbon olmgiancak bilgimdeki gsirlikgca
Ti:C orani ¢ok yuksek oldiundan, bu oran gurtlerek ticari beklentileri karayan
Al-%3Ti-%0.15C uretimi yapilngtir [34]. Bu tane kugculticlg-Al matrisi, AlsTi ve
TiC partikullerinden olgmaktadir. Cekirdeklenmenin gaudan ya da dolayli olarak
TiC partikullerinde gercekigigi dusunulmektedir. Sekil 2.13'de Al-Ti-C tane

kUgultictnin mikroyapisi gosterilghir [38].

I 3= ] ey,
e E.w:y ..‘Q.
e e R
ﬁ = : i
o agm :
‘__' i h"‘l'_ e ﬁ
* tﬁ:".,#‘- L7 t.,__lq? g
P > s

- . . -l'?-" '*w i ‘

Sekil 2.13 Al-%6Ti-%0.02C tane kiculticunungtEnmamg mikroyapisal goruntisi
[38].

Bu sekilde gozuken kaba yapilar Ai fazi, ince partikiller ise TiC ‘dir [38]. ATi ve
TiC fazlarinin olgum sicakliklar gagidaki esitliklerde gosterilmgtir [51].

Ti (k) + Al (K) = AlsTi (k) 616°C (2.18)
Al (K) = Al (s) 656°C  (2.19)

Ti (k) + Al (s) = AlsTi (k) 666°C (2.20)
3 AlsTi (K) + Al,Cs (k) = 3TiC (k) + 13 Al (s) 876°C (2.21)
AlsTi (k) + C (K) = TiC (k) + Al (s) 881°C - 986°C (2.22)

Bu tane kuculttculer icin gunimizdeki en ilgi ¢elacsstirma konusu, farkh karbon

oranlari ile birlikte tane kuculttct etkinin naddgisecesidir.
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2.6.1.1AI-Ti-C Tane Kugulttculerin Uretim Yontemleri

Al-Ti-C tane kugculticulerinde dretim telgi bakimindan birgok farkli yontem
denenmgtir. Bunlardan en cok tercih edilen 1980’li yillarortalarinda Banerji ve Reif
tarafindan sunulan “Konvansiyonel” yontemdir. Bu nigmde AI-Ti-C tane
kigultuculer karbon ve AI-Ti ikili ergiyik akami arasindaki reaksiyonlarla
uretiimektedir. Alaimdaki TiC'ln sentez mekanizmasi gralmis ve kati-sivi
reaksiyonlari ile @ri doymuy cokelme mekanizmalari 6nerilgtir [57]. Baslica Al-Ti-

C tane kucuilttict Uretim yontemlegagida aciklanmstir.

Yiksek Sicaklik Sentezi ile Yayinma (SHS) Prosesg/Uretim

SHS prosesi sirasinda literatire gore, Al ve Tisiadaki reaksiyonlarla TiAl
(TIALTIAI 3) fazlarl olymakta, bu fazlar daha sonra karbon (C) ile reaksiygirerek
termodinamik acidan daha kararli bir faz olan TiGtieydana getirmektedir. Bu
prosesle ilgili yapilan ¢aimada, titanyum ve karbon tozlarn 1:1 atomik oraagldikca
%10-50 aliuminyum iceren tozlarla kgmilmistir. Yeterli miktarda bir kagimdan
sonra bu toz kagimi 20 mm capinda ve 15 mm uzugmda silindirik preformlarda
preslenmitir. Bu preformlara daha sonra 450°C’de vakum fammda 3 saat
bekletilerek nem gidermeslemi uygulanmgtir. Bu islemden ayri olarak, AZ910
magnezyum akami 760°C’de grafit pota kullanilarak, §EO, koruyucu atmosferi
altinda ergitilmgtir. Hazirlanan 120 gr’lik, @rlikca %10 aliminyum iceren preform 1
kg'hk magnezyum ergige daldirilmg ve 2 dakika bekletilerek cikartilgnive bu
preformlara suda goitma glemi uygulanmgtir. 10 dakika sonra ergiyik magnezyum 20
dk boyunca grafit kagtirici ile karstirilarak yapiya gecen TiC'lerin @dmasi
sgzlanmstir. Ayni sekilde a&irlikca (%20-%50) aliminyum iceren preformlar da
ergiyige katilmg ancak & %50 aliminyum iceren preform ergiyik icerisinde 2
dakikada ergidiinden dsari alinamansgtir. Bu ergiyikler daha sonra bakir kaliba
dokulmigtir. Sonuclar XRD ve SEM cihazlar kullanilarak efenmitir.
Preformlardaki aluminyum miktarigalikca %20-%40 oldgunda preformlar ergiyik
magnezyuma ilave edilgi anda cok ani gelen bir ekzotermik reaksiyon
gozlemlenmgtir. Aliminyum miktari &. %10-%50 arasinda iken ergiyikte reaksiyon
gozlemlenmenstir. Agirlikca %50 aliminyum iceren preformlarda aliminywergimi
magnezyumla 2 dakika icerisinde dispersiyopeams ve karstirma sonrasinda 6nemili
miktarda karbon ylizeye toplangir. Yapilan bu cafmada SEM ve EDS sonuclarina
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gore %10 aliminyum iceren suda settlémis preformlarda Al ince bir TiAl tabakasi
ile kaplanmg ve TiAl ile C arasinda reaksiyon gerceldeek TiC fazi olgmustur.
Aliminyum preformlar @irhkca, %20-%40 arasinda gstiginde, TiC partikdl
boyutlari da 5.0um — 1.0um ye gla azalma gostermektedir. Bu durum yanma
sicaklgindaki dius ile iliskilendiriimektedir. Clnki; TiC fazindaki tane buyési

yanma sicakiinin tssel bir fonksiyonudur.

Deney sonuglari incelerginde, Al-Ti-C preformlarinin ergimimagnezyum icerisinde
gerceklatirdigi SHS reaksiyonlari Bariyla sentezlenmive TiC partikilleri minimum
mikro poroziteye sahip olarak AZ91D kompozitlerindertlik ve ainma dayanim
degerlerini belirginsekilde ytkseltmgtir [58].

SHS Yoénteminde NaAlF g ve K; sAlF g Flakslari ile Uretim

SHS yontemiyle Uretime ek olarak, bu prosesin eegscaklgl, toz partikil boyutu,
stekiometrik oran ve flaks miktarina gha oldugu saptanngtir. Yapilan ¢cakmada,
titanyum, karbon toz kammi aliminyum folyoya sarilarak 1000°C’de altiminyum
ergiyige ilave edilmgtir. Kompozisyon olarak Al#015 TiC belirlenmy ve flakssiz,
NasAlF¢ flaksli ve Ki3AlIF¢ flaksli olmak Gzere ¢ farkli numune hazirlagtm XRF
analizine gore Al-%15TiC bikmine en yakin bilgmi flaksli numuneler sdamistir.
SHS reaksiyonundan sonra ergiyik karilmis, 5 dakika bekletildikten sonra demir
kaliba dokim vyapilmgtir. Deney sonuclar inceleriiinde, Al-Ti ve Al-Ti-B igin
gelistirilen SHS teknginin Al-Ti-C icin de baariyla kullanildgi ve o-Al ile TiC
fazlarinin SHS prosesi ile alwgu tespit edilmgtir [59].

Elementel Karbon ile Al-Ti-C Kompozit Uretimi

Burada grafit ya da amorf karbon elementel karbaynksi olmaktadir. AICz ve TiC
fazinin aluminyumdaki kararlgl bu fazlarin serbest enerjilerine gorezsidmektedir. 1

fazinin termodinamik agidan A&; fazindan daha stabil olgu sonucu ¢ikmaktadir.

Elementel karbon kullanilarak Al-Ti-C kompozit Gret igin, Al+%6 Ti algimi, ticari
saf AA1080 aliminyum ve elementel karbon olarakexlf125 Cabot kullanilrgtir.
Farkli kompozisyonlara sahip Al-Ti alanlar grafit pota kullanilarak indiksiyon
ocazinda ergitilmg, sicaklhk 1200°C’ ye cikartilarak 30 dk beklestini Buradaki
amagc, ATi fazini ¢ézundirmektir. 10-20pum boyutlu karbolaalarak 850°C’de nem
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giderme glemi uygulanmy, daha sonra aliminyum folyoya sarilarak efggyilave
edilmistir.

Elementel karbon ilavesi yonteminde TiC fazinin gjtideki titanyum ve karbon
arasindaki reaksiyonlarla glugu gozlemlenmitir. Buna ek olarak, Al-%4Ti ve Al-
%5Ti algimlarinda 1300°C sicaklikta %30 fazla karbon ilaedilip, 15 dk
beklendginde AkTi fazi tamamen 1 pm’den kig¢uk boyutlu TiC faziidmdmektedir
[60].

Grafit Tozu ile Uretim

Grafit tozu ile tane kagultict Uretimi Uzerine yapi bir calgmada Al-Ti-C alaimi
titanyum, ticari saf aliminyum ve boyutlari 20-106 arasinda ggsen grafit tozlari ile
aretilmistir. 200-500 gramlik saf aliminyum 890°C - 1210°Caklikta ergitiimg ve
karisimlar ilave edilerek d#sen surelerde bekletildikten sonra dokurglenni
gerceklatirilmi stir. Al-Ti-C tane kigultiiculerinde, karburlerin batyytzey karakterleri
ile dggilimlarini ve AETi fazinin morfoloji ve boyutlarini; ergime sicgkli bekleme
suresi ve dier parametrelerin etkilegii gozlemlenmgtir. Bu tane kugulttculerin
performansi karburlerin ylizey karakterlerine, boyaid&ilimlarina b&lh olmakta, tane
kigultme performansina Al fazinin morfolojisinin bir etkisi bulunmagh sonucuna

ulastimistir [55].

Titanyum Iceren Floriir Tuzlar ile Uretim

Bu Uretim teknginde AI-Ti-C tane kucultciler karbon, titanyum rige flortr tozlar
ile aliminyum kagimindan Uretilmekte, yiksek miktarlarda TiC bu ntlet@dreceli
olarak diguk sicakliklarda sentezlenmektedir.

Yapilan bir cagmada aliuminyum, grafit, potasyum titanyum floriaksiyonlari ile
olusan Al-Ti-C tane kuculttculerin sentez mekanizmaselenmgtir. Saf aliminyum
850°C ‘de erqitilmg ve hafif bir kargtirma klemi ile grafit ve potasyum titanyum
flortrler ergiyige eklenmgtir. Karistirma glemi 60 dakika devam etgve bu glemden
sonra ergiyik dokimden oénce 850°C ‘de 5 dakika dtékiistir. Uretim prosesi
incelendginde, a&irlikca %6 titanyum ve %21 karbon iceren Al-Ti-C ¢éaRucultlcu
850°C de hazirlanmive potasyum titanyum flordr ile karbon tozu kani hizli bir

bicimde ergimgtir. Hafif bir karstirma ile bu kagim siviya yakin bir ciruf
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olusturmuwstur. Sekil 2.14'te curuftaki ve metaldeki titanyum ve kan miktarinin

reaksiyon suresine pl olarak dgisimi gozukmektedir [61].
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Sekil 2.14Curuftaki ve metaldeki titanyum ve karbon miktanineaksiyon suresine
bagll olarak deisimi [61].

Potasyum titanyum florir ve aliminyum arasindakaksegyonlar incelenginde,
724°C’de ekzotermik bir pik tespit edilgir. Bu pikin kaynginin belirlenmesi igin
karisim 800°C’de 30 dk. bekletilmive iki tabaka olgumu gozlemlennstir. Alt tabaka
Al ve Al3Ti fazindan olgmakta, Ust tabaka ise KAJlve KzAlF¢ gibi alimina flortr ve
az miktarda KTiOFs ve K;TiOF, gibi oksiflortrlerden olsmaktadir. Sonuclar
incelendginde, 724°C’deki ekzotermik reaksiyonlarinsAl fazi olusumu nedeniyle

gerceklatigi gozlemlenmgtir. Bu reaksiyorsu sekilde ifade edilmektedir.

3K,TiFs + 13AI—> 3KAIF; + KsAlFg + 3 AlgTi (2.23)
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Potasyum titanyum flortrtin karbon reaksiyonlarieieadginde, 736°C’de gdsterilen
reaksiyon gercekimektedir.

K,TiFg+ 2C— TiC + 2C + CF (2.24)
Bu denklem, bu yeni sentez metoduyla Uretilen AlETideki karbon kayiplarini da
gostermektedir ciinkil Goda sicakfiinda buharlgmaktadir.

Bu sonuclara gore potasyum titanyum flortrin, atjmam ve karbon ile 724°C ve
736°C’de reaksiyona girgii ve AlsTi fazi ile TiC oluturdugu gozlemlenmtir. AlsTi
mikro yapisi kolonsal morfolojide ve mikron boyutla iken, titanyum karburler

partiktl seklinde ve mikron alti boyutlara sahip olgtwr [61].
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BOLUM 3

DENEYSEL CALI SMALAR

Bu calsmada flaks (KTiFg) ilavesi ile &irlikca farkli Ti:C oranlarinda Al-Ti-C tane
kugultuculer, dokim yontemi ile Uretilgtir. Karbon ilave miktarinin, ergiyik ve dokiim
sicaklginin, tane kiculticti numunelerinin faz morfolojisie tane kugilltme
performansi Gzerindeki etkisi gtailmis ve busekilde Uretilen farkl Ti:C oranlarindaki
tane kocultucilerin ticari saf aluminyumda (AA 108@ne kiclltme performansi
karsilastinimistir.  Uretilen Al-Ti-C tane kigculticuler ile en eikiAl-Ti-C tane
kGgulticindn tespit edilmesi amagclagtm

3.1 Deneylerde Kullanilan Malzemeler

Deneylerin Al-Ti-C tane kuculltici Uretim samasinda saf aliminyum olarak,
Seydiehir Eti Aliminyum’dan tedarik edilen ticari saf /A1080) aliminyum, KTiFe,
karbon olarak ise tane boyutu %A® pm olan Fluka Analytical karbon tozu
kullaniimistir. Ticari saf aliminyum (AA 1080) ayni zamandafpemans deneylerinde
de kullaniimgtir. Ticari saf aliminyumun (AA 1080) kimyasal ig@rCizelge 3.1'de

gosterilmitir.

Cizelge 3.1 Deneylerde kullanilan ticari saf altyoimun (AA 1080) kimyasal icedi.

Alasim %Al %Fe %Si %Cu %Ti %Zn Rerleri

AA 1080| 99,80 0,15 0,10 0,03 0,02 0,03 0,10

Ergitme slemi ic ¢capl 6 cm, uzunfiu 15 cm olan grafit potalarda gercedtiglmi stir.

Dokim deneyleri sirasinda pota ve kiancilardan gececek kalintilarin engellenmesi
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amaciyla grafit pota ve grafit cubuk kdmcilar bornitrir ile kaplanngtir.
Metalografik hazirlama samasinda sirasiyla 60-120-180-240-600-800-1000-1200
meshlik SiC zimpara kullanilgidaha sonra numuneler 0.05 pm alumina pasta ve 3
Struers elmas pasta ile parlatgtm. Tane kucultict performansinin incelehdi
numunelerin mikroyapisal analizi igin %0,5’lik HEzgltisi ile, makroyapisal analizi
icin ise Poulton (%60 HCI, %30 HNO %5 Saf Su, %5 HF) ¢ozeltisi ile @lanmstir.

3.2 Deneylerde Kullanilan Cihazlar

Tane kicultict bilgminin ayarlanmasisamasinda, KTiFs ve karbon tozu @rliginin

Olcimunde 0,0001 gr. hassasiyetle 6lgcim yapaniteudaniimistir.

Sekil 3.1 AND hassas terazi

Nem giderme slemi, Sekil 3.2 de gosterilen Binder markall etiv firiden

gerceklatirilmi stir.

Sekil 3.2 On i1sitmada kullanilan etiiv
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Tane kicultict ve performans deneylerinin ergitmameasinda kullanilan Reterm
marka induksiyon firingekil 3.3' de gortulmektedir.

Sekil 3.3 Ergitme deneylerinde kullanilan induksiyiomni.

Ergitme glemi bor nitrir kapl grafit pota kullanilarak gekdestirilmi stir.

Sekil 3.4 Ergitme deneylerinde kullanilan bor nitkiapl grafit pota.

Tum doékumlerde sicalgin dlcilimesinde is§ekil 3.5'te gorulen +3 toleransla dl¢im
yapan Ahlborn marka Almemo 2490 tipi sicaklik 6lgaHaniimistir.
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Sekil 3.5 Ahlborn marka almemo 2490 tipi sicaklikéii.

Tane kicultme numunelerinin dékidmgeminde kullanilan metal kaligekil 3.6’'da

gosterilmitir.

Sekil 3.6 Tane kigiltict numunelerinin dokimunddadwulan metal kalip

Performans dokumleri icin kullanilan alg¢i kalibim @gsitmasinin yapilg Protherm
marka 1sil glem firini Sekil 3.7°de gosterilmtir.
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Sekil 3.7 Protherm marka 1sglem firini

Performans deneylerinin yapigali Alcoa Cold Finger test cihazBekil 3.8'de
gosterilmitir.

Sekil 3.8 Alcoa Cold Finger test cihazi.
Numunelerin mikroskopta incelenmesi icin yapilaaiHama glemlerindeSekil

3.9'daki donel tablali zimpara ve parlatma cihadldaiimistir.
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Sekil 3.9 Donel tablall zimpara ve parlatma cihazi.
Al-Ti-C tane kiculticu ve performans deney numumélekil 3.10’da gosterilen

Mecatome marka disk kesme makinesinde kesgiimi

Sekil 3.10 Mecatome marka disk kesme makinesi.

Mikroyapi incelemeleri icir§ekil 3.11’ deki JEOL JSM 5410 LV ve JEOL JSM 7000F
markall tarama elektron mikroskobu kullanigtm
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Sekil 3.11 Elektron tarama mikroskobu.

Performans deneyi sonucu mikroyap! goruntuleri kgilanilan gorintu analiz cihazi
Sekil 3.12’de gosterilnsiir.

10/09/2003

Sekil 3.12 Goéruntu analiz cihazi.

3.3 Deneylerin Yapilsl

Deneyler tane kugulticu Uretimi ve performans éestlolarak iki @amada

gerceklatirilmi stir.

3.3.1 Tane Kiigultiicilerin Uretimi

Tane kuculticulerin Uretimsamasinda titanyum orani tim tane kuagulttculer igin
agirlikca %3 olarak sabit tutuligu karbon ise Cizelge 3.2'de veriggigibi agirlikga
farkl oranlarda katilngtir. Numuneler dokim sicakli 900°C ve 1300°C olmak Uzere
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iki farkh kosulda udretilmglerdir. Tane kugcdltict Gretimi deney skdlari ve tane
kigultict kompozisyonlari Cizelge 3.2 ve 3.3 testgdilmistir.

Birinci grup deneylerde ergiyik sicagli900°C’ye ulatiginda, 6nceden 2 saat karhp
etivde 200°C 1 saat nem giderrglemine tabi tutulan KTiFs ve karbon kasimi ilave
edilmistir. ilave esnasinda bornitriir kapli grafit cubuk ileigtamlarak homojen dalim
saglanmstir. Dokiim anina kadar sicaklik 900°C’de sabit lmtugtur. ilaveden sonra 20
dk beklenilip 900°C’de dnceden 200°C’ye Isit§rdereceli kaliba dokulngtiir.

Ikinci grup deneylerde, ayni kompozisyonu icerenetagiculticiler dier tim
parametreler sabit tutularak,KFs ve karbon kasimi 800°C’de ilave edildikten sonra
ergiyik sicaklgl 1300°C’ye cikarllip bu sicaklikta 20 dk beklemenmsi dokim
gerceklgtirilmi stir.

Her iki grupta dretilen numuneler, zimparalama \&lgima glemlerinden gecerek
metalografik olarak hazirlangive 1306C'de Uretilen tane kigulticulerin tarama

elektron mikroskobu ile mikroyapisal karakterizasygyapilmstir.

Cizelge 3.2 Birinci grup tane kacultict tretimi dgrkasullari.

Tone KUGHUUE | e e | Javede Sote, Dok Sk
Sicaklgl ("C)
Al-%3Ti 900 20 900
Al-%3Ti-%0,15C 900 20 900
Al-%3Ti-%0,30C 900 20 900
Al-%3Ti-%0,45C 900 20 900
Al-%3Ti-%0,60C 900 20 900
Al-%3Ti-%0,75C 900 20 900
Al-%3Ti-%0,90C 900 20 900
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Cizelge 3.3kinci grup tane kigcultiicu Gretimi deneyskdar!.

fane KiGUic| (TTave | Javeder Sora, pokin Sk
Sicaklgl ('C)

Al-%3Ti 800 20 1300
Al-%3Ti-%0,15C 800 20 1300
Al-%3Ti-%0,30C 800 20 1300
Al-%3Ti-%0,45C 800 20 1300
Al-%3Ti-%0,60C 800 20 1300
Al-%3Ti-%0,75C 800 20 1300
Al-%3Ti-%0,90C 800 20 1300

3.3.2 Performans Testleri

Uretilen tane kugultiictler, ticari saf aliminyum@sd 1080) kullaniimg ve girliginin
%0,2’si oraninda ilave edilip performans «kastirmasi yapilmgtir. Performans deneyi
icin 500 gr &irhgindaki ticari saf aluminyum, bornitrir kaph grafibtada ergitilmtir.
Ergiyik sicaklgl 750°C'a ulatiginda, 1 gr airhgindaki tane kuagulttculer ilave
edilmistir. llaveden sonra ergiyik sicagii750°C‘da sabitlenngi2 dakika sure ile elle
karistirma klemi yapiimstir. Karistirma slemi sona erdinde ergiyik sabit sicaklikta
(750°C) 3 dakika bekletilj 750°C’da 0n 1sitma yapilan algi kaliba dokuligos
Cold Finger testi yapilmtir.
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BOLUM 4

DENEY SONUCLARI

Bu calsmada, Al-Ti-C tane kucgultuculer indiksiyon gc&ullanilarak Gretilmg ve tane
kucultuculerin performanslari incelerytii. 1300°C dokim sicaldinda Uretilen tane
kUculticuler mikroyapisal olarak taramali elektromkroskobunda incelenmive
karakterize edilmtir. 900°C dokim sicakiinda Uretilen tane kugcdlttculerin ise
performans deneylerinden sonra etkili olngadigortulip taramal elektron

mikroskobunda mikroyapisal olarak incelenmgmi

4.1 Uretilen Tane Kugdltiiciilerin ve Performans Numunelerinin Incelenmesi

Performans deneyleri icin tane kugulttculer ikikfasicaklikta retilmgtir. Zhang vd.
[61] calsmalarinda flaks yontemi ile tane kucultict Uretimin 900°C sicakBin

gerekli reaksiyonlarin tamamlanmasi icin yeterdiugunu séylemitir.

Birol [62] yapmg oldugu calsmasinda Al/kTiFe/C toz kargiminin DTA spektrumunun
iki tanesi IsI alan (endotermik) ve iki tanesiusren (ekzotermik) olmak tzere toplam
dort pik icerdgini gostermgtir. Bunlardan ilki olan yakkak olarak 385C civarindaki
kuclk pikin K. TiFg tuzundaki nemim uzakyenasi, yaklaik 660°C ikinci 1si alan pikin
ise aliminyumun ergime reaksiyonu ofdau belirtmitir. 56°C de gorilen ilk 1si
veren pikin ise ilave edilen HiFg tuzunun 2.23 reaksiyonuna gore aliminyum ile
reaksiyona girmesi ve bunun sonucu olarakTAl KAIF,; ve KzAlFe fazlarinin
olustugunu belirtmg ve XRD deneyleri ile de bu sonucu gdolamstir. 2.23 nolu
reaksiyon sonucunda alan KAIF, ve KzAlFg tuzlarinin aliminyum ytzeyindeki oksit

filmini temizleyerek sinterlemealieminde énemli bir rol oynamaktadirlar.
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900°C’de uretilen tane kuculttculerin icerisindesTAlfazinin kolonsal yapiya sahip
oldugu ve bunun sebebinin ise @ik Uretim ve dokim sicalgh oldugu belirtilmistir
[63]. Birol [8] AI-Ti-C alasimlarinin tane kuculttict etkigii ile ilgili yapmis oldugu
calsmada Al-%3Ti alamini 715C’de ergitm§, dokim sonrasinda kolonsal Al
fazinin olytugunu gosternsiir.

DusUk sicaklikta olgan kolonsal AJTi fazi yuksek sicaklikta ¢Ozinebilir oz
sahiptir [64]. Kolonsal yapi artan sicaklik ile Itkte Al3Ti fazinin ¢ézinmesi sonucu

ignemsi bir yapiya doninektedir [62].

Diger taraftan Geoffrey [65] algi oldugu patent cagmasinda Al-Ti master
alssimlarinda tguncu element ilavesinin en az 1150Ciigerinde tercihen 1200°C -
1300°C sicakhk argtinda olmasi gerekiini belirtmistir. Zhang vd. [61] yayinlarinda
belirttikleri Gzere TiC olgumu icin 1300°C gereklidir.

Bu sebeplerden dolay! bu gahada her iki sicaklik (900-138D) icin ayni oranlarda
karbon iceren tane kugulttculer Uretignvie yukarida bahsedileyartlarda performans

deneyleri gercekigirilmi stir.

Uretilen tane kugultiictlerin performanslari, komigganlarina ve uretim sicakliklarina
goreSekil 4.1, 4.2, 4.3, 4.4, 4.5 ve 4.6’ da astirmali olarak verilmgtir.
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Sekil 4.1 (a) Saf aluminyum (AA1080), (b) 900°C’de) 1300°C’de uretilen Al-%3Ti
tane klculticulerin performans numunelerinin makwgutta kagilastirmasi.
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Sekil 4.2(a) Saf aliminyum (AA1080), (b) 900°C’de, (c) 1300de UretilenAl-%3Ti-
%0.15Ctane kugultuculerin performans numunelerinin madogutta kagilastirmasi.
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Sekil 4.3(a) Saf aluminyum (AA1080), (b) 900°C’de, (c) 13003e uretilerAl-%3Ti-
%0.30Ctane kucultuculerin performans numunelerinin madogutta kagilastirmasi.
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Sekil 4.4(a) Saf aliminyum (AA1080), (b) 900°C’de, (c) 13a0de uretilerAl-%3Ti-
%0.45Ctane kuculttculerin performans numunelerinin madogutta kagilastirmasi.
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Sekil 4.5(a) Saf aliminyum (AA1080), (b) 900°C’de, (c) 1300de UretilerAl-%3Ti-
%0.60Ctane kucultuculerin performans numunelerinin madogutta kagilastirmasi.
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Sekil 4.6(a) Saf aluminyum (AA1080), (b) 900°C’de, (c) 13003e uUretilerAl-%3Ti-
%0.75Ctane kucultuculerin performans numunelerinin madogutta kagilastirmasi.
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Sekil 4.7(a) Saf aliuminyum (AA1080), (b) 900°C’de, (c) 1300de UretilerAl-%3Ti-
%0.90Ctane kugultuculerin performans numunelerinin madogutta kagilastirmasi.
Al ana fazi icgerisinde c¢ozunmeyen Ti baaleri hizh sgutma sonucunda tane
sinirlarinda ¢okelmelere sebep olur veya daha 6et#ildigi gibi Al;Ti ignemsi fazi
olustururlar. Her iki durumda da son Urin olan alimimyun sekillendirilebilirli gini
olumsuz yonde etkiler. C6zinme Oz&llolmayan TiC partikillerinin tane kuculttcl
olarak kullanildg! belirtilmistir. Al-Ti master alaimlan icerisindeki fazla miktardaki
titanyumun karbon ile TiC olturmasi sglanarak tane kigultmalemi gercgeklstirilir.
Burada 6énemli olan ilave edilen karbon ile titanyumoranidir. Bu orani belirlemek
icin literatirde bircok cajma mevcuttur. Birol [8] yapmioldusu calsmada farkh
karbon oranlari ilave ederek TiC’Un tane kucultrtiendi gini incelemitir.

TiC partikullerinin olyumu birgok argtirmaci tarafindan incelengtir [20-22], [24],
[66-69].

Ongoriilen reaksiyonlar:
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Ti + C(k)— TiC(k) (4.1)
Ti + C— TiC(K) (4.2)
Ti + Al,.Cs(k) — TiC(K) + Al(s) (4.3)

Burada_Tive C ctzinenler ve AlC3(k) sivi icerisinde olgabilir veya eklenebilir.

Reaksiyon 4.2 ‘deki karbonun sivi metal igerisigdelnurligu ¢ok diguktar [70].

Wang vd. [20] ve Kennedy vd. [21] yapmmolduklari calgmalara gore 4.3 nolu

reaksiyon yaklgik olarak 890°C civarinda gymaktadir. Bu cagmalarda ayrica,

Al(S) + C(K) — Al4Cs(K) (4.4)

Reaksiyonu 705°C’de ojmaktadir. Fakat 4.1 reaksiyonu icin sicaklik 110QRC
uzerine cikartiimahdir Ki'i ve C(k) etkili birsekilde reaksiyona girebilsin.

TiC'Un sentezlenmesi genellikle 4.1 nolu reaksiyay@e gercekignektedir. TiC
partikdlleri bir defa olgtugunda dgillimini ve morfolojisini dgistirmek zordur. Ber
TiC partikulleri 4.1 reaksiyonuna gore glusa bu partikiller reaksiyon araytizeyinden
koparlar ve sivi metal icerisinde yuksek sicakliktdaylikla difize olurlar. Fakat
sentezlenme sicakll 900°C —1000°C arasinda ise ilk olarak,@J fazlari olgur, ve

daha sonra Ti, ACs ile TiC oluturmak icin reaksiyona girer.

Varsayildgl tzere reaksiyorslemi sirasinda TiC ile AC; arasindaki i1slatabilirlik TiC
ile C(k) arasindaki i1slatabilirlikten daha iyidAyrica olian TiC partikillerinin A{Cs
fazindan ayrilmasi daha zordur. Sonug olarak, Eilailleri Al,C3 etrafinda dgilirlar

ve reaksiyona girmemlan Ti'ler reaksiyona girebilmek icin TiC’lerinwsturdugu bu
tabakayl gecmek zorunda kalirlar. Bundan dolayri&@laha fazla reaksiyon icin bir
engel tgkil ederler. Daha fazla TiC’Un afmamasinin sonucu olarak 900°C’de yapilan

deneylerde tane kiculmesi gercgkiemitir.

Bu sicaklikta Uretilen tane kigulticulerde tanelitiict olgumu gerceklgmedisi icin

karbon oraninin da herhangi bir etkisi bulunmandikia

1300°C’de duretilen tane kigulticulerin ise perfonsiadeneyleri sonucunda tane
boyutlarini 6nemli élgtide kucilgh makro gortuntilerden gorilebilmektedir.

Flaks yontemi ile tane kucultict Gretimi icin 1300%in yeterli old@gu fakat artan

karbon miktari ile performans arasinda herhangbgitanti bulunamanstir.
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Birol [8] 715°C’de AI-Ti-C algimlari Uzerinde yapmgioldugu calsmada karbon
icermeyen Al-3Ti algminin en buyldk tane boyutuna sahip @alou belirtmgtir. Buna
karsilik bu calsmada, 1300°C’de Uretilen tane kiugultlculerde eriikiigne boyutu Al-
%3Ti kompozisyonuna sahip olan tane kicultici Ite eedilmitir. Bunun sebebi
distk sicaklikta olgan ALTi fazinin kolonsal bir yapida bulunmasi, 1300°Cide
ayni fazin ¢6zunmeden dolaygnemsi bir yapida bulunmasidir. Buradgimmamsi
yapidaki AkTi fazinin tane kuclltme performansinin daha yukseklugu

gorulmektedir.

1300°C’de uretilen tane kugulticulerde @lo fazlar incelemek igin her karbon orani
icin taramali elektron mikroskop gorintileri aligtm 900°C dokum sicaltinda
Uretilen tane kuculticulerin ise performans demaytien sonra etkili olmadi

goruldigiinden taramal elektron mikroskobunda mikroyapotalak incelenmersiir.

Uretilen tane kigultiictilerin BEI modundaki SEM naikap! goriintileriSekil 4.8, 4.9,
4.10,4.11,4.12, 4.13,4.14’de gorulmektedir.
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Sekil 4.8 Al%3Ti numunelerine ait BEI modundaki )5 (b) x350 (c) x1000
buyutmedeki SEM goruntuleri.
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Sekil 4.9 Al-%3Ti-%0.15Gumunelerine ait BEI modundaki (a) x75 (b) x350xtp00
(d) x2000 buyutmedeki SEM goruntileri.
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Sekil 4.10 Al-%3Ti-%0.30Gwumunelerine ait BEI modundaki (a) x75 (b) x350 (c)
x1000 (d) x2000 buyutmedeki SEM goéruntileri.
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Sekil 4.11 Al-%3Ti-%0.45CGwumunelerine ait BEI modundaki (a) x75 (b) x350 (c)
x1000 (d) x2000 buyutmedeki SEM goéruntileri.
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Sekil 4.12 Al-%3Ti-%0.60Gwumunelerine ait BEI modundaki (a) x75 (b) x350 (c)
x1000 (d) x2000 buyutmedeki SEM goéruntileri.

52



Sekil 4.13 Al-%3Ti-%0.75CGwumunelerine ait BEI modundaki (a) x75 (b) x350 (c)
x1000 (d) x2000 buyutmedeki SEM goéruntileri.
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Sekil 4.14 Al-%3Ti-%0.90Gwumunelerine ait BEI modundaki (a) x75 (b) x350 (c)
x1000 (d) x2000 buyutmedeki SEM goéruntileri.

Farkl buyutmelerde alinan taramali elektron mikogs goruntileri incelendinde Al-
%3Ti kompozisyonu icin okan AkTi ignemsi fazi [17] belirgin sekilde
goriulebilmektedir. Herhangi blea bir faz olgumu gerceklgmemitir. Karbon ilavesi
ile birlikte Al3Ti fazi ile yiksek sicaklikta ¢ozinmeyen kiresél Tazi bulunmaktadir
[2]. Artan sicaklik ile birlikte aluminyum icerisinde Ril3Ti fazlarinin iyi dgilmis olan
TiC partikulleri ile buyuk o6lgide yer deastirdigi belirtiimistir. Mikroyapidaki bu

desisimi Al 3Ti ve karbon arasindaki reaksiyonu;
Al;Ti + C— TiC + 3Al (4.5)

Sonucunda meydana gelmektedir. TiC partikulleriigli fazina kagilik daha kararli
oldugundan bu reaksiyon termodinamik acidan da elNéir. Bu durum Birol [62]
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tarafindan verilen DTA analizi sonucunda yaktaolarak 806C balayip 1006C
civarina kadar devam eden ikinci isiveren piki h@iektedir. Gortlmektedir ki TiC
olusumu icin 906C sicaklik yeterli dgildir ve bu sicaklikta olgan AkTi fazinin
kolonsal yapida oku tane inceltme 6zefline sahip dgildir. 1300°C de AgTi fazi
¢cbzinmekte ve fazla titanyumlar ile ilave edilenrddam 4.5 nolu reaksiyona gore
TiC’ler olusmaktadir.Artan karbon orani ile birlikte ojan TiC faz miktari artarken
Al3Ti faz miktari ise azalmaktadir. Bunun sonucu dai@ne kicultictu performansi
%0,75C oranina kadar karbon orani ilesagtistermektedir. Yiksek karbon oranlarinda
TiC topaklanmasindan dolayr [71] tane kuculmesicgklissmemstir. Bu sonuglar
makro goruntulerdeki sonuglari glmlamaktadir.

Performans testi sonrasinda tane boyutunu ol¢cmiekhier numunenin mikroyapisi

optik mikroskop yardimiyla olctlngtir. Mikroyapi incelemesi icin numuneler bakir
sogutucu ucunun 25,4 mmagisindan kesilnstir [34]. Her bir numune sirasi ile yiizey
hazirlamaglemi olarak 60, 120, 180, 240, 320, 400, 600, 80O, 1200 meshlik SiC

zimpara kaitlar ile parlatilmgtir. Daha sonra aliimina ile ince parlatma ve arannd
elmas pasta ile ylzeye ayna goriuntisu kazandgtitmiazirlanan numuneler %0,5 HF
ile dgglanarak optik mikroskop altinda tane boyutu 6lciA®TM 112 standardina

gore yapilmgtir.

Optik mikroskop altinda 6nce numunenin genel birlgtisi, daha sonra her bir
numunenin sol, orta ve gabdlgesinden gorintd alinip, rastgele secilen §rwo

Uzerindeki tanelerin sayisi bulunup ortalama tamaitu hesaplanngir.

Her bir numunenin tane boyutunun karbon yuzdesiag larak deisimi Sekil
4.15'de gosterilmitir.
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Sekil 4.15 Karbon miktarina Iz& olarak tane boyutu gesimi

Sekil 4.15'de goruldgu Uzere karbon iceren numunelerde enUdlitane boyutu
%0,60C miktari icin elde edilirken en buylk taneno %0,75C icin elde edilrtir.
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BOLUM 5

SONUC VE ONERILER

Bu calsmada KTiFs tuzu ve farkl miktarlardaki karbonun ergiyik safiminyum

metaline ilavesi ile TiC cekirdekleyici ajanlaritugmasi sglanmsg ve etkin bir tane

kiculmesi elde edilngtir.

1)

2)

3)

4)

5)

6)

900°C’de yapilan deneylerde etkin bir tane kuguimgszlemlenmensiir.
Bunun sebebi TiC partikillerinin bu sicaklikta ghamasidir.

900°C’de yapilan deneylerde artan karbon oraniythkte tane boyutunda

orantili bir dgisim gérilmemektedir.

900°C’de AETi fazi kolonsal yapida bulunmaktadir. Bundan dolagne

kuculmesine etki etmegiimakro goruntilerden arddmaktadir.

Tane kucdltuct Gretim sicagly olusan fazlar ve bu fazlarin morfolojileri tane

kucultictnin etkinfini belirleyen en dnemli faktorler arasinda yer aktadir.

1300°C’de yapilan deneylerde ise en kicuk tane toiopd-%3Ti alggimi igin
elde edilmgtir. Taramali elektron mikroskobu gorintilerindejiksek
sicaklikta kolonsal yapidaki AT fazinin ¢6zinmesi sonucgnemsi yapidaki

Al3Ti fazi bu tane kigulmesinin sebebidir.

1300°C’de yapilan deneylerde karbon ilavesi ildikig TiC partiktllerinin
olustugu taramall elektron mikroskobu yardimiyla gorulneekt. Karbon
oraninin artmasiyla birlikte tane boyutu %0,75C nara kadar kuculme

gOstermektedir.
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7) %0,75C oranindan daha fazla miktarda karbon igerde tane boyutunda ani
bir artis olmaktadir ve bunun sebebinin de TiC partikilleripiksek sicaklikta

topaklanma gostergii taramali elektron mikroskobu ile gérulmektedir.

Al-Ti-C tane kucultuculerin Uretilmesinde bircoknt@m mevcuttur. Bunlari arasindan
tablet ilavesi, elementel karbon ilavesi ve tozahefisi yontemi ticari olarak ¢ok sik¢a
uygulanmaktadir. Bu ydntemlere ilavetenTiEg gibi tuzlarin 700C Uzerindeki
sicakliklarda sivi metale @udan ilave edilmesi de son yillarda Gzerinde sdah
onemli bir Al-Ti-C tane kiugultict Uretim yontemidBu kompleks tuzlarin sivi metale
ilavesi sonucunda c¢ok hizli ve etkili biekilde AkTi ve TiC gibi tane kugulttculer
olusmaktadir. Olgturulan bu tane kugcdlttctlerin mikroyapilari veieligi bekleme
suresi, sivi metale tuzlarin ilave sicgklve dékim sicak@ gibi islem sirasindaki
bircok parametreye lgadir. Bu calgmada farkli parametreler denemek suretiyle en
etkin tane kugulticunun elde edilmesi amaglatimiBu amag dgrultusunda farkl iki
dokim sicaklil (90FC ve 1306C) ve farkh Ti:C oranlari incelenstir ve her bir tane

kUculticundn performans deneyleri yap#gtmi

Ayni bilesime sahip Al-%3Ti alami 900C'de dokildikten sonra kolonsal bir
mikroyaplya sahipken, 1380'de yapilan dokim sonucis eksenli ve ince taneli bir
yapiya sahiptir. Mikroyapi incelemesi sonucundan ikesicaklik icin ARTi fazinin
olustugu fakat bu fazin 90€ sicaklik icin kolonsal yapida bulunglu ve bundan
dolay! tane kicultme etki@i gostermedii saptanmgtir. Artan sicaklik ile birlikte
kolonsal yapidaki AITi fazi ¢cb6zinme gostergli ve kolonsal yapidangnesel yapiya
gectisi SEM goruntuleri ile belirlenngtir.

Artan sicaklik ile birlikte A4Ti fazi sivi metal icerisinde ¢6ziinme gostermelddazla
miktardaki Ti ile ilave edilen karbonun reaksiyosanucunda termodinamik acgidan
daha kararl olan TiC fazinin glmasi amaclanmaktadir. TiC fazinin tane kiculticu
etkinligi daha yuksektir. Bu sebepten dolayr mimkin gloshea fazla miktarda TiC
fazi oluturulmahdir. Bu amag¢ dgultusunda her iki sicaklik igin farkl oranlarda
karbon ilave edilmi ve performans deneyleri yapighr. 900C sicaklgin AlsTi
fazinin ¢ozinmesinde yeterli olm@ohdan TiC olgumu, dolayisi ile tane kiculmesi
gorilememektedir. Fakat 13Wde Al:Ti fazinin ¢6ziinmesi ve ayan Ti ile ilave
edilen karbonun reaksiyona girmesi sonucu TiC kédligrinin olustugu goralmitar.
Artan sicaklik ile birlikte olgan TiC partiktlerinin miktari artmakta ve bunagha

olarak %0,75 C miktarina kadar tane kuculmesinthgargorilmistir. Daha ytksek
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karbon oranlarinda ise TiC’lerin yiksek sicaklikbpaklanmasi sonucu performansta
bir azalma meydana gelmektedir.

Daha sonraki yapilacak cghalar TiC partikillerinin yiksek sicaklikta topakiaasini

engellemeyi amaclamalidir. Tane kiciltici kompamsybakimindan, farkli titanyum
oranlar ile Uretilecek tane kugulticuler, bu galmda Uretilen tane kugulticuler ile
kiyaslanabilir. Saf aliminyumdan ¢ka diger aluminyum algamlarinda da bu yontem

ile tane kucultmesiemi incelenebilir.
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