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OzZET

ALUMINYUM ALASIMLARININ DOKUMUNDE
KULLANILAN TANE KUGULTUCULER

Hayati HAYDAR

Metalurji ve Malzeme Muhendisligi Anabilim Dall

Yiiksek Lisans Tezi
Tez Danismani: Prof. Dr. Mustafa CIGDEM

Saf alliminyum, diisiik yogunluk, yiksek plastisite, yliksek isi iletkenligi ve yeryiliziinde
bulunabilirligi sebebi ile endistride yaygin olarak tercih edilmektedir. Fakat kaba taneli
yapisi ve nispeten disiuk mekanik 6zellikleri nedeni ile kullanimi kisitlanmaktadir.
Alasimlama ya da tane kigiltme islemi ile olumsuzluklarin giderilmesi gerekmektedir.
Kimyasal tane kigiltme islemi, aliminyum alasimlarinin dékiim proseslerinde bu
amaca hizmet eden rutin bir adim haline gelmistir. Bu islemin amaci, ergiyige bir takim
ilaveler yapilmasi ile heterojen cekirdeklenmenin saglanmasidir. Daha fazla aktif
cekirdekleyici, tane boyutunun kiictilmesine neden olmaktadir. Burada temel prensip;
ergiyik icerisindeki cekirdekleyici ajanlarin, farkli noktalarda katilasmayi saglayarak
tane biylimesini engellemesi ve eseksenli kiiglik tanelerin olusumunu tesvik etmesidir.
Aliminyum alasimlarinin tane kiglltme uygulamalarinda gesitli mastir alasimlari
kullanilmakla birlikte en popliler ve etkin olani Al-5Ti-1B alasimidir. Bu alasimin
yapisinda bulunan TiAl; ve TiB, fazlari, heterojen gekirdekleyici nokta islevi gorerek
cekirdeklenmeyi saglamaktadir. Mastir alasimin tane kiiglltme etkinligi, bu fazlarin
boyut dagilimi ve morfolojileri ile ilgilidir.

Bu calismada ticari saf aliminyuma, K,TiFg ve KBF,4 tuzlari ilave edilerek Al-5Ti-1B tane
incelticiler Uretilmistir. Ergitme, alasimlandirma ve doékim islemi sirasinda
parametrelerde yapilan degisikliklerin ve dékim silrecinden sonra gergeklestirilen
plastik sekil verme ile ilgili ek islemlerin, nihai Urliniin tane inceltme performansina
etkileri incelenmistir. Uretilen AI-5Ti-1B bilesimindeki tane incelticilerin ticari saf

Xi



aliminyuma (AA 1050) ilavesi ile tane kigultme etkinliklerinin karsilastirmasi
yapilmistir. Bu dogrultuda Gretim esnasinda rol alan degiskenlerin etkileri incelenerek
Uretimin optimizasyonu ve nihai Urline vyapilacak ek islemlerle tane inceltme
performansinin iyilestirilmesi hedeflenmistir.

Anahtar Kelimeler: Aliminyum, tane boyutu, tane kugulttculer, Al-5Ti-1B

YILDIZ TEKNiK UNIVERSITESI FEN BiLIMLERi ENSTITUSU
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ABSTRACT

THE GRAIN REFINERS USED IN THE CASTING OF ALUMINIUM ALLOYS

Hayati HAYDAR

Department of Metallurgical and Materials Engineering

MSc. Thesis

Advisor: Prof. Dr. Mustafa CIGDEM

Due to its low density, high plasticity, high conductivity and its abundance in nature,
pure aluminium is commonly preferred in industry. However, its uses are restricted as
it has a coarse grained microstructure and relatively low mechanical properties. It’s
essential that these drawbacks are eliminated through alloying or grain refinement.
Grain refinement process has become an ordinary step in the casting process of
aluminium alloys. The purpose of this process is to enable heterogeneous nucleation
by making additions to the melt. Additional nucleant leads to a smaller grain size. The
main principle in this is that the nucleant agents in the melt prevent the growth of the
grains enabling the solidification in different points and they promote the formation of
equiaxed small grains. Notwithstanding that various master alloys are used in the grain
refinement practices of aluminium alloys, the most popular and efficient one is the Al-
5Ti-1B alloy. The TiAls and TiB, phases in the microstructure of this alloy act as
heterogeneous nucleant points and enable the nucleation. The grain refinement
efficiency of the master alloy pertains to the size distribution and morphology of these
phases.

In this study, Al-5Ti-1B grain refiners were produced through the addition of K,TiFg and
KBF, salts to commercial purity aluminium. Subsequently, the effects of the changes
made in the parameters during the melting, alloying and casting process and the
effects of additional practices related to forming after the casting process to the grain
refinement performance of the end product were analyzed. The grain refining
performances were compared after adding the Al-5Ti-1B grain refiners to commercial
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purity aluminium (AA 1050). Accordingly, the effects of the parameters taking place
during the production were examined and it was aimed to optimize the production
and to enhance the grain refinement performance by additional processes applied to

the end product.

Key words: Aluminium, grain size, grain refiner, Al-5Ti-1B

YILDIZ TECHNICAL UNIVERSITY
GRADUATE SCHOOL OF NATURAL AND APPLIED SCIENCE
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BOLUM 1

GIRIS

1.1 Literatiir Ozeti

Gunlimuzde, tane kiiclitme operasyonu veya tane kicultlict ilavesi aliminyum ve
alasimlarinin ergitme ve dokim siirecleri icinde rutin bir islem adimi olarak yerini
almistir. Bu islemin sekilli ve ingot dékiimlerin metalurjik karakteristiklerini olumlu
yonde etkiledigi uzun vyillardan beri bilinmektedir; Cekirdek sayisindaki artis,
katilasmanin ¢cok degisik noktada baslamasina ve sonlanmasina neden olur. Béylece
birim hacimde buziilme kaynakh gerilim c¢ok daha yogun tane sinirlari boyunca
dagitilacagl icin dokimlerde sicak veya soguk yirtilma catlaklarinin  olusumu
onlenmektedir. Diger bir kazanim ise, tane sayisindaki artisla birlikte sertlik ve cekme
mukavemetinin artisidir. Dahasi ince taneler, islem alasimlari Gzerinde gerceklestirilen
termo-mekaniksel fabrikasyon sireclerinde, malzemelerin ¢alisabilme hizini artirmakta
ve fire oranlarini diislirmektedir. Bu nedenlerden dolayi aliminyum enddistrisi, dokim
yapilarini kontrol ederek yiksek dokim kalitesine ve islenmis Urin o6zelliklerine
ulasabilmede en etkili araglardan biri olarak, tane kuglltliici mastir alagimlarinin

kullanimini gérmektedir [1-2].

Aliminyum ve alasimlarinda tane kiglltme amaciyla Al-Ti-B, Al-Ti-C, Al-Ti ve Al-B
mastir alasimlari kullanilmaktadir. Al-Ti-B grubu icinde farkl Ti:B oranlarina sahip
alasim cinsleri bulunmaktadir ve en etkili olani Al - %5Ti - %1B alasimidir. Al - %5Ti -
%1B mastir alasimi gesitli ebatlarda gubuk formunda olup siirekli dékiimle doékulen
ingotlardan termo mekaniksel proseslerle tGretilmektedir. Al -%5Ti - %1B alasimlarinda
tesekkll eden TiAl; ve TiB; fazlarinin boyut dagilimi ve morfolojileri tane kigtltme

etkinligi Gzerinde blylk rol oynamaktadir. Mastir alasimlarinda var olan bu fazlarin
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heterojen cekirdekleyici noktalari olarak gorev yaparak cekirdeklenmeyi sagladiklarina

inanilmaktadir [1-5].

1.2 Tezin Amaci

Al-Ti-B tane inceltici Uretimi icin bircok yontem bulunmaktadir. Bu ¢alismada ticari saf
aliminyuma K,TiFg ve KBF4 tuzlari ilave edilerek Al-5Ti-1B tane incelticiler Gretilmistir.
Ergitme, alasimlandirma ve dokim islemi sirasinda parametrelerde vyapilan
degisikliklerin ve dokim sirecinden sonra gergeklestirilen plastik sekil verme ile ilgili ek
islemlerin, nihai Grlinidn tene inceltme performansina etkileri incelenmistir. Bu
dogrultuda Uretim esnasinda rol alan degiskenlerin etkileri incelenerek Uretimin
optimizasyonu ve nihai Uriline yapilacak ek islemlerle tane inceltme performansinin

iyilestirilmesi amaclanmistir.

1.3 Hipotez

Al-Ti-B mastir alasimlarinda var olan TiAl; ve TiB, fazlarinin dagilimi, tane boyut arahgi
ve morfolojisi tane kiicliltme etkinligini belirlemektedir. Bu fazlarin yapida homojen
dagilmasini saglamak icin, ergitme isleminin endiiksiyon ocaginda yapilarak, manyetik

dalgalarin olusturdugu sirekli karistirma etkisinden faydalanilmasi diistiniimustir.

Ergiyik haldeki ticari saf aliminyuma yiksek miktarda florir tuzlar (K;TiFe ve KBF,4
%37 oraninda) ilave edilmektedir. ilave sonrasi meydana gelen yogun floriir tuzu
salinimi, pahali ve blyilk bir emisyon kontrol sistemi gerektirmektedir. Ayrica bu
proses, sistemden atilmasi zahmetli olan bir ciiruf Giretmektedir. Al-5Ti-1B alasiminin
Uretiminde kullanilan yiksek miktardaki K,TiFg tuzu yerine disik miktarda slinger
titanyum kullanilmasinin, floriir tuzlarinin miktarindan kaynaklanan olumsuz etkileri en

aza indirecegi dustinGimastdr.

Al-5Ti-1B mastir alasiminin lretiminde, sivi aliminyum ile floriir tuzlarinin reaksiyonu
sonucu tane inceltici alasimi ile birlikte K-Al-F tuzlari olusmaktadir. Clrufu sivi
metalden ayristirirken beraberinde clirufun yapisinda ¢6ziinmis olan aliminyum da
uzaklastiriimaktadir. Bu sekilde meydana gelen aliminyum kayiplarini azaltmak ve

dolayisiyla Gretim verimliligini arttirabilmek icin KF ilave edilmistir. KF’'lin clruf icindeki



aliminyumun yizey gerilimini dasurerek, cliruftan uzaklasmasini kolaylastiracagl ve

olusan K-Al-F tuzunun icerisindeki aliminyumun miktarini azaltacagi disinilmustr.

Tane inceltici alasimin yapisinda bulunan TiAl; ve TiB, fazi yeterli deformasyon
uygulamasiyla birlikte parcalanmaktadir; partikiillerin sayisi artmakta ve boyutlari
kiicilmektedir ve boylece tane kiglltme verimleri ylkselmektedir. Bu goriisten
hareketle, dokiim sonrasi ekstriizyonla ¢ubuk formuna getirilen mastir alasimlarinin
soguk deformasyona maruz kalmasi ile yapidaki c¢ekirdekleyici islevi géren fazlarin

parcalanarak sayica artacagi ve tane kii¢liltme etkinligini artiracagi disinilmustir.



BOLUM 2

ALUMINYUMDA TANE KUCULTME VE MASTIR ALASIMLARI

2.1 Aliminyum Metali

Aliminyum, oksijen ve silisyumdan sonra tabiatta en fazla bulunan elementtir. Yer
kabugunun yaklasik % 8 ini olusturur. Bilesikler halinde ve diger metallere nazaran
daha fazla bulunur. Buna karsilik metal olarak 19. Yuzyihin ilk yarisinda elde
edilebilmistir. Bunun nedeni ise aliminyumun dogada ¢ok kararli kimyasal bilesik olan
aliminyum oksit seklinde bulunmasi ve bu bilesigin indirgenmesinin yiksek enerji
gerektirmesidir. Bunu saglayacak teknolojik yontemler ise ilk kez 19. Yizyilda

gerceklestirilebilmistir [6].

Aliminyumun sahip oldugu o6zellikler, onu son derece faydali bir mihendislik
malzemesi haline getirmistir. Disiik yogunlugu (2,7 gr/cm®) nedeni ile 6zellikle
konstriiksiyon uygulamalarinda tercih edilir. Saf haldeki aliminyum disik dayanima

sahip olmasina ragmen, alasimlandirilarak dayanimi 690 MPa’a kadar ¢ikartilabilir [7].

Aliminyumun, endustriyel alanda tercih edilmesini saglayan ozellikleri asagidaki
gibidir:
1-Ozkiitle: 2,70 g/cm3 Ozkutlesi ile ayni hacimdeki bir celik malzemenin agirliginin

sadece Ugte biri kadar agirhktadir. Bu durum aliminyumun insaat, havacilik ve

otomotiv alanlarinda kullanimini artirmistir.

2-Kimyasal Kararlihk: Aliminyum, hava sartlarina, yiyecek maddelerine ve glinlik
yasamda kullanilan pek ¢ok sivi ve gazlara karsi dayanikhdir. Bu nedenle gida ve kisisel
bakim Urlinleri basta olmak lzere pek ¢ok Uriiniin ambalajlanmasinda yogun bicimde

kullaniimaktadir.



3-Estetik Ozellikler: Aliminyumun yansitma kabiliyeti yiiksektir. Glimiisi beyaz renginin
bu ozellige olan katkisi ile beraber, gerek ic gerekse dis mimari icin cazibeli bir
gorinime sahiptir. Aliminyumun bu glizel goriinimi, anodik oksidasyon (eloksal),
lake gibi uygulamalar ile uzun middet korunabilir. Hatta bircok uygulamada tabii oksit

tabakasi bile yeterli olur.

4-Mukavemet: 70 GPa elastisite sabitine sahip saf aliminyum, demir celik gibi
metallere goére daha disik dayanim degerlerine sahiptir. Ancak cesitli aliminyum
alasimlarinin mukavemeti, normal yapi celiginin mukavemetine denk veya daha yiksek

degerlere ulasabilmektedir.

5-Esneklik: Alliminyum elastik bir malzemedir. Bu nedenle ani darbelere karsi

dayaniklidir. Ayrica, celikler gibi dayaniklihg! disuk sicakliklarda azalmaz.

6-islenebilirlik: Aliminyum, islenmesi kolay bir metaldir. Sekil vermek icin dokiim,
dévme, haddeleme, presleme, ekstriizyon, ¢ekme gibi tim metotlar uygulanabilir,

kalinhgl 0,01 mm’den daha ince olan folyo veya tel haline getirilebilir.

7-iletkenlik: 26,5 n.m ve 237 W/mK elektrik ve isi iletkenlik katsayilari ile bakir kadar iyi
bir iletken olmasi nedeniyle elektrik tesisati uygulamalarinda tercih edilmektedir [8-

10].

Onemli &zelliklere sahip olan aliiminyum, yizyildan beri, tim diinyada pahali bir
yontem olan elektroliz metoduyla elde edilmektedir. Aliminyum eldesi, iki asamada
gerceklesir. Birinci asamada, Bayer metodu ile boksit cevherinden aliimina elde edilir.
ikinci asamada ise, elektroliz ile aliiminadan aliiminyum elde edilir. Aliimina tesisleri,
genellikle boksit cevherlerinin yanina kurulur. Madenden c¢ikarilan boksit cevheri,
sudkostik eriyigi ile muamele edilerek aliminyum hidroksit eldesi gerceklesir. Bu islem
sonucunda olusan erimeyen kalintilar (kirmizi gamur) ayrilir ve aliminyum hidroksitin
kalsinasyonu ile “alimina” (aliminyum oksit) elde edilir. Bundan sonraki asama,
“alimina”nin “aliminyuma” donistiridlmesidir. Beyaz bir toz gériinimiindeki aliimina,
elektroliz isleminin yapilacagi hiicreye alinir. Amag, aliminyumu oksijenden ayirmaktir.
Elektroliz islemi i¢cin 4-5 volt gerilimde dogru akim wuygulanir. Dipte biriken
aliminyumun alinmasi ile islem tamamlanir. Genel olarak agirlikga 4 birim boksitten 2

birim allimina ve 2 birim aliiminadan da 1 birim aliminyum elde edilir [11].



2.2 Aliiminyum Alasimlarinda Tane inceltme

Aliminyumda tane inceltme uygulamalari uzun yillardir bilinmektedir. Sivi metale bir
miktar titanyum ilavesi tane yapisinda 6nemli dlclide kiiclilme saglamakta ve alasimin

dokilebilirligini artirmaktadir [12].

Saf aliiminyum, diisiik yogunluk, ylksek plastisite, yliksek isi iletkenligi ve yerylziinde
bulunabilirligi sebebi ile endistride yaygin olarak kullaniimaktadir. Ancak saf
aliminyumun modern endistride daha yaygin kullanilmasini, kaba taneli yapisi ve
nispeten disiik mekanik ozellikleri kisitlamaktadir. Bu nedenle aliminyumun mekanik
Ozelliklerinin alasimlama ya da tane kiicliltme islemi ile ylikseltilmesi gerekmektedir.

Bunlar arasinda, kimyasal tane kii¢lltme islemi daha uygun gézikmektedir [13].

Tane kiglltme isleminin amaci, ergiyige bir takim ilaveler ile ergiyikteki heterojen
cekirdeklenmenin tesvikidir. Daha fazla aktif c¢ekirdekleyici, tane boyutunun
kiicilmesine neden olmaktadir [14]. Burada birincil prensip, ergiyik icerisindeki
cekirdekleyici bir ajanin, tane blylmesini engellemesi ve eseksenli kiglk tanelerin
olusumunu tesvik etmesidir. Aliminyum alasimlarinin tane yapisinin dokiimden 6nceki
ergiyik durumuna bagl oldugu bilinmektedir. Tane kiicliltme islemleriyle, tanelerin

Uniformlugu ve ylzey 6zellikleri de artirilmaktadir [15].

Aliminyumda tane kiictiltme islemi 1920’ler ve 1930’larda dahi bilinen bir olguydu. Bu
dénemlerde kolonsal ya da ikiz kolonsal tanelerin eseksenli tane yapisina
donistirdlmesinde, titanyum, niyobyum, bor ve zirkonyumun etkili oldugu
bilinmekteydi. 1950’lerin baslarinda Cibula’nin ingiltere Demir Disi Metal Arastirma
Kurumu’nda yaptigi bazi deneyler sonucunda glnimiizde kullanilan ticari tane
kiictlttculerin temeli atilmistir. Cibula vyaptigi deneylerde titanyumun bor ile
olusturdugu bilesimlerin tane kigllticl olarak en etkili bilesen oldugunu tespit
etmistir. Cibula’nin deneyleri sonucunda ortaya c¢ikan ilk tane kigultlctler potasyum

florotitanat (K,TiFs) ve potasyum floroborat (KBF4) karisimi tuz tabletlerdir [16].

En bilinen tane kigdlticialer, Al-Ti, Al-Ti-B ve Al-Ti-C'dur. Al-Ti-B ve Al-Ti-C tane
kiictltlculerinin tane kulglltme mekanizmalari hakkinda, c¢ekirdekleyici modeli,
¢Ozlinen modeli, faz diyagram teorisi, hipercekirdeklenme teorisi gibi bircok teori

bulunmaktadir. Ancak bu mekanizmalar heniiz tamamen agiklanamamaktadir [13].



Tane inceltici olarak kabul goren titanyum (Ti) ve bor (B) elementleri %0,01 gibi az
miktarlarda bile birlikte aliminyuma ilave edildiginde hizli bir sekilde ve o6nemli
derecede tane inceltme etkisi gdstermektedir. Bu etki her hangi bir sekilde Ti ve B ilave
edilmemis ve bir miktar Ti ve B ilave edilmis iki aliminyum kilcenin kesilmesi ve
ylzeylerinin parlatilmasindan sonra uygun sekilde daglanmasi ile ortaya ¢ikan tane
yapisinda net olarak gosterebilmektedir. Ti ve B ilavesi ile bir aliminyum alasiminin

tane yapisinda ortaya ¢ikan degisime bir 6rnek Sekil 2.1’de goriilmektedir [12].

?»—-—
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Sekil 2.1 a) Tane inceltilmemis, b) Al-5Ti-1B bilesiminde 10 ppm bor ilave edilmis 3004
alasiminin tane yapilari [12]

Tane boyutunun tasidigi 6nem, bircok uygulamada karsimiza cikmaktadir. Yapisal
uygulamalarda Uniform bir tane yapisi elde edilemediginde mekanik ozellikler
diismektedir. ikiz kolonsal tanelerin olusumu islenebilirligi ve akma dayanimini
disirmekte, catlak olusumuna sebep olmaktadir. Kaba taneli yapi uygulamalarda
ylzey hatalarina sebebiyet vermektedir. Bunlara ek olarak tane yapisi eseksenli

olmadiginda sicak ¢atlama riski artmaktadir [17].

Tane inceltme Ozellikle, ikinci faz partikillerinin dagilimini homojen hale getirdiginden
dokim parcalarin mekanik ozellikleri (zerinde Onemli etkiye sahiptir. Tane
kiictlttculerin kullanimi ile birlikte, distk porozite miktari, tGniform mekanik 6zellik
dagihmi, yuksek tokluk ve akma dayanimi, ylksek islenebilirlik, beslenebilirligin
artirilmasi, iyi ylzey gorinimdu, ingot ¢atlamasinin engellenmesi ve yliksek yorulma

dayanimi gibi olumlu katkilar saglanmaktadir [12, 14, 17, 18].



2.3 Tane inceltmeye Etki Eden Faktorler

2.3.1 Soguma Hizinin Etkisi

Tane incelme isleminde soguma hizi kritik bir faktordiir. Soguma hizlarinin yavas
oldugu kalin kesitli parcalarda iyi bir tane inceltme saglanabilmesi icin daha etkin tane
dizenleyiciler secilmelidir. Metalin sivi halden kati hale yavas ge¢mesi durumunda,
tanelerin olusmasi icin gerekli cekirdek sayisi azalir. Taneler bu sekilde bitiin sivi metal
katilasincaya kadar rahatca bliylime olanagi bulurlar ve blyik taneler olustururlar. Hizh
soguma durumunda ise sivi halden kati hale gecis sirasinda taneler diizglin blylimeleri
icin yeterli zaman bulamazlar ve kristalizasyon hizli bir sekilde, bircok noktada baslar.
Bunun sonucunda ise ince taneli bir yapi olusur. Titanyum ve Bor ile tane inceltme
islemi cekirdeklerin katilasmaya basladigi anda durur [20]. Sekil 2.2 ‘de Al-5Ti-1B mastir
alasimi ilave edilen iki farkh alasimin, farkli soguma hizlarinda elde edilen ortalama

tane boyutlari gosterilmektedir.
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Sekil 2.2 A356 ve 319 aliminyum dékiim alasimlarinda Al-5Ti-1B tane inceltici ilavesine
(1 gr/kg), farkh soguma hizi test yéntemlerinin tane inceltme etkisi [20].

Sekil 2.2’deki KBA Calibrated Ring test yonteminde soguma hizi, 2°F/3s’dir. Reynold
Golf Tee test yonteminde kalip once 320 °C ye kadar isitilmistir ve soguma hizi
1°F/sn’dir. En hizli sogutma hizi (8.5 °F/sn) yonlendirilmis sogutma (undirectional) ile

birlikte Aluminium Association test yonteminde uygulanmistir [20]. Gorildigu gibi 319



ve A356 dokim alasimlarinda tane inceltici ilavesi yapilan testlerin sonuglari, soguma
hizlar tarafindan etkilenmistir. Aluminium Assoc. test yonteminde, daha yavas bir
sogumanin gerceklestigi KBA Calibrated Ring Test 6rnegine gére tane boyutu daha ince

olmustur.

2.3.2 DOokim ve Kalip Sicakhginin Etkisi

Tane incelticilerin yani sira dokiim ve kalip sicakligi da tane boyutunu etkilemektedir.
Dokium ve kalip sicakligindaki artis, taneleri kabalastirmaktadir. Bu iki parametre birbiri
ile ilintilidir ¢link(i yuksek sicaklikta soguk kaliba doékiim yapilsa bile sivinin sicakligi
katilasma noktasina gelinceye kadar, soguk kalibin sicakhgi hizli bir sekilde artar. Sonug
olarak katilasma sirasinda kalip ile sivi metal arasindaki sicaklik farki, souma oranina
ve dolayisiyla tane yapisina etki etmektedir. Yiksek sicaklik farkliklari daha fazla alt
soguma saglayarak, katilasma sicakligindaki ilk olusan cekirdeklerin kararli hale
gecmesini saglar. Boylece hem tane incelticilerin ¢ozlinerek suni c¢ekirdek etkisini
kaybetmesini 6nler ve c¢ekirdek sayisini artirir, hem de yiksek alt soguma ile dogal
cekirdekler olusturarak daha fazla cekirdek sayisi elde edilmis olur. Kalip ve dékim
sicakligindaki artis taneleri kabalastirmasina karsin Sekil 2.3’te goéruldigi gibi kalip
sicakligindaki ilk artislar tane buylkluglni fazla etkilemezken, dékiim sicakligindaki ilk

artislar tane boyutunu oldukga kabalastirmaktadir [21].
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Sekil 2.3 Dokiim ve kalip sicakliginda artisin tane boyutuna etkisi [21].



2.3.3 Asilama Siiresinin Etkisi

Asilayici ilavesinden dokiim islemine kadar gecen sirenin iyi belirlenmesi etkili bir tane
inceltmenin saglanmasinda c¢cok o6nemlidir. Asilayicinin sivi metal icerisinde iyice
dagilabilmesini ve tane kiiclilmesini saglamak icin uygun bir zamanin gerekliligi, bu
konu (zerinde calisan tim arastirmacilar tarafindan kabul edilmistir. Hallowel,
asilayicinin  kiictiltme etkisinin asilamadan sonra gecen zamanla arttigi ve bir

maksimumdan gectikten sonra azaldigini 6ne siirmektedir[22].
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Sekil 2.4 ETIAL 160 primer alasimina katilan Al-5Ti-1B mastir alasiminin bekletme
zamanina gore tane boyutu degisimi [23].

Sekil 2.4’te gorildiigi gibi ETIAL 160 alasimina ilave edilen tane incelticinin ergiyikte 25
dakika bekletilmesi, tane inceltme performansini maksimum seviyeye getirmistir. Fakat
bu slireden sonra performans giderek diismektedir. Bekletme sliresinin uzamasiyla
tane boyutunun artmasinin sebebi olarak; Al-5Ti-1B ilavesiyle alasim igerisinde olusan
ve cekirdeklenme etkisi saglayan TiB, ve TiAlz gibi intermetalik bilesiklerin zamanla
¢Oziinmeye baslamasi veya kimeleserek boyutlarinin blylimesi ve heterojen

cekirdekleme noktalarinin azalmasi ile iliskilendirilmektedir [23].
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2.4 Aliiminyumda Kullanilan Al-Ti-B Tane incelticiler ve Uretim Yontemleri

Tane kiicliltme islemi, aliiminyum dokiimlerinde en 6nemli ergiyik proseslerinden biri
olarak kabul edilmektedir [24]. Aliminyum metalinin ingot, kitik ve serit
doklimlerinde tane kigultlict alasimlarin kullanimi, diinya genelinde standart bir
uygulama haline gelmistir. Aliminyumun ergiyik asilamasi ile tane kiiclltme islemi
genellikle aliminyum matriksi Gzerinde TiAls ve TiB, partikilleri iceren Al-Ti-B tane
kiictlttculer ile gerceklesmektedir [25]. Son 20 yildir Al-Ti-B mastir alasimlar en etkili
aliminyum tane kiiglltlict olarak genis ve yaygin bir bicimde kullanilmaktadir. Bununla
birlikte Al-Ti-B uygulamalarinda bazi problemlerle karsilasiimistir. Bu problemlerin
basinda TiB, partikillerinin topaklasma egilimi ve Zr, Cr, V gibi elementlerin varliginda
tane kiicliltme etkisinin azalmasi gelmektedir [26]. Bu nedenle 1980°li yillarin basinda
Alcoa firmasi tane kdglltici olarak goérev yapacak borsuz bir tane kigiltlci
arastirmasina girmistir. Son yillarda alternatif tane kigiltlcller incelenmekte ve Al-Ti-

C master alasimlari lizerine de arastirmalar yapiimaktadir [15].

Al-Ti-B kullanilarak gerceklestirilen tane kiicliltme islemi dokiim parcalarinda eseksenli
yap! olusturulmasinda etkinligi kanitlanmis bir islemdir. Yillardir, farkh titanyum ve bor
miktarlari iceren AI-Ti-B tane kulgcultlculer gelistirilmistir. Buradaki amag, tane
kiictltme icin gerekli olan titanyum ve bor miktarinin optimum seviyeye distrilmesi
ile daha az miktarda tane kigultict kullanarak ayni verimi almaktir. Ticari alasimlarin
mikro vyapisinda agirlikca %2-10 Titanyum, %0.1-2 Bor bulunmaktadir [1]. Tane
kigultlculer ticari olarak bircok farkli Ti/B oraninda tretilmektedirler. TiB, olusumu igin
gerekli oran 2.2/1.0 dir. Ancak higbir ticari tane kigiltiich bu oran ile Gretilmemekte,
TiB, icin gereken titanyum oranindan daha fazla titanyum icermektedirler [27]. Genel
olarak kullanilan ticari Al-Ti-B mastir alagimlari sunlardir: Al-5Ti-1B, Al-5Ti-0.6B, Al-5Ti-
0.2B, AI-3Ti-1B ve AI-3Ti-0.2B [15]. Bu tane kugculttictler saf aliiminyum ve dévme
aliminyum alasimlarinda kullanildiginda tatmin edici sonuglar vermistir [27]. Butin bu
tane kicultlictiler, TiB, ve TiAls partikulleri icermektedir. TiAl; partikilleri sivi
aliminyumla temas sonrasi ¢ozeltide bulunmakta, ¢éziinmeyen TiB, partikilleri ise
aliminyum taneleri icin cekirdeklenme alanlari olusturmaktadir [15]. Genel olarak, TiB,

partiklllerinin boyutu 0.5um civarindadir [28].
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Al-Ti-B ‘un tane kiclltme mekanizmasi hala tartismaya acik olmasina ragmen, bu
mekanizma, ¢Ozlnen titanyumun TiB,/ergiyik ara vylizeyine segregasyonu ve
cekirdeklenme asamasinda rol alan ara ylizey tabakasinin olusumuyla agiklanmaktadir
[1]. Sekil 2.5'te K,TiFs + KBF,4 flakslari kullanilarak tretilen Al-%8Mg-%1Zr alasiminda

Uniform olarak dagilmis TiB, partikulleri gdziikmektedir [29].

Sekil 2.5 K,TiFg + KBF,4 flakslari kullanilarak tretilen Al-%8Mg-%1Zr alagiminda Gniform
olarak dagilmis TiB, partikulleri [29].

Al-Ti-B tane kugulttculerin ilave tekniginin avantajlari nedeniyle aliminyum
endustrisinin %75 ten fazlasi 9.7 mm capinda Al-Ti-B ¢ubuklar kullanmaktadir. Al-Ti-B
ilave yontemindeki en buylk gelisme de, bu tane kigulticilerin 1970’li yillarin
baslarinda levha vyerine c¢ubuk seklinde akiskan metale yollukta ilavesi ile
gerceklesmistir. Bu sayede %50 daha az ilave miktari saglanmis, tim dokim suresince
sabit seviyede tane kiclltme orani gerceklestirilmistir [16]. Sekil 2.6’da cubuk
formunda Uretilen Al-Ti-B mikro yapisi ve TiAlz fazi Uzerindeki c¢atlak goriilmektedir

[18].
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Sekil 2.6 a) Cubuk formunda uretilen Al-Ti-B mikro yapisi, b) TiAls fazi Gzerindeki ¢atlak
[18].

Aliminyumda tane kiglltme islemi ile ilgili bircok ¢alisma olmasina ragmen, bu
alasimlarin Gretimi ve {retim asamalari fazla ilgi gormemistir. Ancak, tane
kiigilticinin mikro yapisi ve performansi, bu alasimlarin Gretimindeki proses
parametreleri ile cok yakindan iliskilidir. Reaksiyon sicakhgi ve siresinin TiAls fazinin
mikro yapi ve morfolojisine olan blylk etkisi bilinmekte, bu sayede tane kiicliltme

etkisi belirlenmektedir [25].

2.4.1 B,0; ve K,TiFg ile Uretim

Uretim ydntemleri arasinda sivi (ergiyik) aliiminyuma KBF, - K,TiF karisimi katilmasi en
populer yontem olarak goze carpmaktadir [30]. Tane kiigulttictlerin Giretiminde, KBF4 —

K,TiFs kompleks florirleri, aliimino - termik reaksiyonlar ile rediklenmektedir [29].

K,TiFg+ 2 KBF4+ 10/3Al = TiB,(alagim) + 3,3 (KF.AIF3) + 2AIF; ve Urlin TiB; (2.1)
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Bu kompleks flortrler, aliminyum ergiyige 700°C lizerinde ilave edilmektedir. Bu tuzlar
sivi aliminyumla oldukca cabuk bir sekilde reaksiyona girerek yiksek oranda yayinmis
TiAls fazi, (Al Ti)B, partikilleri ve yliksek miktarda Ti ve B olusturmaktadir [25]. Ancak
bu yontemin en biylk dezavantaji, cok biliyik miktarlarda tuzun ergiyik aliminyuma
katiimasi gerekliligidir. Oyle ki, 1 ton Al-%5Ti-%1B alasimi icin 370 kg KBF;—K,TiFg
karisimi gerekmektedir. KBF4 halojen tuzunun maliyeti de dnemli bir dezavantaj teskil
etmektedir. Bu nedenlerden o6tlrl alternatif B ve Ti kaynaklari arastirilmaktadir.
Cizelge 2.1’de deney igin hazirlanan 4 farkli numunede, 1000 gr Al-%5Ti-%1B tane

kiictltlict Uretimi icin gerekli malzeme ilave miktarlari verilmistir.

Cizelge 2.1 Dort farkl numunede, 1000 gr Al-%5Ti-%1B tane kiigllticu Gretimi igin
gerekli malzeme ilave miktarlari [30].

Alasim K,TiFg KBF,4 B,Os Flaks Toplam

1 116.4 - - 367.1

2 - 32.2 - 282.9
250.7

3 - 32.2 70 352.9

4 58.2 16.1 - 325.0

Bu nedenle Birol calismasinda, Al-%5Ti-%1B (iretimi icin, KBF4 yerine B,0s tercih etmis,
bu tercihin nedeni olarak ta B,03 ‘ (in bor bakimindan doért kat daha zengin olmasini ve
¢cok daha ucuz olmasini gostermistir. Arastirmalar sonucunda KBF; tuzunun B,0s ile
degisimi sonucunda tane kigullticl alasimlarinda disik miktarlarda titanyum geri
kazanimi gergeklesmis, Sekil 2.7'de gosterilen tag yapragi seklinde TiAl; fazi ortaya

citkmistir.
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A5l Soliacuet d B . 'Tls_'“-'l
Sekil 2.7 Tag yapragi seklindeki TiAls fazi [30].
Buna ek olarak goreceli olarak yiksek miktarlarda AIB, fazi belirlenmistir. Bu nedenle
de tane kiglltme performansi diismustir. KBF,; tuzunun B,0s ile degisimi sadece tane
kiictltme kapasitesini diistirmekle kalmamis, ayni zamanda dikkate alinmaya deger bir

cliruf olusturarak dokdlebilirligi de diistirmistir [30].

2.4.2 Na,B,0; ve K,TiFg ile Uretim

KBF4 tuzuna bir diger alternatif olarak B,Os yerine Na,;B;0; 6nerilmis ve Al-%5Ti-%1B
alasiminda denenmistir. Bu ¢alismada Na,B407 tercihinin nedeni olarak KBF,;" e gbre bor
bakimindan 2 kat zengin olmasi ve daha ucuz olmasinin yaninda bu bilesigin ticari
olarak en 6nemli bor kaynagi olmasi gosterilmistir. Bunun igin Al-%5Ti-%1B tane
kiictltlct alasimi tercih edilmis ve ilk asamada ticari safliktaki KBF; ve K,TiFg tuzlar
ilave edilmistir. ikinci asamada, KBF, yerine bor kaynag olarak Na,B.0;, Uciinci
asamada ise Na,;B407.5H,0 kullanilmistir. Calismanin sonucunda Na,B40; kullanilarak
hazirlanan Al%5Ti-%1B tane kicultict kabul edilebilir bir tane kiicliltme performansi
sunmustur. Ancak bu performans, alasimin geri kazaniminda belirgin bir diislise neden
oldugundan Na,B40; tuzunun KBF,; yerine alternatif oldugunu soylemek mimkin
olamamistir. Ayni g¢alismanin bir diger sonucunda Na;B;07.5H,0 kullanildiginda
doékilebilirlik zorlasmis ve tane kiicliltme performansi da diismustiir [31]. U¢ asamada
gerceklestirilen deneysel calismalardan elde edilen alasimlara ait performans

testlerinin makro yapilari Sekil 2.8’de gosterilmektedir.
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Asillamadan Asillamadan Sonra

Once
2 dk 5 dk 10 dk 15 dk 30 dk 60 dk

Sekil 2.8 a)1., b)2. ve c)3. alasima ait performans test sonuclari[31].

2.4.3 Siinger Ti ve KBF, ile Uretim

Ticari acidan popiller olan halojenir tuz prosesinin (K,TiFs - KBF, ilavesinin)
uygulamada bazi dezavanatajlari vardir; 1 tonluk Al-5Ti-1B tane kicilticlh alasimin
Uretimi, yaklasik 370 kg K,TiFg - KBF4 karisiminin eklenmesini gerektirir. Dolayisi ile
ergitme sonrasi olusan yogun tuz salinimi pahali ve bliylk bir emisyon kontrol sistemini
gerektirir. Ayrica acgiga cikan tuz karisiminin siyirima ile sistemden atilmasi da zahmetli
bir istir.

Bu yontemde tana inceltici Gretiminde kullanilan florlr tuzlarinin miktarini azaltmak
igin titanyum kaynagi olarak siinger titanyum kullanilmistir. Ergiyik aliiminyuma
titanyum grandllerinin eklenmesi (KBF,4 ile 6n karistirilmis halde veya KBF, tuzundan
once) Al-5Ti-1B alagiminin ortaya ¢ikmasini saglamistir. En iyi sonucu tespit edebilmek
icin iki farkl uygulama yapilmistir. Birinde slinger titanyum ardindan KBF, (ikinci
alasim) ilave edilirken digerinde ikisi birlikte karistirilarak (lglnci alasim) ilave
edilmistir. Bu uygulamalar geleneksel halojenlir tuz prosesiyle (birinci alasim)
karsilastinlmistir.  K,TiFg yerine slinger titanyum kullanmak, tane inceltme
performansini belirgin bir sekilde diisirmustir. Geleneksel yontemin kullanildigi birinci
alasimin performans testinde mikro yapi, es eksenli kiglk tanelerden olusurken,

suinger titanyumun farkli sekillerde ilave edildigi ikinci ve lglinci alagsimlarda kolonsal
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ve kaba taneler olusmustur [32]. Sekil 2.9’da bu l¢ alasima ait performans testlerinin

mikro yapilari gosterilmektedir.

Asllamadan Asllamadan Sonra
Once

2 dk 5 dk 10 dk 15 dk 30 dk 60 dk

Sekil 2.9 a)1., b)2. ve c)3. alasima ait performans test sonuclari [32].

2.4.4 in-Sitii Yontemi ile TiB, Partikiilleri Uretimi

Wang vd., yaptiklari calismada disuk titanyum iceren aliminyum alasimina (ELTA) Al-
4B iceren mastir alasim ilave ederek, in-situ olarak Uretilen TiB, partiklllerinin tane
kiiciltme performansini incelemislerdir. Al-4B alasimlari ergiyik aliminyumun KBF,
tuzu ile reaksiyona girmesi ile Uretilmistir. Yasanilan problemlerden en 6nemlisi olarak,
4.48 gr/cm® yogunluklu TiB, kristallerinin, 2.37gr/cm® yogunluklu aliminyum ergiyige
¢Okelmesi gosterilmistir. Sonuclar incelendiginde, AI-4B alasiminin ELTA ergiyige
ilavesinde c¢ozlinen borlarin ergiyikte bulunan titanyum ile reaksiyona girerek TiB,
partiklllerini olusturdugu ve bu TiB, partikillerinin tane sinirlarina itilerek a-
aliminyumu tek basina g¢ekirdekleyemedigi gozlenmistir. Ancak TiB, partikillerinin
tane kiiclltme davranislarinda belirgin bir degisiklik, ergiyikte serbest titanyum
atomlari bulundugunda gerceklesmistir. Bu TiB, partikilleri, ergiyikte bulunan serbest
titanyum atomlari ile birlikte aliminyumun katilasmasi esnasinda heterojen
cekirdekleme alanlari olusturmus ve Al-4B ilaveli ELTA alasiminin tane kiglltme etkisini
belirgin bicimde artirmistir [28]. Sekil 2.10’da ELTA ve Al-4B ilave edilen ELTA alasiminin

mikro yapilari gosterilmistir.
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Sekil 2.10 a) ELTA mikro yapisi, b) Al-4B ilave edilmis ELTA mikroyapisi (Ti/B=5/1) [28].

2.4.5 Yiiksek Sicaklik Sentezli Yayinma (SHS) Teknigi ile Uretim

Al-Ti-B tane kucdultucilerin etkinliginin ve kalitesinin artirilmasi icin SHS teknigine
(Yiksek Sicaklik Sentezli Yayinma) dayali bir ydntem Samara State Teknik Universitesi
tarafindan gergeklestirilmistir. SHS yontemi ilk olarak 1967'de Merzahov tarafindan
kullanilmistir. Bu yontem, kimyasal reaksiyonlari devam ettirebilmek igin yuksek
ekzotermik reaksiyonlardan cikan enerjiyi kullanmaktadir [33]. Bu teknoloji yiksek
kalitede sentezlesmis Urinlerin yaninda, mikro yapi ve 6zellik kontroliine de olanak
tanimaktadir [34]. SHS yontemi ile lretimin avantajlari arasinda basitlik, disik ener;ji
gereksinimi ve ylksek riin safligi sayilmaktadir. SHS reaksiyonlari elementel reaktanlar

arasinda oldugundan trin kompozisyonunun kontroli kolaylasmaktadir [33].

SHS yonteminin stokiometrik oran, yas yogunluk, tozlarin partikiil boyutu vb. gibi
parametrelerinden etkilendigi bilinmektedir [34]. Nikitin vd. yaptiklari ¢calismada Al-
%5Ti-%1B tane kicultlict alasimini bu yontemle liretmis, mikro yapisini inceleyip tane
kiiciltme performansini test etmislerdir. Calismada, titanyum ve bor tozu iceren
karisim aliminyum folyoya sarilmis ve farkh sicakliklardaki ticari safliktaki (%99.6)
aliminyuma ilave edilmistir. Tozlarin aliminyuma ilaveleri 960°C ve 900°C'da
yapilmistir. SHS reaksiyonu tamamlandiktan sonra kisa bir bekleme yapilmis ve demir
kaliba dokiim yapilmistir. Sonraki asamada, Uretilen bu tane kigultlcller, seramik

potada ergitilen %99.7 safliktaki aliminyuma 720°C-740°C’da ilave edilmis ve 10-40 dk
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bekletildikten sonra 680°C-700°C arasinda dokim islemi gerceklestirilmistir. Sekil
2.11’de goziiken blok yapidaki c¢oOkeltilerin TiAls fazi oldugu belirlenmis ve diger
konvansiyonel Gretim teknikleri ile ayni morfoloji ve yapida oldugu tespit edilmistir.

Kiglk koyu c¢okeltilerin ise TiB, fazi oldugu dislinilmektedir.

xZ20089

Sekil 2.11 Farkh numunelerin SEM goruntuleri a) SHS teknigi ile Gretilen numune,
b)Geleneksel yontemle Uretilen numune (Samara Metalurji), c) Geleneksel yontemle
Uretilen numune (Krasnoyarsk Metalurji) [33].

Tane kiicultlict deneyleri sonucunda SHS teknolojisi ile aliminyumda olduk¢a olumlu
sonuclar alinmistir. Calismanin sonucunda, bu yontemin malzeme kompozisyonunun

genis bir aralikta ayarlanmasina olanak sagladigi gorlisiine de yer verilmistir[33].
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BOLUM 3

TANE KUCULTME iSLEMI

3.1 Cekirdeklenme

Genel olarak ergitme isleminin ardindan kalip bosluguna iletilen ergiyik metalin, sivi
halden kati hale déniismesi katilasma olarak adlandirilir. Uriin 6zelliklerini kontrol eden
yapisal karakteristiklerin cogu bu asamada meydana gelir. Ayni zamanda gaz ve ¢ekme
boslugu, segregasyon ve benzeri kusurlar da bu esnada olusur. Bunlarin azaltilmasi
veya tamamen ortadan kaldirilmasi katilasma prosesinin kontroll ile mimkindur.

Metallerin sividan kati hale gecisleri dort temel adimdan ibarettir;

e Sivi faz sogumasi,
e Alt soguma ve g¢ekirdek olusumu,
e Katifazin biyimesi,

e Katifazin sogumasi.

Nihai Grlnlerde dislik tane boyutu yapilar elde edebilmek, katilasma prosesinin
cekirdeklenme adimiyla alakalidir. Bu adimda olusan cekirdek sayisinin fazla olmasi,
katilasmanin ¢ok degisik noktada baslamasina ve sonlanmasina neden olur. Béylece
ince taneli yapi elde edilebilmektedir. Tane klgilltme mekanizmalarinin anlasilabilmesi
icin katilasma esnasinda meydana gelen c¢ekirdeklenme mekanizmalarinin bilinmesi
gerekir. Cekirdeklenme, cevresinden belirli sinirlarla ayrilmis yeni bir fazin olusumu
olarak tanimlanabilir [35]. Katilasma esnasinda, sivi igerisinde kati ¢ekirdek olusur ve
tim hacim katilasincaya kadar blytr. Cekirdek kararli olmadan 6énce minimum kritik
capa gelmelidir. Katinin bliyimesi, atomlarin sividan olusan gekirdeklere gegmeleri ile

olur ve bu sekildeki blylime sivi bitene kadar devam eder [36]. Sivi, katillasma
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sicakliginin altina sogutuldugu zaman malzemenin katilasmasi beklenir. Clinki katinin
kristal yapisi ile ilgili enerjisi; sivinin enerjisinden daha azdir. Sicaklik katilasma
noktasindan daha da asagiya dustiiglinde, giderek blyliyen enerji farki katiyi daha
dengeli hale getirir. Bu durum Sekil 3.1’de gosterilmistir. Kati ve sivinin arasindaki bu

enerji farki serbest hacim enerjisi adi verilir (AGy).

Kararli Sivi

Kararl Kati

Serbest Enerji

Katlasma
Sicakdid

Sicakhk

Sekil 3.1 Metalik fazlarin sicaklikla birlikte serbest enerjilerinin degisimi [35].

Ancak katinin olusabilmesi icin, kati ile siviyi birbirinden ayiran bir ara ylizeyin
olusturulmasi gerekmektedir. Yiizey serbest enerjisi bu ara yuzey ile ilgilidir, genis
ylzeyler, ylzey serbest enerjisini artirir. Sivinin sicakhgl katilasma noktasina ulastigi
anda sividaki atomlar toplanarak salkim olustururlar ve katiya benzer kiiciik bir bolge
meydana gelir. Bu kiguk kati partikil ¢ekirdekcik veya embriyo adini alir. Embriyonun
cap! kritik bir degeri astiginda gekirdek olusur. Sivi — kati faz donlsimlerinde sivi fazin
katilasabilmesi icin kinetik bariyeri gegmesi gerekmektedir. Bundan dolayi sivi metalin

teorik ergime sicakliginin altindaki bir sicakhiga katilasmadan alt sogumasi gerekir [35].

3.1.1 Homojen Cekirdeklenme

Homojen c¢ekirdeklenme, sivi metalde atomlarin kendi kendilerine bir araya gelmeleri
ile olusur. Sivi metal, denge katilasma sicakliginin altinda yeterli bir derece sogutulursa,
¢ok sayida homojen embriyo atomlarin yavas hareketleri ile olusur. Homojen
cekirdeklenme bazi metaller igin genellikle yiizlerce dereceye varabilen alt sogumalar

gerektirir ve alt soguma miktari yaklasik olarak ergime sicakliginin 0,2 katidir. Bir
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embriyonun kararh bir ¢ekirdek ve ardindan bir tane seklinde buyliyebilmesi icin kritik
bir boyuta ulasmasi gerekir. Atomlarin hareketliligi nedeniyle embriyolar karasizdir ve
surekli olarak olusur ve tekrar ¢ozlinirler. Ancak kritik boya ulasabilenler blytyerek

tane seklini alir.

Katillasmakta olan saf bir metalin homojen cekirdeklenmesinde iki tip enerji degisimi

s6z konusudur:
a) Hacim serbest enerjisi (sividan katiya donlisiin sirasinda a¢iga cikan)
b) Ylzey enerijisi (katilasan partikillerin kati ylizeyini olusturmak icin alinan)

Saf bir metal denge katilasma sicakliginin altina sogutuldugu zaman, sividan katiya
donisim icin gerekli itici kuvvet, sivi ile kati fazlarin hacim serbest enerjileri arasindaki
farka esdegerdir. Kiire formundaki bir partikiliin olusumuyla hacimdeki degisim 4/3mnr?
ifadesi ile belirtilir. Ancak embriyo ve c¢ekirdeklerin olusumunu onleyici bir karsit eneriji
de vardir. Bu enerji partikiillerin (cekirdeklerin) yizeylerini olusturmak icin gerekli
enerjidir. Kiiresel partiklllerinin ylzeylerini olusturmak icin gerekli enerji, partikillerin
serbest yiizey enerijisi (y) ile kiirenin yuzey alaninin (4rr?) carpimina esittir. Embriyo
olustugunda, toplam serbest enerji degisimi hacim serbest enerjisinde azalma ve ylizey

serbest enerjisinde ise bir artis gésterir. Boylece toplam serbest eneriji;
4.3 2
AGr = - 3T AGv + 4nr“y (3.1)

olmaktadir. Burada; “y” serbest yilizey enerjisi ve “AGy” hacim serbest enerijisidir.
Serbest enerjideki degisiklik, embriyonun boyutuna baghdir. Embriyonun bliyimesi ile
olusan cekirdegin toplam serbest enerjide meydana getirdigi degisim, Sekil 3.2’de

sematik olarak gosterilmektedir [35].
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Sekil 3.2 Sivida, kiiresel bir kati embriyonun olusumu ile birlikte olusan serbest eneriji
degisimi[35].
Embriyo ¢ok kiglk ise, embriyonun daha fazla blylimesi serbest enerjinin
yikselmesine neden olabilecektir. Blylime yerine embriyo tekrar erirse serbest
enerjinin azalmasina neden olur. Bu ylzden metal sivi kalir. Sivi, denge katilasma
sicakliginin altinda bulundugu icin sogumus olacaktir. Gergcek sivi sicakhgi ile denge
katilasma sicakhgr arasindaki fark alt sogumadir. Sicaklik, denge katilasma sicakliginin
altinda oldugu halde ¢ekirdeklenme heniiz olusmamistir ve bliylime baslayamaz. Eger
embriyo kritik cekirdek yaricapindan biyikse, embriyonun boyutu arttiginda toplam
enerji azilir. Olusan kati kararlidir ve ¢ekirdeklenme olusmustur. Artik cekirdek olarak
adlandirilan kati parcasinin bliyimesi baslar. Cekirdeklenme ancak yeterli sayidaki
atom kendiliginden kati Giretmek icin kiimelestiginde ve bu katinin ¢api kritik captan
biyik oldugunda olusur. Bu durumda, kritik yaricap toplam serbest enerji degisim

egrisi Uzerinde maksimum noktaya karsilik gelir [36].

Kritik yarigap 3.1 denkleminin “r” ye goére tirevi alinarak bulunur [35];

. 2
r* == (3.2)
AGy
_ LpAT
4G,= "= (3.3)

AGy formili yerine konulursa;
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x _ 2VTm

= AT (3.4)

3.1.2 Heterojen Cekirdeklenme

Metallerin cogu heterojen cekirdeklenme ile katilasir. Laboratuar deneyleri disinda
homojen cekirdeklenme gerceklesmez. Heterojen c¢ekirdeklenmede, homojen
cekirdeklenme sirasinda katilasmayi engelleyici rol oynayan ylizey enerjisinin etkisi,
cekirdekleyici ajanlar kullanilmasiyla en aza indirilir. Buna goére yeni faz, lzerinde
bliylyebilecegi yabanci bir parcacik bulabilirse bu parcacigin yaricapina adapte olarak
serbest enerjisini distrir. Bundan dolayi yiksek alt sogumalara gereksinim duymaz.
Dokiim sirasinda bu etki kalip duvarlarinda gézlemlenir. Kati-sivi ara ylzey enerjisi (ys)
parametresinin yone bagimh oldugu distunidldiginde, meydan gelen cekirdek “©”
islatma acisina sahip kesik ylizey seklini aldiginda, sistemin ara ylizey serbest enerjisi
minimum degere ulasacaktir. Heterojen ¢ekirdeklenmenin olusabilmesi igin sivi metalin
kati partikulleri islatabilme 6zelligi olmalidir, yani 1slatma acisi “©” doksan dereceden

kiicik olmahdir [37].

- ™~

0 Altlik
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Sekil 3.3 Altlik Gzerinde kiiresel kati olusumu, temas agisi ve ylizey gerilim kuvvetlerinin
sematik gosterimi [17].

Yim = ¥sm + ¥1sCOSO (3.5)

Burada yYim, ¥sm, Vis Sirasiyla kalip ile sivi, kati ile kalip ve sivi ile kati arasindaki ylzey

gerilimini gostermektedir. Islatma agisi bu lg ylzey gerilimine baghdir [37].

Cekirdeklenme ile tane boyu mukavemetlenmesi; Aliminyum alasimlarinda
mikrometre boyutlu TiB,, TiC, TiAls intermetalik partikilleri sivi aliminyuma ¢6ziinen

titanyum ile birlikte ilave edilmekte, bu partikiller katilasma sirasinda heterojen
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cekirdeklenme icin altlik goérevi gormektedir. Bu proses genel olarak tane kigiltme

islemi olarak adlandiriimaktadir [38].

3.2 Tane Kiigiiltme Mekanizmalari

Aliminyumda tane kiclltme islemi, 1930'lu yillardan bugiine bilinmektedir. Bu
dénemlerde kolonsal tanelerin eseksenli tane yapisina donistiriilmesinde, titanyum,
niyobyum, bor ve zirkonyumun etkili oldugu bilinmekteydi. 1950’lerin baslarinda Cibula
yaptigl bazi deneyler sonucunda, titanyumun bor ile olusturdugu bilesimlerin tane
kiictltlict olarak en etkili bilesim oldugunu tespit etmistir [16]. Tane kiglltme islemi
Al-Ti-B icin incelendiginde, olusan mekanizmanin aciklanmasi zordur. Bu tane
kiictlticiinin aliminyum alasimlarina katildiginda aliminyum matriksin ¢6zindugi ve
intermetalik partikillerin (TiAls ve TiB,) ergiyige katildigi konusunda gorus birligi vardir.
Ancak hangi partikillerin ¢6ziundigul, fiziksel ve kimyasal 6zellikleri ile ergiyikte
olusturdugu reaksiyonlar hala tartisma konusudur. Bu konuda kesin bir fikir birligi

olusturulamamistir [14].

3.2.1 Boriir Teorisi

Titanyumla inceltilen aliminyum alasimlarina bor eklendiginde, TiB,‘nin ¢6ziinmeyen
parcaciklarinin, distik titanyum konsantrasyonlarinda tane boyutundaki azalmada etkili
oldugu Cibula tarafindan ongorilmustiir. Bu olay ¢ozliinmeyen borirlerin bir bolgede
yogunlasmasi ve burada kalmasina bagli olarak meydana gelmektedir. Bu fikre karsi
Marcantonio ve Mondolfo ergimis aliiminyuma bor ilavesinin titanyumun
¢OzUnUrltglnt azalttigini ve c¢ok dislk titanyum konsantrasyonlarinda bile TiAls
kristallerinin var olmasina izin vererek aliiminyumca zengin Al-Ti sisteminin peritektik
reaksiyonunu genislettigini belirtmislerdir. Diger arastirmacilar Cibula’nin borir teorisi
icin, bor iceren parcaciklarin tane merkezinde degil aksine tane sinirinda bulunduklarini

iddia etmislerdir [39].

Sigworth, Al-Si alagimlarinda aliminyum igin (Al Ti)B, fazinin direk c¢ekirdek gibi
davrandigini ispatlamistir. Buna karsin Cornish kati eriyiklerinin (Al Ti)B, olusumunun

aliminyum alasimlarinin tane inceltiimesinde 6nemli bir rol oynadigini belirtmistir.
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Kiusalaas ve Backerud Al-Ti-B mastir alasimlarin lGretimi esnasinda bu yari kararl fazin

sivi halde tutulmasi esnasinda TiB,'ye donistligliini tespit etmistir.

Guzowski vd. aliminyum icin ¢cekirdeklesme bdlgeleri haline gelen TiAls ile birlikte ‘cift
yonll’ pargaciklar olusturmak icin borun (Al Ti)B, ye izin verdigini gozlemledi. Bu
gozlem titanyum icerigini duslrmek icin borun Al-Ti peritektik reaksiyonunu
degistirdigi, Marcantonio ve Mondolfo tarafindan Onerilen teori ile celismektedir.
Celiskilere ragmen arastirmacilar, tane inceltiimis metal icerisinde TiAls, TiB, ve AlB,

parcaciklarinin varhiginda hemfikirdirler [40].

675 T ! T

L+TiAl,
670 n

0.15 1.2 665°C

665 —

660 .

Sicaklik (°C)

655 a+TiAl; -

650 - n

645 | { i |
0 05 1.0 1.5 20 25

Ti (Ag%)
Sekil 3.4 Al-Ti faz diyagrami [40].

3.2.2 Peritektik Hulk Teorisi

Backerud tarafindan onerilen bu teoride, sivi metal icerisindeki kiglik (Al Ti)B;
parcaciklarinin tamamen ¢ozlinerek, aliminyum iceren fazlarin disini bir kabuk seklinde
kapladigi ve difiizyon hizini yavaslattigi 6ne sirilmektedir. Aliminyum iceren fazlar
¢ozindlginde, borir tabaka (kabuk) icinde bir sivi hiicresi olusmaktadir. Sicaklik
peritektik sicakhigina (665 °C) ulastigi zaman peritektik kompozisyonlardaki reaksiyonlar
a-aliminyumu olusturarak heterojen c¢ekirdeklenmeyi tetiklemektedir. Bu olayin
meydana gelmesinden itibaren o-Al sivi  metal igerisinde  blylUmesini

gerceklestirmektedir. Bu teori sematik olarak Sekil 3.5’te g6sterilmistir [40].
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TiB, TiB,

Tig,
(b) (c)
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Sekil 3.5 Peritektik hulk teorisinin modeli. a)TiAlz‘Un kismi ¢oziinmesi ve TiAlz‘e B‘un
difizyonu, b)TiB, olusumunun artmasi, c)TiAls Gzerinde TiB,‘nin koruyucu tabaka
olusturmasi, d)Al ve Ti’un koruyucu tabaka boyunca es zamanl diflizyonu,

e)Cekirdegin ve a-Al'un biylimesi [40].

Al-Ti-B mastir alasimlari aliminit fazini cevreleyen borirlerin karisimini icermekte olup,
bu durum, TiAls fazinin ¢ézlinmeye karsi korunmasini gelistirmektedir. Bu partikillerin
tane inceltme etkisinin, peritektik reaksiyon sonrasi aliiminitlerin tamamen ¢6ziinmesi
nedeniyle zamanla azaldig ileri strilmektedir. Ancak bazi arastirmacilar inceltme
etkisinin kaybinin borir partikillerinin ¢okelmesinden ortaya ¢iktigini savunmaktadir.
Bu teoride dikkate alinmasi gereken diger durum; asiri titanyum bulunmasinin
(stokimetrik olarak Ti/B 2,21 uzerinde) tane inceltmede kritik bir 6neme sahip

oldugudur [40].

3.2.3 Hipergekirdeklenme Teorisi

Jones ve Pearson tarafindan onerilen teoride, sivi aliminyumda asir titanyum (Ti/B
2.21 orani Uzerinde) oldugu zaman, ¢o6ziinmus titanyum, ergiyikten TiB, - sivi ara
ylzeyine segrege olmakta ve ince bir TiAlz katmani olusturmaktadir. Soguma sonucu
o-Al'un c¢ekirdeklenmesi peritektik olarak gerceklesmektedir. Bu mekanizmaya gore

sonim, borlr partikillerinin  topaklanmasi ve ¢okelmesi nedeniyle olmaktadir.
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Deneysel ispat sontiim verimine dayal bu teoriyi desteklemektedir, ancak bu teorinin

termodinamigi net olarak heniiz agiklanamamistir [40].

Ti Ti
I Ti Ti
I
Ti .j

Ti Ti

Ti (a) (b)

TiAl,

TiAl, ——t:
(c) (d)

Sekil 3.6 Hipergekirdeklenme teorisi modeli, a)Ergiyikte yogun Ti miktar (Ti/B>2.21),
b)TiB,-Sivi metal ara ylizeyine ayrisan Ti, c)TiB, lzerinde TiAl; tabakasinin
olusumu, d)Peritektik reaksiyonla a-Al cekirdeklenmesi [40].

3.2.4 Dubleks Cekirdeklenme Teorisi

Tane ki¢ultme mekanizmalari ile ilgili 6ne sirilen yeni teorilerden birisidir. Bu teoriyle
ilgili Mohanty vd. yaptiklari calismada, biylik boyutlu (yaklasik 5 um c¢apinda) sentetik
TiB, partikillerini aliminyum ergiyigine, farkh titanyum konsantrasyonlarinda ilave
etmistir. Titanyum artmadigl durumda (Ti/B<2.2), tane kiiglilmesi gézlemlenmemistir.
Ayrica TiB, parcaciklarinin tane sinirlarinda goriilmesi sebebi ile bu fazin tek basina
kotu bir cekirdekleyici oldugu distndlmistir. Buna karsin ergiyige titanyum ilavesi
yapildiginda, 6nemli oranda tane kiicllmesi gerceklesmis ve borlrler tanelerin
merkezlerinde gorilmustir. Bununla birlikte, titanyumun peritektik  Gstd
kompozisyonlarinda, TiB, partikillerinin yilzeyinde TiAl; tabakasinin olustugu

gortlmustir. TiAls tabakasini ise a-Al ¢evrelemistir [40].

3.3 Tane Kiigiiltmede Biiyiime Sinirlamasinin Etkisi

Alliminyum ve alagsimlarinin tane inceltme mekanizmalarinin gerceklesmesinde, olusan

ilk kristallerinin heterojen gekirdeklesmeye dogru bir ¢abalari vardir. Bununla birlikte
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bazi arastirmacilar, alasimin yapisinda bulunan diger elementlerin etkisine dikkat
cekmislerdir. Jones ve Pearson’a gore, aliminyum alasimlarinda bulunan Zn, Mg ve Si
elementleri, yapisal asiri sogumayla tane bliyimesini kisitlamaktadir. Backerud ve
arkadaslari, alasim elementlerinin diisik konsantrasyonlarinda biiyime icin sinirlama
faktord (GRF, growth restriction factor) oldugunu belirtmistir [40]. Bu teoriye gére hem
segregasyon elementleri hem de cekirdekleyici partikillerin ilavesi, tane kigiltme
isleminde etkili olmakta ve GRF (blylme sinirlama faktort) devreye girmektedir.
Yapilan ¢alismalarda TiB, partikillerinin iyi bir cekirdekleyici oldugu ortaya ¢cikmistir.
Bunun yaninda, ¢6ziinen maddeler dendrit biylimesini engellemekte ve ara yizeyin
oninde alt soguma alanlari olusturmaktadir. Bu alt soguma boélgeleri cekirdeklenmeyi
kolaylastirmaktadir. Titanyum vb. ¢6ziinen elementler asilayici/ergiyik ara yuzeyine
segrege olmakta ve dendritlerin blylimesini engelleyerek sivi - kati ara ylizeyinde
olusan alt sogumayi etkilemektedir. Katilasma sirasinda elementlerin segregasyon

kuvveti, buylime sinirlama faktori (GRF) ile tanimlanmaktadir [41].

Cizelge 3.1. Aliminyumun yapisindaki bazi alasim elementlerinin bliyime sinirlama
faktorleri [42].

Element GRF, m[k-1]

B 17

Cu 2,8

Fe 2,9
Mg 3,0
Mn 0,1

Si 6,1

Ti 246

v 30

Zr 6,8

Tanelerin bliyime orani GRF degerleri ile ters orantilidir. Titanyum, blylime sinirlama
faktori en yliksek olan elementtir. Boylelikle TiAls ve TiB,, tane kigliltmede hem
cekirdekleyici hem de bliyime sinirlayict 6zelliginin olmasi nedeniyle, gift etkili role

sahiptir [42].
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BOLUM 4

DENEYSEL CALISMALAR

Bu calismada ticari saf aliminyuma, K,TiFs ve KBF, tuzlari ilave edilerek Al-5Ti-1B tane

incelticiler Uretilmistir. Ergitme, alasimlandirma ve doékim islemi sirasinda
parametrelerde yapilan degisikliklerin ve dokim sirecinden sonra uriin eldesinden
sonra gerceklestirilen plastik sekil verme ile ilgili ek islemlerin, nihai Grlinin tane
inceltme performansina etkileri incelenmistir. Uretilen AI-5Ti-1B bilesimindeki tane
incelticilerin ticari saf aliminyuma (AA 1050) ilavesi ile tane kiglltme etkinliklerinin
karsilastirmasi yapilmistir. Bu dogrultuda Uretim esnasinda rol alan degiskenlerin
etkileri incelenerek liretimin optimizasyonu ve nihai lrline yapilacak ek islemlerle tane

inceltme performansinin iyilestirilmesi hedeflenmistir.

4.1 Kullanilan Malzemeler

Al-5Ti-1B tane inceltici Uretimi i¢in ticari saf aliminyum olarak Seydisehir Eti
Aliminyum’dan tedarik edilen AA 1050 alasimi kilgeler, titanyum olarak K,TiFg tuzu ve
bor icin KBF4 tuzu kullanilmistir. Ayni zamanda performans testlerinde de kullanilan

ticari saf aliminyumun kimyasal bilesimi Cizelge 4.1’de gosterilmistir.

Cizelge 4.1 Deneysel ¢calismalarda kullanilan ticari saf aliiminyumun kimyasal bilesimi.

Alasim Elementleri (% ag.)
Alasim
Tipi Al Fe Si Zn Cu Ti Digerleri
AA 1050 | 99,5 0,15 0,1 0,02 0,03 0,01 0,15
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Ergitme isleminde, SiC pota ve (Uzeri bor nitrir ile kaplanmis grafit cubuklar
kullanilmistir. Bunun disinda metalografik incelemeler igin 60 mesten 1200 mese kadar
SiC zimpara ve ardindan 6 um ve 1 um’luk elmas pastadan yararlaniimistir. Mikroyapi
incelemesinde daglayici olarak, Keller ayraci (%1HF, %1,5HCI, %2,5HNO3;, %95H,0),
makroyapi incelemesinde ise 1ml HF, 15ml HCI, 15ml HNO3 ve 15ml H,O’dan olusan

¢ozelti kullaniimistir.

4.2 Kullanilan Cihazlar

Kilge olarak tedarik edilen ticari safliktaki aliminyum, serit testerede kesilerek
ergitilmistir. ilave edilecek floriir tuzlarinin miktarinin belirlenmesi icin hassas terazi
kullanilmistir. Ergitme islemi icin Lepel marka endiiksiyon ocagi ve Oztasarim marka

elektrik direncg firini kullanilmistir.Sekil 4.1 ve 4.2‘de kullanilan ocaklar gosterilmektedir.

Sekil 4.1 Ergitme isleminde kullanilan endiiksiyon ocagi.

Sekil 4.2 Ergitme isleminde kullanilan elektrik direnc firini.

31



Florir tuzlar ergiyik metale ilave edilmeden 6nce bilyali degirmende karistirilmiglardir.
Dokim islemi i¢c capt 40 mm olan sicak kokil kaliba yapilmistir. Endiiksiyon ocaginda
ergimis metalin sicaklik dlcimu infrared sicaklik Olcer ile kontrol edilmistir. Dokim
sirasinda elde edilen 40 mm ¢apl silindir sekilli takozlar Sekil 4.3’te gosterilen 400 ton
kapasiteli hidrolik ekstriizyon presinde gekilerek 10 mm ¢apli gubuk haline getirilmis,
ek olarak soguk deformasyon uygulanacak cubuklar Sekil 4.4’teki merdanelerden

gecirilerek haddeleme islemine tabi tutulmustur.

ST

Sekil 4.4 Haddeleme isleminde kullanilan merdaneler.

Performans testlerinde dokiim islemi, dip kismi konik sekilde olan kokil kalipta
yapilmistir. Bu sekilde daha genis ylzey alanina sahip bodlgede makro inceleme
yapilmistir. Metalografik numune hazirlamak icin Metkon markali zimparalama ve
parlatma cihazi kullanilmis ve numunelerin goruntileri Leica DFC 280 marka optik
mikroskobunda alinmistir. Ayrica malzemenin sahip oldugu fazlarin elementel olarak

incelenmesi, malzeme yapisindaki fazlarin morfolojisinin ve blnyedeki dagiliminin
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gorilebilmesi amaciyla JEOL JSM 5410V marka taramali elektron mikroskobunda

inceleme yapilmistir.

Sekil 4.6 JEOL JSM 5410V taramali elektron mikroskobu.

4.3 Deneylerin Yapilisi

4.3.1 Tane inceltici Uretimi

Tane inceltici Gretiminde bilesimdeki titanyum oraninin %5 ve bor oraninin %1 olmasi
amaclanmistir. Bu sebeple 600 gr’lik ticari saf aliminyuma 150 gr K,TiFg (30 gr Ti) ve
70 gr KBF; (6 gr B) ilave edilmistir. Florlr tuzlari ilave edilmeden 6nce bilyali
degirmende 1 saat sireyle karistirlmistir. Aliminyum ergitilip sicaklik 800 °C’a
ulastiginda karisim ilave edilmis ve Ustl bor nitriir kapli grafit cubukla karistirma islemi
gerceklestirilmistir. 800 °C sicaklikta 30 dk beklendikten sonra metal yiizeyinden

siyirma yontemi ile clruf tabakasi temizlenerek sicak kokil kaliba dokim yapilmistir.
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Elde edilen 40 mm c¢aph Al-5Ti-1B takoz 100 mm uzunlukta kesilerek, 450 °C sicaklikta
ekstriizyona tabi tutulmus ve 10 mm ¢apinda ¢ubuk haline getirilmistir. Sekil 4.7'de

dokiim sonrasi ve ekstriizyon sonrasi tane incelticinin gosterimi yer almaktadir.

Sekil 4.7 Tane inceltici Gretimi sonrasi elde edilen dokiim ve ekstriize haldeki
numuneler.

Tane incelticilerin Gretimi esnasinda ve sonrasinda, tretimin verimliligini arttirmak ve
son Urldnln performansini iyilestirmek adina proseslerde bazi degisiklikler yapilmistir.

Deneysel calismalarin temelini olusturan bu islemleri asagidaki gibi siralayabiliriz;

e Ergitme islemi iki farkli sekilde, endliksiyon ocaginda ve elektrik direng firininda

yapilmis, ergitme ortaminin (irlin tGzerindeki etkisi incelenmistir.

e Tane incelticideki titanyumun kaynagi olan K,TiFg tuzu yerine siinger titanyum
kullanilmis ve bu degisimin tane inceltme performansina olan yansimasi

incelenmistir.

e Uretim esnasinda standart olarak katilan K,TiFg ve KBF, tuzlarina ek olarak KF ilave

edilmis, Gretim verimliligine katkisi incelenmistir.

e Ekstrizyon isleminden gecirilmis tane incelticiye farkli oranlarda soguk
deformasyon uygulanmis, yapisinda meydana gelen degisimler ve inceltme

performansina etkileri incelenmistir.

4.3.2 Ergitme Ortaminin Degistirilmesi

Tane inceltici Uretiminin gergeklestirilebilmesi i¢in kullanilacak baslica yontem
dokimdir. Dokiim isleminde kullanilan aliminyum ile florir tuzlarinin birbiriyle

etkilesiminde ergitme sartlari (isitma hizi, sicaklik kontroll ve karistirma etkisi) 6nemli
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rol oynar. Bu nedenle AI-5Ti-1B tane incelticisi Uretilirken iki farkli tipte ergitme
yapilmistir. ilk olarak endiiksiyon ocaginda ergitme yapilmis, ergitme esnasinda sicakhk
kontroli infrared sicaklik 6lcer ile saglanmistir. Daha sonra ayni bilesim, sicaklik ve siire
sartlarinda islem, elektrik direncli firinda gerceklestirilmistir. Burada sicaklik kontroli
firinin bilinyesinde yer alan termokupl ile saglanmistir. Ergitme islemlerinin ardindan,

onceki boélimde bahsedilen diger islem adimlarina gecilmistir.

4.3.3 Tane inceltici Uretiminde Titanyum Kaynaginin Degistirilmesi

Al-5Ti-1B tane inceltici Uretiminde, yapida titanyum olusumunu saglamak igin
genellikle K,TiFs ve KBF4 tuzu kullanilmaktadir. Ticari olarak populer olsa da halojenir
tuz prosesi, uygulamada cok sayida dezavantaja sahiptir. Ergimis aliminyuma buyuk
miktarda tuz ilave edilmek zorundadir; 1 tonluk Al-5Ti-1B tane kuglltlicd alasimin
Uretimi, yaklasik 370 kg KBF; - K,TiFg karisiminin eklenmesini gerektirir. Yiksek
miktarda yapilan ilave yogun floriir tuzu salinimina sebep olacagindan, pahali ve biylik
bir emisyon kontrol sistemi gerektirir. Halojenir tuz karisiminin énemli bir kisminin
hicbir faydasi yoktur ve sistemden atilmasi zahmetli olan bir ciruf Uretir. Bu
sebeplerden dolayl eklenecek olan tuz miktarini azaltmak arzu edilir. Bu durum
uygulamada, B ve Ti icerigi zengin olan malzemelerle yapilir [32]. Aliminyum ergiyige
ilave edilen toz malzemenin yaklasik olarak %70’ini K,TiFs olusturmaktadir. Hacmi
azaltmak amaciyla titanyum kaynagi olarak stuinger titanyum kullaniimistir. %5Ti ve %1B
orani icin 600 gr ticari saf aliiminyum ergitilip 800 °C’a ulastiginda, %95 safliktaki
stiinger titanyumdan 32 gr ilave edilip 15 dk beklenmis, ardindan 70 gr KBF, (6 gr B)
ilave edilip karistirildiktan sonra 30 dk 800 °C’ta tutulmustur. Ergimis metal yiizeyinde

olusan ciiruf siyirma yéntemiyle alinarak sicak kokil kaliba dékiim yapilmistir.

4.3.4 Floriir Tuzlarina KF ilave Edilmesi

Tane inceltici Uretimi esnasinda ilave edilen yiksek miktardaki florlr tuzlari ergime
esnasinda 6nemli oranda ciiruf olusturmaktadir. Florir tuzlarinin ergiyik aliiminyumla

reaksiyonu sonucu aciga cikan bu ciiruf, K-Al-F tuzlarindan olusmaktadir [1].

12Al + 3K,TiFe + 2KBF; — 2TiAl3 + TiB, + 5KAIF, + K3AlFg (4.1)
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K-Al-F tuzlarinin karistirilmasi, borilr partikillerinin i1slanmasina sebep olarak
cekirdeklenme noktalarinin gliciini azaltir ve partikillerin aglomerasyonuna sebep
olur. Ciirufu ayirma isleminden sonra ergiyik alasimda kalan en kii¢clik miktarda K-Al-F
tuzu dahi, tane inceltme performansinda ciddi dislslere neden olur [2]. Bu
sebeplerden 6tiril, dokim isleminden 6nce clirufun, yapida hi¢ K-Al-F tuzu kalmayacak
sekilde alinmasi zorunluluk olusturmaktadir. Sivi mastir alasimdan K-Al-F tuzlarinin
alinmasi, beraberinde bir miktar ergimis aliminyumun da disari atilmasi anlamina gelir.
Curuf icerisindeki ¢o6ziinmils aliminyum miktarini azaltmak ve dolayisiyla Uretim
verimini arttirabilmek icin alasima KF ilavesi yapilmistir. K,TiFg (150 gr), KBF4 (70 gr) ve
KF (0,1 gr) tozlar bilyali degirmende 1 saat karistirildiktan sonra 800 °C sicakliktaki sivi

aliminyuma ilave edilmis, 30 dk bekletildikten sonra dokim islemi gerceklestirilmistir.

4.3.5 Ekstriizyonla Cekilmis Haldeki Tane incelticiye Soguk Deformasyon

Uygulanmasi

Al-5Ti-1B alasimlarinda olusan TiAls ve TiB, fazlarinin boyut dagilimi ve morfolojileri
tane kicultme etkinligi Gzerinde bliyik rol oynamaktadir. Mastir alasimlarinda var olan
bu fazlarin heterojen ¢ekirdekleyici noktalari olarak gérev yaptiklari ve cekirdeklenmeyi
sagladiklarina inanilmaktadir. Bu fazlar yeterli deformasyon uygulamasiyla birlikte
parcalanmaktadir; partikillerin sayisi artmakta ve boyutlar kiiciilmektedir ve boylece
tane kigultme verimleri yikselmektedir. Bu etkinin incelenmesi amaciyla, ekstriizyonla
cekilmis cubuktan kesilen numuneler kademeli olarak haddelenmistir. 3. Pasoda %85
deformasyon orani ile 3,6mm x 3,3mm ve 6. Pasoda %95,7 deformasyon orani ile
2,8mm x 1,2mm kesitlere sahip ince tel goriinimiinde tane incelticiler elde edilmistir.
Bu sayede tane incelticinin yapisinda bulunan TiAlz ve TiB, fazlarinin boyutlarindaki

degisim ve bunun tane inceltme performansina olan etkisi incelenmistir.

4.3.6 Performans Testlerinin Yapilisi

Farkh sekillerdeki AI-5Ti-1B tane incelticilerin etkinliginin anlasilabilmesi igin

performans testleri yapiimistir. 500 gr agirhgindaki ticari saf aliminyum SiC potada

ergitilmis ve sicakhgl 750 °C’a ulastiginda %0,2 oraninda (1 gram) tane inceltici ilave

edilmistir. ilaveden sonra ergiyik, Gizeri bor nitriir kapl grafit cubukla karstirilarak

10 dk sureyle bekletilmis ve ardindan kokil kaliba dokimi gergeklestirilmistir.
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Dokimiin ardin Sekil 4.8’de cizimi gosterilen performans test numunesi elde edilmistir.
Numunenin Gst kisminda gosterilen tarali kisim kesilerek dizglin  bir yizey
olusturulmus ve zimparalanarak makro daglamaya tabi tutulmustur. Parcanin orta
kismina denk gelen bir yerden de mikro yapi incelemesi ve tane boyut Ol¢climi icin

numune alinmistir.

Kesilen Kisim

VLSS L A A
~ D

Makro Inceleme

| _ 11;' . u_ ]
. Mikro
Inceleme

Sekil 4.8 Performans testinde elde edilen dokiim numunesinin sematik yapisi.

Zimparalanarak, makro daglamasi yapilan bir performans test numunesinin gorintisi
Sekil 4.9’da yer almaktadir. Numunenin makro inceleme yapilmis lst kisminin c¢api

yaklasik 6 cm ve dip kisminin ¢capi 4 cm’dir.

Sekil 4.9 Performans test dokiimiyle elde edilen bir numunenin goriintiisu.
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BOLUM 5

DENEY SONUCLARI ve TARTISMA

D6kim yontemi kullanilarak tretimi gergeklestirilen Al-5Ti-1B tane inceltici ile yapilan

deneysel calismalardan elde edilen bulgular maddeler halinde irdelenmistir.

5.1 Ergitme Ortaminin Degistirilmesi

Al-5Ti-1B tane inceltici Giretiminde, ergitme islemi iki farkli ortamda gerceklestirilmistir;
enduiksiyon ocagi ve elektrik direngli firin. Ergitme sartlarinin tane inceltme etkinliginin
anlasilabilmesi icin iki tane incelticiden de numuneler alinarak performans dokimi
gerceklestirilmis ve sonrasinda makro ve mikro yapi analizi yapilarak tane boyutu

Olgllmustdr.

Sekil 5.1 Uretimi iki farkli ortamda ergitilerek yapilan Al-5Ti-1B tane incelticilerin
performans testlerinin makro yapilari a)Endiksiyon ocagi, b)Elektrik direncli firin.
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Sekil 5.2 Uretimi iki farkl ortamda ergitilerek yapilan Al-5Ti-1B tane incelticilerin
performans testlerinin mikro yapilari a)Endiiksiyon ocagi, b)Elektrik direngli firin.
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Sekil 5.3 Ergitme islemi, endiiksiyon ocagi ve elektrik direncli firinda yapilan Al-5Ti-1B
tane incelticilerin performans testlerinin ortalama tane boyut degerleri.

Makro ve mikro yapi gortintileri incelendiginde, iki farkl ocak kullanilarak Gretilen tane
incelticilerin performanslari arasinda gozle goérulir bir fark olusmamistir. Yapilan tane
boyutu 6lcimleri ile endiiksiyon ocaginda Uretilen incelticinin az da olsa verimliliginin
daha iyi oldugu gorilmistir. Bu durumun, endiksiyon tipi ergitmede olusan manyetik
dalgalarin  devamhi  bir  karistirma  etkisi  olusturmasindan  kaynaklandigi
distintlmektedir. Surekli karisma ile florir tuzlarinin ergiyikte ¢éziinmesi hizlanmis ve

yapida olusan TiAls ve TiB, fazlari nispeten daha homojen dagilmistir.

5.2 Tane inceltici Uretiminde Titanyum Kaynaginin Degistirilmesi

Bu ¢alismada Al-5Ti-1B tane inceltici Gretiminde ihtiya¢ duyulan elementel titanyum
icin geleneksel olarak kullanilan K,;TiFg tuzu yerine singer titanyum kullanilmistir.
Geleneksel yontem ve silinger titanyumun kullanildigi yontem ile elde dilen tane
incelticilerin etkinliginin karsilastirilabilmesi i¢in performans dokimleri yapilmistir. Her
iki duruma ait performans test numunelerinin, makro ve mikro yapilari Sekil 5.4 ve
5.5'te gosterilmektedir. Ayrica mikro yapidan yararlanilarak ortalama tane boyutu
Olgllmustlr. Sekil 5.6’da ticari saf aliminyuma, K,TiFs ve slinger titanyum kullanilarak
Uretilen AI-5Ti-1B tane incelticilerin eklenmesi ile elde edilen mikro yapilarin ortalama

tane boyut degerleri gosterilmektedir.
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Sekil 5.4 K,TiFg (a) ve slinger titanyum (b) kullanilarak Gretilen Al-5Ti-1B tane
incelticilerin performans testlerinin makro yapilari.

E

T
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Sekil 5.5 K,TiFg (a) ve slinger titanyum (b) kullanilarak Uretilen Al-5Ti-1B tane
incelticilerin performans testlerinin mikro yapilari.
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Sekil 5.6 K,TiFg ve stinger titanyum kullanilarak tretilen Al-5Ti-1B tane incelticilerin
performans testlerinin ortalama tane boyut degerleri.

Farkli titanyum kaynaklari kullanilarak Gretilen Al-5Ti-1B tane incelticilerin performans
testlerinden elde edilen verilere bakildiginda, K,TiFs yerine siinger titanyumun
kullanilmasinin, ortalama tane boyutunu 185 pum’dan yaklasik 240 um’a g¢ikardig
gorilmektedir. Birol'un calismasinda [32], singer titanyum kullanilarak Al-5Ti-1B
alasimi Uretilmistir. K,TiFg ile ergiyik aliminyumun arasindaki ekzotermik reaksiyon
sonucu agiga ¢itkan isinin olmamasi, bu alasimin Uretiminde reaksiyonun kinetiginin

daha yavas olmasina yol agmistir. Yapida, TiB, fazi nadiren goérillrken, TiAls baskin olan
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fazdir. Cozilebilir TiAl; partikillerinin coklugu tane kiglltme performansini olumsuz

etkilemistir.

5.3  Floriir tuzlarina KF ilave Edilmesi

Ergiyik haldeki ticari saf aliminyuma ilave edilen florir tuzlarina ek olarak KF takviye
edilmistir. Al-5Ti-1B Uretimi esnasinda, Urliin kazanimina etkisinin 6lgllebilmesi igin

0,1 gr agirliginda ilave edilen KF’in makro yapiya etkisi Sekil 5.7’de gosterilmektedir.

Sekil 5.7 Katkisiz (a) ve 0,1 gr agirliginda takviye edilmis KF ile (b) Gretilen Al-5Ti-1B
tane incelticilerin performans testlerinin makro yapilari.

Al-5Ti-1B tane inceltici tretimi, ticari saf aliiminyumun sivi halindeyken florir tuzlariyla
yaptigl reaksiyonlari kapsamaktadir. Bu etkilesimin sonucuna genel olarak bakilirsa,
cikti olarak Al-5Ti-1B alasimi ve cuiruf olusmaktadir. Teorik olarak, 600 gr aliiminyuma
ilave edilen 150 gr K,TiFg ve 70 gr KBF,‘ten, 636 gr Al-5Ti-1B alasimi ve 184 gr clruf
aciga ctkmaktadir. Fakat uygulamada clirufu sivi metalden kusursuz bir sekilde ayirmak
zordur ve dolayisiyla olusan ciruf miktari daha fazladir.

Al + K,TiFe + KBF;, —» AI-5Ti-1B + Caruf (5.1)
600 gr 150¢gr 70 gr 636 gr 184 gr
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Sekil 5.8 Al-5Ti-1B tane incelticilerin tGretiminde KF ilavesinin Griin ve clruf
miktarlarinda meydana getirdigi degisim.

KF ilave edilerek ve KF ilavesi olmadan yapilan deneysel ¢calismalarda elde edilen ciruf
ve Uriin miktarlar Sekil 5.8’de gosterilmektedir. Bu veriler 1s18inda, Uretim verimliligi
icin yapilan hesaplamalar asagidaki gibidir:

Urim Agirligi
X
Teorik Agirlik

% Verim = (5.2)

e 0,1 grKFilavesiigin verim = %91,5
e KF ilave edilmeden verim = %84,9

Goraldagu gibi Al-5Ti-1B alasiminin Gretiminde florir tuzlariyla birlikte KF kullaniimasi,
aliiminyumun ciiruftan ayrismasini saglayarak iretim verimliligini arttirmaktadir. Disuk
miktarda KF ilavesi ciruf icindeki aliminyumun ylizey gerilimini dislirerek, clruftan
uzaklasmasini kolaylastirir ve aciga cikan K-Al-F tuzunun icerisindeki aliminyum
miktarini disirir. Bilindigi gibi genel olarak aliminyum dékiimlerinde de bu amagla

NaF, ile KF kullaniimakta ve basarili sonuglar elde edilmektedir.
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5.4 Ekstriizyonla Cekilmis Haldeki Tane incelticiye Soguk Deformasyon

Uygulanmasi

Tane inceltici ilave edilmeden ve farkl islemlerden ge¢mis Al-5Ti-1B tane incelticiler
ilave edildikten sonra dokiilen AA 1050 alasimina ait makro yapi resimleri Sekil 5.9’da

gosterilmektedir.

Sekil 5.9 Farkh sekillerde AI-5Ti-1B tane inceltici ilave edilen performans testlerinin ve
saf aliminyumun makro incelemesi. a)Tane kigultiicl ilave edilmeden dokilen ticari
saf aliminyum, b)Ticari (irlin, c)Dokme bilet, d)Ekstriize edilmis cubuk, €)%85 oraninda
soguk haddelenmis tirlin, f)%95,7 oraninda soguk haddelenmis Uriin ile tane kigiltme
islemine tabi tutulmus dékimler.
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Deneysel olarak elde edilen sonuglara bakildiginda, ticari tane inceltici ile dokim ve
ekstriizyonla c¢ekilmis haldeki tane incelticilerin etkinliginin benzer oldugu
gorilmektedir. Bu incelticiler, ticari safliktaki alasimin tane boyutunu ortalama olarak
190 um’a kadar distrmustiir. Artan soguk deformasyon orani ile birlikte Al-5Ti-1B
alasiminin tane kiglltme etkisi giderek azalmis ve elde edilen tane boyutu degerleri
250-300 um seviyelerine ¢ikmistir. TiAlz ve TiB, fazlarinin belirli bir degerin lzerinde
kiiglilmesi, ergimis aliminyuma ilave edildiklerinde ¢6ziinme hizlarini arttirmis ve bu
fazlarin etkinligini azaltmigtir. Sekil 5.10’da farkh vyapilardaki tane incelticilerin
ilavelerinin, performans dokiimlerine etkileri ortalama tane boyut dagilimi olarak ve

Sekil 5.11’de mikroyapi fotografi seklinde gosterilmektedir.

350
300 T
250 T

Ortalama Tane

Boyutu (pm)

200 T
- j I I
100 - : : : :

Ticari Dékiim Ekstriizyon %835 %95,6
Deformasyon Deformasyon

Sekil 5.10 Performans testlerinden elde edilen ortalama tane boyut degerleri.
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Sekil 5.11 Farkli sekillerde Al-5Ti-1B tane inceltici ilave edilen performans test
numunelerinin 50 biyitmede ¢ekilmis mikroyapi fotograflari. a)Ticari tiriin, b)Dékme
bilet, c)Ekstriize edilmis cubuk, d)%85 oraninda soguk haddelenmis trin, €)%95,7
oraninda soguk haddelenmis Urdn.

Ticari saf aliminyuma tane inceltme isleminin uygulanmasinda basrol(i Al-5Ti-1B mastir
alasimlarinda olusan TiAl; ve TiB, fazlari tUstlenmektedir. Bu fazlarin boyut dagilimi ve
morfolojileri tane kiiclltme etkinligini belirlemektedir. Floriir tuzlarinin reaksiyonu
sonucu olusan fazlardan TiAl; 10-20 um biyikliginde ve SEM incelemelerinde rahatca
gorilebilirken, TiB, 1-2 um buylklige sahiptir ve mikro yapida belirgin bir sekilde
gorilememektedir. Sekil 5.12’de tane incelticilerin yapisindaki intermetalik fazlarin
dagilimi gorilmektedir. Bu fazlar deformasyona maruz kaldiklarinda pargalanmistir. Bu
sebeple partikiiller sayica artarken, boyutlarinda kiiciilme olmustur. intermetalik
fazlarda olusan bu degisimler, (6zellikle TiB, partiklllerindeki boyut degisimleri) gozle
saglikh bicimde fark edilememektedir. Bu nedenle mastir alasimlarinin elementel
X-1sinlari haritalari ¢ikarilmis ve yapida fiziksel olarak meydana gelen degisimler

incelenmistir. Sekil 5.13’te elementel X-i1sinlari haritalari gosterilmektedir.
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Sekil 5.12 Farkli yapilardaki Al-5Ti-1B tane incelticilerin 1000 biiylitmedeki SEM
goruntdleri. a)Ticari Grin, b)Dékme bilet, c)Ekstriize edilmis cubuk, d)%85 oraninda
soguk haddelenmis (irlin, €)%95,7 oraninda soguk haddelenmis Urin.
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Sekil 5.13 Farkli yapilardaki Al-5Ti-1B tane incelticilerin elementel X-isinlari haritalari
goruntdleri. a)Ticari Grin, b)Dékme bilet, c)Ekstriize edilmis cubuk, d)%85 oraninda
soguk haddelenmis (irlin, €)%95,7 oraninda soguk haddelenmis Grdin.
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Sekil 5.12 ve 5.13’te sunulan SEM goriintllerinden anlasilabilecegi lizere her iki faz da
artan deformasyon orani ile birlikte kiiclilmekte ve alasimin biinyesi icinde hem
titanyum ve hem de bor dagiliminin daha homojen hale geldigi gériilmektedir. Ozellikle
TiB, fazindaki kiclilmenin belirli bir degeri asmasi halinde tane kiiciltme etkinliginin

onemli oranda azaldig1 anlasiimaktadir.

54



BOLUM 6

SONUCLAR ve ONERILER

1. Sivi aliminyuma yeterince yiiksek sicakliklarda (>750 °C) K,TiFs ve KBF,4 tuzlari ilave
edilerek ve gecis reaksiyonlari icin yeterli slirenin taninmasi halinde (>15 dakika), Al-

5Ti-1B alasimi tretmek mimkindr.

2. Al-5Ti-1B tane inceltici alasimin yapisinda olusan TiAls ve TiB, fazlarinin boyut ve

dagilimlari tane kiglltme etkinligini belirleyen en 6nemli faktorlerdir.

3. Tane inceltici alasimin endlksiyon ocaginda Uuretilmesi, manyetik dalgalarin
olusturdugu karistirma etkisi sayesinde daha homojen yapi elde edilmesi ve hizl

ergitmeden dolayi oksit tabakasinin daha ince olmasi nedeniyle daha avantajlidir.

4. Al-5Ti-1B tane inceltici Uretiminde ihtiya¢ duyulan elementel titanyum icin
geleneksel olarak kullanilan K;TiFs tuzu yerine, slinger titanyum kullanilmasi, toz
malzemenin olusturdugu K-Al-F tuzu icerikli yiksek miktardaki clirufun azaltiimasi
acisindan olumludur. Fakat bu sekilde Uretilen mastir alasimin yapisinda, TiB,’e gbre
yiksek miktarda olusan ¢oOziinebilir TiAl; fazi tane kiglltme performansinda ciddi

dislise sebep olmaktadir.

5. Al-5Ti-1B tane inceltici Uretimi igin, ergiyik haldeki ticari saf aliminyuma ilave edilen
florlir tuzlarina ek olarak KF takviye edilmesi, clirufta ¢oziinen aliminyumun geri

kazanimini saglar. Bu sekilde tretim verimliligi artirilabilir.

6. Al-5Ti-1B tane inceltici alasimin yapisindaki TiAls ve TiB, fazinin boyutunun kiictilmesi
tane kicgilltme verimliligini belirli noktaya kadar arttirmakta, fakat boyutun belirli bir
degerin altina dismesi halinde verimlilik azalmaktadir. Bu durum, ilgili fazlarin sivida

¢Ozlinmesi ve ¢ekirdekleyicilik gorevini yerine getirememesi olarak dislintilmektedir.
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7. Daha iyi tane kiclltme performansina ulasilabilmesi icin ergitme, alasimlandirma ve

termo mekaniksel prosesler lizerinde calismalara devam edilmelidir.
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