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Melt Spinning Yontemiyle Al-4,5Mn-X Be (X=0, 1, 35)
Kuazikristal Ala simlarin Uretilmesi ve Uretilen Numunelerin
Fiziksel Ozelliklerinin Incelenmesi

Turan OZ

Erciyes Universitesi, Fen Bilimleri Enstitlisu
Yuksek Lisans Tezi, Nisan 2014
Tez Dansmani: Prof. Dr. Mustafa KESKIN

OZET

Be eklenmesinin Al-4,5Mn-xBe (x=0, 1, 3, &)asimlarinin kuazikristal olgturma, termal ve
mekanik ozellikleri ve etkisi incelendi. Kuazik@tAl-Mn-Be algimlari geleneksel dokim
(CS) ve melt-spinning (MS) yontemiyle elde edillumunelerin mikroyapilari, taramali
elektron mikroskobu ve faz karekterizasyonlari sku difraksiyonu ile tespit edildi.
Katilasma suresince faz gatgri Ar basinci altinda diferansiyel termal anale diferansiyel
taramall kalorimetre ile belirlendi. CS ve MS ydnteriyle Uretilen numunelerin mekanik
Ozellikleri Vickers mikrosertlik cihazi ve gekme\keti testleri ile 6lguldu. Al-4.5Mn afami
bir a-Al matrisi tarafindan cevrilngi kiigiik dendritli ikozahedral kuazikristal (IQC) faz
cOkeltisine ve hekzagonal yapiya sahiptir. Al-4.5Miesiminin icine Be eklenince
hekzagonal fazin azalmasi ile intermetalilk/A®&In ve IQC fazlari olgur. Be miktari arttikca
IQC’in miktarida surekli artar. Mikrosertlik ve cele gerilimi degerlerinin artmasina,
kombozisyon i¢cene farkl ytuzdelerde Be eklenmesbep oldgu gozlendi.

Anahtar Kelimeler: Hizl katilastirma; kuazikristal; Be etkisi; Termal 6zellik; Makik test.
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Production of Al-4.5Mn—-XBe (X =0, 1, 3, 5) Quasigrstal Alloys
by Melt-spin Method and Investigation of Physical Properties of
Samples Produced

Turan OZ

Erciyes University, Graduate School of Natural andApplied Sciences
M.SC Thesis, April 2014
Thesis Supervisor: Prof. Dr. Mustafa KESKIN

ABSTRACT

The effect of beryllium (Be) addition on formingetlquasicrystal, thermal and mechanical
properties of Al-4.5wt.%Mn—xwt.%Be (x = 0, 1, 3, Hlloys was investigated.
Quasicrystalline Al-Mn-Be alloys were obtained Ine tconventionally solidified (CS) and
melt spinning (MS) techniques. The microstructwkthe samples were characterized by the
scanning electron microscopy and the phase conmosivas identified by X-ray
diffractometry. The phase transition during theidibtation process was determined by
differential scanning calorimetry and the diffeiahtthermal analysis under an Ar
atmosphere. The mechanical properties of the cdiovedly solidified (CS) and melt-spin
(MS) samples were measured by a Vickers micro-lemslindenter and tensile-strength tests.
The Al-4.5wt.Mn alloy has a hexagonal structure amgnhor dendritic icosahedral
quasicrystalline phase (IQC) precipitates surrodniole ana-Al matrix. Addition of Be into
the Al-4.5wt.%Mn alloy generates intermetallic,B8n and 1QC phases with the extinction
of the hexagonal phase, and the fraction of IQ@e@®es continuously with the increase in Be
content. A considerable improvement in microhardnaad tensile strength values was
observed due to the addition of Be in differentcpatages into the composition.

Keywords: Rapid solidification; Quasicrystal; Be effedthermal Properties; Mechanical

testing.
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GIRIS
Tarih boyunca insargtu her zaman daha iyi 6zelliklere sahip ve dahanekak
malzeme Uretmeye canistir. Bu sebeple malzemelerin galiilmesinde Uretilen
malzemelerin Uretim maliyetinin dartlmesi, yuksek sicaklik direnci, gonluk ve

sertlik gibi 6zelliklerin geltiriimesi buyuk dnem tamaktadir [1].

Eski ¢alarda insanglu kullandgr malzemeleri gag ve talarasekil vererek yaparken,
ates ve madenlerin kgedilmesiyle birlikte malzemelerini metallerden yapya
baslamistir. Boylece daha 6nce kullarfimalzemelerden hem daha dayanikli hem de
daha duzgunekilli aletler yapabilmgtir. Dayanikli olan maddenin sert olmasi gekil
vermenin guc¢ olmasi veya kolagkil verilebilen maddelerinde dayanikli olmamasi
nedeniyle yeni araylara giren insanglu, metalleri birbirleriyle belli oranlarda
karistirarak alaimlar elde etmitir. Boylece daha dayanikli ve ayni zamanda daykala
sekillenebilen yani istenilen 6zelliklere sahip natzeler yapmglardir. Malzeme
Ozelliklerinin gelsmesi ise ekonomik, yakit tasarrufu, uzun é6mur, dagldik vb. gibi

bazi niceliklerin gelimesine yol acabilir [1].

Bu gelsmelerde ise Al esaslh alanlarin dretilmesi ve Uretim yontemleri 6nemli rol
oynamaktadir [2]. Dgada en fazla bulunan, hafif, yugak, 1si iletkenlgi ve ucuz
olarak akla ilk gelen metal AlI' dir. AlI' nin endiigle ¢ok ceitli kullanim alanlarina
sahip olmasi bu metalin Ustiin 6zelliklerinden kayaamaktadirlyi elektriksel ve 1sil
iletkenligi, kolay islenilebilirligi, yiksek korozyon direnci ve elastiklik 6zellikiate
Al, mimari uygulamalardan mutfaklara, otomotiv s#kinden havacilik endustrisine
kadar ¢cok gesibir kullanim alanina sahiptir [3-5]. Bu 6zelliklaltiminyumu ¢ok y6nli
yapl ve muhendislik malzemelerinden biri yapmaktadliminyum 6zgal &irligl
kicuk oldgu icin hafif metaller sinifina girmektedir bu ylzdézellikle tgit ve ugak
sektoriinde yaygin olarak kullanilir. Al, zehirlinhdgindan yiyecek kutularinda ve
paketlemede yaygin olarak kullanilir. Bu 6zellikhelen dolayr Al alamlari oldukca

ilgi cekmektedir. Al yumsiak olmasindan dolayl dayanikli malzeme tretmekuwomBiu



nedenle, Al' dan daha sert; ofme Mn ve Be gibi elementlerle glanlar yapilarak ¢ok
daha iyi 6zelliklere sahip alan Gretmek mumkundir. Bu yolla bircok Al-esaslisata
Uretiimekte ve sanayinin bircok kesimindes&a ile kullanildgindan bu algmlar

sanayide vazgecilmez bir malzeme ojow ve olmaya da devam etmektedir.

Metalik algim Uretme yontemlerinden dikkat cekici yontemlerdan olan hizla
katilastirma yontemi malzemelerin Ozelliklerini gglrmek icin kullanmaktadir [6].
Hizli katilastirma yuksek sicaklikta bir er§in asirt sgsuma ile oda sicakiinda kati
malzeme olgturmasidir. Airl sgguma katli malzemenin erime sicagkhin ¢ok altinda
bir sicaklga maruz birakilarak katdmasidir. Hizli katilgtirmada dikkat edilmesi
gereken spuma hizinin 10K/s’ den daha biiyiik olmasi gerekir. Kagrte ortaminin
secimi, katilama hizi ve mikroyapinin geinesinde buytk bir etkisi vardir. Bunun yani

sira hizli katilgtirma bazi avantajlar sunmaktadir. Bu avantajlatuanlari:

- Kompozisyonun esneklik 6zediidegisir,
- Kiristal fazin dginda amorf ve kuazikristal (QC) fazlar elu,
- Mikroyap! desisir [7].

Duwez ve arkadgari gelstirdikleri yontemle hizli katilgtirilmis malzeme drettiler ve
dretilen numunelerin 6zelliklerini incelediler [Mizh katilgtirma yontemiyle Uretilen
malzemelerin yapisal ve mikroyapi etkilerini taragdrak fizik metaltrjisinde yeni
donem bgatmis oldular [8-9]. 1970 yilinda hizli katgarma tekniklerinin ortaya
ctkmasi ile istenilen uzunluktgeritler elde edildi ve hizli katgaarma alanindaki
calismalar hiz kazandi. 1980’ ler de hizh kagtlema tekniklerinin gelimesi ile
alasimlarin fiziksel ve mekanik 6zellikleri getigi gozlenmgtir. 1970’ den gunimuze
hizli katilgtirma teknikleri strekli gedtirildi ve bu calsmalar ginimizde de devam
etmektedir [7].

Hizli katilastirmada en ¢ok kullanilan sistegarit Gretme yontemidir. Bu yontemde sivi
metal yuksek devir hizlarinda donen bir disk yumeygonderilerek normalden daha
kisa bir strede katgenaktadir. Ancak sivinin disk ylzeyine dokulgekli ve buna
bagli olarak pota (nozul) tasarimi yonunden bazi faktar goéstermektedir. Melt-
spinning (MS) temelli bu yontemlerle Uretilen higatilsstiriimis seritlerin geometrisine

etkiyen MS metot parametrelerigiyle siralayabiliriz: 1- Katilgirma ylzeyinin temas



acisl, 2- Gaz basinci, 3gilik capi, 4- Disk hizi, 5- Malzeme tipi ve yuzeydurumu,
6- Eriyik kompozisyonu ve eriyik 1sisI ve 7- Kagtimma ortamidir. Yine benzgekilde
hizli katillgtirnimis alssima hizli katilatirmanin etkisini desdyle sayabiliriz: 1- Kati
¢OzUnUr buydmesi, 2- Tane yapisinin kucgilmesi vE&i- karalh faz olgmasidir [10-
11].

Diger taraftan metal erigin hizli katilgtirma sisteminde TOK/s' yi asan s@uma
oraninda katilgmasiyla amorf ve QC ajamlar dretmek mumkindir [12-13].
Shechtman ve arkaglari [14] tarafindan hizli katiairma sisteminde Uretilen Al-Mn
alasiminda ikozehedral kuazikristal (IQC) fazisketmelerinden sonra, QC faz iceren
yuksek dayanikliia sahip Al ala@mlari tretmek igin ¢ok sayida ¢aha yapilimgtir
[15, 16]. QC’ lerin en 6nemli 6zefi uzun mesafe kuaziperiyodik 6teleme simetrisine
sahip olmalarndir ve bu 06zelliklerinden dolayl nii&taalasimlardan farkl fiziksel,

kimyasal ve mekanik 6zellikler gostermeleridir [13].

IIk kuazikristal alaminin hizli katilatirma yontemiyle Uretilmesinden sonra, birgok
argtirmaci tarafindan dgsik formlarda kuazikristal elde edilgtir. Kuazikristallerin
birka¢g farkli sinifi vardir [19]. Bunlardan bazitarAl esasli geg metali iceren
alasimlar (AIMn, AIMnSi, AICuFe ve AIPdMn), tetrahedri&apali-paket yapiya sahip
geck metali olmayan element iceren atalar (Al-Cu-Li, Zn—Mg—Re) ve kararli ikili
alssimlar (Cd7Yb ve Cd.Ca) [20]. Kuazikristal malzemeler Uzerine ¢cok sayida
calisma yapilmg ve makale yayinlanmtir. Bu ¢alsmalardan bazilagdyledir: AlMn,
AlFe, AICuCo ve AICoNi alamlarinda on- katli donme simetrisine sahip dekatjon
faz [21], CrNiSi ve VNIiSi alamlarinda sekiz- yuzli kuazikristal faz [22], TaTe
alasiminda ise oniki- yuzIiu kuazikristal faz [23], Ni@tasiminin yapisinda oniki- yizla
kuazikristal faz [24], AlICuLi algminin yapisinda ikozahedral faz [25],;4tdigMng Ve
ZngoMgsoHO010 yapisinda yirmi- yizli kuazikristal faz [26] gozlEmmistir. Dubois,
2000 yilinda yazmi oldusu makalede teknolojik acidan kuazikristal saaarin

potansiyel uygulamalarini vurgulagtir [27].

Simdiye kadar, yuzlerce ajanda QC fazin olgtugu godzlenmgtir; Bununla birlikte,
sadece birkac ajan sisteminde QC fazin altwgu gbzlenmgtir ve bunlarin ¢gunlugu
Al-esasl alaamlardan olgmaktadir. Bunlar arasinda Al-Mn-Be gilalar blyiuk 6nem
tasimaktadir. Cunkd djilk kritik sogutma oraninda katgan Al-Mn-Be Uclu alami
IQC bir yapiya sahiptir, bununla birlikte Al-Mn alanina Be ilavesi QC okiurma



yetengini artirdigl bulunmuytur [28-30]. Al-Mn algimina Be eklenmesinin etkileri
Uzerine bir dizi cabma yapilmgtir. Bazi argtirmacilar tarafindan Al-Mn ajanina Be
katkilanmasinin mikroyapi ve mikrosertlik 6zelliklee etkisi tzerine calilmalar
yapiimstir [28,30]. MS yontemiyle uretilen Al-Mn-Be alaninda 1QC fazin olgtugu
rapor edilmgtir. Be ilavesinin QC olgumunu onemli 0&lcide kolayardig
gozlemlendi. Bununla birlikte, bu glanlarda QC parcaciklara ek olarak zengin Al kati
cOzeltisi icerisinde bir hekzagonal fazin mevcuwugl gozlenmgtir. Al-Mn alasimina
Be katkilanmasinin ajanin mikroyapisina etkisi Zupanic ve arkglda tarafindan
incelenmgtir [30,32]. Onlar MS ybntemiyle Uretilen &MnsBes ve AlggMngBes alagim
seritlerinde QC fazin okiugunu buldular. Buna ek olarak, #MngBes alasim
seritlerinin disk ylUzeyinde ylUksek tanecik ggmlugu ve c¢ok kicik boyutlu QC
parcaciklar elde ettiler ve Uretilen gla seritlerinin mikrosertlik dgerlerinin yiksek
oldugunu olgttler [32]. Ayrica CS ve MS yontemleri ilekzsayida Al-Mn QC akami
uretilmis ve uretilen U¢lu ve dortli QC alanlarin lGizerinde QC ofturma yeteng ve
Vickers mikrosertlik 6zellikleri Gizerine ¢amalar yapilmgtir [35,36]. Bu ¢cakmalarda,
Al-4.5Mn algiminin mikroyapisi ve mekanik 0zelliklerine farkiniktarlarda Be
eklenmesinin etkisi ile hekzagonal ve QC faz icemesimlar Uretilmesi rapor

edilmitir.

Bu tez caymasinda, Al-%4.5Mn-%xBe (x = 0, 1, 3, 5) afalarinda Be ilavesinin
termal ve mekanik 6zellikleri, QC afturma yeteng tzerindeki etkileri incelenrgiir.

Alasim kompozisyonu belirlememizdeki etkenlgdiyle siralayabiliriz:

)] QC fazin cgunlukla Al esasli akamlarda olgmasidir.

i) Yaklasik %5 oraninda Mn igceren Al-Mn alanlarinin IQC fazi olgturdugu
bilinmesidir [33]. Ayrica erime sicalgini disirmek ve kararli 1QC faz
olusturma potansiyelini arttirmak Mn miktarinin %5 aivada olmasina

baghdir.

i) Al esasli alamlarda %1-5 araiinda Be ilavesi en yaygin kullanilan bir

kompozisyon olmasi ve QC glurma yetenginin kanitlanmasi.

Iv) Ayrica bizim bildigimiz kadariyla, CS ve MS yontemlerinde Uretilen Al-
4.5Mn- xBe (x = 0, 1, 3, 5) ajanlarinin cekme gerilim testleri ile Vickers



mikrosertlik Ozellikleri, mikroyapi ve mekanik Ox&leri Uzerine Be

ilavesinin etkisini argtiran herhangi bir caima olmamasidir.

Dolayisiyla, bu tez ¢calmasinda Al-4.5Mn akamina Be eklenmesinin etkisiyle birlikte

yuksek sgutma hizinin mikroyapi ve mekanik 6zellikler Gzeretkilerini aratirdik.

Bu tez be bélimden olgmaktadir. Girg bolimunt, gig ve konuyla ilgili daha énceki
yapilan cakmalara genel bir bakiolusturmaktadir. Birinci bélimde, konuyla ilgili
temel bilgiler verilmitir. ikinci bolumde, Al-%4.5Mn-%XBe (X=0, 1, 3, 5) alminin
ingot veserit seklinde elde edilmesi anlatilacaktir. Uglincli bolémelde edilen ingot
ve seritlerin mikroyapilari, taramal elektron mikrogko (SEM) tarafindan ve faz
karekterizasyonlari Xsini difraksiyonu (XRD) ile, katilgma siresince faz gstgri ise
diferansiyel termal analiz (DTA) ve diferansiyelramali kalorimetre (DSC) ile
belirlenmitir. Ingot ve seritlerin mekanik 6zellikleri Vickers mikrosertlikihazi ve
cekme kuvveti testleri ile dlctlngttir. Son bélimde ise, sonuclarggeendirilmis olup
karsilastirmalar ve literatir uyumlugu verildi ve ayni zamanda eksikler belirtilip

gelecekte yapilacak catnalar tartgildi.



BOLUM 1
GENEL BILGILER

1.1. Giris

Malzemelerin Ozellikleri yapilarina Bldir. Malzemelerin yapilari ise icerdikleri
atomlarin dizilgine gére dgisir. Kati malzemelerde atomlarin malzeme icerisimndek
dizilisine gbre malzemeler Uce ayrlir. Bu u¢ farkh maiee grubu kisaca

aciklanacak ve uretim teknikleri 6zetlenecektir.

1.2. Kristaller

Kristal yapi, birbirinin ayni olan atomik veya mbkider yapi talarinin uzayda
periyodik ve duzenli siralanmasi ile meydana getapidir. Bu tanima tamamen
uyan kristale ideal (mikemmel) kristal denir. @ada mukemmel kristal yoktur.
Metallerin timu, seramiklerin énemli bir kismi veazn polimerler kismen kristal
yapilidir. D@ada bulunan ve laboratuarlarda Uretilen kristadléicbiri ideal kristal
yapida dgildir. Ancak fiziksel 6zellik bakimindan bazi haltie kristalleri ideal
olarak kabul etmek mimkin olabilideal kristal yapisi ancak laboratgartlarinda

elde edilebilir ve bunun icin buytk caba harcanngasekmektedir [34].

Ideal bir kristal, 6zdeyap! birimlerinin uzayda sonsuz tekrarlanmasiyjlgur. Al,
Mn, Be vb. gibi kristallerde yapi birimi tek birahdur. Ancak birgok durumda da
(6rnezin inorganik kristallerde) yapi birimi birden faz@omdan olgabilir. Yapisi ne
olursa olsun her kristal bir érglyle tarif edilébiOrgi, atomlari oldgu gibi kaldirip
onlarin yerine birer geometrik nokta (kitle merkdainularak elde edilen geometrik
yapidir. Orgiiniin her noktasina bir atom grubgldarsa bu atom grubuna temel

denir. Uzayda, temelin tekrarlanmasindan kristal ydusur. Yani, bu yapi 6zetle;

Kristal yap! = drgu + temel (1.1)



seklinde tanimlanabilir. Kristal yapida hemen dikkggken 6zellik simetridir. Bir
kristalin hem dy gortiniginde hem de atomlarin i¢ yegilminde ¢ok acik bir simetri
Ozelligi vardir. Gazlarda kesinlikle bu simetri 6zgiliyoktur. Cunkd bulundgu
kabin sekline goresekillenen gazlarin igerisindeki atom ve molekuhedasilimi
tamamen rastgeledir. Aygekilde sivilar da, gazlar gibi bulunduklari kalgekline
gore sekil alrlar. Orngin su, bulundgu kabin seklini alir. Bu tir maddelerde
atomlar periyodik 6zelfi gostermez. Kati maddelerin de bazilarinda siwlar
gazlardaki gibi atomlari periyodiklik 6zelligostermeyebilir. Atomlarin periyodiklik
Ozellik gostermedgi kati maddelere amorf maddeler denir. Kristallegizlenen
simetriklik amorf maddelerde gbzlenmez [35].

ideal bir kristali,d, b, ¢ gibi ayni diizlemde olmayan ic temel oteleme vektor
tarafindan belirlenen bir 6rgui yardimiyla tanimlailiz. ideal bir kristal igin,
kristal kafes ve birim htcr8ekil 1. 1’ de gorilmektedir. Bu érgunidn herhangi bi

noktasindan orgi noktasinin konumlarina baguhdia goruleryekil,
P =F+ 1,3+ n,b + nsé, (1.2)

ile tanimlanan bga bir noktadan gorulerseklin ayni olmalidir. Burada,,

n, nzkeyfi olarak secilen tamsayilardir.

Sekil 1. 1. (a) Kristal kafes, (b) Birim hicre.



d, b, ¢ dteleme vektorlerine, Orgli Vektorleri veya orginielirledigi Kristal

Eksenleri denir. Bir kristali kendisine paralel ralk,

T) = nlﬁ) + nzB) + H3E, (13)

kadar kaydirmaya oteleme (translasyahgmi adi verilir.n,, n,,n;’ Gn alabilecgi

degerlerin timiine Kristalin Oteleme Grubu denir.

Sekil 1. 1. (b)' de gorildgii gibi, kristalin eksenlerini okturand, b, ¢ vektorleri
birbirlerine dik olabilecekleri gibi aralarinda ki acilarda bulunabilir. Bu
vektorlerin uzunluklari ile aralarindaki acilar iokelbir kristalin 6zelliklerini ortaya
koyar. Vektorlerin uzunluklari ile daha glusu birbirlerine gt olup olmama
durumlari ile aralarindaki agilarin durumlari, mimden farkl 14 dgisik orgu ¢aidi
ortaya koyarSekil 1. 2’ de bu 14 Bravais orgusu gostergtmi Kristallerdeki 6rgu
kavramini belirleyen ilk gdsterim Bravais tarafindartaya cikarildii icin bu 14
degisik 6rgl ¢caidine Bravais orguleri adi verilrgtir [36]. En simetrik kristal a, b, c,

uzunluklar birbirine gt ve aralarindaki acilarda 9@lan kiibik sistemdeki kristaldir.

Dogadaki kristaller, eksenleri arasindaki uzakliklaeaacilara gore siniflandirilacak
olursa toplam olarak 7 tane kristal sistemi @galgoralur. Bu kristal sistemi Tablo 1.
1’ de verilmgtir [37].

Tablo 1. 1. Ug boyutta 14 6rg tipi.

Sistem Orgii Orgii Eksenler Acllar Ornekler
Sayisi | Semboli
Triklinik 1 P a+xb#c| a+p+y+90° K2CrOy,
Monoklinik 2 P,C a*xb#*c|a==90"%y CaSQ
Ortorombik 4 PCLF |a#b#c| a=B=y=90° Ga
Tetragonal 2 P, a=b#c|a=8=y=90° TiO,
P veya SC Fe, Cu
Kiibik 3 |lveyaBCCl,_p—c| a=p=y=90°| NaCi
F veya FCC AU
Hekzagonal 1 P a=b#c a;flzz(?o()o Zn, Cd
Trigonal 1 R a=b=c|a=B=y+90° | As,Bi




Kubik & Kubik ¥

Tetragonal P Tetragonal

—r

Ortorombik £ Ortorombik C Ortorombik F Ortorombik F

7

Monoklinik £ Monoklinik C Triklinik &

Trigonal R Trigonal ve Hegzagonal P
Sekil 1. 2. Brawais orguleri [38].

Bir kristal yapiyr daha iyi inceleyebilmek icin gekte atomlarin kendi dizglieri
degil de onlarin yerine kristallerin simetri 6zéijini tasiyan noktalar dizisi g6z 6éniine
alinir. Nokta Grubu, 6rgunin bir noktasinda uygalzten simetri glemlerinin
tumune verilen isimdir. Simetrislemlerinin uygulanmasi kristalin birim takimini
desismez birakmalidir. Simetrglemleri bir nokta etrafinda, n tamsayi olmak lzere
2n/n acisiyla dénme, yansima ve bunlarin Binhénden meydana geleglemlerdir
[34].

Bir drgu bir eksene dik bir diizlem Gzerind#/r2’ lik a¢i kadar dondurulirse orgu
noktalari yine kendisi ile ¢ayr ise, bu 6érgiiniin o ddonme noktasina (eksenine) gor
n- katli donme (rotasyonal) simetrisi vardir denir 1, 2, 3, 4, 6 derlerini alabilir.

5, 7, 8 gibi donme simetri elemanlari yoktur, yaristal 360/5 = 72fik donmeler
altinda batin uzay bluk kalmayacalgekilde dolduramaz. Bu durur§ekil 1. 3’ Gin
casitli kisimlarinda gorilebilir. Tum uzayr 180120, 9¢° ve 60 derecelik dénme
acilari ile doldurabiliriz; fakat bu dénme acilaigindaki donme simetrileriyle tim
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uzay! dolduramayiz, bunu yapmaya gahimizda ya cokgenler st tste gelir ya da

bosluklar olusur [39].

Sekil 1. 3. Butun duzenli cokgenlerden sadece, hémmee hem de 6teleme
simetrisini gosteren ug¢gen, kare ve altigegmlar siki paket
dizeninde yenebilirler [38].

simetrisi bir anlam ifade etmez. Bunun yanindadisim en fazla 6- kath donme

simetrisine sahip olabilir ve 6- kattan daha ytikdekecede olamaz.

1.3. Amorf Alasimlar

Amorf, kelime anlami olaraksékilsiz” demektir. Amorf algmlar ayni zamanda
camsl metaller (metallic glasses) veya kristal giamaalaimlar (non-crystalline
alloys) olarak da isimlendirilir. Amorf agamlar kristal yapiya sahip dedir, yani
alasimi olwturan atomlarda bir periyodiklik yoktur, yani diuzen ve rastgele
dagilmistir. Ayrica uzun- mesafe atomik dizene yani OGtelesmaetrisine sahip
degildirler. Kati yapinin dier bir sekli de, polikristallerdir. Polikristaller, bdlgdse
olarak kristal yapiya sahiptirler ama bir battinrakabakildginda tek kristal 6zel
gostermezler. Birgok polikristal kati yapisinda,mga kristal bolgecikler (grains)
arasinda herhangi bir periyodiklik yoktugekil 1. 4’ de tek kristal, polikristal ve
amorf yapilar arasindaki bu farklilik gorulmektefd®].
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Sekil 1. 4. Sirasiyla; (a) Tek kristal, (b)Polikasve (c) Amorf yapi.

Sekil 1. 5 de tek kristal, polikristal ve amorf numelerin gecirimli elektron
mikroskobundan (TEM) alinan SAED (Selected Area ctt:n Diffraction)
desenlerinden aralarindaki yapisal farkhlik acgiksekilde gosterilmektedir. Amorf
katillar, kristaller gibi uzun- mesafe Oteleme siiset (periyodiklik)

gostermediinden difraksiyon spektrumlari da keskin pikler @gisiez.

Sekil 1. 5. Sirasiyla; (a) Tek Kristal Fe (BCC) inden-[001], (b) Polikristal, ince
film P&,Si, (c) Amorf, ince film PgSi. Yayllms 1sik halkasi, amorf bir
malzemeden yansiyan en belirleyici goruntidag.[40

Amorf alssimlarin bircok 6zellikleri, kristal yapidaki alienlardan cok daha iyidir.
Yuksek mukavemet, korozyona kardirencleri ve hafif olmalar bakimindan
otomotiv ve ugak sanayinde, iletkenlik, i1si kayhiaz olmasi ve ylksek manyetik
Ozellikleri bakimindan elektrik ve elektronik samade kullaniimaktadir. Amorf

alasimlar; 6zellikle manyetik 6zefi bakimindan, bgia guc dgitim trafolari olmak
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Uzere teyp, video ve kayit sistemlerinin manyetikkuyaicu yapiminda
kullaniimasiyla teknolojinin bircok alaninda bu meneye ihtiyac olmgiur [41,42].

1.4. Kuazikristaller

Kuazikristaller ilk kez 1984 yilinda Shechtman vekaalglari tarafindan, hizl
katilastirilmis  Al-Mn alasiminin  TEM’ de incelemesi sirasinda stedilmistir.
AlggMn14 alsgimin difraksiyon deserfjekil 1. 6' da goruldga gibi iki-, tg-, ve bg
katll donme simetrisi 0zefli gosteren keskin Bragg piklerinden giuaktadir. Al-
Mn alaimi 12 adet 5- katli, 20 adet 3- katli eksenleridikdbe bir ikozahedral

simetrisine sahipti. Bu yluzden aiia, ikozahedral Al-Mn olarak adlandirildi (kisaca,
i-AIMn).
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Sekil 1. 6. AggMny4 alasiminin difraksiyon desenleri. (soldangsadgsru) iki- katli,
uckath ve bg katli simetri eksenleri boyunca yonelstim [14].

Elde edilen bu yapinin keskin Bragg pikleri uzurnesafe duzenliii gosteriyordu.
Ancak bu duzenlilik (periyodiklik), bir kristal dénliliginden farklidir. Ctnkua kristal
yapilardaki bilinen 2-, 3-, 4-, ve 6- katli simé&trin dsinda bir ikozahedral yani 5-
katli simetri gdsteriyordu. Bundan sonraki galalarda bu konuya olan ilgi hizla
artms ve bilinen kristal modellerin haricindeki bu yenjapi aratiriimaya
baslanmstir [43]. Bu konuda yapilan ¢amalar, hizli katilgma ile tretilen birgok
ikili ve Gc¢li algim gruplarinda, bekath (21/5) (ikozahedral), sekiz-kath £28)
(oktagonal), on-katll @10) (dekagonal) ve on iki-kath £212) (dodekagonal)
simetri Ozellgi gosteren yeni bir kristal yapinin ortaya c¢ikmasimmeden oldu.
Kuazikristaller ve simetrileri Tablo 1. 2’ de vemistir. Bu yeni malzeme grubu
kuazikristal (kristalimsi, sanki kristal) olarak laddirildi. Kuazikristal kelimesi, ilk

olarak Levine ve Steinhardt tarafindan kullaniiBbylece kuazikristaller, klasik
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kristaller (bilinen kristaller, normal kristalleye amorf malzemelerden sonra kati
malzemelerin G¢lincl grubu (tlrd) olarak bilirgekil 1. 77 de normal bir kristal ile

bir kuazikristalin difraksiyon desenleri arasindéik acikca gortlmektedir.

Kuazikristaller denilen bu kati malzemeler, kendiile 6zgi mikemmel uzun-
mesafe duzenli#i (kuaziperiyodiklik) gosterirken, normal kristaltee gorilen
donme (rotasyonel) simetrisi Ozelliklerini gOstemiee. Uzun- mesafe
periyodikliliginin varhgi, bu maddelerin bir bakima kristal 0Ozelliklere igah
oldugunu, dger taraftan donme simetrisinin olmgyise bir bakima amorf 6zellikler
gosterdgini ifade eder. Bu nedenle, kuazikristallere kiistea amorf maddelerin bir
karisimi ya da iki yapi icinde de yer alan maddeleremitebilir. Sekil 1. 8’ den tipik
bir amorf, Kuazikristal ve kristal yapinin Xsimi difraksiyonu arasindaki fark acikca
gorulmektedir. Tablo 1. 3' de de normal bir kristeliazikristal ve amorf yapinin

arasindaki baz farklar verilgtir.

Sekil 1. 7. A’ dakisekil normal bir kristalden gelen, B’ deg&kil de bir kuazikristal-
den gelen difraksiyon desenini gostermektiili.
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Sekil 1. 8. Soldan @ dgru sirasiyla; tipik bir amorf, kuazikristal ve noahbir
kristal yapinin X-sini kirinim deseni [45].

Tablo 1. 2. Kuazikristaller ve simetrileri.

-
50°

Kuazikristal n-kath simetri Kubik érguler (Cubichy perlattices)
ikozahedral 5 basit, cisim merkezli, yizey merkezli
oktagonal 8 basit, cisim merkezli
dekagonal 10 basit

dodekagonal 12 basit

Tablo 1. 3. Normal bir kristal, kuazikristal ve arhgapi arasindaki fark.

Kristal Kuazikristal Amorf
Donme simetrisi 2-, 3-, 4-, 6- kath| 5-, 8-, 10-, 12-katl yok
eksen eksen
Birim hticre var yok yok
Uzun-mesafe var var yok
dizen
Oteleme diizeni periyodik kuaziperiyodik yok

Kuazikristal malzemelerden sadece 5- katli donmeesisine sahip kuazikristaller

(ikozahedral), Gc¢ boyutta bitin glaltularda kuaziperiyodiklik gosterir. Ber
Kuazikristal caitleri yani 8- katli (oktagonal), 10- kath (dekagd) ve 12- katli

(dodekagonal) donme simetrisine sahip kuazikristalek boyutta ve iki boyutta

kuaziperiyodiklik gosterirler [46]. Kuazikristal alak elde edilebilen bazi aimlar

ve yapilari Tablo 1. 4 de verilgtir [47]. Ayrica, dekagonal yapili Al-Cu-Co
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numunesiSekil 1. 9. (b)’ de ve ikozahedral yapili Ho-Mg-ZmmunesiSekil 1. 9.
(a)’da gosterilmytir.

Bilinen kristallerdeki periyodiklik, bir atomik di&nin 6telenmesi veya genel olarak
birim hicrenin tekrarlanmasi ile elde edilir. Angdkiazikristallerdeki periyodiklik
(kuaziperiyodiklik), birbirinden bamsiz farkh dizenlilikte tekrarlanan desenlerin
yeni tipleriyle elde edilir [48]. En yaygin olarailinen kuazikristal tipleri; tek
boyutta Fibonacci Zinciri, iki boyutta Penrose Osgive (¢ boyutta ikozahedral
fazdir [39].

Tablo 1. 4. Kuazikristal olarak elde edilebilen balzsim turlerinde gorulen

ikozahedral, oktagonal, dekagonal ve dodekabsimetrili kuazikristal
yapilar [47].

Kuazikristal Yapi Alasimlar

Al-Cu-Fe, Al-Mn, Al-Mn-Si, Al-Mn-Cu, Al Mn-Zn, Al-Qu-
Ru, Al-Cu-Os, Al-Cr, Al-V-Si, Al-Pd-Ru, Al-Pd-Mn, APd-

Ikozahedral Re, Al-Pd-Mg, Al-Li-Cu, Al-Mg-Zn, Al-Rh-Si, Ti-Fe-§ Ti-
Zr-Ni, Mg-Li-Al, Mg-Zn-Y, Mg-Zn-Ho, Cd-Mg-Tb
Oktagonal Ni-Cr-Si, Ni-V-Si, Mn-Si

Al-Mn, Al-Fe, Al-Pd, Al-Pd-Fe, Al-Pd-Ru, Al-Pd-O#l-Os,
Al-Co-Ni, Al-Cu-Co, Al-Cu-Fe-Co, Al-Cu-Co-Si, Al-Cé-e-

Dekagonal Cr-O, AI-Cr-Si, Al-Ni-Fe, Al-Ni-Fe, Al-Ni-Rh, Al-CuRh,
Zn-Mg-Y, Zn-Mg-Sm, Zn-Mg-Ho
Dodekagonal Ni-Cr, Ni-V-Si, Ta-Te, Co-Cu, Al-Co-kx-

Yeni tip ikozahedra Cd-Yb

Sekil 1. 9. Kuazikristal numuneler; (a) i-Ho-Mg-ZRigher ve ark., 2000). (b)
dekagonal Al-Cu-Co numunesi [49].
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1.4.1. Tek (Bir) Boyutlu Kuazikristaller

Fibonacci dizisinin kuaziperiyodilgi, dekagonal (on katli) ve ikozahedral {bietli)
kuazikristallere ¢ok benzer olgundan, Fibonacci zincirine tek (bir) boyutlu
Kuazikristal denir. Tablo 1. 5.” de bir boyutlu kikristallere 6rnek olarak bazi
alasim sistemleri verilmitir. Bu zincir; bir uzun (L), bir kisa (S) halkadan
olusmaktadir. Takip eden her adimda L yerine LS, Shgede L koyulur. Yani;

S
LS
LSL
LSLLS
LSLLSLSL
LSLLSLSLLSLLS

LSLLSLSLLSLLSLSLSLSL

Tablo 1. 5. Tek boyutlu kuazikristal sistemleri.

Malzeme Referans
GaAs-AlAs Todd ark, 1986
Mo-V Karkut ve ark, 1986
Al-Pd Chattopadhyay ve ark, 1987
AlgoNi14Sis He ve ark, 1988a
Al gsClpoMn15 He ve ark, 1988a
AlgsCUpoCo1s He ve ark, 1988a

Eger L / S orani irrasyonelse, zincir periyodikgdeir. Fibonacci zincirinde ve
kuazikristallerde, altin oran (golden ratio) denilau irrasyonel oramn, = 2cosf/5) =
(1+5/2) =1,618034 olarak bilinmektedir. Bu altirany ikozahedral simetriler icin de
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ilginctir. Cunku duzgun bir bgende kéeden merkeze olan mesafenin kenardan

merkeze olan mesafeye oraffl ' ye aittir [39].

1.4.2.iki Boyutlu Kuazikristaller

En yaygin olarak bilinen iki boyutlu Kuazikristalgii, Penrose 6rgustdur [5Gkil

1. 10.” da verilen desen, Penrose o6rgusu (Penibnggtolarak bilinen yapidir.
Penrose kaplamasi, iki boyutlu kristal drgininseilunu sglayan 6zde paralel
kenar istiflenmesinin aksine iki tir yapi Blou kullanarak batlin uzay! kaplar. Bu
sekiller, acilari 72° ve 36° olan baklava dilieklindeki “rombus” lardir. Ayni
yonlu oklarla gosterilen kenarlarin Btirilmesiyle yapi birimleri sadece birbirine
dokunacaksekilde birlstiriimesi ile iki boyutta bir kuazikristal 6rgu alak Penrose

deseni olgturulur [39].

Sekil 1. 10. (a) Acilari 72° ve 36° olan rombusk) iki boyutta bir Penrose 6rgust
[51].

iki boyutta oktagonal, dekagonal ve dodekagonal tsiyee sahip Kuazikristal
sistemlerden bazilari Tablo 1. 6, Tablo 1. 7. vbl@4.. 8." de listelenngtir.

Tablo 1. 6.ki boyutta oktagonal fazinda elde edilen sistemler.

Malzeme Referans
V 15Ni1Si Wang ve ark, 1987
Cr15NisSip Wang ve ark, 1987
Mn,Si Cao ve ark, 1988
Mng;SiisAl 3 Wang ve ark, 1988
Mn-Fe-Si Wang ve Kuo, 1988
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Tablo 1. 7iki boyutta dekagonal fazinda elde edilen sistemler.

Malzeme Referans
AlsOs Kuo, 1987
AlsRu Bancel ve Heiney, 1986
AlsRh Wang ve Kuo, 1988
AlsMn Bandersky, 1985
Al ,Fe Fung ve ark, 1986
V-Ni-Si Fung ve ark, 1986
Al 65sCUxgMnN 15, AlesCbgFersve AlgsClpgCore He ve ark, 1988b
Al 75CuoNiss Zhang ve Kuo, 1989

Tablo 1. 81ki boyutta dodekagonal fazinda elde edilen sistemle

Malzeme Referans
Cr70,eNiog Si Ishimasa ve ark, 1985
V3Nis ve VisNiqcSi Chen ve ark, 1988

1.4.3. Ug Boyutlu Kuazikristaller

Uc boyutta kuazikristal yapi icin isgekil 1. 11." de gosterilgi gibi 20 yuzli bir
yap! d@unulir. Bu yapi ikozahedral kuazikristal ya da i&bedron olarak
adlandinlir. Bu yapi, her biriskenar tcgen olan 20 kenara ve 2- kath 15 adet, 3-
katli 10 adet ve 5- katli 6 adet donme simetrilersahiptir. Nasil ki bgenlerle iki
boyutlu uzay doldurulamazsa, 20 yuzli bu ikozahedrapiyla da t¢ boyutlu uzay
tamamen doldurulamaz. Tablo 1. 9 da ikozahedraiesiye sahip U¢ boyutlu

kuazikristal sistemlerden bazilar 6érnek olaratelsnmitir [39].

Tablo 1. 9. Ug boyutta ikozahedral fazinda eldéeedsistemler.

Malzeme Referans
AlggMny4 Shechtman ve ark, 1984
Al73Mn,;Sig Gratias ve ark, 1988
AlgsClpyFers Tsai ve ark, 1988
AleCuLi3 Mai ve ark, 1987
Al7PdbcMnyg Tsai ve ark, 1990
TioFe Dong ve ark, 1986
TioMn Kelton ve ark, 1988
Ti,Co Kelton ve ark, 1988
TioNi Zhang ve ark, 1985
Nb-Fe Kuo, 1987
V41Ni368i23 Kuo ve ark, 1987
Pdgg,gUZO,eSizoyf Poon ve ark, 1985
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Sekil 1. 11. Bir ikozahedron yapinin genel gorgint
1.5. Kuazikristallerin Ozellikleri

Kuazikristaller, kristal malzemelere godaha ustin ozellikler sergilemektedir. Bu
Ozelliklerden bazilari; yiksek sertlik, gik elektrik ve 1si iletkengii, distik ylzey
enerjisi, dguk kirilma dayanikliil, disuk surtinme katsayisi, iyi oksidasyon ve
korozyon direncidir. Kuazikristallerin bu 0Ozellikle teknolojideki uygulamalari
acisindan ¢ok yararlidir.

Kuazikristaller, normal kristallere gore tamamen@zellikler tgimaktadir. Normal
kristallerde elektriksel direng, kusurlar ve sdikiarttikga artar. Kuazikristallerde
ise tam tersine elektriksel direnc, yapisal dufi&nlkusursuzluk) arttikca artar.
Kuazikristaller, yiksek dirence sahiptirler. Benzslesenli amorf alaimlar bile,
kuazikristal sistemlerden daha sdit dirence sahiptirler. Kuazikristalleri bilinen
kristallerden ayiran bir Bka Ozellikte; sicakfiin artmasiyla iletkengin de
artmasidir. Ayrica, diiik sicakliklarda ¢ok yuksek dirence sahip olduktgiralir.
Bu durumSekil 1. 12.” de gorulmektedir. Orgim; ikozahedral Al-Cu-Fe, Al-Pd-Mn
ve Al-Pd-Re fazlari, 0° C’ de yalitkan durumunaegé2].
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Ayrica, kuazikristaller dgik 1s1 iletkenlgine sahiptir. Bir kuazikristalin yapisindaki
uzun- mesafe yapisal uyum ve buyudk birim hicredégiik 1si iletkenlgi icin arzu
edilen yapilardir ki bu durum, kuazikristallerin rriteelektrik kullanimi igin
elverilidir. Cunkit &ir atomlar fonon dalimini yukseltir, 1s1 iletkenfini iyice
disurur. Kuazikristaller fonon gegi agisindan bakil@ginda amorf, elektron gegi
acisindan bakilginda kristal olarak kabul edilirler. Ancak, kuazgtallerin
elektronik yapilari tizerine yapilsndeneylerde, elektronlarin nerede @dwe nasil

hareket ettikleri heniiz tam olarak aglianis degildir [14].
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Sekil 1. 12. Al-Cu-Fe ve Al-Cu-Rukuazikristal faziam elektriksel
direng’ nun sicaklga bahli g [47].

1.6. Kuazikristallerin MUmkiin Uygulamalari

Kuazikristallerin, uzun omurlulik, gemlik, disiik yapskanhk, yiksek ygunlukta

hidrojen depolama yetegiegibi cok yararh fiziksel 6zelliklere sahip olnzal bu

maddelerin termoelektrik kullanim, kaplama maddesietal matriks parcalar,
hidrojen depolama materyalleri, termal bariyerler kizil 6tesi algilayicilar gibi
teknolojik uygulamalarda gelecek vaat @tti gostermektedir [39].

Gunumuzde kuazikristallerin Al aglemlari, mutfak malzemeleri, yagnaz tavalar,
filtre edilmemi Al cerrahi aletler, elektrikli tira makineleri gibi bazi teknolojik
uygulamalar kullanilmaktadir. Bununla birlikte laileistallerin anlaillamasinin

hala ¢cok karmgk oldugu sdylenebilir [14].
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1.7. Kuazikristalleri Uretme Teknikleri

Ik kuazikristalin 1984 yilinda uretiimesinden sanideuazikristal yapiya sahip
alasimlan Uretebilmek icin bircok caima yapiimgtir. Bu algimlar, genellikle
normal katilatirma ve eriyik déndirme (melt-spining) gibi hizkatilastirma
teknigiyle elde edilmeye callmistir. Ayrica; mekanikse gitme (mechanical
alloying), gaz atomizasyonu, gaz buhsgtitana, ylzeye lazer veya elektrogini
katkilma teknikleri de kullaniimaktadir. Kuazikiaé malzemeleri dgrudan
Uretebilmek icin bu tekniklere ek olarak amorf famh digik sicakliktaki isisal
islemi, intermetalik kristal fazlarin ytuksek sicaléki 1sisal glemi, hatta saf element
tabakalarinin kimelenmesi bile, kuazikristal fazédde etmekte kullanilabilir [47].

Kuazikristalleri tretmek icgin bircok teknik gsglirilmistir. Bu tekniklerden en ¢ok
kullanilanlar; Normal Katilgirma ve Hizhh Katilgtirma tekngidir. Asagida bu

tekniklerden kisaca bahsedilecektir.

1.8. Katilastirma

Katilastirma, malzemenin sivi fazdan kati faza dgnési olayidir. Katilgtirma
olayinda katilgtirllan malzemenin kompozisyonu, sicaklik gradyemetikatilgtirma
hizi kontrol edilebilmektedir. [53,54].

Katilasma sirasinda atomik diizenlenme, kisa mesafe digemimzun mesafe
iki basamak gerektirir. Sivi durumundan kam@ya birakilan metaller veya
alasimlarda, eriygi olusturan bileenlere ve bilgenlerin oranlarina goére ggen
donma sicakfinin altina inildginde ilk kati ¢cekirdekleri olgmaya balar. Buyume
ise bu kati cekirdeklerin etrafinda belli bir dieegére atomlarin yegeesi ile
olusur. Buyimenin dgasi, katilgtirma sirasinda isinin sivi-kati sisteminden nasil
salindgina balidir. Bunlar, eriygin donma sicakfina s@utulurken salinan 6zgul
IS ve dizensiz sivi yapidan daha kararh krisggdiya donglrken yayilan enerijiyi
temsil eden erime gizli isisidir. Gan kati cekirdgin buydmesiyle olgan
mikroyapi, s@uma orani veya Isinin ¢evresi vasitasiyla alinresnina bglidir
[55,56].



22

Metaller 6zellikle saf olanlari, katl halde dah& ¢aistal yapida bulunduklarindan
kristallesme hic de gic ve zaman alicigddir. Sivida dg@inik olarak bulunan
atomlar, sicakfiin dismesi ile en dg§ik enerji seviyesine denk gelen
konfigurasyonlardaki yerlerini suratle alirlar. Blay! etkileyen faktorlerin anda
sicaklik gelir. Sicaklik erime noktasinin altinggtdéice yani auiri sgguma arttikga,
kristal kafesi 6recek cekirdeklerin glumu hizlanir [57,58]. Sicaklik diiikce, airi
sogumus sivinin viskozitesi ariindan, atom hareketleri 6nemli 6lctde kisitlanir.
Ozellikle hizli katilatirma teknikleriyle tretilen metal veya metal safalari normal
katilastirma  sicakliklarinda katganaksizin, algmin dengeli durum faz
diyagramindaki katikama sicakliklarinin genellikle altindaki sicaklildar (ytuksek
asirl sgsuma) katilaabilmektedir [53,58]. Katiktirma olayini iki balik altinda

inceleyebiliriz.

1.8.1. Normal Katilastirma

Metalik pargalarin pek gm son Uriin haline dokunglemi sonucunda getirilirler. Bu
bakimdan metal ve alanlarin katilamasi Gretim sireclerinin 6nemli bigaanasidir.
Katillasma saf metalin ve adanlarin katilamasi olmak Uzere ikisamada incelenir.
Saf metaller sabit bir sicaklikta katilikken, algaimlar ise belirli bir sicaklik
aralginda katilairlar. Katilggma sicakiginin altinda, kati fazin serbest enerjisi sivi
fazin serbest enerjisinden dahasikitr. Alasimlar kristal yapiya sahip iken en
disik serbest enerjili durumdadirlar. Kagii@a esnasinda eriyikteki 1si sdri
salinarak, akam kristal hale, yani en duk enerjili duruma gecmektedir. Kaghaa,

cekirdeklenme ve cekirdeklerin buyimesi mekanizmdiolur [1, 34, 59].

Alasimin  kompozisyonu, Isisal kallar, eriyik icerisindeki bgimsiz
cekirdeklenmeler ve buyime ¢wdlar gibi etkenler katilgma seklini ve katilgma
sonucu olgan yapiyr belirlerler. Bunlardan alen kompozisyonu, kristaliene
seklini etkileyerek, nasil bir yapinin dlacgini belirler. Isisal kgullar ise
baslangictaki sicaklik kgullari, sguma hizi, eriygin icerisindeki sicaklik dalimi

ve metalin 1sil 6zellikleriseklinde ifade edilebilir. Cekirdeklenme ve muimkin
blylume sartlari, eriyik icindeki safsizlik elementleri veygmbanci parcgaciklarin
kasith (6rngin modifiye edici ajan) veya kasitsiz olarak bulwaianindan ciddi
sekilde etkilenir [34].
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1.8.2. Hizli Katilastirma

Eriyigin hizhh katilamasi ise ylksek sicaklikta bir egiyn asiri sqgsuma ile oda
sicaklginda kati malzemeye dégriesidir. Bu hizli spuma ise iyi termal iletkenie
sahip sgutulmws bir ylzeye, eriyikten hizlica i1si transfer edilinesasina dayanir.
Bu ise katilatirilacak sivi metal hacim elemaninin en az birdbogun kiiguk (<150
um) secilmesi gerekitine isaret etmektedirPratikte busartlar, sivi metalin dar bir
nozulden, ya akikararhligi korunarak ince bir film halindesrit dokiim teknikleri),
ya da kararlihk bozularak damlacik veya yassi aakdar halinde (atomizasyon
teknikleri), 1sil iletkenlgi yiksek sgutulmus bir ylizey Uzerinde katgariimasi ile
saglanir [60,61].

Butun hizh katilatinima sistemlerinde amag, almin eriyik halden cok kisa bir
zaman arafinda s@utularak katilatiriimasi slemine dayanmaktadir. Bglemlerde
eriyik 10*-10" K/s'lik bir hizla aniden sivi halden kati hale gecDuwez [62] ve
arkadalar tarafindan ¢ajilan modern anlamdaki ilk hizh katglarma calgsmalari,
sicaklgin tam olarak tespit edilememesi ve sistemde gitime isisinin
bulunamamasi sebebiyle ¢cok zor oktow. Hizli katilgtirmada dentritik katilkgan
alasimlarin mikroyapisi, sjuma hizinin bir fonksiyonudur. Hizli katgtama
calismalarinda genellikle 1si anin hesaplanmasi temel olarak incelegtimi61,
63]. Asirt sgsuma parametreleri kontrol edilerek, yapi icin ykararli durumlar
olusturulabilir. Cankt sguma hizi (orani) yapinin yegien planini bozmaktadir.
Yani, malzeme gerekli yegani tamamlamadan katyema sglandgi icin kararh
yaplya ulaamamaktadir. Orrin gaz atomizasyonunda @dma hizi 16-10° K/s
iken, splat (carpma) metodunda *10°K/s civarindadir [1,64,65]. Aliminyum
alasimlarinda ise 1910° K/s' lik katilasma hizlari elde edilir [1,66]. Aliiminyum
alasimlarinin hizli katilamasi ile mekanik 6zelliklerine iyi derecede etkerdane
boyutunda kiculme, gefemis eriyen element ¢6zinugl, intermetalik tanecik

boyutunda kugulme ve kimyasal homojenliktesasgslar [1,57].

Bununla birlikte, hizh katilgtirma sadece hizh gatma teknikleri ile
sinirlandirilamaz. ger bir eriyik, dengeli durumdaki katgiama sicakiginin altina
asir sqsutulursa, onun sri sggumasi ile orantili olarak Gibbs serbest enerii

farkindan dolay: kristalizasyon icin buyuk bir séiilkuvvet olgur. Bu durumda, bir
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eriyik yavag sasutulsa bile hizh katilgtiriimig gibi distntlir. Yuksek giri sgsuma
ile elde edilmg katilasma hizlari, hizli sgutma durumunda elde edilgnkatilasma

hizlari civarinda ya da ondan daha buyuktir [67].

1.8.2.1 Hizl Katilsstirma Teknikleri

IIk hizli katilastiriima sistemi Duwez tarafindan giliilmi stir. Bu ilk calsmadan
gunimuize kadar pek cok teknik getilmistir. Bu tekniklerin geltiriimesindeki
amac¢ elde edilen Grinun o6zgihden kaynaklanmaktadir. Hizli kagtama
tekniklerinin hepsinin temel magti aynidir. Sivi haldeki erigi aniden sgutma
islemidir. [68].

1.8.2.1.1. Melt-Spinning (MS) Tekngi

Bu yontem, yiksek gmma hizlarina ukalabilmesinden, endustriyel amacli olarak
biyluk miktarlarda amorf malzeme Uretilmesine imkamimasi dolayisiyla en
meshur hizh katilgtirma yontemidir. S6z konusu teknikte, bir nozuldgz basinci
uygulanarak tek bir kaynageklinde puskurtilen metal erinin dénen bir bakir
disk ylzeyi ile temas ettiriimesi sonucunda filmyaeserit seklinde katilamasi

salanir [69].

Sekil 1. 13." de tez kapsaminda kullanilan ve bigitcMS sistemisematik olarak
gosterilmektedir. Bu teknikle £0 1¢° K/s s@guma hizlarina ukalabilmektedir.

MS sisteminde stuma hizini ve dolayisiyla da Uretilen malzemenikrayapisini
etkileyen pek ¢ok parametre vardir. Bunlardan Klaaelen disk devir hizidir. Disk
devir hizi arttikca elde edilen@ama hizi da artmakta ve bunun sonucunda daha ince
mikroyapilar elde edilmektedir. Yine Uretilewritlerin bakir disk ile temas eden
yuzeylerinde gb6zlenen mikroyapilar ile hava ylzegbke gozlenen mikroyapilar
arasinda da farkliliklar gozlenebilmektedir. Bu whar diske temas eden yluzeydeki
daha yiksek smma hizindan kaynaklanmaktadir. Hatta pek cok ddeynMS
yontemi ile Uretilenseritlerin disk yuzeylerinde, yiksek @mma hizindan dolayi
Ozelliksiz bolge (featureless zone) diye isimleitelir 6zel bir mikroyap! gumu
gorulebilir. Metal eriyginin sicaklgl, nozulun déner bakir disk ile yaptiaci, metal
eriyigi disk Uzerine enjekte etmekte kullanilan gazint@ss.b de sonuca etkisi olan

parametreler olarak ele alinabilir [68-73].
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mdls siyom
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Sekil 1. 13. (a) MS cihazi (I§erit Uretilme esnasindaki gorintd.
gorunima.

1.9. Cekirdeklenme

Metallerin katilamasi genel olarak, i) eriyik icerisinde ¢ekirdekieolusmasi ve ii)
olusan cekirdeklerin kristaller haline buyuyerek targpnginin olgmasi seklinde
meydana gelir. Cekirdeklenme olayr Homojen ve H@égr olmak Uzere iki tiptir
[1,59].

1.9.1. Homojen ¢ekirdeklenme

Homojen cekirdeklenme, ¢ekirdeklenmenin en basitishwdur. Cekirdeklenme igin
hicbir yabanci maddenin yardimina ihtiya¢c yoktuaf Snetal eriyik katilgma
sicaklginin yeteri kadar altina gotuldusunda, yavglayan atomlarin bir birine
baglanmasi ile homojen cekirdekler eilu. Yani, ¢ekirdek olgumu igin gerekli
Gibbs serbest enerjisi, butin 6rgu noktalarindal dgrytklikte ise, drgudeki bu
noktalarda cekirdeklenme yapisi ayni olur yani h@mazekirdeklenme meydana
gelir. Saf malzemelerde ¢ok kiiclik taneciklerin anplGibs serbest enerjisingQ),
yuzey enerjisi katkisinin ¢cok biylk olmasi sebeblylisekildeki bir cekirdeklenme
buylk bir strtct kuvvet gerektirir. Bu sebeple, loggn cekirdeklenme igin bazen
birka¢ ylz derece santigrat dereceye kadar vargiakir asiri sagsuma gerekir. Bir
cekirdezsin kristal olarak buylyebilecek kararllikta olabisi icin kritik boyuta
ulasmis olmasi gerekir. Kritik boyutun altindaki bir atombesine cekirdekcik
denilir. Cekirdekgikler kararsiz olduklari icin atéarin eriyik icerisindeki hareketleri

sirasinda surekli olarak aglur ve kaybolurlar [1,59].
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Katilasma sirasinda iki tir enerji dikkate alinmaldir. nar, i) sivinin katiya
donilsmesi sirasinda gga ¢ikan hacim serbest enerysi ii) katilggan parca@in sivi

ile bir araylizey olgturabilmesi icin ihtiyac duyulan ylzey enerjisi{hO].

Cekirdeklenmenin okmasi katinin olgmasi demek, bu da sividarsahya ener;i
vermek demektir ve bu enerji negatiaietlidir. Saf bir metal katifgna denge
sicaklginin altina sgutulduzunda, sividan katiya dogiim icin dgsari salinmasi
gereken enerjiXGy), sivi fazin hacim serbest enerjisi ile kati fahacim serbest
enerjisi arasindaki fark kadardin@) birim metal hacminin sivi ve kati durumlari

arasindaki enerji farki olgundan,r yaricapindaki kiresel bir cekirdek icin serbest
enerji deisimi degnr3AGh olur. Sekil 1. 14. de cekirdekg@in ve cekirdgin
yaricaplarina b#i olarak hacim serbest enerjisindekigdene (grafikteki en altta

bulunan gri) gosterilmektedir [45].

Diger taraftan katinin ofmasi icin, sivi ile kati faz arasinda bir yizeylosmasi
gereklidir. Ara yuzey olgturmak icin dg¢aridan bir enerjiye ihtiya¢g vardir ve bu
enerji pozitif garetlidir. Bu enerji kiiresel kati parcaciklara yiizey olgturmak igin
gerekli olanAGy yiizey enerjisidir.AGy, kiresel par¢agin 6zgul yuzey serbest
enerjisi ) ile kdrenin ylzeyinin carpimina AG, = 4r?y ) esittir. Katl
parcaciklarin olgumunu engellemeye c¢ghn bu enerjiSekil 1. 14.” de en Ustte
bulunan ¢ri ile temsil edilmektedir. Cekirdeklerin yaricaplaelirli bir dezerden
kicuk ise, bunlari yeniden erimeleri sistemin esierjazaltir. Yaricaplar belirli bir
deserden blyuk olduklarinda ise, cekigile buylmesi sistemin enerjisini
azaltacgindan buyume kararli hale gelir ve kagrtea olgur. Bu durumSekil 1. 14
de ortadaki gri ile temsil edilmektedir [59].

Katilasma esnasinda sistemde meydana gelen toplam semesgt dgisimi AGr

olsun. Bu durumda\G,

AGr = =mr®AGy + 4mr2y, (1.4)

denklemiyle verilir. Kritk yaricap §itlik 1. 4 in r ye gore turevi alinarak elde edilir

Bu durumda
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d(AGr) _ d 4
TT = a (g 7'EI'3AGh + 4nrzy), 15)
= 4nr2AGy, + 8ar*y = 0, (1.6)
2V
=G a.7)
+ Kiiciilten enerji ——>

Yiizey enerjisi

Kritik yari cap

Cekirdekyan
7\ capi

Toplam enerji

Serbest enerjidegisimi

Hacim enerjisi—y

Bliyiiten enerji —>

Sekil 1. 14. Cekirdeklenmeye kaiserbest enerji engelinggmatik gosterimi [34,
59].

1.9.2 Heterojen Cekirdeklenme

Bir sivinin icinde herhangi bir yabanci maddeninzgginde c¢ekirdeklenerek
katilasmasi sirasinda meydana gelen cekirdeklenme heateigg&irdeklenmedir.
Heterojen cekirdeklenme igin gerekeprasasuma homojen ¢ekirdeklenmeden daha
azdir. Yani, heterojen cekirdeklenme icin gerekénisii kuvvet ve enerji engeli
daha dguktir. Heterojen cekirdeklenmenin meydana gelmesi cekirdekleyici

maddenin (safsizliklar veya kap) sivi metalle islasl gerekir [69].

1.10. Asin Soguma

Sivinin katilamasi igin, eriygin denge kristallgne sicakiginin altinda bir sicaklik
degerine kadar sgumasi gerekir. Cunki cekirdeklenmeninglagabilmesi icin
asllmasi gereken bir enerji engeli vardir ve dfiyi erime sicakfiinin altina

sogutulmasi katilgma icin gereken yeterli enerjinin elde edilmesiaglar. Sivinin
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katilsgmadan sgudugu erime sicakfiinin altindaki bu sicaklik gerine gir sgguma
seviyesi (undercooling) denir. @ama hizinin giri sgsumuwsluk seviyesi Uzerinde
onemli etkileri vardir. Herhangi bir 1s1 @arucusu vasitasi ile eriyikten hizli bir
sekilde 1s1 ¢ikgl olursa, hetorejen cekirdeklenme gecikir ve buhitrsonucu olarak
asiri sgguma artar ve yeniden i1sinma (recalescence) azaln sgzguma, ¢dzinen
asiri sggumasi, @rilik asin sggumasi, kinetik giri sgguma, yapisal @ri sgsuma
seklinde dort grup altinda incelenebilir. Bunlardanncisi (¢c6zlnen @ri sggumasi),
malzemedeki ¢6ziinen maddelerin gradyentirghtha. Egrilik asiri sasumasi, Gibbs
— Thomson etkisi olarakta bilinir ve ilk olan c¢ekirdekgiin egrilik yarigapindan
dolayidir. Kinetik airi sgguma ise sivi/kati araytzeyinden dolayr mevcut ddan
asiri sggumadir. Son olarak yapisagia sggumayi tanimlamak gerekirse, egin
bilesimindeki deisimlerden oOtlri meydana gelenira sgsumadir. Yapisal sri
sosuma ¢ozinensart sggumasina benzemekle birlikte ondan farkh olaralgatié
sicakhk gradyentlerinde ve yiuksek kaftlema hizlarinda bigm farklihgindan

oturd meydana gelir [1, 69].

1.11. Yapi Analizi

Bir kristalin yapisi ve o6zellikleri Xsinlariyla aratirilir.  X-1sinlari, cekirdek
etrafindaki elektronlar tarafindan belirli oranlardsagiimaya gratilirlar. Cok
elektronlu gir atomlarin tespitinde oldukca etkili olmalariragmen, hidrojen gibi
hafif atomlarin tespitinde pek etkili sayillmazlaElektronlar yukli tanecikler
olduklarindan atomlardaki elektronlartgddetli bir sekilde etkilairler. Taramali

elektron mikroskoplarinda (SEM) glan gortntiler bu esasa dayanirlar.

1.11.1. X-kinlari ile Yapi1 Analizi

Kristal yapi, U¢ boyutlu uzayda dizgun tekrarlabandeseni temel alan bir atomik

yapiya sahiptir. Bu nedenle, katilarin kristal yapyapida bulunan atom gruplarinin
ya da molekillerin katiya 6zgu olacsdékilde geometrik diizende bir araya gelmesi
ile olusur. Ilk kez Max van Laue tarafindan kristal yapi ve yigprisindeki atomlarin

diziligleri X-1sin1 kirinim desenleri kullanilarak incelerytim.

Bir malzemenin atomik yapisini goriuntilemek, ykkg®ziunurlige sahip cgtli
elektron mikroskoplari kullanilarak mimkindir. Fakdinmeyen yapilari belirtmek

veya yapisal parametreleri tayin etmek icin kirirtekniklerini kullanmak gerekir.
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Katilarin kristal yapilarini incelemek icin en celllanilan kirinim tekrdi X-1sini
kirmnimidir. Bu tekngin ince film analizi i¢cin uygun olmasi, temelde ikedenden
dolayidir; 1. X-ginlarinin dalga boylari, yiunlastiriirmis maddedeki (condensed
matter) atomik mesafeler Olcisundedir ve bu Ozeljlapisal argtirmalarda
kullaniimalarini sglar. 2. X-sini sagilim teknikleri, yikici dgldir ve incelenen

numuneyi dgistirmez.

X-Isinlari yuksek enerjili elektronlarin hizinin anidgavaglatiimasi sonucu okur.
Bir X-Isinlarl tiptine 30-40 kV uygulanarak hizlandirilagkélonlar Cu veya Mo
hedeflere carparak Xghlar ¢ikarirlar. Hedeften cikagimlar farkl dalga boylarinda
olusur. Bunlar tek renkli hale getirmek igin ince mididireleri kullanilir. Tablo 1.
10’ da, X-kinlari tuplerinde kullanilan bazi hedefler ve uygdittreleri

gosterilmitir.

Tablo 1. 10. X4inlan tuplerinde kullanilan hedef ve filtreler.

Hedef Dalga Boyu (A) Filtre
Cr 2,29 \J
Cu 1,54 Ni
Mo 0,71 Zr
Ni 1,66 Co

Bir kristal Uzerine dgen tek renkli X-gini demetinin kirinimi esas itibariyle ¢ok
sayida atomunsiirak ettigi bir sacilma olayidir. Atomlar kristal 6érgide pelyo
olarak yerlemis oldugundan, bunlardan sacilapinlar arasinda belirli faz gentilari
vardir. Bu bgintilara gore, sagilma gaultularinin ¢ggunda bozucu gigim olurken
¢cok azinda da yapict gitm olur. Kirinim demetleri bu yapici gimlerin bir

sonucudur.

Bir kristalde ardyik paralel diizlemlerden yansiyamiar arasindaki yol farki, gelen
Isinimin dalga boyununi) tam katlari olmasi halinde yapici gim olaca 1913
yilinda Bragg tarafindan bulungtur. Sekil 1. 15.” de goruldgi Uzere, yansiyan
Isinlar arasindaki yol farki 2dSihdir. Buna goére kirinim,

2dSirg = ik (1.8)
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olmasi durumunda gercekie Bu bagsinti Braggsarti olarak bilinir. Kitlik 1. 8’ da

d, ardgik dizlemler arasindaki uzakh, gelen ve yansiyagin demetlerinin paralel
duzlemlerle yapg aci ve n ise yansimanin mertebesini gosterir $93, Esitlik 1. 8,
verilen herhangi bir kristal i¢in ¢ok sinirlay@rtlar koyar. Yani bir kristal tUzerine
disen her tek renklisin icin Bragg kanunu geceklmez. Busartin gerceklgmesi
icin deney suresinc® veya A sirekli olarak dgistiriimelidir. Tablo 1. 11." de
verildigi gibi 6 veya X’ nin dezistirilme tarzina gore u¢ farkli deneysel kirinim

yontemi mevcuttur.

Sekil 1. 15. X-kinlarinin bir kristal tarafindan kirinimi.

Tablo 1. 11. Deneysel kirinim yontemleri.

Kirinim Yoéntemi A 0
Laue Deisken Sabit
Doner Kristal Sabit Dgsken
Toz Sabit Degisken

Bu yontemlerin tc¢inde de kirinim demetinidldeti, bir fotgraf filmi Gzerinde
meydana getirgd siyahlanma miktari ile dl¢ulur. Son yillarda idaha ¢ok X4ini
difraktometreleri (XRD) kullaniimaktadir. Bu cihazta donebilen bir tabla tzerine
(6 degisken) tek renkli bir X4ini demeti § sabit) gonderilir. Dierlerinden farkli
olarak ise kristal duzlemlerinden yansiyaginlar bir dedektér veya sayici ile
kaydedilir [74, 75]. XRD analizlerinden elde edilesonuclar, analiz edilen
malzemenin mikroyapisi hakkinda da ipuclari ve@rnesin cok ince taneli bir

malzemenin analizinde kirinim cizgilerinin ggrgi artar. Yani tane boyutu
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kiguldukce kirinim cizgileri kabaja ve bu kabalgmanin ise kirinim ¢izgisinin yari

maksimum genligi seklinde ol¢ctlmesi agkanlik olmutur [76, 77].

1.11.2. Difraksiyon Desenlerinin Yorumu

Kristallerde X-gini kirilnimi ve dger teknikleri ile sglanan bilgilersunlardir:

- Kiristalin yapisini belirleme
- Kristalin mukemmellgi veya fazin saffiini belirleme
- Kiristalin dgrultularini belirleme

- Kiristalin 6rgu sabitlerini belirleme

Bilinmeyen bir malzemenin toz difraksiyon desemden vyararlanarak
tanimlanmasi, sinyalleri@ veya 29 cinsinden pozisyonlarina ve dhsiddetlerinin
elde edilmesi temeline dayanir. Difraksiyon aciéh killi bir grup dizlemler arasi
aciklik tarafindan belirlenir. Braggi#i gi yardimiyla bu dizlemler arasi uzaklik (d)
mesafesi kayrnan bilinen dalga boyundan ve 6lcimin yagidacidan hesaplanir.
Cizgi siddetleri her bir dizlem kimesindeki atomik yansitmerkezlerinin tiriine
ve sayisina @gudir. Uluslararasi Difraksiyon Verileri Merkezinlernational Centre
For Differaction Data, Swarthmore, PA) tarafindan difraksiyon verileri dosyasina
ulasilabilir. Bu dosyadaki verileri tarayarak bilinmayebelirlemek zor ve zaman
alici oldyundan, toz veriler dosyasi inorganikler, organiki@ineraller, metaller,
alasimlar, adli malzemeler ve ghr tirlerin listesini iceren alt dosyalara ayrgtmi
Bu dosyalardaki veriler dizlemler arasi uzaklik aiekerini ve b&il cizgi
siddetlerini go6stermektedir. Veriler eniddetli c¢izginin d dgerlerine goére
siralanmgtir; bu dosyadan analizi yapilan maddeninseldetli d mesafelerine bir
pikometrenin ylzde bir ikisi kadar yakén d dgerleri alinir. Muhtemel bilgkler
ayrildiktan sonra aralarinda tekrar bir eleme i&inci daha sonra tglinci vb. en
siddetli cizgilerin d dgerlerine gore elemeler yapilarak bilinmeyene yakla
Cogunlukla U¢ veya dort d geri bilesigin kusku gotiurmez birsekilde tehis
edilmesi icin yeterlidir. GUnumuzde artik bilgisay@arama programlariyla bu zor

islem kolaylgtiriimistir.

Eger numune iki veya daha fazla kristal kifg iceriyorsa, bunlarin tanimlanmasi

daha karmg@k olmaktadir. Bu durumda denemeler sonucu bir aligu sa&lanana
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kadar dahasiddetli cizgilerin c¢aitli kombinasyonlari kullanilir. Difraksiyon
cizgilerinin siddetleri 6lgulerek ve standartlarla keastirilarak kristal kagimlarinin

kantitatif analizini yapmak mumkanduar [77].

1.12. Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) Ile Mikroyapi Analizi

SEM yuksek ¢ozunurlikli resim glurmak igin vakum ortaminda alwrulan ve
ayni ortamda elektrongaetik lenslerle inceltilen elektron demeti ile iteecek

malzemeyi analiz etme imkani sunar.

Taramal elektron mikroskopta, katt numune yluzeyksgek enerjili bir elektron
demetiyle taranir. Bu teknikte ylzeyderitiettr sinyaller olwturulur. Bunlar geri
saciimg elektronlar, ikincil elektronlar, Auger elektronlaX-1sini floresans fotonlari
ve deisik enerjili diger fotonlardir. Butin bu sinyaller ylzey catalarinda
kullaniimis olmakla beraber, bunlarin icinde en yaygin olantakesi (1) taramall
elektron mikroskobisinin temelini ofturan geri sacgilmgive ikincil elektronlar ve (2)
elektron mikroprob analizde kullanilan Xtn1 emisyonudur [78,79].

Sekil 1. 16." da goérilen manyetik kondensor ve obfeknercek sistemi, 5-200
um’lik boyutlardaki mikroyapilarin ayrintili goéringnmesini sglar. Bir veya daha
cok sayida mercekten glan kondensor mercek sistemi, elektron demetiniekitbj
merceklere ulginimak Uzere yonlendiriimesini §kar, objektif mercekler ise
numune yuzeyine carpan elektron demetinin boyuittam sorumludur. Mercekler
genel olarak silindirik simetrik olup, 10 — 15 criakgeklgindedir.

SEM ile tarama, objektif merceklerin arasinda yeiidmis iki ¢ift elektromanyetik
sarim ile sglanir. Sarim ciftlerinden biri, demeti numune boganx yoninde

kaydirirken, dger cift y yoninde saptirir.

Taramanin yapilabilmesi icin tarama sarimlarindaiméo elektrik sinyali uygulanir
ve elektron demeti mercek sisteminin merkez eksenbir yoninden numuneye
carpar. Bu sarim ciftine (yani x sarimlarina) uynan elektrik sinyalini zamaninin
bir fonksiyonu olarak d@stirmek suretiyle elektron demetinin numune boyudia
bir dogru Uzerinde hareket ettirilmesi ve daha sonra telalangic (orijin)

pozisyonuna donmesi @anir. Cizgi taramasi tamamlandiktan sonrgedisarim
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grubu (y sarimlari) kullanilarak demet y yontundeabikaydirilir ve x sarimlarini

kullanarak x yontiinde demet kaydirmasi tekrarla80f.[

Elektron tabancas: Degigtirilebilir yiiksck-potansiyel
gi¢ kaynag

Elektron demeti

Manyetik
kondansdr
mercekleri M
—
|  Tarama (biyiitme)
sanim kontrolleri
Manyetik
objektif

mercekleri

| — " Gcdektir |
1

I 1
X—Igim dedektiri _/ 1
.
J |y,
Ornek
spues? [ CRT
Vakum — ekrani

Numunec ndasi

Sekil 1. 16. Taramali Elektron Mikroskop Blok Diyaagmni [80].

Demetin bu sekilde hizla hareket ettirilmesiyle tim numune wizelektron
demetiyle ginlanabilir. Tarama sarimlarina uygulanan sinyallex analog ya
dijitaldir. Dijital taramanin Ustunkil, elektron demetinin hareketinin ve incelenecek
bdlgeyi bulmasinin ¢ok iyi bigekilde tekrarlanabilir olmasidir. Numuneden alinan
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sinyal kodlanir ve demetin x ve y pozisyonlarinjital olarak temsil eden formda

hafizaya alinir [78].

Numune ve numune tutucu, numune odalari numunelénirli bir sekilde
degistirilebilmesine uygun olarak tasarlargir. Normal basingtan 10torr veya
daha dguk bir basinca hizla uabilmek icin yiksek kapasiteli vakum pompalari
kullantlir [80].

Numune tutucular veya raflar, @o cihazda bir kenari birka¢c cm’ den fazla
numuneleri tutabilecek 6zelliktedir. Ayrica numungucular X, y ve z yonlerinde
hareket ettirilebilir ve her bir eksen etrafindadndurulebilir. Sonuc¢ olarak ga

numunelerin yizeyleri hemen hemen her yonden gébién[78].

Calismasi en kolay olan numuneler elegtiietenlerdir. Clnki engellenmegwveya
yavaglatilmams bir sekilde toprga akan elektronlar, yik birikimi nedeniyle gdun
gercek olmayan yapay verileri en aza indirir. Agrielektrikce iyi iletken numuneler
genellikle 1siy1 iyi ilettiklerinden isisal bozunroéasilgl en azdir. Ancak, ne yazik ki

cogu biyolojik ve mineralojik numuneler iletken gitir [80].

Iletken olmayan numunelerin SEM goruntilerini eldmek icin caitli teknikler
gelistirilmi stir. Fakat en cok uygulanan tekniklerde numune yiitezlasma veya
vakum buharlgma uygulanarak ince bir metalik film tabakasiylpleair. Kaplama
islemlerinde dikkat edilecek nokta,sia kalin kaplamanin ytzey ayrintilarini

ortmesidir. Bu nedenle optimum bir kalgh secilmesi gerekir [80].

Taramali elektron mikroskoplarda elektron icin eaygin transduser tipi Xginlari
sintilasyon transduserlerine benzer fonksiyona psadimulasyon duzenekleridir.
Bunlarda katkilanngi bir cam veya plastik hedef lzerine bir elektrompgginda
gorunur bdlgede sar1 miktarda foton yayinlanir. Fotonlar, cihazinkggk vakum
bdlgesi d¢inda yer alan bir foto @altici tipe bir gtk borusu vasitasiyla iletilir.
Sintilasyon transduserlerinde ortalama 105 ile R&8k bir cazaltma sglanir [78].
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1.13. Termal Analiz Yontemleri

Termal Analiz Yontemi, kontrolli bir sicaklik gigimine tabi tutulan madde de
meydana gelen fiziksel ve kimyasalgd@mlerin dlctlmesidir. Bilinen termal analiz

yontemleri Tablo 1. 12.” de bir arada gorulmektedir

Tablo 1. 12 Termal Analiz Yontemleri.

Ozellik Yontem Kisaltmasi
Sicaklik Diferansiyel Termal Analiz DTA
Entalpi Diferansiyel Taramali Kalorimetri DSC

Bahsedilen bu yontemlerle ilgili araclar “YayillarazsAnaliz Aletine (Evolved Gas
Analyser. EGA) bglanarak ayni anda o6rnek maddenin birka¢c &3xelbirden
incelenebilmektedir [81, 82].

1.13.1. Diferansiyel Termal Analiz (DTA)
DTA en basit ve en yaygin kullanilan termal angiintemidir. Referans ve 6rnek

maddeler arasindaki sicaklik farkAT) , belirtilen maddelerin ayni sicaklikta

Isitiimasi sirasinda kaydedilir.

Termal olaylar boyunca sicaklik sinyalleri farkamdemin olabilmek icin diiik
iletkenlige sahip kaplar secilir. Erime gitAH ’ 1n pozitif oldusu endotermik termal

olaylarda, oérngin T, sicaklgl, T. referans sicakiindan geri kalir. Termal ciftlerden

alinan ciktilarAT (T, —T, ) olarak grafge gegirilir (Tr DTf) (Sekil 1. 17). Ber AH

negatif ise, oksidasyon olaylarinda atdugibi, reaksiyon ekzotermiktidT degeri,

T,-T, veyaT, —T_olarak secilebilir. AT degerininT,—T, olarak secilmesi halinde,

endotermik pikler gagiya yonelir ve bu pikler “Endoterm” olarak adlantrr
Ekzotermik piklerin yonelimi ise yukari @oudur. Pik geniginin maksimum

noktasinin sicakhinaT,_,, denir. T,

max?

¢cogu zaman, 1sitma hizp’ye, termal ciftlerin

pozisyonuna ve 6rnek miktarinagbair. Endotermik ya da ekzotermik pik altindaki

alan, entalpi d@siminin dezeri ile ilgilidir [83, 84].
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Sekil 1. 17. DTA Egrisi.

DTA olcimlerinde 6rnek ve referans maddeler sitikdplatin, teflon veya silika
kaplara koyulur. Mikrodalga icin absorbsiyon katsaye o6rnek tirt sicaklikla
degisir. Bu nedenle uygun referans maddesini bulmak worKlasik DTA
calismalarinda AdOs; veya TiQ gibi saf, yuksek absorbsiyon katsayisina sahip
maddeler kullanilir, referans maddesi 6rnek iceesikarstirilarak da analiz

yapilabilmekledir.

1.13.1. Diferansiyel Taramal Kalorimetri (DSC)

DSC, numune isitilirken, gotulurken ya da sabit sicaklikta tutulurken aliyanda
verilen 1s1 miktarini olgen bir tekniktir. Bu telkqpireferans ile numuneden gelen isi
farkini zamana veya sicagh bali olarak gosterir. Numunenin sicakd gore
verdigi tepkiler o numunenin yapisi, kalitesi, sgflive dayaniklilg gibi bircok
Ozelligi hakkinda bilgi verir. DSC ile DTA ayni Olcim pgplerine gére cadir.
DSC’ de numune sicakll ile referans sicakli ayni tutulur. Ne zaman ikisinin
arasinda bir sicaklik farki saptanirsa o zamankkgaayni tutabilmek icin
numuneye verilen 1si miktari gigir. Bu desisim sayisal veri olarak bilgisayara

aktanlir ve numunedeki faz gigimi sirasindaki i1s1 aki belirlenir.

1.14. Sertlik

Bir malzemenin, kendisinden daha sergKaabir malzemenin batmasina, ¢izmesine
(kahci sekil degistirmesine vb) kay gosterdgi dirence sertlik denir. Sertlik deneyi,
bir malzemenin ylzeyine batiriimak istenen bir ussya kesici takima kar

gosterdgi direnci 6lcer. Batirllan ug, genellikle sestieiimis celik, sinterlenm
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tungsten karbir veya elmas gibi séitiblctilecek malzemeninkinden daha yuksek
olan bir malzemeden yapilgibilye, piramit veya konidir. Standart deneylerin
cogunda yik batici ucu, seglidlctlecek cismin ylzeyine dik daultuda, belirli bir
sure yava yava bastiracaksekilde uygulanir. Mikrosertlik 6lgtimleri ¢ok kiguk
yukle yapilir. Sertlik dgeri dgsal olarak deney kallarina bghdir. Sertlik deneyi,
malzeme ve imal edilmiparcalarin ¢cabuk ve 6nemli bir tahribat splwrmadan
kontrolini sgladigl, asinma ve dayanimiyla ilgili olarak yaklik da olsa bilgi
verdigi icin yaygin olarak kullanilir [1]. Malzemelerin edliginin olciimesi
endustride buyuk o6nem sta Sertlik, dayanim ve ssnma direncine kg bir
Ozelliktir. Bir malzeme ne kadar sert ise dayanonkadar yiksek vesenma direnci

o kadar fazladir. Makine elemanlarinda kullanilaszamelerin 6mri, sertlikleriyle
yakindan ilgkilidir. Ayrica, sert malzemelerin icyapilari dizen ve stresli
oldugundan, elektriksel iletkenlikleri de genellikle gdiktir. Bu bakimdan
malzemelerin sertlikleri ile elektriksel iletkenlgti arasinda yakin bir gki vardir.

Gunumuzde yaygin olarak kullanilan doérgiteertlik 6lcme yontemi vardir. Bunlar,
a) Brinell sertlik 6lcme yontemi,

b) Rockwell sertlik 6lgme yontemi,

c) Knoop sertlik 6lgme yontemi,

d) Vickers sertlik 6lcme yontemidir.

1.14.1. Brinell Sertlik Olgme Yontemi

Bu yontemde batici u¢ olarak segtielmis celik kire veya tungsten karblr
kullaniimaktadir. Kullanilacak kurenin c¢apr numukalinligina ve malzemenin

sekline gore secilir. Yikun uygulanma siresi 10-abigedir.

Sertligi dlcilecek numune Uzerine batirilan celik kirecrnanedeni ile numune
Uzerine kuresel iz birakiBekil 1. 18." de Brinell sertlik 6lcim metodunyematik

gosterimi verilmgtir.

Numune Uzerindeki izin alani hesaplanarak, Brisettlik (H) degeri;
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__Uygulanan Yik (kgf) 2F

H -
B iz Yizeyi (mm?2) aD(D—VDZ—d?

kgf/mm?2, (1.9)

bagintisi ile bulunur [74]. Burada F; numuneye uygalaryik, D; baski kiresinin

caplt, d; numune Uzerinde g&n izin capidir.

Sekil 1. 18. Brinell sertlik 6lcim metodungematik gosterimi.
1.14.2. Rockwell Sertlik Olgme Yontemi

Rockwell sertlik 6lcme yonteminde, standart cihazyiazeysel cihaz olmak tzere iki
tip sertlik 6lcme cihazi kullanilmaktadir. Standarhazda, 60, 100, 150 kg'lik
kitleler kullanilir. Batici ug olarak, sert malzderdacin u¢ kisminda tepe agisi 120°
olan, 0.2 mm capinda yuvarlakimimis elmas koni kullanilirken, yungak
malzemeler icinde 1/16 in¢ (~1.588 mm) capinda lesgiriimis celik bilye
kullaniimaktadir. Yulzeysel cihazlar cok ince ve ygyak malzemeler icgin
kullanilmakla beraber, sertlik dlcimunde 15, 30, giSik katleler kullantlir. Ug
olarak standart cihazlarda kullanilan c¢elik bilyaele elmas koni ytizeysel cihazlarda
da kullaniimaktadir. Rockwell yonteminde sertlikynmuneye batan ucun meydana
getirdigi derinlik esas alinarak bulunmaktadir. Sertlik ndé cihazinin hassasiyeti
kontrol edildikten sonra sergini dlgmek istedégimiz malzemeye uygungalik ve ug
secilir. Ug, malzemeye 6nce 10 kg’ lik bir kiitle yik uygular. On yikleme ile
oncelikle malzemeye temasgtanir. Boylelikle sertlik 6lcimtnde 6n yikleme be
baslangic noktasi tespit edilgolur. 10 kg’lik yiklemeden sonra cihazin ibresiral

ayarlanarak kalangarliklar yiklenir. Bu durumda ucun, segilidl¢iilen numuneye
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batmasi beklenir. Bir sure sonra son yuklengmlhi& kaldirllarak sertlik dgeri
gostergeden okunur. Sertlik 6lciminde ug¢, numunegekadar derin batarsa

numunenin o kadar yungak oldysu anlamina gelir [85, 86].

1.14.3. Knoop Sertlik Olgme Yontemi

Mekaniksel sertlik dlgme yontemlerinden biri olamdop sertlik dlgme yontemi,
Ozellikle ¢ok ince ve kirilgan malzemelerin mikrask degerlerinin dlgtlmesinde
kullanilir. Bu yontemde amag, segiliolcliilecek numune tzerinde sadece kiguk bir
iz birakilmasidir. Bir piramit elmas ug, belirlirbkuvvet ve sire kadar uygulanir.
Sonuc¢ta numune Uzerinde ancak mikroskopla okurahkldir iz olgur. Knoop
sertligi Hx veya Ky ile gosterilir ve gagidaki formulle ifade edilir;

__ Uygulanan YUk (kgf) P
" izYiizeyi (mm2)  CpL2

Hyk kgf/mm?, (1.10)

Burada L; numune Uzerindeki izin eksenel uzgoluCp; diuzeltme faktoéri (izin
sekline baghdir ve genellikle 0.070279 geri kullanilir) ve P; uygulanan yuk
miktaridir. H¢ genellikle 100’den 1000’e kadar @gen sertlik dgerlerini alir. Bu
metotla c¢ok kucik boyutlu malzemelerin bile mikmikble degerleri
Olcllebilmektedir. Bununla beraber numune Uzerimmlasturulan izin boyutu
Olculurken mikroskobun kullanilmasinin zor olmasymuneyi hazirlama ve iz

uygulamaglemlerinin zaman almasi bu metodun zorluklarindaf&i].

1.14.4.Vickers Sertlgi

Vickers sertlik 6lgimunde kullanilan ug, yuzeylarasinda 136° agi bulunan bir
elmas piramittir. Darbelere kardaha hassas olgundan en sert malzemeler bile bu
metotla olculebilir. Uygulanan yiuk 10 ile 1000 gasunda dgsmektedir. Ug,
numuneye belli bir kuvveti 5-30 saniye kadar uygalak, numune Uzerinde kare
seklinde iz olgturur. izin késegen boyutlar (d), cihaz mikroskobundan okunarak
belirlenir. Sekil 1. 19.” da Vickers sertlik 6lcim metodungematik gosterimi ve

baticl ucun numune yizeyinde birgkiein fotografi verilmistir.

__2Fsin(8/2) _ 1.854F

Hy = v < kgf/mm?, (1.11)
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ile verilir. Vickers sertlgi yike bali degildir. Vickers metodu ¢ok kigik bolge veya
cok ince tabakalarin segtinin 6élcilmesinde avantaj gamaktadir. Vickers sergli

(Hv), Brinell sertlgine benzegekilde, uygulanan kuvvetin iz alanina bolinmesi ile
belirlenir. Burada, F; uygulanan yug, yer c¢ekim ivmesi,d(dzzdl.dz); izin

alanidir. Vickers ser@li ile cok ince bdlge veya tabakalarin bile s@rthassas bir
sekilde olculebildginden, bu metotla Olgulen sertlik gerleri, mikrosertlik olarak da
bilinir [85, 86]. Biz tezimizde yer alan mikrosektldlciimlerini diger yontemlere
gore cok daha gakli ve yaygin olarak kullanilan Vickers sertlikaiz yontemini

kullanarak gercekligirecesiz.

Sekil 1. 19. (a) Vickers sertlik 6lcim metodungematik gosterimi, (b) Baticl ucun
numune ytzeyinde birgktizin fotografi [86].

1.15. Metalografi

Malzemelerde atomik mertebenin Gzerinde homojerflaria ayriimg ve 6zelikleri
farkli olan bolgelere faz denir. Saf metallergdbolarak tek fazlidir. Alamlar ise
genellikle cok fazli veya bazi durumlarda da teklifaolabilmektedir. Fazlarin

miktari ve d&ilimi malzeme 6zelliklerini blyutk olctde etkiler.

Metal malzemelerin faz yapilarini incelemek icinl&mlan yontemler metalografi
adi altinda toplanir. Metalografik deneylerde maieden alinan parcasidl
yansitacak dizgun bir yuzey elde etmek amaciylaadat inceye dgru gitmek
Uzere zimparalanip, ¢cok defa,®k gibi sert tozlarla parlatildiktan sonra bir kimghs
asindirici ile dglanir. Ortaya cikan yapi fazlari, ¢iplak goz vega fazla 1x10)
blyutmeyle gorulebiliyorsa makroskobik veyaggolukla old@gu gibi mikroskopla

secilebiliyorsa mikroskobiklik s6z konusudikinci haldeki faz yapisina mikroyapi
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da denir.Simdi sirasiyla metalografide kullanilan parlatma d&glama hakkinda
bilgi verelim [1].

1.15.1. Parlatma ve Parlatma Aragclari

Numuneler kesildikten sonra ve kaliplandiktan spmnékroskobik inceleme igin
parlatiimalari gerekir. Parlatmglamleri, caitli parlatma kademeleri icerir. Her
kademede, bir Onceki kademede kullanilagindiricidan daha ince s@adirici

kullanilir ve bdylece her kademenin numune ylzeyiallsturdusu deformasyon ve
cizik en aza indirgenir. Numunelerin parlatiimasikid bagari, parlatilacak

malzemeye uygun yontem vgrdiricinin sec¢imine ghdir [1].
1.15.1.1. Aindiricilar

1.15.1.1.1. Kaba vdnce Parlatmada Kullanilan Asindiricilar

Asindiricilarin tane blyuku mehs (andirici yakalama 0zefli) veya mikron
cinsinden belirtilir. Zimparalar ise genellikle zpara numarasiyla ifade edilir.
Silisyum Karbir (SiC); sentetiksendirici olup kum ve koktan elde edilir. Mehs
sertligi 9.5’ dir ve hegzagonal yapidadir. SiC tanelennh®z hem de kat veya
kuma Uzerine bir bglayici tespit edilerek zimpargeklinde kullanilir. Zimpara
kagidi; zimparalar yukarida belirtilgii gibi SiC taneleri veya genellikle tabii %55-75
Al,0O3 (korindon) ve magnetik tozu ihtiva ederler. Bazemindon yerine boksitin
elektrik firrninda gleme tabi tutulmasiyla elde edilen aliminada;(®) kullanilir.
Zimpara kgitlari tablo 1. 13.” de gosterilgi gibi tasnif edilir. ZiImpara numarasi

arttikca tane boyutunun kuculgliitablodan gorilmektedir [1, 88].

Tablo 1. 13. Zimpara Katlarinin tasnifi [1]

Zimpara No'su Uzun Yazilsi Kisa Yazilsi Tane Boyutu (Mikron)
80 4 - 210-177
150 3 - 105-88
180 2 - 88-74
240 1 - 53-45
320 0 1/0 37-31
400 00 2/0 31-27
600 000 3/0 22-18
800 0000 4/0 15-11

1000 00000 5/0 10-7
1200 000000 6/0 6-3
2500 0000000 7/0 3-1
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1.15.1.1.2. Kaba ve Nihai Parlatmada Kullanilan Andiricilar

Kaba ve nihai parlatma igin genellikle 85, Cr,O3, MgO, FeOs; veya elmas tozu
gibi asindiricilar kullanilir. Bunlardan elmas tozu, macuaya spreyseklinde,
digerleri ise toz veya damitik su ile stispansiyonnaikullanilir. Parlatilan numune
eger sudan etkileniyorsa bu durumda etilen, glikdkoh kerosen veya gliserin
kullantlir. Al, Cu, Ni, Si alaamlarinin parlatilmasinda nihai parlatma kademesind
MgO tavsiye edilir. Nihai parlatmada kullanilacalg®' in icerisinde suda ¢oziinen

diger alkaliler bulunmamaldir.

Aksi halde bu tir alkaliler numune yiizeyine lekeakir ve numune ile kimyasal
reaksiyona girerler. @er taraftan MgO, yawsga su ile reaksiyona girerek zamanla
magnezyum hidroksil ohwr. Bu da havadaki veya musluk suyundaki CO ile
durumda parlatma kurgaya tamamen dsgstiriimeli veya %2 HCI solisyonunda

lyice yikanmalidir [1, 88].

1.15.2. Dglama

Parlatiimg fakat hentz ddanmamg yuzeylerden istisnai durumlar sthda
mikroskop altinda goérintt almak neredeyse imkamsiE@kat parlatmadan sonra,
metal olmayan kalintilar, porozite, catlak, yuzesidbger benzer kusurlar kolaylikla
gorulebilir. Numunelere cok iyi parlatmaglemi yapilmasi durumunda glama
islemi yapilmadan da mikroyapi goruntuleri alinabikincak bu durum c¢ok nadir
gerceklgir. Parlatma sonrasinda numune ytzeyi olduk¢a dugdilyilizeye d§en
Istkk demetleri git sekilde yansidiklarindan, numunelerden bu haliyleigti
alinamaz. Bu nedenle yapida kontrassitulmasi gerekir. Bunun icin uygulanmasi
gereken yontem genel olarak gma (Etching) denilmektedir. @@ma glemi
uygulang bicimine gore fiziksel veya kimyasal glama olarak iki kisimda
deserlendirilir. Fiziksel dglamada belirli bir enerji uygulanarak (1s1 veya gék
voltaj) yuzeyden atom tabakalar atilir. Kimyasiglamada, numune kimyasal
maddelerle reaksiyona sokulur ve yilizeyde kontrastwulur. Bu gleme “kimyasal
daglama” veya kisaca “ ggama denir. Dglama ile parlatma sonucu gorulmeyen

mikroyapi karakterisgi aciga cikmaktadir. Dglama ayrica fazlarin cinsini tayin
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etmede, dislokasyonlarin yerlerini belirlemede \@lgnme ettdlerinde kullanilir

[1].



BOLUM 2
DENEYSEL CALI SMALAR

2.1. Deney Sisteminin Hazirlanmasi

Bu calgmada hizli katilgtirma metoduyla farkli bilgmlere sahip Al-4,5Mn-X Be
(X=0, 1, 3, 5) kuazikristal ajanlari Uretilmgtir. Bunun icin o6ncesekil 2. 1'de
gosterilen hizli katigirma sisteminin firrninda Al-4,5Mn-X Be (X=0, 1,, %)
alasimlari CS yontemiyle ingot halinde Uretilgnisonra Uretilen bu numuneler hizli
katilasma sistemindeki firinda eritilergderitler halinde elde edilmgiir. Deney sistemi
Erciyes Universitesi Fen Fakiiltesi Fizik bolumi lhigatilastirma grubu tarafindan

dizayn edilmgtir.

2.1.1. Hizh Katilastirma Sistemi

Genel yapisisematik olarakSekil 2. 2’ de gdsterilen sistem, varyak, ampermetre
termostat, voltmetre, hiz ayarlayicisi, motorgwtma diski ve eritme firinindan
olusmaktadir.

Sistem daha once kurulmwlup bu tez gamasinda yeni bir alimina tip takilarak
yenilenmitir. Seramik bir boru tzerine 0.82m dirence sahip kantal tel ile 2mm ile
4mm aralikta 76 sarim yapilarak toplam28irenci sglayacak kadar direnc telleriyle
sarilarak firinin 1sitma sistemi gturuldu.igine, erimg metali icinde bulunduracak olan
grafit pota yerlgtirildi (Sekil.2. 3). Ayrica dyari ile 1si yalitimini sgamak igin de
(20x20%x40 cm) boyutlarindaki sac kutu icerisine etrafina canyafl sarilarak

yerlestirildi.



Sekil 2. 1. Hizli katilgtirma deney sistemi.

Sekil 2. 2. Hizli katilatirma deney sisteminigematik olarak gosterimi [1].
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Sekil 2. 3. Hizli katilatirma sisteminin firin ici yapisi [1].

Sistemin govdesi Atinon marka tornanin motoru glkawyerine 3000 dev/dak.’ lik bir
motor monte edilerek o$turuldu. Motor ile disk arasindaki ganti kays-kasnak
sistemi ile olgturuldu. Sg@a-sola hareket edebilen torna sehpasinin Uzerime fi
olusturuldu. Motorun yiiksek devir hizlarinda harekehetesi icin gévde yere monte
edildi. Firinin sicakfi, grafit potanin i¢c ve u¢ noktalarina yetledigimiz termal cift ile
Olclldi. Varyak ile 1sitma sistemine kontrolli akwerilerek potanin yagave homojen
bir sekilde 1sitilmasi sdandi. Bunun yani sira ergin belli bir basincta puskurtiimesi
amaclyla sisteme uygulayagmiz gaz basinci icin firinin st kismina metalKapak
takildi. Gazin bulundiu tip, kapga bir hortumla bgandi. Hortumun zarar gérmemesi
amaclyla kapan icine kanal acilarak su glantisi yapildi. Ayrica dokim esnasinda
disk Gzerine puskudrtilen ergin temizlenmesi ve diskin gatulmasi, icinden su gecgen
bakir borunun dzerinde yuryak bir bez sarilarak ylzeyine temas ettiriimesi ile

salandi.

2.2. Alasimlarin Hazirlanmasi

Calismamizda girlikga %95.5 Al-%4.5 Mn, %94.5 Al-%4.5 Mn-%1 Be,9%5 Al-
%4.5 Mn-%3 Be ve %90.5 Al-%4.5 Mn-%5 Be hazirlamen Al, Mn, Be
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numunelerinden 0.1g hassasiyetli elektronik tetadlanilarak toplam 100 g olacak

sekilde numuneleri tablo 2. 1’ deki gibi hazirladik.

Tablo 2. 1. Malzemelerin miktari

Alasim Al Mn Be Toplam Alasim
Miktari | Miktari | Miktari Miktari
%95.5 Al-%4.5 Mn 95.5¢ 4.59 - 100g
%94.5 Al-%4.5 Mn-%1 Be 94.5¢g 4.59 1g 100g
%92.5 Al-%4.5 Mn-%3 Be 92.5¢g 4.59 39 100g
%90.5 Al-%4.5 Mn-%5 Be 90.5¢g 4.59 59 100g

Deney sisteminin hazirlanmasinda ayrintili olarakat@an hizh katilgtirma sistemi
eritme firini, 808C’ye ayarlandiktan sonra grafit potgekil 2. 4) icerisine aliminyum
koyarak firinin icerisine yeréirdik ve firin iIsinmaya birakildi. Sicaklik istésn desere
ulastiginda Manganez parcalar halinde Al egiyin icine ilave ettik. Mn’ nin tamamini
ilave ettikten sonra pota icerisindeki Al egyikaristirma cubgu ile karstirildi. Bu
islemler sirasinda 30 dakika ara ile firin agilipyi@mn homojen olarak dalmasi igin
grafit karstirma cubgu ile karstirildi. Bu islem en az dort kere tekrarlandi. Sonucta
alasimi olusturan numunelerin iyice katigina emin olduktan sonra, eriyik haldeki
karisim firindan cikarilip pota icerisinde acik havadsilksmaya birakildi. Boylece
agirhkca %95.5 Al-%4.5 Mn igeren ingot aleni hazirlanmy oldu. Ayni slem diger

kompozisyonlarda da tekrarlanarak ingotatdar tretildi.

Sekil 2. 4. Algim hazirlamada kullanilan grafit pota

Elde edilenalasimlardanSekil 2. 5’de gosterildii gibi iki u¢ ve orta noktasindan alinan
numuneler metalografik ¢amalarda kullaniimak tzere saklandi. Geri kalannkise
20-50 g'lik parcalar halinde kesilerek hizli kagrtea calgsmalarinda kullanildi. Algmin

iki u¢ ve ortasindan numune alinmasinin sebebigikan homojen olup olmagh ve
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dolayisiyla farkli bolgelerde farkli katgiarma yapisinin gozlenip gozlenmgidiin

tespiti icindir.
) Numune
Dip parga kesme
dogrultusu
Orta parga
Ust parga

Boyuna kesit

Enine kesit (Alt yiizii)

—»  Enine Kesit (Ust yuzu)

Sekil 2. 5.Iingot numuneden metalografik gahalar icin numune alinmasi [1]
2.3. Hizli Katilastiriimi s Serit Uretimi

Hizli katilastirma sistemi eritme firininda elde edilen %95.5984.5 Mn, %94.5 Al-
%4.5 Mn-%1 Be, %92.5 Al-%4.5 Mn-%3 Be ve %90.5%4.5 Mn-%5 Be alam
numuneleri yaklgk 20-50 g’ Ik parcalara ayrildi. Normal Kkatdailmis ingot
alssimlarinin en Ust ve en dip kisimlari, kirlilik olédregi dustncesi ile hizl
katilastirma calsmalarinda kullaniimadi. Sistemde firin-disk ylzasasindaki mesafe 5
mm’ ye ayarlandi. Firina ga varyasin gerilim degeri 5 dakika ara ile %10 artirilarak
firn sicaklg kontrollii bir sekilde artirildi. Yaklak firnin sicaklgr 30PC'ye
ulastiginda, ingot al@mdan hazirlanngi kiiclik parcalardan 30 g civarindaki saha
grafit potaya konulup firina yedrilerek argon gazi uygulanacak kapak kapatildi.
Baglanti hortumunun sicaktan etkilenmemesi icin kapakiu gesi saglandi. Diskin
donme hizi 10 m/s’ ye ayarlanip sabitlendi. Daharadirin yatay dgrultuda hareket
ettirilerek disk tGzerine getirildi. Firinin S|c%qll85(9C’ye ulsstiginda, argon (Ar) gazi
acilarak, 80 kg/cf lik bir basincla eriyik haldeki alam 2 mm capli delikten hizla
donen diskin Uzerine puskarttldd. Eriyik disk ylimele ince birserit halinde ¢ok hizli
bir sekilde katilgarak yatay agl hareketi ile yere difii ve seritler elde edildi. Bu



49

islemler numunenin farkh yerlerinden alinan her parca icin diskin d&sik hizlari
(10m/s ve 35m/s) icin tekrarlandi ve hizli kagmhas seritler elde edildi.

2.4. Metalografik Calismalar
2.4.1. Numunelerin Kesilmesi

Uretilen ingot metal numuneleri istenilen boyutkatkkesmek icin Metacut-M 250 kesme
aleti ve 250 mm capl, 1.5 mm kalginda Dimos-M elmas kesici kullanildi. Burada
dikkat edilmesi gereken husus, kesme esnasinda medwau herhangi bir yapi
degisiminin olusmasina engel olmaktir. Orgie disilk erime sicakfiina sahip bir
malzeme kesim esnasinda isinabilir ve eriyebiliesik{ kullanarak yapilan kesme
islemlerinde ise yapida bozulmalar olabilir. Prersgrak, numune yapisinda minimum
yap! deisimi yapan ve en az isi glwran kesme tekpinin kullaniimasi gerekiringot
alasim numunesinin kumpas ile boyu olculir ve numunaer2.5 cm’ lik dilimler
halinde, numunedeki tane yapisina zarar vermedem\ez 1sI olgturacal disunilen
Metacut-M 250 kesme aleti ile yayvayavag kesilir. Ayni yontemle enine kesilen
parcalarin bazilari da boyuna kesilir. Enine ve umay kesitleri alinan numune,
kaliplama ve zimparalamaya hazir hale gelotur.

2.4.2. Numunelerin Kaliplanmasi

Hazirladgimiz ingotlarin u¢ orta kisimlarindan kesilereknah parcalar daha once
hazirlanan plastikten yapilmkalip kutularina enine ve boyuna kesitler incetake
sekilde yerlatirildi. Seritler ise kesitlerinin net incelenebilmesi icimalip kutularina

yerlestirildi.

Kaliplamada sguk kalip tekngi kullanildi. Epoxi-Resin ve Hardener 15:2 oraninda
kullanilarak hazirlanan karm, kaliplanacak numunenin konufglu kutulara
dolduruldu. Kutular diz bir satihta katthaaya birakildi (yakkak olarak 48 saat).
Bdylece istenilen kaliplar elde dilgnoldu.

2.4.3. Numunelerin Zimparalanmasi

Zimparalama slemleri Fen Fakultesi Fizik B6lUmU katihal labomatunda bulunan
cihazlar kullanilarak yapildi. Zimparalama esnasimthazin su kgantisi agilarak
numunelerin su ile zimparalanmasiglsadi. Boylelikle numunenin hem isinmasi

engellendi, hem de homojen bir temaglaadi. Zimparalamanin dizgin ve itinal
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yapilmasi fotgraf cekmede odaklama kolagl sgslamaktadir. Her bir zimparalama
kademesinden sonra numune ylzeyinin diz olmasindevi@ ciziklerin giderilmg
olmasina dikkat edildiNumunelerin zimparalanmasi Silisyum Karbir (SiQtari ve
magnetit tozu iceren zimparagdariyla yapildi. Kullanilan zimpara fgélari ve tane
bayuklikleri Tablo 2. 2'de verildi.

Ayrica numune ylUzeyinde zimparalansgemiyle olwan sekil degisikli ginin sematik

gosterimiSekil 2. 8'de verildi.

Zimpara k@itlarinda birim alana din tane sayisi (grid) arttikgca mikron cinsinderetan
boyutu azalmaktadir. 80-600 gridler kaba, 800-28@dler ise ince zimpara olarak
siniflandinlir. Numuneler, 100 gridlik zimparagkdindan bglayarak 2500 gride kadar,
kabadan inceye @gou kademeli olarak zimparalanir. Her bir numuneakaimparalarla
10-15 dakika, ince zimparalarla ise 20-25 dakikay@é& zimparalandi.

Tablo 2. 2. Bazi zimpara gdilari ve tane buyuklukleri [88].

Zimpara Tane No (Grid) Tane Boyutu (um
600 22-18
800 15-11
1000 10-7
1200 6-3
2400 3-1

H
Kesme sonras: |
1

Sekil 2. 6. Numune kesme cihazi ile kes§mumunedeki ylizey durumu
(A, B, C tabakalari zimparalangeemiyle olusansekil
deisikliklerini D ise orijinal i¢ yapiyl géstermektedif89].

2.4.4. Numunelerin Parlatiimasi

Parlatma dlemleri bolimumiz katihal laboratuarinda bulunahaziar kullanilarak
yapildi. Dong hizi ayarlanabilen parlatma cihazina parlatilacaknuneye uygun
parlatma kumgari takildi. Kaba ve ince parlatma icin farkh ¢éabtyUkligline sahip

elmas suspansiyonlar kullanildi. Parlatgkeminde kullanilan elmas stspansiyonlar
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sirasiyla 6 ve 3 um tane buyugline sahip elmas ¢ozeltilerdir. Parlatma sirasireta h
bir elmas slUspansiyon icin ayri metal diskler teeryapgtiriimis parlatma kumsari
kullanildi. Numune ile parlatma kumaarasinda yunmgak bir temas gsgamak ve nem
miktarini ayarlamak amaciyla elmas siuspansiyorbitkkte Struers Depif ygayici
(ldbrikant) kullanildi. Parlatma sirasinda disk dien islaklik azaldik¢a, numune
yuzeyine parlatici ¢ozeltiler yagabilmekte ve ylzeyde leke gturabilmektedir. Disk
Uzerindeki kumg@n kurumamasi icin zaman zaman c¢ozelti vey&glagaci ilavesi
yapildi. 6 ve 3 um’ lik parlatma c¢ozeltileri kulldei. Numuneler her bir ¢ozelti ile
ortalama 5-10 dakika parlatildi. Parlatma sirasiettaas ¢ozeltinin disk Uzerinde
homojen dgiimasina dikkat edildi. Hersama sonunda numune bol damitik su ile
yikandi ve ultrasonik temizlemslemine tabi tutuldu. Her bir parlatma kademesi
degisiminde 5-10 dakika sureyle ultrasonik temizlemeik@pk numunenin ytzeyinde
biriken kirlilikler temizlendi. Numunelerin ultrastk temizlenmesinde Strues Metason
120 tipi ultrasonik temizleme cihazi kullanildi. tkdlsonik temizleme cihazinin
haznesine su dolduruldu. Haznedeki su icine yerlen behere saf su konuldu.
Numune bu behere cimbiz yardimiyla ygtitddi. Numune ylzeyi 5-10 dakika sureyle
ultrasonik sistemle temizlendi. Arttk numune ylzegglanmaya hazir duruma geldi.
Tablo 2. 3’ de bu tez ¢camasinda kullanilan ¢ozelti ve kugharin 6zellikleri verildi.

Tablo 2. 3. Parlatmada kullanilan ¢ozelti ve kylara

Cozeltinin Tane | Cozeltinin Ozelligi Parlatma Kumasi Kullanilan
Bayukltgu Yaglayici

6 um Struers Elmas Cozelti Struers Polifloc3 Struers Depif
Monokristal, Samex | 200 mm ¢apinda Mavi renkli

3 um Struers Elmas Cozelti Struers Polifloc3 Struers Depif
Monokristal, Samte | 200 mm capinda Mavi renkli

2.4.5. Numunelerin Dglanmasi

Her ne kadar parlatma sonucunda numunenin ylzexgiohj purizsiz ve ayna gibi
parlak olsa da numune yluzeyinde renk farkli{kontrast) olgturmadan mikroskopta
inceleme yapmak mimkuin gklir. Mikroyapr analizi icin numunenin @anmasi
gerekmektedir. Dgama sonucunda mikroyapl karakteristikleri ortayskaglir.
Metalografide elektrolitik dglama ve kimyasal dgama olmak Uzere iki ¢& daglama
vardir. Elektrolitik dglama ile ylizeyden atom tabakalari atilir. Bunum igelirli bir
enerjiye ihtiya¢ vardir. Bu eneriji, 1sI veya yukseltaj uygulanarak sganabilir [90].



52

Kimyasal dg&lama glemi, ylzeyi istenen kalitede temizlenmve purizsiz hale
getirilmis  numunenin, dgdama c¢ozeltisine uygun sirelerde daldinimasiyla
yapilimaktadir. Dglama kleminde en 6nemli nokta metalik malzeme icin uygun
daglama c¢ozeltisini segmektir. @BE@ma glemi sonunda parlatiimiytzey, ¢ozeltinin
etkisiyle renk dgistirir ve donuklgir. Daglamanin yeterli olup olmagina mikroskopla
numuneye bakilarak karar verilir. Blama, tane sinirlarinin &g cikariimasi, fazlarin
tayin edilmesi ve dislokasyonlarin belirlenmesiigibrumlarda yapilmaktadir [75]. Bu
tez calgmasinda, numunelerin tane sinirlarini ve mikroyégelliklerini ortaya
ctkarmak icin numune yilizeyine uygun bir reaktifpiesdilerek kimyasal dgama
teknigi uygulandi. Al-4,5Mn-X Be (X=0, 1, 3, 5) g§g alagim sistemleri icin
literattrlerden faydalanarak uygungitayici ¢ozeltileri hazirlandi. Cozelti bigenlerinin
oranlari dgistirilerek mikro yapilyl en iyi ortaya cikaran gayicilar tespit edildi.
Calgilan algim sistemleri ve bu ajan sistemlerine uygun g@glama cozeltileri ve

daglama sureleri Tablo 2. 4’ de verildi.

Tablo 2. 4. Al-4,5Mn-XBe (X=0, 1, 3, 5) ala sistemlerine uygulanan glayicilar.

Alasim Sistemi Daglama Cozeltisi Daglamanin Uygulanmasi
Al-4,5Mn-XBe (X=0, 1, 3,| 1,25 ml Nitrik asit Oda sicakiiinda ve
5) 0,75 ml Hidroklorik asit ¢Ozeltiye daldirarak.
0,25 ml Hidroflorik asit Daglama suresi:30-60 s
47,75 ml Su

2.5. Mikroyapilarin Gozlenmesi

Uretilen her bir numunenin uygun bdlgelerinden #esialinip sguk kaliplama
yontemiyle kaliplandiktan sonra metalografiklemlere tabi tutuldu ve uygun
daglayicilarla d&landi. Uretilen her bir numunenin mikroyapi fptaflari SEM ile
cekildi.

Numunelerin SEM fotgraflarinin ¢ekimleri Erciyes Universitesi Teknoldjrastirma
ve Uygulama Merkezinde (TAUM) bulunan LEO 440 mabkgisayar kontrollu dijital
SEM ile yapildi Bu mikroskop, 40 kV hizlandirma tagh ve ikincil ve geri yansimali
elektron detektoriine sahip x(5-300.000) kat buyutkapasitelidir. Ayrica farkl
fazlarin tane yonelimini tespit edebilme Ozellbulunmaktadir. SEM ile fotgraf

cekimine gecmeden 6nce, parlatymee d&lanms olan numuneler, kaplama Unitesine
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yerlestirildi ve yuzeyleri yaklaik 10-40 nm kalininda gimg tabaka ile kaplanarak
vakum altina alindi. Burada elektron demetinin yiles®n daha iyi saciimasi ve
goruntindn daha iyi kontrast ve ngdisahip olmasi amaclangir. Bu islemden sonra
gumi tabaka ile kaplanmginumuneler, SEM’in vakum haznesi i¢cindeki numurideas
kismina yerlgtirilerek numunelerin  uygun bélimlerinden farkh yhiimelerde
fotograflari cekildi cekilen SEM fotgraflarinin tamaminda back-scatter dedektor

kullaniimustir.

2.6. X-Isinlari Toz Difraktometresi

X-1sinlari toz difraksiyon desenleri Erciyes UniversiteTeknoloji Argtirma ve
Uygulama Merkezinde (TAUM) bulunan Bruker AXS D8 vethce tipi difraktometre
ile yapildi.

Bragg Brentano geometrisine gore gah bir sistem olup, dlcimlerde 40 kV ve 40
mA’ de elde edilen Cu K isinlari kullanildi. Sistemde monokromatize ni elde

etmek icin grafit monokromatér veya filtreler kuliémaktadir. Olglimler

10° < 29< 90 aralginda 0.002 (20)' lik aci tarama miktar ile yapildi. Xsni
demetinin kalinigini uygun hale getirmek icin difraktometre gime 1 mm’ lik ve
ctkisina da 0.1 mm’ lik filtreler yerkgirildi. Numuneden difrakte olan Xginlari Nal
(TI) tipi sintilasyon dedekt6rt ile toplanmakta westeme bg bulunan bilgisayar
unitesi yardimiyla dgerlendirilmektedir [80]. Sinyalsleyici Unitesi, sayicidan gelen
elektronik pulslardan istenmeyen pulslari ayirmdKraksiyon piklerinin genfini
arttirmak, pulslarinsiddetlerini sayisal dgerlere cevirmek, bunlari voltaj akim

degerlerinde bilgisayara géndermek icin kullaniimaktad

2.7. Diferansiyel Termal Analiz (DTA) ve Diferansiyel Taramali Kalorimetre
(DSC)

Universitesi Teknoloji Argtirma ve Uygulama Merkezinde bulungekil 2. 9’ deki
DIAMOND PERKIN ELMER Marka TG-DTA ve PERKIN ELMER APPHIRE
marka DSC kullanildi.

DSC, numune isitilirken, gotulurken ya da sabit sicaklikta tutulurken alinanda

verilen 1s1 (enerji) miktarini dlcen bir cihazdBu cihaz, referans ile numuneden gelen
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(ya da uzaklgan) 1si farkini zamana veya sicgklib&li olarak gosterir. Numunenin
sicaklga gore verdii tepkiler o numunenin yapisi, kalitesi, sgiflve dayaniklilgl gibi
bircok 6zellgi hakkinda bilgi verir.

Sekil 2. 7. Perkin Elmer - Sapphire DSC ve Diamoi@&/DTA cihazlari

DSC ile DTA ayni 6lgim prensiplerine gore gali DSC’ de referans numunesi ile
sicaklk farki saptanirsa o zaman sigakayni tutabilmek icin numuneye verilen Isi
(enerji) miktari dgisir. Bu desisim sayisal veri olarak bilgisayara aktarilir ve
numunedeki faz dgsimi sirasindaki 1s1 aki belirlenir. Buradaki deneylerde
numunelerdeki faz gegeri, kararl ve yar kararl fazlar belirlemekn¢gDSC ve DTA
cihazlari kullanildi. DSC olctimleri; yaklk 20-25 mg &irliginda numuneler
kullanilarak 30—-700 °C arasinda 10 °C/daksalizinda sirekli devam eden azot
atmosferi altinda yapildi. Ayrica, referans ve namkabi olarak 6 mm c¢apinda bakir
kaplar kullanildi. Benzegekilde DTA olgctumleri; yaklak 30-40 mg girhginda 50-
1000 °C arasinda 20 °C/dak arhizinda slrekli devam eden azot atmosferi altinda

yapildi.

2.8. Mikrosertlik Degerlerinin Olgilmesi

Numunelerin mikroyap! foigraflari SEM ile cekildikten sonra mikrosertlik Glgieri
Cankin Karatekin Universitesi Fen Fakultesindeubah sertlik cihazi kullanilarak
Olculdu. Mikrosertlik dlgimlerindesematik yapisSekil 2. 10’de verilen Future Tech
FM-700 model dijital mikrosertlik 6lctim cihazi kahilmstir. Bu cihaz 10, 25, 50, 100,
200, 300, 500 ve 1000 g’ lik yuk uygulayabilen, #é@ssasiyette dlcim alabilen ve
elektronik olarak sertlik dgerini kendisi hesaplayabilen bir cihazdir. Kendefizde
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fotograf cekme Unitesi olup x200, X500 ve x1000 buyutegerlerindeki objektiflerle

fotograf cekebilme 6zelliklerine sahiptir.

Okiiler — Yiik uygulama

tinites:
Numuneye Objektif
batan elmas (%10 ve x40)
Numnme

480 mun
Nunmmne

tutucu tabla Ak

diigmesi

Dijital pane

Numunenin
diisey hareketum
saglavan kisun

(a)

e S N :

I
P

Sekil 2. 8. Mikrosertlik dlcim cihazinigematik gosterimi.



BOLUM 3

BULGULAR

3.1. X-Isin1 Yapi Analizi
Normal katilgtirma yontemiyle elde edilen ingot Al-%5Mn-%X Be%X, 1, 3, 5) (a.)

alasimlar toz haline getirilerek, hizli katgiarmayla elde edilereritler ise oldgu gibi
X-1sin1 difraksiyon glemine tabi tutuldu. Boylece numune icindeki farkézlarin,
parlatma ve dgdama gleminde kullanilan farkli kimyasal maddelerden letkerek
orijinal hallerinin bozulma ihtimali engellendi. Nwneler cam bir lam dzerine
konularak difraktometrenin tablasina ystieldi. Aletin jeneratdr kismi ¢adtirilarak 40
kV ve 40 mA dgerine ayarlandi, Ni filtre ile dalga boyu 1.54060fan tek renkli Cu
Ko 1sinimi kullanildi. Detektor minimum 5°'den fdayarak 90°'ye kadar (5 20 < 90)
dakikada 5° artinlarak ve 0.002° ornekleme grakullanilarak ol¢cimler yapildi.
Yapilan X-gini difraksiyonu sonucunda elde edilen veriler daloara bilgisayarda
degerlendirildi. X-Isini kirlnimi analizlerinde kanasilan en énemli gucliklerden birisi,
incelenen numunenin 6rgu parametrelerinin en hagdakle nasil tespit edilegalir.
Bu durum bilhassa kati ¢ozeltilerle ilgilidir.

Bir cismin 0rgu parametresi a, herhangi 6zel byucdtzlemleri takiminin d mesafesi
ile,

a=d(h?*+k?*+ 1% (3.2)
seklinde d@ru orantilidir. Burada h, k ve | kirinimin ogludiizlemleri tanimlayan

miller indisleridir. Bir dizlem takimi i¢in Bragg;esi Ol¢ulirse d mesafesi,
2dSi = nA (3.2)

esitligi ile hesaplanabilir. Orgli parametresi a, d’ yeslbalarak Eitlik 3.I' e gore
hesaplanir. ktlik 3.2" ye gore d’ deki (buna Igh olarak a’ da ki) hassasiyet 6lculgmi
bir miktar olan 6’ ya dezil sin®’ ya balidir. Dolayisiyla buyik6 deserlerinden
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hesaplanan d ve bunagbeolarak da a daha hassas olacaktir. Buigelda 5< 20 < 90
aralginda yapilan analizlera-Al' a ait orgi parametresinin  hesaplanmasinda
kullaniimistir. Ayrica hassasiyeti arttirmak icin, tarama Hez analizi gézlemlerine

gore cok daha dik tutulmutur. Sonuglasekil 3. 1 - 3. 3'de verilmektedir.

Sekil 3. 1 — 3. 3'de CS yontemiyle kagtailmis ingot ve MS yontemiyle 10 ve 35 m/s
katilasma hizlarinda katikuriimis Al-%5Mn-%X Be (X= 0, 1, 3, 5) alamlarina ait
XRD pikleri gorulmektedir. Sekil 3. 1 geleneksel yontemle kagtisulmis CSO,
CS1,CS3 ve CS5 alanlarina ait difraksiyon piklerine ait olup; CSGaminda Al-Mn
faz diyagramindan da [93] beklegdgibi IQC (a=0.46 nm), hekzagon@ = 1.22736
ve ¢ = 2.45396 nm) ve-Al (a=0.4040 nm) kati ¢ozelti fazlar kamiza ¢ikmaktadir.
Hexagonala = 1.22736 ve ¢ = 2.45396 nm) faza ait pikler elddndgi gibi 41° ve 51°
de gozlenmektedir. CS1, CS3 ve CSSiatarinda ise Be miktari sirasiyla %1, 3 ve 5
oraninda katkilanmiolup IQC, hekzagonale a-Al fazlarina ilave olarak intermetalik
Be,AIMn fazi gozlemlenmigtir. Artan Be oraniyla birlikte de bu fazlara aitklerin
siddeti artmaktadirSekil 3. 2. MS metoduyla 10 m/s hizda kagilalmis MSO, MS1,
MS3 ve MS5 algmina ait pikleri icermekte olup MSO numunesindeCl@e a-Al
(@=0.4039 nm) fazlari bulunmaktadir. MS1, MS3 ve M@&munelerinde ise 1QC,
intermetalik BgAIMn ve o-Al fazlari yer almakta olup artan Be miktariyla ta
fazlarinsiddetleri artmaktadirSekil 3. 3 en yuksek katgarma hizi olan 35 m/s hizla
katilastiriimis alasimlara ait olup bu hizda katgan algimlarda sadece 1QC ve-Al
(2=0.4037 nm) fazlari yer almaktadir. En yiksek kgtnia hizi olan 35 m/s’ de-Al
fazi icerisinde Mn ve Be ¢Ozunmektedir. Hizli kamha olayinin dgasinda ¢ozunurlik
artisl yer almakla birlikte bu ¢ozundrlik agini da G¢ farkll sebeple aciklayabiliriz; i)
Aliminyuma ait pikler incelenirse katglma hizi arttikcau-Al'a ait pik acilarinin saf
aluminyuma gore argfi gbzlenmektedir, bu astkafes icerisinde aliminyum haricinde
farkli atomlarin yer al@ini ve ¢oztinme olayinin gerceydigini bizlere gostermektedir.
i) Diger taraftaru-Al’ a ait kafes parametresinin (kubik fcar0.4040 nm’ den (kubik
fcc) a=0.4037 nm’ ye katikgna hizinin artmasiyla birlikte gliiigti ve bu dgerlerinde
saf aliminyuma ait (kibik fc@=0.4049 nm [92] dgerinden daha diik oldysu XRD
analizinden ankalmaktadir, bu ise ¢ozinugiun artmasinin birsaretidir. Son olarak

¢cobzen elementin atom yarigapinin Al (0.143 nm){ipén elementlerin atom yaricapla-
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Sekil 3. 1. Geleneksel dokim (CS) yontemi ile Uestil
Al-4.5Mn-XBe (X=0, 1, 3, 5) ingotlarinin

XRD desenleri.
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Sekil 3. 2 Melt-spinning (MS) yontemi 10 m/s diskruhie
hizi ile Uretilen Al-4.5MKBe (X=0, 1, 3, 5)
algmlarinin XRD desenleri.
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Sekil 3. 3 Melt-spinning (MS) yéntemi 35 m/s diskrahbe hizi ile
uretilen Al-4.5Mn—-XBe (% 0, 1, 3, 5) alamlarinin
XRD desenleri.
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rina Mn (0.126nm) ve Be (0.146 nm) yakin olméasi ¢ozunurlik ariina katkida
bulunmutur. Ayrica artan Be miktari hexagonal fazin azdtaintermetalik BgAIMn

ve IQC fazin guclenmesine sebep oftoun Yiksek katilema hizlarinda da
¢cozunarligin artmasiyla birlikte cekirdeklenme esnasindanbikilQC fazi ile a-Al
temel fazi ayni yonde buyuntir. Bu sebeple-Al yoninde buyilyen faz yapisi gip

35 m/s katillama hizinda Uretilen ajan seritleri daha homojen ve daha dizenli faz
karakteristgine sahip olup bu hizda kamiza o-Al temel matrisiyle birlikte a-
AlI+IQC fazi ¢cikmaktadir.

3.2. SEM ile Mikroyap! Analizi

Normal ve hizli katilgtirma yontemiyle dretilen ajamlara ait ayrintili mikroyapi
analizi SEM ile farkli blyutme oranlarinda cekiléstograflarla gergeklgtirilmi stir.
Analizler esnasinda numuneler Elektron mikroskoluniablasina yatay olarak
yerlestirildi, vakum calstirilarak detektér ve numune bdlumindeki havaakiddi.
Yapilan butin analizlerde, elektron demeti ile nasyilzeyi arasindaki agi 90° olacak
sekilde sabit tutuldu. Elektron tabancasi gallarak numune elektron bombardimanina
tutuldu. Numuneden gelen elektronlar detektrdéatap gorunttler dijital olarak elde
edildi.

Mikroyapi argtirmalarinda esas amag, fazlarisataicerisinde tespit etmek ve ailanlarn
olusturan fazlarin gérinimlerini ayrintili olarak amaBtmektir.CS ve MS yodntemiyle
elde edilen numunelerin SEM incelemeleri morfolofikelliklerini tespit etmek icin
yapilmstir. Sekil 3. 4 - 3. 6 CS ve MS yontemiyle Uretikrfarkli miktarda Be iceren
alasim numunelerinin mikro yapilarini gostermektediekil 3. 4a CSO akamina ait
olup mikroyapi kaba noktaseklindeki dairelerden oklmaktadir. Bu noktalarin
oranindaki fot@rafi olup kaba noktalarin icerisindeki hiicresel Zzedonal ve dentririk
IQC fazini ayrintili olarak gostermektedffekil 3. 4 c-h CS yontemiyle Uretilen Al-
4.5Mn algimina sirasiyla %1, 3 ve 5 oraninda Be ilave eghlairetilen algmlarin
mikroyapisini gostermektedir. CS1 numunesinin njgmsi CSO numunesinin
mikroyapisina benzemekle birlikt€ekil 3. 4 d' de yuksek bilyutme oraninda
hekzagonal faz ve IQC fazina ilavetgne biciminde BgAIMn fazi gortlmektedir. %3
Be ilavesinde ise mikroyapr tamamen gdeektedir. Kaba noktaseklindeki
mikroyapidaki gorinim dortgen bicimli  tetragonal pya dongmektedir.
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Mikroyapidaki tetragonlar ortalama 10-15 pm buygkididedir. %5Be ilavesinde ise
yapida gorulen 1QC fazi, hekzagonal faz ¥mei bicimli B@AIMn fazi oldukca
blyumektedir ve i fazi dendrit ve nokgklinde iki farkli formda kanmiza cikmaktadir
(Sekil 3. 4 h). Daha once yapilan gahalar incelediimizde Al-4,5Mn alaiminda
mikroyapiy! etkileyen Be katki miktarinin  %0.6& P04 aralginda katkilanan Be
miktarina bgh olarak deistigi bilinmektedir [94-105]. Bizim camamizda Be’un
mikroyapiy! etkileyen kritik katki miktari %3 oluppu katki miktarinin tzerinde

mikroyapi dgismektedir.

Sekil 3. 5 ve 3. 6 sirasiyla MS yontemiyle 10 verB5 hizda katilgiriimis Al- 4.5
%Mn—-X%Be (X= 0, 1, 3, 5) atam seritlerinin disk ve hava yuzeylerine ait SEM
fotograflarini gostermektedirSekil 3. 5 a ve b 10 m/s hizda kagtialmis MSO
numunesine ait olup 6tektik yapinin icerisine ggrlis dendritik kuazikristal fazlardan
olustugu gorulmektedir.Sekil 3. 5 ¢ - f sirasiyla %1 ve %3 Be katkili MS& MS3
numunelerinin disk ve hava yuzeylerine ait SEM gdilerini icermektedir.a-Al
dendritleri ile 1QC parcaciklar homojenglamli o-Al hiicreleri ile dizensiz BAIMn
parcaciklarindan olunmaktadir. MS5 numunesinde ise MSO numunesine &itayapiya
benzemekle birlikte 1QC parcaciklari mikro yapiriseide daha ince bir gorinim
gostermektedirSekil 3. 6 ise en yuksek katgima hizi olan 35m/s hizda kattalmig
Al- 4.5 %Mn—X%Be (X= 0, 1, 3, 5) numunelerinin dig& hava ylzeylerine ait SEM
fotograflarini gostermektedirSekil 3. 6 a ve b MSO numunesinin disk ve hava
yuzeylerinin mikroyapilarini géstermekte olup, nokapi ayni numunenin 10 m/s de
dretilmis MSO numunesine gore daha duzenli ve kiguk boy@fd parcaciklarindan
olusmaktadir.Sekil 3. 6 ¢ - d MS1 numunesinin disk ve hava yumeyait olup disk
yuzeyi a-Al dendritleri ve 1QC parcaciklarindan ghaaktadir. Ayni numunenin hava
yuzeyinde ise mikroyapi tamamengdgp iyi dagiimis hicresel forma doésindstir.
Sekil 3. 6 e - h MS3 ve MS5 numunelerine ait olup 3visumunesi koyu gri kiresel
Otektik morfoloji ile birlikte lamelsel mikroyapiesgilemektedir. Bu lamelsel yapinin
icerisinde hticresel morfolojide gtzlenmektedir. &5 katkili MS5 numunesinde ise
hicrelerin mikroyapisi tamamen Be miktaringlbalup artan Be oraniyla mikroyapi

daha diuzenli bir yapiya dégriektedir. Disk yilizeyinin mikroyapisinin havéazgyi
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Hexagonal phasel

; )‘ Be,AlMn

| a-Al + i phase

BesAlMn

Sekil 3. 4CS yontemi ile tretilen (a)-(b)Al-4.5Mn, (c)-(d)-A.5Mn-1Be, (e)-(f) Al-
4.5Mn-3Be, (g)-(h) Al-4.5Mn-5Be ingotlarinin taramelektron
mikroskobu (SEM) goruntuleri
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Sekil 3. 5 MS yontemi ile 10 m/s hizda uretilen (B)Al-4.5Mn, (c)-(d) Al-4.5Mn-
1Be, (e)-(f) Al-4.5Mn-3Be, (g)-(h) Al-4.5Mn-5Bgeritlerinin hava ve disk
yuzeylerinin taramali elektron mikroskobu (SEM) @ditleri
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Sekil 3. 6 Melt-Spinning (MS) yontemi ile 35 m/s HezUretilen (a)-(b)Al-4.5Mn, (c)-
(d) Al-4.5Mn-1Be, (e)-(f) Al-4.5Mn-3Be, (g)-(WI—4.5Mn-5Beseritlerinin
hava ve disk yuzeylerinin taramali elektron ragkobu (SEM) goruntuleri
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mikroyapisindan daha homojen opdusekillerde gorilmektedir. [Fer taraftan 10 m/s
hizda katilstiriimis algimlara gore 35 m/s hizda kattiaulmis alasimlarin ¢cok daha
homojen mikroyaplya sahip olgu ve Be ilavesininde mikroyaplyr tamamen

degistirdigi sekillerden gbzlenmektedir.

3.3. EDS Analizleri

Numunelerin kantitatif ve kalitatif bigm analizleri, LEO 440 SEM’ e lganms
Voyager EDS ile yapilntir. EDS analizleri 1000 biyutmede, elektron demet40°
gelme acisi altinda ve 20 kV hizlandirma voltajinala analiz edilmgtir. Bu analiz
esnasinda katasilan giclik Be’ un dedekte edilmesi olgtwr; Clinkl EDS analizinde
kullanilan cihazin filtresi Be’ dan yapilgliicin numunemiz icerisindeki Be miktari bu
analiz yontemiyle tespit edilemegtir. Bu sebeple numunelerin Kkalitatif ve kantitatif
analizleri ICP-AES ile yapilngtir ve sonuclar Tablo 3. 1’ de verilgtir.

Tablo 3. 1ingot ve hizli katilgtiriimis Al-4.5Mn-XBe (X=0, 1, 3, 5alasimlarina ait
genel EDS sonuglari.

Alorani  Mnorani (&  Be orani (&.

Malzeme (ag. %) %) %)
Al-4.5Mn 95.88 412 0
Al-4.5Mn-1Be 94.92 4.30 0.78
Al-4.5Mn-3Be 93.18 3.99 2.83
Al-4.5Mn-5Be 91.17 4.27 4.56

3.4. DSC Analizleri
Sekil 3. 7 — 3. 9 CS ve MS yontemleriyle UretigmAl-4.5Mn-XBe (X=0, 1, 3, 5)

numunelerinin 50-1000 °C tarama sicgkida DSC analizleri yapildi. Bu amacla,
seritler oncelikle makasla kesilebilecek en kugukcpkara ayrilarak, her byerit ve
ingottan 20-25 mg’ lik kicuk parcalar kesilerek in@ndi. Hazirlanan numuneler Al
kefeye konularak cihazin haznesine ygnliddi. Sicaklik kontrol Unitesi 10°C/dak’ ya
ayarlanarak numuneler isitiimayaslaadi. Ayrica sicaklikla artacak olan oksitlenme
etkisini azaltmak icin, kefenin bulungu hazneye 10 It/dak’ ik sivi azot aki
saglanarak kontrollt atmosfer ajturuldu.

Sekil 3. 7 CS yontemiyle Uretilminumunelere ait olup CSO numunesinde 600 ve 660
°C de iki endotermik pik g6zlenmektedir; bu pikéeAl ve QC i fazina aittir. CS1, CS3
ve CS5 numunelerinde ise 605-725 °C de uc¢ farkidowrmik reaksiyon piki
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Sekil 3. 7 Geleneksel dokim (CS) yontemi ile Uretild—4.5Mn

(CS0), Al-4.5Mn-1Be (CS1), Al-¥1B-3Be (CS3),
Al-4.5Mn-5Be (CS5) ingotlarina BISC pikleri

Is1 Akis Hizndaki Degisim (mW/dk)
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Sekil 3. 8 Melt-Spinning (MS) yontemi ile 10 m/szHa Uretilen

Al-4.5Mn (MS0), Al-4.5Mn-1Be (MS14l-4.5Mn-3Be
(MS3), Al-4.5Mn-5Be 88)seritlerinin DSC pikleri

Is1 Akis Hizindaki Degisim (mW/dk)

68



Is1 Akis Hinn (mW)

| 3898
180 M S 5 I 3500
35 m/s
o b so00
_so0 F 2500
F =000
-1 000
F 1500
-1see Pik=675.76 °C L 1000
Pik Yiiksekligi=-1447.5052 mW
AH=11801.1486 I/g
-2000 F 00
arb i N iy o
-2500
F -S00
=3000
-a741
S0 100 200 300 400 S00 E00 700 s00 00 ‘1000
200 4 4245
] M S 3 4000
o4 l
| 35m/s
I 3000
- S00 4 I
—1000 -+ ‘:l 2000
Il
15004 Pik=672.41 °C |
Pik Yiiksekligi—1354.8093 mW 1000
AH=19946.2747 /g |
-2000 vl
Y | : eSO I
|
-2500 4
-1000
-3000+
2000
i 2285
49.9 100 200 00 400 S00 E00 700 00 Q00 1010
| 4957
5004 | MS1
| 35 m/s | aom
o4 |
|
|| 3000
=500 4 "
|
=-1000+ ” 2n00
Pik=671.28 °C
Pik Yiksekligi=-1615.5536 mW o
-1500-+ AH=23186.6225 J/g
_2000 4 — T e - e e a
-2500 4 -1000
-anno g 2124
50.96 100 200 300 400 S00 600 700 800 [00 1010
o 9580
!, MSO oo
35m/s
_s00 J| / =000
|
lL FOoO
-lo00 | s000
|
Pik=670.94 °C | e
-1eee Pik Yiikseklii—-3517.0367 mW |
AH=15851.5762 J/g | 4008
J— | : 3000
| ] 2000
-2500 {l [l 1000
Uy UR ORI | [ S G A
-3000 'll
| 1000
[
] -2000
-3500
j -2946
5025 100 200 300 400 S00 B00 oo s00 Q00 1008

Sicakhik (°C)

Sekil 3. 9 Melt-Spinning (MS) yontemi ile 35 m/szta Uretilen

Al-4.5Mn (MS0), Al-4.5Mn-1Be (MS1), A4.5M8Be

(MS3), Al-4.5Mn-5Be (MS5gritlerinin DSC pikleri

Is1 Akis Hizindaki Degisim (mW/dk)
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bulunmaktadir; bu pikler sirasiytaAl, IQC ve BeAlMn fazlarina aittir.Sekil 3. 8 MS
yontemiyle 10 m/s de Uretilgnalasim numunelerine ait DSC piklerini icermektedir. Bu
katilasma hizinda MSO numunesine ait endotermik pik 650 g8Ciltip a-Al kati
coOzeltisi ile 1QC fazini gostermektedir. %1, 3 vdé& katkili alaimlarda ise iki farkh
endotermik pik 1sinma suresince gozlenmektediu Bikler erimg o-Al, 1QC ve
intermetalik BgAIMn fazlarina aittir.Sekil 3. 9 ise en yuksek katgima hizi olan 35
m/s Uretiimg MS numunelerine ait olup; 670 °C civarinda keshinendotermik pik
vermektedir. Bu keskin pil-Al kati ¢ozeltisi ile IQC fazina aittir. Artan Bmiktari ile
birlikte DSC piklerinde godzlenen sicakliklar bir ktar artmaktadir. Bu 6nemsiz arti
kristallenmeye kar intermetalik BgAIMn, 1QC ve kristalin fazlari ile kati Al
cOzeltisinin ¢ozlinen konsantrasyorgidikli gi ile ili skilidir.

3.5. DTA Analizleri

DSC analizi oldukg¢a hassas bir termal analiz yont@makla birlikte tretilen akamlar
icin yaklsgik 700 °C’ ye kadar analizin yapiliyor olmasi beakliktan daha yuksek
sicaklik dgerlerinde olgabilecek piklerin gdzlenmesine imkan tanimamaktaBu
sorun daha yiksek sicakliklaragahilen ve DSC analizinin goulugunu sinayan DTA
analiziyle ailabilir. Numunelerin dlciminde 6rnek kabi olard&tm kroze ve referans
madde olarak da AD; kullanildi. Olglimler, 50-1000 °C arasinda 20 °®/datis
hizinda ve 30-40 mg’ hk numune miktari ile yapiliapilan ¢caymalar sonucu elde
edilen DTA cizimleriSekil 3. 10 - 3. 12’ de gosterilwiir.

DTA analizleri CS ve MS yontemiyle Uretilen Al-4.8%—-X%Be (X= 0, 1, 3, 5)
numunelerinin erime sicakini ve termal dengelerini incelemek i¢in yapgnae Sekil

3. 10 - 3. 12 gosterilrgiiir. CS yontemiyle tretilen CSO alaninda iki pik gozlenmekte
olup bu pikler; IQC faz ve kati Al ¢ozeltisine atup Sekil 3. 10'da goruldgu gibi
601,28 °C ve 650,10C sicaklginda tespit edilmstir. Agirhkca %1, 3, ve 5 Be
eklendikten sonra CS yontemiyle Uretilen numunedid endotermik pik gdzlengtir
ve bu piklerin erime sicakliklari sirasiyla; CSImunesi icin 603.11, 652.07 ve 722.18
°C, CS3 numunesi igin 603.342, 652.853 ve 722.634CS5 numunesi i¢in 604.323,
653.727 ve 723.127 °C’ tir. CS1, CS3 ve CSsiaiarinda 722 °C’ de tespit edilen
dcuncu pik ise intermetalik B&IMn fazina kasilik gelir. MS yontemiyle 10 m/s
katilssma hizinda dretilen numuneler icin DTArgeri Sekil 3. 11'de gorulmektedir.
MSO numunesi igin 653,96 °C sicaklikta sadece #irgpzlenmektedir ve bu pik 1QC
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Al-4.5Mn-5Be (CS5) ingotlarina ait DTA pikie
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fazi ile katia-Al ¢Ozeltisinin erime ya da bozunma sicgkia kagilik gelir. Agirlikca
%1, 3, ve 5 Be eklendikten sonra MS yontemiyle i@t numunelerin erime
sicaklglysa MS1 numunesi icin 654,21 ve 72187 MS3 numunesi icin 659,94 ve
725,23 °C, MS5 numunesi i¢in 667,51 ve 732,21 €aldiklarda iki endotermik pik
gorulmektedir; bunlar sirasiyla intermetalik,B8n faz (yaklgik 721 ve 732C) ve
IQC faz ile birlikte katia-Al ¢ozeltisinin (yaklalk 653 ve 667°C) erime ya da
bozunmasina kaitik gelir. Diger taraftansekil 3. 12 MS yontemiyle 35 m/s hizla
katilasan Al-4.5%Mn-X%Be (X= 0, 1, 3, 5) numunelerine a&time piklerini
gostermektedir. Butin numunelerde sadece keskin dmdotermik erime piki
gozlenmekte olup; MSO, MS1, MS3 ve MS5 numunelgn sirasiyla 670.92, 671.28,
672.65 ve 675.76 °C’ de erime sicaglivermektedir. Bu pik 1QC faz ile kat-Al
cOzeltisinin erime sicalgidir. CS ve MS numuneleri 690 °C lzerinde tamam&n e
Termal analiz sonucunda bulunan erime sicaklikdakailik gelen fazlagekil 3. 1 - 3.
2’ de gosterilen XRD pikleri ile uyumludur. AyridaTA analizinde ortaya ¢ikan bu
sonugclar daha 6nceki cghalarla da uyumludur [93, 105].

DSC ve DTA analizlerinde IQC fazinin erime sicaldrk birbirine ¢ok yakin olmakla
birlikte tamamen ayni gerde ¢cikmamaktadir. Bunun sebebi katkilanan Beanikin

farkli olmasi ve deneysel hatalardan kaynaklannoakta

3.6. Mekanik Ozellikleri

CS ve MS yoOntemiyle uretilen Al-%4.5Mn—%XBe (X= D, 3, 5) alaamlarinin oda
sicaklgindaki mikrosertlik (), akma mukavemet(YS), kopma mukavemeti (UTS)
ve boyca uzama orafekil 3. 13, Tablo 3. 2 ve Tablo 3. 3’ de gdsteriktaglir. Sekil 3.
13, Tablo 3. 2 ve Tablo 3. 3’ den; CSOsatanin maksimum M dezeri 50 kgf/mn,
UTS deseri 203 ve YS dgeri 112 MPa’'dir. %1 Be katkili CS1 numunesinin miaksn
Hv degeri 50 kgf/mnf, UTS deeri 203 ve YS dgeri 112 MPa 6lciilmgtir. CS3 (Al-
%4.5Mn-%3Be) numunelerinin maksimumvHUTS ve YS dgerleri sirasiyla 65
kgf/mn?, 272 MPa ve 223 MPadir. Al-%4.5Mn-%5Be @t numuneleri icin
maksimum HV, UTS ve YS gerleri sirasiyla 75 kgf/mf 281 MPa ve 240 MPa
degerlerine arttg gorilmektedir. Dier taraftan akam icindeki Be miktar arttikga
uzama miktar sirasiyla %3.7, 2.7, 2.3 ve 2 gidwe Be miktarl arttikca uzama

miktarinin azaldil yine Tablo 3. 2’ de gorulmektedir.
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Yine Sekil 3. 13 a ve b ‘de goérilen MS yontemiyle 10 rkétilasma hizi ile Uretilen
MSO numunesinin maksimumvHUTS ve YS dgerleri sirasiyla 90 kgf/mfm 349 MPa

ve 307 MPa’dir. Al-4.5Mn alamina %1 Be katkilanarak tretilen MS1 numunesinn H
(100 kgf/mnf), UTS (380MPa) ve YS (353 MPa) gklerinin kademeli olarak ar#fi
Sekil 3. 13 ¢ ve d’ de goriulmektedir. Al-%4.5Mn-%3Béssimi icin maksimum M,
akma ve kopma mukavemetggeleri sirasiyla 107 kgf/mm 407 MPa ve 395 MPa
olarak bulunmstur (Sekil 3. 13 e ve f). Al-%4.5Mn-%5Be glani icin maksimum M,
akma ve kopma mukavemet g@eleri 117 kgf/mrh, 418 MPa ve 410 MPa olarak
Olctlmustar (Sekil 3. 13 g ve h). [¥er taraftan Be miktari arttikga uzama miktarinin da
sirasiyla %1, 1.3, 0.9 ve 0.7 ofgluTablo 3. 2’ de gorulmektedir.

35 m/s katilama hizi ile Uretilen MSO numunesinin maksimunv, UTS ve YS
degerleri sirasiyla 107 kgf/mmz2, 406 MPa ve 355 MPa’di-4.5Mn algimina %1 Be
ekleyerek MS yontemiyle 35 m/s disk donme hiziiitetilen numunelerin sertlik (112
kgf/mn?), kopma gerilimi (389MPa) ve akma mukavemetietéerinin kademeli olarak
arttigl Sekil 3. 13 ¢ ve d’ de gozlenmektedir. Al-%4.5Mn-%8BIgimi icin maksimum
Hv, UTS ve YS dgerleri sirasiyla 112 kgf/mm 451 MPa ve 433 MPa olarak
bulunmutur (Sekil 3. 13 e ve f). Al-%4.5Mn-%5Be alani icin maksimum M, UTS ve
YS deserleri 124 kgf/mrf, 458 MPa ve 449 MPa gozlemlentiti (Sekil 3. 13 g ve h).
35 m/s’lik katilgma hizi ile Uretilen numunelerin uzama miktageleri ise sirasiyla
%1.5, 1,1, 0,8 ve 0,5 ol@u Taplo 3.2’ de gorilmektedir.

Hem CS yontemiyle Uretilen alanlarda, hem de MS yontemiyle Uretilen hizli
katilastiriimis alasim seritlerinde sertlik, akma ve kopma gerilimgaelerinin artan Be
miktarl ve artan katilema hiziyla art@ii Sekil 3. 13, Tablo 3. 2 ve Tablo 3. 3’ den
acikca gorulmektedir. Bu derlerdeki artyin iki sebebi vardir; i) artan Be miktari ile
hekzagonal faz azalip IQC fazin ggbmasi, ii) katilagma hizinin artmasiyla
mikroyapinin daha homojen hale gelmesi ve tanawiklboyutunun kiculmesidir.
Mekanik Ozelliklerde gozlenen bu iygme SEM ve XRD sonuglarl ile uyum

icerisindedir.



Tablo 3. 2 CS ve MS yoOntemiyle uretilen Al-4.5Mn-&B
(X =0, 1, 3, 5) numuneleri i¢cin oda sicgkidaki
gerilim ozellikleri

Uzama
Alasim UTS (Mpa) YS (Mpa) (%)
CS Al-4.5Mn 203 112 3,7
MS Al-4.5Mn, 10m/s 349 307 1,0
MS Al-4.5Mn, 35m/s 406 355 1,5
CS Al-4.5Mn-1Be 247 171 2,7
MS Al-4.5Mn-1Be, 10m/s 380 353 1,3
MS Al-4.5Mn-1Be, 35m/s 426 389 11
CS Al-4.5Mn-3Be 272 223 2,3
MS Al-4.5Mn-3Be, 10m/s 407 395 0,9
MS Al-4.5Mn-3Be, 35m/s 451 433 0,8
CS Al-4.5Mn-5Be 281 240 2,0
MS Al-4.5Mn-5Be, 10m/s 418 410 0,7

MS Al-4.5Mn-5Be, 35m/s 458 449 0,5
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Sekil 3. 13 CS ve MS yontemiyle Uretilen Al-4.5Mn-Bx = 0, 1, 3, 5) numunelerinin
mekanik 6zellikleri; (a)-(b) CS ve MS yontemiyleetilen Al-4.5Mn, (c)-(d)
CS ve MS yontemiyle Uretilen Al-4.5Mn-1Be, (e)-{Ip ve MS yontemiyle
uretilen Al-4.5Mn-3Be, (g)-(h) CS ve MS yontemiyleetilen Al-4.5Mn-

S5Be



Tablo 3. 3 CS ve MS yontemiyle Uretilen Al-4.5Mn-&B
(X =0, 1, 3, 5) numuneleri icin sertlik oldderi

Hv (kgf/mm?2)
Disk Hava

Alagim Yuzeyi Yuzeyi
CS Al-4.5Mn 50.3

MS Al-4.5Mn, 10m/s 91.3 87.7
MS Al-4.5Mn, 20m/s 95.2 92.3
MS Al-4.5Mn, 30m/s 103.3 101.6
MS Al-4.5Mn, 35m/s 108.7 105.3
CS Al-4.5Mn-1Be 66.2

MS Al-4.5Mn-1Be, 10m/s 100.3 98.2
MS Al-4.5Mn-1Be, 20m/s 106.7 100.5
MS Al-4.5Mn-1Be, 30m/s 111.3 103.4
MS Al-4.5Mn-1Be, 35m/s 113.5 109.2
CS Al-4.5Mn-3Be 74.4

MS Al-4.5Mn-3Be, 10m/s 1104 107.4
MS Al-4.5Mn-3Be, 20m/s 108.3 102.3
MS Al-4.5Mn-3Be, 30m/s 119.3 1171
MS Al-4.5Mn-3Be, 35m/s 122.4 115.3
CS Al-4.5Mn-5Be 76.7

MS Al-4.5Mn-5Be, 10m/s 112.3 107.4
MS Al-4.5Mn-5Be, 20m/s 115.6 1121
MS Al-4.5Mn-5Be, 30m/s 121.7 1154

MS Al-4.5Mn-5Be, 35m/s 123.8 118.2




BOLUM 4

TARTI SMA-SONUC ve ONERILER

4.1. Tartisma-Sonug

Kati malzemelerin Ug¢lnci grubunu gluran kuazikristal malzemeler, farkh kristal
yapiya sahip olduklari igin; mekanik ve termal dikkdri bakimindan dier
malzemelerden c¢ok farklidir. Bu farkhlik tamameralz@menin mikroyapisiyla
ilgilidir. Bu tez calsmamizda, QC Al-%4.5Mn ajanina farkh oranlarda %1, 3, 5 Be
ilave edilerek, farkli yontemlerle (CS ve MS yonten) kuazikristal yapida normal
ve hizli katilatiriimis alasimlar uretildi. Uretilen algmlarin mikroyapilari Taramali
Elektron Mikroskobu (SEM), faz karakteristiklerii¥ini difraksiyonu (XRD), termal
Ozellikleri ise diferansiyel taramall kalorimetrBC) ve diferansiyel termal analiz
(DTA) ile incelendi. Mekanik 6zellikler ise Vickers mikrodéetydontemi ve kopma-
cekme testiyle belirlendi. Yapilan bu gahalardan elde edilen sonuclagagidaki
gibi 6zetleyebiliriz;

Bu calsmada, Melt-spinning (MS) ve geleneksel dokim (C8nptgmleriyle elde
edilen Al-%4.5Mn- %XBe (X= 0, 1, 3, 5) alanlarinin kuazikristal olgum yetengi
Uzerine berilyum miktarinin etkisi atailmistir. Ozellikle elde edilen ajamlarin

mikroyapi, termal ve mekanik 6zelliklerinden bahbadktir.

CS yontemiyle Uretilmi CS0, CS1, CS3 ve CS5 ghalarinin SEM ile mikroyapisi
incelendginde, CSO numunesinde hicresel hekzagonal ve dénd@C fazlari
bulunmuytur. CS1 numunsinde hekzagonal faz, IQC fazi gmei bigciminde
intermetalik BgAIMn fazi gortlmektedir. CS3 numunesinde ise milkapyla kaba
nokta bicimindeki yapilar tetragonal yapiya dg§meéktedir. CS5 numunesinde
dendrit ve noktgeklinde iki farkli sekilde 1QC fazi, hekzagonal faz véne bigimli
intermetalik BgAIMn fazi goOzlemlenmitir. Be miktari arttikca IQC fazinin
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yogunlugunu artirirken hekzagonal fazingmlugunu azalt gozlenmgtir. Farkh
katilastirma hizlarinda (10 ve 35 m/s) MS yontemiyle Ueetihizhi katilatirilmig
seritlerin  yUzeylerinin SEM ile vyapilan mikroyap! celemelerinde; ylksek
katillastirma hizinda (35 m/s) mikroyapinin giic katilgma hizindaki (10 m/s)
mikroyapidan daha homojen olglu bulunmygtur. MSO numunesinin dendritik
kuazikristal fazlardan okugu gérulmektedir. MS1 ve MS3 numunelerinde asAl
dendritleri ile 1QC parcaciklari homojen glamli a-Al hicreleri ile dizensiz
Be,AIMn  parcaciklarindan okmaktadir. MS5 numunesi MSO numunesine
benzemekle birlikte IQC parcaciklarinin mikroyagensinde ¢ok daha ince bir
daginim gosterdii goralmastar.

CS yontemiyle dretilen ingotlarin ve MS yontemiyileetilen hizli katilgtiriimis
seritlerin 5< 20 < 90 aralgindaki XRD faz analizlerinde, Al, Mn ve Be’ ye &itzlar
IQC, hekzagonaly-Al ve intermetalik BgAIMn hem ingot hemde 10 m/s kayiaa
hizi ile Uretilen numulerde gozlemlergtni. En yiksek katilgma hizi olan 35 m/s
katilasma hizinda ise sadece IQCoAl fazlari yer almaktadir.

CS yontemiyle Uretilngiingot algimlarin termal davraglarinin incelendii DSC ve
DTA analizlerinde; CSO numunesinde iki endotermik gbzlenmektedir. Bu pikler
a-Al ve 1QC fazina aittir. CS1, CS3 ve CS5 numunabie ise ¢ farkl endotermik
reaksiyon piki bulunmaktadir. Bu pikler sirasigal, IQC ve BeAlMn fazlarina
aittir. 10 m/s katilgma hizinda dretilen hizh katgiariimis alasim seritlerinin termal
Ozelliklerinin incelendii DSC ve DTA analizlerinde, MSO numunesine ait ek
endotermik pik goraltr. Bu piki-Al kati ¢ozeltisi ile 1QC fazini gostermektedir.
MS1, MS3 ve MS5 akamlarinda ise iki farkli endotermik pik gézlenmettire Bu
pikler erimg a-Al, 1QC ve intermetalik Be4AIMn fazlarina aittirEn yuksek
katilasma hizinda ise butin numunelerde keskin bir endokepik gézlenmektedir.
Bu keskin pik a-Al kati ¢ozeltisi ile 1QC fazina aittir. Ayrica, 8C ve DTA
egrilerinden 1QC fazinin erime noktasinin Be kompgaisuna bgl olarak 652- 675
“C arasinda oldiu tespit edildi.

Numunelerin mikrosertlik deerleri Sekil 3.13’ de, akma ve kopma gerilim geleri
de Tablo 3.2, Tablo 3.2 \gekil 3.13' da verilmgtir. MSO, MS1, MS3 ve MS5 hizli

katilastiriimis alagimlarin mikrosertlik, akma ve kopma gerilim ggglerinin ingot
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hallerine gore artsn gozlenmgtir. Ayrica algimin bilesimindeki Be miktari arttikca
ingot ve seritlerin her ikisinde de mikrosertlik, akma ve ko@ gerilim dgerleri

artmaktadir. Bu at) diskin donme hiziyla dgu orantihdir.

MS yontemiyle Uretilen hizli katgarilmis numunelerin mikrosertlik, akma ve
kopma gerilim dgerleri, normal katilgtirilan numunelere gore oldukca iyi neticelere
ulasmistir. Bu deserlerin artmasinin sebebi ise; hizli kagulalmis seritlerdeki
mikroyapida goOzlenen tanecik kigulmesi ve homojegiilienla birlikte algim

icerisinde yer alan intermetalik fazlardir.

4.2 Oneriler
Son olarak, gelecekte tasarlanan veya yapilmasiilémecalsmalar icin 6nemli

noktalarisu sekilde 6zetleyebiliriz:
a) Kullandgimiz sistemlerin modifiye edilmesi:

1. Hizh katilgtirilmis serit Gretimi kullanilan firin 1100+1 °C’ kadar cikémekte bu
ise daha yuksek erime sicghha sahip malzemeyi Uretmeye imkan vermemektedir.
Bu yuzden firinin yenilenmesi veya modifiye edilmgsrekmektedir.

b) Oneriler

1. Al-Mn-Be Uclu alaimina B gibi dérdincu elementlerin eklenmesi ile ¢apinin

olusup ollsmamasi ve bu elementlerin etkileri incelenmelidir.

2. Al-Mn-Be algiminin elektrik ve manyetik 0Ozellikleri agtariimalidir ve bu

ozelliklere hizl katilgtirmanin etkisi belirlenmelidir.
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