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Bi-Sn-Ag UCLU OTEKTIK METALIK ALASIMININ KONTROLLU
KATILASTIRILMASI VE FiZIKSEL OZELLIKLERININ
INCELENMES]

OZET

Bu c¢alismada, Bi-Sn-Ag  (Bi-ag.%47Sn-ag.%0.68Ag)  otektik  alasiminin
hazirlanmasinda ve numune kaliplarina doldurulmasinda vakumlu eritme firin1 ve
dokiim firmi1 kullanildi. Alagimla doldurulan numune kaliplar1 daha sonra Bridgman tipi
kontrollii katilagtirma firin1 yardimiyla Argon ortaminda asagidan yukart dogru, sabit
katilastirma hiz1 farkli sicaklik gradyentlerinde ve sabit sicaklik gradyenti farkli

katilastirma hizlarinda olmak iizere iki farkli durumda katilastirildi.

Kontrollii dogrusal katilastirilan numunelerin mikroyapi fotograflari, optik mikroskobu
ve taramali elektron mikroskobu (SEM) yardimiyla cekildi. Cekilen bu fotograflardan
lamelsel olarak tanimlanan oOtektik mesafeler Olgiildii. Farkli  katilastirma
parametrelerinde iiretilen herbir numunenin mikrosertlik degerlerinin dl¢timiinde
Vickers tiirii sertlik O6lgme cihazi kullanildi. Katilastirma hizi (V) ve sicaklik
gradyentinin (G), Otektik mesafeler (1) ve mikrosertlik (HV) ve ¢ekme dayanimi (o)
degerleriyle iliskisi lineer regrasyon analizi yontemi kullanilarak belirlendi. Ayrica
katilagtirma parametrelerine (G,V) bagl olarak numunelerin elektriksel 6zdirenci (p)

Olclilmiis ve artan G ve V degerlerine bagli olarak p’nun azaldig1 tepit edilmistir.

Bu sonuglara gore, G ve V degerlerinin artmasiyla A degerlerinin azaldigi, buna karsin
HV ve o degerlerinin arttig1 tespit edildi. Elde edilen deneysel sonuglar teorik

modellerle ve literatlirde bulunan benzer deneysel ¢aligmalarla karsilastirildi.

Anahtar Kelimeler: Bi-Sn-Ag, Uclii 6tektik, Dogrusal katilastirma, Mikroyapt,,
Mikrosertlik, Cekme gerilimi, Elektriksel iletkenlik, Entalpi, Oz 1s1
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DIRECTIONAL SOLIDIFICATION OF Bi-Sn-Ag TERNARY
EUTECTIC ALLOY AND INVESTIGATION OF PHYSICAL
PROPERTIES

ABSTRACT

In this study, the samples of Bi-Sn-Ag (Bi-wt. 47%Sn- wt. 0.68%Ag) eutectic alloy has
been prepared by using a vacuum melting furnace and casting furnace. Then samples
have been directionally solidified upwards under argon atmosphere under the two
conditions; with different temperature gradients at a constant growth rate and with
different growth rates at a constant temperature gradient in a Bridgman type directional

solidification furnace.

The microstructures of the controlled directionally solidified samples were
photographed by using an optical light microscopy and scanning electron microcopy
(SEM) and the eutectic spacings such as lamellar spacings have been measured from the
photographs of samples. The microhardness (HV) of each samples which produced
under the different solidification conditions has also been measured by the Vickers type
hardness tester. The dependence of characteristic eutectic spacings (A) and the
microhardness (HV) and strain stres (o) on the velocity of crystal growth and the
temperature gradient were determined by using linear regression analysis method. Also,
dependence of electrical resistivity (p) on G and V were measured and it has been

found that the value of p decreases with the increasing the values of G and V.

According to these results, it has been found that the value of A decreases with the
increasing the values of G and V, whereas, the value of HV and o increases with the
increasing value of G and V. The experimental results obtained in this work have been
compared with the theoretical models and previous similar experimental results in the

literature.

Keywords: Bi-Sn-Ag, Ternary Eutectic alloys, Directional solidification,
Microstructure, Microhardness, Resistivity, Enthalphy, Spesific heat.
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1. BOLUM
TEMEL BiLGILER

1.1. GIRIS

Saf metal veya eriyik kristallerin c¢ekirdeklenme ve biiylimeleri iizerinde yiiriitiilen
calismalar, dokiimlerle elde edilen malzemelerin yap1 ve 6zelliklerinin anlasilmasinda
yeni boyutlar kazandirmistir. Sivi fazdan kat1 faza gecis ve kati-sivi arayiizey yapisi
tizerine son elli yildir fizikgiler, malzeme bilimcileri ve Ozellikle son yillarda
uygulamali matematik¢iler yogun bir sekilde calismaktadirlar. Cok fazli alagimlar
izerinde yapilan ¢alismalar giincelligini korumakta, yeni teori ve bulgularla ¢aligmalar
siirdiiriilmektedir. Ozellikle &tektik, peritektik ve dendritik formda katilasma yapist
sergileyen metalik ve kompozit malzemelerin {iretimi iizerine caligsmalar hizla devam

etmektedir [1-3].

Alagim sistemlerinin kontrollii olarak dogrusal katilastirilmasi, pratikte tek kristallerin
biiylitiilmesinde, malzemelerin saflagtirilmasinda (bdlgesel aritma) ve malzemede
homojen bilesim elde edilmesinde kullanilmaktadir. Bu tiir katilastirmalarin bazi ticari
uygulamalari; yart iletken kristallerin biiylitiilmesi, oksit lazer sistemleri, 1stya ve zora

dayanikli savunma sistemleri ve optik uygulamalar icin kristallerin biiytitiilmesidir.

Katilagtirma olayinda, katilagtirilan malzemenin bilesimi (C,), sicaklik gradyenti (G) ve
katilastirma hiz1 (7) birbirinden bagimsiz olarak kontrol edilebilmektedir. C,, G ve V'
parametreleri "katilastirma parametreleri" olarak bilinir. Katillagtirma parametrelerine
bagl olarak, kontrollii katilagtirilan malzemenin mikroyapi parametreleri (Ag, A1, A2, R
ve d) (6tektik mesafe, birincil kollar aras1 mesafe, ikincil kollar aras1 mesafe, dendritik
veya hiicresel uc¢ yaricapt ve yumusak bolge derinligi) ve buna baglh olarak

malzemelerin mekanik 6zellikleri degismektedir.

Bu boliimde katilastirma olayinin daha iyi anlasilabilmesi i¢in faz doniisiimlerinde
denge durumu, siiriicii kuvvet, asir1 sogumalar (altsoguma) ve g¢ekirdeklenme olay1
anlatilacaktir. Daha sonra saf metal ve alasimlarin dogrusal katilagtirilmasina

gecilecektir.



1.1.1. Faz Doniisiimlerinde Denge

Bir sistemin dengede olmasi, mekanik, termal ve kimyasal olarak dengede olmasi
demektir. Kati-sivi arayiizeyi hareket etmedigi zaman sistem mekanik olarak
dengededir. Araylizey sabit bir sicaklikta tutuldugu zaman ise termal dengededir.
Kimyasal denge durumunda ise fazlarin kimyasal potansiyelleri esit olmalidir, yani

kiitle akis1 olmamalidir.

S1v1 fazin entropisinin biiyiik olmasindan dolay1 sivinin Gibbs serbest enerjisi katinin
Gibbs serbest enerjisinden daha hizli azalmaktadir. Erime sicakligina (7x) kadar kati
fazin serbest enerjisi sivi fazin serbest enerjisinden daha kiigiiktiir. Bu yiizden kat1 faz
kararli denge durumundadir. 7 sicakliginin iizerindeki sicakliklarda ise sivinin serbest
enerjisi katinin serbest enerjisinden daha kiigiiktiir. Dolayisiyla erime sicakliginin
istlindeki sicakliklarda sivi faz kararli denge durumundadir. 7% sicakliginda ise her iki
fazin Gibbs serbest enerjileri birbirlerine esittir. Boylece erime sicakliginda kati ve sivi

faz birlikte dengede bulunurlar.

Klasik termodinamige gore sabit basing ve sicaklikta bulunan yalitilmis bir sistemin
Gibbs serbest enerjisi minimum degerde ise bu sistemin dengede oldugu sdylenir. Yani

yalitilmig bir sistemin denge durumu i¢in Gibbs serbest enerjisi matematiksel olarak,

(dG), =0 (1.1)

seklinde ifade edilir. Sekil 1,1°de atomlarin dagilimina gére Gibbs serbest enerjileri

verilmektedir. 4
2
? dG =
G NG
_“7; G A 4 T
8
$ AG dG =
3
8 !
O G

A B

(Yari kararli) (Kararl) Atomlarin

Dagilimi

Sekil 1.1. Atomlarin dagilimina gore Gibbs serbest enerjisinin degisimi [1]



Sekil 1.1°deki B durumunda sistemin Gibbs serbest enerjisi miimkiin olabilecek en
kiigiik degere sahip oldugundan sistem kararli denge durumundadir denir. 4 durumunda
da Gibbs serbest enerjisindeki degisim sifirdir fakat miimkiin olabilecek minimum
degerden biiyiiktiir. Bu durumu kararli denge durumundan ayirt etmek icin 4 noktasina
vari kararli denge durumu denir. Kararli denge durumu ile yar1 kararli denge durumu

arasindaki gecis durumlarina ise kararsiz denge durumlari denir [1].

1.1.2. Katilasmada Siiriicii Kuvvet

Bir sivi erime sicakligimin altindaki bir sicaklifa kadar sogutulursa Gibbs serbest
enerjisinde G = G, - G, kadar degisme olacaktir (Sekil 1.1). Gibbs serbest enerjisindeki
bu azalma katilagma i¢in gerekli olan siiriicii kuvveti saglar [1]. Katilasma i¢in gerekli

olan serbest enerji degisim miktar1 asagidaki sekilde elde edilebilir;

Sabit basingta AT sicaklik araliginda kat1 ve sivi fazlar i¢in Gibbs serbest enerjilerinin

sicaklikla degisiminin lineer oldugu kabul edilir. Boylece Gibbs serbest enerjileri,

G,=H,-TS, ve G,=H, -TS, (1.2)

olur. Bu durumda,

AG=G, -G, =H,—H, -T(S, - S.)=AH —TAS (1.3)

seklinde elde edilir. Burada & ve s indisleri sirasiyla kat1 ve siv1 fazlar1 gostermektedir.
Saf bir maddenin faz doniisiim sicakliginda (yani 7z’de), Gx = G, olacagindan AG = 0

olur. Buna gore denklem (1.3)’den,

AS = AH (1.4)
TE
yazilabilir. Burada AS erime entropisidir. Sonu¢ olarak herhangi bir T sicakliginda

Gibbs serbest enerjisindeki degisim (1.3) ve (1.4) denklemlerinden,



AHT  AH(T,-T) AH AT
TE TE TE

AG= AH - = AT AS (1.5)

olarak elde edilir. Denklem (1.5)’a s1v1 fazdan kat1 faza doniisiim i¢in hacimsel serbest
enerji degisimi veya suriicti kuvvet denir [1]. Saf maddeler i¢in erime sicakligindaki

entalpi degisimi erime gizli 1s1s1na esittir, yani AH = L dir.

1.1.3. Asir1 Sogumalar

Sividan katiya doniisiim i¢in, bir metalin sicakligi dengedeki erime sicakligi (Ty,) nin
altindaki herhangi bir T sicakligina kadar indirmek gerekir. Bu esnada sistemin toplam

asir1 sogumasi AT ile gosterilir ve ifade olarak

AT=Tyn—-T (1.6)

yazmak miimkiindiir. Alasimlarda AT nin degeri arayiizey egriligine, sivinin bilesimine
ve sividan katiya gecen atomlarin enerji engeline baglidir. Yani AT bu etkilerden gelen

asir1 sogumalarin toplamina esittir. Ifade olarak yazarsak,

AT =Tm-T= AT+ AT, + AT (1.7)

Burada; ATs sividaki ¢o6ziinen yaymimdan ileri gelen asir1 soguma, AT, sivi-kati
araylizeyinin egriliginden ileri gelen asir1 soguma ve ATy kinetik asir1 sogumadir. Bu

asir1 sogumalart simdi sirayla gorelim.

1.1.4. Katilastirma

Bir fazin bagka bir faza gore kararli olup olmadig1 mol basina diisen serbest enerji ile

belirlenir ve bu serbest enerji Helmoltz serbest enerjisi olarak ifade edilir.

F=E TS (1.8)



Burada E, fazin i¢ enerjisidir. Enerjinin miktarina gore atomlar faz degistirebilirler.
Atomlar arasindaki kohesif (yapisic1) kuvvetler biiyiliktiir ve i¢ enerji negatiftir.
Denklem (1.8)’ da ikinci terim sicaklik (T) ve entropidir (S). Entropi tanim olarak
herhangi bir fazdaki atomlarin siralanmasindaki diizensizlik o6l¢iisiidiir. Kati bir
kristalde atomlarin termal titresimlerinden dolay1 entropi artis1 gosterir. Sivida ise
yapisal diizensizlik ve termal titresimin her ikisinden dolay1 entropi yiiksek olup

diizensiz atomik yap1 olusmaktadir.

Sekil 1.2 de sicaklik ile bir metalin kat1 ve siv1 fazlarinin serbest enerjilerinin degisimi
sematik olarak gosterilmektedir. T=0 K’ de F=E ve kat1 atomlar aras1 kohezyon kuvveti
biiylik oldugundan dolay1 i¢ enerji kiigiik olup, bu nedenden dolay1 serbest enerjide
kiiciik olacaktir. Sicaklik artisiyla TS terimi nispeten 6nemli olmaya baslar ve S>0
oldugundan dolay1 serbest enerji azalir. Ancak sivinin entropisi katinin entropisinden
daha biiyiiktiir ve s1v1 fazin serbest enerjisindeki azalis artan sicaklikla kat1 fazinkinden
daha hizlidir. Bu nedenden dolayr iki fazin serbest enerji egrileri denge erime
sicakliginda kesisir. Yiiksek sicakliklarda ise kati faz, sivi fazdan daha diisiik enerjiye
sahip oldugundan kati faz kararli durumdadir. Eger sistem dengede ise, sivi ve katinin

serbest enerjileri birbirine esittir[12].

Fa
. g
AT ----------------------- Fkatl
FsIVI >
Te

Sekil 1.2. Kat1 ve s1vi fazlarin serbest enerjilerinin sicaklikla degisimi [11]

1.1.5. Dogrusal Katilastirma

Bir alasimin dogrusal katilastirilmasinda, numune sabit sicakliktaki sicak ve soguk
bolgelerle temasa maruz kalarak olusan sabit sicaklik gradyentinde yerlestirilir (Sekil
1.3). Numune, sabit hizla soguk bolgeye c¢ekilerek yada termal diizenegin hareketi ile
katilagtirilir. Katilagsan malzemenin &zelliklerini etkileyen mikroyap1 parametrelerinin
kontrolli, dogrusal katilagtirma yoOnteminde miimkiindiir[14]. Bu nedenle dogrusal

katilagtirma teknolojide 6nemli bir yere sahiptir. Simdi ikili alagimlarin dogrusal



Sicak
bdlge

Yalitim

Soguk
bdlge

V (kristal gekme hizi)

Sekil 1.3. Dogrusal katilagtirma [14].

katilastirilmasindaki temel bagintilar1 ve bu bagintilar elde edilirken yapilan kabulleri

inceleyelim.

Kat1 ve eriyik, katilasmanin gergeklestigi kati-sivi arayiizeyi ile ayrilir (Sekil 1.4). Bu
durumda, kat1 ve s1v1 fazi igin ¢dziinen ve 1s1 korunumu denklemlerinin ve faz sinir1 igin
ylzey dengesinin ve katilastirma yiizeyinin ilerleme seklinin tanimlanmasi
gerekmektedir. Bu tanimlar yapilirken araylizeyin matematiksel olarak keskin, kat1 ve
sivi fazlarmin esit yogunlukta oldugu, kati icerisinde ¢oziinen diflizyonunun ihmal
edildigi ve araylizeyde sicakligin siirekli oldugu kabulleri yapilir. Ayrica tiim fiziko
kimyasal katsayilarin sabit nicelik oldugu ve katidaki elastik ve plastik etkilerin ihmal
edilebilir derecede oldugu varsayilir. Daha etkili varsayim ise, gercek deneysel

ortamlarda uygulanabilirligi kisitli olan, s1v1 fazda konveksiyonun olmadigi kabuliidiir.

Co

=}

Sivi
Kati-sivi

arayuzeyi ¢

<
0]

Kati

Sekil 1.4. V hizi G sicaklik gradyentine maruz kalan baglangic C, ¢dzlinen
konsantrasyon- undaki eriyigin dogrusal katilagtirma sekli [14]



Sabit V hiz1 ile ilerleyen katilagtirma ylizeyine iligkin referans sisteminde korunum

denklemleri soyledir;

(a) Kat1 (k) ve s1v1 (s) fazinda 1s1 dengesi:

or, T,
—L=D!V’T, +V—~, (1.9)
ot oz

burada i=k yada s olabilir, T; ve D;, sirasiyla i fazindaki sicaklik ve difiizyon giiciidiir.

(b) Sividaki ¢oziinen dengesi:

C_pyrcsr €, (1.10)
ot oz

burada C ve D s1vidaki ¢dzlinen konsantrasyonu ve difiizyon sabitidir.
(c) Araylizeyde termal aki dengesi:

Katilagtirma ylizeyinde; 1s1 korunum denklemi, sivi ve katidaki normal sicaklik

gradyentleri ile bolgesel erime gizli 1sinin olusumu ile ilgilidir;

k9T, K VT, 4= L1V, (1.11)

burada L birim hacimdeki erime gizli 1sis1, ¥V, ve n faz sinirindan siviya yonelmis

bliyime hizi ve yilizey normali, Ky ve Kj ise sirasiyla kati ve sivinin termal
iletkenligidir. Ilgili niceliklerin katilastirma yiizeyinde degerlendirilmesi gerektiginden

¢ indisi kullanilmistir.
(d) Arayiizeyde ¢oziinen aki dengesi:

Cozilinen korunumu, katilastirmada eriyige serbest birakilan ¢oziinen (k<1) yada ¢oziicii

(k>1) diflizyonla siviya tasinmasini gerektirir,

[c, -], V.4 = DlvC], 4, (1.12)

burada Cy katidaki ¢oziinen konsantrasyonudur.



1.1.5.1.Saf metallerin katilastirilmasi

Ik olarak dengedeki saf metali ele alalim. Bir saf metalin sivi-kat1 fazlarmin sicaklik ile
serbest enerji degisimleri sekil 1.5 de gosterilmektedir. Diisiik serbest enerjiye sahip
fazda belirli sicaklik bolgesinde (katinin sicakligi < T, ve sivinin sicakligi >T. ) kati ve
stvi faz bir arada dengede ise serbest enerjileri esit olup bu iki fazin sicakliklar
dengesel erime sicakligi (T.)’ dir. Bu dengesel erime sicakligi (T¢)’ nin basinca gore

degisimini veren bagintiya “Clapeyron esitligi” ad1 verilir.

e

AT, AV

= 1.1
AP  °AH (1.13)

Burada, AP basingtaki degisimi, AH, entalpideki degisimi, AT, , basing degisiminden
ileri gelen sicaklik degisimi, AV ise, sivi ve kati fazlar1 arasindaki molar hacim
farkidir[15]. Eriyik metalin ¢cok yavas sogutulmasi durumunda, biitiin metalde sicaklik
tiniform seklinde ise, katilagma bolgesinin tam ortasindaki bir noktada katilagma baglar
ve cekirdekler sivi i¢ine dagilir. Her bir ¢ekirdek tercihli biitiin yonlerde biiyiiyerek

irilesir ve sonugta eseksenli dendritik tane yapisini olusturur.

Yari kararl kati

Molar serbest enerji G

Sekil 1.5. Saf metalin s1vi-kat1 fazlarinin sicaklik ile serbest enerji degisimleri[8]

Eger s1vi tamamen iiniform seklinde hizli bir sekilde sogutulursa, asir1 soguma biiytlik
olacak ve eriyikte ¢cok daha fazla c¢ekirdek olusacaktir. Sekil 1.6° de bu durumdaki
eseksenli dendritik tane yapist sematik olarak gosterilmistir. Saf metallerin
katilagtirilmasinda oldugu gibi degisik bilesimdeki alasim sistemlerinde dogrusal olarak

katilastirilabilmektedir.



Sekil 1.6. Es eksenli dendritik tane yapisi

1.1.5.2. Alasimlarin katilastirilmasi

Metaller ve metalik alasimlar daha fazla islenebilirlik (1s1l islem, haddelenme, déviilme
vs.) 1yi 1s1l ve elektriksel iletim 6zelligine sahiptir. Miithendislik uygulamalarinda en ¢ok
kullanilan ve {izerinde durulan malzemeler alasim sistemleridir. Malzemelerin
mikroyapilarindaki degisiklikler (tanecik biiyiikliiklerinin) malzemenin fiziksel
Ozelliklerini (basta mikrosertlik o6zelliklerini, Hy) ve diger Ozelliklerini etkiledigi
bilinmektedir. Malzemenin mikroyapt parametreleri (Agz, A1, A2, R ve d) bu
malzemelerin katilagtirilmas1 esnasindaki katilastirma parametrelerine yani sicaklik
gradyenti G, katilastirma hizi V' ve alasimin bilesimi C,’a baghdir. Katilastirma
parametreleri G, V ve C, birbirinden bagimsiz kontrol edilerek malzemelerin tanecik
boyutundaki mikroyapilarina ve mekanik O6zelliklerine (mikrosertlik) etki etmek
kontrollii (dogrusal) katilastirma yontemi ile miimkiindiir. Bu yontem ile degisik

malzemelerden elde edilen farkli mikroyapi sekilleri sekil 1.7°de verilmistir.



Sekil 1.7. Degisik malzemelerde gézlenen mikroyapilar

Bir alagim sistemi, iki veya daha fazla elementin belirli bir sicaklik, basing ve bilesimde
eritilmesiyle elde edilen yeni bir kati ¢ozeltidir. Alagimlar, alasim tipine bagli olarak
kendisini olusturan elementlerin Ozelliklerini tasiyabilecegi gibi, bu elementlerin
ozelliklerinden baska yeni ozellikler de tasiyabilirler. Ornegin saf bir metale alasim
elementi ilave edilerek, onun mekanik ozellikleri biiyiik ol¢iide gelistirilebilmektedir
[9]. Alasimlar, kendisini olusturan elementlerin birbiri icerisindeki karisimina gore tek
fazli ve ¢ok fazli olmak iizere ikiye ayrilirlar. Heterojen bir sistemin fiziksel sinirlarla
ayrilmis olan kismina faz denir. Birbiri igerisinde her oranda homojen olarak karisabilen
alasimlar, tek fazli alasimlardir. Boyle bir alasim sistemindeki, alasim elementlerinin
orgii sistemlerinde bir degisiklik olur ve alasim elementinden birinin atomlar1 digerinin
kristal orgiisiine yerlesir. Yeni orgiide farkli 6zelliklere sahip atomlarin bulunmasindan
dolay1 farkliliklar olusur ve yeni bir malzeme ortaya c¢ikar. Cok fazli alagimlarda,
alasim1 olusturan elementlerin baskin o6zellikleri goriilir ve Orgli yapilarinda bir

degisiklik olmaz [10,11].

Endiistride kullanilan metalik sistemler, yiiksek sicakliklarda birbirini her oranda
eritebilmelerine ragmen, diisiik sicakliklarda sinirli oranda eritebilmektedirler. Sekil
1.8’de ikili bir alasim sistemine ait faz diyagrami verilmektedir. Faz diyagramindan da
goriildiigii gibi alasim sistemi, s1vi halden sogutulmaya baglatildiginda, 6nce kat1 ¢okelti

olugmasiyla o
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fazi meydana gelmektedir. Daha sonra sicaklik 7;’e dusiiriildiigiinde o fazi B
atomlarinca zenginlesmekte ve bu sicakligin altinda B atomlarimin fazlasi f fazi

seklinde ¢okelerek, a ve £ fazlarini olusturmaktadir.

Sivi

Ts

T Karisabilirlik
A egrisi
Ty
=
A %B —> B

Sekil 1.8. Birbirini sinirli oranda eriten ikili sistemlerde denge faz diyagrami [11]

Katilagtirma yapilarina gore alagimlarin (organik, metalik, komposit vs.) katilagmasini
(a) Diizlemsel cephede katilastirma (b) Hiicresel katilastirma (c) Dendritik katilagtirma

tic kisimda inceleye biliriz. Ancak malzemenin fazina ve bilesimine bagli olarak 6tektik

ve peritektik katilastirma yapilarida olusmaktadir.

1.1.6. Alasimlarin Otektik Katilastirilmasi

“Otektik” kelimesi, Yunancada kolay eriyen anlamma gelmektedir. Otektik bdlge, bir
alagim sisteminde «, fve y gibi kat1 fazlar ile sivi fazin dengede oldugu tii¢li bolgedir.
Sekil 1.20°deki ikili faz diyagraminda otektik bolge gosterilmektedir. Bu noktalardaki
sicaklifa otektik sicaklik, bilesime de étektik bilesim denir. Otektik alasimi olusturan iki
bilesenli sistemlerde, bilesenler birbirinin erime sicakliklarini distiriir ve Otektik

reaksiyon sonucu sivi faz ayni anda iki farkli kat1 faza doniisiir. Dolayisiyla otektik

reaksiyon,
soguma
Swifaz ——> Kati faz (o) + Kati faz (f)
1sinma

11



seklinde ifade edilir [11]. Bu tiir reaksiyona sahip sistemlerede otektik sistemler denir.
Bu reaksiyon esnasinda iki kat1 faz yan yana gelerek sekillenir ve 6tektik yapi olusur
[16]. Otektik yapinin olusumu, katilasma hizi, sicaklik gradyenti ve alasimin bilesimine
gore degisim gosterir. Sekil 1.9°de iki bilesenli bir otektik sisteme ait faz diyagrami ve

katilagsma yapis1 goriilmektedir.

Co B Cs
Bilesim (%)

Sekil 1.9. iki bilesenli 6tektik sisteme ait faz diyagrami ve mikroyap1 olusumu [16]

Sekil 1.9°da verilen faz diyagramindaki sembollerden Cp; otektik bilesim, Tp; 6tektik sicaklik, T4 ve
Ty, A ve B bilesenlerin saf haldeki erime sicakliklari, C;; oda sicakliginda B metalinin o fazindaki
erime sinir1, C,; B metalinin « fazindaki en yiiksek erime sinir1, Cs; 4 metalinin £ fazindaki en yiiksek
erime sinir1 anlamina gelmektedir. Faz diyagraminda gosterilen Cy Otektik bilesimindeki alagim
sistemi, s1v1 halden soguyarak, 7y 6tektik sicakliga geldiginde, otektik reaksiyon sonucu «a ve f fazlari
olusur. Bu doniisiim sirasinda « ve f kristalleri yan yana, sik ve ince tabakalar halinde biiyiir ve

katilastirma sartlarina bagl olarak 6tektik yapi olusur [13].
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1.1.7. Otektik Katilastirma Icin Teorik Modeller

ikili otektik alasimlarda mikroyap1 parametresinin tespiti iizerine Jackson-Hunt (J-H) ve
Trivedi-Magnin-Kurz (TMK) tarafindan gelistirilmis iki adet teorik model

bulunmaktadir. Bu modeller asagida ayrintili olarak verilmektedir.

1.1.7.1. Jackson-Hunt (J-H) modeli

Otektik mesafelerin tespiti iizerine ilk kapsamli model, Jackson-Hunt [21] tarafindan,
lamelsel ve cubuksal dtektikler icin gelistirilmistir. Ileri siiriilen bu modelde, lamelsel
veya ¢ubuk (rod) bigimindeki 6tektiklerin kararlilig1 i¢in gerekli sartlar, asir1 soguma

(AT), katilastirma hzi (V) ve otektik mesafe (A;) arasindaki iligkileri olduke¢a iyi

aciklanmaktadir. Asir1 soguma (A7) i¢in bulunan baginti,

AT=K,AV+K,/ A (1.14)
seklindedir. Burada K, ve K, sistemin fiziksel parametreleridir ve degerleri,

K,=mPC,/ f,f;D ve K,=2m8Y T,sin6,/m.f, i=a,p (1.15)

seklinde verilmektedir [31]. Burada m =m_m 5 /(ma +m ﬁ)’dll‘. m, ve mg sirastyla,

otektik sicakliktaki « ve S sivilagsma egrilerinin egimlerinin biiyiikliikleridir. C, a ve S
fazlarinin bilesim farkidir. f, ve fj; sirastyla o ve f fazlarimn hacim kesirleridir. /7

Gibbs-Thomson katsayilaridir. €, agilari (i = «, B) ise Sekil 1.11°te gosterilmektedir. o

parametresi lamelsel biiyiitme i¢in 1’e, g¢ubuksal biiyiitme i¢in 24/ f, ’ya esittir [25].

Denklem (2.6)’daki P ise, Peclet sayis1 olarak bilir ve asagidaki gibi tanimlanir;

P 0,3383 ( oy )]’661 Lamelsel étektikler icin (1.16)
o167 (£,£,)  0<f, <03 Cubuksal Stektikler icin
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Sekil 1.10’te ikili 6tektikler i¢cin olugsmus sematik goriinlim verilmistir. Burada S ve S,
sirastyla o ve 3 fazlarina ait yari lamelsel genisliklerdir. O, ve O ise ilgili fazlara ait

1slatma (temas) agilaridir.

Sivi faz

<«— Kati-sivi

Sekil 1.10. iki fazli katilasms Stektik yapinin sematik goriiniimii

J-H o6tektik mesafelerin hangi sartlarda kararli olacaginin analizini de yaparak, kararli

otektik mesafe araligmin Sekil 1.11°da gosterildigi gibi, 4, < A4, <4, seklinde oldugunu
ifade etmislerdir. Burada A,; otektik mesafe, 4,; minimum otektik mesafe, A4, ise
maksimum Otektik mesafedir. Jackson-Hunt 4, ve A, un hiz ile degisimlerini

hesaplayarak minimum kararli mesafe (4,) i¢in asagidaki bagintilar1 ¢ikarmiglardir.

K
VA, =—2 1.17
n = (1.17)

1

AT = 2K K, |7 (1.18)
Bu modelin iki 6nemli sonucu vardir. Bunlar,
1- Verilen bir hiz i¢in eger dtektik mesafe 4, ve 4, ile gosterilen alt ve iist limitler

arasinda ise, bu 6tektik mesafe kararhidir.

2- Eger otektik mesafe kararli ise yani 4,, ile 4), arasinda ise asagidaki genel ifade

yazilir.

V/lfgj =sabit j=mveyaM (1.19)
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Asiri soguma, AT

Kararsiz

Am Y
Otektik mesafe, A;

Sekil 1.11. Sabit hizda 6tektik mesafe ile ortalama arayiizey asir1 sogumasinin
iliskisi ve kararli-kararsiz bolgeler [21]

Bir¢ok deneysel ¢aligmalar sonucunda elde edilen bagintilar J-H modelinin 6ngordiigii
temel bagintilar1 desteklemektedir. Bu yiizden J-H modeli oldukca genis kabul gormiis

bir modeldir.
1.1.7.2. Trivedi-Magnin-Kurz (TMK) modeli

Jackson-Hunt [21] tarafindan Otektik blylitme genis bir sekilde analiz edilip
gelistirilmistir. J-H modeli diisiik hiz bolgeleri i¢in gelistirildigi i¢in yiiksek hiz
bolgeleri icin deneysel sonuglarla uyum saglamamaktadir. Trivedi, Magnin ve Kurz
(TMK) [26] yiiksek hiz bolgeleri i¢in J-H modelini genisletmislerdir. Bir¢ok &tektik
sistem yiiksek hizlarda (hizli katilagtirma) biiyiitiilebilmektedir. Bu nedenle dengesel
olmayan etkenler, araylizey lizerinde onemli etkiler olusturmaktadir. TMK modeline
gbre hacimsel biiyiitme orant;

2 2

dir. Burada ¢; Otektik mesafenin, extremum mesafeye oram olarak (4,/4,)

tanimlanmistir ve;

AT /Y = (¢+éj KK, (1.21)
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A, AT = (47 + 1)K, (1.22)

olarak ifade edilmistir. Burada K, ve K, sabitleri daha once J-H modelinde

tanimlanmisti. Bu sabitlerin denklem (1.46)’da yerine yazilmasiyla elde edilen bagnti,

2D I sin0, " _
/15=¢{PACOVZ( " H i=a,p (1.23)

seklinde verilir [26]. Burada AC, araylizeydeki « ve f fazlari arasindaki bilesim
farkidir. Denklem (1.23) TMK modelinin 6ngérdiigii lamelsel mesafelerin degerini

vermektedir.

1.1.8. Sertlik

Malzemelerin sertliginin Slgiilmesi endiistride biiylik 6nem tasir. Sertlik, dayanim ve
asinma direncine bagli bir 6zelliktir. Bir malzemenin yiizeyine batirilan bir cisme,

malzemenin gosterdigi dirence o malzemenin sertligi veya mikrosertligi denir.

Bir malzeme ne kadar sert ise dayanimi o kadar yiiksek ve asmnma direnci o kadar
fazladir. Makine elemanlarinda kullanilan malzemelerin 6mrii, sertlikleriyle yakindan
iligkilidir. Ayrica, sert malzemelerin igyapilar1 diizensiz ve stresli oldugundan,
elektriksel iletkenlikleri de diisiiktiir. Bu bakimdan malzemelerin sertlikleri ile
elektriksel iletkenlikleri arasinda yakin bir iligki vardir. Gliniimiizde yaygin olarak

kullanilan dort ¢esit sertlik 6lgme yontemi vardir [27]. Bunlar,

(a) Brinell sertlik 6l¢gme yontemi,

(b) Rockwell sertlik 6lgme yontemi,
(c) Knoop sertlik 6lgme yontemi,

(d) Vickers sertlik 6lgme yontemidir.

1.1.8.1. Brinell sertlik 6l¢gme yontemi

Bu yontemde batict u¢ olarak sertlestirilmis ¢elik kiire veya tungsten karbiir
kullanilmaktadir. Kullanilacak kiirenin ¢capt numune kalinli§ina ve malzemenin sekline

gore secilir. Yukiin uygulanma siiresi 10-15 saniyedir. Sertligi ol¢iilecek numune
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tizerine batirilan ¢elik kiire, hacmi nedeni ile numune iizerine kiiresel iz birakir. Sekil

1.12°de Brinell sertlik 6l¢iim metodunun sematik gosterimi verilmistir.

Sekil 1.12. Brinell sertlik
6l¢tim metodunun sematik
gosterimi

Numune iizerindeki izin alan1 hesaplanarak, Brinell sertlik (Hz) degeri;

Ho- Uygulanan viik ( lzcgf ) (1.24)
Iz yiizeyi (mm~ )

H (kef / mm’ ) (1.25)

2F
' aD(D- (D' =d?) )

bagintist ile bulunur [34]. Burada F; numuneye uygulanan yiik, D; baski kiiresinin

yarigapi, d; numune iizerinde olusan izin ¢apidir.

1.1.8.2. Rockwell sertlik 6l¢me yontemi

Rockwell sertlik 6l¢me yonteminde, standart cihaz ve yiizeysel cihaz olmak iizere iki tip
sertlik 6lgme cihazi kullanilmaktadir. Standart cihazda, 60, 100, 150 kg’lik kiitleler
kullanilir. Batici ug olarak, sert malzemeler i¢in u¢ kisminda tepe agis1 120° olan, 0.2
mm capinda yuvarlaklastirilmis elmas koni kullanilirken, yumusak malzemeler i¢inde
1/16" (~1.59 mm) ¢apinda sertlestirilmis ¢elik bilye kullanilmaktadir. Yiizeysel cihazlar
cok ince ve yumusak malzemeler i¢in kullanilmakla beraber, sertlik 6l¢iimiinde 15, 30,
45 g’lik kiitleler kullanilir. Ug olarak standart cihazlarda kullanilan gelik bilyeler ve
elmas koni ylizeysel cihazlarda da kullanilmaktadir. Rockwell yonteminde sertlik,

numuneye batan ucun meydana getirdigi derinlik esas alinarak bulunmaktadir.
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Sertlik 6l¢me cihazinin hassasiyeti kontrol edildikten sonra sertligini 6lgmek istedigimiz
malzemeye uygun agirlik ve ug secilir. Ug, malzemeye dnce 10 kg’lik bir kiitle ile yiik
uygular. On yiikleme ile Oncelikle malzemeye temas saglamir. Boylelikle sertlik
Olciimiinde on ylikleme ile bir baslangic noktasi tespit edilmis olur. 10 kg’lik
yluklemeden sonra cihazin ibresi sifira ayarlanarak kalan agirliklar yiiklenir. Bu
durumda ucun, sertligi 6l¢iilen numuneye batmasi beklenir. Bir siire sonra son yiiklenen
agirlik kaldirilarak sertlik degeri gostergeden okunur. Sertlik dl¢limiinde ug, numuneye

ne kadar derin batarsa numunenin o kadar yumusak oldugu anlamina gelir [27].

1.1.8.3. Knoop sertlik 6lcme yontemi

Mekaniksel sertlik 6lgme yontemlerinden biri olan Knoop sertlik dlgme yontemi,
ozellikle ¢ok ince ve kirllgan malzemelerin mikrosertlik degerlerinin 6l¢iilmesinde
kullanilir. Bu yontemde amag, sertligi 6l¢iilecek numune tizerinde sadece kiiciik bir iz
birakilmasidir. Bir piramit elmas ug, belirli bir kuvvet ve stire kadar uygulanir. Sonucta
numune tizerinde ancak mikroskopla okunabilecek bir iz olusur. Knoop sertligi Hx veya

KHN ile gosterilir ve agagidaki formiille ifade edilir;

_ UygulananYiik P
Iz Alam C pL2

(kgf / mm’) (1.26)

K

Burada L; numune iizerindeki izin eksenen uzunlugu, Cy; diizeltme faktorii (izin sekline

baglidir ve genellikle 0.070279 degeri kullanilir) ve P, uygulanan yilik miktaridir.

Hy genellikle 100°den 1000’e kadar degisen sertlik degerlerini alir. Bu metotla ¢ok
kiigiikk boyutlu malzemelerin bile mikrosertlik degerleri 6lgiilebilmektedir. Bununla
beraber numune iizerinde olusturulan izin boyutu Olgiilirken mikroskobun
kullanilmasinin zor olmasi, numuneyi hazirlama ve iz uygulama islemlerinin zaman

almasi bu metodun zorluklarindandir [27].

1.1.8.4. Vickers sertlik 6l¢me yontemi

Vickers sertlik olgtimiinde kullanilan ug, ylizeyleri arasinda 136° a¢1 bulunan bir elmas
piramittir. Darbelere kars1 daha hassas oldugundan en sert malzemeler bile bu metotla

Olctilebilir. Uygulanan yiik 10 g ile 1000 g arasinda degismektedir. U¢, numuneye belli
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bir kuvveti 5-30 saniye kadar uygulayarak, numune iizerinde kare seklinde iz olusturur.
Izin kdsegen boyutlar1 (d), cihaz mikroskobundan okunarak belirlenir. Sekil 1.13’de
Vickers sertlik 6l¢iim metodunun sematik gosterimi ve batici ucun numune yiizeyinde

biraktig1 izin fotografi verilmistir.

Sekil 1.13. (a) Vickers sertlik 6l¢iim metodunun sematik gdsterimi,
(b) Batic1 ucun numune yiizeyinde biraktigi izin fotografi

Vickers sertligi (Hy), Brinell sertligine benzer sekilde, uygulanan kuvvetin iz alanina

boliinmesi ile belirlenir.

_2Fsin(0/2)

E (kgf/ mn’) (1.27)

H v
Burada, F; uygulanan yiik, g; yer ¢ekim ivmesi, d (dz =d,.d>); izin alamdir. Vickers
sertligi ile ¢ok ince bolge veya tabakalarin bile sertligi hassas bir sekilde
Olciilebildiginden, bu metotla Olciilen sertlik degerleri, mikrosertlik olarak da bilinir
[24]. Bazi aragtirmacilar [24] oOtektik sistemler {izerine yaptiklar1 caligmalarda,
malzemenin sertlik degeri (Hy) ile mikroyap1 parametresi (Az) ve katilagtirma hiz1 (V)

arasindaki iliskileri incelemis ve agagidaki gibi bagintilar elde etmislerdir;
Hy =H,+ k V" (1.28)

HV :HO + k ZE_n (129)
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Burada A (mm); lameller aras1 mesafe, V' (mm/s); katilagma hizi, k; bilesime bagl sabit,
H, (kg/mm2); malzemenin ilk sertlik degeri ve Hy (kg/mmz); kontrollii olarak

katilagtirilan malzemenin sertlik degeridir.

1.1.9. Cekme Deneyi

Cekme deneyi, malzemelerin statik yiik altindaki mekanik 6zelliklerini belirlemek ve
malzemelerin Ozelliklerine gore simniflandirilmasini saglamak amaciyla uygulanan,
miihendislik a¢isindan ¢ok 6nemli bir mekanik deneydir. Deney, mekanik 6zellikleri
belirlemek amaciyla bir deney pargasinin, genellikle kopuncaya kadar, gerilmesini

kapsar. Belirlenecek mekanik 6zellikler:

a) Elastisite katsayisi
b) Elastiklik sinir1
¢) Rezilyans
d) Akma gerilmesi
e) Cekme dayanimi (Maksimum gerilme)
f) Uzama (%)
g) Kesit daralmasi (%)
Elastisite katsayisi (E): Gerilme (o) ile birim sekil de§isimi (¢) arasindaki iligkiyi
belirleyen malzemenin temel 6zelligi olan sabit.
o= Ee
Elastiklik sinirt: Elastik sekil degisiminin goriildiigli en yiiksek gerilme degerine denir.
Rezilyans (ur): Elastik sekil degisimi esnasinda numunenin depoladigi enerji anlamina

gelir. Bu enerji, gerilme-birim sekil degisimi egrisinin altinda kalan alana esittir. Deney

numunenin kirilmasi ile sonuglanirsa bu enerji geri verilir.
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Sekil 1.14. Cekme deneyi diizenegi

Cekme deneyine tabi tutulan numunenin yukarida belirtilen 6zelliklerin sthhatli bir
sekilde ortaya c¢ikarilabilmesi icin, alindigi malzemeyi tam olarak temsil edebilmesi

gereir.

1.1.10. Elektriksel Ozdirenc ve fletkenlik Ol¢iimleri

Elektriksel yiiklerin herhangi bir etki ile bir yonde veya her iki yondeki hareketi
elektriksel iletkenlik olarak tanimlanir. Elektriksel iletkenlik hareketli taneciklere gore
simiflandirilir. Bu smiflandirmada hareketli tanecikler elektronlar ise elektronik
iletkenlik, iyonlar ise iyonik iletkenlik, her iki tanecik tiiriiniinse hareketli oldugu
iletkenlik tiirii karma iletkenlik olarak tanimlanmistir. Bu durumda iletkenlik tige ayrilir

ve Tablo 1.1°de verilen sekilde gruplandirilir;
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Tablo 1.1. Elektriksel iletkenligin siniflandirilmasi.

Elektriksel iletkenlik

Elektronik fletkenlik Iyonik iletkenlik Karma iletkenlik
oo . Kat1 Elektrolitler
l;jztagl; Iliebtgenllk (Zirkonyum  tabanli  kati (0-Bi,0; Fazi)
g elektrolit gibi)

Yariiletkenlik
(Si, Ge, Polimer gibi)

Siiper Iletkenlik
(Hg, Al, MgB, gibi)

Siiper Iyonik Iletkenlik
(SrF)

Hizli  iyon Iletkenligi
(Tl;CusCls)

Bir malzemenin elektrik iletimi iyonik ya da elektronik mekanizmalardan biri ile olur [28].
Iyonik ve elektronik iletkenlige sahip malzemelerin iletkenlik araliklar1 Tablo 1.2°de verilmistir.
Yariiletkenlik, siiperiletkenlik ve metalik iletkenligi i¢ine alan elektronik iletkenligin diginda
diger bir iletkenlik tiirii iyonlarin hareketine bagl olan iyonik iletkenliktir. Iyonik iletkenlik
ozellikle O, N, CI', B gibi anyonlar veya H", Na*, Li" gibi katyonlarin hareketleri ile goriiliir
[28]. Iyonlarm (katyon veya anyon) kristal orgiide hareket etmeleri (gd¢ etmeleri) ile
gerceklesen iletkenlige iyonik iletkenlik, bu tir iletkenlige sahip katilarada ise katr elektrolit

denir.

Yalnizca yiiksek sicaklikta atomlarin termal enerjilerinin yiiksek oldugu ve o6rgii kusuru
konsantrasyonunun ¢ok yiiksek sayilara ulastig1 yerlerde bu tiir iletkenlik fark edilebilir.
NaCl, MgO gibi ¢ogu kristal malzemeler diisiik iyonik iletkenlige sahiptir. Cilinkii
atomlar termal titresimlerine ragmen Orgii noktalarindan ayrilamazlar. Bunun tersi
olarak, ¢cogu kati elektrolit malzemeler yliksek iyonik iletkenliginden dolay1 hizli iyonik

elektrolit ya da siiper iyonik elektrolit olarak siniflandirilirlar.
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Tablo 1.2. Malzemelerin elektriksel iletkenlik deger araliklari.

Malzeme iletkenlik Q cm)'1
o . Iyonik Kristaller <10"°-107
Iyonik Iletkenlikler Kati Elektrolitler 10" 10°
Sivi Elektrolitler 10" -10°
Elektronik iletkenlikler Metaller 10°— 107
Yariiletkenler 3 4
103 - 10
Yalitkanlar <1070

Genel olarak kristal i¢inde iyonik iletkenligin ortaya ¢ikmasi i¢in su sartlar gereklidir; i)
Tek tip iyonlarin ¢ogu hareketli olmalidir, i7) Hareketli iyonlarin atlayabilmesi i¢in ¢ok
sayida bos orgii noktalar1 olmalidir, iii) Tki komsu orgii noktas: arasinda atlamanin

olabilmesi i¢in diisiik bir aktivasyon enerji engeline sahip 6rgii olmalidir.

Baz1 iyonik katilar yapilarinda, bir elektrik alan i¢inde iyonlarin go¢ etmesine izin veren
noktasal orgli kusurlar icerirler. Bu 6rgii kusurlar1 yiik tastyicilar olarak gorev alirlar.
Orgiideki kusurlardan iyonun hareketi ile iyonik iletkenlik gerceklesir. Iyonik iletkenlik
i¢in iyonlarin bir ya da daha fazla tipinin malzeme boyunca iletilmesi gerekir. Diisiik
sicakliklarda, bir iyonun 6rgii icinde hareket etmesi i¢in kii¢iik bir alan vardir. Bu alan
sadece atomlarin, bulunduklar1 nokta civarinda titresimi igin yeterlidir. Iyonlarin 6rgii
icindeki hareketine orgii cesitli kisitlamalar getirir ve hareket rastgele olmaz. Ancak
sifirdan farkli bir sicaklikta oOrgiide kusur meydana getirilirse iyonlar hareket
edebileceklerdir. Sifir sicaklikta sistemin serbest enerjisi potansiyel enerji tarafindan
baskilanir. Sicaklik artirildik¢a sistemin diizensizliginin derecesi olan entropinin
artmasindan dolay1 sistemin serbest enerji dagilimi oldukca belirginlesir. Tablo 1.3’te
alsimlarda sikgca kullanilan bazi metalik malzemelerin oda scakliginda elektriksel

iletkenlik degerleri azalan siralaniga gore verilmistir.
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Tablo 1.3. Alasimlarda kullanilan bazi malzemelerin oda sicakliginda elektriksel
iletkenlik degerleri [29].

Elektriksel iletkenlik

Malzeme Sembolii x1 o (Q m) _1)
Glimis Ag 6.3
Bakir Cu 5.96
Altin Au 4.52
Aliiminyum Al 3.77
Magnezyum Mg 2.26
Tungsten W 1.89
Molibdenyum Mo 1.87
Kobalt Co 1.72
Cinko Zn 1.66
Nikel Ni 1.43
Indiyum In 1.16
Lityum Li 1.08
Demir Fe 0.993
Platin Pt 0.966
Kalay Sn 0.917
Krom Cr 0.774
Kursun Pb 0.481
Uranyum U 0.38
Antimon Sb 0.288
Titanyum Ti 0.234
Neodyum Nd 0.157
Civa Hg 0.104
Bizmut Bi 0.0867
Plutonyum Pu 0.0666
Karbon C 0.0061
Germanyum Ge 1.45 x107
Silikon Si 2.52 x10™
Selenyum Se 1.0 x10™"
Bor B 1.0 x10™"

Sistem artan serbest enerjiyi en aza indirmek ve kararliligini artirmak ic¢in en diisiik
diizeyde orgli bosluklarina sahip olmalidir. Bu durum hareketli taneciklerin stirekli 6rgii
kusurlarindan hareketi ile gerceklestirilir [29]. Taneciklerin bu hareketi bir elektrik alan
ile yonlendirilerek iletkenlik meydana getirilir. Kat1 haldeki malzemenin iletkenligi, ytik
tastyicilarin konsantrasyonu, kristalin sicakligi, iyonun 6rgii icinde hareket edebilirligi,

kristal igindeki kusurun miktar1 gibi dzelliklerden etkilenir. Orgiide bosluk kusurlar:
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normalde iki metotla meydana getirilir. Bunlardan biri kristalin 1sitilmasi sonucunda
meydana gelen 6rgii kusurlaridir. Bir diger yolu ise safsizlik katkilamaktir. Sicaklik ve
safsizlik iyonik iletkenligi biiylik oranda etkiler. Safsizlik katkilanmis bilesiklerde
yiiksek sicaklikta bu iki etki de iletkenlikte rol oynar. Diisiik sicakliklarda, elektriksel
iletkenlik oldukca azdir. Bu durumda safsizlik etkisi ile meydana gelen kusurlar daha
baskindir. Ancak yiiksek sicakliklara ¢iktikca sicaklik etkisiyle olusan kusurlar
artacagindan kati, karigik tip Orgii kusur igermeye baslar. Bu durumda gozlenen
iletkenlik tiirii karigik tip iletkenliktir. Elektriksel iletkenligin artmasinin ana nedeni

kristal 6rgiide olusan orgii kusurlaridir [29].

Elektriksel iletkenlik ve 6zdireng (direnclilik) bir malzemenin karakteristik 6zelligidir.
Bir numunenin elektriksel iletkenliginin belirlenebilmesi i¢in 6lgiilen voltaj ve akim
siddeti, hesaplanan 6zdiren¢ degeri ile numunenin geometrik yapisi arasindaki iligki
kullanilir. Bu nedenle 6zdirencin hesaplanmasinda kullanilan Ohm Kanunu;

14

—=R 1.30

7 (1.30)
esitligine, geometrik yapiya bagli olan bir diizeltme faktSrii (resistivity correction
factor) degeri ilave edilerek Ozdireng hesaplanir. Bu diizeltme katsayist numunenin
kalinligina ve geometrik yapisina, yilizey biiyiikliigiine, numune kenar sinirlarinin

yapisina, kontaklarin numune tizerinde bulundugu konuma ve kontaklarin diizenine

bagl olarak degisir [30].

Malzemelerin 6zdirenglerinin  belirlenebilmesi i¢in numune iginde elektrik alan
olusturacak bir akim kaynagina, bu elektrik alan nedeniyle numune i¢inde meydana
gelen [ elektrik akiminin siddeti ve keyfi segilen herhangi iki nokta arasinda meydana
gelen V potansiyel diismesinin belirlenmesine ihtiya¢ vardir. Bir maddenin elektriksel
0zdirenci, maddenin iizerinden gecgen / akimi ve bunun meydana getirdigi V' geriliminin

orant ile bulunur [31].

iki iletken kontak tel ile yapilan elektriksel iletkenlik dl¢iim ydntemine iki nokta (d.c.)
elektriksel iletkenlik olciimii denir. Burada direncin belirlenebilmesi i¢in V' ve [
degerinin dogrudan Olgiilmesi yeterlidir. Bu yontemle yapilan direng belirleme

Olciimiinde elde edilen R degeri ileride de belirtecegimiz sartlara bagli olarak
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kontaklarin direncini de igerir. Bu durumda elde edecegimiz R direnci ve buna bagl

elde edilen p elektriksel 6zdireng degeri sadece numuneye ait olmayacaktir [32,33].

Direncin elde edilmesi numunenin 6zdirencinin belirlenmesini saglar. Homojen bir
numunenin elektriksel o6zdirenci belirlenmek istendiginde malzemenin geometrik
Ozelliklerininde bilinmesi gereklidir. Elektriksel 6zdireng ifadesi asagidaki sekilde

verilebilir [30].

=—G 1.31
P=7 (1.31)
Burada G, numunenin ylizey geometrik sinirlarii ve kalinligini, elektriksel kontaklarin
numune tizerindeki konumlarini, kontaklarin dizilis diizenlerini igeren bir katsayidir ve
“Geometrik Diizeltme Katsayis1 / Faktorii” (Resistivity Correction Factor, RCF) olarak

tanimlanir.

Iki nokta (d.c.) elektriksel Sl¢iim ydntemi ile elde edilen Riopiam direng degeri numunenin
direncinin diginda bagka ek direngleri de igerir. Bu ek direngler iletken telin (Rre),
numuneye akimi aktaran igne uclarin (prob, pin) (Rprob), gerekirse problart numuneye
tutturan iletken lehimin (Rpasie), kontak ucu ve numune temas ara yiizeyinin
direnclerinin (Rkontak) toplamidir. Bu nedenle numunenin hesaplanan p 6zdirenci olmasi

gerekenden daha ytiksektir.

Numuneye kontak olarak kullanilan iletken teller genel olarak iki pargalidir ve bu da iki farkh
diren¢li kontak kullanmak demektir. Bu kontaklarin bir kismi, 6lglim cihazlarina bagli olan
iletken tel kablolar ve diger kismi da bu kablolarin numuneye temas eden ug¢ kisimlari olan
problardir. Problar genelde ihtiyaca uygun farkli metallerden yapilir. Bunun nedeni numunenin
cinsine gore numuneye sert ve saglam temasin saglanmasidir. Bu gibi durumlardan dolay1
sadece numunenin direncini belirleyen bir direng¢ dlgme teknigi daha uygun olacaktir. Bu durum
ozellikle kontak direnci numune direncine oranla yiiksek olan iyi iletkenlerin ve yariiletkenlerin

6zdirencinin belirlenmesinde ortaya ¢ikar.

Elektriksel iletkenligin dl¢limiinde kullanilan diger bir yontem olan dért nokta (d.c.)
elektriksel iletkenlik 6lgme tekniginde, kullanilan kontaklarin direngleri 6lgiimde hesaba
girmez ve hesaplanan deger sadece numunenin Ozdirencidir. Bu amagla kurulan
diizenekte kontaklardan ikisi numune iizerinden akan akimi 6lgmek i¢in, diger ikisi ise

herhangi iki nokta arasindaki potansiyel farki 6lgmek i¢in kullanilir. Sekil 1.15°da
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goriildiigl gibi 1.ve 4. problardan akim, 2. ve 3. problardan ise potansiyel fark ayr1 ayri
Olciildiigl icin iki nokta iletkenlik 6l¢lim teknigindeki gibi kontak direngleri, 6l¢lime
dogrudan dahil olmaz. Yine bu sistemde de kontak direnci s6z konusudur ama 6l¢iimiin
sonucunu ¢ok az etkileyeceginden ihmal edilebilir. Kontaklarin aynm1 dogrultuda
dizilmeleri en avantajli 6l¢iim sekli olacaktir. Bu durumda G faktoriiniin belirlenmesi ve
hesab1 daha kolaydir. Burada s ardisik kontaklar aras1 mesafedir (Sekil 1.15). Boyle bir

Olclim diizeneginde yukarida yer alan p 6zdireng denklemindeki G katsayisi numune

Bilgisayar

Keithley 2400 |

"“Keithley 2700
Multimeter

Probe
S
: .;E};&f” Quench sivisi
/
Kat Kati-sivi arayuzeyi

Epoxy-resin soguk
kalilama

Kontrolll katilastirilan numune (boyuna kesit)

Sekil 1.15. Dort nokta (d.c.) elektriksel iletkenlik 6l¢iim sistemi
geometrisine, kontaklarin numune {iizerindeki konumuna ve kontaklar arasi s

mesafesine baghdir.

p=-2G (1.32)

14

~LN
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Uygulamada genel olarak yapilan kontak dizilisi s;, = s,3 = 534 = s olan esit aralikli diizendir. Bu
Olciim tekniginde elektriksel 6zdireng denklemi yukarida verilenden farkli olmamakla beraber

yukarndaki sekildedir

2. BOLUM
LITERATUR ARASTIRMASI
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2.1. OTEKTIK KATILASTIRMA UZERINE YAPILAN DENEYSEL
CALISMALAR

Otektik katilasma olayini agiklayabilmek, mikroyap: parametresi (Az) ile katilagtirma
parametreleri (G, V) arasindaki iligkileri bulabilmek i¢in, arastirmacilar tarafindan
teorik modeller gelistirilmis ve bircok deneysel yapilmistir. Onceki kesimde otektik
katilastirma konusunda gelistirilen modeller {izerinde durulmustu. Bu kesimde ise bazi
ikili ve Ucli otektik alasimlar ilizerine yapilan katilastirma c¢alismalari, katilastirma
parametreleri ile mikroyap1 parametresi ve mikrosertlik degerleri arasindaki iliski ve

bagintilar verilmistir.

2.2. A2V = Sabit Tipindeki Bagintilar

Jordan ve Hunt [34] degisik bilesimde hazirladiklar1 Pb-Sn ve Al-CuAl, alagimlarim 2

mm c¢apinda aliimina tiiplere doldurarak, bu numuneleri su sogutmali Bridgman tipi
katilastirma firininda senkronize bir motorla sicak bolgeden soguk bolgeye dogru
cekerek katilastirmiglar ve ani sogutma (quench) yapmislardir. Arastirmacilar
deneylerini 1.1-25 pum/s katilastirma hizi araliginda Pb-Sn igin 100-150 °C/cm, Al-
CuAl, i¢in ise 185-260 °C/cm sicaklik gradyenti araliginda yapmuslardir. Bulduklar

deneysel sonuglar Tablo 2.1°de verilmektedir.

Tablo 2.1. Farkli bilesimdeki Pb-Sn ve Al-CuAl, alagimlari i¢in MV bagintilar1 [34].

Al - CuAl, Pb - Sn
Bilesim Cu (ag. %) ALV (umi/s) Bilesim Pb (ag. %) ALV (um's)
28.0 3.5 32.0 3.44
30.4 9.9 34.0 3.38
33.0 8.5 36.0 3.32
34.0 5.2 38.0 3.26

Bu deneysel sonuglar Jackson-Hunt [21] modeli ile uyumlu ¢ikmistir. Ayni alagim

sistemi lizerine bazi arastirmacilar da [24] bu sonuglara yakin degerler elde etmislerdir.

Clark ve Elliott [35] degisik bilesimdeki Cd-Sn alasimlarini hazirlayarak 2 mm i¢
capina sahip pyrex tiiplere doldurmuslardir. Argon atmosferinde, 120 °C/cm sabit

sicaklik gradyentinde ve 3-14 um/s hiz aralifinda otektik yapilar elde etmislerdir.
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Diisiik katilastirma hizlarinda A,V =sabit bagintisindan sapma oldugunu gézlemlenmis

ve lamelsel-¢ubuksal gecisi ispatlamislardir.

Ordjini-Liu ve Elliott [36] tarafindan yapilan ¢alismada Al-CuAl, otektik alasimi

arastirilmistir. Bu alasim sisteminde lamelsel mesafelerin tespiti i¢in sabit hizda kararli
bir biiyiitme yapilarak tek bir lamelsel mesafe Olgiimii yerine mesafe araliklar
incelenmistir. Jackson ve Hunt modeli tarafindan 6ngdriilen maksimum ve minimum
mesafe degerleri gozlenmistir. Bununla beraber gozlenen maksimum mesafe, teori

tarafindan 6ngoriilen maksimum mesafeden daha kiigiik ¢ikmustir.

Bu aragtirmacilar %99.999 safliktaki Al ve Cu metallerini 6tektik bilesimde
hazirlayarak Bridgman tipi katilastirma firininda 4 mm i¢ capmnda 200 mm
uzunlugundaki aliimina tliplere doldurarak kontrollii katilastirmislardir. Deney
stiresince sabit 76 °C/cm sicaklik gradyenti kullanmiglar ve sonugta katilastirma

hizlarina gore lamelsel mesafeleri tespit etmislerdir.

2
Ordjini ve ark. [36] Al-CuAl, otektik alasimi igin lﬁi V =9.55 um3/s, /IM V=18.1

um3/s, ’%rt V =16.4 um3/s seklinde bagintilar elde etmislerdir.

Liu ve Elliott [37] Pb-Sn o6tektik sisteminde 0.5-50 um/s katilastirma hiz araliginda
yaptig1 deneyler sonucunda 7»sz= 1.58 um3/s, kZMVZ 4.8 um3/s seklinde bagintilar
elde etmislerdir. J-H modelinden [30] bu alasim sistemi i¢in hesaplanan deger ise

2. V=146 um /s’dir.

Cadirli and Giindiiz [38] Pb-Sn otektik alagimini (Sn-ag.% 38.1Pb), % 99.9 safliktaki
Pb ve Sn metallerini grafit bir kalip igerisinde vakumlu eritme firininda eriterek
hazirlamiglardir. Elde ettikleri numuneleri argon ortaminda Bridgman tipi kontrollii
katilastirma firminda, sabit sicaklik gradyenti ve farkli katilastirma hizlarinda

katilagtirdiktan sonra hizlica su havuzuna ¢ekerek ani sogutma yapmiglardir.

Cadirh ve ark.[39] %99.9 safliktaki Al ve Cu metallerini (Al-ag.% 33Cu (grafit bir pota

icerisinde vakumlu eritme firininda eriterek, elde ettikleri Al-Cu otektik alagimini, 4
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mm i¢ ¢apinda, 6.4 mm dis ¢apinda ve 200 mm uzunlugunda grafit numune kaliplarina
doldurmuslardir. Elde ettikleri numuneleri Bridgman tipi kontrollii katilagtirma firininda
argon atmosferi altinda, sabit sicaklik gradyenti (58.4 °C/cm) ve farkli katilastirma
hizlarinda 9.5-483.2 um/s, 10-12 cm kadar kararl sartlarda katilagtirarak ani sogutma
yapmuslardir.

Son yillarda katilastirma c¢aligmalar1 li¢ veya daha fazla bilesenli sistemler iizerine
yogunlagsmaya baslamistir [39,40]. Snugovsky ve ark.[39] Bi-Cd-In {glii sisteminde
farkli sicakliklara sahip iki ayri otektik noktada calismislardir. Otektik noktalarda
yaptiklar1 kontrollii katilagtirma deneyleri sonucunda 77.5 °C’de L— Biln + Biln, + Cd
ve 61.5 °C’de L — Biln, + ¢ + Cd fazlarim elde ettiler. 61.5 °C’de yaptiklar1 deney
sonucunda tiim fazlar diizenli olusurken, 77.5 °C’de yaptiklari1 deneyler sonucunda Biln
(diizenli), Biln, (diizensiz) ve Cd (diizenli) yapilar olustugunu tespit ettiler. Her iki

otektik katilastirma caligmasinda da katilagtirma hiziyla mikroyap1 parametresi arasinda

AV = sabit esitligini bulmuslardr.

Wilde ve ark. [41] Al-Cu-Ag alasim sisteminde iki farkli noktada yaptiklar1 katilagtirma
deneyleri neticesinde diizlemsel otektik yapiya sahip mikroyapilar olustugunu tespit
etmislerdir. Al-%25.6Cu-%15.2Ag(ag.) ve Al-%24.8Cu-%24.5Ag (ag.) bilesimlerinde
yapilan katilagtirma deneyleri sonucunda L— o(Al) + AAlLCu) seklinde iki ayr

intermetalik faz elde ettiler. Her iki oOtektik katilastirma c¢alismasinda da katilastirma
hiziyla mikroyapt parametresi arasinda ALV =sabit esitliginin  saglandigimni

bulmuslardir.

Witusiewicz ve ark. [40] In-Bi-Sn alasim sistemini diisiikk hizlarda tek yonlii
katilastirarak diizlemsel 6tektik yapiya sahip mikroyapilar olustugunu tespit ettiler. In-

%32.2Bi-%15.6Sn (ag.) ve In-%33.1Bi-%15.6Sn (ag.) bilesimlerinde 59°C’de yapilan
katilagtirma deneyleri sonucunda L — Biln, + »-Sn + f-In seklinde ii¢ ayr1 faz elde

ettiler. Arastirmacilar her iki alagim sisteminde de yapilan katilagtirma caligsmalari

sonucunda A,V = sabit esitligini buldular.

23. A=kV™" ve A =kG™" Tipindeki Bagintilar

Piatti ve Pellegrini [42] yaptiklar1 ¢calismada %99.99 safliktaki Al ve %99.98 safliktaki
Pt metallerini Al-%4-10Pt (ag.) bilesimlerinde, argon ortaminda eriterek grafit kaliplara
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doldurmuslardir. Elde ettikleri numuneleri 100 °C/cm sicaklik gradyentinde ve 2.8-123

um/s katilagtirma hizlarinda Bridgman tipi kontrollii katilastirma firininda katilastirarak
ani sogutma yapmuslardir. Elde ettikleri deneysel sonuglarla, A = kV** (k = 2.5 um"*

-0.45
)

s seklinde baginti bulmuslardir [42].

Kaya [24] yaptig1 calismada Pb-Cd, Sn-Zn, Bi-Cd ve Al-Si otektik alasimlari igin
mikroyap1 parametresi olan Az nin sabit sicaklik gradyenti, farkli katilagtirma hizlarinda
ve sabit katilastirma hizi, farkli sicaklik gradyentlerinde degisimini incelemistir. Yiiksek
safliktaki (>%99) metallerden otektik alasimlar hazirlamak i¢in agirlikca oranlar
ayarladiktan sonra vakumlu eritme firininda, grafit pota icerisinde eritilmistir. Daha
sonra, eriyik haldeki alagimi 6nceden sicak dokiim firmina yerlestirilen grafit kaliplara
(200 mm uzunlugunda 4 mm i¢ ¢apinda ve 6.35 dis ¢apinda) dokmiis ve katilastirmistir.
Sicak dokiim firimindan ¢ikartilan numunelerin her birini sirastyla Bridgman tipi
kontrollii katilastirma firinina yerlestirdikten sonra, dogrusal olarak katilastirmistir. Her
bir dtektik alagim sistemi i¢in, numuneleri sabit sicaklik gradyenti, farkli katilagtirma
hizlarinda ve sabit katilagtirma hizi, farkli sicaklik gradyentlerinde katilagtirmistir. Bu
islemlerden sonra, numunelerin mikroyap1 fotograflarini, 151k mikroskobu ve taramali
elektron mikroskobuyla (SEM) cekmistir. Bu fotograflar iizerinden dogrusal kesisim
metodunu kullanarak Ag degerlerini bulmustur. Elde ettigi deneysel sonuglar Tablo 2.2 a

ve b’de verilmektedir.

Tablo 2.2.a. Sn-Zn, Pb-Cd, Al-Si, Bi-Cd 6tektik alagimlarinda sabit sicaklik gradyenti
ve farkli katilagtirma hizlarinda bulunan A=kV™ bagintilar1 [24].
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\% G

Alasim (um/s) (Clem) A=kV™

Sn-Zn 8.33-165.19 65.2 A=kV (k=532 um"* s
Pb-Cd 8.27-163.55 64.1 L=kV'® (k=3.66 um'* s°%)
Al-Si 8.30 - 498.70 78.0 A=kV* (k=23.44 um'** §74%)
Bi-Cd 8.33-167.32 47.4 A=kV* (k=503 um'* s**)

Tablo 2.2.b. Sn-Zn, Pb-Cd, Al-Si, Bi-Cd otektik alasimlarinda sabit katilastirma
hizinda, farkli sicaklik gradyentlerinde bulunan A=kG™ bagintilar1 [24].

Alasim (ulz s) (°C§im) A=kG™

Sn-Zn 8.30 18.6 - 65.2 A=kG*? (k=052 pm"" K"*)
Pb-Cd 8.31 16.4 - 64.1 A=kG™ (k=022 pm"* K™
ALSi 8.30 2.0-78.0 A=kG™ (k=150 pm"* K"
Bi-Cd 8.33 19.3 - 47.4 A=kG™ (k=0.09 pm"* K"

2.4.Hy =kV" ve H y = kA" Tipindeki Bagintilar

Otektik alasimlarda mikrosertlik 6l¢iimleri iizerine bazi arastirmacilar [24] katilastirma
parametreleri ile mikroyap:r parametresi ve mikrosertlik degerinin nasil bir degisim
gosterdigini aragtirmis ve bazi bagintilar elde etmislerdir. Bu ¢alismalarin bazilar
Ozetlenmistir. Yilmaz ve Elliott [84] yaptiklar1 caligmada %99.999 safliktaki Al ve Si
metallerini  (Al-ag.% 14-17Si ) argon ortaminda eriterek hazirladiklart Al-Si
alasgimlarini, 6 mm dis c¢apinda ve 30 cm uzunlugundaki aliimina tiiplere
doldurmuslardir. Elde ettikleri numuneleri Bridgman tipi kontrollii katilagtirma
firminda, 125 °C/cm sicaklik gradyenti ve 1-1500 um/s katilastirma hizlarinda
katilagtirarak ani sogutma yapmuslardir. Farkli katilagtirma sartlarinda elde ettikler
numunelerde goézlemlenen farkli mikroyapilarin (fleyk, lifli ve karisik diizenli)

mikrosertlik 6lgiimlerini yapmiglardir.

Yilmaz ve Elliott [24] deneysel sonuglarini kullanarak mikrosertlik (Hy) ile katilagtirma
hiz1 (V) arasinda, Hy = H, + kV", (m = 0.04) tipinde bagmt1 elde etmislerdir. Ayni

calismada mikrosertlik ile yap: parametresi (Ag) arasinda ise Hy = H, + kA" (koseli
silisyum yap1 i¢in n = 0.50, lifli, fleyk ve karigik diizenli yap1 i¢in n = 0.08) tipinde

bagintilar elde etmislerdir.
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Liu ve ark. [24] %99.995 safliktaki Zn, %99.99 safliktaki Al ve Mg metallerinden
hazirladiklar1 Zn-Mg (300 °C) ve Zn-Al (350 °C) alasimlarin1 argon ortaminda, 0-10
saat tutarak 150 °C/cm sicaklik gradyentinde ve 0.01-0.1 cm/s katilastirma hizlarinda,
Bridgman tipi firinda katilastirarak ani sogutma yapmuslardir. Elde ettikler numunelerin
boyuna ve enine kesitlerini hem optik hem de taramali elektron mikroskobunda (SEM)
incelemiglerdir. Farkli katilastirma sartlarinda iirettikleri numunelerin mikrosertlik
oOlgiimlerinde 100 g’lik kiitleler kullanmiglardir. Calismalarinda 300 °C’de Zn-Mg (Zn-
ag.% 3.1Mg) ve 350 °C’de Zn-Al (Zn-ag.% 5 Al) alasimlari i¢in lamelsel mesafe ile
mikrosertlik degerlerinin incelemislerdir. Bulduklar1 deneysel sonuglar Tablo 2.3. a ve

b. ’de verilmektedir.

Tablo 2.3.a. Zn-Mg alasimmin (300 °C) Ag ve Hy degerleri [24]

V=0.05 cm/s V=10.1 cm/s
Tavlama

Zamam (saat) Hv (ke/mm> Ay Hy (kg/mm> M
0 222 0.49 253 0.30
0.17 207 0.75 208 0.66
0.5 199 1.31 200 1.58
1 195 1.58 198 1.80
2 183 2.09 189 2.24
5 175 2.89 173 2.77
10 160 3.78 165 3.78

Tablo 2.3.b. Zn-Al alagiminin (350 °C) Ag ve Hy degerleri [24]
V=10.01 cm/s V=0.1 cm/s
Tavlama N A

Zamam (saat) Hv (ke/mm? E Hy (kg/mm’ £
0 81.5 0.76 86.5 0.24
0.5 80.0 0.9 83.2 0.4
1 77.1 1.0 80.7 0.8
2 75.9 1.2 79.2 1.0
5 71.5 1.7 66.6 1.5
10 68.6 2.8 65.2 2.4

Liu ve ark. [85] bulduklar1 deneysel sonuglar1 kullanarak, Zn(a)-Mg,Zn;; i¢in Hy = H,
+ kA, (Ho =141 kgmm™, k = 1.9 kg.mm™? ), Zn(@)-Al(f) i¢in, Hy = H, + k1,

(Ho= 161 kg.mm'2 ,k=0.46 kg.mm'3/2) seklinde bagintilar elde etmislerdir.
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Khan ve ark. [86] yaptiklar1 calismada %99.999 safliktaki Al ve Si metallerini Al-ag.%
12 Si ve Al-ag.% 14.6 Si bilesimlerinde argon ortaminda eriterek 200 mm uzunlugunda
7 mm dis ¢apindaki aliimina tiiplere doldurmuslardir. Hazirladiklar1 numuneleri 0.10-
1080 pm/s katilastirma hizlarinda Bridgman firininda dogrusal olarak katilastirarak
tirettikleri numunelerin boyuna ve enine kesitlerinden optik mikroskop yardimiyla
mikroyap1 parametresini Ol¢gmiiglerdir. Ayni numunelerin sertliklerini enine kesitler

iizerinden, Vickers sertlik 6l¢gme yontemi ile 6l¢miislerdir.

Elde ettikler deneysel sonuglar1 kullanarak, Hy = H, + kV" , (fleyk silisyum yapi i¢in m
= 0.12) tipinde bagint1 elde etmislerdir. Burada H, alasimin baslangigtaki (dogrusal
olarak katilagtirilmadan onceki) sertlik degeridir. Khan ve ark. [24] mikrosertlik degeri

ile mikroyap1 parametresi arasindaki iligkiyi ise, Hy = H, +kA;" bagintis1 ile ifade
etmislerdir. Bu deneyde koseli silisyum yapi i¢in n = 0.50, fleyk silisyum yap1 i¢in n =
0.22 ve lifli silisyum yap1 i¢in n = 0.10 seklinde sonuclar bulmuslardir.

Kaya ve ark. [43] yiiksek saflikta (%99.99) aliiminyum ve silisyumu vakum altinda
eriterek Al-Si otektik alagimini (Al-ag.% 12.6 Si) hazirladilar. Bu alagimi sabit sicaklik
gradyenti (G=7.8 K/mm), farkli katilagtirma hizlarinda (V=8.3-498.7 um/s) ve sabit
katilastirma hizi  (V=8.3 pm/s) farkli sicaklik gradyentlerinde (G=2.0-7.8 K/mm)
Bridgman tipi kontrolli katilastirma firmint kullanarak katilagtirdilar. Katilagtirma
sonucunda iirettikleri malzemelerin hem enine hemde boyuna kesitleri iizerinden
mikrosertlik degerlerini 6l¢tiiler. Bu 6l¢iimler neticesinde katilagtirma parametreleri ile
mikroyap1 parametreleri ve mikrosertlik degerleri arasindaki iliski ve bagintilar tespit
ettiler. Bu aragtirmacilar tarafindan elde edilen deneysel sonuglar Tablo 2.4°te

verilmektedir.

Tablo 2.4. Al-ag.% 12.6 Si alasiminda katilagtirma parametreleri ile mikrosertlik
degerleri arasindaki iligski ve bagintilar [44].
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Katilastirma

Parametreleri Mikrosertlik Degerleri Bagmtilar Korelasyon Katsayisi (k)
G \% HV(B) ) HV(E) )

(Kmm) — (um/s)  (kg/mm’)  (kg/mm) g G008 g 4908 (KO, kg mm )
2.0 8.3 52.6 53.2 0.09 20.19 181

Hys=k k,=49.54 (K" kg.
32 8.3 543 55.1 vk G 2=49.54 (K™ kg, mm ™)
4.4 83 55.9 56.3 Hyg=ks Ap %! k5=27.54 (kg mm™'" ™'
5.7 8.3 57.0 58.7 Huye=ks a0l ke=27.54 (kg mm>'? . s%1%)
78 83 59.1 60.0 _ 17
7.8 16.4 62.5 62.0 Hypks V07 Jom8492 (ke mm1 :
_ -1.75

7.8 41.0 65.5 65.0 Hyg ks V! k6=82.79 (kg. mm™")
7.8 82.4 69.1 69.0 Hy =k A 16 k;=25.35 (kg. mm™"%)
78 165.2 74.2 75.4 s ke=27.54 (kg mm ™)
78 498.7 81.4 795 Hyy=ks A

As, Hy@m) . Numunenin boyuna kesitinden 6l¢iilen lamelsel mesafeler ve mikrosertlik degeri, Ag, Hy) -
Numunenin enine kesitinden 6lgiilen lamelsel mesafeler ve mikrosertlik degeri.

Kaya ve ark. [44] yiiksek saflikta (%99.99) Pb-Cd, Sn-Zn ve Bi-Cd 6tektik alagimlarini

hazirladilar. Her bir otektik alagim sistemini farkli katilagtirma parametrelerinde

Bridgman tipi kontrollii katilastirma firinin1 kullanarak katilastirdilar. Daha sonra farkli

katilastirma parametrelerinde iirettikleri her bir numunenin enine kesitleri lizerinden

mikrosertlik degerlerini Olgtiiler. Elde ettikleri sonuglar1 kullanarak katilastirma

parametreleri ile mikroyap1 parametreleri ve mikrosertlik degerleri arasindaki iliski ve

bagintilar1 tespit ettiler. Bu arastirmacilar tarafindan elde edilen deneysel sonuglar

Tablo 2.5’te verilmektedir.

Tablo 2.5. Pb-Cd, Sn-Zn ve Bi-Cd 6tektik alagiminda katilagtirma parametreleri ile
mikrosertlik degerleri arasindaki iliski ve bagintilar [44].
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Sistem (K/im) (l“‘:l /s) (kg}_lllrmz) Bagintilar Korelasyon Katsayisi (k)

8.27 14.28

16.55 14.95 Hy =k, V" k, =22.91 (ke. mm 21 ¢ 0410)
Pb-Cd 6.41 40.18 16.18 Hy = koA %% k, =2.78 (kg. mm %)

83.33 17.85

163.55 19.55

8.33 15.42

16.32 1628 =k V"™ k;=22.80 (kg. mm 2%, s*%)
Sn-Zn 6.52 4148 17.40 Hy=k,A "% k=436 (kg. mm ")

81.96 18.20

165.13 20.01

8.27 16.66

16.52 17.28 Hy = ks V'° ks = 23.51 (kg. mm 210, 501%)
Bi-Cd 4.73 40.99 18.35 Hy = ke A °2 ks = 4.35 (kg mm 78

81.66 20.10

167.32 22.05

Son zamanlarda mikrosertlik Ol¢clim calismalar1 {i¢ bilesenli sistemler iizerine

yogunlagmaya baslamistir [45-47]. Sun ve ark. [45] Sn-%3.8 Ag-%0.7Cu (ag.) otektik

alagimimi tek yonlii katilagtirarak ani sogutma yapmuslardir. Elde ettikler numunelerin

boyuna ve enine kesitlerindeki mikroyapilar1 ve mikrosertlik degerlerini dlgmiislerdir.

Sonuclar Tablo 2.6’da verilmektedir. Bu ¢alisma sonucunda Sun ve ark. [45] sicaklik

arttikca malzemelerin mikrosertlik degerlerinin azaldigini tespit etmislerdir.

Tablo 2.6. Sn-Ag-Cu 6tektik alasgiminda farklr sicakliklarda mikrosertlik degerleri [45].

Sicakhik B-Sn Otektik Alasim
Q) Hy (kg/mm?) Hy (kg/mm?)
g g
25 11.69 16.17
45 8.87 13.69
65 8.10 11.88
85 7.34 10.51

Ayni alagim sistemi (Sn-%3.8Ag-%0.7Cu) Knag ve ark. [46] tarafindan da ¢alisiimistir.

Dogrusal katilagtirma yontemiyle tirettikleri numuneler iizerinde olusan farkli yapilarin

mikrosertlik degerlerini dlgmiislerdir. Ol¢iim sonuglar1 Tablo 2.7°de verilmektedir.
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Tablo 2.7. Sn-Ag-Cu otektik alasiminda dogrusal katilastirma deneyleri sonucunda

olusan her bir fazin mikrosertlik degerleri [46].

Mikrosertlik Degerleri

Yapilar Hy (kg /mm’)
Numunenin Tamami 21.9
Is1l islem (1500 °C, 500 saat) 17.3
Biiyiik Ag;Sn Levhalart 126.5
B-Sn Dendritleri 15.2
Ince B-Sn Dendritleri 26.5
Kalin B-Sn Dendritleri 21.5

Cesitli aragtirmacilar tarafindan yapilan deneysel ¢alismalar neticesinde katilastirma
hiz1 ile mikroyap1 parametresi ve mikrosertlik degerleri arasinda farkli bagintilar elde
edildigi goriilmektedir. Yapilan bu deneysel c¢alismalarin tamaminda mikroyapi
parametresinin katilagtirma parametrelerine gore iistel olarak azaldigir goriilmektedir.
Genellikle elde edilen bagintilar birbirleriyle uyum igerisinde olup, iistel degerlerde
katilasgtirma sartlarina ve malzemenin yapisina baglh olarak kiiciik farkliliklar
goriilmektedir. Bu sonucglar katilastirma parametreleri ile mikroyapt parametresi
arasinda belirgin bir iliskinin oldugunu gdstermektedir. Bu ¢alismalarin ¢ogunda
metalik malzemelerin katilastirilmasinda “Bridgman tipi” kontrolli katillagtirma firimi

kullanilmis ve numuneler diisey dogrultuda katilagtirilmistir.

Ayrica mikrosertlik degerleri ile katilastirma parametreleri ve mikroyapi parametresi
arasinda da bir iliskinin oldugu arastirmacilarin caligmalarindan anlasilmaktadir.
Calismalardan, katilastirma hizi arttikca mikrosertlik degerinin de artmakta oldugu
gorlilmektedir. Yani malzemelerin artan katilastirma parametrelerinden dolay1 yapi
parametresinde meydana gelen kiiciilme, mikrosertlik degerlerini artirmaktadir.
Mikrosertlik 6l¢iim deneyleri neticesinde elde edilen iistel degerlerin tam bir tutarlilik
gosterdigini  sOylemek zordur. Yapilan mikrosertlik ol¢iim caligmalarinda farkli

katilastirma sartlarinda farkli iistel degerler elde edilmistir.

Bir sonraki boliimde iiglii metalik alagimlarin kontrollii dogrusal katilagtirilmasinda
kullanilan deneysel sistem iizerinde durularak bir kontrollii katilagtirma deneyinin her

bir agamas1 kapsamli bir sekilde anlatilacaktir.
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2.5. Elekttriksel Tletkenlik ile ilgili Yapilan Deneysel Calismalar

Metallerin ve alasimlarin termofiziksel 6zelliklerinin (viskozite, elektriksel 6zdireng ve
iletkenlik, yogunluk, termal iletklik gibi) bilinmesi 6zellikle amaca uygun malzeme
tiretimi i¢in yapilan c¢alismalarda olduk¢a Onemlidir. Malzemeler i¢in Onemli
termofiziksel 6zelliklerden biri olan elektriksel 6zdireng ve iletkenlik degerleri 6zellikle
metalurjik c¢aligmalarda (6rnegin elektromanyetik uygulama alanlarinda) siklikla
kullanilir. Bu nedenle metallerin ve ozellikle son yillarda alasimlarin elektriksel
Ozdireng (veya iletkenlik) degerlerinin 6l¢iilmesiyle ilgili bircok caligma yapilmigtir

[31-33].

Sicakligin degismesi malzemenin elektriksel 6zdireng degerini dogrudan etkiledigi i¢in
arastirmalar sicaklifa bagli elektriksel 6zdireng degisimlerinin belirlenmesi iizerine
yogunlagmaya baslamistir. Elektriksel 6zdireng ol¢limlerinde genellikle iki farkli 6l¢tim
teknigi kullanilir. Bu teknikler; kontak uglar1 kullanarak dogrudan direng 6lciilmesi ve
kontaksiz indiiksiyon Olc¢limleridir. Kati malzemeler i¢in Ozdireng Ol¢limlerinde
genellikle Ohm kanununun bir uygulamasi olan ve kontak uglar1 kullanilarak yapilan 4
nokta d.c teknigi kullanilir. Bu teknik erime noktasinin altindaki sicakliklardaki
numuneler lizerine voltaj uygulanarak olusan akim degeri Olgiimiine dayanmaktadir.
Elektriksel 6zdirencin 6l¢limiinde kullanilan ikinci teknik ise numunenin bir manyetik
alanda donderilmesi veya bir manyetik alanin numune etrafinda donderilmesine
dayanan indiikleme teknigidir ve kontaksizdir. Kontaksiz olmasi nedeniyle 4 nokta d.c.
Olctimden farkli olarak uglarla (prob) numune arasinda bir reaksiyon olusumu meydana
gelmez. Bu nedenle bu teknik eriyik malzemeler iizerinde genis bir kullanim alan

bulmustur.

Bu caligmada elektriksel 6zdireng Olglimleri kati numuneler i{izerinde 4 nokta d.c.
Olctimiiyle yapilmistir. Bu 6l¢iim teknigiyle yapilmis literatiirdeki elektriksel 6zdireng

caligsmalarinin bazilar1 asagida 6zetlenmistir.

Brandt ve Neuer [46] saf Sn, Zn ve Al metallerinin elektriksel 6zdirenclerini hem erime
sicakligimin altinda hemde erime sicakhiginin iistiinde dlgmiislerdir. Ol¢iimlerini hem
1sinma esnasinda hemde sogama esnasinda kaydederek elektriksel 6zdireng egilimlerini
incelemislerdir. Olgiim sonuglarindan Sn metali igin elektriksel dzdirencin 25-220 °C

(kat1 faz) sicaklik araliginda 11.3-21.6 uQ cm arasinda ve 220-250 °C (s1v1 faz) sicaklik
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araliginda 21.6-46.9 pQ cm arasinda degistigini, Zn metali i¢in elektriksel 6zdirencin
20.7-421.4 °C (kat1 faz) sicaklik araliginda 5.96-16.67 pQ cm arasinda ve 421-445 °C
(stv1 faz) sicaklik araliginda 16.67-36.08 u€) cm arasinda degistigini, Al metali i¢in
elektriksel 6zdirencin 27.91-661.26 °C (kat1 faz) sicaklik araliginda 2.96-10.65 uQ cm
arasinda ve 661.25-674.11 °C (s1v1 faz) sicaklik araliginda 10.65-25.02 uQ cm arasinda
degistigini tespit etmislerdir.

Ayrica farklh oranlarda Si katkilayarak olusturduklari Al-Si alagimlarinin elektriksel
Ozdirenglerini ve bu alasimlara ekledikleri tigiicii bir bilesenin elektriksel 6zdirence

etkisini aragtirmiglardir.

He ve ark. [32] NbCo,Alg alasgimin1 5-300 K arasinda sicakliga bagl elektriksel
iletkenlik degerlerini 6lgmiis ve 8 K’de meydana gelen anormallik disinda bu alasimin
elektriksel acidan metalik Ozellik gosterdigini tespit etmiglerdir. Yaptiklar1 ol¢iim
sonucunda NbCo,Alg alagiminin 5-300 K sicaklik araliginda elektriksel 6zdireng

degerinin 20.5-180.2 uQ cm arasinda degisen degerler aldigini tespit etmislerdir.

Cook ve ark. [33] tel sekinde hazirladiklar1 Sn-Ag, Sn-Ag-Cu ve Sn-Ag-Cu-X (burada
X; Co, Fe ve Bi) alagimlarin elektriksel 6zdirenglerini mikroyapilarin bir fonksiyonu
olarak 4 nokta (d.c.) ol¢iim teknigi ile tespit etmislerdir. Elde ettikleri sonuglar Tablo
2.8’de verilmektedir.
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Tablo 2.8 Tel seklinde hazirlanmis bazi 6nemli alasimlarin 293 K’deki elektriksel
Ozdireng degerleri. [33]

Numuneler ve Bilesim Oranlar1 % (ag.) Elektriksel Ozdireng p, (n€2 cm)

(293 K)
Piring 10.2
Kursun 20.9
Altin 2.4
Grafit 1.7
Sn-40Pb 16.54
Sn-3.6Ag-1.0Cu 12.99
Sn-3.5Ag 12.30
Sn-3.6Ag-1.0Cu-0.15Co 12.89
Sn-3.5Ag-1.0Cu-1.0Bi 12.61
Sn-3.7Ag-0.7Cu-0.2Co 112.10
Sn-3.7Ag-0.9Cu 12.05
Sn-3.7Ag-0.7Cu-0.2Fe 12.14
Sn-3.7Ag-0.9Cu-1.0Bi 13.02
Sn-3.0Ag-0.5Cu 12.34
Sn-3.7Ag-0.6Cu-0.3Co 12.55
Sn-4.0Ag-0.5Cu 12.42
Sn-3.6Ag-1.0Cu-0.45 12.9

Cadirli ve ark. [24] Cd-Sn, Bi-Cd ve Al-Si 6tektik ve Al-%3Si (ag) otektik istii
alagimlarim1 vakum ortaminda %99.99 saflikta metaller kullanarak hazirlamiglardir.
Urettikleri alasimlarin 100-475 K sicaklik aralifinda akim-voltaj karakteristiklerini,
elektriksel 6zdireng degerlerini ve sicaklik katsayilarini incelemislerdir. Her bir alasim
icin sicaklik arttikca elektriksel 6zdireng degerlerinin arttigini, elektriksel 6zdireng
artiglar1 350 K’e kadar kararli, bu sicakligin tistiinde ¢ok hizli bir artis oldugunu tespit

etmislerdir.

Sicakligin artmasiyla Cd-Sn otektik alagiminin elektriksel iletkenliginin 14.5°den 18.6
uQcm kadar arttigini, Bi-Sn 6tektik alagimi i¢in 37.6’dan 42.6 pQ cm kadar arttigina,
Al-Si otektik alasimi i¢in 2.8’den 3.8 pQ cm kadar arttigimi ve Al-Si otektik iisti
alasimi i¢in 2.5’ten 3.8 pQ cm kadar artigin1 6lgmiislerdir.
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3. BOLUM
YONTEM VE DENEYSEL CALISMALAR

3.1. GIRIS

Bu c¢alisgmada Al-ag.%5.7 Ni Otektik alagim sistemi, Bridgman tipi kontrollii
katilastirma firininda tek yonlii katilagtirilarak, mikroyapilari, mekanik o6zellikleri,
elektriksel ozellikleri ve termal 6zellikleri arastirilacak, katilagtirma parametreleri ile
mikroyap1 parametreleri ve mikrosertlik degerleri arasindaki bagimtilar tespit

edilecektir.

3.2. DOGRUSAL KATILASTIRMA iCiN DENEYSEL SiSTEM

Bu proje calismasinda {i¢ ayr1 firin (vakumlu eritme firini, dokiim firi1 ve kontrollii
katilagtirma firini) kullanilmistir. Bu kesimde, deneylerde kullanilan bu firinlar ayrintili

olarak anlatilacaktir.

3.2.1 Vakumlu Erime Firmm

Vakumlu eritme firmi alasim yapilacak metallerin vakumlu ortamda oksitlenmeden
eritilmesinde kullanilir. Vakumlu eritme firini; i¢ ice ge¢mis iki aliimina tiip, vakum
pompasi, sicaklik kontrolciisii, sabit giic vermekte kullanilan varyak ve sogutma
sisteminden olusmaktadir. Igteki aliimina tiipiin i¢ cap1 50 mm, dis cap1 60 mm ve
uzunlugu 700 mm olup bir ucu kapalidir. Bu aliimina tiipiin i¢inde vakumlu ortam
saglanir. Dig aliimina tiiplin ebatlar1 ise 80 mm x 90 mm x 500 mm olup her iki ucu da
aciktir. Dig alliimina tiipiin etrafina 1.2 mm kalinligindaki Kanthal A1 telinden (FeCrAl
alasimindan yapilmis tel) 80 sarim sarilmistir. Isitict telin toplam direnci 28.1 Q olarak
Olciilmiistiir. Isitic1 tellerin birbirine degmemesi ic¢in sarimlarin arasini dolduracak
sekilde, tellerin etrafi revatman ile sivanmigtir. Vakumlu ortam olusturabilmek igin bir
ucu kapali aliimina tiipilin agik ucuna vakum pompasini baglayacak sekilde piringten bir
sogutma sistemi yapilmistir. Vakumlama esnasinda hava sizmamasi i¢in i¢ aliimina tiip
ile piring sogutma sisteminin arasi zift ile yalitilmistir. Firin 1sitildiginda ziftin
erimemesi i¢in ise sogutma sisteminden siirekli su dolandirilmaktadir. Firinin sicakligi

sicaklik kontrolciisii ile kontrol edilmektedir. Vakumlu eritme firmi 1100 °C’ye kadar
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(+ 2 °C hassashkta) ¢ikabilmektedir. Eritme islemi vakum pompasi yardimiyla 107

mbar basing altinda yapilmaktadir.

3.2.2. Dokiim Firimi

Dokiim firini; iki ucu agik aliimina, alt 1sitici, iist 1sitict ve sogutma kazanindan
olusmaktadir. I¢ cap1 50 mm, dis cap1 60 mm ve uzunlugu 750 mm olan aliimina tiipiin
etrafindaki farkli iki bolgeye 1sitict teller sarilarak birbirinden bagimsiz iki 1sitict bolge
olusturulmustur. Isitici tel olarak 1.2 mm kalinliginda Kanthal A1 teli kullanilmigtir. Alt
ve st 1siticilarin direngleri sirasiyla 16.675 Q ve 9.725 Q olarak Ol¢iilmiistiir. Isitici
tellerin birbirine degmemesi i¢in sarimlarin arasini dolduracak sekilde tellerin etrafi
revatman ile sivanmugstir. Alt ve st 1siticilarin sicakliklarini 6lgmek i¢in 1siticiya yakin
mesafelere iki adet yalitilmis K-tipi termal ¢ift yerlestirilmistir. Aliimina tiiplin alt
tarafina 40 mm c¢apinda ve 160 mm uzunlugunda silindirik bir su kazam
yerlestirilmistir. Aliimina tiipiin etrafi ise 1s1 yalitim1 amaciyla gaz beton (Ytong) tuglasi
ile kaplanmigtir. Dékiim firim1 1100 °C’ye kadar (+ 2 °C hassaslikta) ¢ikabilmektedir.

akumlu eritme ve dokiim firinlar sekil 3.1°de goriilmektedir.

Sekil 3.1. (a) Vakumlu eritme firin1 (b) Sicak dokiim firmi
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3.2.3. Kontrollii (Dogrusal) Katilastirma Firini

Kristal biiyiitme caligmalarinin yaklagik % 40’1 Bridgman tipi kontrollii katilagtirma
firmi ile yapilmaktadir. Ozellikle miihendislik alaninda gerilime dayanmikli malzeme
tiretiminde bu firinlardan yaygin olarak yararlanilmaktadir [24]. Sicak dokiim firminda
elde edilen numunelerin, degisik sicaklik gradyenti ve hizlarda katilagtirilmasi,

kontrollii katilagtirma firin1 yardimiyla yapilmaktadir.

Sekil 3.2° de sematik olarak gosterilen kontrollii katilastirma firininda, degisik
katilasma hizlar elde etmek i¢in kullanilan motor baglantili bir siiriicli sistem, farkli
sicaklik gradyenti olusturmak i¢in kullanilan 1sitict ve sogutucu sistemler
bulunmaktadir. Bu firinda numune tutucusuna yerlestirilen numuneler, siiriicii sistem
vasitasiyla sicak bolgeden soguk bolgeye cekilirken, kalip ig¢erisindeki sivi alagim, en
alt kisimdan baslayarak katilasmakta ve kati-siv1 arayiizeyi yukar1 yonde ilerlemektedir.

Kontrollii katilastirma firi1 1100 °C sicakliga kadar ¢ikilabilmektedir. Ayrica bu firina

takilan numune igerisinde 10 ile 100 °C/cm arasinda bir sicaklik gradyenti elde
edilebilmektedir. Bridgman tipi kontrollii katilastirma firin1 baglica sitici sistem,

sogutucu sistem ve stirticti sistem olmak {izere li¢ kisimdan olugsmaktadir.

Bridgman-tipi kontrollii katilagtirma sistemi, gerekli ekipmanlar ve donanimlar

kullanilarak yapilmis ve kullanima hazir hale getirilmistir.
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Sekil 3.2. Dogrusal katilagtirma deney sisteminin su tesisat semast
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3.3. DOGRUSAL KATILASTIRMA iCiN BiR DENEYIN YAPILISI

Bir kontrollii katilagtirma deneyi; numunenin hazirlanmasi, katilagtirma firminda
dogrusal olarak katilagtirilmasi, metalografik islemler ve ortaya ¢ikan mikroyapilarin
gbzlenmesi basamaklarindan olugmaktadir. Simdi bu basamaklarin her birini ayrintili

bir sekilde inceleyelim.
3.3.1. Numunenin Hazirlanmasi

3.3.1.1. Numune kalibinin yapilmasi

Numune pota ve kaliplarinin hazirlanmasinda iyi bir 1s1 iletkenligine ve kolay
islenebilme oOzelliklerine sahip olmasi, metalik alagimlarla reaksiyona girmemesi
nedeniyle grafit tercih edilmistir. Bu amagla deneysel calismalarda kolay islenebilen,
yiiksek 1s1 iletkenlige sahip, korozyona kars1 dayanimu yiiksek ve erime sicakligi 400 °C
ile 1400 °C arasinda olan metaller i¢in kullanilabilen Morgan marka grafitler
kullanilmistir. Deneylerde numune kalibt olarak 200 mm uzunlugunda ve 6.35 mm
capinda grafit ¢ubuklar kullanilmistir. Bu grafit ¢ubuklar delinme esnasinda kolayca
kirilabildikleri i¢in, piringten yapilmis kalibin icine yerlestirilerek 4 mm ¢apinda 220
mm uzunlugunda 6zel matkap uglart ile tornada delinmis ve bdylelikle igi bos grafit
kaliplar elde edilmistir. Her bir alasim sistemi i¢in 13 grafit kalibindan 7°si termal
ciftsiz, 6’s1 ise termal ¢iftli olacak sekilde hazirlanmistir. Termal c¢iftsiz olarak
hazirlanan numune kaliplarinin bir ucu, igerisinde sivi halde bulunan metal alagimin
sizmasini engellemek icin bir ugtan baslayan delme islemi diger ucun sonuna kadar
getirilmis ve grafitin diger ucu kapali birakilmistir. Termal ¢iftli numune kaliplarinin
hazirlanmasinda ise 1.2 mm dig ¢apinda 0.8 mm i¢ c¢apinda kilcal aliimina tiip
kullanilmistir. Sekil 3.3” de goriildiigli gibi, aliimina tiip iki ucu delik olan numune
kalibiin bir ucundan gegirilip diger ucu merkezde olacak sekilde yerlestirilerek sizinti

olmamasi i¢in etrafi siki bir sekilde cam pamugu ve silikonla desteklenmistir.
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Grafit duvar

Metal alagim

Grafit duvar

K-tipi termal giftler

Kilcal alimina tip
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Katilagmis metal alasim

Kilcal alimina tup

K-tipi termal ¢ift uclari

Grafit pota

Yiksek sicaklik silikonu

Sekil 3.3. Grafit numune kalibr (a) Ust enine kesiti, (b) Alt enine kesiti (c) Yandan

goruntisu

3.3.1.2. Numune potasinin yapilmasi

Ayni anda, ayn1 bilesime sahip alagimi numune kaliplarina doldurmak amaciyla numune

pota kalibinin hazirlanmasma ihtiya¢ duyulmustur. Sekil 3.4’de verildigi gibi,

hazirlanan numune kaliplarindan 13 adet numune elde edilebilmektedir. Numune potasi,

alt ve iist olmak tizere 2 adet grafit destekten olusmaktadir. Alt destek 40 mm capinda,

250 mm uzunlugunda silindir bigimli grafit parcadan yapilmis ve igerisine 30 mm ¢apli

200 mm uzunlugunda bir ucu kapali kalacak sekilde delik acilmustir.
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Sekil 3.4. Numune potasi ve alt-iist desteklerin sematik gosterimi

Ust destek yapimi igin 60 mm uzunlugunda, 40 mm ¢apinda bir grafit parga
kullanilmigtir. Grafit par¢anin bir ucu 30 mm ¢apinda matkap ucu kullanilarak 40 mm
uzunlugunda delinmistir. Diger ucuna ise 3 mm capinda 20 mm uzunlugunda 13 adet
delik acilmistir. Bu delikler 6.35 mm c¢apindaki matkap ucuyla 15 mm uzunlugunda
genisletilmistir. Onceden hazirlanmis olan numune kaliplarinin agik uglarr iist
destekteki deliklerden gegirilmigtir. Birlesme noktalar1 1200 °C’ye dayanikli karbon
katkili silikon yapistirict ile tutturulmustur.
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3.3.1.3. Alasimin hazirlanmasi

Incelenecek olan alagimlarin bilesim oranlar1 her birinin faz diyagramlar1 yardimiyla
tespit edildi. Alasim yapiminda kullanilan malzemelerin yiliksek saflikta olmasina
ozellikle dikkat edildi. Yeterince saf olmayan malzemelerle alasim hazirlandiginda
safsizliklar arayiizeyde birikmekte ve deneysel siirecte araylizeyde olusan yapi
sekillerini olumsuz etkilemektedir. Alasim iiretimi i¢in %99.99 saflikta aluminyum ve
%99.99 saflikta nikel metalleri kullanildi. Her bir bilesen, uygun oranlarda 0.1 mg’a
duyarli AND GX-600 tipi hassas terazi ile tartildi (Sekil 3.5).

Sekil 3.5. Alasim metallerinin tartilmasinda kullanilan hassas terazi

3.3.1.4. Dokiimiiniin yapilmasi

Alasim hazirlamada kullanilacak metallerin miktarlar1 hassas terazi ile tartildiktan sonra
alasimin hazirlanmas1 ve hazirlanan alagimin numune kaliplarina doldurulmasi
asamalarina geg¢ildi. Erime sicakligi diisiik olan metal altta gelecek sekilde metal
malzemeler grafit potaya yerlestirildi. Grafit pota uygun bir ¢engelli tel pota tutucusu
yardimiyla vakum firmina indirildi. Vakum pompasi calistirilarak firin vakumlandi.
Firin 1sitilmaya baglamadan 6nce firinin kapaklarinda bulunan ziftin sicakligin etkisiyle
erimemesi i¢in kapak iclerinden su gegirilerek sogutma yapildi. Varyak en diisiik gii¢
durumunda ¢aligtirildi ve yaklasik her 5 dakikada varyagin degeri %5 artirildi. Varyagin
degerinin artirilmasina firin istenilen sicakliga c¢ikincaya kadar devam edildi. Metaller
tamamen eridikten sonra vakum kapagi agilarak grafit karigtirict ¢ubuk yardimiyla
metal eriyik karistirildi. Bu islem 20-25 dakika arayla 4-5 defa tekrarlandi. Boylece
eriyik halde alagim hazirlanmis oldu. Vakumlu eritme firmninda alagim hazirlama
islemleri devam ederken diger taraftan dokiim firininda dokiimiin yapilmasi ve 6nceden

yapilan numune kaliplarima alasimin doldurulmasi hazirliklarina baglandi. Numune
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potalartyla desteklenen numune kaliplarinin etrafi cam pamugu ile sarilarak ¢evresine
sarilan tel yardimiyla firma indirildi. Dokiimii kolaylastirmak amaciyla kalip {izerine
grafitten yapilmis bir huni yerlestirildi. Dokiim sirasinda sivi alasimin disariya tasip
firina sizmasi engellemek i¢in grafit huni ile aliimina tlip arasia yiiksek sicakliga
dayanikli cam pamugu sikistirildi. Firinin alt ve {ist 1siticilarina gii¢ verilerek firinin i¢
bdlgesinin 1s1y1 gekmesi beklendi. Dokiim firininin varyaklar1 yavas yavas artirilarak alt
1siticinin sicakligi alasimin erime sicakliginin yaklasik 50 °C tizerindeki bir sicakliga,
st 1siticimin ise erime sicakliginin 100-150 °C {izerindeki bir sicakliga g¢ikmasi
saglandi. Burada amag vakumlu eritme firinindan eriyik halde ¢ikarilan alagimin dékiim
firinina yerlestirilen numune kaliplarina dolmasi esnasinda akiskanligini korumasi ve bu

siire¢ esnasinda katilasmadan kalip iclerine tam bir dolum yapmasidir.

3.3.2. Kontrollii Katilastirma

Kontrollii katilastirma deney diizenegi; yukarida ayrintili 6zellikleri anlatilan alasimla
doldurulan grafit numune kaliplariin, kontrollii olarak diisey dogrultuda katilagtirildig:
kontrollii katilastirma firini, sicaklik kontrol iinitesi, varyak, senkronize motor, yon
kontrol {initesi, argon pozitif basing iinitesi, akis dl¢cer (flowmeter), su dolanim sistemi,

sicaklik kaydedicisi (data logger) ve bilgisayardan olusmaktadir.

Dokiimii yapilan numunelerden biri kontrollii katilagtirma firininin numune tutucusuna
yerlestirildi. Termal ¢ift cikislar1 5 terminali bulunan selektore baglandi. Firinin
baglant1 uglari, igerisinde etil alkoliin bulundugu cam tiip borular igerisine konularak
icerisinde 0 °C’de antifrizli su bulunan analog dolanim sisteminin tankinin igerisine

yerlestirildi. (Burada amag referans sicakligini 0 °C yapmaktir

Bu islemden sonra sogutma havuzu giris ve ¢ikis hortumlarinin baglantilar1 ve istenilen
hizdaki senkronize motor baglantilar1 yapilarak deney diizenegi kuruldu. Sogutma
havuzundaki akigkanin sicakligi istenen diizeye geldikten sonra sisteme argon gazi
verildi. Burada argon gazi, sivi haldeki alasimin katilagma siirecinde herhangi bir
oksidasyona maruz kalmamasi amaciyla kullanilmistir. Bu asamadan sonra kontrolli
katilagtirma firini istenilen sicakliga ayarlandi. Firinin istenilen sicakliga gelisi, sicaklik
kaydedici ve bilgisayar baglantis1 yardimiyla kontrol edildi. Numune iizerindeki

sicaklik akiginin kararli hale gelmesi i¢in yaklasik 2 saat kadar beklendi. Daha sonra
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stiricii. motor calistirilarak deney bagslatildi. Numune yaklasik 8-10 cm katilastiktan
sonra ani sogutma (quench) yapilarak katilastirma durduruldu. Ani sogutma islemi
numunenin kontrollii katilastirilma islemi devam ederken, hizla soguk su havuzuna

cekilerek o anki haliyle katilagtirilmasidr.

Bu noktada numuneyi havuza ¢ekme isleminin hizinin yliksek olmasi ve havuzdaki
suyun sicakliginin numune iizerinde denge durumunu bozabilecek bir osilasyon
olusturmamasi gereklidir. Bu nedenle ani sogutmanin etkin olabilmesi i¢in ¢ekme
islemi ¢ok hizli yapildi ve i¢c havuzun sicakligi hassas bir sekilde kontrol edildi. I¢
havuzdaki suyun sicaklik degeri, kontrollii katilastirma deneyi yapilan alagimin erime
sicakligina bagl olarak farkli sicakliklara ayarlandi. Bu islem sabit katilagtirma hizinda,
5 farkli sicaklik gradyentinde ve sabit sicaklik gradyentinde 6 fakli katilagma hizinda

olmak iizere her bir alasim bilesimi i¢in 11 defa tekrarlandi.

3.3.3. Metalografik Islemler

Kati-s1v1 arayiizeyinde olusan mikroyapiy1 gdzlemleyebilmek i¢in numune metalografik
islemlere tabi tutulmalidir. Bunun i¢in ani sogutulmus numune kontrollii katilagtirma
firinindan ¢ikarildi. Numunelerin kesilmesi, zzimparalanmasi, kaliplanmasi, parlatilmasi,
ultrasonik temizlenmesi ve daglanmasi gibi metalografik islemler sonunda, agiga ¢ikan
mikroyapilarin fotograflar1 goriintii sistemiyle (optik mikroskobu + CCD kamera +

bilgisayar) ¢ekildi. Bu siiregler asagida ayrintili olarak anlatilmistir.

3.3.3.1. Numunelerin kesilmesi

Metal numuneleri istenilen boyutlara kesmede Struers Minitom kesme cihazi ve 127
mm ¢apli, 0.4 mm kalinliginda Struers elmas kesici kullanilmistir. Numunenin boyuna
kesitleri araylizeyi i¢ine alacak sekilde, enine kesitleri ise arayiizeye olabilecek en yakin
mesafeden alimmustir. Burada dikkat edilmesi gereken husus kesme esnasinda
numunede herhangi bir yapi degisiminin olugmasim engellemektir. Ornegin diisiik
erime sicaklifina sahip bir malzeme kesim esnasinda 1sinabilir ve eriyebilir. Keski
kullanarak yapilan kesme iglemlerinde ise yapida bozulmalar olabilir. Prensip olarak,
numune yapisinda minimum yapi degisimi yapan ve en az 1s1 olusturan kesme

tekniginin kullanilmas: gerekmektedir.
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Bridgman kontrollii katilastirma firinindan ¢ikarilan numunenin grafit kalibi, numuneye
zarar vermeyecek sekilde itina ile ¢ikarildi. Numune bir yiizeyinden boyuna parlatilarak
arayiizeyin yeri tespit edildi. Daha sonra kesme cihazi yardimiyla arayiizeye en yakin
kat1 ve sivi bolgelerinden parcalar diisiik hizda kesildi. Ayni islem iiretilen her bir
numune i¢in tekrarlandi. Enine ve boyuna kesitleri alinan numuneler, kaliplamaya ve

zimparalamaya hazir hale getirilmis oldu.

Bu calismada enine ve boyuna kesitleri alinan numuneler soguk kaliplama yontemi
kullanilarak epoksi-resin ile kaliplandi. Numunenin boyutlarina uygun, plastikten
yapilmis kaliplar i¢ine numuneler yerlestirildi. Numune, {izerine kaliplama i¢in
hazirlanan epoksi-resin karigiminin dokiilmesi esnasinda kaymamasi i¢in sabitlendi.
Epoksi ve sertlestirici 7/1 oraminda karistirilarak kaliba dokiildii ve sertlesmeye
birakildi. Epoksi-resin yaklagik 8 saat icerisinde sertlesti. Bu siire sonunda kalip

etrafindaki plastik ¢ikartilarak zimparalamaya hazir hale getirildi.

Sekil 3.6’de Bridgman kontrollii katilastirma firinindan ¢ikarilan numunenin grafit
kaliptan ¢ikarilmasi, arayiizeyin belirlenmesi, arayiizeyden boyuna ve enine kesitlerin
alinmas1 ve epoksi-resin ile kaliplanmasi siirecinin fotografi verilmistir. Hem boyuna
hem de enine kesilen ve epoksi-resin ile kaliplanan her bir alasim sistemin fotografi

Sekil 3.7°de verilmektedir.

Sekil 3.6. Numune kalibinin
olusturulmasindan epoksi-resin ile
kaliplanmasia kadar olan
stirecin gosterimi
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3.3.3.2. Numunelerin zzimparalanmasi

Numunelerin zimparalanmasi silisyum karbiir (SiC) taneleri veya 9%55-75 Al,O3
(korindon) ve magnetit tozu iceren zimpara kagitlariyla yapildi. Kullanilan zimpara
kagitlar1 ve tane biiyiikliikleri Tablo 3.1°de verilmektedir. Zimpara kagitlarinda birim
alana diisen tane sayis1 (grid) arttik¢a mikron cinsinden tane boyutu azalmaktadir. 80-

600 gridler kaba, 800-2500 gridler ise ince zimpara olarak siniflandirilmaktadir.

Tablo 3.1. Baz1 zimpara kagitlar1 ve tane biiyiikliikleri [24].

Zimpara Tane No Tane Boyutu
(Grid) (um)

80 210-177
150 105-88
180 88-74
240 53-45
320 37-31
400 31-27
600 22-18
800 15-11
1000
1200
2500

Numuneler, 80 gridlik zimpara kagidindan baglayarak 2500 gride kadar, kabadan inceye

dogru kademeli olarak zimparalandi.
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3.3.3.3. Numunelerin parlatilmasi

Zimparalama ve parlatma islemleri Struers LaboPol-5 tipi otomatik parlatma robotu ile
yapildi. Otomatik parlatma robotunun fotografi sekil 3.7°da verilmistir. Oncelikle
parlatma robotun disklerine farkli tane biiytikliiklerine sahip zimparalar takildi. Cihazin
su modu acilarak numunelere sulu zimparalama yapmasi saglandi. Bdylelikle

numunenin hem 1sinmasi1 engellendi hem de homojen bir temas saglandi.

Zimparalamanin diizgiin ve itinali yapilmas: fotograf ¢ekmede odaklama kolayligi
saglamaktadir. Her bir zimparalama kademesinden sonra numune yiizeyinin diiz
olmasina ve derin ¢iziklerin giderilmis olmasina dikkat edildi. Daha sonra doniis hizi ve
baski basing degeri ayarlanabilen otomatik parlatma robotunun disklerine, parlatilacak
numuneye uygun parlatma kumaslar takildi. Kaba ve ince parlatma igin farkli tane

biiytikliigiine sahip elmas siispansiyonlar kullanildi.

Parlatma isleminde kullanilan elmas siispansiyonlar sirastyla 6 pm, 3 um, 1 pum, 0.25

pum ve 0.05 um tane biiytlikliigiine sahip elmas ¢ozeltilerdir. Parlatma sirasinda her bir
elmas siispansiyon i¢in ayr1 metal diskler {lizerine yapistirilmis parlatma kumaslari
kullanildi. Numune ile parlatma kumas1 arasinda yumusak bir temas saglamak ve nem
miktarini ayarlamak amaciyla parlatici ile birlikte Struers Depif yaglayici (lubrikant)
kullanildi. Parlatma sirasinda disk donerken nem azaldik¢a, numune yiizeyine parlatici
coOzeltiler yapisabilmekte ve yiizeyde leke olusturabilmektedir. Disk {izerindeki kumasin

kurumamasi i¢in zaman zaman ¢6zelti veya yaglayici ilavesi yapildi.

Sekil 3.7. Otomatik zzmparalama ve parlatma tinitesi
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6 um, 3 um ve 1 um’lik parlatma ¢dozeltileri kullanilirken numune {izerine her
numunede farkli olmak {izere kuvvet (20-50 N) uygulandi. 0.25 pum ve 0.05 pm’lik
parlatma ¢ozeltileri kullanilirken uygulanan kuvvetin biiyiikliigii azaltildi. Numuneler
her bir ¢ozelti ile ortalama 5-10 dakika parlatildi. Parlatma sirasinda elmas ¢ozeltinin
disk iizerinde homojen dagilmasina dikkat edildi. Her asama sonunda numune bol
damitik su ile yikand1 ve ultrasonik temizleme iglemine tabi tutuldu.

Her bir parlatma kademesi degisimde 5-10 dakika siireyle ultrasonik temizleme
yapilarak numune yiizeyde biriken Kkirlilikler temizlendi. Bazi durumlarda parlatma
kademesi degisimde numune yiizeyi bol suyla yikansa bile yiizeyde bulunan kalintilar
tam olarak temizlenememektedir. Boyle durumlarda numunelere ultrasonik temizleme

uygulanir.

Tablo 3.1’de bu ¢alismada kullanilan ¢ozelti ve kumaslarin 6zellikleri verilmektedir.

Tablo 3.1. Parlatmada kullanilan ¢6zelti ve kumaslar

Cozeltinin Tane Cozeltinin Ozelligi Parlatma Kumasg: Kullamlan Yaglayici
Biiyiikliigii

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

3 Struers Elmas Cozelti Struers Polifloc3 Struers Depif
Hm Monokristal, Samte 200 mm ¢apinda Mavi renkli

| Struers Elmas Cozelti Struers Polifloc3 Struers Depif
Hm Monokristal, Samno 200 mm ¢apinda Mavi renkli

0.25 Struers Elmas Cozelti Struers Policel2 Struers Depif
£ pm Polikristal, Sapuq 200 mm ¢apinda Mavi renkli

. N Struers Policel2

0.05 pm Struers Aliimina Cozelti 200 mm gapinda Damitik Su

3.3.3.4. Numunelerin daglanmasi

Her ne kadar parlatma sonucunda numunenin ylizeyi diizgiin, piiriizsiiz ve ayna gibi
parlak olsa da numune yilizeyinde kontrast olusturmadan inceleme yapmak miimkiin
degildir. Mikroyap1 analizi i¢in numunenin daglanmasi gerekmektedir. Daglama
sonucunda mikroyap1 karakteristikleri ortaya cikarilir. Metalografide iki c¢esit daglama

vardir: elektrolitik daglama ve kimyasal daglama. Elektrolitik daglama ile ylizeyden
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atom tabakalar1 atilir. Bunun igin belirli bir enerjiye ihtiya¢ vardir. Bu enerji, 1s1 veya
yiiksek voltaj uygulanarak saglanabilir [47]. Kimyasal daglama ise numunenin yiizeyine
uygun bir ¢ozelti uygulanarak yapilmaktadir. Daglama isleminde en 6nemli nokta

metalik malzeme i¢in uygun daglama ¢ozeltisini segmektir.

Bu ¢alismada, numunelerin tane sinirlarin1 ve mikroyap1 6zelliklerini ortaya ¢ikarmak
icin numune yiizeyine uygun bir reaktif tespit edilerek kimyasal daglama teknigi
uygulandi. Kimyasal daglama islemi; yiizeyi istenen kalitede temizlenmis ve piiriizsiiz
hale getirilmis numunenin, daglama c¢ozeltisine uygun siirelerde daldirilmasiyla
yapilmaktadir. Daglama islemi sonunda parlatilmis yiizey ¢6zeltinin etkisiyle renk
degistirir ve donuklagir. Daglamanin yeterli olup olmadigina mikroskopla numuneye
bakilarak karar verilir. Daglama neticesinde kat1 bolge matlagirken sivi bolge sedefsi bir
renge doniigiir. Daglama, tane sinirlarinin agiga ¢ikarilmasi, fazlarin tayin edilmesi ve

dislokasyonlarin belirlenmesi gibi durumlarda yapilmaktadir [47].

Bu c¢aligmada Sn-Bi-Ag alagim sistemleri i¢in metalografi kitaplarindan faydalanarak
uygun daglayic1 cozeltileri hazirlandi. Cozelti bilesenlerinin oranlar1 degistirilerek

mikroyapiy1 en iyi ortaya ¢ikaran daglayicilar tespit edildi.

3.3.4. Mikroyapilarin Gozlenmesi

Uretilen her bir numunenin uygun bélgelerinden kesitler almip soguk kaliplama
yontemiyle kaliplandiktan sonra metalografik islemlere tabi tutuldu ve uygun
daglayicilarla daglandi. Uretilen her bir numunenin mikroyap: fotograflar1 éncelikle

optik goriintii sistemiyle daha sonra taramali elektron mikroskobuyla (SEM) ¢ekildi.

IIk olarak biitin numunelerin yiizeyi incelenerek olusan &tektik mikroyapilarin
fotograflar1 optik mikroskopla farkl biiyiikliikteki objektiflerle (x2.5, x5, x10, x20, x50
ve x100) ¢ok sayida (enine ve boyuna kesitten) ¢ekildi. Mikroyap: mesafelerinin dogru
bir sekilde tayin edilebilmesi i¢in optik mikroskobun biiyiitme Sl¢eginin bilinmesine
dolayisiyla da biiyilitme faktoriiniin bilinmesine ihtiyag vardir. Biiylitme faktoriini
hesaplayabilmek i¢cin 1 mm’lik bir mikrometre (gratikula) kullanildi. Mikrometrenin
fotografi, mikroyap1 fotograflarinin ¢ekilmis oldugu objektif ile ¢ekildi. Mikrometrenin

ve mikroyap1 fotograflart DELL Dizustl bilgisayar baglantili Olympus DP12 tipi
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dijital kamera monte edilmis Olympus BX51 tipi optik 11k mikroskobundan olusan
gorilintli analiz sistemi vasitasiyla ¢ekildi. Gorilintii analiz sisteminin fotografi sekil

3.8’de verilmistir.

Herbir numune i¢in mikroyap1 fotograflarinin ¢ekildigi objektifle gratikula
fotograflarida cekildi. Ornegin Sn-Cu &tektik sisteminde mikroyap: fotograflart x20’lik
objektif ile cekildigi i¢in gratikiilanin fotograflari da x20’lik objektif ile ¢ekildi.
Goriintl sisteminde kullanilan CCD kameranin x ve y yoniindeki ¢oziiniirliikleri ayni
oranda oldugu icin gratikulanin sadece x veya y yoniinde fotograflar ¢ekilerek herbir
objektif icin tek bir biiylitme faktorii hesaplandi. Bu amacla gratikiilanin x20’lik
objektif ile ¢ekilen fotografi Adobe Photoshop CS2 programinda agildi. Bu fotograf
iizerinde gercekte 100 mm olan mesafenin 100 um geldigi 6lgiildii. Basit bir oranti
kurularak biyiitme faktorii 0.0001 olarak hesaplandi. Biiyiitme faktorii bilgisayarda
okunan otektik mesafe degeri ile ¢arpildiginda gergek deger um cinsinden ¢ikmalidir.
Bu yiizden oranti, fotograf iizerinde 100 mm mesafe ger¢ekte 100 um olursa 1 mm kag

pm olur seklinde kurulmustur.

Sekil 3.8. Optik mikroskop ve CCD kameradan olusan goriintii analiz sistemi

Bazi alasimlarin mikroyapilariin optik mikroskobuyla ¢ekilen fotograflarinda numune
tizerinde olusan her bir fazin gozlenemedigi fark edildi. Genellikle yiiksek hizlarinda
yapilan katilagtirma deneyleri neticesinde ¢ok kii¢iik mikroyapilar olugmakta ve olusan
bu yapilar1 optik mikroskobuyla gézlemek zorlagsmaktadir. Bu nedenle numunelerin
fotograflar1 oncelikle optik mikroskobuyla daha sonra ¢ok daha biiylik biiylitmelere
sahip SEM mikroskobuyla ¢ekildi.
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Numunlerin SEM fotograflarinin ¢ekilmesinde LEO 440 marka bilgisayar kontrollii
dijital taramali elektron mikroskobu (SEM) kullanildi. Bu mikroskop, 40 kV
hizlandirma voltajli ve Secondary - Backscattered elektron detektoriine sahip x(5-300
000) kat biiyiitme kapasitelidir. Ayrica farkli fazlarin tane yonelimini tespit edebilme
Ozelligi bulunmaktadir. Sekil 3.10°de kullanilan SEM mikroskobunun fotografi

verilmektedir.

Sekil 3.9. Taramal1 elektron mikroskobunun (SEM)

SEM ile fotograf ¢ekimine gegmeden Once, parlatilmis ve daglanmis olan numuneler,
kaplama Tnitesine yerlestirildi ve ylizeyleri yaklasik 10-40 nm inceliginde glimiis
tabaka ile kaplanarak vakum altina alindi. Burada elektron demetinin yiizeyden daha iyi
sagilmas1 ve gorlintiiniin daha iyi kontrast ve netlige sahip olmasi amaglanmistir. Bu
islemden sonra glimiis tabaka ile kaplanmis numuneler, SEM’in vakum haznesi i¢indeki
numune tablasi kismina yerlestirilerek numunelerin uygun boliimlerinden farkli

biiyiitmelerde fotograflar ¢ekildi.
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4. BOLUM
DENEYSEL SONUCLAR VE TARTISMA

Bu boliimde oncelikle Bi-Sn-Ag otektik alagim sistemi i¢in yapilan kontrolli
katilastirma deneylerinden elde edilen mikroyapt parametrelerinin katilagtirma
parametreleri olan sicaklik gradyenti ve katilastirma hizina gore degisimleri incelenmis,
mevcut teori ve modellerle karsilastirilmistir. Sonuglar tablo ve grafiklerle verilmistir.
Daha sonra yapilan testler ve kantitatif analizler sonucu elde edilen bu alagimlara ait
mekanik (mikrosertlik), elektrik (elektriksel 6z direng ve iletkenlik) ve termal 6zellikler

(entalpi ve 0z 1s1) verilmistir.

4.1 Dogrusal Katilastirma Deneyleri

Bi-Sn-Ag otektik alasim sisteminin mikroyapisi ¢ubuksal formda elde edilmistir. Sekil
4.1°de goriildiigii gibi ¢ubuksal mesafelerin 6l¢iimii hem enine hem de boyuna kesit
lizerinden yapilmistir. Olgiimler yapilirken ii¢ metot kullanilmigtir. Bu metotlar sirastyla
kesisim metodu, tiggen metodu ve alan sayim metodu’ dur. Boyuna kesit lizerinden
Olclimde ara yiizeye paralel ve ¢ubuklar1 dik olarak kesen bir ¢izgi ¢izilir ve bu ¢izgi
buyunca kag tane gubuk kestigi sayilarak hesaplama yapilir. Bu 6l¢iim metodu kesigim
metodu olarak adlandirilir. Enine kesit lizerinden 6l¢iim ise ticgen metodu ve alan sayim
metodu ile yapilmistir. Enine kesit iizerinde yapilan dl¢timler daha giivenilirdir, ¢linkii
boyuna kesit 6l¢iimleri parlatma diizlemine gore degismektedir. Kesisim metodunda
cubuklara dik olarak bir ¢izgi ¢izilerek bu ¢izgi icine ka¢ tane ¢cubuk girdigi sayilarak
hesaplamalar yapilmistir. Uggen metodunda noktalar bir iiggen olusturacak sekilde
birlestirilerek noktalar aras1 mesafeler 6l¢iilmiis ve biiyiitme faktoriine boliinerek gergek
Ol¢cekteki mesafeler tayin edilmistir. Alan sayim metodunda ise belli biiyiikliikte alan
secilmig ve bu alan igerisine giren noktalar sayilarak verilen formiil yardimiyla
mesafeler hesaplanmistir. Bu formiilde M biiyiitme faktorii, A, alan, N ise alan igerisine

giren noktalarin sayisidir.

Boyuna kesitten Olgiilen otektik mesafeler kimi yerde maksimum kimi yerde ise

minimum olmaktadir. Bunun sebebi pozitif ve negatif sonlanmalardir. Pozitif sonlanma
o lamelinin ¢atallanarak ikiye ayrilmasi ve iki c¢atal arasinda yeni bir £ fazinin
olugmasidir. Negatif sonlanma mekanizmasi ise komsu iki £ fazinin « fazindan daha

hizli bliyiiyerek birlesmesi ve bir f fazinin yok olmasidir.
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Sekil 4.1 Otektik mesafelerin enine ve boyuna kesitler {izerinden

a1

Sekil 4.2 Farkli katilagtirma parametrelerinde kontrollii katilagtirilan Bi-Sn-Ag alagiminin mikroyap1
gorliniimleri. (a;) G=2.33 K/mm, V=13.25 pum/s, (a;) G=2.33 K/mm, V=132.83 um/s.
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Sekil 4.3. Bi-Sn-Ag 6tektik alagimi i¢in mikroyap1 parametrelerinin sicaklik
gradyenti ve katilagtirma hizina gére degisimi (a) A-G grafigi (b) A-V grafikleri.

Mikroyap1 fotograflari ve grafiklerden de goriildiigii gibi artan sicaklik gradyenti ve
katilastirma hizlarinda mikroyap1 daha ince bir tane yapisina sahiptir. Yani Sicaklik
gradyenti ve katilagtirma hiz1 arttik¢a 6tektik mesafeler kiiclilmektedir. Tablo 4.1° de bu

alasim sistemi i¢in Sl¢iilmiis parametreler ve elde edilmis bagintilar verilmistir.

Tablo 4.1. Bi-Sn-Ag alagim sistemine ait deneysel 6l¢im sonuglari

Set Katilastirma G
Sicaklik | Parametreleri | (x/mm \4 A Deneysel Sonuclar
(um/s) (um)
)
300 C 233 | 13.25 | 2,95+0,15 | Bagmt1
350 C 3.19 13.25 | 2,56+0,14 | a=k,G*
400 C Sabit V 424 | 1325 | 22740,12 | p=k,vO2
450 C 479 | 1325 | 1,98+0,09 | Sabit (k)
500 C 566 | 1325 | 1.82+0,06 | k,=10.715 (um®**K**)
Irpm 2.33 6.55 3,74+0,26 k,=338.84 (um1'325'0'32)
2rpm . 233 | 1325 [ 2,95%0,15
Srpm Sabit G 233 | 33.08 | 2,08+0.20 | Korelasyon katsayisi (r)
10rpm 2.33 66.11 1,46+0,14 | r, =-0.983
20rpm 2.33 132.83 | 0,88+0,07 | r,=-0.993
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4.2 Mikrosertlik Ol¢iimleri

Mikrosertlik dl¢iimlerinde, sematik yapis1 Sekil 4.4 da goriilen Future Tech FM-700
model dijital mikrosertlik test cihazi kullanilmistir. Bu cihaz, 10 g, 25 g, 50 g, 100 g,
200 g, 300 g, 500 g ve 1000 g’lik yiik uygulayabilen %35 hassasiyette l¢lim alabilen ve
elektronik olarak sertlik degerini kendisi hesaplayabilen bir cihazdir. Kendi {izerinde
fotograf ¢ekme {iinitesi olup x10, x40 biiylitme degerlerindeki objektiflerle fotograf

cekebilme 6zelliklerine sahiptir.
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somm .1 (@
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Kau Katrsivi araylizeyi Ani segunimis /-
1|
Eposxy-resin kalip
Enine kesit Boyuna kesit (b)

Sekil 4.4 (a) Mikrosertlik 6l¢iim cihazinin sematik gosterimi.
(b) Numune tizerinde cihazin biraktig1 izin detaylari

Numuneler sirastyla test cihazina baglanarak, her bir numunenin enine kesitinden (HVE)
ve boyuna kesitinin kati-sivi araylizeyine yakin kati kesitinden (HVg) 10-12 adet 6l¢iim

alimmistir daha sonra ortalamasi ve standart sapmasi hesaplanmistir. Olgiilen
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mikrosertlik degerleri kullanilarak, katilagtirma parametreleri (G, V, Co) ve mikroyap1
parametreleri (Ag) degerleri ile mikrosertlik (Hy) degerleri arasindaki iligski ve bagintilar

elde edilmistir. Elde edilen 6l¢iim sonuglar1 tablo ve grafiklerle verilmistir.

40
O HV V=10.01325 mm/s (sabit)
"8 404
g 30
on
=
>
T 25
2
=
S
2
S
S
=
=
(a) 15 ‘ ‘
2 4 6
Sicaklik gradyenti, G (K/mm)
40
O HV G=4.02 K/mm (sabit)
& 30
g
£
0
=
N’
>
=
a2
E 20
2
(=)
-
=
=
15
(b) . ‘ .
0.01 0.03 0.1 0.3

Katilagtirma hizi, V (mm/s)

Sekil 4.5 Kontrollii katilagtirilmis Bi-Sn-Ag alasimi i¢in mikrosertligin
(a) sicaklik gradyentine (b) katirlagtirma hizina gore degisimi.

63



w
o
|

Mikrosertlik, HV (kg/mmz)
N
o
|
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0.001
Otektik mesafeler, A (mm)

0.003

Sekil 4.6 Kontrollii katilastirilmis Bi-Sn-Ag alagimi icin otektik

mesafelelerin mikrosertlige etkisi.

0.005

64



4.3 Cekme Gerilimi Ol¢iimleri

V=13.25 pum/s (sabit)
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Sekil 4.7 Kontrollii katilagtirilmis Bi-Sn-Ag alasimi icin 6tektik
mesafelelerin gekme gerimine etkisi.
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Sekil 4.8 Kontrollii katilagtirilmis Bi-Sn-Ag alasimi i¢in 6tektik
mesafelelerin mikrosertlige etkisi.

4.4 Elektriksel Ozdirenc Olciimleri

Malzemelerin elektriksel 6zellikleri belirlemek i¢in dort nokta (four probe) yontemi ¢cok
yaygin olarak kullanilmaktadir. Numune yiizeyinde dort noktadan kontak yapilir.
Kontaklardan ikisi akim kaynaginda diger ikisi de voltaj dl¢limiinde kullanilir. Dort
nokta yonteminin kullanilmasiyla metal prob ve malzeme arasindaki kontak direnci ve
diger prob ve yayilma direnci gibi direngler elimine edilir. Voltaj diismesi ve akim

Olciilerek elektriksel oOzdireng ve iletkenlik sirasiyla  (p=2ms(V/I)) ve (o=1/p)
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bagintilartyla hesaplanir. Burada p 6zdireng, o iletkenlik katsayisi, V voltaj diismesi, I

akim ve s igteki iki prob ¢ifti arasindaki mesafedir.

Bu projenin kapsaminda, kontrollii katilagtirilmis Bi-Sn-Ag 6tektik alagiminin
elektriksel 6zdireng ve iletkenlik katsayilarinin 6l¢limii yapilmistir (oda sicakliginda).
Ayrica dokiim fazindaki Bi-Sn-Ag otektik alagiminin sicakliga bagl olarak elektriksel
ozdirenc ve iletkenlik katsayilarinin 6l¢iimii yapilmistir. Direncin sicaklik katsayisi olan
o, o= (1/p1(Ap/AT)) bagintist ile hesaplanarak bilesime goére nasil bir degisim
sergiledigi tespit edilmistir. Burada Ap= py-p1, AT=T,-T;, p;, T; sicakhigindaki
ozdireng, p; ise T, sicakligindaki 6zdirenctir. Sicakliga bagl olarak elektriksel 6zdireng

ve iletkenlik degerlerinin dl¢iimiinde

yukarda kisaca bahsedilen dort nokta iletkenlik 6l¢iim metodu kullamlmustir. Olgiimler
icin Keithley 2400 marka programlanabilir gii¢ kaynagi, Keithley 2700 marka

multimetre ve Norterm marka kiil firinindan faydalanilmistir (Sekil 4.9).

Sekil 4.9. Sicakliga baglh elektriksel Ozdireng ve iletkenlik degerlerinin
Olctimde kullanilan (a) Gii¢ kaynagi ve multimetreler, (b) Kiil firini

Kontrollii katilastirilan Bi-Sn-Ag oOtektik alagiminina ait numunelerin elektriksel
ozdireng degerleri dlgiilmiistiir. Ol¢iim sonuglar1 Tablo 4.2 de verilmistir. Ozdirencin
(p) sicaklik gradyenti, katilagtirma hiz1 ve 6tektik mesafelere gore degisimi Sekil 4.10

ve 10 da verilmistir.
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Sekil 4.10. Kontrollii katilastirilmis Bi-Sn-Agotektik alagimi i¢in
(a) Sicaklik gradyenti- Elektriksel 6zdireng degisimi
(b) Katilagtirma hizi-elektriksel 6zdireng degisimi
(c) Otektik mesafeler-elektriksel 6zdireng degisimi

10

68



Ayrica dokiim fazindaki Bi-Sn-Ag 6tektik alagim sisteminin dzdirenci, aratan sicakliga
bagl olarak degisimi gozlenmistir. Bu 6l¢iim, 300-500 K sicaklik araliginda belli bir
sicaklik artig hizinda yapilmis, elde edilen sonuglar Sekil 4.10°de verilmistir. Sekil 11
den de goriildiigli gibi, artan sicakliklar elektriksel 6zdireng artmakta, fakat elektriksel

iletkenlik azalmaktadir.

1x1073

800x10°¢

600x10°

400x107

Elektriksel 6zdireng, p (Q2 mm)

200x10°¢

(a) NN

300 400 500 600 700 800
Sicaklik, (K)

40x10°

30x103

1

20x10°

1

10x10°

1

Elektriksel iletkenlik, o (Q'1 cm'l)

T T T T T T T T T T T T T T T

300 400 500 600 700 800
(b) Stcaklik, (K)

Sekil 4.11. (a) Sicaklik -elektriksel 6zdiren¢ degisimi
(b) Sicaklik -elektriksel iletkenlik degisimi
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Tablo 4.2a. Bi-Sn-Ag alasim sistemine ait deneysel 6l¢iim sonuglari

Katilastirma
Parametreleri G v HV 5 c p
(K/mm) | (um/s) (kg/mm”) (MPa) (Q.m)

233 13.25 | 21,43+14 86,50

_ 3.19 13.25 | 22,18+1,1 97,70

Sabit V 424 | 1325 | 23,62= 0,9 | 110,40

4.79 1325 | 24,33£1.2 121,00

5.66 13.25 23,76+0,8 135,80

233 6.55 19,96+1,6 75,65

) 233 13.25 | 21,43+1,2 86,50

Sabit G 233 | 33.08 | 243118 97,10

2.33 66.11 25,41+1,2 108,60

233 132.83 | 27,42+1,0 116,58

Tablo 4.2b. Bi-Sn-Ag alagim sistemine ait deneysel bagintilar

Baginti Sabit (k) Korelasyon katsayisi (r)
HV=k;G"" ks=18.6 (kg K" mm™*") ;= 0.980

HV=k, V"% k=30.2 (kg mm>"s %) = 0.996
HV=ksh, "’ ke=13.5 (kg mm’) rs =-0.982

o=ke G *° ke=55.59 (MPa mm"* K% 1=0.989

o=k, vV % k=67.6 (MPa mm"** s"*) 1:=0.993

o=kgh "’ k7=9.7 (MPa mm"”’) r=-0.966

4.4 Termal Olgiimleri

Diferansiyel Taramali Kalorimetre (DSC) cihazi malzemelerin termofiziksel
karakterizasyonunda kullanilmaktadir. Ozellikle erime, kristallenme, faz gegisi,
camsi geg¢is gibi ozellikler dogrudan o6lciilmekte , entalpi (Enthalpy,AH) ve 6z 1s1
(Specific heat, Cp) ise elde edilen egrilerden hesaplanmaktadir. Entalpi ve 6z 1s1

sirastyla denklem (4.1) ve (4.2) ile hesaplanmaktadir.

AH=Area (mJ)/Kiitle(mg) (4.1)

Denklem (4.1)’den goriildiigii gibi entalpi, birim kiitlenin erimesi igin gerekli enerjidir.

Burada Area (alan) olusan pikin sinirladigi alandir birimi mJ ve kiitle ise mg
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mertebesinde cihazin icine yerlestirilen 6rnegin kiitlesidir. Oz 1s1 ise denklem (4.2) ile

hesaplanur.

d0 | dH AH
PoodtmpB, dT T

peak

4.2)

Burada, S, =%=10 K/dakika (1sitma hizi1), dQ/dt =heat flow (1s1 akisi) (J/s veya

watt), m =kiitle (Degisik miktarlarda) ve Area= Ucgenin alami=0.5 tabanxyiikseklik=
0.5 zamanxGii¢ (Numunenin erimesi i¢in gerekli enerji) diir. Sekil.4.12’de bu termal

analizde kullanilan Perkin Elmer Pyris Diamond DSC goriilmektedir.

Sekil 4.12. Perkin Elmer Pyris
Diamond DSC

71



Is1 akis1 (mW)

5 -
0 1
-5 ]
10 -
-15 -
5 1 Rate=10 K/min
1 Area=332.597 mJ
1 Onset=411.36 K
-20 1 End=416,63K
1 AH= 53.432J/g
1 Peak=414,78 K
-25 4 M=6.23 mg

360 375 390 405 420 435
Sicakhik(K)

Sekil 4.13 o6tektik kompozisyonlardaki Bi-Sn-Ag alasimlart i¢in elde edilmis DSC
egrisi verilmistir.

Tablo 4. 3. Bi-Sn-Ag 6tektik alalimi i¢in 6l¢iilmiis bazi termal parametreler.

Kompozisyon Area(mJ) | M(mg) | AT peax (K) | AH(J/g) | Cp(J/g K)
Bi-Sn-Ag 332.597 6.23 417.78 53. 432 0.236
Bi 396,96 0.123
Sn 297.83 0.210
Ag 0.233
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