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Oz

Bu ¢aligmada AlgyCuyNiggTi, alasimi, yiiksek enerjili bilyeli 6giitme cihazi kullanilarak iiretilmistir. Farkli 6giitme siireleri
sonrasinda elde edilen toz karisimlarin mikroyapilart ve termal davramiglart X-i15mn1 kirmnimi (XRD), taramali elektron
mikroskobu-enerji dagilimli X-151n1 spektroskopisi (SEM-EDX) ve diferansiyel termal analiz (DTA) ile karakterize edilmistir.
Ogiitme siiresinin artmastyla alasimn yapisinda baslangic fazlariyla beraber AINi ve Al;Cu, intermetalik fazlarmin olustugu
belirlenmistir. Bununla birlikte toz karigimin artan 6giitme siiresiyle par¢acik boyutunun kiigiildiigii ve daha homojen bir yapiya
doniistiigii gorlilmiistiir. 30 saatlik 6glitme sonrasi elde edilen nihai alagimin DTA analizinde kristallenme sicakliklari
belirlenerek Kissinger metoduyla aktivasyon enerjileri hesaplanmustir.

Anahtar Kelimeler: Al-esash alagimlar, mikroyapi, termal 6zellikler, mekanik alagimlama;

Structural and thermal characterization of Al-Cu-Ni-Ti alloy produced by mechanical alloying
Abstract

In this study, AlgCuyNiigTi, alloy was produced by using a high energy ball milling equipment. The microstructures and
thermal behaviours of the powder mixtures obtained after different milling times were characterised by X-ray diffraction (XRD),
scanning electron microscopy - energy dispersive X-ray spectroscopy (SEM-EDX) and differential thermal analysis (DTA). It
was determined that AINi and Al;Cu, intermetallic phases were formed in the structure of the alloy together with the initial
phases with increasing milling time. However, it was observed that the particle size of the powder mixture decreased with
increasing milling time and turned into a more homogeneous structure. After 30 hours of milling, the crystallisation temperatures
were determined by DTA analysis of the final alloy and activation energies were calculated by Kissinger method.
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1. Giris

Aliiminyum (Al) alasimlari, oda sicakliginda karakteristik ve mekanik o&zelliklerinden dolayr cesitli
uygulamalarda yaygin olarak kullanilmaktadir. Al-esasli alasimlarin karakteristik 6zgiil mukavemeti, havacilik ve
otomotiv endiistrisinde kullanimi i¢in onlari1 ideal bir malzeme haline getirir [1], [2], [3], [4], [5]. Ancak, giiniimiizde
kullanilan Al-esasli alagimlarin bazi durumlarda yiiksek sicakliklarda mukavemetini kaybetme egiliminde
olduklarindan diisiik sicakliklarda kullanilan {irlinlerde tercih edilmektedir. Sicaklik degisimi ile Al-esash
alagimlarinda goriilen mukavemet degisimi, yiliksek sicakliklarda meydana gelen asir1 tane biiylimesinin neden
oldugu mikroyapisal kararsizliga atfedilebilir [6].

Al-esasli alagimlarin mukavemetine etki eden tane boyutunun performansi, Hall-Petch etkisi ile
iligkilendirilebilir. Nitekim tane boyutu, malzemenin mukavemeti ile ters orantili olabilmektedir. Bdylece tane
boyutu kii¢iildiigiinde alasimlarin mukavemeti artmaktadir [7]. Bununla birlikte alasimlar, asir1 yiiksek sicakliklara
maruz kaldiginda nanokristal saf aliiminyumda ortaya ¢ikan mikroyapisal kararsizliklar nedeniyle kararliligini
yitirmektedir. Nanokristal aliiminyumdaki mikroyapisal kararsizlik, tane sinirlari tarafindan saglanan toplam serbest
enerjideki onemli artis nedeniyle meydana gelmektedir. Mevcut serbest enerjiyi azaltmak igin tane biiyiime
mekanizmasini artirma egiliminde olan ve bdylece nanokristal malzemelerin tane sinir alanini azaltan biiyiik bir itici
giic vardir [8]. Bununla birlikte, yiiksek sicakliklarda tane sinir1 sabitleme kuvveti, tane biiylime siirecini
engellemeye yetecek kadar yeterli olmadig diisiiniilmektedir. Bunun aksine, termodinamik kararlilikta tane sinirt
enerjisindeki azalma, tane simrlarinda ayrisma egiliminde olan ve ¢dziinen atomlarin ilave edilmesiyle elde
edilmektedir.

Bu nedenle saf aliiminyumun tane boyutu iizerindeki olumsuz etkisini azaltacak Al-esasli kompleks alagimlarin
iiretilmesi olasi ¢oziimlerden sadece biri olarak géziikmektedir. Bu alagimlarin yiiksek sicakliklarda mukavemetinin
artmasi, yapida asirt doymus kat1 ¢dzelti ve ikincil faz olan sert intermetaliklerin olugsmasiyla miimkiindiir. Kati
¢ozelti olusumu ve intermetaliklerin ¢okelmesi alagimin mikroyapisal kararliligini arttirmaktadir. Son yillarda, daha
yiiksek performansli malzemeleri elde etmek amaciyla Al-esasli metal matrisli kompozitler veya nanokristal
dagilmis amorf alagimlar gibi malzemeler iizerine arastirmalar yapilmistir [9], [10], [11], [12], [13]. Amorf,
nanokristal ve intermetalik malzemeler gelisen teknolojiyle birlikte farkli uygulama alanlarina sahip olmasindan
dolay1 arastirmacilarin ilgisini ¢ekmektedir [14], [15]. Cok fazli alasimlarin mikroyapisini daha iyi kavramak ve
endiistride uygulanabilir hale getirmek olduk¢a 6nemlidir. Bu nedenle, kompleks Al-esasli alagimlar arastirilmaya
deger en potansiyel adaylar olmaya devam etmektedir [16]. Bu kapsamda bu ¢alismada, kompleks Al-Cu-Ni-Ti
alagimimin tiretilmesi ve karakterize edilmesi amaglanmaktadir.

Cesitli yontemlerle iiretilebilen Al-esasli alasimlari, oda sicakliginda ve toz metalurjisiyle liretmek istenildigi
zaman uygulanabilecek en avantajli yontem mekanik alasgimlama yontemi olarak karsimiza g¢ikar. Bu ydntem
sayesinde pratik uygulamalarda kullanilabilecek toz malzemeleri, oda sicakliginda ve arzu edilen pargacik
boyutunda elde etmek miimkiindiir[17], [18]Bdylece mekanik alagimlama yontemi kullanilarak nanokristal,
kuazikristal ve amorf yapiya sahip alagimlarin iiretilmesi ve karakterizasyonu konusunda literatiirde Al-Cu-Ti [19]
ve Al-Cu-Fe [20], [21] gibi AI-Cu esasli alagimlarin oldugu bir¢ok c¢aligma yer almaktadir. Bununla birlikte
intermetalik faz olusumunun incelendigi Al-Fe-Ti ve Al-Cu-Ni-Ti gibi alagim tozlar1 karakterize edilmistir [22].

Aliiminyum alasimlar1 gibi, titanyum ve alasimlarinin otomotiv ve havacilik uygulamalarinda tercih edilmesi
iizerine oldukca fazla calisma yapilmasiin temel sebebi mukavemet/agirlik oranin oldukga yiiksek olmasi ve
yiiksek sicakliklarda bu iyi 6zelliklerini muhafaza edebilmesinden kaynaklanmaktadir. Ozellikle Ti elementi, Al-Ni
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alagimlariyla birlikte kullanildiginda tiretilen malzemenin siirinme direnci oldukga iyi seviyelere ulasmaktadir [23].
Bu nedenle, mekanik alagimlama yontemiyle iiretilen Al-Cu-Ni-Ti tozlarinin milkemmel aginma direnci, yiiksek
mukavemet, yiiksek sertlik, yiiksek termal kararlilik, diisiik yogunluk gibi 6zelliklerinden dolay1 teknolojik
uygulamalar i¢in olduk¢a uygun oldugu diisiiniilmektedir [24], [25], [26], [27]. Bu kapsamda, bu ¢alismada siinek
(Al ve Cu) ve gevrek (Ni ve Ti) metal tozlari, AlggCuyNisgTi, (at.%) kompozisyonunu olugturacak Sek.de mekanik
alasimlama iglemine tabi tutulmustur. Farkli 6gilitme siireleri sonucunda elde edilen toz alagimlarin faz degisimi X-
1s11 difraksiyonuyla (XRD), parcacik morfolojisindeki degisim taramali elektron mikroskobu ve enerji dagilimli X-
1s1n1 1511 spektroskopisi (SEM/EDX) ile analiz edilmistir. Alagimlarin termal kararliligi ise diferansiyel termal
analiz (DTA) ile belirlenmistir.

2. Materyal ve Yontem

Bu ¢alismada AlgyCuyNiqgTi, (at.%) alasimi, XQM-2 model yiiksek enerjili bilyeli 6glitme cihaz1 kullanilarak
tretilmistir. Alasimi olusturan baslangic elementel tozlari %99 saflikta Aldrich firmasindan temin edilmistir.
Baslangig tozlarinin toz boyut araliklar tedarik¢i firmadan saglanan degerlerdir. Al toz parcaciklari 50-120 um, Cu
toz pargaciklari 5-8 pum, Ni toz pargaciklari 1-10 um ve Ti toz pargaciklart 100200 pm arasindadir. Alagimi
olusturan baslangi¢ elementel tozlar1 %99 saflikta Aldrich firmasindan temin edilmistir. Ogiitme islemi, argon
atmosferi altinda sertlestirilmis paslanmaz ¢elik hazne ve bilyelerle 10:1 bilye/toz agirlik oraninda 350 rpm Ggiitme
hizinda belirli 6giitme siirelerine kadar (1, 5, 10, 15, 20 ve 30 saat) gerceklestirilmistir. Bu ¢alismada 6giitme hizi,
mekanik alagimlama islemi sonucunda elde edilen AlgsC0,0Cuy4 alasimi hakkindaki ¢alisma esas aliarak 350 rpm
olarak belirlenmistir[28]. Ogiitme islemi ne kadar hizli gerceklesirse toz parcaciklarina aktarilan enerji de o kadar
yiiksek olacaktir. Ancak belirli bir 6glitme hizinin {izerinde bilyeler, haznenin i¢ duvarlarinda hareket ederek toz
parcaciklarina herhangi bir carpma kuvveti uygulamak i¢in haznenin agagisina diisemez. Bununla beraber yiliksek
6glitme hizlarda haznenin sicakligi yiiksek bir degere ulastiginda tozlardaki yari-kararl fazlarin bozunmasina neden
olur. Ayrica 6glitme haznesinin asirt 1sinmasi, daha yiiksek plastik deformasyon sonucunda soguk kaynaklanmada
artisa neden olur ve toz pargaciklari 6giitme haznesinin i¢ duvarlarina yapisabilir ve elde edilecek olan nihai toz
miktar1 bu nedenle daha diisiik olabilir. Artan 6giitme hizinin bir bagka dezavantaji da 6giitme haznesi ve bilyelerin
cok fazla asinmasidir ve bu da tozlarda kirliliginin artmasina neden olabilir. Ogiitme islemi sonrasi elde edilen toz
alasimlarin faz analizleri, Philips X’Pert PRO XRD cihazinda CuKa radyasyonu (A = 0.15406 nm) ile 26 = 20° - 90°
araliginda yapilmistir. Ogiitme islemi siiresince toz parcaciklar1 kaynaklanma, kirilma ve yeniden kaynaklanma
islemleri nedeniyle yogun gerinime maruz kalir [29]. Dolaysiyla pargaciklarin morfolojisinde meydana gelen
degisim, Zeiss EVO LS10 SEM ve Bruker EDX dedektorii ile 20 kV potansiyeli altinda incelenmistir. Mekanik
alasimlama yontemiyle iiretilen tozlarin termal analizleri, SII 6300 EXSTAR DTA cihazinda 30-950 °C sicaklik
araliginda, 20 ml/dk. azot gazi akis hiz1 altinda ve 30 °C/dk. isitma hizinda gergeklestirilmistir. Mekanik alagimlama
yontemiyle tiretilen AlggCuyNigTi, alagimlarinin kristalit boyutu (D), XRD verileri kullanilarak Scherrer denklemi
ile hesaplanmustir.

3. Bulgular ve Tartisma

Uygun oranlarda tartilan baslangi¢ metal tozlari, 6giitiicli bilyelerle birlikte 6giitme haznesine konularak uygun
siireler boyunca o6giitiilmiistiir. Ogiitme islemine tabi tutulan toz karisimlari, belirlenen siirelerde 6giitme
haznesinden ¢ikarilip XRD, SEM-EDX ve DTA teknikleri kullanilarak karakterize edilmistir. Farkli 6gilitme
stirelerinden (1, 5, 10, 15, 20 ve 30 saat) sonra elde edilen AlgyCuyoNiigTi, alasiminin XRD sonuglari, Sek. 1°de
gorliilmektedir. Mekanik alagimlama isleminde; Ogiitiicii tipi, 6giitme haznesi ve bilyeleri, 6giitme hizi, 6giitme
siiresi, Oglitme atmosferi, bilye-toz agirlik orani, islem kontrol malzemesi ve 6giitme sicakligi gibi toz yapisim
etkiyen bircok parametre vardir. Dolayisiyla, bu ¢ok sayidaki islem parametrelerini optimize ederek istenen toz
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yapisini elde etmek miimkiindiir. Geleneksel toz alagimlarda bu degiskenlerin 6giitiilmiis tozlarin yapisi {izerindeki
etkisine dair detayli ¢aligmalar yapilmis olsa da yeni alagim sistemleri lizerinde detayli ¢alismalar mevcut degildir.
Bu c¢alismada, diger parametreler sabit tutulup yalnizca &giitme siiresi degistirilerek 6giitme siiresinin
AlgoCuyNigTi, alasiminda yapisal ve termal Ozelliklerine olan etkisi incelenmistir. Sek. 1°deki XRD grafigi
incelendiginde 6giitme isleminin 1, 5, 10 ve 15 saatlik siirelerinde alasimi olusturan baslangi¢c elementlerine ait
piklerin yer aldigi goriilmektedir. Bununla birlikte, 6glitme siiresinin artmasi Al (kiibik, ICDD ref. no: 98-015-
0692), Cu (kiibik, ICDD ref. no: 98-018-0109), Ni (kiibik, ICDD ref. no: 98-016-2415) ve Ti (hekzagonal, ICDD
ref. no: 98-005-3784) fazlarina ait piklerin siddetinde azalmaya ve genislemeye neden oldugu anlagilmaktadir.
Ogiitme islemi ilerledikge, ortaya ¢ikan yiiksek enerji miktar1 ve toz pargamklarlnda olusan kristalografik kusurlarin
(nokta, ¢izgi ve diizlemsel kusurlar) artmasi nedeniyle pik genislemesi artar. Ogiitme isleminin 20 ve 30 saatlik
stirelerinde ise alagimin yapisinda saf elementel piklerin yani sira, AINi (kiibik, ICDD ref. no: 98-060-4356) ve
Al;Cu, (hekzagonal, ICDD ref. no: 98-005-7668) AINi (kiibik, ICDD ref. no: 98-060-4356) ve Al;Cu, (hekzagonal,
ICDD ref. no: 98-060-4356) intermetalik fazlarina ait yeni piklerin olustugu goriilmektedir. Bununla birlikte, yapida
Ti elementini igeren bir bilesige ait fazin goriilmemesi, digerlerine kiyasla toz karigimindaki kiiciik agirlik
fraksiyonundan ve yiiksek kafes gerilimi ile pargacik ve kristalit boyutun azalmasindan kaynaklandigi
diigtiniilmektedir [29]. Bu calismadaki toz karigimlarimin 6giitiilmesiyle meydana gelen faz olusumu, su Sek.de
Ozetlenebilir: Baglangi¢ toz karisimi — elementel fazlar — elementel fazlar + intermetalik fazlar.
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Sek. 1. Farkli 6giitme siireleri (1, 5, 10, 15, 20 ve 30 saat) sonrasi elde edilen AlgoCuxNiigTi; tozlarinin XRD desenleri.

AlgoCuyNigTi, tozlarinin mekanik alagimlama siireleri ile ortalama kristalit boyutu ve 6rgii gerinimi arasindaki



Caglar S., Okumus M., ve Avar B. (2024, Journal of Scientific Reports-B, 9, 1-15
Caglar S., Okumus M., and Avar B. (2024) , Journal of Scientific Reports-B, 9, 1-15

iliski Sek. 2°de yer almaktadir. Sek. 2’°deki grafikten toz alasimlarin kristalit boyutunun belirgin bir Sek.de azaldigi
ve Orgll gerinimi degerlerinin arttigi goriilmektedir. Bu durum, 6glitme islemi siiresinin artmasiyla toz
pargaciklarinda asir1 plastik deformasyon ve dislokasyonlarin meydana geldigini belirtmektedir [29]. Mekanik
alagimlama yontemiyle tretilen AlggCuyNiggTi, alasimlarmin kristalit boyutu (D), XRD verileri kullanilarak
Scherrer denklemi ile hesaplanmugtir [30].

KA
b= B cosO 1)

Toz numunelerin 6rgii gerinimi (€) degerleri, ayni XRD verileri i¢in asagidaki denklemden hesaplanmustir.

E= B
4tan @

)

Burada; K = Scherrer sabiti, f = FWHM (piklerin yiiksekliginin yarisindaki tam genislik), A = X-151n1 dalga boyu
ve 8 = radyan cinsinden pik yansima agisidir. Scherrer sabiti (K), partikiil geometrisine ve numunedeki partikiil
boyutlarinin dagilimina baglidir [31]. Bu durumda ise, K sabiti 0,94 olarak alinmistir. Nihai olarak hesaplanan
ortalama kristalit boyutu (D) ve 6rgii gerinimi (€) degerleri tahmini bir hesaplamay1 icermektedir. Ayrica farkli bir
yaklagimla sonuglar degerlendirilmek istense de bazi piklerin iist iiste gelmesi sonucunda FWHM degerlerininin net
olarak tespit edilememesinden elde edilen degerlerin birbirinden ¢ok farkli olmasi nedeniyle Williamson-Hall
yaklagimi uygulanamamastir.

AlgoCuyNigTiy tozlarmm 1 saatlik 6giitme islemi sonrasi hesaplanan ortalama kristalit boyutu 63,2 nm olarak
bulunurken, 6giitme siiresinin etkisiyle birlikte kristalit boyutta yaklasik olarak %34’liik bir azalma meydana gelerek
30 saatlik 6gilitme iglemi sonrasi tozlarin kristalit boyutunun 42,1 nm’ye diistiigii belirlenmistir. Bununla birlikte, 1
saatlik 6giitme sonrasindaki toz karigimlarin 6rgii gerinimi %0,265 iken, 30 saatlik 6giitme sonrasinda bu oranin
%0,353’e arttigi hesaplanmistir. Mekanik alagimlama iglemi sirasinda AlgyCuyNisgTi, tozlari, yiiksek enerjili
carpismalardan agir mekanik deformasyona maruz kaldigindan, 6giitme siiresi arttik¢a kristalit boyutlar1 azalir ve
artan dislokasyon yogunlugu nedeniyle ortalama orgii gerinimleri artar. Dislokasyon yogunlugu kritik bir degere
yaklastik¢a, taneler diisiik acili alt sinirlardan ayrilarak daha kiigiik taneciklere ayrilmaktadir. Siddetli plastik
deformasyon nedeniyle alt taneler arasindaki hatali yonelimler artar ve diigiik agili tane sinirlarinin yerini yiiksek
acili tane simirlar alarak nanokristal tanelerin olusmasina neden olur. Ogiitme siiresince metal tozlarinda goriilen bu
durum daha 6nce bildirilen sonuglarla uyum igindedir [32], [33].
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Sek. 2. AlgoCuzNisgTiy alagiminin giitme siiresince ortalama kristalit boyut ve drgii gerinimindeki degisim.

Mekanik alasimlama yontemiyle farkli siirelerde ogiitiilen AlggCuyNigTi, tozlarmim homojenligi, parcacik
boyutu ve mikroyapisal degisimleri tespit edebilmek amaciyla SEM ile morfolojik inceleme yapilmistir. Degisen
alagimlama siirelerine (1-30 saat) bagl olarak elde edilen AlggCuyNigTi, tozlarimin SEM fotograflart Sek. 3’te
verilmistir. Sek. 3a’da goriildiigii gibi, 1 saat 6giitiillen toz pargaciklarinin her biri farkli Sek. ve boyutlardadir. Sek.
3b’de goriildiigii lizere 5 saatlik 6glitme isleminden sonra baslangi¢ toz parcaciklari, soguk kaynaklanmayla birlikte
birlesip tekrar kirilmaya maruz kaldik¢a tozun morfolojisinde gézle goriilebilir bir fark ortaya ¢ikmustir. Sek. 3¢’de
ise toz pargaciklarinin boyutlar1 tekrarli soguk kaynaklanma ve kirilma islemi sonrasinda giderek kiiciilerek ve daha
homojen hale gelmeye baslamistir. Bu asamada, pargaciklarin deformasyonla birlikte mikroyapisindaki degisim
bilye/toz arasinda meydana gelen ¢arpma kuvvetiyle meydana gelmektedir. Sek. 3d ve 3e’de ise artan 6glitme
siiresine bagl olarak toz parcaciklarinin boyutlarinda az bir artis gozlemlenmistir. Pargacik boyutlarinda goriilen
nispeten bu artigaa, yeni fazlarim olusumunun etkisi oldugu diisiiniilmektedir. SEM fotograflari, XRD kirinim
desenleriyle birlikte degerlendirildiginde 15 saatlik 6giitme isleminden sonra Ni ve Al metallerinin birleserek AINi
fazini olustugu goriilmektedir. Bunun bir sonucu olarak parcaciklarin birlesmesiyle toz boyutunda bir artis meydana
geldigi diistiniilmektedir. Sek. 3f°de goriildigi gibi, AlgoCuxNiygTi, toz parcaciklarina etki eden garpisma kuvveti
30 saat boyunca devam ettiginde ise alagimin mikroyapisi daha homojen hale gelmis ve buna bagl olarak tane
boyutunda azalma meydana gelmistir. Ancak, 6giitme siiresi arttikga mikroyapi icerisinde topaklanmalar artmus,
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bunun bir sonucu olarak yap1 igeresinde yer yer daha biiyiik boyutlu pargaciklar olusmustur. Bu durum ise Cu, Ni ve
Ti tozlarmin Al i¢inde ¢dziinmesi olarak nitelendirilebilir. Dolayisiyla, toz pargaciklarinda istenilen mikroyapiy1
elde etmek igin mekanik alagimlama yonteminde temel prensip olan soguk kaynaklanma ve tekrar kirilma
mekanizmasinin dogru bir Sek.de tekrarlanmasi gerekmektedir.

Sek. 3. Farkli 6giitme siireleri; a) 1 sa., b) 5 sa., ¢) 10 sa., d) 15 sa., e) 20 sa., ve f) 30 sa., sonrasi elde edilen AlggCuNisTi; tozlarin SEM
fotograflar1.
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Farkli siirelerde (1, 5, 10, 15, 20, ve 30 saat) 6giitiilmiis olan AlggCuyNiygTi, tozlarimin degisen mikroyapi ve
elementel dagilimini incelemek amaciyla EDX analizleri gergeklestirilmistir. Degisen alagimlama siirelerine (1-30
saat) bagl olarak elde edilen AlgCuyNiygTi, tozlarinin EDX elementel haritalama gorintiileri Sek. 4’te yer
almaktadir. Sek. 4a’da 6gilitme isleminin ilk 1 saatlik siiresinde elde edilen tozlarin EDX analizinde sirasiyla kirmizi
renk Al elementini, yesil renk Cu elementini, mavi renk Ti elementini ve turkuaz rengi Ni elementini
belirtmektedirler. Sek. 4(b ve c¢)’deki goriintiilerde baslangi¢ elementlerinin birbiri ile karigmadigi ve genel olarak
heterojen bir yapiya sahip oldugu goriilmektedir. Bununla birlikte, Al toz pargaciklariin oldukca biiyiik oldugu ve
yapt icerisinde kiimelendigi, ancak Cu, Ni ve Ti toz parcaciklarinin ise kendi aralarinda nispeten homojen oldugu ve
Ni tozlarmin bazi kiigiik koloniler olusturdugu anlagilmaktadir. Sek. 4d’deki EDX analizinde pargacik boyutlarinda
azalma ve buna bagl olarak mikroyapida homojenlesme egiliminin oldugu goriilmektedir. Ayrica, XRD ve SEM
sonuglar1 dikkate alindiginda AINi fazinin olustugu ve Ni elementinin Al matrisi igerisinde ¢6ziindigi
distintilmektedir. Dolayiyla yapida olusan intermetalik fazlarin pargacik boyutunu artirdigi anlagilmaktadir. Sek. 4e
ve 4f’deki goriintiilerde pargacik boyutunun tekrar kii¢iildiigii ve daha homojen bir yapinin olustugu goriilmektedir.
Sek. 5’teki 30 saatlik 6giitme islemi sonrasi elde edilen tozlarin EDX elementel haritalama goriintiileri bu durumu
desteklemektedir. Elde edilen bu sonuglar, Al-Si alagimi igin bildirilenlerle uyum i¢indedir [34].
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Sek. 4. Farkli 6giitme siireleri; a) 1 sa., b) 5 sa., ¢) 10 sa., d) 15 sa., e) 20 sa. ve f) 30 sa. sonrasi elde edilen AlggCuzNisgTi, tozlarin EDX
haritalama goriintiileri.
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Sek. 5. 30 saatlik dgiitme sonrasi elde edilen toz karisimin EDX elementel haritalama goriintiileri.

Yar1 kararli yapilarin tespiti ve tanimlanmasi amaciyla kullanilan termal analiz yontemi, teknolojik ve endiistriyel
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uygulamalar igin olduk¢a onemlidir [35], [36], [37], [38]. Bu nedenle, AlgCuNigTi, toz alagimlarinda olusan
fazlarin termal davraniglarini belirlemek igin termal analizler yapilmistir. DTA, bir numunenin sicakligini artirmak
icin gereken 1s1 girdisini 6lgmektedir. Artan sicakliga bagli olarak alagimdaki faz doniisiimii veya kimyasal
reaksiyon ile meydana gelen enerji degisimlerinin tespit edilmesinde kullanilan yontemlerinden bir tanesidir. DTA
yontemi, 1sitma veya sogutma sirasinda numunede meydana gelen degisimlerin standart bir referans malzemeyle
arasindaki sicaklik farki 6lgiimii prensibine dayanmaktadir. Farkli siirelerde (10, 20 ve 30 saat) ogiitiilmiis olan
AlgoCuyNiygTiy tozlarmin DTA analiz sonuglart Sek. 6’da yer almaktadir. 10, 20 ve 30 saatlik 6giitmeler sonucunda
elde edilen toz numunelerin termal davraniglarinda 595 °C ve 650 °C civarinda belirgin iki ekzotermik pikin oldugu
goriilmektedir. Bu durum, numunelerin XRD sonuglariyla kiyaslandiginda 525-625 °C ve 690-710 °C araliginda
olusan ekzotermik piklerin sirasiyla AINi ve Al3Cu, fazlarinin olusumunu belirtmektedir. Artan 6giitme siiresiyle
birlikte numunelerde goriilen genis pikler, yapisal deformasyon ve kafes geriniminden kaynaklanan i¢ gerilimin
azalmasina isaret etmektedir.

Is1 akis1 (W/g) - Ekzotermik —

1 1 1 1 1 1 1 1 1
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000

Sicaklik (°C)

Sek. 6. Farkli 6giitme siireleri (10, 20 ve 30 saat) sonrast elde edilen AlggCuzoNiigTi, tozlarmin DTA analizleri.

Mekanik alasimlama ydntemiyle elde edilen nihai alasimda goriilen faz olusumunun kristallenme davranigini
inceleyebilmek icin Sek. 7°de gosterildigi gibi sirasiyla 10, 20 ve 30 K/dk. gibi farkli 1sitma hizlarinda DTA
calismasi gerceklestirilmigtir. 30 saatlik alagimda goriilen {i¢ ekzotermik pikin varlig1 T, T, ve Tj ile belirtilen li¢
asamal1 bir kristallenme siirecini isaret etmektedir. Bununla birlikte, 1sitma oranlarindaki artisla DTA egrilerindeki
termal pik degerlerinin arttig1 goriilebilir, bu da alasimin termal olarak yari kararli bir davranig gosterdigini
belirtmektedir. Bir kristallenme siirecini tanimlayan en karakteristik parametrelerden biri aktivasyon enerjisidir.
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Aktivasyon enerjisi, bir kimyasal tepkimenin baslayabilmesi i¢in asilmasi gereken enerji bariyeridir. Tepkime
baslamadan once reaktiflerin bu enerji esigini agmalar1 gerekmektedir. Aktivasyon enerjisi, tepkimenin hizini ve
oranina énemli derecede etki eden dnemli bir faktordiir ve tepkimelerin baslamasi icin kritik 6neme sahiptir. 30
saatlik ogiitme islemi sonrasi elde edilen alasimda meydana gelen kristallenme siirecinin aktivasyon enerjisi (Ey),
Sek. 8°de gosterilen Kissinger yontemi uygulanarak hesaplanmstir [39].

In (ﬁz) = — 2k 4 sabit (3)
T RT

Burada; B = 1sitma orani (10, 20 ve 30 K/dk.), R = gaz sabiti (8,314 J/mol.K), T = pik sicakligi (T, T,, T3), Ex =
aktivasyon enerjisidir. Sek. 8’de goriilen dogrularin egimi, aktivasyon enerjisi degerlerini elde etmek igin
kullanilmistir. Egimin degeri, dogru bir ¢izgi ile verilerin uyumunu temsil eder ve aktivasyon enerjisini ifade eden
Ex degerini hesaplamak i¢in kullanilmaktadir. Alasimin DTA analizinde elde edilen pik sicakliklari (Ty, Ty, Tg)
kullanilarak hesaplanan aktivasyon enerjileri sirasiyla E;= 162 + 81 kJ/mol, E; = 154 + 77 kJ/mol ve E3= 78 + 3
kJ/mol olarak bulunmustur. Elde edilen degerler, literatiirde ayn1 kompozisyon ile ilgili ¢alismalar olmadigi i¢in Al-
Cu alasimlartyla ilgili yapilan bazi ¢alismalar ile kiyaslandiginda ortalama E degerlerinin daha yiiksek, ancak Ni-Ti
alasimlarina gore ise daha diisiik oldugu goriilmektedir. Genel olarak, yar1 kararli alasimlarin aktivasyon enerjisi
arttikca alasim daha kararli hale gelmektedir. Alasimlarin aktivasyon enerjilerindeki bu degisim, farkli kompozisyon
ve mikroyapi ile iliskili olabilir [40], [41].

Is1 akis1 (W/g)

] 1 1 1 1 1 1 1 1
100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000

Sicaklik (°C)

Sek. 7. 30 saatlik dgiitme sonrasi elde edilen toz karisimin farkli 1sitma hizlarinda elde edilen DTA grafikleri
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Sek. 8. 30 saatlik 6giitme islemi sonrasi elde edilen AlggCuxNigTi, alagimin pik sicakliklari (T4, T, Ts) i¢in gizilen Kissinger dogrulari.
4. Sonuclar

Mekanik alagimlama yontemiyle iiretilen AlgoCuyoNiygTiy alagimi, farkli 6giitme siireleri (1, 5, 10, 15, 20 ve 30
saat) sonrasinda XRD, SEM-EDX ve DTA c¢alismalart ile incelenmistir. XRD sonuglari, 0giitme siiresinin
artmastyla alasimin yapisinda baslangi¢ fazlariyla beraber AINi ve Al;Cu, intermetalik fazlarinin yer aldigini
gostermistir. Ayrica, devam eden 0gilitme islemi siiresince toz numunelere ait kirinim piklerinin genislemesi ve
siddetlerinin azalmasi, orgii gerinimindeki artig ve kristalit boyutundaki azalma ile iligkili oldugunu belirtmistir.
SEM-EDX sonuglarindan, o6gilitme isleminin baslangicinda bilyilk boyutlu olan toz pargaciklarinin soguk
kaynaklanma ve tekrar kirilma mekanizmalarinin tekrarlanmasi sonucunda daha kiigiik boyutlu ve homojen yapiya
doniistiigl goriilmiigtiir. Alagimlarin termal kararliligt DTA ile incelenmis, nihai alagimin aktivasyon enerjisi ilk ii¢
kristallenme pikleri icin sirasiyla 162 + 81, 154 + 77 ve 78 + 3 kJ/mol olarak bulunmustur. Ogiitme islemi
sonrasinda elde edilen tozlarin daha sonra mekanik ve fiziksel 6zelliklerinin degerlendirmesini yapabilmek igin
sicak izostatik presleme, geleneksel sinterleme, mikrodalga sinterleme ve kivileim plazma sinterleme (SPS) gibi
yontemlerle iri hacimli hale getirilebilir.

Tesekkiir
Yazarlarin 6zellikle tesekkiir edecekleri kimse bulunmamaktadir.
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