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Oz

Bu ¢alismada, AlgsNisFesNds at.% de alagimi hizli katilagtirma yontemi ile ince seritler halinde ve mekaniksel alagimlama
(MA) yontemi ile tozlar halinde elde edilmistir. Alagimlarin morfolojik 6zellikleri, faz tanimlamasi, parcacik boyutu ve
parcaciklarin dagilimi gibi yapisal 6zellikleri X-151n1 difraksiyonu (XRD) ve taramali elektron mikroskobu (SEM)
kullanilarak incelenmistir. Alasimlarin kristallesme sicakliklari, aktivasyon enerjisi ve faz doniisiim sicakliklart gibi 1sisal
ozellikleri diferansiyel taramali kalorimetre (DSC) ile incelenmistir. Hizl1 katilagtirma metodu ile iiretilen seritler amorf
yapida, MA metodu ile iiretilen tozlar ise nanokristal yapida elde edilmistir. XRD sonuglari, 200 saatlik alagimlama
isleminden sonra toz alasimlarmn kristal boyutlarinin 15 nm' nin altina diistiigiini ve AlsNi ve AligNds gibi fazlarin
nanokristal yapida olustugunu gostermistir. Amorf alasimlarin aktivasyon enerjisi Kissinger metodu ile hesaplanmistir.
Amorf alagimin birinci kristallesme pikinin baslama sicakligi igin aktivasyon enerjisi 482 kJ/mol olarak hesaplandi. Bu
calisma amorf alagim {iretmek i¢in hizli katilastirma, nanokristal alasim tiretmek i¢cin MA metodunun uygun oldugunu
gostermistir.

Anahtar kelimeler: Amorf alasim, Hizli katilagtirma, Mekaniksel alasimlama, Nanokristal

Abstract

In this study, AlssNisFesNds (at.%) alloy was produced as thin ribbons by rapid solidification method and as powders by
mechanical alloying method. The structural properties of the alloys such as morphological properties, phase
identification, particle size and distribution of particles were investigated using X-ray diffraction (XRD) and scanning
electron microscopy (SEM). Thermal properties of the alloy such as crystallization temperatures, activation energy and
phase transformations were investigated by differential scanning calorimetry (DSC). The ribbons produced by the rapid
solidification method were obtained in amorphous structure, and the powders produced by mechanical alloying were
obtained in nanostructure. The XRD results showed that after 200 h of alloying process, the crystal size of the powder
alloys decreased below 15 nm and nanostructured phases such as AlsNi and Al;gNds were formed. The activation energy
of the amorphous alloy was calculated by the Kissinger method. The activation energy for the initiation temperature of
the first crystallization peak was calculated as 482 kJ/mol. This study showed that rapid solidification method is suitable
for producing amorphous alloy and mechanical alloying method is suitable for producing nanocrystalline alloy.
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1. Giris
1. Introduction

Alliminyum elementi; demir ve bakir gibi insanlarin ilk ¢aglardan beri kullandiklar1 elementlerden sonra
kesifedilmesine ragmen, giiniimiizde demirden sonra en ¢ok kullanilan malzemedir. Ayrica aliiminyuma
eklenen alagim elementleri, aliiminyumun mukavemet ve sertlik 6zelliklerini daha da iyilestirerek onu diger
metallerden iistiin kilmaktadir. Dolaysiyla, aliminyum alagimlari mukavemetlerinin yiliksek olmasi, iyi
korozyon direnci, diigiik 6zgiil agirlik, elektrik ve 1s1y1iyi iletme, kolay sekillendirilebilme gibi 6zelliklerinden
dolay1 kullanim alanlar1 giderek artan vazgegilmez malzemeler haline gelmistir (Inoue, 1998; Troeger &
Starke, 2000; Kaya vd., 2012; Chen vd., 2013). Aliminyumun mevcut 6zelliklerini iyilestirerek kullanim
alanlarini artirmak amaci ile aliminyuma farkli oranlarda alagimlama elementleri eklenerek yeni alagimlar
tiretilmistir. Son yillarda yapilan ¢alismalar, bir malzemenin 6zelliklerinin yalnizca ilave edilen alasimlama
elementlerine degil ayn1 zamanda uygulanan iiretim teknigine de bagh oldugunu gdstermistir.

Al-esasl alagimlar farkli tekniklerle tiretilebilmektedir. Bu teknikler arasinda en ¢ok kullanilanlar; fiziksel
buhar biriktirme, geleneksel katilagtirma, hizli katilagtirma, gaz atomizasyon, dokiim ve mekaniksel
alasimlama gibi tekniklerdir. Alagim iiretmek icin bu tekniklerden biri kullanilirken, iiretilecek malzemenin
miktari, maliyeti, geometrik yapisi, alagim bilesenlerinin erime sicakliklar1 ve elde edilmesi hedeflenen mikro
yap1 gibi durumlar dikkate alinmalidir. Son yillarda bu teknikler kullanilarak bir¢cok Al-esasli alasim
iiretilmistir. Ancak bazi durumlarda, Al elementinin ergime sicakliginin diisiik olmasi1 nedeniyle, 6zellikle
yliksek ergime sicakligina sahip bilesenlerden olusan alagimlar igin Al-esasli alasimlarin tiretilmesi oldukca
zordur. Bu tiir zorluklarin iistesinden gelmek igin, genellikle MA teknigi kullanilir. Bu teknik bir kati-kati
reaksiyonu oldugu i¢in, alasimi olusturan elementlerin eritilmesine gerek olmaksizin alagim iiretilebilmektedir.
Boylece, bu teknik kullanilarak elementlerin erime sicakliklari dikkate alinmadan alasimlar kolayca
iiretilebilir. Dolaysiyla MA teknigi ile erime sicakliklari birbirinden farkli olan elementlerle alasim tiretmek
miimkiindiir. Bunun yaninda, diger tekniklerle tiretilmesi olduk¢a zor ve hatta imkansiz olan alasimlar MA
teknigi ile tretilebilmektedir. Bu teknigin diger bir 6nemli avantaji ise, hedeflenen mikro yapiya ulasildigi
zaman alasimlama islemi sonlandirilip istenilen mikro yapiya sahip malzemenin iiretilmesinin miimkiin
olmasidir (Suryanarayana, 2001).

Amorf, nanaokristal, kuazikristal gibi alasimlar, aym1 kompozisyona sahip kristal alasimlardan daha iyi
ozellikler sergiledigi i¢in ¢ok arastirilan malzeme grubundandir (Inoue, 1998; Inoue, 2000; Avar vd., 2008;
Avar & Gogebakan, 2009; Viet vd., 2015; Li vd., 2022). Bu alasimlar yari-kararli alagimlar olarak adlandirilir.
Bu malzemeler yiiksek sicakliklarda faz doniisiime ugrayarak kristal yapiya gecerler ve oda sicakligindaki
iistiin 6zellikleri kaybolur. Dolaysiyla, bu alasimlarin kristal hale gecis sicakliklarinin bilinmesi 6nemlidir. Bu
sicaklik kristallesme sicakligi (Tx) olarak adlandirilmaktadir. Diger taraftan amorf alasimlarin diisiik
sicakliklarda kontrollii kristallestirilmesi ile amorf yap1 icerisinde nanokristal parcaciklar olugabilmektedir.
Nanokristal yapidaki pargaciklarin, amorf yapi icerisinde homojen dagilimi, faz yapisi, parcacik boyutu,
pargacik hacim orani gibi mikroyapisal parametreler malzemenin mekanik, fiziksel ve kimyasal 6zelliklerini
onemli ol¢iide etkileyen faktorlerdir. Bazi alagimlarda nanokristallerin amorf yap1 icerisinde homojen olarak
dagilimi malzemenin mekanik 6zelliklerini 2-3 kat artirmaktadir (Maurya vd., 2016; Mudry vd., 2021).

Mevcut ¢alismada, AlgsNisFesNds alagimi hizli katilagtirma yontemi ile ince seritler halinde ve MA yontemi
ile tozlar halinde elde edilmistir. Alasimlarin morfolojik ozellikleri, faz tanimlamasi, pargacik boyutu ve
pargaciklarin dagilimi gibi yapisal 6zellikleri ile kristallesme sicakliklari, aktivasyon enerjisi ve faz doniisiim
sicakliklar gibi 1s1sal 6zellikleri detaylica incelenmistir.

2. Materyal ve metot
2. Material and method

Bu calismada AlgsNisFesNds alagimi hizli katilagtirma ve MA teknikleri ile iretilmistir. Alasimlar hizh
katilastirma teknigi ile seritler halinde ve MA teknigi ile tozlar halinde elde edilmistir. Alagimlarin {iretilmesi
icin gerekli elementler (Al, Ni, Fe, Nd) en az %99,7 saflikta Alfa Aesar ve Merck firmasindan temin edildi.
Alagimi olusturan Al, Ni, Fe ve Nd elementlerinin baz1 6zellikleri Tablo 1’de verilmistir.
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Tablo 1. Bu ¢alismada kullanilan elementlerin baz1 6zellikleri
Table 1. Some properties of the elements used in this study

Erime 5 Atom . . Orgii
Element sicakliga Yogunl?}lk Kiitlesi Kristal Atomik paramgetresi
sembol (K) (g/cm®) (/mol) yap1 cap (A) A)
Al 933.5 2.70 26.98 YMK” 1.43 4.05
Ni 1728 8.91 58.69 YMK 1.25 3.52
Fe 1811 7.87 55.85 HMK" 1.27 2.87
Nd 1290 7.00 144.24 Hekzagonal 1.82 3.66

YMK’: Yiizey merkezli kiibik, HMK: Hacim merkezli kiibik

AlgsNisFesNds alasimi 6nce Fritsch Pulverisette-5 marka MA cihaz ile tozlar halinde {retilmistir. Alasim,
argon atmosferinde 250 ml hacimli paslanmaz ¢elik havan iginde ve 15 mm ¢apa sahip bilyeler ile bilye-toz
kiitle oran1 10:1 olacak sekilde hazirlanmistir. Alagimi olusturan tozlarin agik havada oksitlenmesini 6nlemek
amaciyla, elementler Ar atmosferinde kapali bir ortamda (glove-box) igerisinde tartilarak hazirlanmigtir. MA
islemi esnasinda cihazin igerisindeki sicaklik artisin1 onlemek igin cihaz 30 dakika ¢alistiktan sonra 30 dakika
duracak sekilde programlanmistir. Belirli zaman araliklarinda (2.5, 5, 7.5, 10, 15, 20, 30, 50, 70, 100, 150 ve
200 saat) cihazdan numuneler alinarak incelenmistir. Alasim tiretmenin ikinci agamasinda AlgsNisFesNds
alasimi hizli katilastirma teknigi ile ince seritler halinde tiretilmistir. Bunun i¢in Edmund Biihler marka Eriyik
dondiirme (Melt-spinning) cihazi kullanilmistir. Hizli katilastirilmig seritleri liretmek igin cihaz diskinin
donme hiz1 30 m/s olarak ayarlanmis ve alasimlar serit halindeki yaklasik 4-5 mm genisliginde ve 20-80 pm
kalinliginda iiretilmistir. Alasimlarin 1sisal 6zellikleri, Perkin Elmer Sapphire marka Diferansiyel Taramali
Kalorimetre (DSC) ile incelendi. DSC analizleri i¢in yaklasik 20-25 mg miktarinda numuneler kullanilmisgtir.
DSC analizi 350-950 K arasinda; 5, 10, 20, 40 K/dakikalik 1s1 artis oraninda ve nitrojen atmosferi altinda
yapildi. Alasimin mikro yapist, kristal boyutundaki degisim ve 1sisal islem sonras1 faz doniisiimleri, Panalytical
Philips X’Pert PRO marka X-1s1m1 difraksiyonu (XRD) cihaz ile 40 kV ve 30 mA, monokromotik CuK,
radyasyonu (A = 0.154 nm), 20° den 100° ye kadar 0.02° adim araliginda yapilmistir. MA teknigi ile lretilen
alasimlarin morfolojik 6zellikleri ZEISS EVO LS10 marka taramali elektron mikroskobu (SEM) ile BSD
detektorii kullanilarak incelenmistir.

3. Bulgular ve tartisma
3. Results and discussions

Bu ¢alismada AlgsNisFesNds alasimi1 6nce MA teknigi ile tozlar halinde iretildi. Alasimlama islem 200 saate
kadar siirdiiriildii ve belli siirelerde cihazdan numuneler alinarak incelendi. Bdoylece secilen zaman
araliklarinda alasimin mikro yapisi, olusan fazlar ve bunlarin alasimlama siirelerine baglilig1 incelendi. MA ile
tozlar halinde tiretilen AlgsNisFesNds alasiminin mikro yapisi ve faz dontisiimleri XRD cihazi ile incelenmistir.
Sekil 1’de alagimin XRD grafigi goriilmektedir. Bu grafige alasimlama islemi yapilmayan baslangic elementel
tozlarinin XRD sonuglari da (0 saat = 0 h) eklenmistir. Sekil 1°de acikca goriilecegi gibi alasimlama islemine
tabi tutulmayan tozlarin XRD grafiginde Al, Ni, Fe ve Nd elementlerinin pikler goriilmektedir. Elementlerden
yansiyan piklerden bazilar1 ayn1 agidan yanstyarak {ist iiste gelmistir. 2.5 saatlik alagimlama islemi sonras1 bu
piklerin siddetlerinin hizli bir sekilde azaldig1 ve bazilarinin kayboldugu goriilmektedir. Bu sonug, 2.5 saatlik
alasimlama islemi sonrasi elementel tozlarin birbirleri ile reaksiyona girmesi sonucu yeni fazlarin olusmaya
basladigin1 gostermektedir. Alagimlama isleminin bu zaman araliginda olusan yeni fazlardan biri a-Al (Nd,
Fe, Ni) fazidir. a-Al(Nd, Fe, Ni) faz1 elementel tozlarin birbirleri ile reaksiyona girmesi sonucu olusmustur.
Bu faz Nd, Fe ve Ni icerdigi i¢cin ayn1 zamanda asir1 doymus Al fazi olarak adlandirilmaktadir. Sekil 1°de, a-
Al (Nd, Fe, Ni) fazinin piklerinin; 26=39°, 26=44°, 26=78° ve 20=83° a¢ilardan yansidig1 goriilmektedir. Nd,
Fe ve Ni elementlerinin Al igerisindeki ¢6ziilme miktarlar1 simirlidir. Bu miktar MA islemi ile
artirilabilmektedir. Diger taraftan Nd, Fe, Ni elementlerinin Al igerisinde ¢oziinme miktarlar1 ayni degildir.
Ornegin Nd, Al icerisinde %10 dan fazla ¢oziilebilirken, Ni elementinin Al igerisinde ¢dziinme miktar1 en fazla
%10 kadardir (Suryanarayana, 2001). Fe’nin Al igerisindeki ¢6ziinme miktari oda sicakliginda %0,003 iken
bu miktar 6tektik sicakliginda %0,05 oranina ulasabilmektedir. Dolaysiyla Al-esasli alagimlara sertlestirici bir
0zellik kazandiran Fe’in Al igerisindeki ¢oziilme miktart oldukga diigiiktiir. 10-20 saatlik alagimlama islemi
sonrasl, a-Al (Nd, Fe, Ni) fazindan yansiyan piklerin siddetlerinde azalmalar goriiliirken, 26=37° ve 26=46°
yansima agilarinda yeni pikler gozlenmistir. Bu yeni piklerin AlsNi intermetalik fazindan yansidigi tespit
edilmistir. Bu durum alagimlama islemi sirasinda kati-hal reaksiyonunun meydana geldigini ve MA iglemi
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sirasinda ortaya ¢ikan enerjinin faz doniisiimlerine neden oldugunu gostermektedir. 30 saatlik alagimlama
islemi sonunda 26=43° a¢isinda Alg,Fe1s fazindan yansiyan pik gozlenmis ve 50 saatlik alagimlama isleminden
sonra a-Al fazindan yansiyan piklerin siddetleri azalarak tamamen kaybolmustur. Diger taraftan Sekil 1’de
alasimlama siiresinin artmasiyla piklerin siddetlerinin azalarak genisledigi goriilmektedir. Bu durum,
pargaciklarin kristal boyutunun azalmasindan kaynaklanmaktadir (Krifa vd., 2013). Daha uzun siireli MA
islemleri sonucu AligNds, AlsNi, AlisFes ve AlgFeis fazlarindan yansiyan pikler gozlenmistir. 200 saatlik
alagimlama isleminden sonra ise sadece AlisNd3 ve AlzNi fazlarindan yansiyan pikler gozlenmistir. AlsNi ve
AlgNd; fazlarinin nanokristal yapida oldugu ve kristal boyutlarinin 15 nm’nin altina distigii belirlenmistir.
200 saatten daha uzun siireli MA islemleri sonrasi alasimin mikro yapisinda herhangi bir degisiklik
gbzlenmediginden alagimlama islemi sonlandirilmistir. Sonug olarak alasimlama islemi 200 saate kadar
stirdiirilmesine ragmen AlgsNisFesNds alasimi1 amorf yapida elde edilememis ancak nano-kristal yapida AlsNi
ve AlgNds gibi intermetalik fazlar elde edilmistir.

AlgsNisFesNds alasimini olusturan tozlarin MA islemi siiresince kristal boyutundaki degisimler XRD sonuglari
kullanilarak Debye-Scherrer denklemi ile hesaplanmistir (Suryanarayana & Grant, 1998). Bu denklem asagida
verilmistir (Denk 1).

0.9A
a BcosH (1)

Burada D, ortalama kristal boyutu, 4, X-1s1n1 dalga boyu (Acuke=0.154 nm), 6, pikin yansidig1 agidir. /5 ise
maksimum pikin yarisindaki tam genislik degeridir (FWHM).
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Sekil 1. MA ile iiretilen AlgsNisFesNds alasimimin XRD grafigi
Figure 1. XRD graph of AlgsNisFesNds alloy produced by mechanical alloying
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Alasimlama islemi siiresince AlgsNisFesNds toz alagiminin kristal boyutundaki degisimler Sekil 2’de
goriilmektedir. Sekil 2’de goriildiigii gibi tozlarin kristal boyutlart alagimlama isleminin baslangicinda hizli bir
sekilde azalmis ve 25 saatlik alasimlama isleminin sonunda 30 nm’nin altina diigmiistiir. 25 saatten sonra
alasimlama isleminin artmasina bagl olarak kristal boyutundaki degisim daha yavas olmus ve 50 saatlik
alasimlamadan sonra sabit bir degerde kalacak sekilde kiiciik degisimler gdzlenmistir. 200 saat sonunda kristal
boyutunun 15 nm’nin altina diistiigii gdzlenmistir. Bu ¢alismada MA ile iiretilen AlgsNisFesNds alagiminin
kristal boyutundaki degisimler literatiirdeki sonuglarla benzerlik géstermektedir (Calin vd., 2004; Mula vd.,
2009; Kursun & Gogebakan, 2015; Avar & Gogebakan, 2017; Kursun vd., 2018; Yaykaslh vd., 2022).

MA teknigi ile iiretilen AlgsNisFesNds alasimlarinin morfolojik 6zellikler SEM kullanilarak arastirildi.
Alasimlarin SEM fotograflar1 Sekil 3’de goriilmektedir. Alasimlama isleminin baglangi¢ safhasinda alagimi
Olusturan tozlarin bilyelerle ve birbirleriyle ¢arpismasi sonucu tozlarin sekilleri degisime ugrar, morfolojik
yapilar1 bozulur ve birbirlerine yapisarak belli bolgelerde kiimelesirler. Bu duruma soguk kaynaklanma (cold
welding) denir (Suryanarayana, 2001; Suryanarayana, 2004). Alasimlama siiresinin artmasi sonucu ortaya
¢ikan enerji nedeni ile tozlar pargalanmaya baslar ve boyutlarinda azalmalar goriiliir. Bu durum ise kirilma,
pargalanma (fracturing) olarak bilinir (Suryanarayana, 2001; Suryanarayana, 2004). Toz pargaciklarinin
boyutlarindaki azalmalar kristal boyutu belli kiigiikliige gelinceye kadar devam eder ve kristal boyutu belli bir
kiigtikliik degerine geldiginde daha fazla kirilma olmadiginda tozlarin boyutlari sabitlesir.
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Sekil 2. AlgsNisFesNds toz alagiminin alagimlama siiresine bagli olarak kristal boyutundaki
degisimler
Figure 2. Changes in crystal size of AlgsNisFesNds powder alloy depending on alloying time

Sekil 3’de alasimlamanin ilk agamasinda (2,5 saat) elementel tozlarin farkli boyutta ve farkli geometrik yapida
oldugu goriilmektedir. 5 ve 10 saatlik alasimlamadan sonra pargacik boyutlarinin ve geometrik yapilarinin
degistigi baz1 bolgelerde tozlarin kiimelestigi goriilmektedir. 50 saatlik alasimlama sonrasi ise kiimelesmenin
artig1 agikca goriilmektedir. Dolaysiyla alagimlarin; 5, 10 ve 50 saatlik alagimlama isleminden sonraki SEM
fotograflarinda soguk kaynaklanmanin daha baskin oldugu goriilmektedir. Soguk kaynaklanma islemi
sonucunda elementel tozlarin ara yiizeyleri kaybolmus ve kiimelesen tozlarin yeni ara-yiizeyler olugturmasiyla

alasim olusmustur.

Alagimlama isleminin; kirilma, parcalanma (fracturing) olarak bilinen ikinci sathasi; 150 ve 200 saatlik
alasimlama isleminden sonraki SEM fotograflarinda goriilmektedir. Sekil 3’de goriildigii gibi, alasimlama
isleminin bu sathasinda belli bir biiyiikliige ulasan parcaciklarin kirilmasi ile boyutlar1 azalmaya baglamistir.
Kristal boyutundaki azalma belli bir siire devam etmis ve parcacik boyutu belli bir degere ulasinca
sabitlenmistir. 200 saatlik alagimlama isleminden sonraki SEM fotografinda parcaciklarinda boyutunun 15
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nm’nin altina diistiigli ve homojen bir yapinin meydana geldigi goriilmektedir. Bu sonug, MA tekniginin
nanokristal malzeme elde etmek i¢in etkili bir yontem oldugunu gostermistir.
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Sekil 3. MA ile iiretilen AlgsNisFesNds alasiminin SEM fotograflart
Figure 3. SEM photographs of AlssNisFesNds alloy produced by MA

AlgsNisFesNds alasiminin 1sisal 6zellikleri DSC ile incelendi. Amorf alagimin DSC grafigi Sekil 4° de
gorlilmektedir. DSC grafiginde, {i¢ ekzotermik pik gozlenmektedir. Bu pikler amorf fazin kristallesmesi
stirecinde olugan faz doniistimiini temsil etmektedir. Dolaysiyla, bu durum amorf alagimin kristallesmesinin
¢ asamada gergeklestigini gostermektedir. AlgsNisFesNds alasimimin kristallesme sicakligr (Ty) ile pik
sicakliklart (Tp1, Tp2, Tps) Tablo 2°de verilmistir. Sekil 4’de ve Tablo 2’de kristallesme sicakligi (Tx) ve pik
sicakliklarinin (Tp1, Tpz, Tps) 1sitma oraninin artmast ile arttig1 ve piklerin genisledigi goriilmektedir. Ornegin,
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1sitma orant 5 K/dakika iken kristallesme sicakligi, Tx, 536 K iken, 1sitma oranm1 40 K/dakika oldugunda, Tx,
546 K degerine ¢ikmistir. Ayni1 durum diger pik sicakliklar1 (Tp1, Tp2, Tp3) igin de gecerlidir. Bu durum amorf
alasimlarda goriilen genel bir 6zelliktir ve amorf alasimlarin aktifligi olarak tanimlanir. Amorf alagimlarin
1s1sal kararliligini belirlemek igin kullanilan aktivasyon enerjisi, amorf alagimlarin bu o6zelliklerinden
yararlanilarak hesaplanir.

|‘
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1
/' 40 K/dak
— - N~ L‘\-j \ )
[Pl
= (.
- U 20 K/dak
v — ]
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L 7_4/\7_7_7_7)\&77/1 Ik_ ) o e
R 5Kk
1 ! | ' 1 ' 1 4 I '
400 500 600 700 800
T (K)

Sekil 4. Hizli katilagtirma ile tiretilen AlgsNisFesNds alasiminin DSC sonuglari
Figure 4. DSC results of AlgsNisFesNds alloy produced by rapid solidification

Tablo 2. AlgsNisFesNds alagimin kristallesme sicakligi (Ty) ile pik sicakliklar (Tpz, Tp2, Tps)
Table 2. Crystallization temperature (T,) and peak temperatures (Tp1, Tp2, Tps) Of AlgsNisFesNds alloy

B (K/dakika) Tx (K) Tp1 (K) Tp2 (K) Tp3 (K)
5 536 545 617 653
10 538 546 624 662
20 541 550 630 669
40 546 558 637 678

Amorf yapida elde edilen AlgsNisFesNds alasiminin aktivasyon enerjisi Kissinger metodu kullanilarak
hesaplanmistir (Kissinger, 1957). Bu denklem agagida verilmistir (Denk 2).

In (T—;) =(Z)+a @)

Burada T; Ty, Tp1, Tpz, Tps DSC grafiginde gozlene ekzotermik veya endotermik piklerin sicakligi, B 1sitma
orani, E aktivasyon enerjisi, R gaz sabiti ve A sabittir. Aktivasyon enerjisini hesaplamak icin, In(T%B) degeri
y-ekseni ve 1/T, x-ekseni olmak tizere Kissinger grafigi ¢izilir. Sekil 5’de goriildiigii gibi Kissinger grafikleri
dogrusaldir ve dogrularin egimlerinin R (8.314 J/mol K) ile ¢arpim1 aktivasyon enerjisini verir. AlgsNisFesNds
amorf alagiminin, kristallesmenin baslama sicaklig, birinci, ikinci ve tigiincii pik sicakliklart (Tx, Tp1, Tp2, Tp3)
icin aktivasyon enerjileri (Ex, Ep1, Ep, Ep3) sirasiyla 482, 351, 332 ve 299 klJ/mol olarak hesaplanmistir.
Kristallesmenin baglama sicakligi i¢in hesaplanan aktivasyon enerjisinin Ex, birinci, ikinci ve iiciincii pik
sicakliklart i¢in hesaplanan aktivasyon enerjilerinden daha yiiksek olmasi amorf yapimin kararli oldugunu
gostermektedir. Literatiirde, Al-Ni-Si (McKay vd., 2001; Gogebakan & Okumus, 2009), Al-Y-Ni (Gogebakan
vd., 1997), Cu-Zr-Ni-Ti (Kursun vd., 2015), Cu-Zr-Ag-Al (Zhang vd., 2013) alagimlar1 igin benzer sonuglar
elde edilmistir.
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Sekil 5. AlgsNisFesNds alasiminin Kissinger grafigi
Figure 5. Kissinger plot of AlgsNisFesNds alloy

Hizli katilastirma ile amorf olarak elde edilen AlgsNisFesNds alasiminin kristallesmesi sirasinda meydana gelen
faz doniisiimleri hakkinda bilgi edinmek amaci ile amorf alasimdan alinan numuneler DSC de gozlenen
ekzotermik piklerin bitis sicakliklarinda (573, 633 ve 713 K), 30 dakika 1sitildiktan sonra XRD ile incelendi.
AlgsNisFesNds alasimimin 1sisal islemden 6nceki ve sonraki XRD grafigi Sekil 6’de goriilmektedir. Isisal
islemden once alasimin amorf yapida oldugunu goésteren genis ve yayvan bir pik gézlenmistir. Alasimin DSC
grafiginde (Sekil 4) gozlenen ilk ekzotermik pikin bitis sicakligt olan 573 K’de isitilan alasimin XRD
grafiginde amorf fazla birlikte a-Al(Ni,Fe,Nd) ve AINiNd fazlarindan yansiyan pikler gézlenmistir. Bu, DSC
grafigindeki ilk pikin, amorf yapinin bir kisminin a-Al(Ni,Fe,Nd) ve AINiNd fazlarina déniismesine temsil
etmektedir. 633 K de 1sitilan alasiminin XRD sonucunda mevcut fazlarla birlikte AlsNi fazlarindan yansiyan
pikler gozlenmistir. Bu durum, DSC analizinde gozlenen ikinci ekzotermik pikin, amorf fazin AI3Ni fazina
doniisiimii sonucu olustugu anlamini ifade etmektedir. Ayrica alasim 633 K de isitildiktan sonra o-
Al(Ni,Fe,Nd) fazinin siddetinin art1g1 ve daha belirgin hale geldigi goriilmektedir. Alasimin 713 K de 1s1tilmasi
ile alasimin tamamu kristal hale doniismistiir. Bu durumda Al;1Nds, AlisFes, AINiINd, AlsNi, Al, Ni, Fe ve Nd,
fazlarindan yansiyan pikler gozlenmistir. Dolaysiyla, DSC analizinde go6zlenen {igiincii ekzotermik pik
alasimin tamaminin kristal yapiya doniismesini temsil etmektedir.
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Sekil 6. AlgsNisFesNds alasiminin 1sisal islemden 6nceki ve sonraki XRD grafigi
Figure 6. XRD graph of AlgsNisFesNds alloy before and after heat treatment

4. Sonuclar
4. Conclusions

Bu calismada, hizli katilastirma ve MA yontemleri ile iretilen AlgsNisFesNds alasiminin yapisal ve 1sisal
ozellikleri incelenmistir. MA ile tiretilen alagimlarin mikro yapisinda kristal boyutlar1 15 nm altinda olan AlsNi
ve AligNds gibi nanokristal yapili intermetallik fazlar gozlenmistir. Hizli katilagtirma ile tiretilen alagimlarin
amorf yapida oldugu belirlenmistir. Amorf yapida {iretilen alasimin kristallesmesi DSC ile incelenmistir.
Amorf alagimlarin DSC grafiginde, amorf fazin kristallesmesi siirecinde olugan faz doniisiimiinii temsil eden
ii¢ ekzotermik pik gozlenmistir. Bu pikler, amorf alagimin kristal yapiya gecisinin {i¢ asamada oldugu
gostermektedir. 573-713 K araliginda 1sitilan amorf alagimlar tamamen kristal yapiya donilismiis ve alasimin
mikro yapisinda Al, Ni, Fe Nd pikleri ile birlikte a-AlI(Ni,Fe,Nd), Al:1Nds, AlisFes, AINiINd, AlsNi gibi
fazlardan yansiyan pikler goézlenmisti. Amorf alasimin aktivasyon enerjisi Kissinger metodu ile
hesaplanmistir. Kristallesmenin baglama sicakligi i¢in hesaplanan aktivasyon enerjisi birinci, ikinci ve ti¢iincii
pik sicakliklar1 i¢in hesaplanan degerlerden yiiksek olarak hesaplanmistir. Bu sonug, amorf yapinin kararli
oldugunu gostermektedir. Bu ¢alismada elde edilen sonuclar hizli katilastirma metodunun amorf alasim
iiretmek icin uygun bir teknik oldugunu gostermistir. MA metodunun ise nanokristal malzeme iiretmek i¢in
uygun oldugunu gostermistir.
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