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OZET

Bu calismada; son yillarda ultra-ince tane iiretim metotlarindan biri olan ve yaygin sekilde kullanilan Esit Kanal Agisal
Presleme (EKAP) icin bir test diizenegi kurulmus, isler hale getirilmis ve bir model malzeme olarak Al-Zn-Mg-Cu alagimina
uygulanmstir. Optimizasyon testleri sonrasi en etkili kalip yaglayicisinin MoS,, kanal agisinin 90°, presleme basimcinin 60-110
kg/mm? araliginda ve presleme hizimn 2 mm/s oldugu goriilmiistiir. Yukaridaki parametreler kullanilarak Al-Zn-Mg-Cu alagimi

200 °C’de ve rota C kullanilarak 14 pasa kadar basarili bir sekilde EKAP yapilmugtir.
Anahtar kelimeler : Esit Kanal Agisal Presleme (EKAP), Ultra Ince Tane Uretimi, Gegirimli Elektron Mikroskobu

(TEM)

Construction of an Equal Channel Angular Pressing
Unit and Determination of Optimum Parameters for
Al-Zn-Mg-Cu Alloy Chosen as A Modal Material

ABSTRACT

In this study, a test unite for Equal Channel Angular Pressing (ECAP), which is widely used as one of the ultra fine
grain production method in recent years, was constructed, made functioning and was applied to Al-Zn-Mg-Cu alloy as a modal
material. After the optimization tests, it was seen that the most effective lubricant for the dies was MoS,, the die channel angle
was 90°, pressing pressure was around 60-110 kg/mm? and the pressing speed was 2 mmy/s. By using the parameters above, Al-
Zn-Mg-Cu alloy was successfully ECAPed up to 14 passes at 200 °C and using route C.

Keywords :
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1. GIRIS (INTRODUCTION)

Esit Kanal-Agisal Presleme (EKAP), Sekil 1°de
sematik olarak gosterildigi gibi bir ingot malzemenin
kesit alaninda herhangi bir boyut degisikligi olugturma-
dan kesisen esit boyuttaki iki kanal i¢inden degisik sa-
yida tekrarlarda basilmasi ile yap1 igerisinde olusan asiri
deformasyon ve ultra ince (mikron alt1 veya nano bo-
yutta) taneli yapinin iiretildigi yeni bir tane boyutu in-
celtme yontemidir (1).

EKAP isleminde ultra ince taneli yapinin iiretil-
mesi, siddetli plastik deformasyona maruz birakilan
ingot malzemede yeniden kristallestirme ve bu islemle-
rin tekrarli olarak uygulanmasi ile saglanir. Ayrica,
EKAP teknigi ile tiretilen ince taneli malzemelerin tane
sinirt agist artmakta ve tane siirlari dengesiz duruma
doniismektedir. Boylece malzemeler, yiiksek akma, dii-
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sik deformasyon sertlesmesi, yiiksek siineklik ve yiik-
sek oranda siiperplastiklik sergilerler. EKAP igleminde
4 6nemli parametre vardir; (@) EKAP kanal agisi: bir-
birleri ile kesisen esit boyuttaki kanallar arasindaki ‘©’
ag1s1 ~ 90° oldugunda en siddetli plastik deformasyon
ve en siddetli tane boliinmesi elde edilir, (b) EKAP ro-
tasi: her presleme isleminden sonra numune kendi ek-
seni etrafinda 0° (rota A), £90° (rota B,), +90° (rota B¢)
veya 180° (rota C) dondiiriilerek farkli kayma sistemleri
aktif hale getirilir. Bu dondiirme islemleri Sekil 2’de go-
rildiigi gibi literatiirde farkli rota isimleri almislardir.
(c) presleme hizi: tane boyutuna etkisi olmasa da diisiik
hizlarda presleme dengeli ve homojen dagilimli yapila-
rin olugmasina sebep olurlar ve (d) EKAP islem sicak-
higi: ozellikle sekillendirilmesi zor malzemelerde kayma
islemini kolaylagtirmak i¢in oda sicakliginin iizerindeki
sicakliklarda EKAP iglemi yapilir (1,2). Ancak, tane in-
celmesinin etkili olabilmesi i¢in EKAP sicakliginin ye-
niden kristallesme sicakliginin iizerine ¢ikarilmamasi
gereklidir.
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Zimba

EKAP Kalibi

Numu

Sekil 1. Sematik EKAP test kalib1

1995°1i yillardan itibaren ultra ince ve/veya nano
boyutlu malzemeler {izerine artan ilgi ile beraber EKAP
lizerine aragtirmalar da giderek yogunlagmistir (3).
Bilindigi gibi tane boyutundaki azalma malzemelerin
mekanik Ozellikleri ve en Onemlisi siiperplastik
deformasyonu iizerinde pozitif bir etkiye sahiptir.
Giintimiizde tane inceltme yontemleri olarak; yeniden
kristallesme-termomekanik iglemler, toz metalurjisi,
buhardan ¢oktlirme islemi ve mekanik 6giitme (mekanik
alasimlama) yaygin sekilde kullanilmaktadir. Ozellikle
metalik malzemelerdeki tanelerin klasik metotlarla
(termomekanik-yeniden  kristallesme)  inceltilmesi
oldukga zordur ve maliyeti yliksektir.
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Sekil 2. EKAP islem rotalari (2)

Ayrica ingot malzemedeki kaba taneli yapinin
termomekaniksel islemlerle inceltilmesi de ¢ok
stirhidir. Ornegin, Wert ve digerleri, ingot Al-Zn-Mg-
Cu alagiminin (7000 serisi) tanelerini klasik termo-
mekanik ve yeniden kristallesme islemleri ile inceltmis
ve tane boyutunu ancak 10-20 um’a kadar diisiiriilebil-
mistir (4). Bu sebeplerden dolayr termomekanik -
yeniden kristallesme islemlerine alternatif olarak toz
metalurjisi (TM) yontemi kullanilmaya baslanmistir.

Bu yontem ile taneler mikron altinda iretilmis ve
alagimlarin mekanik 6zelliklerinde belirgin artiglar
gozlenmistir (1,5,6). Fakat toz metalurjisi ydonteminin
zor ve pahali olmasindan dolayr bu ydntemin de
endiistriyel olarak kullanimi ¢ok yayginlagmamistir.
Mekanik 6gilitme / alasimlama ve buhardan ¢oktiirme
islemlerinde benzer zorluklar ile karsilagilmistir. Klasik
termomekanik-yeniden kristal-lesme, toz metalurjisi
mekanik Ogiitme/ alagimlama ve buhardan c¢okeltme
islemlerinin yukarida bahsedilen dezavantajlarindan
dolay1, EKAP alternatif bir tane inceltme metodu olarak
kullanilmaya baglanmuistir.

Bu yontemin basarili olmasi ve kabul gérmesinin
en Onemli sebepleri; ingot metalurjisi ile {iretilen parga-
lara kolayca uygulanabilmesi, herhangi bir 1s1l islem ge-
rektirmemesi, mikron alti hatta nano boyutta tanelerin
kolayca {iretilebilmesi ve yliksek basing ve sicakliklara
gereksinim duyulmamasidir (7). Ayrica EKAP ile mal-
zemenin kesit alaninda her hangi bir degisim meydana
gelmediginden, islem istenilen tane boyutuna ulasilin-
caya kadar tekrar edilebilir (1,8).

2. DENEYSEL CALISMALAR (EXPERIMENTAL
STUDIES)
Deneysel calismalarda kullanilan Al-Zn-Mg-Cu
alasimi ACA Metal firmasindan temin edilmis olup
kimyasal bilesimi Tablo 1’de verilmistir.

Tablol. Deneysel caligmalarda kullanilan Al-Zn-Mg-Cu

alagiminin kimyasal bilesimi
Zn Mg Cu Si Mn Cr Al
2,8 1,54 | 1,36 | 0,39 | 0,25 0,37

Tiim EKAP islemleri, 200 °C sicaklikta, pres-
leme basinci 60-110 kg/mm? araliginda, preseleme hizi
2mm/s ve Rota C kullanilarak yapilmigtir. Bu paramet-
relerin eldesi bir sonraki bdliimde detayli olarak verile-
cektir. EKAP yapilmig numunelerde tane boyutunu be-
lirlemek icin TEM caligmalar1 yapilmistir. Bunun i¢in
19,8 mm c¢apinda ve 40 mm boyundaki numunelerin
ortasindan 5x5mm ebadinda numuneler alinmistir. Bu
numuneler daha sonra ince zimparalarla 150 pm kalin-
liga kadar inceltilmis ve her iki ylizeyi elmas pastayla
parlatilmistir. Daha sonra bu numunelerden bir zimba
kullanilarak 3 mm capinda disk numuneler hazirlanmis-
tir. Bu disk numuneler, metanol+% 30 nitrik asit soliis-
yonu igerisinde -20 °C’de ve 15 V gerilimde jet parlatic
ile daha da inceltilmistir. Hazirlanan numunelerde mik-
ron alti tane yapilarim belirlemek igin Bilkent Univer-
sitesi UNAM laboratuarlarinda bulunan TECNAI marka
TEM cihazinda goriintiilleme ¢alismalar1 yapilmistir.

3. DENEYSEL SONUCLAR VE TARTISMA
(EXPERIMENTAL RESULTS AND DISCUSSION)
Sekil 3.’de verilen hidrolik EKAP presi 160 ton
kapasitede ve presleme hiz-yiik kontrollii olup, imalati
Ozel bir tasarimla ile gergeklestirilmistir. Presin yiik ve
hiz1 hem otomatik olarak hem de manuel olarak ayarla-
nabilmektedir. EKAP kaliplarini 1sitmak i¢in kullanilan
firm diizeneginin yerlestirildigi boliim asag1 ve yukari
hareket edebilmektedir. Presleme zimbasi AISI 2379

Kalan
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geliginden 10 cm ¢apinda ve 60 cm boyunda {iretilmis
olup zimbanin kaliba temas yiizeyi 1s1l islemle sertlesti-
rilmistir.

EKAP kaliplarii istenilen sicakliga 1sitmada
kullanilan ve Sekil 4’de verilen firin yine 6zel bir tasa-
rimla iretilmistir. 60x60x70 cm boyutlarindaki firin,
icine farkli boyutlarda EKAP kaliplarmin yerlestirilebi-
lecegi bir bityiikliikktedir. Firmin maksimum sicaklik ka-
pasitesi 1000 °C olup sicakligin kontrolii Sekil 3’de
gosterilen firm kontrol initesiyle saglanmisdir. Pres-
leme zimbasinin kapali firin igerisindeki EKAP kalibina
etkisini saglamak i¢in firinin st tarafina zimba capin-
dan 5 mm daha biiyiik capta bir delik acilmistir. Bu se-

dagilimi saglanmigtir. EKAP deneylerine baslamadan
once firn kapagina agilan gozetleme penceresinden
EKAP kalibinin gercek sicakligi bir termo-couple (1s1l-
cift) ile dl¢lilmiistiir. Soguk EKAP kalibinin hedeflenen
deney sicakligi olan 200 °C’ye ulagmasi i¢in kapali firin
icerisinde en az 90 dk bekletilmesi gerektigi belirlen-
migtir. Bdylece tim EKAP deneyleri kalip firina yerles-
tirilip firinin ¢alistirlmasindan 90 dk sonra gerceklesti-
rilmigtir. EKAP islemlerinde kalibin sicakliginin ho-
mojen ve siirekli kalmasi 6nemlidir. Bu nedenle kalibin
firindan ¢ikartilmadan her bir pas da 90° ¢evrilebilme-
sine olanak saglayacak bir diizenek kuruldu. Bu diize-
nek, firmin kapagina agilan gézetleme penceresinden fi-

Prag Kontrol

Sekil 3. EKAP deneylerinde kullanilan test diizenegi

Preslame

G B

Sekil 4. Deneylerde kullanilan EKAP firint

kilde firin tamamen kapali iken presleme zimbasinin
yukari-asag1 hareketi saglanmistir. EKAP kalib1 firina
yerlestirildikten sonra kalibin gevresi 1s1 yalitim malze-
meleriyle kaplanmistir. Sekil 4’de gosterildigi gibi firi-
nin kapagi tamamen kapatildiktan sonra firin devreye
girmektedir. Bu sayede firm i¢inde homojen sicaklik

rin igerisine sokulan bir ¢evirme kolu vasitasiyla sag-
lanmigtir. Kalibin daha rahat ve seri bir sekilde 90° ¢ev-
rilebilmesi i¢in kalip gekirdeginin yatagindan bir miktar
yukari olmasi1 gerekmektedir. Bu, kalip yatagina ve firi-
nin sabitlendigi alt tablaya bir delik agilarak bir kriko
vasitasi ile saglanmistir.
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Sekil 5°de EKAP kalibi ve pargalar1 gosteril-
mektedir. EKAP isleminin gergeklestigi kisim 2 nolu
kalip ¢ekirdegidir. EKAP kalip ¢ekirdegindeki kanal ke-
sigme ag1s1 90 °, kanal ¢apt 20 mm, zimba ¢ap1 19.8 mm
ve zzimba boyu 40 mm’dir. EKAP islemlerinde farkli
dondiirme rotalarindan rota C kullanilmastir.

EKAP kaliplarinin ~ iiretimi  ve  kullanimi
esnasinda g¢esitli problemlerle karsilasilmis  olup
bunlardan bazilar1 agagida verilmistir. EKAP zimbalar
ve kanallarinin yilizey kalitesinin istenilen hassasiyette
imal edilmemesi, kanal i¢ ¢aplar1 ve zzimba dis ¢aplari
arasindaki toleransin uygun verilmemesi, kaliplar icin
kullanilan malzemelerin uygun olmamasi, kalibin ve
zimbalarin yanlis 1s1l iglemi ve buna bagli olarak
sertliklerinin ~ disiik  olmasindan  dolayr  kalip
zimbalarmin kanalda siserek sikismasi ve kaliplarin
parcalanmasi bunlara Ornek olarak verilebilir. Bu
nedenle yukarida  belirtilen tim  problemlerin
giderilmesi icin olduk¢a uzun zaman harcanmis ve
EKAP kalibin islevsel olarak c¢alistirilmast saglandiktan
sonra model olarak segilen Al alagiminin EKAP testleri
yapilmistir.

Sekil 5. EKAP islemlerinde kullanilan kalip (1); zimba, (2);
EKAP kalip ¢ekirdegi, (3); kalip yatagi, (4); alt blok,
(5); serbest zimba
3.1. EKAP Deneylerinin Yapihisi (Application
of ECAP Experiments)

Yiizeyi ve kalip kanallarina MoS, yaglayicisi sii-
rilen 19.8 mm c¢apindaki EKAP numunesi Sekil 5°de
verilen kaliba yerlestirilmis ve iizerine iteleme zimbasi
konulmustur. Kalip kanalinda bulunan numune ile bir-
likte EKAP kalip ¢ekirdegi kalip yatagina yerlestiril-
dikten sonra kalip sisteminin tiimil firin igerisine ko-
nulmustur. Firin kapagimin kapatilmasindan sonra kali-
bm 200 °C’ye 1sitilmast i¢in en az 90 dk beklenmis ve
daha sonra EKAP islemlerine gecilmistir. iteleme zim-
basina uygulanan basing 60-110 kg/mm® araliginda olup
EKAP islemleri 2 mm/s presleme hizinda yapilmustir.
Sekil 5’den de goriildiigii gibi basing 1 no’lu pim iize-
rine uygulanmis ve numunenin 90° lik L seklindeki ka-
nallardan X ekseni boyunca akisi saglanmistir. Bu akis
5 numarasi ile gosterilen pimin serbest olarak ¢ikisi ile
anlasilmistir. Ardindan kalip ¢ekirdegi Rota C tipi ola-
cak sekilde 90° ¢evrilmis ve 5 no’lu pim 1 no’lu pimin
konumuna getirilerek her pas i¢in ayni iglem tekrar
edilmistir.

3.2. Optimum EKAP islem Parametrelerinin
Belirlenmesi (Determination of Optimum
ECAP Process Parameters)

Bu calismada, imal edilen EKAP kaliplarinin
performanst ve EKAP parametrelerini belirlemek igin
deneyler dncesi pilot caligmalar yapilmistir. Bu 6n ¢a-
lismalar sirasinda bazi problemlerle karsilagilmis ve
bunlarin giderilmesi i¢in olduk¢a uzun zaman harcan-
migtir.  Karsilasilan problemlerin  bazilart  sunlardir.
EKAP islemleri sirasinda 36 HRC sertlige sahip yete-
rince sertlesmemis olan kalip alt blogu (Sekil 5.’de 4
nolu parca) EKAP kalip ¢ekirdegi tarafindan tahrip
edilmigtir. Bu sebepten dolay1 kalip alt blogunun sertligi
52 HRC’ye ¢ikarilmistir. Kalip zimbalart ve kalip kanal
yiizeylerinin kalitesi EKAP igleminde olduk¢a 6nemli
oldugu goriilmiistiir. Ozellikle kalip kanallarmin yiizey
kalitesi diisiik oldugundan EKAP numunesinin kanal-
larda ilerlemesi oldukca gii¢lesmis ve hatta imkansiz-
lasmistir. Bu nedenle siirtiinmeyi azaltmak icin kalip
kanallar1 ¢ok daha hassas bir gekilde islenmistir. EKAP
numunesinin kanallardaki siirtlinmesini azaltmak ig¢in
cesitli kalip yaglayicilar1 denenmistir. On denemelerde
Ozellikle literatiirde belirtilen grafit ve ¢inko stearat
yaglayicilar1 kullanilmig ancak bu yaglayicilarin numu-
nelerin EKAP islemi sirasinda kalip kanallarinda iler-
lemesini ve c¢ikarilmasimi saglayamadigi gorilmistiir.
Alternatif olarak MoS, yaglayicis1 denenmis ve oldukca
olumlu sonug elde edilmistir.

EKAP presleme basicmin 60-110 kg/mm?* ara-
liginda olmasi gerektigi 6n denemelerle anlasilmistir.
Numunelerde bir pargalanma oldugunda presleme ba-
sinc1 otomatik olarak 60 kg/mmz’nin altina diigmiistiir.
Boylece 6n denemelerde herhangi bir pas sirasinda sa-
yet presleme basinci 60 kg/mm*’nin altina diistiigii za-
man EKAP islemine devam edilmeyip numune kaliptan
¢ikartilmistir. Presleme basinci 110 kg/mm® i gegtiginde
ise EKAP kaliplarinda ve presleme zimbalarinda hasar-
lar olmustur. Bu nedenle zimbalar yiiksek basingtan
dolay1 ya kirilmis ya da kanallarda siserek sikigmaya
neden olmugtur. Ayrica kaliplarin bazilari su verme son-
ras1 yetersiz sertlesme derinliginden dolayi ortadan ikiye
ayrilip parcalanmigtir (Sekil 6). Bu nedenle bu ca-
lismada oldugu gibi kalin kesitli ve biiyiik hacimli par-
¢alarin su verme 1s1l islemlerinde ¢eligin kimyasal bile-
simine bagli olarak M, (Martensitik doniisiim baglama
sicakligl) sicakliginin iizerinde malzeme tuz banyosu
ortaminda bekletilip B; (Beynitik doniigiim baslama za-
mani) zamanina ulagmadan su verilmelidir. Cilinkii bu
stire zarfinda biiyilk hacimli malzemenin ylizeyi ile
merkezi arasindaki sicaklik farki en aza indirildiginden
su verme sonrasi sertlesme derinligi daha da artacak ve
gerilimler azalacaktir. Bu Dbahsedilen 1s1l islem
martemperleme veya marsuverme olarak bilinmektedir.
Bu hususlar dikkate alinarak daha sonraki iiretilen ka-
liplara bu 1s1l islemler uygulanmis ve daha yiiksek per-
formans elde edilmistir.
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Sekil 6. Hasar goren EKAP kalip ve zimbalari

EKAP presleme hizi 0,5-3 mm/s araliginda de-
nenmis ve kalip performansi agisindan en iyi sonuglar 2
mm/s lik presleme hizinda elde edilmistir. Bu presleme
hizinin altindaki EKAP islemlerinde numuneler kalip
kanallarinda daha yavas ilerlemesi sonucu muhtemelen
dinamik tane irilesmesi olugsmus, bdylece uygulanan ba-
sing artmig ve artan presleme basinci ile EKAP kaliplari
hem tahrip olmus hem de en onemlisi etkili bir tane in-
celtmesi yapilamamugtir. Presleme hizi 2mm/s’i gegcti-
ginde ise hizli deformasyon numunenin kalip kanal1 ice-
risinde kaymasina yeterli zaman vermediginden dolayi
kanal i¢inde siserek presleme basincinin artigina neden
olmus ve bdylece kaliplar zarar gérmiistiir.

On denemelerde ayrica farkli numune ¢ap ve
boylart da denenmistir. En iyi sonu¢lar numune ¢apimin
EKAP kalip deliginden ¢ok az kiigiik oldugu degerlerde
elde edilmistir. Kalip deligi ile ¢cok diisiik toleranslarda
iiretilen numunelerden iyi sonuglar elde edilememistir.
Bunun nedeni, yaglayici pargaciklarinin kalip yiizeyi ile
numune arasinda sikismasi ve bunun sonucu olusan
stirtinmenin numunenin kaliptan ¢ikmasini engellemesi
olarak yorumlanabilir. Kalip deliginden ¢ok fazla kiigiik
capta olan numunelerde de EKAP islemi gerceklestiri-
lememistir. Literatiirde belirtildigi gibi EKAP islemleri
degisik Rotalarda yapilabilmektedir (Rota A, Rota By,
Rota B¢, Rota C). Bu ¢alismada ise iiretilen kalibin ge-
ometrisinden dolay1 tiim EKAP islemleri Rota C’de
gerceklestirilmigtir. Ayrica literatiirde degisik kanal
acilarinda (®) yapilan galismalarda en etkili deformas-
yonun kanal agist 90° oldugunda elde edildigi goriil-
miistiir. Bu sebeple bu ¢alismada da iiretilen kaliplarin
kanal agilar1 90° segilmistir.

3.3. Model Olarak Secilen Al-Zn-Mg-Cu Ala-
siminin EKAP Deformasyonu (ECAP
Deformation of Al-Zn-Mg-Cu Alloy Chosen as
Modal)

Bu ¢alismada model bir malzeme olarak Al-Zn-
Mg-Cu alagimi segilmistir. Segilen bu alagim optimum
islem parametreleri olan 60-110 kg/mm’ presleme ba-
sincinda, 2 mms™' presleme hizinda, 200 °C de ve Rota

C kullanilarak 14 pasa kadar basarili bir sekilde EKAP
yapilmustir.

EKAP islemlerinde her pasta uygulanan maksi-
mum basing degerleri Sekil 7.’de verilmistir. Bu gra-
fikten goriilecegi gibi genel olarak pas sayisindaki ar-
tigla presleme basinci diismiigtiir. Bu sonug, EKAP is-
lemi ile artan her pas sayisinda tane boyutunun azaldi-
g1, mikroyapida tane simir1 kayma mekanizmasinin
aktifleserek plastik deformasyonun daha kolaylastigi ve
boylece kanal igindeki numunenin akisinin daha da ko-
lay oldugu seklinde yorumlanabilir.
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Sekil 7. Pas sayisina gore EKAP presleme basincinin degisimi

Sekil 8’de EKAP yapilmamis ve 14 pas EKAP
yapilmis numunelerin TEM mikroyapilar1 verilmekte-
dir. Sekil 8 (a)’dan goriilecegi gibi EKAP yapilmamis
numunedeki taneler es-kesimli olup yaklasik 10 pm ci-
varindadir. Sekil 8 (b)’de ise 14 pas uygulanmis numu-
nede daha ince, es kesimli ve daha homojen dagilim g6-
riilmektedir. Bu pas sayisinda elde edilen tane boyutu
yaklagik 300 nm’dir.
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Sekil 8.EKAP yapilmamis (a) ve 14 pas EKAP yapilmis (b)
Al-Mg-Cu-Zn alasiminin TEM goériintiileri
4. SONUCLAR (RESULTS)

Bu calismada, bir EKAP test diizenegi basarili
bir sekilde kurulmus ve isler hale getirilmistir. Optimi-
zasyon testleri sonrast en etkili kalip yaglayicisinin
MoS,, kanal agisinin 90°, presleme basincinin 60-110
kg/mm’ araliginda ve presleme hizinm 2 mm/s oldugu
belirlenmistir. Bir model malzeme olarak sec¢ilen Al-Zn-
Mg-Cu alasimi yukaridaki parametreler kullanilarak 200
°C de 14 pasa kadar bagarili bir sekilde EKAP yapil-
mustir.
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