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OZET

AA2014 alasim tozlar1 gaz atomizasyon iinitesinde yiliksek safliktaki argon gazi ile 15 bar basing altinda
iretilmistir. Elde edilen tozlar daha sonra elek analizi ve parcacik boyut analiz cihazlarinda ayristirilmistir.
Ortalama 95 pm boyutundaki alasim tozlari, karbon tozu ile harmanlandiktan sonra dikey Attritor’de Mekanik
Alagimlama (MA) islemine tabi tutulmuslardir. Kuru yaglayici olarak karbonun MA islemine etkisinin yani sira,
Al4C; fazmin olusum siireci incelenmistir. Ancak MA esnasinda ve sonrasinda Al,Cs tespit edilmemistir. Dikey
degirmende harmanlanmig kompozit toz yapisi, taramali elektron mikroskobu (SEM), tane boyut analizi, element
dagilim spektrometresi (EDS) ve XRD cihazlarinda analiz edilmistir. MA parametrelerinin pargacik boyutuna,
tane yapist ilizerine, mikro sertlik degerlerine ve tanelerin son mikro yapilarina olan etkileri tespit edilmeye
calistlmistir. MA siiresindeki artisa bagli olarak ortalama toz boyutunun 5 saate kadar kii¢iilmedigi ve toz sertlik
degerlerindeki ylikselmenin ise hizli peklesmenin neticesinde meydana geldigi sonucuna varilmustir.

Anahtar Kelimeler: AA2014 Aliiminyum Alasimi, Mekanik Alasimlama, Metal Matris Kompozit.

ALLOYED AA2014 ALUMINIUM POWDERS SYNTHESIZED WITH CARBON
AND DETERMINED PROPERTIES

ABSTRACT

Powders of AA2014 aluminum alloy, were manufactured by the technique of gas atomization, using highly
purified argon gas with 15 bar pressure. The powders were then separated in groups and the size distribution of
each batch was determined via a particle size analyzer devices. Thereafter, the aluminum powders of 95 pm in
optimum size were first blended with graphite, and later were all mechanically alloyed (MA) in a high energy
vertical attritor. Besides the lubrication effect of graphite on MA, formation of Al4C; phase was analyzed.
Nevertheless Al,C; precipitate formation could not be detected during and after the process of MA. Composite
powder mixes of after MA, were then systematically analyzed by Scanning Electron Microscopy (SEM), Energy
Dispersive Spectroscopy (EDS) and XRD techniques, respectively. In return, effect MA parameters on particle
size and morphology, microstructure and microhardness of the final alloyed powders were investigated. It was
found that mean particle size was almost the same by the end of 5 hours of MA, and the gradual increase in
hardness of the composite particles was found to be because of the strain hardening took place during the process
of MA.

Key Words: AA2014Aluminium Alloy, Mechanical Alloying, Metal Matrix Composite.

1. GIRIS (INTRODUCTION) diizenlenip, yenilenmektedir. Bu yeni islemler,

malzemelerin  tasarim ve gelisiminde ‘“termal
Yapt  malzemelerinin  verimliligini ~ devamli  §zelliklerini, dayanimini, sertligini ve hafifligini”
gelistirebilmek i¢in malzeme bilimi ve miihendislik  artrmak ve  geleneksel metotlarla iiretilen
alanindaki ~ ¢alismalar ~ duraksamadan  devam  malzemelerden daha iistiin  ozelliklerde yeni

etmektedir. Mekanik, kimyasal ve fiziksel 6zelliklerde
elde edilen gelismelerde, kimyasal, termal, mekanik
ve termo-mekanik iglem metotlar1 yaygin olarak

malzemeler iretmek igin kullanilmaktadir. Gelismis
malzeme teknolojisi bu esasa dayanir [1].
Malzemelerin gelisimin ve 6zelliklerini artirmak veya
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diger metotlar ile tiretilemeyen malzeme tiirlerini elde
edebilmek i¢in, yeni iiretim metotlarindan toz
metallirjisi yontemi, giinlimiiz endiistrisinde yaygin
olarak kullanilmaktadir[2]. ileri iiretim y&ntemleriyle
iretilmis Al alasim tozlarindan AA 2024 aliiminyum
alasiminda bakir, magnezyum, manganez bulunurken,
diger alagim elementlerinden eser miktarda
bulunmaktadir [3,4].

Uretilen tozlarin 6zelliklerini artirmak igin mekanik
yontemler uygulanabilmektedir. Bu yontemlerden
Mekanik Alagimlama (MA) deneysel ¢alismalarinda
ve sanayide kullanilmaktadir. MA islemi 6nce tozlarin
dogru oranlarda karigtirilmasi ile baglar ve tozlar en
uygun 6gitme siiresi belirlenerek 6glitme haznesine
bilyalarla  (genellikle g¢elik bilyalar)  birlikte
yerlestirilir. Bu karigim daha sonra kararli bir duruma
ulasana kadar uygun goriilen siirede ogitiiliir. MA
islemindeki 6gilitme siireci kompozisyon igerisindeki
toz parcactk boyutlarmin  esitlenmesi  veya
baslangictaki toz boyutlarina ulasilmasina kadar
devam edilir [5,6]. MA siirecinde olusan yiiksek
enerjili pargaciklar ve soguk kaynaklanan toz
partikiilleri ilk karisim diizenini olusturmaktadir.
Tozlarm son mikro yapilar1 atomizasyon yontemi ile
elde edilen tozlardan ve ayni tane boyutuna sahip hizli
katilagsma iglemine tabi tutulmus tanelerden genelde
daha iyidir. Bunun yaninda, toz pargaciklarinin
devamli olarak bilyalarin ve bilya hazne arasinda
carpigsmalar nedeniyle mikro yapisal gerilmeler
artmakta, bu da mekanik Ozelliklerde iyilesme ve
gelisime neden olmaktadir [6].

Toz  metalirjisinde ve  diger ileri  imalat
yontemlerinde, karbiir ve diger kat1 parcacik ilaveleri
ile malzemelerin performansini artirmada Onemli
asamalar  kaydedilmigtir.  Bilhassa,  karbiirler
aliminyumda yaygin olarak kullanilmaktadir. Al4Cs
ilavesi ~ metal  kompozit ve  alasimlarinda
mukavemetlenmeyi saglamakta ve arttirmaktadir (Al—-
A14C3, Al—SiC—Al4C3, Al—Al3Ti—A14C3, Vb) [7]

Yap1 icerisinde olusturulan veya disaridan takviye
edilen pargactk ve diger yeni yapilarin tespitinde
bircok yontem kullanilmaktadir. Yap1 igerisinde
bulunan parcacik boyutunu, toparlanma mekanizmasi
stirecinde mikro ve nanometre boyutundaki
aliminyum oksit parcaciklarmi, X-1sm1 kirmnimi,
gegirimli  elektron mikroskobu (TEM), taramali
elektron mikroskobu (SEM) ve X-igin1 fotoelektron
tarama metodu ile tespit edilebilir. X-15m1 kirmm
goriintiileri ile gesitli aliimina faz tiirlerinin (nano
boyutlu aliimina vy-, &-, &, ve 0a-ALO;) iretimi
siirecinde, es zamanli olarak meydana geldigi tespit
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edilmigtir. Buna bagli olarak, aliiminyumdan
aliminaya geciste daima bazi dinamik 6zellikler
vermektedir (6rnegin aliiminanin sahip oldugu serbest
aktif karbon atomlarinin tepkimesi sonrasinda bazi
intermetalik yapilarin tiretilebilmesidir). Al,C; mikron
boyutundaki aliimina iretiminde tespit
edilebilmektedir. [8]. Bu baglamda olusan Al,C; gibi
pargaciklarin tespitinin ve biiyiime kinetiklerinin
oldukga diisiik oldugu soylenebilir [9].

Bu ¢alismada gaz atomizasyon yontemi ile iretilmis
AA2014 tozlar1 kullanilmistir. AA2014 ve C
tozlarinin MA ve sonrasi islemlerle meydana gelen
mikro yapisal ve sertlik degisimleri incelenmistir. MA
sonras1 yapida karbiir tespiti i¢gin XRD incelemeleri
yapilmistir.

2. DENEYSEL CALISMA (EXPERIMENTAL STUDY)

AA2014 tozlar1 Gaz Atomizasyon YoOntemi ile yiiksek
safliktaki argon gaziyla 15 bar basing altinda tiretilen
tozlardir. Uretilen AA2014 tozlarinin &zellikleri
cizelge 1’de verilmisti. MA esnasinda alagimlama
stirecine etki eden hiz, yaglayici, siire, sicaklik gibi
MA ‘da etkin rol oynayan parametrelerin etkileri
tespit edilmeye c¢alisilmistir. MA islemi i¢in yiiksek
enerjili dikey atritor kullanilmigtir. Atritor icerisinden
yiiksek saflikta argon gazi gegcirilerek toz tanelerin
oksitlenmesi  engellenmeye  calistlmistir.  On
¢aligmalar sonucunda 500 rpm ve 20:1 bilya toz
oraninin, alagimlamanin verimliligi ac¢isindan en
uygun seviye oldugu gorilmistir. Calismalar
esnasinda iglem siireclerinin yapisal sonuglara olan
etkilerinin tespit edilebilmesi icin, mikro yapi,
mekanik  Ozellik ve Dbunlarla ilgili  gesitli
karakterizasyon islemleri gerceklestirilmistir.

MA islemine tabi tutulan tozlarin karakterizasyon
¢alismalarinda, sirasiyla: mikroskobik incelemeler, X-
151 analizleri ve toz boyut analiz ydntemi
kullamilmistir.  Mikroskobik incelemeler, standart
metalografik iglemler sonrasi, Joel JSM-5600 model
cihaz ile SEM goriintillemesi yapilmistir. Yapi
iizerinde olusan oksitlenmeyi tespit edebilmek igin
SEM'da EDS analizleri yapilmistir. MA’da kullanilan
tozlarin boyutlandirilmas1 Malvern Mastersizer E ver
1,2 b boyut analizi cihaz1 ile yapilmistir. XRD
incelemeleri Bruker Marka D8 Advanced Model
cihazi ile baslik olarak Cuka kullanilarak, A=1,5406
ve tarama hizi da 2°%min’da gerceklestirilmistir.
Mekanik ozelliklerin tespiti i¢in, SHIMADZU Mikro
Sertlik cihazinda 100g yiik kullanilarak mikro sertlik
degerleri tespit edilmistir.

Cizelge 1. AA2014 alagiminin kimyasal bilesimi (Chemical composition of AA2014 Alloy)
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3. SONUCLAR VE TARTISMA
(RESULTS AND DISCUSSION)

Ogiitme hizinin tespiti igin &n ¢aligmalar yapilarak
uygun hiz olarak 500 rpm tespit edilmistir. MA
isleminin uygunlugunun incelenmesi igin ¢aligmalar
sonrasinda atritor kollar1 ve hazne her seferinde
temizlenerek kontrol edilmis ve herhangi bir bozulma
ve aginma ile karsilasilmamistir. Buna ragmen, MA
sonrast  yapilan  oksit dagilim  haritalamasi
¢ikarildiginda, oksit oraninin diisiik seviyelerde
oldugu tespit edilmistir.

Daha once saf Al ve C tozlart ile yapilan bir MA
calismasinda, yaglayict olarak ek bir kimyasal
kullanmadan alagimlama gerceklestirilmistir [9,10].
Cinko stearat kullanmadan yapilan 6n ¢alismalarda,
MA siiresi olarak en fazla 2 saate kadar 6giitme islemi
gergeklestirilebilmis, bu da 6glitme igin yeterli bir
sire olarak goriilmemistir. Benzer sekilde, bu
calismada baglangi¢ olarak MA islemi igin herhangi
bir ek yaglayici kullanmadan AA2014 tozlar1 karbon
ile ogitilmeye c¢alistlmigtir. Burada, AA2014
tozlarina gore kullanilan karbon orani sadece %2 dir.
Amaci, karbiir olugturmanin yaninda, yaglayici olarak
da islev gordiigiinii tespit edebilmektir. Ancak, MA
islemi  swrasinda karbonun yaglayicilik  gdrevi
yapmadigi, belli bir siirenin iizerinde, 6glitmenin
yetersiz oldugu, atritoriin kitlendigi ve yaglayicisiz
kaldig1 i¢in ¢alismadigi gozlenmistir. MA isleminde
kullanilan tozlar, Gazi Universitesi 41/2009-04 nolu
proje  kapsaminda, Diisey Gaz Atomizasyon
iinitesinde iiretilmigtir. Kullanilan AA2014 alagiminin
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kimyasal bilesimi ¢izelge 1 de verilmistir. MA
isleminde kullanilan karbon ise % 99,9 saflikta olup,
20 pm ile 180 um boyut arligina sahiptir.

Sekil 1. MA isleminde kullanilan islem gérmemis
tozlar (Raw powders that used in MA process)

Sekil 1°de goriildiigii gibi tozlar tipik gézyast damlast
ve kiiremsi sekillere sahiptir. Sekil 2 a,b,c ve 2 d’de
kimyasal katki olmadan, sadece karbon kullanimi
sonrast toz sekilleri goriilmektedir. Yaglayicisiz
yapilan oglitme isleminde, MA islem
parametrelerinde siireye bagli olarak tanelerin tabaka
ve daha sonrasinda levha haline gelmesi, kirilmasi ve
daha sonra birlesmesi gergeklesmeden taneler sadece
kirilip sonra tekrar birlesmislerdir. Bu siireci yaglayici
etkisinin yetersizligine ve deformasyon hizinin
yiiksekligine baglayabiliriz.

a) 1 saat mekanik alagimlanmig tozlar (Mechanical alloyed powders after 1 hour)

b) 2 saat mekanik alagimlanmisg tozlar (Mechanical alloyed powders after 2 hours)
¢) 3 saat mekanik alasimlanmis tozlar (Mechanical alloyed powders after 3 hours)
d) 4 saat mekanik alagimlanmis tozlar (Mechanical alloyed powders after 4 hours)
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Sekil 2.a’da 1 saat MA sonrasi goriintii incelendiginde
toz taneleri plaka seklinde iken, MA siiresinin
artirilmasi ile yapida kirilmalar (Sekil 2b ve 2c)
sonrast birlesmeler (Sekil 2 d) meydana geldigi ve
olugmast beklenen pulsu yapmin ortaya g¢ikmadan
yapida kirilmalar ve kaynaklasmanin olustugu
gozlemlenmistir. ~ Yapilan  detayli  incelemede,

kirilmalarin ve sonrasi olusan katmanlarin tabakalar
halinde meydana gelmesi, beklenildigi gibi diizenli bir
tam

MA  siirecinin
kanitlamaktadir.

olarak  gergeklesmedigini

Sekil 3. a) 1 saat mekanik alasimlanmis tozlar (Mechanical alloyed powders after 1 hours)
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MA’da kullanilan alagim degistigi zaman, &giitme
zamanin da degistigi bilinmektedir. 6061 alasgiminda
yapilan galigmalarda MA islemi i¢in uygun siirenin 70
saat oldugu bildirilmistir [11]. Bu ¢alismada ise en
uygun islem siiresinin 7 saat oldugu gorilmiistiir.
Aradaki siire farki tamamiyla kullanilan islem kontrol
kimyasali ve 0Ogiitme parametrelerin = degisik
olmasindan kaynaklanmaktadir.

b) 2 saat mekanik alagimlanmis tozlar (Mechanical alloyed powders after 2 hours)

-

Sekil 4. a) 4 saat mekanik alagimlanmis tozlar (Mechanical alloyed powders after 4 hours)

._'\:" o~

b) 6 saat mekanik alagimlanmig tozlar (Mechanical alloyed powders after 6 hours)

b) 8 saat mekanik alagimlanmig tozlar (Mechanical alloyed powders after 8 hours)
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Karbonun MA esnasinda yaglama yapamadigi igin,
yaglayict olarak ¢inko stearat kullanilmig ve boylece
MA islemi uzun siirelere tagmabilmistir. MA siiresine
bagl olarak tozlar yassilasmaya baglamakta, 1 saat
tamamlandiginda tozlar yapraks: hale gelmektedir
(Sekil 3 a). Siirenin artmasi ile birlikte ortalama toz
boyutu da artmakta, tozlar ince ve yapraksi levhalara
doniismektedir (Sekil 3b ve 4a, b). 4 saat sonra ise,
tozlarin peklesme sonrasi kirilmaya basladigi tespit
edilmistir (Sekil 4a). 6 saatten itibaren, tozlar asiri
incelmis kisimlarindan kopmaya baslamaktadirlar
(Sekil 4b). Bu olay aynm1 zamanda MA siiresinde
giderek sona yaklasildigini da isaret etmektedir. 7
saatten itibaren kirilmig olan tozlar tekrar birlesme
egilimi gostermekte, ancak bu siiresinin iizerine
cikilmak istendiginde, yaglayict olarak kullanilan
¢inko stearat’in da arttk gorevini yapmadigi ve
stirtinmenin hizla arttig1 tespit edilmistir (Sekil Sa).
Diger yandan, ogiitme haznesinin de, bu i¢
sirtinmelere bagli olarak asir1 1sndig1  tespit
edilmigtir. Stireyi 8 saate ¢ikartma cabalari sonug
vermemis (Sekil 5b) ve sonugta MA islemi igin
cikilabilecek en uygun silirenin en fazla 7 saat
olabilecegi kararina varilmistir (Sekil Sa).

Sekil 6’da 6 saat MA sonrasi tozlarin SEM goriintiisi
ve bazi tozlardaki dl¢iimlemeler goriilmektedir. Sekil
dikkatle incelendiginde, tozlarin bazi bdlgelerden
kirilmaya bagladig1 fark edilebilmektedir. Buradaki
tozlarin boylarmin yaklasik olarak 100 - 200 um

arasinda  degistigi, yapilan Olgiimler sonrasi

belirlenmistir.

Skil 6. 6 saat mekanik 'alaslmlanmls tozlarin

boyutlandirmasi (Size distribution of the powders after 6 hours
MA)

MA siiresinin giderek artmasiyla, tozlarin peklesmesi
de artmaktadir. Bu olay, ortalama toz boyutunun
kiigiilmesine neden olurken, presleyebilme
kabiliyetini belli bir MA siiresine kadar giderek
gliclestirmektedir [12]. MA sirasinda, deformasyona
baglh olarak dislokasyon hareketlerinin artmas,
peklesmeyle beraber alternatif diizlemlerin miktari
azalmakta ve sonu¢ olarak tozlarin sikistirilabilme
kabiliyeti giderek simirlanmaktadir [13]. Sekil 7°de,
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MA siiresine bagl olarak ortalama toz boyutunda ki
degisimler ve buna bagh olarak sertlik degisimleri
incelenmis, ortalama boyutun yaklagik 5 saate kadar
arttigi ve bundan sonra azalma yoniinde degisim
gosterdigi tespit edilmistir. 5 saat MA sonrasi toz
boyutundaki bu diisiis, tozlarin kirtlmak suretiyle
ufalanmasindan kaynaklanmaktadir. Ozellikle, 5 saat
sonra ortalama toz boyutunda ani bir diisiise sebep
oldugu sdylenebilir. Sekil 7°de MA siiresine baglh
olarak tozlarin sertlik degisimleri incelendiginde,
slirenin artmasina bagli olarak, sertlikte dogru orantilt
bir artis gerceklesmektedir. Sertlikteki bu yiikselis,
hizla artan peklesmeden dolayidir. Deformasyon
lizerine yapilan bir c¢aligmada da [14], artan
deformasyon oraninin sonraki islemleri (sinterleme ve
yeniden kristallesme oranini) artirict etki yaptigi
bilinmektedir. Sekil 7°de, toz boyutu ile birlikte
sertlikte de bir artis meydana gelmekte, 5’inci saatin
sonunda yiiksek sertlik degerlerine ulasilmasiyla
tozlarda kirilmalar ve ufalanmalar meydana
gelmektedir. Bu da ortalama toz boyutunda diisiislere
neden olmaktadir.

+ tozlarin WA siresing badl sertik deger
180 4 m tozlann MA siiresine badli bovutlan P 1 240
/l - " *

160 ! J om
140 o ;
—_ 200 T
S =
= B )
2 120 + 180 &
3 a
s ™
1004 L} =
Cﬂ . 4 180 €
@
° %

= g0
4 140
.
60 o /
+ - 4 120
40 T T T T T
0 1 2 3 4 5 3] 7 8 g

MA siiresi (saat)
Sekil 7. MA siiresine bagli olarak toz boyutunda ve

sertlikte meydana gelen degisimler (Effects of MA on
particle size and hardness values)

MA iglemine tabi tutulan tozlarm XRD analizleri
yapildiginda, MA isleminin baslangicinda
kirmimlarin diizensiz oldugu (2 ve 4 saat MA) ve
stirenin artmasi ile birlikte (7 saat) kirinimlarin daha
diizenli ve keskin hale geldigi tespit edilmistir
(Sekil8).

Sekil 8’deki pik siddetleri incelendiginde, en biiyiik
kirmimlarin Al’ye ait oldugu goriilmektedir. Detayli
inceleme sonrast ise beklenen Al,C; olusumu tespit
edilememis ve MA siiresinin karbiir olusumuna bir
etkisi olmadigt hitkkmiine varilmistir. Yapilan benzer
calismalarda [15] ALC; olusumunu saglayabilmek
icin sinterleme sonrasi uzun siire yiiksek sicakliklarda
tavlama yapilmasi gerektigi ifade edilmektedir. Ote
yandan, karbon miktarinin artirilmast ve MA
stiresinin, 100 saat gibi ¢ok uzun siirelere ¢ikarilmasi
ve sonrasinda yapilan sinterleme neticesinde Al,C;
olusumuna rastlanilabilmistir [16].
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Sekil 8. 2-4-7 saat MA uygulanmis tozlarin XRD analizleri (XRD analyses of powders after 2, 4 and 7 hours of MA)

1 saatten 20 saate kadar yapilan MA islemi sonrasi
XRD analiz sonuglarinda herhangi bir AlC;
doniisiimiine rastlanilmamistir. Benzer sonuglar, diger
bazi calismalarda da gorilmistir [9,17,18]. Ayni
sekilde bu ¢alismada da, 7 saat MA sonrasinda elde
edilen harmanlanmis tozlarda higbir Al,C; faz pikine
rastlanilmamustir.

4. SONUCLAR VE ONERILER (CONCLUSION
AND RECOMMENDATION)

1. AA2014 alasim tozlar1 gaz atomizasyon
iinitesinde yiiksek safliktaki argon gazi ile 15
bar basing altinda iiretilmistir. Uretilen tozlar
kiiremsi sekle sahip olup ortalama boyutu 90
pm’dir.

2. MA siiresinin artmasi ile birlikte 5 saate
kadar tozlarda olusan pulsulasma ile birlikte
toz boyutunda da bir artigin gdzlemlendigi ve
daha uzun siirelerdeki MA islemlerinde ise
toz boyutunun kii¢lilmeye bagladig1 tespit
edilmistir.

3. MA siiresinin artmasi ile dogru orantili
olarak tozlara uygulanan deformasyon
miktar1 artmakta ve boylece de tozlarin
sertliginde de bir artig meydana gelmektedir.
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4. FElde edilen tozlara uygulan XRD analizleri
incelendiginde, dgiitme siiresinin artmasinin
Al4C; olusumuna etken olusturmadig tespit
edilmistir.

5. Dikey atritorde, AA2014-C tozlarina, 500
rpm ve 20: 1 bilya toz oraninin da 8 saate
kadar MA islemi uygulanabilmistir.

Oneriler / Suggestions

e  Farkli bir MA sisteminde islem parametreleri
degistirilerek daha kisa siirelerde ayni toz

boyutu elde edilebilir.

o Islem kontrol kimyasali oranlari
degistirilerek  Al;C; olusumuna etkileri
incelenebilir.

e FElde edilen MA tozlardan, sinterleme ve
diger toz metaliirjisi yontemleri kullanilarak
iiretilecek numunelerin performanst
incelenebilir.

e Sinterleme ve ikincil islemlere bagh olarak,
Al4C; olusumu incelenebilir.
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