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OZET

Bu ¢aligmada mekanik alasimlama/6giitme (MA/MO) isleminde szegvari tipi atritdr degirmen kullanilmustir.
ZrO, takviyeli Ti6Al4V kompozit tozlarin iiretiminde harmanlama yéntemi (HY) ve onalasimlama (OA)
yontemleri ve 6giitme elemani olarak da 10 mm ¢apinda gelik bilyalar kullanilmistir. Deneysel ¢aligmalarda
750 dev/dak. dgiitme hizi, islem kontrol kimyasali (IKK) olarak etanol, bilya/toz orani olarak 20:1 ve 6giitme
ortami olarak ise argon ortami kullanilmustir. Uretilen kompozit tozlar optik ve transmisyon elektron
mikroskobu (TEM) ve toz boyut analizorii kullanilarak karakterize edilmistir. Yapilan ¢aligmalar sonucunda
HY ile iiretilen (siinger Ti + ZrO, takviyeli) Ti6Al4V kompozit toz boyutunda bir farklilik gézlenmezken
yine ayni yontemle iiretilen gaz atomize titanyum tozu + ZrO, kompozit Ti6Al4V toz boyutlarinda
farkliliklar oldugu ve 6n alagimlama yontemiyle iiretilen Ti6Al4V kompozit tozlarmin toz boyutlarinda ise
takviye elemani oranina bagli olarak bir azalma egilimi oldugu belirlenmistir.

Anahtar Kelimeler: Mekanik alagimlama, Titanyum, Kompozit, Karakterizasyon

THE PRODUCTION AND CHARACTERIZATION OF THE REINFORCED ZrO, OF TITANIUM
BASED(EX-SITU) METAL MATRIX COMPOSITE (MMC) MATERIALS BY USING
MECHANICAL ALLOYING/MILLING METHODS

ABSTRACT

In this work, a szegvari type attritor was used for mechanical alloying/milling (MA/MM) process. To
produce ZrO, reinforced composite powders blended elemental(BE), pre-alloying(PA) methods and stainless
steel grinding media dimension of 10 were used. In experimental work 750 rpm milling speed, ethanol as a
process control agent (PCA), 20:1 ball-to-powder ratio and argon gases as a milling atmosphere were used.
Produced composite powders materials were characterized by using optical and transmission electron
microscopy(TEM) and laser powder particle sizing. Result showed that Ti6Al4V composite powders
produced by using BE methods did not show any difference in particle size while Ti6Al4V (spongeTi +
ZrO,) composite powders showed differences in particle size. Also Ti6Al4V produced by using pre-allying
methods showed a decrease in particle size depending to the ratio of reinforced.
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1. GIRIS

Metal matris kompozitler (MMK) bir metal matrisle saglanan hasar toleransi ve toklukla bir seramigin
sertligine ve yiiksek dayanimina sahip olabilen bir malzeme grubu olarak bilinmektedirler[1]. Yapisal ve
fonksiyonel kullanim alanlarinda mukavemetleri, iyilestirilmis asinma direncleri, yiiksek sicaklik dayanimlari
avantajli termal-fiziksel 6zellikleri ile cazip malzemelerdir[2-4]. MMK’ler yiiksek sicaklikta mukavemet,
oldukea iyi yapisal ve boyutsal dayaniklilik, hafiflik ve kolay iiretilebilirlik gibi 6zelliklerin dnemli oldugu
ileri teknoloji alanlarinda bu &zellikleri karsilamaya en kuvvetli aday malzeme grubu durumundadir. Bu
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malzemelerin iiretimleri toz metalurjisi teknigi, aralarinda seramik elyaf bulunan ince levhalarin difiizyon ile
baglanmasi, ekstriizyon ve deformasyon yontemleri ile yapilabilmektedir [5-8].

Titanyum alagimlart iyi mekanik O6zelliklere ve korozyon direncine sahip, diisiik yogunluklu kullanigh
malzemeler olarak bilinmektedirler. Bununla beraber titanyum alagimlart diisiikk asinma direncine ve sertlige
sahiptir. Bu olumsuzluklarin giderilmesinde titanyum ve titanyum alagimi kompozit malzemelerin etkili
oldugu goriilmektedir [9]. Seramik takviye elemanlar1 whisker, elyaf veya pargacik seklinde olabilmektedir.
Pargacik takviyeli kompozit malzemelerin digerlerine gore en bilyilik avantaji izotropik mekanik 6zelliklere
sahip olmasidir. Ayrica bu kompozitler ikincil islemler agisindan da potansiyel olarak daha ucuzdur.

2. DENEYSEL CALISMA

Mekanik alagimlama/dgiitme (MA/MO) islemleri Gazi Universitesi Teknik Egitim Fakiiltesi biinyesinde
bulunan Szegvari tipi Atritdrde yapilmistir. Deneysel ¢alismalarda matris malzemesi olarak kullanilan siinger
titanyum (Ingiltere), gaz atomize(GA) titanyum tozu (TLS, Technique GmbH, -45um), 60Al/40V master
alasimi (Micron-metals America, -45 um) ve dnalagimlanmis GA Ti6Al4V (TLS Technique GmbH, -45um)
tozu, takviye elemant olarak kullanilan ZrO, TOSOH Corp. Japan’dan ve 6giitme elemani olarak kullanilan
10 mm c¢apinda ve yaklasik 64 Rc sertligindeki gelik bilyalar ise Ortadogu Rulman Sanayinden temin
edilmistir. Islem kontrol kimyasali(IKK) olarak etanol ve 20:1 bilya/toz oram(BTO) kullamlmustir.
Karakterizasyon islemlerinde ise; Gazi Universitesi Teknik Egitim Fakiiltesi Malzeme Bilimi laboratuarinda
bulunan Prior marka optik mikroskop, Fraunhofer Enstitiisiinde(Almanya) bulunan JEOL 2010 marka
analitik transmisyon elektron mikroskobunda(TEM) ve toz boyutu analizleri ise Ankara Universitesi Kimya
miihendisligi béliimiinde bulunan Malvern 2000 marka Laser Diffraction prensibine gore ¢alisan toz boyut
analizoriinde yapilmistir. Tablo 1°de deneysel c¢alismalarda kullanilan baslangic malzemelerinin kimyasal
analizleri verilmektedir.

Tablo 1. Baslangi¢ Tozlarinin Kimyasal Analizleri

Kimyasal Analiz (% agirlik)

Toz ] Ti (Min)
%0 | %N | %C | %Fe | %Cl | %H %Si Mn Mg | Al \%

Malzeme Kalan
Siinger Ti 0,1 | <0,1 |0,01 | 0,03 |0,19 |<0,01| 0,01 | 0,002 | 0,04 Kalan
Gaz atomize

) 0,11 | 0,04 | 0,01 | 0,05 - 0,005 | <0,01 - - - - Kalan
Ti-tozu
Gaz atomize

0,12 | 0,01 | 0,01 | 0,019 - 0,004 - - - 59 | 39 Kalam
Ti6Al4V
60A1/40V
master 0,13 | 0,011 | 0,07 | 0,22 - 0,012 - - - 59.7 | 39.9 Kalan

alasim tozu

ZI'OQ

Titanyum ve titanyum alasim tozlarina takviye elemanlar1 olarak %5 ve %10 (hacim bazinda) olmak iizere
iki farkli oranda ZrO, ilave edilmistir. MA/MO islemlerinde 30 dak. ve 60 dak. olmak iizere iki farkh siire
kullanilnustir. Titanyumun reaktivitesi nedeniyle MA/MO islemleri asal (argon) ortamda yapilmis ve
boylelikle de oksijen tepkimelerinden kagimilmustir.

3. DENEYSEL SONUCLAR VE TARTISMA

ZrO, pargacik takviyeli titanyum ve titanyum alagimi (Ti6Al4V) kompozit malzeme tozu iiretiminde
harmanlama metodu (HY) ve 6nalasimli (OA) toz kullanilarak MA/MO islemleri yapildi. HY de siinger
titanyum + 60A1/40V master alagim tozu + ZrO, ve GA titanyum tozu + 60Al/40V master alagim tozu + ZrO,
takviye elemani ve oOnalasimhi Ti6Al4V + ZrO, takviye elemant olmak iizere ili¢ farkli malzeme
kombinasyonu MA/MO islemi yapilarak kompozit toz malzemeler iiretildi. Sekil 1’de 30 dak. mekanik
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ogiitiilen, icerisinde %5 ZrO, bulunan siinger titanyum (a) ve GA titanyum (b) kompozit tozlarinin keller
ayrract kullanilarak daglandiktan sonra alinan optik mikroskop goriintiileri verilmektedir.

(a) 30 dakika (b) 30 dakika

Sekil 1. (a) 30 Dakika MO Yapilan Siinger Titanyum + %S5 ZrO, ve (b) Gaz Atomize Titanyum Tozu + %S5
ZrO, Toz Karigiminin Daglama Sonrast Optik Mikroskop Géoriintiileri

30 dakikalik 6giitme sonrasinda matris toz lizerinde sert seramik parcaciklar olan ZrO, (1 ve 2 noktalarr)
tanecikleri goriilebilmektedir. MA/MO isleminin basarili olabilmesi igin siinek metal matrise sert takviye
elemanlarinin batmasi (siinek-gevrek alagim sistemi) isleminin olugmasi gerekir. Bu sistem geleneksel oksit
dagilimiyla mukavemetlendirilmis (ODS) alasimlar grubuna girmektedir. Bunun nedeni gevrek oksit
partikiillerinin siinek matriste dagilmasidir. MA/MO isleminin baslangig agamasinda oksit veya intermetalik
partikiiller parcalanirken slinek metal toz pargaciklart bilya-toz-bilya carpmalari ile yassilasmakta ve
irilesmektedirler. Sekil 2’de 60dakika mekanik o6giitiilen GA titanyum tozu + % 10 ZrO, kompozit toz
malzemenin yapilan TEM aydinlik alan goriintiisii verilmektedir. Sekilden de goriilebilecegi gibi 60
dakikalik 6giitme sonrasinda tozlarin kirilarak yaklasik olarak 300 nm boyutuna kadar kiigiilmektedirler.

Sekil 2. 60 Dakika Mekanik Ogiitiilmiis GA-Ti tozu + %5 ZrO, Toz Malzeme Karisgimimnin TEM Aydmlik
Alan Goriintiisii.

Sekil 3°de Harmanlama yontemi ile 60 dakika mekanik alagimlanan siinger titanyum + 60A1/40V + %10
71O, (a), GA-Ti tozu + 60Al/40V + %10 ZrO, (b) ve Onalasimlanmis Ti6AI4V + %10 ZrO, (c) toz
karisimlarmin  optik mikroskop goriintiileri verilmektedir. Aym siirede MA/MO islemi yapilan toz
malzemelerin goriintiileri incelendiginde GA-Ti tozu + 60A1/40V + %10 ZrO, kompozit tozlarinin daha
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kiigiik boyutlu olduklari, buna karsilik en iri toz boyutunun o&nalagimlanmis Ti6Al4V + %10 ZrO, toz
karigiminda oldugu anlasilmaktadir. Bu durum Tablo 2’de verilen toz boyut analizi sonuglarinda da

goriilebilmektedir.

Sekil 3. Harmanlama Yontemi {le 60 Dakika Mekanik Alasimlanan Siinger Titanyum + 60A1/40V + %10
710, (a), GA-Ti Tozu + 60Al/40V + %10 ZrO, (b) ve Onalasimlanmis Ti6Al4V + %10 ZrO, (c) Toz

Karigimlarinin Optik Mikroskop Goriintiileri.

Tablo 2. 60 Dakika Mekanik Alasimlanmis/Ogiitiilmiis Titanyum Alasinu Matrisli Kompozit Toz
Malzemelerin Toz Boyutu Analizi Sonuglart

Ortalama tane Stan-dart | Zirve Frekansi
Malzeme dys (nm)
boyutu dso(pum) | Sapma (c,) dinoa(pm)
S. Ti+60A1/40V+%5 ZrO, 14 2.8 15 8
S. Ti+60A1/40V+%10 ZrO, 14 22 15 9
GA. Ti+t60Al/40V+%5 ZrO, 18 24 24 10
GA. Ti+60Al/40V+%10 ZrO, 10 24 11 6
Ti6Al4V+%5 ZrO, 28 1.5 28 23
Ti6Al4V+%10 ZrO, 18 2.5 24 9
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Sekil 4’de HY ile 60 dakika mekanik alasimlanan siinger titanyum + 60A1/40V + ZrO,, GA-Ti tozu +
60Al/40V + ZrO, ve 6nalagimlanmig Ti6Al4V + ZrO, kompozit tozlarin boyut analizleri mukayeseli olarak
verilmektedir. HY ile iiretilen Ti6Al4V(siinger titanyum + 60A1/40V bilesimli master alasim tozu + ZrO,)
matrisli kompozit toz malzemelerin ortalama toz boyutunun(ds, degerinin) ayni oldugu goriilmektedir. 60
dakika MA/MO islemi sonrasinda %5 ve %10’luk (hacim bazinda) takviye elemani kullanilan malzeme
sisteminde dso 14 pm olarak belirlenmistir. Ayn1 yontemle iiretilen ikinci malzeme sisteminde (GA-Ti tozu
+ 60A1/40V bilesimli master alasim tozu + ZrO, takviyeli) ise %S5 takviye eleman ilave edilen kompozit
tozun ds, 18 pm iken, takviye elemani orant %10’a ¢ikarildiginda ds, degerinin 10 pm’a distiigi
goriilmektedir. OA Ti6Al4V + ZrO, malzeme kombinasyonunda ise %5 takviye elemani oranina sahip toz
karisimida dsp 28 pum iken takviye elemani oran1 %10’a ¢ikarildiginda dsy degerinin 18 pm’a distigii
belirlenmistir(10).

1)S,Ti+60AI40v+ZrO2

2)GA-Ti+60AI40V+ZrO2

3)Ti6AI4V+ZrO2

) 28
5%
= i
=25 8 1 B %52r02
S 207 B %10ZrO2
8 6| 14 14
© 10
E 10 -
5 °
0
1 2 3

Sekil 4. 60 Dakika MA/MO Islemi Yapilarak %5 Ve %10 Zro, Takviye Elemani igeren Titanyum Metal
Matris Kompozit Toz Malzemelerin Toz Boyutlarinin Karsilastirilmasi.

iki farkli yontemle iiretilen kompozit tozlarin boyut analizleri incelendiginde toz boyutlarinda, takviye
eleman1 oranina bagli olarak degigmeler oldugu goriilmektedir. Sadece siinger titanyum + 60A1/40V + ZrO,
malzeme sisteminde her iki oranda da toz boyutlarmin ayni olduklart belirlenmistir. Diger iki malzeme
sisteminde takviye elemani orani arttikca toz boyutunun kiigiildiigii belirlenmistir. ZrO, seramik takviye
elemaninin oldukca sert oldugu diisiiniildiigiinde bunun nedeni anlasilmaktadir. Oldukca gevrek olan bu
malzeme MA/MO islemi siiresince siirekli kirilarak kiiciilmekte ve yumusak matris gorevi yapan toz
taneciklerine batmaktadir. Bu islem sirasinda matris tozlar, batma bolgelerinden deforme olmakta islem
siiresi ilerledikce bu bélgelerden kirilmaktadir. Dolayistyla MA/MO siiresine ve takviye elemani oranina
bagli olarak da toz boyutlarinda kiigiilmeler olmaktadir. Hatta islem sonrasinda nanometre boyutuna kadar
kiiciilen tozlarin varligi bile goriilebilmektedir (Sekil 2). Sadece siinger titanyum + 60Al1/40V bilesimli
master alasim tozu + ZrO, seramik takviye elemani iceren malzeme kombinasyonunda hem %5, hemde %10
oranlarinda toz boyutunun ayn kaldigi goriilmiistiir. Bilindigi gibi siinger titanyum malzemeler Hunter ve
Kroll olmak iizere iki farkli iiretim yontemiyle elde edilmektedir. Uretim asamasinda islem geregi yapisinda
tuzlar (MgCl ve NaCl) bulunabilmekte ve nedenle gaz atomize titanyum tozlarina gére daha sert olabilmekte
ve buna bagli olarak da toz boyutlarinin daha kii¢iik oldugu diistiniilmektedir.
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4. SONUCLAR

1.

Harmanlama ydntemiyle (siinger titanyum + ZrO, ) tiretilen Ti6Al4V kompozit tozlarin toz boyutlarinda
bir degisme olmazken (hacim bazinda %5 ve %10 ZrO, takviye elemani igeriginde) gaz atomize
titanyum tozuyla iretilen gaz atomize titanyum tozu + ZrO, kompozit Ti6Al4V toz malzeme
kombinasyonu toz boyutlarinda farkliliklar belirlenmistir.

2. On alagimlama yéntemiyle iiretilen Ti6AI4V kompozit tozlarmmin toz boyutlarinda takviye elemani
oranima bagli olarak (hacim bazinda %5 ve %10 ZrO, takviye elemani igeriginde) bir azalma egilimi
oldugu belirlenmistir.
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