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OZET

Bu ¢alismada szegvari atritdr tipi mekanik alasgimlama/dgiitme (MA/MO) degirmeni ile harmanlama ydntemi
(HY) ve 6nalasimlama yéntemleri (OA) kullamilarak Ti6Al4V titanyum alagimlari iiretilmistir. MA/MO
isleminde, 6gilitme elemani olarak 10 mm ¢apinda ¢elik bilya, 750 d/dak’lik 6giitme hizi, 20:1 bilya-toz orant,
islem kontrol kimyasali (IKK) olarak etanol ve &giitme ortami olarak da argon kullanilmustir. Uretilen toz
malzemeler tarama elekron mikroskobo (SEM), EDAX analizleri, optik mikroskop ve toz boyut analizorii
kullanilarak karakterize edilmistir. Yapilan ¢alismalar sonucunda MA/MO islemi sonucunda iiretilen tozlarda
kirlenme olmadigi, harmanlama yontemi ile iiretilen Ti6Al4V (Siinger titanyum + 60A1/40V) alasgiminin
digerlerine gore daha iyi 6giitiilebilirlige sahip oldugu belirlenmistir.

Anahtar Kelimeler: Toz metalurjisi, Titanyum, Ogiitme kabiliyeti

INVESTIGATION OF METAL POWDERS PRODUCED BY POWDER METALLURGY OF
TITANIUM BASE MATERIALS MILLING ABILITY

ABSTRACT

In this work, blended elemental(BE) and pre-alloyed powder(PA) methods were used for the production of
titanium and titanium alloys in szegvari type attritor. Stainless steel grinding media 10 mm in size, milling
speed of 750 rpm, 20:1 ball-to-powder ratio, ethanol as a process control agent(PCA) and argon atmosphere
were used in mechanical alloying/milling(MA/MM) process. Powder materials produced were characterized
by using optical and scanning electron microscopy(SEM), EDAX analysis and laser powder particle sizing.
Result showed that powder materials which were produced using MA/MM processing were not
contaminated. Ti6Al4V alloy obtained by using (sponge titanium + 60Al40V master aloys) BE method
showed more milling ability compared to the other methods.
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1. GiRiS

Toz metalurjisi(TM) bir kati parga iiretimi yapmak i¢in ince toz parcaciklarinin {iretimi, iglem ve birlestirilme
teknigidir. Uzun yillardir TM sektorii demir, bakir ve nikel bazli malzemelerin yogunluklu olarak kullanildigi
bir sektdr konumunda iken bugiin bir¢ok yapisal metal tozlarm iretilebildigi bir duruma gelmistir[1,2].
Bunun baslica sebebi, maliyetlerin azalmasi ve mekanik o6zelliklerin 6nem kazanmasidir. Titanyum ve
titanyum alagimlarinin toz metalurjisi yontemleri ile iiretimleri 1970’li yillardan bu yana hizla artmaktadir.
Hem maliyet hem de malzeme agisindan bakildiginda &n alasimlama (OA) ve harmanlama yontemi (HY)
olmak {iizere iki farkli teknik kabul edilmekte ve kullanilmaktadir[3-7]. Her iki yontemle de titanyum
alasimlart iiretilebilmekle beraber 6zellikle uzay ve havacilik sektoriinde OA ydntemi ile iiretilen malzemeler
kullanilmaktadir. Mekanik o6zelliklerin yiiksek olmasi, 6zellikle de yorulma dayaniminin yiiksek olmast
istenen yerlerde ve dokiim-ingot metalurjisinde olusan hatalardan dolay1 tercih sebebi olmaktadirlar[8]. HY
ile tiretilmis titanyum alagimlarinda ise yapida bulunan tuz ve poroziteler nedeniyle havacilikta kullanilan
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hassas parcalar iiretilememektedir. Buna karsilik bu ydntemin iiretim maliyetleri OA ydnteminden ¢ok daha
dusiiktiir.

Mekanik alagimlama (MA) Benjamin tarafindan 1966 yilinda gelistirilmistir [9,10]. Bu metotla bilye iceren
yiiksek enerjili degirmenle kontrolldi, hassas, homojen dagilimli alagimli tozlar iiretilir [11]. Elde edilen
alasimli tozlarla iretilen malzemelerde bilinen dokiim veya kati yolla elde edilen metotlarda ortaya ¢ikan
problemler olusmaz [12]. Diger metotlarla iiretimi zor veya imkansiz, ¢ok karmasik ve oksitlerle
giiclendirilmis alasimlar iiretilebilir [13-15]. Demir bazli alasimlar yiiksek sicakliga (1400 °C ye kadar) gok
uzun siire maruz kalacak ortamlarda kullanilmaktadir [16].

2. DENEYSEL METOT

Deneysel calismalarda siinger titanyum (ingiltere), gaz atomize birinci derece saf titanyum tozu (TLS,
Technique GmbH, -45um), 60A1/40V master alagimi (Micron-metals America, -45 pm) ve gaz atomize
Ti6Al4V (TLS Technique GmbH, -45um) tozlari kullanilmigtir. Metal tozlarmin mekanik
alasimlama/6giitme islemi argon ortaminda iki farkli siirede yapilmustir. Tablo 1.’de baslangi¢ tozlarmin
kimyasal analizleri, Tablo 2’de ise toz malzemelerin 6gilitme sartlari ile ilgili bilgiler verilmektedir. Deneysel
calismalarda 10 mm ¢apindaki yiiksek kromlu ¢elik bilyalar kullanilmistir. Celik bilyalar Ortadogu Rulman
Sanayi (ORS)’den temin edilmistir. islem kontrol kimyasali (IKK) olarak 2ml etanol kullanilmistir. Yapilan
deneysel caligmalarda bilya-toz orani 20:1 olarak belirlenmis ve biitlin karigtirmalarda bu sabit parametre
kullamlmustir. Optik incelemeler Gazi Universitesi Teknik Egitim Fakiiltesi Malzeme Bilimi Egitimi
Anabilim Dalinda bulunan Prior marka 151tk mikroskobu ile baglangi¢ tozlar1 ve mekanik alagimlanmis/
ogiitiilmiis tozlar Fraunhofer Enstitiistindeki LEO marka 438 Vp ve 1530 Gemini modeli tarama elektron
mikroskobunda (SEM) incelenmistir. Mekanik alagimlanmig/6giitiilmis tozlardaki olugabilecek oksijen ve
azot kirliligi seviyesini belirlemek i¢in se¢ilmis bazi numunelerin EDAX analizleri yapilmistir. Deneylerde
kullanilan tozlarin dgiitme dncesi ve dgiitme sonrasi toz boyut analizleri Ankara Universitesi Miihendislik
fakiiltesi Kimya Miihendisligi Boliimii’nde bulunan “Malvern 2000” marka Laser Diffraction prensibine gore
calisan cihazda yapilmistir.

Tablo 1. Baslangi¢ Tozlarinin Kimyasal Analizleri

Kimyasal Analiz (% agirlik)

Toz %0 | %N | %C | %Fe | %Cl | %H | %Si | Mn Mg | Al |V Ti(Min)
Malzeme Kalan
Stinger 0,1 <0,1 | 0,01 | 0,03 0,19 | <0,01 | 0,01 0,002 | 0,04 Kalan
Titanyum

Gaz atomize | 0,11 | 0,04 | 0,01 | 0,05 | - 0,005 | <0,01 | - - - - Kalan
Titanyum-

tozu

Gaz atomize | 0,12 | 0,01 0,01 | 0,019 | - 0,004 | - - - 5.9 |39 | Kalam
Ti6Al4V

60 A/ 40V | 0,13 | 0,011 | 0,07 | 0,22 | - 0,012 | - - - 59.7 | 39.9 | Kalan
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Tablo 2. Ogiitiilen Matris Malzemelerinin Ogiitme Sartlart

Malzeme Ogitme
stiresi (dk)
Siinger Titanyum 15
Saf Ti Siinger Titanyum 30
Gaz atomize Ti tozu 15
Gaz atomize Ti tozu 30
On-alasimlanmus Gaz atomize Ti6Al4V 15
Ti6Al4V Gaz atomize Ti6Al4V 30
Siinger Ti + 60A1/40V 15
Siinger Ti+60A1/40V 30
HarmanlamaY ontemi Gaz atomize Ti tozu+
ile tiretilmis Ti6AI4V 60A1/40V P
Gaz atomize Ti tozu+
60A1/40V %
3. DENEYSEL SONUCLAR

Sekil 1.a’da titanyum ve titanyum alagimlarinin {iretiminde kullanilan siinger titanyumun optik mikroskop
goriintiisii verilmektedir. Sekilden de goriildiigii gibi siinger titanyum tozlari iri tane yapisina sahip, karmasik
sekilli ve dentritik yapilidir. Ayrica Sekil 1.b’de verilen tarama elektron mikroskobu (SEM) goriintiisiinde ise
siinger titanyumun toz yiizeylerinin piiriizlii oldugu, kiiresel, silindirik sekilli ve iri toz tanelerinden olustugu
goriilmektedir.

25um

(a) (b)

Sekil 1. Stinger Titanyum Tozunun Optik Mikroskop (a) Tarama Elektron Mikroskop (SEM) (b) Goriintiisii
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Sekil 2. Gaz Atomize Titanyum Tozunun Optik Mikroskop (a), Tarama Elektron Mikroskop (SEM)(b)
Goriintiisli, Toz Tane Dagilim Grafigi (c)
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Gaz atomize (GA) titanyum tozunun optik mikroskop goriintiisiinde, bu tozlarin siinek ve kiiresel sekilli
olduklar1 ve i¢lerinde bosluk bulunmadig1 Sekil 2.a’da goriilmektedir. Tarama elektron mikroskobu(SEM)
goriintiisiinde ise toz yiizeylerinin diizgiin ve piiriizsiiz oldugu, ayni zamanda iri toz tanelerinin etrafinda
kiigiik uydu tozlarin(¢evresinde kiigiik tozlar bulunan kiiresel toz partikiilleri) varligi dikkati ¢ekmektedir
(Sekil 2.b). Sekil 2.c’deki toz boyut dagilim grafiginde ise ortalama toz boyutunun (d 50) 28 um, zirve toz
frekansmin (d 4 ) ise 38 pm oldugu ve tek modlu toz dagilimi gosteren GA titanyum toz boyutunun 3 pm
ile 57 pm araliginda oldugu gortilmektedir.

Sekil 3’de 30 dakika mekanik 6giitiilmiis slinger titanyum tozun SEM goriintiisiin o titanyum mikro yapili
stinger titanyum tozlarinin 6giitme sonunda oldukca karmagsik ve farkli boyutlara geldigini gostermektedir.
Mekanik 6giitme(MO) sirasinda olusan deformasyon nedeniyle tozlar pulcuk seklini almakta ve bazi tozlarin
kirilma sebebiyle boyutlari kiiciiliirken, bazi tozlar ise soguk kaynaklanma sonucunda irilesmektedir. Ayrica
MO yapilan tozlar karmasik sekilli ve yiizeyleri de piiriizliidiir.

Sekil 4’de 30 dakika mekanik ogiitiilen gaz atomize titanyum tozunun SEM goriintiileri verilmektedir. 30
dakika mekanik Ogiitiilen toz taneciklerin karmagik sekilli pulcuklar halinde oldugu, ayrica kirilmalar
sonucunda meydana gelen bazi kiigiik toz parcaciklarinin iri toz parcaciklarina soguk kaynakla birlestigi
goriilmektedir.

Sekil 5’de ise 30 dakika mekanik Ogiitilmiis Onalasimli gaz atomize Ti6Al4V titanyum tozunun SEM
goriintiisiinde mekanik 6giitme Oncesi kiiresel sekilli olan Ti6Al4V tozlarinm 30 dakikalik 6giitme sonucu
farkli boyutta ve karmasik sekilli bir morfolojiye sahip oldugu gériilmektedir.
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Sekil 5. 30 Dakika Mekanik Ogiitiilmiis On Alasimlanmis Gaz Atomize Ti6Al4V Tozunun SEM Gériintiisii
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30 dakika mekanik ogiitiillen gaz atomize titanyum tozunda Oglitme isleminin herhangi bir kirlenmeye
sebebiyet verip vermedigini belirlemek i¢in EDAX analizi yapilmis sonugu Sekil 6’da verilmistir. EDAX
sonuglari islem sirasinda herhangi bir kirlilik olmadig1 gostermektedir.
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Sekil 6. 30 Dakika Mekanik Ogiitiilen Gaz Atomize Titanyum Tozunun EDAX Analizi

4. TARTISMA

Mekanik alasgimlama soguk kaynaklanma, deformasyon ve kirilma asamalarindan olusan bir kati hal
islemidir. Mekanik alagimlamanin/dgiitmenin ilk asamasinda tozlar birbirlerine soguk kaynaklanmakta ve
bunun sonucu olarak ta oglitmenin baglangicinda tozlarda irilesmeler meydana gelmektedir [17]. Soguk
kaynaklanma igleminde; bilya-bilya ve bilya-6gilitme tanki arasinda ezilen tozlarda, ezilme etkisiyle temiz
yiizeyler olusmakta ve bu da soguk kaynaklanmay1 kolaylastirmaktadir. Soguk kaynaklanma asamasindan
sonra mekanik alasimlanan/6giitillen toz malzemelerde, deformasyon meydana gelmektedir. Soguk
deformasyona ugrayan toz malzemede bir siire sonra olugan maksimum peklesme sonucunda son asama olan
kirilmalar meydana gelmekte ve buna bagl olarak da toz boyutunda kiiciilmeler goriilmektedir.15 dakika
mekanik Ogiitiilen siinger titanyum toz malzemede tozlarin pul seklini almakta ve uzamaktadir. Ogiitme
stiresi 30 dakikaya ¢iktiginda ise tozlarin kirilarak karmasik sekilli hale gelmektedir. Sekil 1.b’deki SEM
goriintiisiinde yuvarlagimsi ve silindirik sekilli olan tozlar 30 dakika mekanik 6giitiildiikten sonra karmasik,
girintili-gikintili bir sekilde olduklari ve yiizeylerin piiriizlii oldugu goriilmektedir (Sekil 3).

Geleneksel siinek-siinek malzeme sistemleri MA/MO islemi icin ideal malzeme kombinasyonlar1 olarak
bilinmektedir. Ger¢ek anlamda, mekanik alagimlama isleminin basarili olabilmesi igin soguk kaynaklanma ve
kirllma asamalariin gergeklesmesi gerekmektedir. Aksi durumda mekanik alagimlama islemi basarilt
olamamaktadir. Benjamin ve Volin tarafindan yapilan bir ¢calismada bu goriisii desteklemektedir [18]. Yine
Benjamin bir ¢alismasinda alagim sisteminde kullanilan toz malzemelerin, basarili bir sekilde
alasimlanabilmesi i¢in en az %15 oraninda bir siinek toz malzemenin de mutlaka alasim sistemine ilave
edilmesinin gerekli oldugunu sdylemektedir [19]. Bu ¢aligmada kullanilan siinger titanyum ve gaz atomize
titanyum tozu ve 6n alasimli Ti6Al4V master alasim tozu siinek malzemelerdir.

Harmanlama yontemiyle elde edilen titanyum alasimi (Ti6Al4V) toz malzemelerle, 6n alagimlanmig
Ti6Al4V bilesimli toz malzemelerin ortalama tane boyutu agisindan karsilastirilmalart Sekil 7°de
verilmektedir. Siinger titanyum + 60A1/40V bilesimli master alasim tozunun dsy degerinin diger toz
karigimlarina (gaz atomize titanyum tozu + 60A1/40V ve on alasimlanmis Ti6A14V) gore daha kiigiik
oldugunu bu durumun da MA islemi sirasinda siinger titanyumun daha fazla deforme oldugu, harmanlama
yontemiyle (siinger titanyum + 60Al/60V master alasim tozu) liretilen titanyum alagimi toz malzemenin ds,
degeri 28 um iken, yine harmanlama ydntemiyle (gaz atomize titanyum tozu + 60A1/40V) 36 um’dur. On
alasimlanmig Ti6Al4V bilesimli toz malzemenin dsy degerinin ise 34pum oldugu anlasilmaktadir(20). Yine
ayn1 malzemalerin zirve frekansi (dy,oq ) agisindan karsilastirilmalar: Sekil 8°de verilmistir.
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Sekil 7. Harmanlama Y 6ntemiyle 30 Dakika Mekanik Alagimlanan Ti6Al4V (Siinger Titanyum + 60A1/40V
ve Gaz Atomize Ti Tozu) Toz Karisimi Ve Mekanik Ogiitiilen On Alasimli Ti 6A14V Tozlarinin ds,
Degerlerinin Karsilastirilmasi
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Sekil 8. Harmanlama Yo6ntemiyle 30 Dakika Mekanik Alasimlanan Ti6Al4V (Siinger Titanyum + 60A1/40V
ve Gaz Atomize Ti Tozu) Toz Karisimi1 Ve Mekanik Ogiitiilen On Alasimli Ti6A14V Tozlarinin dpeq
Degerlerinin  Karsilagtirilmasi

MA/MO islemine tabi tutulan toz malzemelerin d,.q degerleri karsilastirildiginda ise harmanlama
yontemiyle (siinger titanyum + 60A1/40V bilesimli master alasim tozu) iiretilen Ti6A14V toz karisimiyla 6n
alasimlanmis Ti6A 14V toz malzemenin d,,,q degerinin 36 um ve yine harmanlama yéntemiyle (gaz atomize
titanyum tozu + 60A1/40V bilesimli master alagim tozu) iiretilen Ti6A14V toz karigiminin dy,.q degerinin 42
pm oldugu goriilmektedir.
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5. SONUCLAR

1.

Atritor tipi degirmenler kullanilarak mekanik alasimlanan/6giitiillen titanyum bazli malzemeler islem
sirasinda oksijen,azot ve demir gibi kirlilige sebebiyet veren elementlerden etkilenmemislerdir.

2. Mekanik alagimlama/6giitme isleminde 750 dev/dak’lik 6glitme hizt kullanilmistir. Titanyum ve
titanyum alasimi malzemeler iki farkl siirede (15 ve 30 dak.) argon ortaminda 6giitiilmislerdir. Yapilan
mekanik 6giitme islemi sonucunda elde edilen 6giitiilmiis tozlarin, baglangi¢ tozlarina gore farkl sekil ve
boyutlarda oldugu belirlenmistir. Ozellikle 15 dakikalik mekanik 6giitme sonrasinda titanyum ve
titanyum alasimi toz malzemeler pul haline gelmisler ve 6glitme zamanina bagli olarak da boyutlarinda
kiigiilmeler olmaktadir.

3. Belirlenen o6gilitme siireleri sonunda yapilan toz boyutu analizlerinde harmanlama yontemi ile
iiretienTi6Al4V(siinger titanyum + 60Al/40V) alasiminin digerlerine (gaz atomize titanyum tozu +
60A1/40V ve 6nalagimlanmis Ti6Al4V) daha iyi 6giitiilebilirlik degerlerine sahip oldugu belirlenmistir.
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