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OZET

Titanyum diisiik yogunluk degeri ve yiiksek mukavemete sahip olmasi sebebi ile
ozellikle havacilik sektoriinde oldukca fazla tercih edilen bir metaldir. Korozyon
dayanimi ve yorulma davranisi sebebi ile yine tercih edilme sebebidir. Oldukca reaktif
olan titanyumun dokimi gelencksel yontemler disinda vakum altinda
dokiilebilmektedir. Dokiim sirasinda seramik ile etkilesime giren titanyumun
ylizeyinde alfa katmani adi verilen oksijence zengin bir tabaka olusmaktadir. Bu
tabaka mekanik Ozellikleri olumsuz yonde etkiledigi i¢cin kabul edilmemektedir.
Dokiim sirasinda olusan bu tabaka ise kimyasal asindirma prosesi ile
giderilebilmektedir.

Bu calismada titanyum hassas dokiimiinde kimyasal agindirma prosesinin yiizey
ve i¢yap1 Ozelliklerine etkisi incelendi. Baslangi¢ kosulu olarak gelik bilye ve farkli
basinglarla aliimina ile kumlanmis 3 farkli ylizey olusturuldu ve 2 farkli kimyasal
asindirma banyosunda deneyler gerceklestirildi. Farkli yilizey kosullarinin ve farkli
oranlardaki kimyasal asindirma banyolarinin numuneler iizerine etkisi incelendi.
Numuneler ilizerinde yiizey piirizliligi 6l¢imii, mikroyap: analizleri, SEM/EDS
analizleri ve mikrosertlik testleri gerceklestirildi.

Kimyasal agindirma prosesinin yiizey 6zelliklerini iyilestirdigi tespit edildi. En
iyl ylizey kalitesinin B1 banyosunda elde edildigi goriildii. Mikroyap1 analizi
sonucunda alfa katmani tabakasmin her iki banyo igerisinde de tamamen giderildigi
gorildii. EDS analizleri sonucunda yiizeydeki oksijence zengin alfa tabakasinin

kaldirilmasi ile birlikte oksijen seviyesindeki diisiis gozlemlendi.

Anahtar Kelimeler: Hassas Dokiim, Titanyum, Kimyasal Asindirma.



SUMMARY

Titanium is often preferred especially by aviation industry due to its low density
and high strength properties along with its corrosion resistance and fatigue strength.
Being a highly reactive metal, casting process of titanium needs to be performed under
vacuum atmosphere. Nevertheless, molten titanium interacts with ceramic shell during
the casting process causing the formation of oxygen enriched layer named as alpha-
case on the surface of the casting. Mechanical properties such as fatigue strength of
titanium is decreased due to this hard and brittle layer which, therefore, needs to be
removed from the casting surface. For this purpose, chemical milling operation is
utilized.

During this study, effect of the chemical milling process to titanium castings’
surface and structure. 3 different initial surface conditions and 2 different chemical
milling baths/solutions were experimented. The processed samples have been
inspected and characterized before and after the process. Surface roughness,
metallographic inspection, SEM/EDS inspection and microhardness tests were
performed on the processed samples for this study.

This study showed that chemical milling decreased the surface roughness and
thereby improved the surface properties. It is determined with the help of
metallographic inspections that both of the chemical milling solutions removed the
alpha-case completely off the surface. Decrease in the oxygen level on the surface and
the subsurface structure has been identified by the SEM/EDS analyses when the alpha-

case is removed.

Key Words: Investment Casting, Titanium, Chemical Milling.

Vi



TESEKKUR

Egitimim boyunca yaptigimiz ¢alismalarda hosgoriisii ve anlayist ile bizden
bilgisini ve destegini esirgemeyen, her konuda yardimer olan bitirme tez danigmani
hocam Sayin Prof. Dr. Metin USTA”’ ya tesekkiirlerimi bir borg bilirim.

Calismakta oldugum Giir Metal Hassas Dokiim firmasinda Sayin Genel
Miidiir'iim Dr. Ismail Giirsel YARDIMCI ’ya tez ¢alismalarimda vermis oldugu
imkanlardan ve destekten dolay1 tesekkiirlerimi bir borg bilirim.

Bitirme tez ¢alismamda gerekli olan deneysel caligsmalarimda bana yardimei
olan Ars. Gor. Salim Levent AKTUG’ a, Uzman Ahmet Nazim’a tesekkiir ederim.

Benden desteklerini esirgemeyen tiim ¢alisma arkadaslarima tesekkiir ederim.

Hayatim boyunca beni her sartta destekleyen, her zaman yanimda olan ve bu

glinlere gelmemi saglayan basta rahmetli babam olmak tizere, canim anneme, abime
ve tiim aileme en i¢ten dileklerimle tesekkiir ederim.

Beni her zaman her sekilde destekleyen, yanimda olan sevgili esime en icten

dileklerimle ¢ok tesekkiir ederim.

vii



ICINDEKILER

OZET

SUMMARY

TESEKKUR

ICINDEKILER

SIMGELER ve KISALTMALAR DIZiNi
SEKILLER DizZINi

TABLOLAR DIZINi

1. GIRIS
1.1. Tezin Amaci, Katkis1 ve Icerigi
2. TEORIK BILGI
2.1. Hassas Dokiim
2.1.2. Hassas Dokiim Prosesi
2.1.2. Hassas Dokiim Yonteminin Avantajlar
2.1.3. Hassas Dokiim Yonteminin Dezavantajlari
2.2. Titanyum ve Titanyum Alagimlarinin Genel
Ozellikleri
2.2.1. Ti-6Al-4V Alagiminin Yapisal Ozellikleri
2.2.2. Titanyum ve Titanyum Alagimlarinin Hassas Dokiim
Yontemi ile Uretimi
2.2.3. Vakum Ark Ergitme Yontemi
2.2.4. Kimyasal Asindirma Prosesi
3. DENEYSEL CALISMALAR
3.1. Hassas Dokiim Numunelerin Uretimi
3.2. Numunelerin Hazirlanmasi
3.2.1. Numunelerin Boyutlandirilmasi
3.2.2. Celik Bilya Kumlama
3.2.3. Alkali Temizleme

3.2.4. Alimina Kumlama

viii

Sayfa

Vi
Vil
viii
Xii
Xiii

XVii

g o1 A W W W N

11

12
15
18
18
19
20
20
20
21



3.2.5.

Maskeleme

3.3. Kimyasal Asindirma Banyolariin Hazirlanmasi

3.4. Banyolarin Kimyasal Analizi

3.5. Numunelerin Kalinlik Ol¢iimii

3.6. Metalografik Inceleme

3.7. Yiizey Piiriizluligi
3.8. Taramalar1 Elektron Mikroskobu (SEM)
3.9. Mikrosertlik

3.10. X-Isinlar1 Kirinim1 Analizi
4. DENEYSEL SONUCLAR

4.1. D4 Deney Sonuglari

4.1.1.
4.1.2.
4.1.3.
4.1.4.
4.1.5.
4.1.6.
4.1.7.
4.1.8.
4.1.9.

Numunenin Hazirlanmasi

D4 Deneyinin Kimyasal Analiz Sonuglari

D4 Deneyinin Kalinlik Olgiim Sonuglar

D4 Deneyindeki Sicaklik Degisim Sonuglari

D4 Deneyindeki Yiizey Piiriizliilik Sonuglar

D4 Deneyindeki Metalografik Inceleme Sonuglari

D4 Deneydeki Taramali Elektron Mikroskop Sonuglari
D4 Deneyinin Enerji Dagilim Spektrometre Sonuclari

D4 Deneyinin Mikrosertlik Sonuglari

4.2. D5 Deney Sonuglari

4.2.1.
4.2.2.
4.2.3.
4.2.4.
4.2.5.
4.2.6.
4.2.7.
4.2.8.
4.2.9.

Numunenin Hazirlanmasi

D5 Deneyinin Kimyasal Analiz Sonuglari

D5 Deneyinin Kalinlik Ol¢iim Sonuclari

D5 Deneyindeki Sicaklik Degisim Sonuglari

D5 Deneyindeki Yiizey Piiriizliililk Sonuglar

D5 Deneyindeki Metalografik Inceleme Sonuglari

D5 Deneydeki Taramali Elektron Mikroskop Sonuglari
D5 Deneyinin Enerji Dagilim Spektrometre Sonuglari

D5 Deneyinin Mikrosertlik Sonuglari

4.3. D6 Deney Sonuglari

43.1.
4.3.2.

Numunenin Hazirlanmasi

D6 Deneyinin Kimyasal Analiz Sonuglari

21
22
22
23
23
26
27
27
27
28
28
28
29
29
29
30
31
32
33
34
35
35
36
36
37
37
38
39
40
41
42
42
43



4.3.3. D6 Deneyinin Kalinlik Olgiim Sonuglar

4.3.4. D6 Deneyindeki Sicaklik Degisim Sonuglari

4.3.5. D6 Deneyindeki Yiizey Piiriizliiliik Sonuglari

4.3.6. D6 Deneyindeki Metalografik inceleme Sonuglari
4.3.7. D6 Deneydeki Taramali Elektron Mikroskop Sonuglari
4.3.8. D6 Deneyinin Enerji Dagilim Spektrometre Sonuglari
4.3.9. D6 Deneyinin Mikrosertlik Sonuglari

4.3.10. D6 Deneyinin XRD Sonuglari

4.4. D7 Deney Sonuglari

4.4.1. Numunenin Hazirlanmasi

4.4.2. D7 Deneyinin Kimyasal Analiz Sonuglar1

4.4.3. D7 Deneyinin Kalinlik Olgiim Sonuglar

4.4.4. D7 Deneyindeki Sicaklik Degisim Sonuglari

4.4.5. D7 Deneyindeki Yiizey Piirtizliiliikk Sonuglar

4.4.6. D7 Deneyindeki Metalografik inceleme Sonuglar
4.4.7. D7 Deneydeki Taramali Elektron Mikroskop Sonuglari
4.4.8. D7 Deneyinin Enerji Dagilim Spektrometre Sonuglari
4.4.9. D7 Deneyinin Mikrosertlik Sonuglari

4.5. D8 Deney Sonuglari

4.5.1. Numunenin Hazirlanmasi

4.5.2. D8 Deneyinin Kimyasal Analiz Sonuglar1

4.5.3. D8 Deneyinin Kalmlik Ol¢iim Sonuglar

4.5.4. D8 Deneyindeki Sicaklik Degisim Sonuglari

4.5.5. D8 Deneyindeki Yiizey Piiriizliiliik Sonuglar

4.5.6. D8 Deneyindeki Metalografik inceleme Sonuglar
4.5.7. D8 Deneydeki Taramali Elektron Mikroskop Sonuglari
4.5.8. D8 Deneyinin Enerji Dagilim Spektrometre Sonuglari
4.5.9. D8 Deneyinin Mikrosertlik Sonuglari

4.6. D9 Deney Sonuglari

4.6.1. Numunenin Hazirlanmasi

4.6.2. D7 Deneyinin Kimyasal Analiz Sonuglari
4.6.3. D7 Deneyinin Kalinlik Ol¢iim Sonuglar
4.6.4. D7 Deneyindeki Sicaklik Degisim Sonuglari

43
44
44
45
46
47
48
49
50
50
51
51
51
52
52
54
55
56
57
57
58
58
58
59
59
60
62
62
64
64
65
65
65



4.6.5. D7 Deneyindeki Yiizey Piirtizliiliikk Sonuglar
4.6.6. D7 Deneyindeki Metalografik Inceleme Sonuglari
4.6.7. D7 Deneydeki Taramali Elektron Mikroskop Sonuglari
4.6.8. D7 Deneyinin Enerji Dagilim Spektrometre Sonuglari
4.6.9. D7 Deneyinin Mikrosertlik Sonuglari
4.6.10. D9 Deneyinin XRD Sonuglari
5. TARTISMALAR

5.1. Asindirma Prosesi Oncesi Yiizey ve I¢cyap1 Ozelliklerinin
Degerlendirilmesi

5.2. Asindirma Prosesi Verilerinin Degerlendirilmesi

5.3. Asindirma Prosesi Sonrast Yiizey ve Igyapi Ozelliklerinin
Degerlendirilmesi

6. GENEL SONUCLAR

KAYNAKLAR
OZGECMIS

Xi

66
66
67
69
69
70
72
72

79
81

86

88
90



SIMGELER ve KISALTMALAR DIZIiNi

Simgeler ve  Aciklamalar
Kisaltmalar

Tio, Titanyum Dioksit
HF Hidrojen Floriir
H,TiF, Hidrofluotitanik Asit
H,0 Su

Ti Titanyum

H, Hidrojen

mm Milimetre

mm? Milimetre Kare
um Mikrometre

g Gram

L Litre

mL Mililitre

sn Saniye

dk Dakika

°C Santigrat Derece

Xii



SEKILLER DIiZiNI

Sekil No:

2.1:  Hassas dokiim proses akisi.

2.2:  Saf titanyumun faz dontistimii.

2.3:  Tialagimlarinin faz diyagramlarinda alasim elementlerinin
etkisi. notr a) a kararlastirict b) izomorf B kararlastirici )
otektoid B kararlastirici d).

2.4:  Ti-6Al-4V sematik t¢lii faz diyagrami (MS: martensit
baslangi¢ sicaklig); Firinda soguma hizi 50°C/saat.

2.5:  Yeniden kristallesme yoluyla Ti-6Al-4V alagiminin es eksenli
mikroyapist a) ince es eksenli b) kaba es eksenli ¢,d) bimodal.

2.6:  Hassas dokiimde kullanilan 6rnek bir VAR semasi. 1) Hizl
cekis sistemi, 2) Giig kablolar1, 3) Giig tinitesi, 4) Elektrot
besleyicisi, 5) Harcanabilir elektrot (Hammadde), 6) Bakir
pota, 7) Pota arabasi, 8) Tandis korumasi, 9) Kalip haznesi, 10)
Vakum pompa sistemi, 11) Santrifiij sistemi.

2.7:  1200°C’de sinterlenmis sodyum silikat baglayicilt %7,5 ZrO2
iceren kalipla tiretilmis titanyum dokiimiiniin yilizeyinden
alinan mikrosertlik 6l¢iimleri.

2.8:  Saftitanyumun ylizeyindeki mikroyap1 ve sertlik profili.

3.1:  Numunelerin iiretim is akisi.

3.2:  Numunelerin hazirlanma is akist.

3.3:  Ornek numune goriintiisii.

3.4: Kimyasal analiz cihazi.

3.5:  Kalinlik 6l¢tim noktalari.

3.6:  Kesme cihazi.

3.7:  Otomatik zimparalama/parlatma cihazi.

3.8:  Parlatilan numune goriintiisii.

3.9:  Yiizey piiriizliiliik 6l¢me cihazi.

4.1: D4 deneyinin diizenegi.

4.2: D4 numunelerin a) agindirma oncesi b,c) asindirma sonras.

xiii

Sayfa

10

12

14

15
18
20
21
23
23
24
25
25
26
28
28



4.3:
4.4:
4.5:
4.6:
4.7:

4.8:

4.9:

4.10:
4.11:

4.12:
4.13:
4.14:
4.15:

4.16:

4.17:

4.18:

4.19:

4.20:

4.21:

4.22:

4.23:

4.24:

4.25:

goriintiileri.

Yiizey piiriizliilik 6l¢iim noktasi.

D4 numunesinde alfa katmani kalinligi.

D4 numunesinde asindirilmis yiizey.

D4 gegis bolgesi.

D4-asindirilmamis ylizeyden alinan a)1000x b) 2000x
bliylitme SEM goriintiileri.

D4-agindirilmis yilizeyden alinan a)1000x b) 2000x biiylitme
SEM goriintiileri.

D4 numunesinin mikrosertlik sonras1 mikroyap1 goriintiisii.
D5 deneyinin diizenegi.

D5 numunelerin a) agindirma oncesi b,c) asindirma sonrast
goriinttleri.

D5 numunesinde alfa katmani kalinligi.

D5 numunesinde agindirilmis yiizey.

D5 gecis bolgesi.

D5-asindirilmamis ylizeyden alinan a)1000x b)2000x
biiylitme SEM goriintiileri.

D5-asindirilmis yiizeyden alinan a)1000x b)2000x biiyiitme
SEM goriintiileri.

D5 numunesinin mikrosertlik sonras1 mikroyap1 goriintiisii.
D6 deneyinin diizenegi.

D6 numunelerin a) agindirma 6ncesi b, €) asindirma sonrasi
goriintiileri.

D6 numunesinde alfa katmani kalinlig.

D6 numunesinde asindirilmis yiizey.

D6 gegis bolgesi.

D6-asindirilmamis ylizeyden alinan a)1000x b)2000x
biiyiitme SEM goriintiileri.

D6-asindirilmis yiizeyden alinan a)1000x b)2000x biiyiitme
SEM goriintiileri.

D6 numunesinin mikrosertlik sonras1 mikroyap1 goriintiisii.

Xiv

30
31
32
32
33

33

34
35
36

38
39
39
40

40

41

42

43

45

46

46

47

47

48



4.26:
4.27:
4.28:

4.29:
4.30:
4.31:
4.32:

4.33:

4.34:
4.35:
4.36:

4.37:
4.38:
4.39:
4.40:

4.41:

4.42:
4.43:
4.44:

4.45:
4.46:
4.47:
4.48:

4.49:

D6 numunesinin XRD sonuglari.

D7 deneyinin diizenegi.

D7 numunelerin a) agindirma oncesi b,c) asindirma sonrast
gorintiileri.

D7 numunesinde alfa katmani kalinlig1.

D7 numunesinde agindirilmis yiizey.

D7 gegis bolgesi.

D7-asindirilmamis yiizeyden alinan a)1000x b)2000x
biiyiitme SEM goriintiileri.

D7-asindirilmis yiizeyden alinan a)1000x b)2000x biiyiitme
SEM goriintiileri.

D7 numunesinin mikrosertlik sonrast mikroyap1 goriintiisii.
D8 deneyinin diizenegi.

D8 numunelerin a) agindirma dncesi b,c) agindirma sonrasi
goriintiileri.

D8 numunesinde alfa katmani kalinlig1.

D8 numunesinde agindirilmis yiizey.

D8 gecis bolgesi.

D8-asindirilmamais yiizeyden alinan a)1000x b)2000x
biiyiitme SEM goriintiileri.

D8-asindirilmis yiizeyden alinan a)1000x b)2000x biiyiitme
SEM goriintiileri.

D8 numunesinin mikrosertlik sonras1 mikroyap1 goriintiisii.
D9 deneyinin diizenegi.

D9 numunelerin a) asindirma 6ncesi b,c) asindirma sonrast
goriinttleri.

D9 numunesinde alfa katmani kalinlig1.

D9 numunesinde agindirilmis yiizey.

D9 gecis bolgesi.

D9-asindirilmamis ylizeyden alinan a)1000x b)2000x
bliylitme SEM goriintiileri.

D9-asindirilmis yiizeyden alinan a)1000x b)2000x biiyiitme
SEM goriintiileri.

XV

49
50
50

53
53
54
54

55

56
57
57

60
60
61
61

62

63
64
64

67
67
68
68

68



4.50: D9 numunesinin mikrosertlik sonras1 mikroyap1 goriintiisii.

4.51: D9 numunesinin XRD sonuglart.

5.1:

5.2:

5.3:

5.4:

5.5:

5.6:

5.7:

Asindirma 6ncesi a) D4, b) D5, ¢) D6, d) D7, e) D8 ve f) D9 deney
numunelerinin yiizeylerinden alinan SEM goériintiileri.

Asindirma oncesi a) D4, b) D5, ¢) D6, d) D7, e) D8 ve f) D9
deneylerinin mikroyap1 goriintiileri.

Asindirma oncesi mikrosertlik degerleri grafigi.

D6 ve D9 numunelerinden elde edilen XRD analizi.

Asindirma prosesinde ¢ozeltilerin zamana bagl sicaklik

degisimi grafigi.

Asindirma sonrasi a) D4, b) D5, ¢) D6, d) D7, e) D8 ve f) D9 deney
numunelerinin yiizeylerinden alinan SEM goriintiileri.

Asindirma sonrasi a) D4, b) D5, c¢) D6, d) D7, e) D8 ve f) D9

deneylerinin mikroyap1 goriintiileri.

XVi

70

71

73

75

77

78

80

82

84



TABLOLAR DIZiNi

Tablo No: Sayfa
3.1:  Dokiimde kullanilan Ti6Al4V alasiminin kimyasal analizi. 19
3.2:  Alkali temizleme parametreleri. 21
3.3:  Calismada kullanilan banyolarin bilesimleri. 22
4.1: D4 deneyinin analiz sonuglari. 29
4.2: D4 numunesinin kalinlik 6l¢iim sonuglart. 29
4.3: D4 deneyindeki sicaklik degisimi. 30
4.4: D4 numunesinin yiizey piiriizliiliik sonuglari. 31
4.5: D4 asindirma 6ncesi EDS analizi. 34
4.6: D4 agindirma sonrasi EDS analizi. 34
4.7: D4 numunesinin mikrosertlik degerleri. 35
4.8: DS deneyinin analiz sonuglari. 36
4.9: D5 numunesinin kalinlik 6l¢iim sonuglari. 37
4.10: DS deneyindeki sicaklik degigimi. 37
4.11: DS numunesindeki ylizey piirtizlilik sonuglari. 38
4.12: DS asindirma 6ncesi EDS analiz sonucu. 41
4.13: DS asindirma sonras1 EDS analiz sonucu. 41
4.14: DS numunesinin mikrosertlik degerleri. 42
4.15: D6 deneyinin analiz sonuglari. 43
4.16: D6 numunesinin kalinlik 6l¢iim sonuglart. 44
4.17: D6 deneyindeki sicaklik degisimi. 44
4.18: D6 numunesindeki ylizey piirtizlilik sonuglari. 45
4.19: D6 asindirma dncesi EDS analiz sonucu. 47
4.20: D6 asindirma sonras1 EDS analiz sonucu. 48
4.21: D6 numunesinin mikrosertlik degerleri. 49
4.22: D7 deneyinin analiz sonuglari. 51
4.23: D7 numunesinin kalinlik 6l¢iim sonuglari. 51
4.24: D7 deneyindeki sicaklik degigimi. 52
4.25: D7 numunesindeki ylizey piiriizliiliik sonuglari. 52
4.26: D7 asindirma dncesi EDS analiz sonucu. 55

XVii



4.27:
4.28:
4.29:
4.30:
4.31:
4.32:
4.33:
4.34:
4.35:
4.36:
4.37:
4.38:
4.39:
4.40:
4.41:
4.42:

5.1
5.2
5.3
5.4
5.5:
5.6:
5.7:
5.8:

5.9:

D7 asindirma sonras1 EDS analiz sonucu.

D7 numunesinin mikrosertlik degerleri.

D8 deneyinin analiz sonuglari.

D8 numunesinin kalinlik 6l¢iim sonuglari.

D8 deneyindeki sicaklik degisimi.

D8 numunesindeki ylizey piirtizliiliik sonuglari.
D8 asindirma 6ncesi EDS analiz sonucu.

D8 asindirma sonras1 EDS analiz sonucu.

D8 numunesinin mikrosertlik degerleri.

D9 deneyinin analiz sonuglart.

D9 numunesinin kalinlik 6l¢iim sonuglari.

D9 deneyindeki sicaklik degisimi.

D9 numunesindeki ylizey piirtizliiliik sonuglari.
D9 asindirma 6ncesi EDS analiz sonucu.

D9 asindirma sonras1 EDS analiz sonucu.

D9 numunesinin mikrosertlik degerleri.

Deney matrisi.

Asindirma 6ncesi numune ylizeylerinden alinan EDS sonugclari.

Asindirma oncesi alfa katmani kalinlik degerleri.
Asindirma oncesi derinlige bagl mikrosertlik degerleri.
Asindirma oncesi yiizey piiriizliik degerleri.

Asimdirma Oncesi ve sonrasi asit miktarlari.

Asindirma prosesinde ¢ozeltilerin zamani sicaklik degerleri.
Asindirma sonras1 numune yiizeylerinden alinan EDS
sonuglart.

Asindirma sonrast yiizey pliriizliik degerleri.

XViii

55
56
58
58
59
59
62
62
63
65
65
66
66
69
69
70
72
74
76
76
78
79
80
83

85



1. GIRIS

Titanyum ve alasimlari; kimyasal, endiistriyel, denizcilik, havacilik ve uzay
sanayii ile ilgili uygulamalarda tercih edilmektedir. Titanyum alasimlarinin yiiksek
spesifik mukavemeti, yorulma dayanimi ve korozyona karsi direnci, kullanimin bu
sektorlerde yayginlasmasinin baglica sebebidir. Son otuz yilda metalin yeni isleme
yontemlerinin gelisimine de paralel olarak implant uygulamalarinda da kullanimi
artmaktadir.

Titanyum alasimlar1 genellikle ugaklarin ve motorlarin hareketsiz ve ¢evrimsel
yik altinda c¢alisan kisimlarinda tercih edilmektedir. Ancak ugak motorlarinin
500°C’nin altindaki sicakliklarda c¢alisan kisimlarinda tercih edilebilen titanyum
alagimlar1 mevcuttur ve daha yiiksek sicakliklarda calisabilecek titanyum alasimlari
lizerine aragtirma ve gelistirme faaliyetleri bulunmaktadir. Bu alanda en yaygin
kullanima sahip baslica titanyum alasimi Ti-6Al-4V alagimidir.

Titanyum ve alagimlarina dair literatiirde tarif edilen avantajli mekanik
ozellikleriyle birlikte bu alagimlardan {iretilen parcalarin liretiminde en kritik role
sahip 6zelligi ise bu alagimlarin oksijene olan afinitesidir. Bu 6zelligi ile titanyum ve
alagimlar1 500°C’nin {istiindeki sicakliklarda titanyumun oksijen ile reaksiyonu
sonucu literatiirde alfa katmani endiistride ise yiizey kontaminasyonu olarak da
adlandirilabilen, oksijence zengin bir tabaka olusumu s6z konusu olmaktadir. Sert ve
kirilgan olan alfa katmani tabakasi malzemenin mekanik 6zelliklerini ve 6zellikle de
yorulma davranigini olumsuz yonde etkiler. Dolayisiyla bu tabakanin malzeme
yiizeyinden kaldirilmadan yorulma dayanimi gerektiren uygulamalarda kullanimi s6z
konusu olmamaktadir. Kimyasal asindirma adi verilen bir yontem ile bu tabaka
titanyum ve alagimlarindan iiretilmis tirlinlerden uzaklastirilabilmektedir. Cok da yeni
olmayan bu metot giiniimiizde titanyum ve alasimlarinin dokiimiinii gergeklestiren tiim
dokiim firmalarinda ve benzeri agir sanayi kollarinda kullanilmakta ancak her firma

kendi agindirma formiilasyonlar1 ve parametrelerini gelistirmekte ve uygulamaktadir.



1.1. Tezin Amaci, Katkisi ve icerigi

Titanyum ve alagimlarindan hassas dokiim yontemiyle {iriin iiretimi tilkemizde
Giir Metal Hassas Dokiim A.S. tarafindan gergeklestirilebilmektedir. Titanyumun ¢ok
reaktif olmasi ve atmosferik gazlarla hizli bir sekilde tepkimeye girmesi sebebiyle
titanyumun hassas dokiimii geleneksel yontemlerden farkli olarak vakum altinda
gerceklestirilmektedir. Hassas dokiim yontemine 6zgii olan ve dokim kalibini
olusturan seramik malzeme ile ergimis titanyumun reaksiyonu sonucu ve tavlama 1sil
islemi siirecinde parga yiizeyinde alfa katmani olusumu s6z konusudur. Bu sebeple
Gilir Metal titanyum hassas dokiim metodunun gelistirilmesi ig¢in yiirtittiigi
calismalarda kimyasal agindirma prosesini de biinyesinde gergeklestirme amaciyla bir
tesis kurulumu gergeklestirmistir. Bu proseste dokiim yilizeyinde olusan ve kalinlig
bilinen alfa katmani asit ¢ozeltisi igerisinde kimyasal olarak asindirilarak tamamiyla
yok edilebilmektedir. Havacilikta kullanilan tiirbin motorlarinda yer alan titanyum
pargalarda aerodinamik 6zelliklere sahip iirtinler olmaktadir. Aerodinamik 6zellikler
tasiyan irlinlerde en c¢ok dikkat edilen konulardan bir tanesi de ylizey piriizligi
olmaktadir. Yiiksek piiriizliige sahip ylizeyler tasarlanan akis dinamigini bozarak
performans diislisiine sebep olabilmektedir.

Endiistride bu prosesin gerceklestirilmesi i¢in farkli asit oranlari, karigtirma hizi
ve sicaklik degerlerinde calisan sistemlerin bulundugu bilinmektedir. Ancak bu
sistemlere yonelik yiiriitiilmiis bilimsel ¢alisma ¢ok az sayidadir ve her firmanin kendi
iiretim sartlar1 igerisinde kimyasal asindirma Oncesi ve sonrasi slireglerindeki
degiskenliklere bagli olarak bu prosesin parametrelerini optimize etmesi
gerekmektedir. Bu caligmada diisiik miktarda ve yiiksek miktarda asit ihtiva eden iki
ayr1 agindirma sisteminin (¢0zeltisinin) proses Oncesi ve sonrasi i¢ yap1 ve ylizey
ozelliklerinin incelenerek malzemelere etkisinin tespiti amaglanmustir.

Incelemeler Ti-6Al-4V alasimindan silindirik geometriye sahip g¢ubuklar
tizerinde gegeklestirilmistir. Numunelerde asindirma oncesi alfa katmaninin varliginin
dogrulanmas:1 ve kalinliginin tespiti i¢in mikroyapi, mikrosertlik ve SEM/EDS
analizleri gerceklestirilmis ve mikroyap1 ve SEM/EDS analizleri ile alfa katmaninin
kaldirildigr dogrulanmistir. Asindirma Oncesi ve sonrasinda yiizey piiriizligi
Olctimleri numuneler iizerinde geceklestirilmistir. Asindirma prosesi i¢in iki farkl

coOzelti test edilmis ve agindirma sirasinda sicaklik degisimi gézlemlenmistir.



2. TEORIK BIiLGI

2.1. Hassas Dokiim

2.1.1. Hassas Dokiim Prosesi

Hassas dokiim yontemi, diger dokiim yontemlerine nazaran daha yiiksek
boyutsal hassasiyet, daha diizgiin yiizey ve ince detay kisimlarin daha hassas elde
edilmesine imkan verir. Cesitli dokiim yontemleri ve makine isleme yoluyla {iretimi
zor veya bazen imkansiz olan kompleks sekilli parcalarin iiretimi hassas dokiim
yontemiyle miimkiin olmaktadir.

Sekil 2.1°de gosterilen hassas dokiim prosesinde oncelikle mum enjeksiyon
makinelerinde mumdan parcanin modeli olusturulur. Model olusturmak iizere

kullanilan mum bilesenlerinin sahip olmasi gereken 6zellikler sunlardir [1]:

e (Oda sicakliginda yiiksek sertlik ve mukavemete sahip olmalidir.

¢ Genis bir katilagma araligina sahip olmalidir.

e Minimum faz degisimi veya katilasmada ¢ekme olmalidir.

e [sitmadan akisin yumusama noktasina kadar minimum genlesme katsayisina
sahip olmalidir.

e Sogutma sirasinda katilasmada gerilimlerin olusmasinda minimum egilim
olmalidir.

e  Mum modelin kalibindan ¢ikartilmasinda maksimum boyutsal kararliliga sahip
olmalidir.

e Mekanik, kimyasal ve fiziksel Ozelliklerin yeniden geri kazanilmasinda
maksimum kararlilik 6zelligine sahip olmalidir.

e Inorganik veya kiil seklinde impiiriteler olusmas1 minimum olmalidir [1].

Mum modeller parcaya uygun sekillerde yerlestirilerek mum montaj islemi
gerceklestirilir. Mum montaj1 yapilan modeller uygun yolluk dizayn1 yapilarak salkim
olusturulur. Salkimlar, silika ya da aliimina gibi refrakterler iceren ince taneli seramik
banyolara daldirilir. Seramik ¢camura daldirilan modeller daha kaba parcaciklarla

kumlama (stuccoed) yapilarak kaplanir. Seramikleme ve kumlama prosesi istenilen
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kalinlik elde edilene kadar tekrarlanir. Kalip tamamen kuruduktan sonra, salkim mum
giderme isleminin yapilmasi i¢in otoklava ters bir sekilde yerlestirilir. Seramik kalip
yaklasik 1000°C’nin iizerinde yakilarak sinterlenmesi saglanir [2]. Mum giderme ve
sinterleme islemlerinden sonra i¢i bosalan seramik kalibin i¢erisine sivi metal dokiiliir
[3]. Dokiim yapildiktan sonra ise seramik kabuk kirilarak uzaklastirilir. Mekanik

islemlerle parcadan yolluklar ¢ikarilarak, par¢anin sifirlamasi yapilir [2].

Seramik daldirma ve

Mum giderme & Sinterleme
kumlama

Mum enjeksiyon Salkim montaj

3

Dokim Seramik kirma & Temizleme & Kesme Sifirlama Kontrol

Sekil 2.1: Hassas dokiim proses akisi.

2.2.2. Hassas Dokiim Yonteminin Avantajlari

e Karmasik sekilli pargalarin dokiimiine olanak saglar.

e Yiiksek boyutsal hassasiyet ve diizgiin ylizey olusturulmasina izin verir.

o Ergitilebilen ve ddkiilebilen biitiin metallere uygulanabilen bir yontemdir.

e Dokiim pargalar ¢cok az bitirme islemi ya da hig bitirme islemi istemeden
tiretilebilirler.

e Yontem, vakum altinda veya soygaz altinda dokiim yapilmasina olanak saglar

[4].



2.2.3. Hassas Dokiim Yonteminin Dezavantajlar

e Parca maliyeti yiliksektir.

o Uretim hiz1 ve kapasitesi diisiiktiir.

e Ancak 5 kg'dan daha kiiclik pargalarin dokiimii ic¢in elverislidir. Temel
donanim maliyetleri (5-25) kg aras1 dokiimler i¢in oldukga yiiksek olmaktadir.

Dolayisiyla belli bir parga sayisindan sonra yontem ekonomiklesir [4].
2.2 Titanyum ve Titanyum Alasimlarimin Ozellikleri

Yer kabugunun %0,6’s1n1 olusturan titanyum yapisal malzemeler olarak tercih
edilen metaller arasinda sirasiyla aliiminyum, demir ve magnezyumdan sonra diinya
tizerinde en cok bulunan dordiincii metaldir. Titanyum elementi 1790 yilinda
kesfedilmis ancak ilk ticari iirlinlerinin tretimi 1950 yilinda “Titanium Metals
Company of America” tarafindan gergeklestirilmistir. Titanyuma kars1 20.ylizyilin
ortalarinda artan ilginin sebebi ise titanyumun 6zellikle havacilik sanayiinde ihtiyag
duyulan ¢esitli ve ¢ok avantajli 6zelliklere sahip oldugunun anlagilmasidir [5]. Son 20
yilda titanyum ve alasimlar1 havacilik sanayiine ek olarak enerji, kimya, otomotiv ve
medikal sanayi gibi insan hayatini ve sagligini etkileyen pek ¢ok uygulamada kullanim
alant bulmus olmasi, titanyum ve alagimlarina yonelik iiretim teknolojilerinin hizla
gelismesini saglamistir [6].

Titanyumu bu kadar one ¢ikaran baslica ozelligi 4,5 g/cm® gibi diisiik bir
yogunluk degerine sahip olmasidir [7]. Bu deger titanyumu ve alagimlarini ¢eliklere
veya siiperalagimlara gore yaklasik olarak %60 daha hafif kilmaktadir [8]. Titanyum,
bu yogunluk degerine karsilik martensitik g¢eliklere benzer bir ¢ekme mukavemeti
degeri gostermekte olup, bazi titanyum alasimlarinin kopma dayanimi demir esash
veya kobalt esasli siliperalasimlara yakin degerlerdedir. Bilesime bagli olarak
595°C’ye kadar kullanim alani bulan titanyum alasimlar1 piyasada mevcuttur.
Titanyumun ve alasimlarinin 6ne ¢ikan en 6nemli 6zelliklerinden bir tanesi ise yiiksek
korozyon dayanimidir. Titanyum Ozellikle insan viicudunun olusturdugu korozif
ortama karsi milkkemmel dayanim gostermektedir. Bunun yanisira titanyum

kaynaklanabilir ve islenebilir bir metaldir [9].



Diisiik yogunlugu nedeniyle ozellikle ucak parcalarinda en ¢ok arzu edilen
Ozelliklerden olan hafiflik ve yiiksek spesifik mukavemet titanyum ve alagimlarinin
havacilik sektoriinde yaygin sekilde kullanimini saglayabilmektedir. Bunlara ek olarak
korozyon dayanimi ve yorulma davraniglar1 agisindan tercih sebebi haline gelmekte
olan titanyum alasimlari, giiniimiizde ucaklarin gdvde iskeletlerinde, hidrolik
sistemlerinde, zeminlerde, inis takimlarinda, kokpit pencerelerinde, kompozit
yapilarda ve gaz tiirbinli motorlarinda kullanilmaktadir [8,10]. Maliyetler géz 6niine
alindiginda her ne kadar pahali bir malzeme olsa da yukarida 6zellikler sayesinde
havacilik sektoriinde Ornegin otomotiv sanayine gore titanyum ve alagimlarinin
kullanimi1 yaklagik 100 kat daha avantajli olmaktadir [8].

Modern tiirbin motorlarmin 1/3’4 titanyum ve alasimlarindan yapilir [8].
Titanyumun kullanildig: ilk motor pargalar1 ise kompresor bigaklaridir. Daha sonra
kompresor disklerinde de kullanilmaya baslanmistir. Giiniimiizde ise, modern jet
motorlarinin 6n fan bigaklar: titanyum alasimlarindan tiretilmektedir. Fan bigaklar1 ve
diskleri diistik sicaklikta kullanildigindan genellikle Ti-6Al-4V alagimindan iiretilirler.
Benzer sekilde diisiik basing kompresorlerinin ilk 4-5 seviyesinin disklerinde ve
bigaklarinda Ti-6Al-4V alasimi kullanilabilmektedir. Daha yiiksek sicakliklarda
calisan boliimler icin farkli titanyum alagimlari {lizerine (y-TiAl) arastirma ve

gelistirme faaliyetleri siirdiiriilmektedir [8].

2.2.1.Ti-6Al-4V Alasiminin Yapisal Ozellikleri

Titanyuma sahip oldugu 6zellikleri kazandiran en 6nemli etken saf titanyumun
kristal yapis1 ve gosterdigi allotropik dontisiimdiir. Oda sicakliginda titanyum, alfa (o)
faz1 olarak adlandirilan hekzagonal siki paket yapida olup, 882°C’nin {izerine
cikildiginda faz doniisiimii gostererek beta (P) fazi olarak adlandirilan hacim merkezli

kiibik yapiya dontisiir (Sekil 2.2) [10], [11], [12].
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Sekil 2.2: Saf titanyumun faz doniistimdi.

Kristal yapilarindaki farkliliklar malzemenin farkli 6zellikler gdstermesine ve
dogal olarak kullanim alanlarinin degisimine neden olmaktadir. Ote yandan, gosterdigi
allotropik doniisiim sayesinde titanyum ve alasimlarinin 6zelliklerinin istege bagh
olarak degistirilmesine ve ¢ok ¢esitli alasimlarin olusturulmasina imkan vermektedir.
Titanyum alasimlari, igerdikleri o ve B fazlarinin miktara gore a, yakin-a (Near-a),
a+p, yarikararli- (Metastable-B) ve B olarak siniflandirilmaktadir [5], [9]-[11], [13].

Titanyum ile kat1 ¢ozelti olusturan elementler alagim yapisina katildiginda
katilagma sirasinda o veya B fazlarinin kararliliklarina etki etmektedir. Al, Ga, O, N ve
C a fazin1 daha kararli hale getirerek a-f dontisiim sicakligini da arttirmaktadir. f3
fazini kararl hale getirmek i¢in de bu iki doniisiim sicakligini diisiiren iki grup vardir.
Bunlardan biri izomorf grup olarak adlandirilir. [zomorf grup; Mo, V, Ta ve Nb
elementlerinden olusur ve bu grup B fazi iginde tamamen ¢oziinebilir. B fazini kararh
hale getiren diger bir grup ise 6tektoid grup olup; Fe, Mn, Cr, Co, Ni, Cu, Si ve H
elementlerini igerir. Bu elementlerin oOtektoid sicakliklar1 saf Ti’un doniisiim
sicakliginin yaklasik 333°C altindadir. Bu elementlerin yapida bulunmalari, $ fazini
kararli hale getirir. Ayrica otektoid grup elementleri, yliksek sicakliklarda kullanimda
goriilen intermetaliklerin olusumunu onlemek ya da azaltmak i¢in alasim igine
katilmalidir. Bunun yani sira, 6rnegin; Sn ve Zr gibi elementlerin bu fazlarin kararlilig

tizerine etkisi yoktur. Bu durum, Sekil 2.3’te gosterilmektedir [13], [14].
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Sekil 2.3: Ti alagimlarinin faz diyagramlarinda alagim elementlerinin
etkisi. notr a) a kararlastiric1 b) izomorf B kararlastirici ¢)
otektoid B kararlastirict d).

Titanyum alagimlar1 arasinda o+f alasimlart en dengeli mekanik &zellikleri
sergilemesinden 6tiirli en yaygin kullanima sahip alagim grubudur [12]. a ve yakin o
alagimlarindan farkli olarak o+f alagimlart 1s1l islem ile farkli seviyelerde
mukavemetlendirmeye olanak saglar. Bu alasim grubu yakin-o alasimlari kadar
yilksek  sicaklik  performanst ve  kaynaklanabilirlik  saglamaz  ancak
sekillendirilebilirliginin daha iyi oldugu bilinmektedir [12], [13], [15]. a+p alasimlari
arasinda Ozellikle Ti-6Al-4V en ¢ok tercih edilen ve kullanim alanina sahip alasimdir
ve piyasadaki titanyum iiriinlerin %50°den fazlasini ve dokiim yontemi ile liretilenlerin
%90’ 111 bu alasim olusturmaktadir [5], [12], [16]. Ti-6Al-4V alasiminin bu kadar
oneme sahip olmasinin baslica sebebi sahip oldugu mikroyapisal 6zellikler ve buna
bagli olarak gzlemlenen mekanik 6zelliklerdir.

Ti-6Al-4V dokimii disik hizlarda gergeklestirildiginde mikroyapisi lamelar
yapida bulunun o ve B fazlarindan olugsmaktadir. Soguma sirasinda o—f3 doniisiim
sicaklig1 gecildiginde birincil B tanelerinin sinirlarinda plaka morfolojisinde ve belirli
kristalografik yonlerde biiyiiyen a tanelerinin olusumu gozlenir [10]. Soguma hizi
artirllarak ve/veya 1s1l islem sicakligi yiikseltilerek a tane yapist Widmanstatten veya
martensitik yapida elde edilebilir. Soguma sartlarina bagli olarak Ti-6Al-4V
alagiminin mikroyapisindaki farkliliklar sematik olarak Sekil 2.4’te verilmistir.

Sekil 2.4°te MS ¢izgisi martenzitik doniisiim sicakligidir. Malzeme bu sicakligin
istiinde bir sicakliktan hizli sogutuldugunda martenzitik yap1 olusumu
gozlenmektedir. Su verme sicakligi disiiriildiiglinde veya soguma hizi

diisiiriildiiglinde ise daha ir1 taneli lamelar yapilar gozlenmektedir.
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Sekil 2.4: Ti-6Al-V sematik ii¢lii faz diyagrami (MS: martensit baslangi¢ sicakligi);
Firinda soguma hizi 50°C/saat.

Farkli lamelar mikroyapilar, es eksenli mikroyapilar yeniden kristallestirme
prosesinin sonucudur. Bu yiizden alagim oncelikle, malzemenin i¢inde yeterli soguk
deformasyon gdstermesi i¢in a+p alaninda oldukga deforme edilir. ikili faz alanindaki
sicakliklarda ¢oziindiirme 1s1l islemi sonrasinda, yeniden kristallesmis ve es eksenli
mikroyapilar tretilmistir (Sekil 2.5a). Asir1 tavlama es eksenli yapiy1 kabalastirir
(Sekil 2.5b). Coziindiirme 1s1l islem sicakligi birincil a’nin hacimsel oranini belirler.

Coziindiirme 1s1l islemi, B gecis sicakliginin asagisinda oldugu zaman, bimodal



mikroyap1 olusur ki bu yap1 lamelar o+f matrisin kismen es eksenli birincil o fazindan
olusur (Sekil 2.5¢,d). Bimodal mikroyapilar lamelar ve es eksenli mikroyapilarin

kombinasyonu i¢in diisiiniilmiis olabilir [13].

Sekil 2.5: Yeniden kristallestirme yoluyla Ti-6Al-4V alagiminin es eksenli
mikroyapisi @) ince es eksenli b) kaba es eksenli ¢,d) bimodal.

Farkli mikroyapilar, Ti alasimlarinin mekanik davranisinda giiglii etkiye sahiptir.
Ince taneli mikroyapilar, siineklik kadar dayanim artisimi da saglar. Buna ilaveten,
catlak cekirdeklenmesini geciktirdigi gibi siiperplastik deformasyon i¢in 6n kosul
olusturmaktadir. Diger bir yandan, kaba taneli mikroyapilar, siiriinme ve yorulma
catlak biiyiimesi i¢in daha fazla diren¢ gosterir. Lamelar yapilar yiiksek kirilma
tokluguna sahip olup, siirlinme ve yorulma catlak biliylimesi i¢in olaganiistii direng
gosterirken, eseksenli mikroyapilar, yiiksek yorulma dayanim degerine sahip oldugu
kadar yiiksek siineklik degerine de sahiptir. Ayrica es eksenli mikroyapilar,
siiperplastik deformasyon icin tercih edilir. Bimodal mikroyapilar da lameler ve
eseksenli yapilarin avantajlarini birlestirerek, 1yi dengelenmis malzeme 6zellik profili

sergiler [13].
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2.2.2. Titanyum ve Titanyum Alasimlarmin Hassas Dokiim Yontemi
ile Uretimi

Titanyum ve titanyum alagimlarinin tiretimi rutil (TiO2) veya ilmenit (FeTiO3)
cevherlerinden Kroll prosesi ile siinger titanyumun {iretimi ile baglar. Kroll
prosesinden ¢ikan siinger titanyum pargalari sikistirilip birbirlerine kaynaklanarak ark
ocaginda ergitilmek {izere elektrotlar haline getirilir. Elektrotun olusturulmasi
sirasinda slinger titanyuma ek olarak istenen alasim elementlerine gore yapiya
eklemeler yapilir. Ergitme islemi titanyumun yiiksek sicakliklarda oksijene olan
yiiksek afinitesi sebebiyle vakum altinda gergeklestirilir. Ergitme prosesi literatiirde
“Vacuum Arc Remelting” (VAR) olarak adlandirilir ve ergitme ve dokiim islemleri
birkag defa tekrarlanabilir. Bu sayede hem klor gibi Kroll prosesinden kalma ugucu
safsizliklardan metalin aritilmasi hem de yapida kimyasal homojenlik saglanir [9],
[10], [12].

VAR prosesi sonucunda ingot veya levha ara iriinler istege bagli olarak elde
edilebilir. Bu agamadan sonra titanyum son iiriinlerine ulasmak i¢in farkli yontemler
kullanilmaktadir. Plastik sekil verme ve talagli imalat bu amagla kullanilan en eski
yontemlerdir. Dovme teknigi ile iiriin {iretimi titanyum alasimlari i¢in en geleneksel
yontemdir ancak karmagik sekilli titanyum parcalarina duyulan ihtiyact
karsilayabilecek boyut hassasiyeti saglanamamaktadir. Giliniimiizde ise titanyum
alagimlarinin  yiiksek sicakliklarda siiperplastik davranis gostermesi sayesinde
stiperplastik sekil verme yontemiyle son iiriin elde edilmektedir. Ancak sekillendirme
asamasinda kullanilan sicakligin diisiiriilmesi tizerine ¢alisilmaktadir [17]. Son {iriin
eldesinde kullanilan diger bir teknik ise hassas dokiim teknigidir. Hassas dokiim
teknigi ile yiiksek boyut hassasiyeti ve yiizey kalitesi saglanabilmektedir. Uretim
maliyetleri acisindan plastik sekil verme teknikleri ve hassas dokiim teknigi
karsilastirildiginda parga isleme maliyetleri ve iiretim hacimleri agisindan hassas
dokiim ¢ok daha diisiik maliyetli bir tekniktir [12]. Bunun yanisira mekanik veya
termomekanik islemler ile elde edilen ve hassas dokiim ile elde edilen titanyum tirtinler
arasinda mekanik Ozellikler agisindan Onemli farklar bulunmamaktadir. Benzer
mekanik 6zellikler g6z 6niine alindiginda, diisiik maliyet avantaj1 sayesinde 6zellikle
havacilik sanayiinde kullanilan titanyum parcalarin hassas dokiim teknigi ile tiretimi

biiyiik oranda tercih edilmektedir [16]. Giiniimiizde ise daha biiyiik, yekpare ve yiiksek
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boyut hassasiyetine sahip pargalarin hassas dokiim teknigi ile iiretimi iizerine

caligmalar yapilmaktadir [16].

2.2.3. Vakum Ark Ergitme Yo6ntemi

Titanyum ve alagimlarinin hassas dokiim teknigi ile iretiminde celik ve
aliminyum alasimlarindan farkli olarak dikkat edilmesi gereken zorluklar
bulunmaktadir. Bunlardan birincisi ergiyik titanyumun diisiik akiskanlifa sahip
olmasidir. Titanyumun yiiksek ergime sicakliglr (1668°C) sebebiyle dokiim Oncesi
ergiyik metalde yeterli asir1 1sinin saglanamamasina bagli olarak olusan bu durum
ergiyik metalin kalib1 dolduramamasina neden olmaktadir.

Titanyum ve alasimlarindan hassas dokiim teknigi ile {riin tretilebilmesi
amaciyla en yaygin kullanilan ergitme teknigi VAR olmaktadir. Hassas dokiimde
kullanilan 6rnek bir VAR sistemi Sekil 2.6’da verilmistir [18].
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Sekil 2.6: Hassas dokiimde kullanilan 6rnek bir VAR semasi. 1) Hizli gekis sistemi,
2) Giig kablolari, 3) Giig tinitesi, 4) Elektrot besleyicisi, 5) Harcanabilir elektrot
(Hammadde), 6) Bakir pota, 7) Pota arabasi, 8) Tandis korumasi, 9) Kalip haznesi,
10) Vakum pompa sistemi, 11) Santrifiij sistemi.
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VAR tekniginde ergitilecek hammadde dogrudan iiriinde elde edilmek istenen
alasimdan meydana gelmektedir. ingot formunda olan hammadde Sekil 2.6’da da
gorildiigli gibi vakum atmosferinde tutulan ocak haznesinin iist kisminda elektrot
besleyicisine asili ve bakir potanin merkeziyle ayni hizada bulunmaktadir. Ingotu
(Elektrotu) olusturan alasimin ergitilmesi ise elektrik enerjisi yardimiyla olmaktadir.
Bunun amagla bakir pota anot, ingot ise katot olarak kullanilir. Sisteme enerjinin
verilmesiyle bakir pota ile elektrot arasinda ark olusmasi saglanmakta ve sonucunda
ergiyen alasim pota igerisine akmaktadir. Bu islem sirasinda bakir potanin zarar
gérmemesi amaciyla su ile sogutulmasi saglanmaktadir. Ergiyerek pota igerisine diisen
alasim iglem sirasinda bakir potanin siirekli sogutulmasi sonucu pota yiizeyine
stvanarak katilagir ve “skull” adi verilen yapiyr olusur. Bu yap1 ilerleyen siirecte
ergiyik alasimin bakir potayla dogrudan temasini engellemektedir. Istenen miktarda
eriyik pota icerisinde elde edildiginde hizli ¢ekis sistemi elektrotu yukari ¢ceker ve pota
devrilerek eriyik alagimin hassas dokiim kalibina akmasi ve kalib1 doldurmasi saglanir.
Bu ergitme/dokiim tekniginde kullanilan tipik parametreler 1 Pa (1072 mbar) basing,
0,2-1 kA/kg ark akim1 olmaktadir [18], [19].

Ti-6Al-4V alasimindan {iretilmesi amaglanan ugak motoru pargalarinin hassas
dokiim yontemiyle iiretiminde yapilan deneylerde, dokiim 6ncesi kalip 538°C’ye
isitilarak ergiyik metalin kalib1 doldurmasi saglanabilmistir. Bununla birlikte dokiim
sonras1 ¢ekintilerin Onlenmesi i¢in kalip vakum altinda veya argon atmosferinde
sogutulmustur. Yapilan 1si1l islemlerin ardindan gerceklestirilen deneylerde, orta
Olcekli ¢ekme ve gaz bosluklarinin, malzemenin ¢ekme dayanimini etkileyecek
seviyede olmadig1 gozlemlenmistir [20].

Titanyum ve alagimlarmin dékiimiinde en biiyiik sorun ise ergiyigin oldukca
reaktif olmasidir. Yiiksek ergime sicakligina sahip titanyumun ergiyik haldeki oksijen
ve azota olan afinitesi ¢ok yiiksektir [10]. Atmosferik gazlarin dokiim sirasinda sivi
metal icerisinde ¢oziinmesi sebebiyle dokiim ylizeyine yakin bolgelerde alfa-katmani
olarak adlandirilan, alasimin kendisinden daha sert ve kirilgan bir katmanin olusumu
gozlenmektedir. Katmanin sert olusu sebebiyle parca yiizeyinde ¢atlak olugma riski
artmakta ve buna bagl olarak malzemenin yorulma dayanimi diismektedir. Titanyum
ve alagimlarinin hassas dokiim yontemiyle iiretilmesinde ise atmosferik gazlarin yani
sira seramik kalip malzemelerinin de ergiyik metal ile reaksiyona girdigi ve metal

igerisinde niifuz ederek alfa-katmaninin olusumuna etki ettigi tespit edilmistir [20].
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Onceleri sadece atmosferik gazlara bagl olarak o-Ti ve TiOz’ten olustugu
diistintilen bu katman iizerine Saha vd.’nin yaptigi ¢alismada, ZrSiOs, Na>SiO3, %7,5
ZrO, ve kalip suyundan olusan seramik kaliplar ile yapilan dokiimler {lizerinde
mikrosertlik, oksijen miktar1 6l¢timleri ve X-1sinlar1 analizleri yapilmistir. Calisma
sonucunda dokiim pargasi yiizeyinde TiO2, TiO, TisO7, TisSiz ve Nag23TiO2 fazlarmin
varlig1 tespit edilmis ve kalip igerisindeki silika veya silikatlarin da titanyum
tarafindan rediiklendigi tespit edilmistir. Yapilan mikrosertlik olgtimleri Sekil 2.7°de
verilmistir [20].

550
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Sekil 2.7: 1200°C’de sinterlenmis sodyum silikat baglayicili %7,5 ZrO2 igeren
kalipla iiretilmis titanyum dokiimiiniin ylizeyinden alinan mikrosertlik 6l¢timleri.

700um’den daha kalin bir alfa-katmaninin olustugu gézlenen ¢alismada, Sekil
2.7°den de goriildiigli gibi dokiim yiizeyinde sertligin yaklasik 4,5 kat arttigi
gbzlenmistir. Si ve Zr’un yiizeye yakin bolgelerde (100 pm) yogunlastigi, daha kiiciik
capa sahip oksijenin difiizyonun mesafesinin ise katilagma sirasinda 1s1 transfer hizina
bagli oldugu belirtilmektedir [20]. Termodinamik agidan bakildiginda ¢elik ve
aliminyum dokiimiinde kullanilan kaliplardaki Si02’in olusum Gibbs serbest enerjisi,
TiO2’in olusum Gibbs serbest enerjisinden daha yiiksektir. Dolayisiyla, dokiim
esnasinda metalik titanyum, SiO: ile reaksiyona girerek titanyumun oksit formlarini
olusturmaktadir. Kaliptan metale gecen oksijen sebebiyle serbest kalan silisyum ise
intermetalikler meydana getirmektedir. Bu sebeple daha sonraki ¢alismalarda olusum
Gibbs serbest enerjisi TiOz’ten daha diisiik oksitler kalip malzemesi olarak
denenmistir. Sung ve dig. yaptiklar1 ¢alismada Al2O3 esaslt bir kalip kullanmis ve

dokiim sonrasi olusan alfa-katmani {izerinde mikrosertlik, EPMA ve TEM
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teknikleriyle incelemeler gerceklestirmistir [21]. Sekil 2.8’de Al>Os kalip igine
dokiilen saf titanyumun ylizeyindeki mikroyap1 ve sertlik profili gdsterilmistir.

Reaksiyon Tabakas1
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-—re e >
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Yiizeyden olan derinlik (um)

Sekil 2.8: Saf titanyumun yiizeyindeki mikroyap1 ve sertlik profili.

2.2.4. Kimyasal Asindirma Prosesi

Kimyasal agindirma prosesi islemesi zor olan titanyum ve alagimlarinin
islenmesini efektif kilan bir yontem olarak bilinmektedir. Kimyasal siirecler 15.
yiizyilda genellikle zirh islemeleri ve sanatsal amaclarla kullanilmaya baglanmistir. 17.
yiizyildan 19. yiizyila kadar pek ¢ok asit ve alkalinin kesfi bu tiir kimyasal igleme
teknolojilerinin gelisimini saglamistir. Bunlardan florik asidin kesfi ise titanyum,
tungsten ve diger yiiksek sicaklik korozyon dayanimi gosteren malzemelerin kimyasal
olarak islenmesinde biiyliik 6neme sahiptir. ABD, Avrupa ve Rusya’da titanyum
alagimlarinin  kimyasal islenmesi Tlizerine c¢alismalar 60’11 yillarda baglamistir.

Glinlimiizde ise parcalarin agirliklarin  azaltilmasinda, ince cidarli parcalarin
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tiretiminde ve karmasik sekilli ve ince i¢ yapili pargalarin iiretiminde 6nemli rol
oynamaktadir [22].

Titanyum alagimlariin dokiimii sonrasi gozlemlenen sert alfa katmaninin
giderilmesi i¢in kimyasal proseslerin kullanimi1 geleneksel bir yontem haline gelmistir.
Bu prosese kimyasal asindirma adi verilmektedir. Florik asit ve nitrik asit
karisimlarinin kullanildigi bu proseste parcalar yakindan kontrol edilen kosullar
altinda ¢ozeltiye daldirilmakta ve belirli bir siire bekletilerek alfa katmaninin parga
yilizeyinden kaldirilmasi saglanmaktadir. Bu siiregte ¢ozelti igerisinde bulunan parca
ile ¢oOzelti arayliziinde bir takim kimyasal ve elektrokimyasal reaksiyonlar
gerceklesmektedir [23]. Bu reaksiyonlar literatiirde su sekilde belirtilmektedir [23],
[24], [25]:

Ti + 6HF — H,TiF, + 2H, (3.2)

1 numarali reaksiyon oksit tabakayr (alfa katmanini) ¢bzer ve c¢oziinebilir
titanyum hekzafloro komplekslerinin olusmasi ile neticelenir. Oksit tabakanin
¢Oziinmesiyle birlikte titanyum metali florik aside karsi ile dogrudan etkilesim
halindedir. Bu durumda 3.2 numarali reaksiyon geregince florik asit ile etkilesir. 3.1
numarali reaksiyona benzer sekilde 3.2 numarali reaksiyon da titanyum hekzafloro
komplekslerinin ve hidrojen gazinin olusumuna sebep olur [23], [24], [25]. Hidrojen
gaz1 hidriir olusumlariyla birlikte hidrojen gevrekligi adi verilen ve titanyum ve
alagimlarinin kirilganlagsmasiyla sonuglanabilmektedir [26], [27].

Kimyasal agindirma siirecinin titanyum ve alagimlar: iizerine en kritik etkisi
hidrojen gevrekligidir. Literatiirde bu yonde ¢alismalar gerceklestirilmis ve asindirma
prosesi parametrelerinin bu anlamda optimizasyonu tlizerine caligmalar yiiriitilmiistiir.
Elde edilen sonuglarda ayni ¢ozelti icerisinde nitrik asit kullaniminin metal tarafindan

hidrojen absorpsiyonunu azalttigi tespit edilmistir [22], [23], [25].

3H, + 2HNO; - 4H,0 + 2NO (3.3)

3Ti + 18HF + 4HNO; — 3H,TiFs + 8H,0 + 4NO (3.4)
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3Ti + 10HNO; — 3TiO(NO3), + 5H,0 + 4NO (3.5)

Nitrik asit reaksiyonlar1 sayesinde hidrojen gazi olusumu engellenmekte (3.4
numarali reaksiyon) ve NOx olusumuna sebep olarak metal yiizeyinin oksitlenmesini
saglamaktadir (3.5 numarali reaksiyon) [23]. Bu sayede dengeli ve kontrol edilebilir
bir ¢oziinme reaksiyonu saglanabilmektedir.

Hidrojen absorpsiyonunun yanisira nitrik asit florik asit karigimlarinin
endiistriyel agidan dnem arz eden diger bir 6zelligi ise metalin ¢dziinme hiz1 ile nitrik
asit ve florik asit oranlarinin ¢6ziinme hizi ile iligkili olmasidir. Sefer ve dig.
gerceklestirdigi calismada Ti-6Al-4V  alasgiminin HF:HNOs oranin 1:3 oldugu
banyolardaki asinma (Coziinme) hizinin 1:11 oranmna sahip banyolara gore daha
yiiksek oldugu gozlemlenmistir [23]. Ayni ¢alismada alagim elementlerinin o ve [
taneleri arasinda olusan mikrogalvanik hiicreler sebebiyle agindirma hizlar1 iizerinde
etkili oldugu tespit edilmistir [23]. Deshmukh ve dig. Amrutha ve dig.’nin yiiriittigi
calismada ise Titanyum metalinin ¢0zlinmesi sirasinda 4 asamali kimyasal ve
elektrokimyasal reaksiyonlarin gerceklestigi gozlemlenmis ve HF2 molekiillerinin
elektrokimyasal reaksiyon asamasini kontrol eden bilesen iken HF molekiillerinin
kimyasal reaksiyon asamasinda etkili oldugu belirlenmistir. [28]. Mizuhata ve dig.’nin
alagimlandirilmamis titanyum alasiminda yurittiigi deneysel ¢aligsmalar neticesinde
titanyum c¢oziinmesinin pasif tabakanin floriir iyonlariyla yikimi ve aktif yiizeyin
oksidasyonunun tekrarli olarak gerceklesmesi neticesinde asinmanin gergeklestigi
belirlenmis ve reaksiyonun HNO3 yardimiyla yavaglatilabildigi tespit edilmistir. Yine
ayni ¢alismada anodik ve katodik reaksiyonlarin F~ ve H* iyonlar1 tarafindan kontrol
edildigi ve HNOs eklentisinin anodik parametreler iizerine etkisinin olmadig

belirlenmistir [29].
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3. DENEYSEL CALISMALAR

3.1. Hassas Dokiim Numunelerin Uretimi

Deneysel ¢alismalarda kullanilan numuneler Giir Metal Hassas Dokiim
firmasimin imkanlarindan faydalanarak yerli olarak {iretildi. Numunelerin iiretiminde

Sekil 3.1°deki akis izlendi.

Mum Enjeksiyon

4

Mum Montaj

4

Seramikleme

4

Mum Giderme (Otoklav)

4

Yakma (Sinterleme)

]

VAR Dokiim

Sekil 3.1: Numunelerin iiretim is akisi.

Cekme cubugu formundaki numunelerin diisiik kiil degerine sahip mum
kullanilarak mum modelleri olusturuldu. 400 psi basing ile 65°C sicaklikta parganin
mum enjeksiyonu yapildi. Ardindan 70 adet ¢ekme ¢ubugu ile numunelerin salkim
modeli olusturuldu. Hazirlanan salkim koloidal silika esasli itriya, zirkonya ve aliimina
katkilt seramik banyo ve kumlar1 kullanilarak toplamda 9 kat seramik ile kaplandi.
Olusturulan seramik kalibin kurumasi tamamlandiktan sonra i¢erisinde mum otoklav
yardimi ile giderildi. 7 bar basingta 15 dakika bekletilen salkimin igerisinde mum
giderilerek seramik kalibin elde edilmesi saglandi. Mumu bosaltilan seramik kalip

ardindan yakma firminda 1100°C sicaklikta 6 saat boyunca yakilarak seramik kalibin
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sinterlenmesi saglandi. Dokiime hazir hale getirilen salkim dokiim dncesinde 600°C 6n
1sitma sicakliga tabi tutuldu ve ardindan dokiim islemi gergeklestirildi. Dokiim
vakum ark ergitme ocagi kullanilarak 5x 1072 mbar vakum seviyelerinde gergeklestirildi.

Dokiimde kullanilan alasimin kimyasal analizi Tablo 3.1’de verilmistir.

Tablo 3.1: Dokiimde kullanilan Ti6Al4V alasiminin kimyasal analizi.

Element % Deger
Aliiminyum (Al) 6.52
Karbon (C) 0.012
Demir (Fe) 0.14
Azot (N) 0.0026
Oksijen (O) 0.1758
Vanadyum (V) 4.12
Itriyum (Y) <0.0010

3.2. Numunelerin Hazirlanmasi
Titanyum hassas dokiim yontemi ile {tretilmis sicak izostatik presleme

sonrasindaki durumda olan numuneler ile deneysel ¢aligmalar yiirtitiildii. Numunelerin

hazirlanmasinda Sekil 3.2’deki akis izlendi.
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Numunelerin Boyutlandinimass

3

Celik Bilya Kumlama

&

Alkali Temizleme

-

Alumina Kumlama

<

Maskeleme

<

Kimyasal Asmdirma

&

Testler

Sekil 3.2: Numunelerin hazirlanma is akisi.

3.2.1. Numunelerin Boyutlandirilmasi

Cekme gubugu geometrisindeki 120 mm boyundaki numuneler 80 mm boyuna

Mikrotest hassas kesme cihazinda silisyum karbiir kesme diski ile kesildi.

3.2.2. Celik Bilya Kumlama

Kesilen numuneler S170 mesh c¢elik bilya ile Endiimak marka kumlama

makinasinda 15 dakika siire ile 4 bar basing altinda kumland.

3.2.3. Alkali Temizleme

Numuneler ¢elik bilya kumlama sonrasinda alkali temizleme prosesine tabii
tutuldu. Turco 4215 NC-LT marka alkali temizleyici kullanilarak Tablo 3.2°de

belirtilen parametreler ile proses gerceklestirildi.
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Tablo 3.2: Alkali temizleme parametreleri.

Proses Akisi Gereklilikler
Alkali Temizligi Daldirma Siiresi 5-10 dakika
Turco 4215 NC-LT Sicaklik 50£5°C
Konsantrasyon %S5,5+ 0,5 (%W/V)
Yikama Daldirma Siiresi 15 dakika
Su Kirilim Testi En az 1 dakika
Kurutma Sicaklik 120 °C
Siire 60 dakika

3.2.4. Alimina Kumlama

Iki farkli kimyasal asindirma banyosunda proses etmek amaciyla numunelerden

2 tanesi 4 bar basingta 80 mesh beyaz aliimina kum ile 2 tanesi 7 bar basingta 80 mesh

beyaz aliimina kum ile 10 dakika siire ile kumlandi. 2 tanesi de ¢elik bilya kumlanmis

hali ile birakildi. Boylelikle proses dncesinde 3 farkli yiizey elde edildi.

3.2.5. Maskeleme

Numunelerin 550 mm?’lik yiizey alam acik kalacak sekilde numunenin geri

kalani asite dayanikli maskeleme band ile bantland.

Sekil 3.3’te 6rnek numune goriintiisii gosterildi.

Maskeleme Bandi

| Agindinlacak Yiizey |

Sekil 3.3: Ornek numune goriintiisii.
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3.3. Kimyasal Asindirma Banyolarinin Hazirlanmasi

Bu ¢alismada kullanilan banyolar ve igerikleri Tablo 3.3’te goriilmektedir. 500
ml’lik beher igerisine 400 ml ¢dzelti hazirlandi. Oncelikle 500 ml’lik polipropilen
beher igerisine 200 ml saf su ilave edildi. 200 ml saf su igerisine her iki banyo i¢in
farkli oranlarda HNOgz (nitrik asit), HF (hidroflorik asit), Harry Miller marka
tensioaktif malzeme ilave edildi. Asit ilaveleri yapildiktan sonra kalan kisim saf su
ilave edilerek 400 ml’ye tamamlandi. Hazirlanan karisimlar 5 dakika manyetik
karistirict iizerinde karistirildi. Ardindan banyolarin igerisine titanyum ilavesi yapildi.

Ti-6Al-4V hurdasi kullanilarak banyolarin aktif hale getirilmesi saglandi.

Tablo 3.3: Calismada kullanilan banyolarin bilesimleri.

Banyo No Banyolarin Bilesimi

96 g/L HNOs + 32 ¢g/L HF + 0.11 g tensioaktif + 3.5 g/L Ti-
1 6Al-4V hurda

105 g/L HNOs + 58 g/L HF + 0.2 g tensioaktif + 8 g/L Ti-6Al-
2 4V hurda

3.4. Banyolarin Kimyasal Analizi

Kimyasal asindirma prosesi 6ncesi ve sonrast hazirlanan ¢ozeltilere Metrohm
marka 916 Ti Touch model titrasyon cihazi ile kimyasal analiz yapildi. Kimyasal
analiz ile banyo igerisindeki nitrik asit, hidroflorik asit ve titanyum degerleri tespit
edildi.

Hazirlanan banyodan mikropipet yardimi ile 0.2 ml numune alinarak beher
icerisine koyulur. Uzerine 40 ml methanol ilave edilir ve hazirlanan karisim Sekil

3.4’te gosterilen analiz cihazina yerlestirilir.
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Titrant |

Titrant ucu |

Karistirici |

Elektrod I

Ekran

Sekil 3.4: Kimyasal analiz cihazi.

3.5. Numunelerin Kahnlik Olciimii

Kimyasal agindirma 6ncesi ve sonrasi numunenin ¢api 3 farkli bolgeden Asimeto
marka yiizdelik hassasiyette kumpas yardimu ile 6lciildii. Olgiim noktalar1 Sekil 3.5’te

gosterildi.

Sekil 3.5: Kalinlik 6l¢lim noktalart.

3.6. Metalografik inceleme

Kimyasal agindirma prosesi Oncesi ve sonrasinda numunelerin metalografik

incelemesi Nikon marka MA100 model optik mikroskop ile gergeklestirildi. Numune
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yiizeyinde alfa katmani olan yiizeyden 50X ve/veya 100X biiyiitme ile alfa katmani
olmayan yiizeyden 500X biiylitme ile goriintiiler alindu.

Numune hazirlama islemleri sirasiyla kesme, bakalite alma, zimparalama,
parlatma ve daglamadir.

Proses edilen numune Sekil 3.6’da gosterilen Mikrotest marka hassas kesme

cihazi ile silisyum karbiir kesme diski kullanilarak silindirik olarak kesildi.

Acil Durum Butonu

Kesme Kolu

# Durdurma Butonu
Caligurma Butonu

Su Verme Butonu

Sekil 3.6: Kesme cihazi.

Kesilen numuneler ¢’ Aka-Resin Phenolic Powder’’ tozu kullanilip, toz seviyesi
numune boyutunun iist seviyesini gegecek sekilde eklenip Mikrotest marka sicak
bakalitleme cihazi ile asagidaki parametrelere gore bakalite alindi. 200°C‘de 250
saniye 1sitildiktan sonra 250 saniye boyunda bakalit sogutulur.

Bakalite alinan numuneler sirasiyla 240 grit, 400 grit, 800 grit, 1200 grit, 2500
grit silisyum karbiir zimpara kagidi kullanilarak 300 rpm tabla hizi, 25 rpm numune
hiz1 ile Sekil 3.7°de gosterilen Mikrotest otomatik zimparalama/parlatma cihazinda

hazirlandi.
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# Kontrol Ekrani

#Acil Durum Butonu

Sekil 3.7: Otomatik zimparalama/parlatma cihazi.

Zimpara islemi tamamlanan numuneler 6 mikron parlatma kegesi ile 150 rpm
tabla hizi, 25 rpm numune hizi ile ardindan da 1 mikron parlatma kegesi ile ayn
parametrelerle Mikrotest otomatik zimparalama/parlatma cihazinda hazirland.

Parlatma s1visi olarak koloidal silika kullanildi.

Sekil 3.8’de kesilip bakalite alinip parlatilan numune gosterildi.

Asmdirma
vapilmamis viizey

Asmndirma vapilmis

yuzey

Sekil 3.8: Parlatilan numune goriintiisii.

Parlatilan numunelere sirastyla asagidaki 2 tip daglayici uygulandi.

e Tip I Kroll Cozeltisi
0.5 ila 2% Hidroflorik asit (HF), %40 + 5, 4% = 2 Nitrik asit (HNOz), 65% =+ 5

ve deiyonize su ile kroll ¢ozeltisi hazirlandi.
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Ik daglayici ile numuneler daldirma yontemi ile 10 saniye dagland.

e Ti I Amonyum bifloriir ¢ozeltisi
Agirlikca 5 gram amonyum bifloriir (NHsHF2) ve 100 ml deiyonize su ile

amonyum bifloriir ¢ozeltisi hazirlandu.

Ikinci daglayici ile numuneler kulak ¢ubugu yardimiyla numune yiizeyine
daglayiciyr stirerek 15 saniye daglandi. Hazirlanan numuneler optik mikroskop ile

incelendi.
3.7. Yiizey Piiriizliiliigii

Kimyasal asindirma prosesi Oncesi ve sonrasinda numunelerin yiizey
piirtizliiligii Mitutoyo marka SJ 201 model yiizey piiriizliiliikk 6l¢me cihazi yardimiyla
yapildi. Numune yiizeyinde tek kesit boyunca 2,5 mm’de bir 5 adet 6lgiim alinarak
ortalama deger hesaplandi. Sekil 3.9°da yiizey piiriizliliik cihazi gosterildi.

Sekil 3.9: Yiizey piiriizliiliik 6l¢me cihazi.
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3.8. Taramal Elektron Mikroskopu (SEM)

Numunelerin alfa katmani olan ylizey ve olmayan ylizeyinden mikroyapi
karakterizasyon tayini Philips XL30-SFEG model taramali elektron mikroskobu
kullanilarak gergeklestirildi. Cok kiigiik bir alana odaklanan yiiksek enerjili
elektronlarla yiizeyin taranmasi prensibiyle calisir. Olgiim yapilacak numuneler altin

ile kaplanarak 6l¢tim sirasinda iletken olmalar1 saglandi.
3.9. Mikrosertlik

Kesit alanlar1 goriinecek sekilde kaliba alinmis numunelerde alfa katmani olan
yiizey ve olmayan yiizeyleri incelemek i¢in “Zeiss Optik Mikroskop” ve onun sertlik
6lgme yan birimi kullanildi. Sertlik 6lgerken 10 gf/5 yiik uygulandi. Sekil 3.6’daki gibi
kaliba alinan numuneler zimpara ve parlatma islemlerinin ardindan mikroskoba
yerlestirildi ve odaklama islemlerinin ardindan numune yiizeyinden i¢ yapiya dogru
50 mikronda bir 12 adet 6lgiim alindi. Yiizeyden i¢yapiya dogru sertlikteki degisim

gozlemlendi.
3.10. X-Isinlar1 Kirinina Analizi

Dokiim yiizeyinde yani alfa katmani iizerinde olusan fazlar1 belirlemek i¢in
Rigaku Dmax 200 marka X-ray cihazi kullanildi. Dalga boyu 1,541 A, Cu Ka
radyasyon kaynagi 20 iizerinde 10 dereceden 90 dereceye kadar 2 derece/dk hizla
tarama yapildi. Bu islemlerin ardindan elde edilen X-Ray spektrumlar1 bilgisayar

ortaminda eslestirilerek alfa katmaninda bulunan fazlar belirlendi.
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4. DENEYSEL SONUCLAR

4.1. D4 Deney Sonuglari

4.1.1. Numunenin Hazirlanmasi

Sekil 4.1: D4 deneyinin diizenegi.

D4 deneyinde numune kimyasal asindirma prosesi oncesinde c¢elik bilya ile
kumlanarak ardindan alkali temizleme prosesine tabii tutuldu.

Yiizey hazirlama islemi yapilan numune Tablo 3.3’teki 1 numarali kimyasal
asindirma banyosunda proses edildi. Numune 41 dakika 40 saniye proses edildi. Proses
sirasinda elde edilen goriintii Sekil 4.1°de verildi.

Sekil 4.2a’da kimyasal asindirma Oncesi, Sekil 4.2b,c’de kimyasal agindirma

sonrasi elde edildi.

Sekil 4.2: D4 numunelerin a) asindirma 6ncesi b,c) agindirma sonrasi goriintiileri.
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4.1.2. D4 Deneyinin Kimyasal Analiz Sonuclari

Kimyasal asindirma prosesi 6ncesi ve sonrasinda banyonun kKimyasal analiz
cihazinda titrasyon yontemi ile kimyasal analizi yapildi.
Tablo 4.1’de D4 deneyinin kimyasal asindirma Oncesi ve sonrasi analiz

sonuclar1 verildi.

Tablo 4.1: D4 deneyinin analiz sonuglart.

D Kimyasal Asindirma Kimyasal Asindirma
NEY | Analiz Edilen Oncesi (g/L) Sonrasi (g/L)
Kodu
HNOs3 94.11 93.84
D4 HF 27.62 20.78
Titanyum 9.08 15.22

4.1.3. D4 Deneyinin Kalinhk Ol¢iim Sonuclar:

Kimyasal agindirma prosesi 6ncesi ve sonrasinda numuneler {izerinde Sekil
3.5’te gosterilen 3 farkli bolgeden Slgiimler yapildi. Kalinlik 6l¢iim sonuglart Tablo
4.2’de gosterildi.

Tablo 4.2: D4 numunesinin Kalinlik 6lgiim sonuglari.

Kimyasal Kimyasal
5 Kod Asindirma Oncesi | Asindirma Sonrasi Asinan Miktar
Fney ot (mm) (mm) (Yiizeyde,mm)
A B C A B C
D4 154 | 154 | 153 | 15 15 15 0.4

4.1.4. D4 Deneyindeki Sicaklik Degisim Sonuclar:

Kimyasal agindirma prosesi boyunca sicaklik takibi veri kaydedici yardimu ile
takip edildi. 5 dakikada 1 sicaklik degerleri dl¢iildii.
Tablo 4.3’te proses boyunca meydana gelen sicaklik degisimi gosterildi.
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Tablo 4.3: D4 deneyindeki sicaklik degisimi.

Zaman | Sicaklik °C
t0 30.2
t5 30.9

t10 315
t15 32.1
t20 32.8
t25 335
t30 34

t35 34.5
t40 35.1
tson 35.2

4.1.5. D4 Deneyindeki Yiizey Piiriizliiliik Sonuclar:

Kimyasal asindirma oncesi ve sonrasi numuneler lizerinde yiizey piirtizliiliik

Olctimii yapildi.

Sekil 4.3’te yiizey piiriizlilligi 6l¢timii yapilan eksen belirtildi. Numunenin

merkezinden 6l¢iim yapildi.

Sekil 4.3: Yiizey piiriizliiliik 6l¢iim noktasi.
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Tablo 4.4°te D4 deneyine ait yiizey piiriizliiliik sonuglari verildi.

Tablo 4.4: D4 numunesinin yiizey piirtizlilik sonuglart.

Kimyasal Asindirma Oncesi Yiizey Kimyasal Asindirma Sonras: Yiizey
Piiriizluligi (Ra) Piirtizliligi (Ra)
3.46 2.70

4.1.6. D4 Deneyindeki Metalografik inceleme Sonugclari

Numune tizerinde biitiin yiizey taranarak asindirma oncesi numune tizerindeki
alfa katman1 miktar1 6l¢iimii yapilip, asindirma sonrasi da alfa katmani kalmadigina
dair goriintiiler alindu.

Sekil 4.4’te kimyasal asindirma Oncesi numune Yyiizeyinde tespit edilen
maksimum alfa katmani kalinligimin 204.7 pm oldugunu gosteren 100X biiylitmede

alinmis mikroyapi1 gorlintiisii verildi.

Sekil 4.4: D4 numunesinde alfa katman1 kalinligi.

Sekil 4.5’te kimyasal asindirma sonrasi alfa katmani kalinlig1 kalmadigina dair

500X biiyiitme ile alinan mikroyap1 goriintiisii verildi.

31



Sekil 4.5: D4 numunesinde asindirilmis yiizey.

4.1.7. D4 Deneyindeki Taramal Elektron Mikroskop Sonuclari

Asindirma Oncesi ve sonrasi numune yiizeyinden SEM analizi yapildi. D4
deneyinde asindirilmamis yiizeyden asindirilmis yiizeye gecis noktasindan 65X
biiyiitmede goriintii alindi. Sekil 4.6’da gecis bdlgesinde yiizeyden alinan SEM

goriintlisii gosterildi.

o

AccV SpotMagn Det WO - 500 pum
150KV 30 65« SE 60 GTU

Sekil 4.6: D4 gecis bolgesi.
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Asindirilmis ve asindirilmamis yiizeylerden 1000X ve 2000X biiyiitme ile

goriintli alindi. Asindirilmamis yiizeyden alinan goriintiiler Sekil 4.7°de gosterildi.

-
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Sekil 4.7: D4-asindirilmamis yiizeyden alinan a)1000x b)2000x biiylitme SEM
gorintiileri.

Asindirilmis ylizeyden alinan goriintiiler Sekil 4.8°de gosterildi.

Sekil 4.8: D4-asindirilmig ylizeyden alinan a)1000x b)2000x biiyiitme SEM
goriintiileri.

4.1.8. D4 Deneyinin Enerji Dagilim Spektrometre Sonuclari

Asindirma oncesi ve sonrasit D4 numunesinin yiizeyinden EDS analizi yapildi.
Asindirma 6ncesi EDS analizi sonucu elde edilen degerler Tablo 4.5°te verildi.
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Tablo 4.5: D4 asindirma 6ncesi EDS analiz sonucu.

Element Agirlikca (%)
Oksijen 27.89
Aluminyum 4.81
Titanyum 63.44
Vanadyum 3.86

Asimdirma sonrast EDS analizi sonucu elde edilen degerler Tablo 4.6°da verildi.

Tablo 4.6: D4 asindirma sonras1 EDS analiz sonucu.

Element Agirlikega (%)
Oksijen 5.09
Aluminyum 571
Titanyum 85.29
Vanadyum 3.91

4.1.9. D4 Deneyinin Mikrosertlik Sonuclar:

Asindirma Oncesi numune yilizeyinden mikrosertlik Ol¢iimleri yapildi. 50
mikrometre araliklarla numune yiizeyinden i¢ yapiya dogru 12 adet sertlik alindi.

Sertlik alindiktan sonra elde edilen mikroyap1 goriintiisii Sekil 4.9°da verildi .

Sekil 4.9: D4 numunesinin mikrosertlik sonrast mikroyap1 goriintiisii.
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Elde edilen sertlik degerleri Tablo 4.7°de verildi.

Tablo 4.7: D4 numunesinin mikrosertlik degerleri.

Olgiim Derinligi (um) Mikrosertlik degeri (HV)
Yiizey 559
50 461
100 429
150 466
200 448
250 433
300 421
350 322
400 329
450 341
500 350
550 346

4.2. D5 Deney Sonuclan

4.2.1. Numunenin Hazirlanmasi

D5 deneyinde numune kimyasal asindirma prosesi oncesinde ¢elik bilya ile

kumlanarak ardindan alkali temizleme prosesine tabii tutuldu. Numune temizleme

sonrasinda 4 bar basingta aliimina kum ile kumlandi.

Yiizey hazirlama islemi yapilan numune Tablo 3.3’deki 1 numarali kimyasal

asindirma banyosunda proses edildi. Numune 41 dakika 40 saniye proses edildi. Proses

sirasinda elde edilen goriintii Sekil 4.10°da verildi.

Sekil 4.10: D5 deneyinin diizenegi.
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Sekil 4.11a’da kimyasal agindirma 6ncesi, Sekil 4.11b,c’de kimyasal agindirma

sonrasi elde edildi.

a) b) c)

Sekil 4.11: D5 numunelerin a) asindirma 6ncesi b,c) agindirma sonrasi goriintiileri.
4.2.2. D5 Deneyinin Kimyasal Analiz Sonuclari

Kimyasal asindirma prosesi Oncesi ve sonrasinda banyonun kimyasal analiz
cihazinda titrasyon yontemi ile kimyasal analizi yapildi. Tablo 4.8’de D5 deneyinin

kimyasal agindirma 6ncesi ve sonrasi analiz sonuglar verildi.

Tablo 4.8: D5 deneyinin analiz sonuglari.

Kimyasal Kimyasal
Deney Kodu Analiz Edilen Asmdirma Oncesi Asindirma Sonrasi
(g/L) (9/L)
HNO3 89.83 88,67
D5 HF 24.91 19.66
Titanyum 10.21 14.45

4.2.3. D5 Deneyinin Kalinlik Ol¢iim Sonuglar:
Kimyasal agindirma prosesi 6ncesi ve sonrasinda numuneler iizerinde Sekil

3.5’te gosterilen 3 farkli bolgeden dlgtimler yapildi. Kalinlik 6lgiim sonuglar1 Tablo
4.9°da gosterildi.
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Tablo 4.9: D5 numunesinin kalinlik 6l¢iim sonuglari.

Kimyasal Asindirma | Kimyasal Asindirma | Aginan Miktar

Deney Kodu Oncesi (mm) Sonrasi (mm) (Yiizeyde,
Al BJ|]C|A]B]C mm)
D5 15.40 | 15.40 | 15.40 | 15.10 | 15.10 | 15.10 0.30

4.2.4. D5 Deneyindeki Sicaklik Degisim Sonuglari

Kimyasal agindirma prosesi boyunca sicaklik takibi veri kaydedici yardimi ile
takip edildi. 5 dakikada 1 sicaklik degerleri olgiildii. Tablo 4.10°da proses boyunca

meydana gelen sicaklik degisimi gosterildi.

Tablo 4.10: D5 deneyindeki sicaklik degisimi.

Zaman Sicaklik °C
t0 30.2
t5 30.9

t10 31.8
t15 32.4
t20 33.1
t25 33.6
t30 34.1
t35 34.4
t40 35.4
tson 35.5

4.2.5. D5 Deneyindeki Yiizey Piiriizliiliik Sonug¢lari

Kimyasal asindirma 6ncesi ve sonrasi numuneler iizerinde yiizey piirtizliilik
Ol¢timii yapildi.

Sekil 4.3’te yiizey piiriizliilligi 6l¢limii yapilan eksen belirtildi. Numunenin
merkezinden Sl¢iim yapildi.

Tablo 4.11°de D5 deneyine ait yiizey piirtizliiliik sonuglar1 verildi.
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Tablo 4.11: D5 numunesindeki yiizey piiriizliliik sonuglari.

Kimyasal Asindirma Oncesi Yiizey
Piirtizliligi (Ra)

Kimyasal Asindirma Sonras: Yiizey
Pirtizliligi (Ra)

3.60

2.71

4.2.6. D5 Deneyindeki Metalografik inceleme Sonuglar

Numune iizerinde biitiin yiizey taranarak agindirma oncesi numune iizerindeki

alfa katman1 miktar1 6l¢timii yapilip, asindirma sonrasi da alfa katmani kalmadigina

dair goriintiiler alindu.

Sekil 4.12°de kimyasal asindirma Oncesi numune yiizeyinde tespit edilen

maksimum alfa katman1 kalinliginin 279,8 um oldugunu gosteren 100X biiyilitmede

alinmis mikroyapi1 gorlintiisii verildi.

Sekil 4.12: D5 numunesinde alfa katmani kalinlig.

Sekil 4.13’te kimyasal agindirma sonras1 alfa katmani kalinligi kalmadigina dair

500X biiyiitme ile alinan mikroyap1 goriintiisii verildi.
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Sekil 4.13: D5 numunesinde asindirilmis yiizey.

4.2.7. D5 Deneyindeki Taramali Elektron Mikroskobu Sonuglari

Asindirma Oncesi ve sonrast numune yiizeyinden ve kesitinden numuneler
hazirlanarak SEM ve EDS analizi yapildi.

D5 deneyinde asindirilmamis yiizeyden asindirilmig yiizeye gecis noktasindan
65X biiylitmede goriintli alind1. Sekil 4.14°te gecis bdlgesinde yiizeyden aliman SEM

goriintilisii gosterildi.

Sekil 4.14: D5 gegis bolgesi.

Asindirilmis ve asindirilmamis yiizeylerden 1000X ve 2000X biiyiitme ile

goriintli alindi. Asindirilmamis yiizeyden alinan goriintiiler Sekil 4.15°te gosterildi.
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Sekil 4.15: D5-agindirilmamis yiizeyden alinan a)1000x b) 2000x biiyiitme SEM
goriintiileri.

Asindirilmis yiizeyden alinan goriintiiler Sekil 4.16°da gosterildi.

Sekil 4.16: D5-asindirilmis yiizeyden alinan a)1000x b) 2000x biiyiitme SEM
goriintiileri.

4.2.8. D5 Deneyinin Enerji Dagilim Spektrometre Sonuclar:

Asindirma dncesi ve sonrast D5 numunesinin yiizeyinden EDS analizi yapildi.

Asimdirma 6ncesi EDS analizi sonucu elde edilen degerler Tablo 4.12°de verildi.

Tablo 4.12: D5 asindirma oncesi EDS analiz sonucu.

Element Agirlikca (%)
Oksijen 31.78
Aluminyum 19.61
Titanyum 46.62
Vanadyum 1.99
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Asindirma sonras1 EDS analizi sonucu elde edilen degerler Tablo 4.13te verildi.

Tablo 4.13: D5 asindirma sonrasi EDS analiz sonucu.

Element Agirlikca (%)
Oksijen 7.05
Aluminyum 4.72
Titanyum 84.03
Vanadyum 4.2

4.2.9. D5 Deneyinin Mikrosertlik Sonuglari

Asindirma Oncesi numune yiizeyinden mikrosertlik ol¢iimleri yapildi. 50
mikrometre araliklarla numune yiizeyinden i¢ yapiya dogru 12 adet sertlik alindu.

Sertlik alindiktan sonra elde edilen mikroyap1 goriintiisti Sekil 4.17°de verildi .

Sekil 4.17 : D5 numunesinin mikrosertlik sonrasi mikroyap1 goriintiisii.
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Elde edilen sertlik degerleri Tablo 4.14°te verildi.

Tablo 4.14: D5 numunesinin mikrosertlik degerleri.

Olgiim Derinligi (um) Mikrosertlik degeri (HV)
Yiizey 663
50 666
100 658
150 640
200 587
250 554
300 437
350 423
400 432
450 435
500 411
550 372

4.3. D6 Deney Sonuclan

4.3.1. Numunenin Hazirlanmasi

D6 deneyinde numune kimyasal asindirma prosesi oncesinde ¢elik bilya ile

kumlanarak ardindan alkali temizleme prosesine tabii tutuldu. Numune temizleme

sonrasinda 7 bar basingta aliimina kum ile kumlandi.

Yiizey hazirlama islemi yapilan numune Tablo 3.3’deki 1 numarali kimyasal

asindirma banyosunda proses edildi. Numune 41 dakika 40 saniye proses edildi. Proses

sirasinda elde edilen goriintii Sekil 4.18’de verildi.

L 3

Sekil 4.18: D6 deneyinin diizenegi.
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Sekil 4.19a’da kimyasal agindirma 6ncesi, Sekil 4.19b,c’de kimyasal agindirma

sonrasi elde edildi.

3) b) c)

Sekil 4.19: D6 numunelerin a) asindirma oncesi b,c) asindirma sonrasi goriintiileri.
4.3.2. D6 Deneyinin Kimyasal Analiz Sonuclar:

Kimyasal asindirma prosesi Oncesi ve sonrasinda banyonun kimyasal analiz
cihazinda titrasyon yontemi ile kimyasal analizi yapildi.
Tablo 4.15’te D6 deneyinin kimyasal asindirma Oncesi ve sonrasi analiz

sonugclar1 verildi.

Tablo 4.15: D6 deneyinin analiz sonuglart.

Kimyasal Kimyasal
Deney Kodu Analiz Edilen Asmdirma Oncesi Asindirma Sonrasi
(g/L) (9/L)
HNO3 96.60 96.00
D6 HF 29.50 19.69
Titanyum 9.18 16.13

4.3.3. D6 Deneyinin Kalinlik Ol¢iim Sonuglar:

Kimyasal asindirma prosesi Oncesi ve sonrasinda numuneler iizerinde Sekil
3.5’te gosterilen 3 farkli bolgeden Slgtimler yapildi.
Kalinlik 6lgtim sonuglar1 Tablo 4.16’da gosterildi.
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Tablo 4.16: D6 numunesinin kalinlik 6l¢iim sonuglari.

Kimyasal Asindirma | Kimyasal Asindirma | Aginan Miktar

Deney Kodu Oncesi (mm) Sonrasi (mm) (Yiizeyde,
Al BJ|]C|A]B]C mm)
D6 15.40 | 15.40 | 15.30 | 15.00 | 15.00 | 15.00 0.40

4.3.4. D6 Deneyindeki Sicaklik Degisim Sonuglari

Kimyasal agindirma prosesi boyunca sicaklik takibi veri kaydedici yardimi ile
takip edildi. 5 dakikada 1 sicaklik degerleri dl¢iildii.
Tablo 4.17°de proses boyunca meydana gelen sicaklik degisimi gosterildi.

Tablo 4.17: D6 deneyindeki sicaklik degisimi.

Zaman Sicaklik °C
t0 30.4
t5 31.2

t10 32.1
t15 33

t20 33.9
t25 34.6
t30 35.3
t35 36

t40 36.4
tson 36.6

4.3.5. D6 Deneyindeki Yiizey Piiriizliiliik Sonug¢lar:

Kimyasal asindirma 6ncesi ve sonrasi numuneler iizerinde yiizey piirtizliilik
Ol¢timii yapildi.

Sekil 4.3’te yiizey piiriizliilligi 6l¢limii yapilan eksen belirtildi. Numunenin
merkezinden Sl¢iim yapildi.

Tablo 4.18”de D6 deneyine ait yiizey piirtizliiliik sonuglar1 verildi.
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Tablo 4.18: D6 numunesindeki ylizey piiriizliiliik sonuglari.

Kimyasal Asindirma Oncesi Yiizey
Piirtizliiligi (Ra)

Kimyasal Asindirma Sonras1 Yiizey
Piirtizliligi (Ra)

4.71

2.79

4.3.6. D6 Deneyindeki Metalografik inceleme Sonuclar

Numune iizerinde biitiin yiizey taranarak agindirma oncesi numune iizerindeki

alfa katman1 miktar1 6l¢timii yapilip, asindirma sonrasi da alfa katmani kalmadigina

dair goriintiiler alindu.

Sekil 4.20°de kimyasal asindirma Oncesi numune ylizeyinde tespit edilen

maksimum alfa katmani kalinliginin 257,3 pm oldugunu gosteren 100X biiylitmede

alinmis mikroyapi1 gorlintiisii verildi.

Sekil 4.20: D6 numunesinde alfa katmani kalinlig1.

Sekil 4.21°de kimyasal agindirma sonrasi alfa katmani kalinligi kalmadigina dair

500X biiylitme ile alinan mikroyap1 goriintiisii verildi.
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Sekil 4.21: D6 numunesinde asindirilmis yiizey.

4.3.7. D6 Deneyindeki Taramali Elektron Mikroskobu Sonuglari

Asindirma Oncesi ve sonrast numune yiizeyinden ve kesitinden numuneler
hazirlanarak SEM ve EDS analizi yapildu.

D6 deneyinde asindirilmamis yiizeyden asindirilmig yiizeye gecis noktasindan
65X biiyiitmede goriintii alindi. Sekil 4.22°de gecis bolgesinde yilizeyden alinan SEM

goriintilisii gosterildi.

eMaga Det WO ——————§ 500pm
xS

5C &6 GTU

Sekil 4.22: D6 gegis bolgesi.

Asmdirilmis ve asindirilmamis yiizeylerden 1000X ve 2000X biiyiitme ile

goriintii alindi. Asindirilmamis ylizeyden alinan goriintiiler Sekil 4.23°te gosterildi.
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Sekil 4.23: D6-asindirilmamis yiizeyden alinan a)1000x b)2000x biiyiitme SEM
goriintiileri.

Asindirilmis ylizeyden alinan goriintiiler Sekil 4.24°te gosterildi.

Sekil 4.24: D6-asindirilmis yiizeyden alinan a)1000x b)2000x biiyiitme SEM
goriintiileri.

4.3.8. D6 Deneyinin Enerji Dagilim Spektrometre Sonuclari

Asindirma dncesi ve sonrast D6 numunesinin yiizeyinden EDS analizi yapildi.

Asindirma 6ncesi EDS analizi sonucu elde edilen degerler Tablo 4.19°da verildi.

Tablo 4.19: D6 asindirma oncesi EDS analiz sonucu.

Element Agirlikega (%)
Oksijen 30.85
Aluminyum 16.94
Titanyum 49.74
Vanadyum 2.47
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Asindirma sonrast EDS analizi sonucu elde edilen degerler Tablo 4.20°de

verildi.

Tablo 4.20: D6 asindirma sonras1 EDS analiz sonucu.

Element Agirlikca (%)
Oksijen 5.47
Aluminyum 5.28
Titanyum 84.71
Vanadyum 4.53

4.3.9. D6 Deneyinin Mikrosertlik Sonug¢lari

Asindirma Oncesi numune yiizeyinden mikrosertlik ol¢iimleri yapildi. 50
mikrometre araliklarla numune yilizeyinden i¢ yapiya dogru 12 adet sertlik alindi.

Sertlik alindiktan sonra elde edilen mikroyap1 goriintiisii Sekil 4.25’te verildi .

Sekil 4.25: D6 numunesinin mikrosertlik sonrasi mikroyap1 goriintiisii.

Elde edilen sertlik degerleri Tablo 4.21°de verildi.

48



Tablo 4.21: D6 numunesinin mikrosertlik degerleri.

Olgiim Derinligi (um) Mikrosertlik degeri (HV)
Yiizey 632
50 560
100 531
150 418
200 423
250 412
300 344
350 390
400 373
450 351
500 346
550 307

4.3.10. D6 Deneyinin XRD Sonuclari

Asindirma oOncesi alfa katmanindaki fazlar1 tespit etmek amaci ile D6

numunesine XRD yapildi. Sekil 4.26’da D6 numunesinin XRD sonuglar1 verildi.

Siddet

1200
100

80

Gl

40 2

20 3

10 0 M0

40
2 Teta (derece)

(1) Ti-a
(2) ALO,
() Ti0,

2 1 I : 1
3 " 2
meww
20 1] T0 k11 o0

Sekil 4.26: D6 numunesinin XRD sonuglari.
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4.4. D7 Deney Sonuclan

4.4.1. Numunenin Hazirlanmasi

D7 deneyinde numune kimyasal asindirma prosesi oncesinde c¢elik bilya ile
kumlanarak ardindan alkali temizleme prosesine tabii tutuldu.

Yiizey hazirlama islemi yapilan numune Tablo 3.3’deki 2 numarali kimyasal
asindirma banyosunda proses edildi. Numune 29 dakika 25 saniye proses edildi. Proses

sirasinda elde edilen goriintii Sekil 4.27°de verildi.

Sekil 4.27: D7 deneyinin diizenegi.

Sekil 4.28 a’da kimyasal agindirma 6ncesi, Sekil 4.28 b,c’de kimyasal asindirma

H H
a) b) c)

Sekil 4.28: D7 numunelerin a) agindirma oncesi b,c) asindirma sonrasi goriintiileri.

sonrasi elde edildi.
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4.4.2. D7 Deneyinin Kimyasal Analiz Sonuclari

Kimyasal agindirma prosesi oncesi ve sonrasinda banyonun kimyasal analiz
cihazinda titrasyon yontemi ile kimyasal analizi yapildi.
Tablo 4.22°de D7 deneyinin kimyasal asindirma Oncesi ve sonrasi analiz

sonuclar1 verildi.

Tablo 4.22: D7 deneyinin analiz sonuglari.

Kimyasal Kimyasal
Deney Kodu Analiz Edilen Asindirma Oncesi | Asindirma Sonrasi
(9/L) (g/L)
HNO3 105,76 103,62
D7 HF 44,09 35,10
Titanyum 19,36 25,33

4.4.3. D7 Deneyinin Kalinhk Ol¢iim Sonuclar:

Kimyasal asindirma prosesi dncesi ve sonrasinda numuneler {lizerinde Sekil
3.5’te gosterilen 3 farkli bolgeden Sl¢timler yapildi.
Kalinlik 6l¢iim sonuglar1 Tablo 4.23’te gosterildi.

Tablo 4.23: D7 numunesinin kalinlik 6l¢iim sonuglart.

Kimyasal Asindirma
Oncesi (mm)

Kimyasal Asindirma

Asinan Miktar

Deney Kodu Sonrasi (mm) (Yiizeyde,
mm)
A B C A B C
D7 15.30 | 15.30 | 15.30 | 14.80 | 14.80 | 14.80 0.50

4.4.4. D7 Deneyindeki Sicaklik Degisim Sonuclari

Kimyasal agindirma prosesi boyunca sicaklik takibi veri kaydedici yardimi ile

takip edildi. 5 dakikada 1 sicaklik degerleri dl¢iildii.

Tablo 4.24’te proses boyunca meydana gelen sicaklik degisimi gosterildi.




Tablo 4.24: D7 deneyindeki sicaklik degisimi.

Zaman Sicaklik °C
t0 30
t5 32.4
t10 34.3
t15 36
t20 38.5
t25 39
tson 40

4.4.5. D7 Deneyindeki Yiizey Piiriizliiliik Sonuclar

Kimyasal asindirma 6ncesi ve sonrast numuneler {izerinde yiizey piirtizliiliik
Olctimii yapildi.

Sekil 4.3’te yiizey piiriizliliigli 6l¢timii yapilan eksen belirtildi. Numunenin
merkezinden 6l¢lim yapildi.

Tablo 4.25’te D7 deneyine ait ylizey piirtizliilik sonuglar1 verildi.

Tablo 4.25: D7 numunesindeki yiizey piiriizliiliik sonuglari.

Kimyasal Asindirma Oncesi Yiizey | Kimyasal Asindirma Sonras1 Yiizey
Piiriizliligl (Ra) Piiriizliligi (Ra)
3.73 3.4

4.4.6. D7 Deneyindeki Metalografik inceleme Sonuclar

Numune {izerinde biitiin ylizey taranarak asindirma 6ncesi numune tizerindeki
alfa katmani1 miktar1 6l¢timii yapilip, asindirma sonrasi da alfa katmani1 kalmadigina
dair goriintiiler alindu.

Sekil 4.29°da kimyasal asindirma Oncesi numune yiizeyinde tespit edilen
maksimum alfa katmani kalinligimin 218,5 pm oldugunu gosteren 100X biiylitmede

alinmis mikroyap1 goriintiisii verildi.
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Sekil 4.29: D7 numunesinde alfa katman1 kalinlig:.

Sekil 4.30’da kimyasal agindirma sonrasi alfa katmani kalinlig1 kalmadigina dair

500X biiylitme ile alinan mikroyap1 goriintiisii verildi.

Sekil 4.30: D7 numunesinde asindirilmis yiizey.

4.4.7. D7 Deneyindeki Taramali Elektron Mikroskobu Sonuglar:

Asindirma Oncesi ve sonrasi numune yiizeyinden ve kesitinden numuneler

hazirlanarak SEM ve EDS analizi yapildu.
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D7 deneyinde asindirilmamis yiizeyden asindirilmig yiizeye gecis noktasindan
65X biiyiitmede goriintii alindi. Sekil 4.31°de gecis bolgesinde yiizeyden alinan SEM

goriintlisii gosterildi.

AccV SpotMagn Det WD }———————] 500 m
150KV 30 65x SE 61 GTU

Sekil 4.31: D7 gecis bolgesi.

Asindirilmis ve asindirilmamis yiizeylerden 1000X ve 2000X biiyiitme ile
goriintli alindi. Asindirilmamis yiizeyden alinan goriintiiler Sekil 4.32°de gosterildi.

Sekil 4.32: D7-asindirilmamis yiizeyden alinan a)1000x b)2000x biiyiitme SEM
goriintiileri.

Asindirilmis ylizeyden alinan goriintiiler Sekil 4.33’te gosterildi.
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Sekil 4.33: D7-asindirilmis ylizeyden alinan a)1000x b)2000x biiyiitme SEM
goriintiileri.

4.4.8. D7 Deneyinin Enerji Dagilm Spektrometre Sonuclari

Asindirma dncesi ve sonrast D7 numunesinin yiizeyinden EDS analizi yapildi.

Asindirma 6ncesi EDS analizi sonucu elde edilen degerler Tablo 4.26’da verildi.

Tablo 4.26: D7 asindirma oncesi EDS analiz sonucu.

Element Agirlikega (%)
Oksijen 26.83
Aluminyum 4.05
Titanyum 65.19
Vanadyum 3.93

Asindirma sonrast EDS analizi sonucu elde edilen degerler Tablo 4.27°de
verildi.

Tablo 4.27: D7 asindirma sonras1 EDS analiz sonucu.

Element Agirlikga (%)
Oksijen 3.9
Aluminyum 5.87
Titanyum 86.33
Vanadyum 3.9
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4.4.9. D7 Deneyinin Mikrosertlik Sonuclari

Asindirma Oncesi numune yiizeyinden mikrosertlik ol¢iimleri yapildi. 50
mikrometre araliklarla numune yiizeyinden i¢ yapiya dogru 12 adet sertlik alindu.

Sertlik alindiktan sonra elde edilen mikroyap: goriintiisii Sekil 4.34°te ve elde
edilen sertlik degerleri Tablo 4.28°de verildi.

Sekil 4.34 : D7 numunesinin mikrosertlik sonras1 mikroyap1 goriintiisii.

Tablo 4.28: D7 numunesinin mikrosertlik degerleri

Olgiim Derinligi (pm) Mikrosertlik degeri (HV)
Yiizey 607
50 554
100 499
150 464
200 482
250 485
300 469
350 443
400 417
450 391
500 354
550 359
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4.5. D8 Deney Sonuclan

4.5.1. Numunenin Hazirlanmasi

D8 deneyinde numune kimyasal asindirma prosesi Oncesinde c¢elik bilya ile
kumlanarak ardindan alkali temizleme prosesine tabii tutuldu. Numune temizleme
sonrasinda 4 bar basingta aliimina kum ile kumlandi.

Yiizey hazirlama islemi yapilan numune Tablo 3.3’teki 2 numarali kimyasal
asindirma banyosunda proses edildi. Numune 29 dakika 25 saniye proses edildi. Proses

sirasinda elde edilen goriintii Sekil 4.35’te verildi.

Sekil 4.35: D8 deneyinin diizenegi.

Sekil 4.36 a’da kimyasal agindirma 6ncesi, Sekil 4.36 b,c’de kimyasal asindirma

sonrasi elde edildi.

a) b) c)

Sekil 4.36: D8 numunelerin a) agindirma oncesi b,c) asindirma sonrasi goriintiileri.
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4.5.2. D8 Deneyinin Kimyasal Analiz Sonuclar:

Kimyasal agindirma prosesi oncesi ve sonrasinda banyonun kimyasal analiz
cihazinda titrasyon yontemi ile kimyasal analizi yapildi.
Tablo 4.29°da D8 deneyinin kimyasal asindirma Oncesi ve sonrasi analiz

sonuclar1 verildi.

Tablo 4.29: D8 deneyinin analiz sonuglari.

Kimyasal Kimyasal
Deney Kodu Analiz Edilen Asindirma Oncesi | Asindirma Sonrasi
(9/L) (9/L)
HNO3 104,50 102,65
D8 HF 43,55 34,07
Titanyum 18,18 26,42

4.5.3. D8 Deneyinin Kalinlik Ol¢iim Sonuglar:

Kimyasal asindirma prosesi dncesi ve sonrasinda numuneler {lizerinde Sekil
3.5’te gosterilen 3 farkli bolgeden Sl¢timler yapildi.
Kalinlik 6l¢iim sonuglar1 Tablo 4.30°da gésterildi.

Tablo 4.30: D8 numunesinin kalinlik 6l¢iim sonuglart.

Kimyasal Asindirma

Kimyasal Asindirma

Asinan Miktar

Deney Kodu Oncesi (mm) Sonrast (mm) (Yiizeyde,
A B c | A B C mm)
D8 15.30 | 15.30 | 15.30 | 14.90 | 14.90 | 14.90 0.40

4.5.4. D8 Deneyindeki Sicaklik Degisim Sonuclari

Kimyasal asindirma prosesi boyunca sicaklik takibi veri kaydedici yardimi ile

takip edildi. 5 dakikada 1 sicaklik degerleri 6l¢iildii.

Tablo 4.31’de proses boyunca meydana gelen sicaklik degisimi gosterildi.




Tablo 4.31: D8 deneyindeki sicaklik degisimi.

Zaman Sicaklik °C

t0 30.2

t5 31.7
t10 33.4
t15 35.1
t20 36.9
t25 38.6
tson 40.2

4.5.5. D8 Deneyindeki Yiizey Piiriizliiliik Sonug¢lari

Kimyasal asindirma 6ncesi ve sonrast numuneler {izerinde yiizey piirtizliiliik
Olctimii yapildi.

Sekil 4.3’te yiizey piiriizliliigli 6l¢timii yapilan eksen belirtildi. Numunenin
merkezinden 6l¢lim yapildi.

Tablo 4.32’de D8 deneyine ait yiizey piiriizliiliik sonuglari verildi.

Tablo 4.32: D8 numunesindeki yiizey piiriizliiliik sonuglari.

Kimyasal Asindirma Oncesi Yiizey | Kimyasal Asindirma Sonras1 Yiizey
Piiriizliligi (Ra) Piiriizliligl (Ra)
41 3.6

4.5.6. D8 Deneyindeki Metalografik inceleme Sonuclari

Numune {izerinde biitiin ylizey taranarak asindirma 6ncesi numune tizerindeki
alfa katmani1 miktar1 6l¢timii yapilip, asindirma sonrasi da alfa katmani1 kalmadigina
dair goriintiiler alindu.

Sekil 4.37°de kimyasal asindirma Oncesi numune ylizeyinde tespit edilen
maksimum alfa katmani1 kalinliginin 276,1 um oldugunu gosteren 100X biiyiitmede

alinmis mikroyap1 goriintiisii verildi.
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Sekil 4.37: D8 numunesinde alfa katman1 kalinlig:.

Sekil 4.38’de kimyasal agindirma sonrasi alfa katmani kalinlig1 kalmadigina dair

500X biiylitme ile alinan mikroyap1 goriintiisii verildi.

Sekil 4.38: D8 numunesinde asindirilmis yiizey.

4.5.7. D8 Deneyindeki Taramali Elektron Mikroskobu Sonuglari

Asindirma Oncesi ve sonrasi numune yiizeyinden ve kesitinden numuneler

hazirlanarak SEM ve EDS analizi yapildu.
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D8 deneyinde asindirilmamis yiizeyden asindirilmis yiizeye gecis noktasindan
65X biiyiitmede goriintii alindi. Sekil 4.39°da gecis bolgesinde yiizeyden alinan SEM

goriintlisii gosterildi.

Sekil 4.39: D8 gegis bolgesi.

Asindirilmis ve asindirilmamis yiizeylerden 1000X ve 2000X biiyiitme ile

goriintii alindi. Asindirilmamis ylizeyden alinan goriintiiler Sekil 4.40°ta gosterildi.

Sekil 4.40: D8-asindirilmamis yiizeyden alinan a)1000x b)2000x biiyiitme SEM
goriintiileri.

Asindirilmig ylizeyden alinan goriintiiler Sekil 4.41°de gosterildi.
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Sekil 4.41: D8-asindirilmis ylizeyden alinan a)1000x b)2000x biiyiitme SEM
goriintiileri.

4.5.8. D8 Deneyinin Enerji Dagilim Spektrometre Sonuclar:

Asindirma dncesi ve sonrast D8 numunesinin yiizeyinden EDS analizi yapildi.

Asindirma 6ncesi EDS analizi sonucu elde edilen degerler Tablo 4.33’te verildi.

Tablo 4.33: D8 asindirma oncesi EDS analiz sonucu.

Element Agirlikega (%)
Oksijen 30.62
Aluminyum 12.39
Titanyum 53.88
Vanadyum 3.12

Asmdirma sonrast EDS analizi sonucu elde edilen degerler Tablo 4.34’te verildi.

Tablo 4.34: D8 asindirma sonras1 EDS analiz sonucu.

Element Agirlikca (%)
Oksijen 5.95
Aluminyum 4.88
Titanyum 85
Vanadyum 4.17

4.5.9. D8 Deneyinin Mikrosertlik Sonuclar:

Asindirma Oncesi numune yiizeyinden mikrosertlik ol¢iimleri yapildi. 50
mikrometre araliklarla numune yiizeyinden i¢ yapiya dogru 12 adet sertlik alindu.
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Sertlik alindiktan sonra elde edilen mikroyap1 goriintiisii Sekil 4.42°de verildi .

Sekil 4.42: D8 numunesinin mikrosertlik sonras1 mikroyap1 goriintiisii.

Elde edilen sertlik degerleri Tablo 4.35°te verildi.

Tablo 4.35: D8 numunesinin mikrosertlik degerleri.

Olciim Derinligi (um) | Mikrosertlik degeri (HV)
Yiizey 647
50 635
100 522
150 425
200 401
250 421
300 374
350 382
400 390
450 398
500 362
550 357
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4.6. D9 Deney Sonuclan

4.6.1. Numunenin Hazirlanmasi

D9 deneyinde numune kimyasal asindirma prosesi oncesinde c¢elik bilya ile
kumlanarak ardindan alkali temizleme prosesine tabii tutuldu. Numune temizleme
sonrasinda 7 bar basingta aliimina kum ile kumlandi.

Yiizey hazirlama islemi yapilan numune Tablo 3.3’deki 2 numarali kimyasal
asindirma banyosunda proses edildi. Numune 29 dakika 25 saniye proses edildi. Proses

sirasinda elde edilen goriintii Sekil 4.43’te verildi.

Sekil 4.43: D9 deneyinin diizenegi.

Sekil 4.44 a’da kimyasal agindirma 6ncesi, Sekil 4.44 b,c’de kimyasal asindirma

sonrasi elde edildi.

a) b) c)

Sekil 4.44: D9 numunelerin a) agindirma oncesi b,c) asindirma sonrasi goriintiileri.
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4.6.2. D9 Deneyinin Kimyasal Analiz Sonuclari

Kimyasal agindirma prosesi oncesi ve sonrasinda banyonun kimyasal analiz
cihazinda titrasyon yontemi ile kimyasal analizi yapildi.
Tablo 4.36’da D9 deneyinin kimyasal asindirma Oncesi ve sonrasi analiz

sonuclar1 verildi.

Tablo 4.36: D9 deneyinin analiz sonuglari.

Kimyasal Kimyasal
Deney Kodu Analiz Edilen Asindirma Oncesi | Asindirma Sonrasi
(9/L) (9/L)
HNOs3 102,92 101,29
D9 HF 44,62 35,49
Titanyum 16,94 25,90

4.6.3. D9 Deneyinin Kalinlik Ol¢iim Sonuglar:

Kimyasal asindirma prosesi dncesi ve sonrasinda numuneler {lizerinde Sekil
3.5’te gosterilen 3 farkli bolgeden Sl¢timler yapildi.
Kalinlik 6l¢iim sonuglar1 Tablo 4.37°de gosterildi.

Tablo 4.37: D9 numunesinin kalinlik 6l¢iim sonuglart.

Kimyasal Asindirma | Kimyasal Asindirma | Aginan Miktar
Deney Kodu Oncesi (mm) Sonrast (mm) (Yiizeyde,
A B|C|A]B]C mm)
D9 15.40 | 15.40 | 15.40 | 14.80 | 14.80 | 14.80 0.50

4.6.4. D9 Deneyindeki Sicaklik Degisim Sonugclari

Kimyasal agindirma prosesi boyunca sicaklik takibi veri kaydedici yardimi ile

takip edildi. 5 dakikada 1 sicaklik degerleri dl¢iildii.

Tablo 4.38’de proses boyunca meydana gelen sicaklik degisimi gosterildi.




Tablo 4.38: D9 deneyindeki sicaklik degisimi.

Zaman Sicaklik °C

t0 30.2

t5 31.7
t10 335
t15 35.2
t20 36.9
t25 38.5
tson 39.9

4.6.5. D9 Deneyindeki Yiizey Piiriizliiliik Sonug¢lari

Kimyasal asindirma 6ncesi ve sonrast numuneler {izerinde yiizey piirtizliiliik
Olctimii yapildi.

Sekil 4.3’te yiizey piiriizliliigli 6l¢timii yapilan eksen belirtildi. Numunenin
merkezinden 6l¢lim yapildi.

Tablo 4.39’da D8 deneyine ait yiizey piiriizliiliik sonuglari verildi.

Tablo 4.39: D9 numunesindeki yiizey piiriizliiliik sonuglari.

Kimyasal Asindirma Oncesi Yiizey | Kimyasal Asindirma Sonras1 Yiizey
Piiriizliligl (Ra) Piiriizliligi (Ra)
4.61 3.75

4.6.6. D9 Deneyindeki Metalografik inceleme Sonuclar

Numune iizerinde biitiin yiizey taranarak agindirma oncesi numune lizerindeki
alfa katman1 miktar1 6l¢limii yapilip, asindirma sonrasi da alfa katmani kalmadigina
dair goriintiiler alind1.

Sekil 4.45’te kimyasal asindirma Oncesi numune yiizeyinde tespit edilen
maksimum alfa katman1 kalinliginin 273,6 um oldugunu gosteren 100X biiyilitmede

alinmis mikroyap1 goriintiisii verildi.
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Sekil 4.45: D9 numunesinde alfa katmani kalinlig1.

Sekil 4.46°da kimyasal agindirma sonrasi alfa katmani kalinligi kalmadigina dair

500X biiyilitme ile alinan mikroyap1 goriintiisii verildi.

Sekil 4.46: D9 numunesinde asindirilmis yiizey.

4.6.7. D9 Deneyindeki Taramali Elektron Mikroskobu Sonuglar:

Asindirma Oncesi ve sonrasi numune yiizeyinden ve kesitinden numuneler
hazirlanarak SEM ve EDS analizi yapildu.

D9 deneyinde asindirilmamis yiizeyden asindirilmis yilizeye gegis noktasindan
65X biiyiitmede goriintii alindi. Sekil 4.47°de gecis bolgesinde yilizeyden alinan SEM

gorilintiisii gosterildi.
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Sekil 4.47: D9 gecis bolgesi.

Asindirilmis ve asindirilmamis yiizeylerden 1000X ve 2000X biiyiitme ile

goriintii alindi. Asindirilmamis ylizeyden alinan goriintiiler Sekil 4.48°de gosterildi.

Sekil 4.48: D9-asindirilmamis yiizeyden alinan a)1000x b)2000x biiylitme SEM
goriintiileri.

Asindirilmis ylizeyden alinan goriintiiler Sekil 4.49°da gosterildi.

Sekil 4.49: D9-asindirilmis yiizeyden alinan a)1000x b)2000x biiyiitme SEM
goriintiileri.
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4.6.8. D9 Deneyinin Enerji Dagilim Spektrometre Sonuclar:

Asidirma 6ncesi ve sonrast D9 numunesinin yiizeyinden EDS analizi yapildi.

Asindirma 6ncesi EDS analizi sonucu elde edilen degerler Tablo 4.40’ta verildi.

Tablo 4.40: D9 asindirma oncesi EDS analiz sonucu.

Element Agirlikga (%)
Oksijen 38.42
Aluminyum 17.58
Titanyum 41.9
Vanadyum 2.11

Asindirma sonrast EDS analizi sonucu elde edilen degerler Tablo 4.41°de

verildi.

Tablo 4.41: D9 asindirma sonras1 EDS analiz sonucu.

Element Agirlikca (%)
Oksijen 9.97
Aluminyum 55
Titanyum 80.25
Vanadyum 4.28

4.6.9. D9 Deneyinin Mikrosertlik Sonuclar:

Asindirma Oncesi numune yilizeyinden mikrosertlik 6l¢iimleri yapildi. 50
mikrometre araliklarla numune yiizeyinden i¢ yapiya dogru 12 adet sertlik alindi.

Sertlik alindiktan sonra elde edilen mikroyap1 goriintiisii Sekil 4.50°de verildi .
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Sekil 4.50: D9 numunesinin mikrosertlik sonrasi mikroyap1 goriintiisii.

Elde edilen sertlik degerleri Tablo 4.42°de verildi.

Tablo 4.42: D9 numunesinin mikrosertlik degerleri.

Olgiim Derinligi (um) Mikrosertlik degeri (HV)
Yiizey 589
50 520
100 440
150 327
200 360
250 321
300 337
350 300
400 304
450 316
500 298
550 314

4.6.10. D9 Deneyinin XRD Sonuclari

Asindirma oOncesi alfa katmanindaki fazlari tespit etmek amaci ile D9

numunesine XRD yapildi. Sekil 4.51°de D9 numunesinin XRD sonuglar1 verildi.
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Sekil 4.51: D9 numunesinin XRD sonuglart.

71



5. TARTISMALAR

Kimyasal asindirma prosesinin yiizey ve igyapt Ozelliklerine etkisinin tespiti

amaci ile 3 farkli baslangi¢ yiizey kosulu ile 2 farkli kimyasal asindirma ¢zoeltisi

icerisinde deneysel ¢aligmalar gergeklestirildi. Deney matrisi Tablo 5.1°de verildi.

Tablo 5.1: Deney matrisi.

Cozelti ve Baslangi¢ | 170 Mesh Celik 80 Mesh 4 Bar 80 Mesh 7 Bar
Kosullar1 Bilya Aliimina Aliimina
Kumalama Kumlama Kumlama
B1 D4 D5 D6
B2 D7 D8 D9

Tablo 5.1°de verilen deney matrisine gore sonuglar asindirma oncesinde,

asindirma prosesinde ve asindirma sonrasida elde edilen degerler olmak iizere ii¢ ana

baslikta degerlendirilmistir.

5.1. Asindirma Prosesi Oncesi Yiizey ve Icyap:

Ozelliklerinin Degerlendirilmesi

Numunelerin agindirma 6ncesi SEM goriintiileri ve EDS sonuclari sirasiyla Sekil

5.1 ve Tablo 5.2°de verildi.
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Sekil 5.1: Asindirma 6ncesi a) D4, b) D5, c) D6, d) D7, e) D8 ve f) D9 deney
numunelerinin yilizeylerinden alinan SEM goriintiileri.
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Tablo 5.2: Asindirma 6ncesi numune yiizeylerinden alinan EDS sonuglari.

Kumlanmis Yiizey
Deney No Element
Agirlikca (%)

Oksijen 27.89

D4 Aluminyum 4.81
Titanyum 63.44

Vanadyum 3.86

Oksijen 31.78

D5 Aluminyum 19.61
Titanyum 46.62

Vanadyum 1.99

Oksijen 30.85

D6 Aluminyum 16.94
Titanyum 49.74

Vanadyum 2.47

Oksijen 26.83

D7 Aluminyum 4.05
Titanyum 65.19

Vanadyum 3.93

Oksijen 30.62

D8 Aluminyum 12.39
Titanyum 53.88

Vanadyum 3.12

Oksijen 38.42

D9 Aluminyum 17.58
Titanyum 41.9

Vanadyum 2.11

Sekil 5.1°de goriildiigli lizere numunelerin tamaminin yiizeyinin bozuk ve
plirtizliigli oldugu gozlemlendi. Piiriizlii ylizey olusumunun kumlama operasyonu
sebebiyle oldugu diisiiniilmekle birlikte alfa ve beta yapilar1 ylizeylerin bozuk olmasi
sebebiyle tespit edilemedi. Bununla birlikte Tablo 5.2°de verilen EDS sonuglarina gore
Ti-6Al-4V alasimimin kimyasal kompozisyonunda bulunmasi gerekenden daha fazla
oksijen bulundugu belirlendi. Bu durum yilizeyde alfa katmanm bulundugunu
gostermektedir.

Oksijence zengin tabakanin derinliginin tespiti i¢in metalografi ve mikrosertli k
caligmalar1 yiiriitiildii. Metalografi caligmalar1 sonucu elde edilen mikroyapi

goriintiileri Sekil 5.2°de verildi.
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Sekil 5.2: Asindirma 6ncesi a) D4, b) D5, c) D6, d) D7, e) D8 ve f) D9 deneylerinin
mikroyap1 goriintiileri.

Sekil 5.2°deki tiim mikroyap1 goriiniitlerinde kabalagmis alfa tanelerinin varligi
tespit edildi. Mikroyapt goriintiileri alfa katmanin varligin1 dogrulamaktadir. Bu
yapilarin ylizeyden i¢cyapiya dogru biiyiidiigii ve ylizeyden belirli bir mesafede i¢yap1
ile benzer morfolojide tanelerin bulundugu gozlemlendi. Oksijence zengin bu
tabakanin kalinliginin tespiti amaciyla yapilan Olgiimlerin sonuglart Tablo 5.3’te

verildi.
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Tablo 5.3: Asindirma 6ncesi alfa katmani kalinlik degerleri.

D4

D5

D6

D7

D8

D9

Alfa Katmani1 Kalinligi

(upm)

204.7

279.8

257.3

218.5

276.1

273.6

Tablo 5.3’te verilen degerlerden yola ¢ikilarak alfa katmani kaliniginin 204.7um

o

ile 279.8 um arasinda degistigi gozlemlendi.

Alfa katmani kalinliginin dogrulanmasi amaciyla gergeklestirilen mikrosertlik

sonuglar1 Tablo 5.4°te verildi ve bu degerlerden olusturulan grafik Sekil 5.3’te verildi.

Tablo 5.4: Asindirma 6ncesi derinlige bagh mikrosertlik degerleri.

Olgiim D4 D5 D6 D7 D8 D9
Derinligi “\ikrosertlik | Mikrosertlik | Mikrosertlik | Mikrosertlik | Mikrosertlik | Mikrosertlik
(um) degeri (HV) | degeri (HV) | degeri (HV) | degeri (HV) | degeri (HV) | degeri (HV)
0 559 663 632 607 647 589
50 461 666 560 554 635 520
100 429 658 531 499 522 440
150 466 640 418 464 425 327
200 448 587 423 482 401 360
250 433 554 412 485 421 321
300 421 437 344 469 374 337
350 322 423 390 443 382 300
400 329 432 373 417 390 304
450 341 435 351 391 398 316
500 350 411 346 354 362 298
550 346 372 307 359 357 314
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Mikrosertlik (HV)

Derinlik (um)

D4 Ds D6 D7 D3 D9

Sekil 5.3: Asindirma Oncesi mikrosertlik degerleri grafigi.

Tablo 5.4 ve Sekil 5.3’te verilen degerlere gore mikroyapi analizi sonuglarinda
tespit edilen alfa katmani kalinlik degerleri ile ortiisen bir mikrosertlik degisimi
tespit edildi. Elde edilen sonuglara gére numune yiizeyinde igeri dogru sertlik
degerlerinin tiim numunlerde azaldig1 ve yaklasik olarak 300 um sonrasinda sertlik
degerlerinin stabil bir sekilde 450-300HV arasinda kaldig1 gozlendi. Elde edilen bu
sonuglar 15181nda alfa katman1 kalinliginin 300 um ve alt1 degerlere sahip oldugu
tespit edildi.

Dokiim yiizeyler iizerinden yapilan XRD analizi ile alfa katmaninda Ti-a, Al203
ve TiO2 fazlarmin oldugu tespit edildi. Sekil 5.4’te D6 ve D9 numunelerinin

karsilagtirmali XRD sonucu verilmistir.
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Sekil 5.4: D6 ve D9 numunelerinden elde edilen XRD analizi.

Numuneler tizerinde gergeklestirilen yiizey pliriizligi degerleri ise Tablo 5.5’te

verildi.

Tablo 5.5: Asindirma dncesi yiizey piiriizliik degerleri.

Kimyasal Asindirma
Deney No Oncesi (Ra, pm)
D4 3.46
D5 3.60
D6 4.71
D7 3.73
D8 4.10
D9 4.61

Tablo 5.5’te belirtilen yiizey piiriizliik degerlerine gore en diisiik yiizey piiriizlik
degerinin 170 mesh celik bilya kumlanmis numunelerde elde edildigi ve en yliksek
plirlizliik degerinin ise 7bar basing ve 80 mesh tane boyutuna sahip kumla

gerceklestirilmis operasyonla elde edildigi gézlemlendi.
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5.2. Asindirma Prosesi Verilerinin Degerlendirilmesi

Iki farkli ¢ozeltide yapilan asindirma islemi dncesi ve sonrasi ¢ozeltilerdeki asit

miktarlarina ait deger Tablo 5.6’da verildi.

Tablo 5.6: Asindirma 6ncesi ve sonrasi asit miktarlari.

Kimyasal Kimyasal
Deney Kodu Analiz Edilen Asindirma Oncesi | Asindirma Sonrasi

(9/L) (g/L)

HNOs 94.11 93.84

D4 HF 27.62 20.78
Titanyum 9.08 15.22

HNOs 89.83 88.67

D5 HF 24.91 19.66
Titanyum 10.21 14.45

HNOs 96.60 96.00

D6 HF 29.50 19.69
Titanyum 9.18 16.13

HNOs 105,76 103.62

D7 HF 44,09 35,10
Titanyum 19,36 25,33

HNOs 104,50 102,65

D8 HF 43,55 34,07
Titanyum 18,18 26,42

HNOs 102,92 101,29

D9 HF 44,62 35,49
Titanyum 16,94 25,90

Asmdirma gozeltilerine ait asit miktarlarina ait Tablo 5.6’da verilen degerlere
gore HNO3 degerlerinde goz ardi edilebilecek mertebede bir degisimin oldugu tespit
edildi. Diger taraftan HF miktarinin banyolarda azalma ydniinde hareket ettigi ve
Titanyum miktarmin ise tam tersi sekilde yiikseldigi tespit edildi. Elde edilen veriler
1s181nda ¢ozeltilerin literatiirde belirtilen reaksiyonlar ¢er¢evesinde titanyum ¢ozdigi
ve bu sebeple HF miktarinin azalma yoniinde hareket ettigi dogrulandi. Her iki ¢ozelti
i¢cin de gecerli olan bu durum iki ¢ozeltinin de ayn1 mekanizma ile galistigini ve asit
miktarlarindaki degisimin atitanyum ¢6zme mekanizmasinda herhangi bir degisiklige

sebep olmadig belirlendi.
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Bunun yanisira degisen asit oranlarinin numunelerin baslangi¢ yiizey kosullarina

bagl bir degisim gostermedigi tespit edildi.

Asindirma sirasinda ¢6zeltilerden alinan sicaklik degerleri ise toplu olarak Tablo

5.7’de verildi.

Tablo 5.7: Asindirma prosesinde ¢ozeltilerin zamani sicaklik degerleri.

Zaman Sicaklik °C
D4 D5 D6 D7 D8 D9
t0 30.2 30.2 30.4 30 30.2 30.2
t5 30.9 30.9 31.2 324 31.7 31.7
t10 315 31.8 321 34.3 334 335
t15 32.1 32.4 33 36 35.1 35.2
120 32.8 331 33.9 38.5 36.9 36.9
125 335 33.6 34.6 39 38.6 38.5
129,25 - - - 40 40.2 39.9
t30 34 341 35.3 - - -
t35 34.5 34.4 36 - - -
t40 35.1 354 36.4 - - -
t41,4 35.2 35.5 36.6 - - -
42
40 29
38
36
34
32
30
0 5 15 20 25 29.25 30 35 40 41.4
—=@=D/} =@=D5 D6 =@=D7 D8 D9

Sekil 5.5: Asindirma prosesinde ¢ozeltilerin zamana bagli sicaklik degisimi grafigi.

Tablo 5.7 ve Sekil 5.5’te gosterilen verilere gore iki ¢ozeltideki sicaklik artiginin

lineer oldugu goézlemlendi. Buna ek olarak yilizey kosullarina bagli olarak her iki

cozeltinin sicaklik artiginda bir degisimin gerceklesmedigi tespit edildi.

B1 c¢ozeltisinde gerceklestirilen deneylerde ortalama sicaklik artis1 0.13°C/dk

iken B2 ¢ozeltisinde gozlemlenen ortalama sicaklik artis1 0.38°C/dk oldu. Literatiir
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calismalarina gore kullanilan cozeltilerde gergeklesen reaksiyonlarin ekzotermik
reaksiyonlar oldugu ve HF’in ¢oziinme reaksiyonunu kontrol eden etken oldugu
bilinmektedir. B2 ve B1 banyolar1 arasindaki bu farkin B2 ¢6zeltisinin B1 ¢6zelitisine
gore ¢ok daha yiiksek asit miktarlarina sahip olmasina bagl olarak gergeklestigi

distiniilmektedir.

©.3. Asmndirma Prosesi Sonrasi Yiizey ve Icyap:
Ozelliklerinin Degerlendirilmesi

Asindirma sonras1 numuneler iizerinde alfa katmanimin giderildigi SEM/EDS
incelemeleri ile incelendi. Sekil 5.6’da asindirma sonrasi numunelerde yapilan SEM
gorlintlileri  karsilastirma olarak verildi. Asindirilmis yiizeylerden alinan EDS

sonuglar ise Tablo 5.8de verildi.
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Sekil 5.6: Asindirma sonrasi a) D4, b) D5, c) D6, d) D7, e) D8 ve f) D9 deney
numunelerinin yiizeylerinden alinan SEM goériintiileri.
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Tablo 5.8: Asindirma sonras1 numune yiizeylerinden alinan EDS sonuglari.

Asindirilmis Yiizey
Deney No Element
Agirhikea (%)
Oksijen 5.09
D4 Aluminyum 5.71
Titanyum 85.29
Vanadyum 3.91
Oksijen 7.05
D5 Aluminyum 4.72
Titanyum 84.03
Vanadyum 4.2
Oksijen 5.47
D6 Aluminyum 5.28
Titanyum 84.71
Vanadyum 4.53
Oksijen 3.9
D7 Aluminyum 5.87
Titanyum 86.33
Vanadyum 3.9
Oksijen 5.95
D8 Aluminyum 4.88
Titanyum 85
Vanadyum 4.17
Oksijen 9.97
D9 Aluminyum 55
Titanyum 80.25
Vanadyum 4.28

Sekil 5.6°da verilen goriintiilerde birincil beta tane sinirlarindan birincil beta
taneleri igerisine uzamis alfa taneleri gézlemlendi. Kimyasal asindirma oncesinde
tespit edilemeyen mikroyapr Ozellikleri asindirma sonrasi incelenebilmistir.
Dolayisiyla yiizey piiriizliigiinde de diisiis beklenmistir. Tablo 5.8’de verilen EDS
sonuglarma gore ise oksijen miktarinda yiiksek oranda diisiis tespit edilmistir. Bu
degerler asindirma sonrasi hi¢cbir numunede alfa katmaninin bulunmadigina isaret
etmistir.

SEM analizleri donrasinda yapilan metalografi incelemelerine dair goriintiiler

Sekil 5.7°de verilmistir.
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Sekil 5.7: Asindirma sonras1 a) D4, b) D5, c) D6, d) D7, e) D8 ve f) D9 deneylerinin
mikroyapi1 goriintiileri.

Sekil 5.7°de verilen goriintiilerde alfa katmanina 6zgii kabalagmig alfa tanelerine
rastlanmamis olup, hicbir numunede alfa katmanmi varligi ve derinligi tespit
edilememistir.

SEM/EDS ve mikroyap1r analizleri sonucunda gerceklestirilen asindirma
proseslerinin numuneler {izerindeki alfa katmaninin kaldirilmasinda basarili oldugu
tespit edildi.

Kimyasal asindirma sonrast numunelerin yiizeylerinde yiizey piiriizliik

Ol¢timleri tekrarlanmis ve sonuglar1 Tablo 5.9°da verilmistir.
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Tablo 5.9: Asindirma sonrasi yiizey puirtizlik degerleri.

Kimyasal Asindirma
Deney No Oncesi (Ra, pm)
D4 2.70
D5 2.71
D6 2.79
D7 3.40
D8 3.60
D9 3.75

Tablo 5.9’da verilen yiizey piiriizlik degerlerine goére B1 ve B2 ¢6zeltilerinde
yapilan asindirma neticesinde ylizey piirlizlik diistigli gozlemlenmistir. Yiizey
plriizlik degeri baslangic ylizey Ozelliklerinden bagimsiz olarak diistigi
diisiiniilmektedir. Ancak B1 ¢ozeltisinde yapilan asindirma sonrasi elde edilen yiizey
purtizliik degerinin B2 ¢ozeltisinde yapilan asindirma sonrasi elde edilen piiriizlikk
degerine gore daha diisiik oldugu tespit edildi. Bu farklilasmanin asit miktarina bagl
bir degisim oldugu distiniilmektedir. Elde edilen veriler 1s1ginda artan asit miktarina

bagli olarak nihai yiizeyde piiriizliik degerlerinin arttig1 dngoriilmektedir.
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6. GENEL SONUCLAR

Kimyasal agindirma yontemi ile B1 ve B2 banyolar igerisinde farkli baslangic
yiizey kosullari ile proses edilen numunelerden elde edilen genel sonuglar asagidaki

gibidir.

e Kullanilan her iki banyo kompozisyonunun da alfa katmanini tamamen
giderebildigi ve baslangi¢ ylizey kosulunun alfa katmaninin giderilmesinde
olumsuz bir etkisinin olmadigi tespit edildi.

e Alfa katmani bulunan yiizeydeki oksijen degerlerinin yiiksek mertebelerde
oldugu ancak asindirma sonrasinda bu degerlerin diistiigii tespit edildi.

e Numune yiizeyinden igeri dogru sertlik degerlerinin tiim numunelerde azaldig
ve yaklasik olarak 300 um sonrasinda sertlik degerlerinin stabil bir sekilde 450-
300 HV arasinda kaldig1 gozlendi.

e Kullanilan kimyasal asindirma banyosundaki asit degerlerinin proses
sonrasinda literatir ile uyumlu olarak degisimi gozlemlendi. HNOs
degerlerinde goz ardi edilebilecek mertebede bir azalmanin oldugu, diger
taraftan HF miktarinin banyolarda azalma yoniinde hareket ettigi ve titanyum
miktarinin ise tam tersi sekilde yiikseldigi tespit edildi.

e Kimyasal asindirma esnasinda her iki banyoda da sicaklik artis1 oldugu
gozlemlendi. B1 banyosundaki sicaklik artis1 0.13°C/dk iken B2 banyosundaki
sicaklik artig1 0.38°C/dk olarak tespit edildi. Bu davranis, B2 banyosundaki asit
degerlerinin B1 banyosuna gore daha fazla olmasi ile iliskilendirildi.

e Kimyasal asindirma Oncesi yiiksek piiriizlilik degerlerine sahip numune
yiizeylerinde alfa beta lamelar yapisi ortaya ¢ikmazken, kimyasal agindirma
sonrasinda c¢ekilen SEM goriintiileri incelendiginde alfa beta lamelar yapinin
ortaya ciktig1 gozlemlendi.

e Numunelerde tespit edilen maksimum 300 mikrona kadar olan alfa katmani
kalinlig1 mikroyapi, mikrosertlik ve EDS analizleri ile dogrulandi.

e Asindirma sonrast numuneler {izerinden yapilan mikroyapt ve EDS

analizlerinde alfa katmaninin tamamen giderildigi dogrulandi.
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Dokiim yiizeyinde yapilan XRD incelemelerinde Ti-a, AlOz ve TiO2
fazlarinin varligin XRD spektrumunda kanitlandi.

B1 ve B2 c¢ozeltilerinde yapilan asindirma neticesinde yiizey piriizliik
degerlerinin diistiigi gézlemlendi. Yiizey piriizlik degerlerinin baslangig
yiizey Ozelliklerinden bagimsiz olarak distiigii tespit edildi. Ancak Bl
¢oOzeltisinde yapilan agindirma sonrasi elde edilen yiizey piirtizliikk degerinin B2
¢Ozeltisinde yapilan agindirma sonrasi elde edilen piiriizliik degerine gére daha
diisiik oldugu tespit edildi. Bu farklilasmanin asit miktarina bagl bir degisim
oldugu diistiniilmektedir. Elde edilen veriler 15181inda artan asit miktaria baglh

olarak nihai ylizeyde piiriizliik degerlerinin arttig1 6ngoriilmektedir.
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