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4-8 Eyliil 2002 tarihleri arasinda Tiirk Toz Metalurjisi Dernedi tarafindan diizenlenen "Toz Metalurjisi Konferansi1”nda
bildiri olarak sunulmustur.

Bu ¢alismada su sogutmali kanatgikli doner disk kullamilarak hizli katilastirimis AA 2014 alasim tozlar lretildi, Disk malzemesi olarak
bakir ve paslanmaz celik kullanildi ve sogutma suyu sicakiliklari 0 °C ve 18 °C olarak alindl. Disk malzemesi, disk hizi, sivi metal asiri
sitma miktari ve sodutma suyu sicakhdinin dretilen tozlarin mikroyapr ve soduma hizlarina etkileri incelendi. Uretilen tozlarin
mikroyapilar hiicresel olup, artan toz boyutuyla hiicresel-dendritik yapiya doniismektedir. Bakir disk ve 0 °C sogutma suyu sicakiliginda
tretilen tozlarin soguma hizlarinin daha yiksek oldugu ve 0 °C'deki su ile sogutulan bakir disk kullanilarak dretilen 25 mm boyutundaki
tozun soduma hizi 1,01x1(P K/s olurken, aymi disk ve toz boyutu icin 18 °Clik sodutma suyu sicakiiginda soguma hizi 9,02x1C° K/s
oldugu tespit edildi. Paslanmaz celik disk kullanilarak yapilan atomizasyonda 18 °Clik sogutma suyu sicakiiginda ve 25 mm toz boyutu
icin soguma hizi 4,08x10° K/s olarak hesaplandi. Ayrica, soduma hizimin artan asiri isitma miktaryla azaldidi ve artan disk donme hiziyla
arttigi gézlendi.

Anahtar sozciikler : Hizll katilastirma, doner disk atomizasyonu, AA 2014 alasim tozlari

In this study, water cooled finned type rotating disc unit was used to produce rapidly solidified AA 2014 alloy powders. Copper and
stainless steel were used as disc material and the temperature of the cooling water was 0 °C and 18 °C. Effect of the production
parameters such as disc material, cooling water temperature, superheat of liguid metal and disc speed on the microstructure and the
cooling rate of the powders have been investigated. Microstructure of the produced powders was cellular and changed to cellular-
dendritic microstructure with increasing powder size. Cooling rate of the powders produced using copper disc and 0 °C cooling water
temperature was higher than that of stainless steel and 18 °C cooling water temperature. Cooling rate of 25 mm size powder produced
by copper disc was 1,01x1(P K/s and 9,02x10° K/s for 0 °C and 18 °C cooling water temperatures respectively. With the stainless steel
the cooling rate was 4,08x10° K/s for 18 °C cooling water temperature. It was also found that the cooling rate of the powders were
Iincreased with decreasing superheat of the liquid metal and increasing disc rotating speed.

Keywords: Rapid solidification, rotating disc atomization, AA 2014 alloy powders

GIRIS

Hizlh katilastirma geleneksel dokim yontemleriyle elde edilemeyen faz ve mikroyapilarn olusturmak
amaciyla sivi metalin 10° K/s'den daha biyik hizla sogutulmasi islemi olarak tanimlanabilir [1-4].



Geleneksel dokiim yontemleriyle hizl katilastirmay birbirinden ayiran kesin bir soguma hizi olmamakla
birlikte, genellikle 10° K/s'den biiyiik so§uma hizlar hizli katilastirma olarak kabul edilmektedir. Ozel
sartlar altinda 10° K/s gibi yiiksek souma hizina ulasilabildigi gibi, genellikle so§uma hizi 10°-10° K/s
arasindadir  [5-7]. Hizh katilagstirmanin  gergeklestirilebilmesi igin sivi  metalin isisinin - hizla
uzaklastinlmasi gerekir. Bunun igin katilasan pargacidin en az bir boyutunun cok kiiglik olmasi gerekir.
Bu boyut bazen 10-50 mm kadar kiigiik olabilecedi gibi, en az 10 K/s'lik sojuma hizini sadlayacak
sekilde birkac yiiz mikron mertebesinde de olabilir. Ozet olarak, hizl katilagtirmanin
gergeklestirilebilmesi igin gerekli olan sartlar sunlardir [3,8,9]:

(a) Katilasan malzeme en az bir ydnde kiigiik boyuta veya biyik bir ylizey/hacim oranina sahip
olmalidir.

(b) Dis ortamla olan i1si dengesi katilasan malzemeden i1sinin ¢ok kisa bir siirede alinmasina imkan
vermelidir.

Hizl katilastirma ile malzemenin ig yapisinda meydana gelen degisiklikler sunlardir:
1. Katilasma hiz1 arttikga mikro ve makro segregasyon azalir.

2. Kati haldeki ¢ozinurlik miktarlar veya sinirlari genisler.

3. Alasimin i¢ yapisinda bulunan ikincil fazlarin blyukligu, sekli ve dagilimi degisir.
4. Normal soguma hizlarinda segregasyon sonucu olusan fazlar ortadan kalkar.

5. I¢ yapida yari kararli fazlar olusur. Daha sonra uygulanan isil islemlerle bu fazlar baska kararsiz,
yari kararl veya kararli fazlara donusgdrler.

6. Camsi yapida alagimlar tretilebilir [10-12].

Hizli katilastirma yontemleriyle toz, serit, elyaf, lamel, pul, tel vb. sekilli Griinler elde edilir. Soguma hizi
uygulanan yonteme ve Uriiniin boyutlarina gére degisiklik gosterir. Doner disk atomizasyonu sivi metal
veya alagimin yiksek hizda dénmekte olan disk Uzerine akitilip, santrifiij kuvvet etkisiyle pargalanarak
toz elde etme islemidir [6,13,14]. Disk lizerine diisen sivi metal damlaciklarin katilasmasi
buylkliklerine bagh olarak disk lizerinde veya diskten savrulduktan sonra gergeklesir [15,16]. Kiiclik
boyutlu tozlarin yizey/kitle orani daha biiyiik oldugundan daha hizli sodurlar. Tozlarin katilasmasini
hizlandirmak veya isinin siiratle uzaklastiriimasini saglamak amaciyla kati, sivi ve gaz olmak {izere (¢
degisik sogutma ortami kullanilir. Sivi metal damlaciklarini sogutulan bir kati yiizeye carptirarak yapilan
sogutmada kati-sivi ara ylizeyinde kondiiksiyon isi transfer katsayisi yliksek oldugundan soguma hiz
da yiiksek olur [6]. Ote yandan, pek cok hizli katilagtirma yéntemi sivi metali isi iletim katsayisi yiiksek
olan metal bir ylizeyle temas ettirerek sogutma esasina dayanir. Bu sebepten, hizli katilastirma
isleminde 1s1 iletim katsayisi yliksek olan bakir gibi metaller kullanilir. Hizli katilastirmanin olabilmesi
igin sivi-kati ara yilizeyindeki 1sI transfer katsayisinin yiiksek ve soguyan sivi metal filminin kesitinin ince
olmasi gerekir [1].

Bu calismada yeni bir yaklasimla tasarlanarak imal edilen su sogutmali déner disk atomizasyon (initesi
kullanilarak AA 2014 alasim tozlan Uretildi. Bakir ve paslanmaz celikten degisik sayida ve profilde
kanatcikli diskler kullanilarak toz tiretimi gerceklestirildi. Uretim parametrelerinin tozlarin mikroyapi ve
soguma hizlarina etkileri incelendi.

DENEYSEL CALISMALAR



Bu calismada kullanilan su sogutmali déner disk atomizasyon {nitesi Karadeniz Teknik Universitesi
Malzeme Bilimleri Laboratuvarinda tasarlanarak imal edilmistir. Atomizasyon Unitesi prensip olarak sivi
metali su ile sogutulmus kanatgikli déner disk lizerine dar bir nozuldan serbest diisme ile dékerek
atomize etme esasina dayanir. Gelistirilen bu Uinite metal ergitmenin yapildidi firin ve pota,
atomizasyon odasi ve toz toplama béliimlerinden olugsmaktadir. Firin Ni-Cr direng teli ile 1sitiimakta
olup, £ 0,1 °C hassasiyetle sicakhidi kontrol edilmektedir. Grafit potanin dip kismina acilan delige
takilan seramik nozullar araciligiyla sivi metal disk lizerine gonderilmektedir. Atomizasyon Unitesi
hakkinda daha genis bilgi baska yerde verilmistir [17,18].

Diski sogutmada kullanilan suyun sicakligi (SSS) 0 °C ve 18 °C olarak alinmistir. Elektrolitik bakir (CuD)
ve paslanmaz celikten (PCD) imal edilen diskler 60 mm capinda ve 1 mm et kalinliginda olup, su ile
sogutmanin yapilabilmesi igin ters kap seklinde tasarlanmislardir. Disk kanatcik profilleri eskenar
Ucgen, dikdortgen ve ters lggen seklinde olup, kanatgik sayilan 2, 4, 6 olarak secilmistir. Yapilan
deneylerde disk donme hizi (DH) 16.000-22.500 d/d arasinda alinmistir. Sivi metal asiri 1sitma miktari
(AIM) 112-172 °C arasinda alinmistir (Tlig=638 °C). Sivi metal disk Uzerine 2, 2,5 ve 3 mm
caplarindaki seramik nozullar ile génderilmistir (metal akis debileri sirasiyla 5, 8, 13 g/s'dir).
Atomizasyon diski ile akis nozulu arasindaki mesafe 130 mm olup, sivi metal disk merkezinden 15 mm
uzada akitilmistir. Bu calismada hava ortaminda deney yapilmistir. Ancak, sistem soygaz ortaminda
calismaya uygundur. Soygaz ortaminda O, orani distik hizli katilastirilmis toz Gretimi yapmak
mumkiinddr.

Uretilen tozlardan 1000 mm elek altina gecenler dederlendirmeye alinmis olup, metalografik
incelemeler icin tozlar soguk sertlesen regine igine yataklandirimiglardir. Yataklandirilan toz niimuneler
gerekli parlatma islemlerinden sonra 2 ml HF, 3 ml HCI, 5 ml HNOs, 190 ml H,O'dan olusan daglama
ayiraci ile daglanmiglardir. Tozlarin mikroyapi ve ortalama hticre biytkliikleri Gniversal 151k mikroskobu
ve taramali elektron mikroskobunda (SEM) cekilen mikrofotograflar lizerinde yapilmistir. Hiicre
buyiiklikleri dogrusal kesistirme ydntemi ile belirlenmistir. Uretilen tozlarin X-iginlari analizi Rigaku
D/max-3c difraktometresi ile CuK; radyasyonu ile 6lgilmistiir.

SONUCLAR ve TARTISMA

Su sogutmali déner disk atomizasyonu ile yapraksi, cubuksu ve diizensiz sekilli AA 2014 alasim tozlari
retilmistir. Nispeten iri taneli tozlarin ylizeylerinde gézenekler gorilmektedir. Toz boyutu kiiglldikce
ligamental, damlacik sekilli ve az miktarda goriilen kiresel tozlarin orani artmistir (Sekil 1).

Uretilen AA 2014 alasim tozlarinin es eksenli hiicresel mikroyapida oldugu ve genellikle boyutlari 250-
300 um lizerinde olan tozlarin soguma hizi azaldigindan hiicresel-dendritik mikroyapiya sahip olduklari
gozlenmistir. Toz tane boyutu arttikca hiicre boyutu da artmaktadir. Toz taneciginin seklinin de
soguma hizini etkilemesi beklenir. Ornedin yiizey/kiitle orani daha diisiik olan kiiresel sekilli tozlar
daha yavas sogur. Bu calismada karsilastirma yapmak icin genellikle gubuksu veya ligamental tozlar
secilmistir. Soguma hizinin hesaplanmasinda Jones [7] tarafindan gelistirilen asagidaki esitlik
kullaniimistir:

r=Ag" (1)
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Sekil 1. Uretilen Farkli Boyuttaki AA 2014 Alasimi Tozlarinin SEM Gorintiileri,

a) =500/355 mm, b)-250/180 mm, c)-180/125 mm, d)—45 mm.

Burada, I: hiicre boyutu (um), e: soguma hizi (K/s), A ve n: alasim tiirline bagl sabit katsayilardir.
Bu calismada AA 2014 alasimi igin A ve n katsayilari sirasiyla 45 ve 0,25 olarak alinmistir. Tozlarin
soguma hizlarinin hesaplanmasinda ortalama hlicre boyutu esas alinmigtir.

Disk sogutma suyu sicakhiginin (SSS) tozlarin i¢ yapisina etkisi Tablo 1, Sekil 2 ve Sekil 3'te verilmistir.
Tablo 1'den goriilebilecegi gibi 0 °C sicakhiginda sogutma suyu ve bakir disk (CuD) kullanilarak dretilen
25 um boyutundaki tozun soguma hizi 1,01x106 K/s olurken, 220 pm toz boyutu icin 3,7x10° K/s
olarak hesaplanmistir. Ayni disk malzemesi icin sogutma suyu sicakliginin 18 °C alinmasiyla soguma
hizinda azalma gézlenmistir. Buna gore, 25 pym toz boyutu icin soguma hizi 9,02x10° K/s olurken, 220
um toz boyutu icin 2,8x10° K/s olarak hesaplanmistir. Sogutma suyu sicakliginin azalmasiyla ézellikle
kiiglik boyutlu tozlarin soguma hizlari arasindaki farkin arttigi gézlenmistir.

Tablo 1. AA 2014 Alasim Tozlarinda Soguma Hizinin Toz Boyutu ve Disk Sogutma Suyu Sicakligiyla Dedisimi. (Disk malzemesi (DM):
bakir, disk hizi (DH): 22.500 d/d, asir1 1sitma miktari (AIM): 142 °C)

SSS | Toz 25 45 60 77 106 146 160 220
(°C) | boyutu

(mm)
18 |1 (mm) 1,46 2,17 | 3,14 | 3,64 4,44 516 | 524 | 6,15
e(°K/s) |9,02x10° | 1,8x10° | 4,2x10* | 2,3x10* | 1,01x10* | 5,8x10° | 5,4x10° | 2,8x10°
0 [I(mm) 1,42 164 | 2,79 | 2,92 3,75 402 | 519 | 5,74
e(°K/s) |1,01x10° |5,6x10° | 6,7x10% | 5,6x10% | 2,01x10* | 1,6x10* | 5,6x10° | 3,7x10°

Asiri 1sitma miktarinin ortalama hiicre boyutuna ve soguma hizina etkisi Tablo 2, Sekil 4 ve Sekil 5'te
verilmistir. Agiri 1sitma miktarinin 112 °C'den 172 °C'ye gikarilmasiyla sivi metalin viskozitesi ve yizey
gerilimi azalirken, buna karsilik soguma hizi azalmakta ve muhtemelen tozlarin yiizeylerindeki oksit
miktari da artmaktadir. Asiri 1sitmanin artmasiyla 6zellikle 100 pm altindaki tozlarin soguma hizlari
azalmigtir.

Tablo 2. AA 2014 Alasim Tozlarinda Soguma Hizinin Toz Boyutu ve Asiri Isitma Miktariyla Dedisimi. DM: Paslanmaz Celik, DH.: 22.500
aya, SSS: 18 °C



Atomizasyon | Toz 45 70 90 105 146 160 213

Sicakhdi,(°C) | boyutu

(mm)
810 [(mm) | 3,57 | 348 4,35 4,91 5,95 6,72 6,97
e(°K/s) | 4,6x10% | 2,8x10*| 1,2x10* | 7,01x10° | 3,3x10° | 2,01x10% | 1,7x10°
750 [(mm) | 2,34 | 3,07 3,18 4,37 4,83 5,24 5,83

e(°K/s) |1,4x10° | 4,6x10*|4,01x10*| 1,2x10* | 7,5x10° | 5,4x10° | 3,5x10°

Disk hizinin 16.000 d/d'dan 22.500 d/d'ya cikariimasiyla ortalama hiicre boyutu ve soguma hizinin
degisimi Tablo 3, Sekil 6 ve Sekil 7'de gosterilmistir. Disk hizinin artmasi atomize olan tozun hava ile
surtlinme hizini artiracagindan, tasinim mekanizmasiyla soguma hizinin artmasi beklenir. Gercekten
de, disk dénme hizi arttikga, dzellikle blylk boyutlu tozlarda hiicre boyutu farki artmaktadir. Kigiik
boyutlu tozlar disk {izerinde iletim mekanizmasiyla isilarini kaybettiklerinden, nispeten bliylik boyutlu
tozlarda hava ile siirtiinme hizinin etkisiyle soguma daha belirgin bir sekilde artmaktadir.

Disk malzemesinin ortalama hiicre boyutuna ve soguma hizina etkisi Tablo 4'de ve Sekil 8'de

verilmistir. Ozellikle diisiik toz boyutlarinda bakir diskin sogutma etkisinin daha yiiksek oldugu
gbzlenmistir. Bakir diskin paslanmaz celik diske gore 1sil iletkenligi daha yiiksek oldugu igin bu
beklenen bir sonugtur.

Uretilen AA 2014 alasim tozlarinin bilesiminde bulunan fazlarin analizi X-isini kirinimi (XRD) yéntemiyle
yapildi. Sekil 9'da goriildigi gibi, 250 pm alti tozlarin bilesimi a (Al) fazindan olusmaktadir. Hizli
katilastirma nedeniyle i¢ yapida q (CuAl,) fazi gbzlenmemistir. 450 °C'de 5 saat tavlamadan sonra
tozlarda q fazi ile birlikte Cu,Al fazi da olusmustur. Bu durum tozlarin soguma hizinda i¢ yapida olusan
Cu'ca zengin dispersoidlerin sonradan uygulanan tavlama sirasinda Cu,Al olusturmasi ile agiklanabilir.
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Sekil 2. Sogutma Suyu Sicakiiginin Uretilen AA 2014 Alasimina Ait Tozlarin Ig Yapisina Etkisi,, DM Cub,

a) 220 um, b) 25 um, 555 0 °C, ) 220 um, d) 25 um, S55: 18 °C
11
=3
oot
» T SESOC
= 7 e 585080
s
L]
|
2 [ ]
1t
& & —
-1
0 40 80 120 160 200 40
Tozhopaby, =
7
6
g
i,
=1
g 3
e SE50C
" e 55518 C
1
0 40 0 120 160 700 z40

Tozboyuba, pm

Sekil 3. AA 2014 Alasimi Tozlarinda Disk Sogutma Suyu Sicakiigina Badl Olarak Ortalama Hlicre Boyutu ve Soguma Hizinin Degisimi



Sekil 4. AA 2014 Alasim Tozlarinda Asiri Isitma Miktarimin Ic Yapiya Etkis.

a)AIM:172 °C, b) AIM: 112 9C, 555: 18 °C.
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Sekil 5. AA 2014 Alasim Tozlarinda Asiri Isitma Miktarina Bagh Olarak Ortalama Hlicre Boyutu ve Soguma Hizinin Dedisimi,
S§8S: 18 °C

Tablo 3. AA 2014 Alasim Tozlarinda Soguma Hizinin Toz Boyutu ve Disk Dénme Hiziyla Dedisimi, DM: P¢, SSS: 18 °C, AIM:

142 °C,
Disk Toz 45 60 80 120 133 160 213
Hizi, boyutu
(d/d) | (mm)

22.500 | | (mm) 3,25 3,33 4,44 4,55 5 5,59 6,42




e(°K/s) | 3,7x10% | 3,3x10* | 1,1x10* | 9,6x10° | 6,6x10° | 4,2x10° | 2,4x10°
16.000 | | (mm) | 3,39 4,21 5,33 6,15 6,75 7,41 8,14
e(°K/s) | 3,1x10% | 1,3x10% | 5,1x10° | 2,8x10% | 1,9x10° | 1,4x10° | 9,3x10?
Sekil 6. Disk donme hizinin AA 2014 alasimina ait tozlarin mikroyapilarina etkisi,
(a) DH: 16.000 d/d, (b) DH: 22.500 d/d, AIM: 142 °C.
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Sekil 7. AA 2014 alasim tozlarinda disk dénme hizina bagh olarak ortalama hiicre boyutu ve soguma hizinin degisimi, AIM:

142 oC,

Cizelge 4. AA 2014 alasim tozlarinda soguma hizinin toz boyutu ve disk malzemesiyle degisimi, DH: 22.500 d/d, AIM: 142

°C SS: 18 °C
Disk Toz
malzemesi | boyutu 25 45 60 80 120 160 213
(um)
PC A (pm) 1,78 3,25 3,33 4,44 4,55 5,59 6,42
e(°K/s) | 4,08x10° | 3,7x10% | 3,3x10" | 1,1x10" | 9,6x10° | 4,2x10° | 2,4x10’




Siddet (keyfib ir

Cu

A (pm)

1,46 2,17 3,14 3,64 4,46 5,24 5,72

e(°K/s)

9,02x10° | 1,8x10° | 4.2x10* | 2,3x10* | 1,04x10° | 5,4x10° | 3,3x10°

Sekil 8. AA 2014 alasim tozlarinda disk malzemesine bagl olarak ortalama hiicre boyutu ve soguma hizinin dedisimi,

20 160 200 240
. pm

Eildet (kevih i)

25 (demce)

1- Al
2 — Cudly
1 3 — Cughl

28 [derece)

Sekil 9. AA 2014 alasim tozlarinin XRD diyagrami,
(a) 1sil islem gdrmemis, (b) 450 °Cde 5 saat tavianmis.

SONUCLAR

Bu calismada tasarlanarak imal edilen su sogutmali doner disk atomizasyon Unitesiyle hizli
katilastiriimis AA 2014 alasim tozlar Uretildi. Disk sogutma suyu sicakhdi, disk malzemesi, sivi
metal asiri 1sitma miktari ve disk hizinin {retilen tozlarin mikroyapi ve soguma hizlarina etkileri

incelendi. Bulunan sonuclar asagidaki gibi 6zetlenebilir:




1. Bu calismada tasarlanarak imal edilen su sogutmali déner disk atomizasyon Unitesiyle hizli
katilastiriimis AA 2014 alasim tozu Gretimi yapilabilir.

2. Uretilen AA 2014 alasim tozlarinin mikroyapilari hiicresel olup, artan toz boyutuyla
hiicresel/dendritik mikroyapiya dontismektedir. Bakir diskte 0 °C'deki sogutma suyu
kullanilarak Uretilen yaklasik 300 um toz boyutuna kadar, 18 °C sogutma suyu ile retilen
tozlarda ise 250 ym'a kadar hicresel i¢ yapi olusmaktadir.

3. Bakir diskle Uretilen AA 2014 alasim tozlarinin soguma hizlari 0 °C sogutma suyu sicaklig
icin 25 um toz boyutunda 1,01x106 K/s, 220 pym toz boyutunda ise 3,7x10° K/s arasinda,
18 °C sogutma suyu sicakliginda ayni toz boyutlari igin sirasiyla 9,02x10° K/s ve 2,8x10°
K/s arasinda degismektedir. Paslanmaz celik diskle 18 °C sicaklifinda sogutma suyu
kullanilarak tretilen 25 pm ve 213 pm toz boyutlari icin soguma hizlari sirasiyla 4,08x10°
K/s ve 2,4x10° K/s olarak hesaplanmistir.

4. Asiri isitma miktarinin artmasiyla, ézellikle 100 ym alti tozlarin soguma hizlarinda daha
belirgin olmak lizere azalma, disk hizinin 16.000 d/d'dan 22.500 d/d'ya ¢ikarilmasiyla da
artma gorilmastir.

5. Hizh katilastinimig AA 2014 alagim tozlarinin bilesiminde a (Al) fazi vardir. 450 °C'de 5 saat
tavlamadan sonra tozlarin ig yapisinda q fazi ile birlikte Cu4Al fazi da olusmustur.
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