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Ozet — Bu calismada, mekanik 6giitiilen gaz atomize titanyum ve siinger titanyum malzemeler karakterize edilmistir. Calisma
kapsaminda gaz atomize titanyum ve siinger titanyum tozlari, mekanik 6giitme cihazinda 20:1 bilya / toz oram kullanilarak 30
dak dgiitiilmiistiir. Ogiitiilen tozlar 630 MPa basing altinda soguk preslenmistir. Uretilen numuneler 1200 °C’de 2 saat atmosfer
(argon) kontrollii firinda sinterlenmistir. Sinterlenen numuneler firin ortaminda oda sicakligina sogutulmustur. Karakterizasyon
caligmalarinda toz boyut analizorii, optik mikroskop, tarama elektron mikroskobu (SEM) ve transmisyon elektron mikroskobu
(TEM) kullanilmugtir. Yapilan ¢alismalar sonucunda 6giitme sonrast her iki malzemede toz sekilleri ve boyutlari, baslangi¢
tozlarma gore farklilik gostermislerdir. Optik mikroskop incelemelerinde siinger titanyumdan tretilen pargalarda gdzenek
miktarinin gaz atomize titanyum tozundan iretilen parcalara gore daha fazla oldugu belirlenmistir. Ayrica gaz atomize
titanyum ve siinger titanyumun optik mikro yapilar1 incelemelerinde siki paket hegzagonal kristal yapili o titanyum fazinin
olustugu belirlenmistir.

Anahtar kelimeler — Gaz atomize titanyum, stinger titanyum, mekanik 6giitme, mikro yapi, toz boyutu

Characterization of Mechanical Milled Sponge Titanium and Gas
Atomized Titanium Powders

Abstract — In this work, mechanical milled gas atomized titanium and sponge titanium materials have been characterized. For
the experimental work, gas atomized titanium and sponge titanium powders were milled using a 20: 1 ball / powder ratio for 30
minutes in a mechanical alloying device. The milled powders were cold-pressed under 630 MPa pressure. Compressed samples
were sintered at 1200 °C for 2 hours under argon atmosphere. Sintered samples were cooled to room temperature in the furnace
environment. The sintered alloys were characterised by using optic and scanning electron microscope (SEM), transmission
electron microscopy (TEM) and laser particle sizer. As a result of the studies, the powder forms and dimensions of the two
materials after grinding have varied according to the starting powders. In the optical microscope studies, it was determined that
the amount of pore in the parts produced from sponge titanium was higher than that of gas atomized titanium powder. In the
study of the optical microstructures of titanium and sponge titanium with gas atoms, it was determined of hexagonal closed
packed a titanium phase was formed in both structures.

Keywords — Gas atomized titanium, sponge titanium, mechanical milling, microstructure, powder size

I. GIRIS yontemle iiretilen malzemeler, diger toz iiretim teknikleri ile
karsilagtirildiklarinda, ekonomik agidan ¢ok daha tercih
edilebilirdir. Diger bir ifade ile bu yontemle iiretilen tozlar
maliyet agisindan olduk¢a uygundur. Vakum altinda ark firim
icerisinde 1sitilarak son kalan magnezyum pargalari
buharlasgtirilarak  yaklagik %99 saflikta titanyum elde
edilebilmektedir. Siinger titanyum, titanyum ve alagimlarinin
da hammaddesidir. Titanyum, diisiik sicakliklarda hegzagonal
sik1 paket (HSP) yapil1 ve 882,5 °C sicakligin iistiinde hacim
merkezli kiibik (HMK) yapili olan polimorfik kristal yapili
bir elementtir [1,5,6]. Titanyum yiiksek mekanik 6zellikleri,
diisiik yogunluk ve yiiksek korozyon direncine sahip

Titanyum yer kabugunda en fazla bulunan dokuzuncu
elementtir. Saf olarak bulunmasi zor olan titanyum, dogada
genellikle rutile (TiOz) ya da ilmenit (FeTiOs) formunda
bulunmaktadir [1]. Titanyumun oksijen ve azota olan agiri
ilgisi nedeniyle saf olarak elde edilmesi yiiksek bir teknoloji
gerektirmektedir. Gliniimiizde halen titanyum tiretimi, 1938-
1940 yillar1 arasinda Dr. Wilhelm Kroll tarafindan gelistirilen
“Kroll prosesi” ile gerceklestirilmeye devam etmektedir. Bu
islem, titanyum tetra kloririin (TiCls) Koruyucu atmosfer
ortaminda magnezyum ile indirgenmesine dayanmaktadir. Bu
yontemle elde edilen titanyum, gézenekli yapisindan dolay:
“slinger titanyum” olarak adlandirilmaktadir [2-4]. Bu
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kullanisli malzemeler olmast sebebiyle, endiistriyel olarak
birgok farkli alanda kullanilmaktadir [7,8].

Glinlimiizde titanyum alasimlarinin {iretiminde genellikle
toz metallijisi  yontemlerinden biri olan mekanik
alagimlama/mekanik 6gilitme islemi tercih edilmektedir. Toz
metaliirjisi, bir kati malzeme {iretmek i¢in ince toz
pargaciklarinin birlestirilerek sinterlenmesi ile yapilan bir
iiretim siirecidir. Bu yontemin en 6nemli avantaji ise, iiretim
asamasinda islem asamalarinin azaltilarak karmasik sekilli
pargalarin iiretiminde biiyiik kolayliklar saglamasidir [7,9].

Bu calismada, maliyet acisindan ¢ok daha ekonomik olan
siinger titanyum ile farkli bir yontemle (gaz atomize) {iretilen
titanyum tozlarin birbirleri ile kargilagtirmasinin yapilmasi
hedeflenmistir. Boylece, titanyum malzemelerin aralarindaki
farkliliklar belirlenmeye ¢aligtlmustir.

Il. MALZEME VE METOT

Deneysel ¢alismalarda, mekanik 6glitme islemleri i¢in Gazi
Universitesi Teknik Egitim Fakiiltesi biinyesinde bulunan
Szegvari tipi Atritdr kullanilmistir. Matris malzemesi olarak
kullanilan gaz atomize (GA) titanyum tozu (TLS, Technique
GmbH, -45um), siinger titanyum (Ingiltere) ve ogiitme
elemani olarak kullanilan 10 mm ¢apindaki celik bilyalar ise
Ortadogu Rulman Sanayinden temin edilmistir. Mekanik
oglitme parametreleri olarak 20:1 bilya/toz oran1 (BTO),
islem kontrol kimyasali (IKK) olarak etanol ve 30 dakika
mekanik 6giitme siiresi kullanilmistir. Mekanik 6giitiilen gaz
atomize ve siinger titanyum tozlari soguk preslenerek (630
MPa) kontrollii atmosfer (argon) ortaminda 1200 °C’de 2 saat
sinterlenmistir. Sinterleme islemi, Gazi Universitesi Teknik
Egitim Fakiiltesi Metal Egitimi Bolimii Isil Islem
laboratuvarinda  bulunan  atmosfer kontrollii  firinda
yapilmstir. Titanyum reaktif metaller grubuna dahil oldugu
i¢in firin ortaminda oksitlenmeyi 6nlemek amactyla koruyucu
atmosfer olarak argon gazi kullanilmistir. Firin ortamina gaz
girisi bir manometre ile kontrol edilmis, gaz ¢ikis1 ise bir
flow metre ile siirekli kontrol edilmistir. Numuneler firin
ortamina, ZrO; kapli bir molibden levha iizerinde ve atmosfer
ortamindaki oksijen ve azot ile tepkimeye girerek nitriirlenme
ve oksitlenme problemleriyle karsilagmamasi igin siinger
titanyum igine gomiilerek yerlestirilmistir. Karakterizasyon
calismalarinda, Gazi Universitesi Teknik Egitim Fakiiltesi
Malzeme Bilimi laboratuvarinda bulunan Prior marka optik
mikroskop, LEO marka 438 Vp ve 1530 Gemini modeli
tarama elektron mikroskobu (SEM) ve Fraunhofer
Enstitiisinde (Almanya) JEOL 2010 marka analitik
transmisyon elektron mikroskobu (TEM) kullanilmistir. Toz
boyutu analizleri ise Ankara Universitesi ~Kimya
mithendisliginde Malvern 2000 marka Laser Diffraction
prensibine gore c¢alisan toz boyut analizériinde yapilmistir.

I11. SONUCLAR VE TARTISMA

30 dakika mekanik Ogiitiilen gaz atomize ve siinger
titanyum tozlarinin toz boyutu dagilimi, Sekil 1’de
verilmektedir.
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Sekil 1. 30 dakika mekanik 6giitiilen a) gaz atomize titanyum ve b) siinger
titanyumun toz toz boyutu dagilim.

Sekil 1’de verilen toz boyutu grafigi incelendiginde, her iki
toz malzemede toz boyutunun farkli oldugu dikkat
cekmektedir. Mekanik 6giitme islemi dncesi (baslangic tozu)
ortalama tane boyutu 28 pm olan gaz atomize titanyum
tozunun 30 dakikalik mekanik 6giitme sonrasinda ortalama
tane boyutunun 36 um oldugu anlagilmaktadir (Sekil 1.a). Bu
durumda 30 dakikalik 6gilitme sonunda toz boyutunda artis
gozlenmektedir. Toz boyutundaki bu artis, gaz atomize
titanyum (GAT) tozlarm soguk kaynaklanma-deformasyon
asamasinda oldugunun bir gostergesidir. Mekanik 6gilitme
sirasinda tozlarda siirekli olarak ezilme, soguk kaynaklanma,
deformasyon sertlesmesi ve son asamada kirilma meydana

gelmektedir [9]. Siinger titanyumun graniiler halde
olmasindan  dolayi, baslangic tane boyutu analizi
yaptlmamugtir. 30 dakika mekanik Ogiitiilen silinger

titanyumun toz boyutu analizinde ortalama toz boyutu ise 23
pm olarak belirlenmistir (Sekil 1.b). 30 dakika mekanik
Ogiitiilen gaz atomize titanyum ve siinger titanyum tozlarinin
SEM goriintiisii, Sekil 2°de verilmektedir.
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Sekil 2. 30 dakika mekanik ogiitiilen a) gaz atomize titanyum ve b) siinger
titanyum tozlarinin SEM goriintiileri.

Sekil 2.a’da verilen SEM goriintiisiinden anlasildigi gibi
mekanik o6giitillen gaz atomize titanyum tozlar1 karmagik
sekilli ve pulcuklar halindedir. Siinger titanyumun mekanik
oglitme iglemi sonrasindaki SEM goriintiisiiniin (Sekil 2.b),
ayni siirede mekanik ogiitiilen gaz atomize titanyum tozuna
sekil olarak benzedigi gozlenmektedir. Mekanik ogiitme
islemi sirasindaki deformasyon etkisiyle tozlarin pulcuk
seklini aldigi, bazi toz tanelerin kirilmalar sebebiyle
boyutlarinin  kiigiildigii ve bazi tozlarin ise soguk
kaynaklanma sonucunda irilestigi goriilebilmektedir. Tozlarin
ezilerek pulcuklar seklini almasi, mekanik 6giitiilen siinger
titanyum malzemenin siinek karakterli oldugunu da
gostermektedir [10]. 30 dakika mekanik Ogiitiilen gaz
atomize ve silinger titanyumundan {iretilen numunelerin
sinterleme iglemleri sonrast elde edilen optik mikroskop
mikro yap1 goriintiileri, Sekil 3’de verilmektedir.
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Sekil 3. 30 dakika mekanik &giitiilen a) gaz atomize titanyum ve b) siinger
titanyumun optik mikro yap1 goriintiisii.

Sekil 3’te verilen 30 dakika mekanik dgiitiilen gaz atomize
titanyum ve siinger titanyumun optik mikro yap1 goriintiileri
incelendiginde her iki yapinin tamamen o titanyum oldugu
gozlenmektedir. Sinterlemeyle olusan o titanyum fazinin
stitunsal taneler seklinde ve rasgele yonlenmis olduklart ve
ayrica numunelerde gozeneklerin oldugu goriilmektedir.
Sinterlenen siinger titanyum numuneden elde edilen mikro
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yapt goriintiistinde gdzenek miktarinin, sinterlenen gaz
atomize titanyum malzemeye gore daha fazla oldugu
goriilmektedir. Yapilan bir ¢alismada, siinger titanyumdan
yapilan alasimlarda tuzlar nedeniyle sinterleme sirasinda
mikro yapida daha iri ve ¢ok sayida gbzenek oldugu
belirtilmektedir [10]. 30 dakika mekanik ogiitiilen gaz
atomize titanyumun TEM goriintiisti Sekil 4°te verilmektedir.

Sekil 4. 30 dakika mekanik Ogiitilen gaz atomize titanyumun (a) TEM
aydmlik alan goriintiisii ve (b) ilgili secili alan kirinim paterni.

Sekil 4’te transmisyon elektron mikroskobu (TEM)
aydinlik alan ve segili alan elektron kirmmim paterni
goriintlileri  verilmigtir.  Yapilan aydinlik alan TEM
goriintisiinde yaklagik 200-250 nanometre civarinda bir o
titanyum yapili gaz atomize titanyum tozu goriilmektedir
(Sekil 4.a). Sekil 4.b’de ise z=[1213] kristal dogrultusundan
alman segili alan kirmim paterni goériintiisii verilmektedir.
Sinterleme sonucunda siki paket hegzagonal kristal yapili o
titanyum fazinin olustugu gortilmektedir.

IV.SONUCLAR

Mekanik ogiitiilen siinger titanyumun ve gaz atomize
titanyum tozlarin karakterizasyonunun incelendigi bu ¢alisma
sonunda elde edilen sonuglar agagida verilmektedir.

Titanyum toz malzeme {iretiminde kullanilan siinger
titanyum ve gaz atomize titanyum tozlarinm 30 dak mekanik
oglitme sonunda yapilan optik ve tarama elektron mikroskobu
incelemelerinde toz sekillerinin ve boyutlarinin baglangig
tozlarma gore farklilik gosterdikleri belirlenmistir. Yapilan
toz boyutu analizleri sonucunda 30 dakikalik mekanik
ogiitme islemi sonunda siinger titanyum tozlarmin gaz
atomize titanyum tozlarina gore daha yiiksek ogiitiilebilirlige
sahip oldugu belirlenmistir.

Mekanik Ogiitme iglemi yapilan titanyum toz
malzemeler soguk presleme isleminden sonra atmosfer
kontrolli firinlarda argon ortaminda sinterlenmiglerdir.
Sinterleme islemi sonrast yapilan optik mikroskop
incelemelerinde siinger titanyumdan iretilen parcalarda
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gbdzenek miktarinin gaz atomize titanyum tozundan iretilen
parcalara gore daha fazla oldugu belirlenmistir
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