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Öz 

Bu çalışmada Al60Cu20Ni18Ti2 alaşımı, yüksek enerjili bilyeli öğütme cihazı kullanılarak üretilmiştir. Farklı öğütme süreleri 

sonrasında elde edilen toz karışımların mikroyapıları ve termal davranışları X-ışını kırınımı (XRD), taramalı elektron 

mikroskobu-enerji dağılımlı X-ışını spektroskopisi (SEM-EDX) ve diferansiyel termal analiz (DTA) ile karakterize edilmiştir. 

Öğütme süresinin artmasıyla alaşımın yapısında başlangıç fazlarıyla beraber AlNi ve Al3Cu2 intermetalik fazlarının oluştuğu 

belirlenmiştir. Bununla birlikte toz karışımın artan öğütme süresiyle parçacık boyutunun küçüldüğü ve daha homojen bir yapıya 

dönüştüğü görülmüştür. 30 saatlik öğütme sonrası elde edilen nihai alaşımın DTA analizinde kristallenme sıcaklıkları 

belirlenerek Kissinger metoduyla aktivasyon enerjileri hesaplanmıştır. 
Anahtar Kelimeler: Al-esaslı alaşımlar, mikroyapı, termal özellikler, mekanik alaşımlama; 

Structural and thermal characterization of Al-Cu-Ni-Ti alloy produced by mechanical alloying 

Abstract 

In this study, Al60Cu20Ni18Ti2 alloy was produced by using a high energy ball milling equipment. The microstructures and 

thermal behaviours of the powder mixtures obtained after different milling times were characterised by X-ray diffraction (XRD), 

scanning electron microscopy - energy dispersive X-ray spectroscopy (SEM-EDX) and differential thermal analysis (DTA). It 

was determined that AlNi and Al3Cu2 intermetallic phases were formed in the structure of the alloy together with the initial 

phases with increasing milling time. However, it was observed that the particle size of the powder mixture decreased with 

increasing milling time and turned into a more homogeneous structure. After 30 hours of milling, the crystallisation temperatures 

were determined by DTA analysis of the final alloy and activation energies were calculated by Kissinger method. 
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1. Giriş 

Alüminyum (Al) alaşımları, oda sıcaklığında karakteristik ve mekanik özelliklerinden dolayı çeşitli 

uygulamalarda yaygın olarak kullanılmaktadır. Al-esaslı alaşımların karakteristik özgül mukavemeti, havacılık ve 

otomotiv endüstrisinde kullanımı için onları ideal bir malzeme haline getirir [1], [2], [3], [4], [5]. Ancak, günümüzde 

kullanılan Al-esaslı alaşımların bazı durumlarda yüksek sıcaklıklarda mukavemetini kaybetme eğiliminde 

olduklarından düşük sıcaklıklarda kullanılan ürünlerde tercih edilmektedir. Sıcaklık değişimi ile Al-esaslı 

alaşımlarında görülen mukavemet değişimi, yüksek sıcaklıklarda meydana gelen aşırı tane büyümesinin neden 

olduğu mikroyapısal kararsızlığa atfedilebilir [6].  

Al-esaslı alaşımların mukavemetine etki eden tane boyutunun performansı, Hall-Petch etkisi ile 

ilişkilendirilebilir. Nitekim tane boyutu, malzemenin mukavemeti ile ters orantılı olabilmektedir. Böylece tane 

boyutu küçüldüğünde alaşımların mukavemeti artmaktadır [7]. Bununla birlikte alaşımlar, aşırı yüksek sıcaklıklara 

maruz kaldığında nanokristal saf alüminyumda ortaya çıkan mikroyapısal kararsızlıklar nedeniyle kararlılığını 

yitirmektedir. Nanokristal alüminyumdaki mikroyapısal kararsızlık, tane sınırları tarafından sağlanan toplam serbest 

enerjideki önemli artış nedeniyle meydana gelmektedir. Mevcut serbest enerjiyi azaltmak için tane büyüme 

mekanizmasını artırma eğiliminde olan ve böylece nanokristal malzemelerin tane sınır alanını azaltan büyük bir itici 

güç vardır [8]. Bununla birlikte, yüksek sıcaklıklarda tane sınırı sabitleme kuvveti, tane büyüme sürecini 

engellemeye yetecek kadar yeterli olmadığı düşünülmektedir. Bunun aksine, termodinamik kararlılıkta tane sınırı 

enerjisindeki azalma, tane sınırlarında ayrışma eğiliminde olan ve çözünen atomların ilave edilmesiyle elde 

edilmektedir. 

Bu nedenle saf alüminyumun tane boyutu üzerindeki olumsuz etkisini azaltacak Al-esaslı kompleks alaşımların 

üretilmesi olası çözümlerden sadece biri olarak gözükmektedir. Bu alaşımların yüksek sıcaklıklarda mukavemetinin 

artması, yapıda aşırı doymuş katı çözelti ve ikincil faz olan sert intermetaliklerin oluşmasıyla mümkündür. Katı 

çözelti oluşumu ve intermetaliklerin çökelmesi alaşımın mikroyapısal kararlılığını arttırmaktadır. Son yıllarda, daha 

yüksek performanslı malzemeleri elde etmek amacıyla Al-esaslı metal matrisli kompozitler veya nanokristal 

dağılmış amorf alaşımlar gibi malzemeler üzerine araştırmalar yapılmıştır [9], [10], [11], [12], [13]. Amorf, 

nanokristal ve intermetalik malzemeler gelişen teknolojiyle birlikte farklı uygulama alanlarına sahip olmasından 

dolayı araştırmacıların ilgisini çekmektedir [14], [15]. Çok fazlı alaşımların mikroyapısını daha iyi kavramak ve 

endüstride uygulanabilir hale getirmek oldukça önemlidir. Bu nedenle, kompleks Al-esaslı alaşımlar araştırılmaya 

değer en potansiyel adaylar olmaya devam etmektedir [16]. Bu kapsamda bu çalışmada, kompleks Al-Cu-Ni-Ti 

alaşımının üretilmesi ve karakterize edilmesi amaçlanmaktadır. 

Çeşitli yöntemlerle üretilebilen Al-esaslı alaşımları, oda sıcaklığında ve toz metalurjisiyle üretmek istenildiği 

zaman uygulanabilecek en avantajlı yöntem mekanik alaşımlama yöntemi olarak karşımıza çıkar. Bu yöntem 

sayesinde pratik uygulamalarda kullanılabilecek toz malzemeleri, oda sıcaklığında ve arzu edilen parçacık 

boyutunda elde etmek mümkündür[17], [18]Böylece mekanik alaşımlama yöntemi kullanılarak nanokristal, 

kuazikristal ve amorf yapıya sahip alaşımların üretilmesi ve karakterizasyonu konusunda literatürde Al-Cu-Ti [19] 

ve Al-Cu-Fe [20], [21] gibi Al-Cu esaslı alaşımların olduğu birçok çalışma yer almaktadır. Bununla birlikte 

intermetalik faz oluşumunun incelendiği Al-Fe-Ti ve Al-Cu-Ni-Ti gibi alaşım tozları karakterize edilmiştir [22].  

Alüminyum alaşımları gibi, titanyum ve alaşımlarının otomotiv ve havacılık uygulamalarında tercih edilmesi 

üzerine oldukça fazla çalışma yapılmasının temel sebebi mukavemet/ağırlık oranın oldukça yüksek olması ve 

yüksek sıcaklıklarda bu iyi özelliklerini muhafaza edebilmesinden kaynaklanmaktadır. Özellikle Ti elementi, Al-Ni 
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alaşımlarıyla birlikte kullanıldığında üretilen malzemenin sürünme direnci oldukça iyi seviyelere ulaşmaktadır [23]. 

Bu nedenle, mekanik alaşımlama yöntemiyle üretilen Al-Cu-Ni-Ti tozlarının mükemmel aşınma direnci, yüksek 

mukavemet, yüksek sertlik, yüksek termal kararlılık, düşük yoğunluk gibi özelliklerinden dolayı teknolojik 

uygulamalar için oldukça uygun olduğu düşünülmektedir [24], [25], [26], [27]. Bu kapsamda, bu çalışmada sünek 

(Al ve Cu) ve gevrek (Ni ve Ti) metal tozları, Al60Cu20Ni18Ti2 (at.%) kompozisyonunu oluşturacak Şek.de mekanik 

alaşımlama işlemine tabi tutulmuştur. Farklı öğütme süreleri sonucunda elde edilen toz alaşımların faz değişimi X-

ışını difraksiyonuyla (XRD), parçacık morfolojisindeki değişim taramalı elektron mikroskobu ve enerji dağılımlı X-

ışını ışını spektroskopisi (SEM/EDX) ile analiz edilmiştir. Alaşımların termal kararlılığı ise diferansiyel termal 

analiz (DTA) ile belirlenmiştir. 

 

2. Materyal ve Yöntem 

 

Bu çalışmada Al60Cu20Ni18Ti2 (at.%) alaşımı, XQM-2 model yüksek enerjili bilyeli öğütme cihazı kullanılarak 

üretilmiştir. Alaşımı oluşturan başlangıç elementel tozları %99 saflıkta Aldrich firmasından temin edilmiştir. 

Başlangıç tozlarının toz boyut aralıkları tedarikçi firmadan sağlanan değerlerdir. Al toz parçacıkları 50–120 µm, Cu 

toz parçacıkları 5–8 µm, Ni toz parçacıkları 1–10 µm ve Ti toz parçacıkları 100–200 µm arasındadır. Alaşımı 

oluşturan başlangıç elementel tozları %99 saflıkta Aldrich firmasından temin edilmiştir. Öğütme işlemi, argon 

atmosferi altında sertleştirilmiş paslanmaz çelik hazne ve bilyelerle 10:1 bilye/toz ağırlık oranında 350 rpm öğütme 

hızında belirli öğütme sürelerine kadar (1, 5, 10, 15, 20 ve 30 saat) gerçekleştirilmiştir. Bu çalışmada öğütme hızı, 

mekanik alaşımlama işlemi sonucunda elde edilen Al66Co20Cu14 alaşımı hakkındaki çalışma esas alınarak 350 rpm 

olarak belirlenmiştir[28]. Öğütme işlemi ne kadar hızlı gerçekleşirse toz parçacıklarına aktarılan enerji de o kadar 

yüksek olacaktır. Ancak belirli bir öğütme hızının üzerinde bilyeler, haznenin iç duvarlarında hareket ederek toz 

parçacıklarına herhangi bir çarpma kuvveti uygulamak için haznenin aşağısına düşemez. Bununla beraber yüksek 

öğütme hızlarda haznenin sıcaklığı yüksek bir değere ulaştığında tozlardaki yarı-kararlı fazların bozunmasına neden 

olur. Ayrıca öğütme haznesinin aşırı ısınması, daha yüksek plastik deformasyon sonucunda soğuk kaynaklanmada 

artışa neden olur ve toz parçacıkları öğütme haznesinin iç duvarlarına yapışabilir ve elde edilecek olan nihai toz 

miktarı bu nedenle daha düşük olabilir. Artan öğütme hızının bir başka dezavantajı da öğütme haznesi ve bilyelerin 

çok fazla aşınmasıdır ve bu da tozlarda kirliliğinin artmasına neden olabilir. Öğütme işlemi sonrası elde edilen toz 

alaşımların faz analizleri, Philips X’Pert PRO XRD cihazında CuKα radyasyonu (λ = 0.15406 nm) ile 2θ = 20º - 90º 

aralığında yapılmıştır. Öğütme işlemi süresince toz parçacıkları kaynaklanma, kırılma ve yeniden kaynaklanma 

işlemleri nedeniyle yoğun gerinime maruz kalır [29]. Dolaysıyla parçacıkların morfolojisinde meydana gelen 

değişim, Zeiss EVO LS10 SEM ve Bruker EDX dedektörü ile 20 kV potansiyeli altında incelenmiştir. Mekanik 

alaşımlama yöntemiyle üretilen tozların termal analizleri, SII 6300 EXSTAR DTA cihazında 30-950 ℃ sıcaklık 

aralığında, 20 ml/dk. azot gazı akış hızı altında ve 30 °C/dk. ısıtma hızında gerçekleştirilmiştir. Mekanik alaşımlama 

yöntemiyle üretilen Al60Cu20Ni18Ti2 alaşımlarının kristalit boyutu (D), XRD verileri kullanılarak Scherrer denklemi 

ile hesaplanmıştır. 

 

3. Bulgular ve Tartışma 

 

Uygun oranlarda tartılan başlangıç metal tozları, öğütücü bilyelerle birlikte öğütme haznesine konularak uygun 

süreler boyunca öğütülmüştür. Öğütme işlemine tabi tutulan toz karışımları, belirlenen sürelerde öğütme 

haznesinden çıkarılıp XRD, SEM-EDX ve DTA teknikleri kullanılarak karakterize edilmiştir. Farklı öğütme 

sürelerinden (1, 5, 10, 15, 20 ve 30 saat) sonra elde edilen Al60Cu20Ni18Ti2 alaşımının XRD sonuçları, Şek. 1’de 

görülmektedir. Mekanik alaşımlama işleminde; öğütücü tipi, öğütme haznesi ve bilyeleri, öğütme hızı, öğütme 

süresi, öğütme atmosferi, bilye-toz ağırlık oranı, işlem kontrol malzemesi ve öğütme sıcaklığı gibi toz yapısını 

etkiyen birçok parametre vardır. Dolayısıyla, bu çok sayıdaki işlem parametrelerini optimize ederek istenen toz 
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yapısını elde etmek mümkündür. Geleneksel toz alaşımlarda bu değişkenlerin öğütülmüş tozların yapısı üzerindeki 

etkisine dair detaylı çalışmalar yapılmış olsa da yeni alaşım sistemleri üzerinde detaylı çalışmalar mevcut değildir. 

Bu çalışmada, diğer parametreler sabit tutulup yalnızca öğütme süresi değiştirilerek öğütme süresinin 

Al60Cu20Ni18Ti2 alaşımında yapısal ve termal özelliklerine olan etkisi incelenmiştir. Şek. 1’deki XRD grafiği 

incelendiğinde öğütme işleminin 1, 5, 10 ve 15 saatlik sürelerinde alaşımı oluşturan başlangıç elementlerine ait 

piklerin yer aldığı görülmektedir. Bununla birlikte, öğütme süresinin artması Al (kübik, ICDD ref. no: 98-015-

0692), Cu (kübik, ICDD ref. no: 98-018-0109), Ni (kübik, ICDD ref. no: 98-016-2415) ve Ti (hekzagonal, ICDD 

ref. no: 98-005-3784) fazlarına ait piklerin şiddetinde azalmaya ve genişlemeye neden olduğu anlaşılmaktadır. 

Öğütme işlemi ilerledikçe, ortaya çıkan yüksek enerji miktarı ve toz parçacıklarında oluşan kristalografik kusurların 

(nokta, çizgi ve düzlemsel kusurlar) artması nedeniyle pik genişlemesi artar. Öğütme işleminin 20 ve 30 saatlik 

sürelerinde ise alaşımın yapısında saf elementel piklerin yanı sıra, AlNi (kübik, ICDD ref. no: 98-060-4356) ve 

Al3Cu2 (hekzagonal, ICDD ref. no: 98-005-7668) AlNi (kübik, ICDD ref. no: 98-060-4356) ve Al3Cu2 (hekzagonal, 

ICDD ref. no: 98-060-4356) intermetalik fazlarına ait yeni piklerin oluştuğu görülmektedir. Bununla birlikte, yapıda 

Ti elementini içeren bir bileşiğe ait fazın görülmemesi, diğerlerine kıyasla toz karışımındaki küçük ağırlık 

fraksiyonundan ve yüksek kafes gerilimi ile parçacık ve kristalit boyutun azalmasından kaynaklandığı 

düşünülmektedir [29]. Bu çalışmadaki toz karışımlarının öğütülmesiyle meydana gelen faz oluşumu, şu Şek.de 

özetlenebilir: Başlangıç toz karışımı → elementel fazlar → elementel fazlar + intermetalik fazlar. 

 

 

Şek. 1. Farklı öğütme süreleri (1, 5, 10, 15, 20 ve 30 saat) sonrası elde edilen Al60Cu20Ni18Ti2 tozlarının XRD desenleri. 

Al60Cu20Ni18Ti2 tozlarının mekanik alaşımlama süreleri ile ortalama kristalit boyutu ve örgü gerinimi arasındaki 
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ilişki Şek. 2’de yer almaktadır. Şek. 2’deki grafikten toz alaşımların kristalit boyutunun belirgin bir Şek.de azaldığı 

ve örgü gerinimi değerlerinin arttığı görülmektedir. Bu durum, öğütme işlemi süresinin artmasıyla toz 

parçacıklarında aşırı plastik deformasyon ve dislokasyonların meydana geldiğini belirtmektedir [29]. Mekanik 

alaşımlama yöntemiyle üretilen Al60Cu20Ni18Ti2 alaşımlarının kristalit boyutu (D), XRD verileri kullanılarak 

Scherrer denklemi ile hesaplanmıştır [30].  

 

𝐷 =
𝐾𝜆

𝛽 cos𝜃
           (1) 

 

Toz numunelerin örgü gerinimi (ε) değerleri, aynı XRD verileri için aşağıdaki denklemden hesaplanmıştır. 

 

𝜀 =
𝛽

4tan𝜃
           (2) 

 

Burada; K = Scherrer sabiti, β = FWHM (piklerin yüksekliğinin yarısındaki tam genişlik), λ = X-ışını dalga boyu 

ve θ = radyan cinsinden pik yansıma açısıdır. Scherrer sabiti (K), partikül geometrisine ve numunedeki partikül 

boyutlarının dağılımına bağlıdır [31]. Bu durumda ise, K sabiti 0,94 olarak alınmıştır. Nihai olarak hesaplanan 

ortalama kristalit boyutu (D) ve örgü gerinimi (ε) değerleri tahmini bir hesaplamayı içermektedir. Ayrıca farklı bir 

yaklaşımla sonuçlar değerlendirilmek istense de bazı piklerin üst üste gelmesi sonucunda FWHM değerlerininin net 

olarak tespit edilememesinden elde edilen değerlerin birbirinden çok farklı olması nedeniyle Williamson-Hall 

yaklaşımı uygulanamamıştır. 

Al60Cu20Ni18Ti2 tozlarının 1 saatlik öğütme işlemi sonrası hesaplanan ortalama kristalit boyutu 63,2 nm olarak 

bulunurken, öğütme süresinin etkisiyle birlikte kristalit boyutta yaklaşık olarak %34’lük bir azalma meydana gelerek 

30 saatlik öğütme işlemi sonrası tozların kristalit boyutunun 42,1 nm’ye düştüğü belirlenmiştir. Bununla birlikte, 1 

saatlik öğütme sonrasındaki toz karışımların örgü gerinimi %0,265 iken, 30 saatlik öğütme sonrasında bu oranın 

%0,353’e arttığı hesaplanmıştır. Mekanik alaşımlama işlemi sırasında Al60Cu20Ni18Ti2 tozları, yüksek enerjili 

çarpışmalardan ağır mekanik deformasyona maruz kaldığından, öğütme süresi arttıkça kristalit boyutları azalır ve 

artan dislokasyon yoğunluğu nedeniyle ortalama örgü gerinimleri artar. Dislokasyon yoğunluğu kritik bir değere 

yaklaştıkça, taneler düşük açılı alt sınırlardan ayrılarak daha küçük taneciklere ayrılmaktadır. Şiddetli plastik 

deformasyon nedeniyle alt taneler arasındaki hatalı yönelimler artar ve düşük açılı tane sınırlarının yerini yüksek 

açılı tane sınırları alarak nanokristal tanelerin oluşmasına neden olur. Öğütme süresince metal tozlarında görülen bu 

durum daha önce bildirilen sonuçlarla uyum içindedir [32], [33].  
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Şek. 2. Al60Cu20Ni18Ti2 alaşımının öğütme süresince ortalama kristalit boyut ve örgü gerinimindeki değişim. 

Mekanik alaşımlama yöntemiyle farklı sürelerde öğütülen Al60Cu20Ni18Ti2 tozlarının homojenliği, parçacık 

boyutu ve mikroyapısal değişimleri tespit edebilmek amacıyla SEM ile morfolojik inceleme yapılmıştır. Değişen 

alaşımlama sürelerine (1-30 saat) bağlı olarak elde edilen Al60Cu20Ni18Ti2 tozlarının SEM fotoğrafları Şek. 3’te 

verilmiştir. Şek. 3a’da görüldüğü gibi, 1 saat öğütülen toz parçacıklarının her biri farklı Şek. ve boyutlardadır. Şek. 

3b’de görüldüğü üzere 5 saatlik öğütme işleminden sonra başlangıç toz parçacıkları, soğuk kaynaklanmayla birlikte 

birleşip tekrar kırılmaya maruz kaldıkça tozun morfolojisinde gözle görülebilir bir fark ortaya çıkmıştır. Şek. 3c’de 

ise toz parçacıklarının boyutları tekrarlı soğuk kaynaklanma ve kırılma işlemi sonrasında giderek küçülerek ve daha 

homojen hale gelmeye başlamıştır. Bu aşamada, parçacıkların deformasyonla birlikte mikroyapısındaki değişim 

bilye/toz arasında meydana gelen çarpma kuvvetiyle meydana gelmektedir. Şek. 3d ve 3e’de ise artan öğütme 

süresine bağlı olarak toz parçacıklarının boyutlarında az bir artış gözlemlenmiştir. Parçacık boyutlarında görülen 

nispeten bu artışaa, yeni fazların oluşumunun etkisi olduğu düşünülmektedir. SEM fotoğrafları, XRD kırınım 

desenleriyle birlikte değerlendirildiğinde 15 saatlik öğütme işleminden sonra Ni ve Al metallerinin birleşerek AlNi 

fazını oluştuğu görülmektedir. Bunun bir sonucu olarak parçacıkların birleşmesiyle toz boyutunda bir artış meydana 

geldiği düşünülmektedir. Şek. 3f’de görüldüğü gibi, Al60Cu20Ni18Ti2 toz parçacıklarına etki eden çarpışma kuvveti 

30 saat boyunca devam ettiğinde ise alaşımın mikroyapısı daha homojen hale gelmiş ve buna bağlı olarak tane 

boyutunda azalma meydana gelmiştir. Ancak, öğütme süresi arttıkça mikroyapı içerisinde topaklanmalar artmış, 
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bunun bir sonucu olarak yapı içeresinde yer yer daha büyük boyutlu parçacıklar oluşmuştur. Bu durum ise Cu, Ni ve 

Ti tozlarının Al içinde çözünmesi olarak nitelendirilebilir. Dolayısıyla, toz parçacıklarında istenilen mikroyapıyı 

elde etmek için mekanik alaşımlama yönteminde temel prensip olan soğuk kaynaklanma ve tekrar kırılma 

mekanizmasının doğru bir Şek.de tekrarlanması gerekmektedir. 

 

 

Şek. 3. Farklı öğütme süreleri; a) 1 sa., b) 5 sa., c) 10 sa., d) 15 sa., e) 20 sa., ve f) 30 sa., sonrası elde edilen Al60Cu20Ni18Ti2 tozların SEM 

fotoğrafları. 
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Farklı sürelerde (1, 5, 10, 15, 20, ve 30 saat) öğütülmüş olan Al60Cu20Ni18Ti2 tozlarının değişen mikroyapı ve 

elementel dağılımını incelemek amacıyla EDX analizleri gerçekleştirilmiştir. Değişen alaşımlama sürelerine (1-30 

saat) bağlı olarak elde edilen Al60Cu20Ni18Ti2 tozlarının EDX elementel haritalama görüntüleri Şek. 4’te yer 

almaktadır. Şek. 4a’da öğütme işleminin ilk 1 saatlik süresinde elde edilen tozların EDX analizinde sırasıyla kırmızı 

renk Al elementini, yeşil renk Cu elementini, mavi renk Ti elementini ve turkuaz rengi Ni elementini 

belirtmektedirler. Şek. 4(b ve c)’deki görüntülerde başlangıç elementlerinin birbiri ile karışmadığı ve genel olarak 

heterojen bir yapıya sahip olduğu görülmektedir. Bununla birlikte, Al toz parçacıklarının oldukça büyük olduğu ve 

yapı içerisinde kümelendiği, ancak Cu, Ni ve Ti toz parçacıklarının ise kendi aralarında nispeten homojen olduğu ve 

Ni tozlarının bazı küçük koloniler oluşturduğu anlaşılmaktadır. Şek. 4d’deki EDX analizinde parçacık boyutlarında 

azalma ve buna bağlı olarak mikroyapıda homojenleşme eğiliminin olduğu görülmektedir. Ayrıca, XRD ve SEM 

sonuçları dikkate alındığında AlNi fazının oluştuğu ve Ni elementinin Al matrisi içerisinde çözündüğü 

düşünülmektedir. Dolayıyla yapıda oluşan intermetalik fazların parçacık boyutunu artırdığı anlaşılmaktadır. Şek. 4e 

ve 4f’deki görüntülerde parçacık boyutunun tekrar küçüldüğü ve daha homojen bir yapının oluştuğu görülmektedir. 

Şek. 5’teki 30 saatlik öğütme işlemi sonrası elde edilen tozların EDX elementel haritalama görüntüleri bu durumu 

desteklemektedir. Elde edilen bu sonuçlar, Al-Si alaşımı için bildirilenlerle uyum içindedir [34]. 
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Şek. 4. Farklı öğütme süreleri; a) 1 sa., b) 5 sa., c) 10 sa., d) 15 sa., e) 20 sa. ve f) 30 sa. sonrası elde edilen Al60Cu20Ni18Ti2 tozların EDX 

haritalama görüntüleri. 
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Şek. 5. 30 saatlik öğütme sonrası elde edilen toz karışımın EDX elementel haritalama görüntüleri. 

Yarı kararlı yapıların tespiti ve tanımlanması amacıyla kullanılan termal analiz yöntemi, teknolojik ve endüstriyel 
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uygulamalar için oldukça önemlidir [35], [36], [37], [38]. Bu nedenle, Al60Cu20Ni18Ti2 toz alaşımlarında oluşan 

fazların termal davranışlarını belirlemek için termal analizler yapılmıştır. DTA, bir numunenin sıcaklığını artırmak 

için gereken ısı girdisini ölçmektedir. Artan sıcaklığa bağlı olarak alaşımdaki faz dönüşümü veya kimyasal 

reaksiyon ile meydana gelen enerji değişimlerinin tespit edilmesinde kullanılan yöntemlerinden bir tanesidir. DTA 

yöntemi, ısıtma veya soğutma sırasında numunede meydana gelen değişimlerin standart bir referans malzemeyle 

arasındaki sıcaklık farkı ölçümü prensibine dayanmaktadır. Farklı sürelerde (10, 20 ve 30 saat) öğütülmüş olan 

Al60Cu20Ni18Ti2 tozlarının DTA analiz sonuçları Şek. 6’da yer almaktadır. 10, 20 ve 30 saatlik öğütmeler sonucunda 

elde edilen toz numunelerin termal davranışlarında 595 °C ve 650 °C civarında belirgin iki ekzotermik pikin olduğu 

görülmektedir. Bu durum, numunelerin XRD sonuçlarıyla kıyaslandığında 525-625 °C ve 690-710 °C aralığında 

oluşan ekzotermik piklerin sırasıyla AlNi ve Al3Cu2 fazlarının oluşumunu belirtmektedir. Artan öğütme süresiyle 

birlikte numunelerde görülen geniş pikler, yapısal deformasyon ve kafes geriniminden kaynaklanan iç gerilimin 

azalmasına işaret etmektedir. 

 

Şek. 6. Farklı öğütme süreleri (10, 20 ve 30 saat) sonrası elde edilen Al60Cu20Ni18Ti2 tozlarının DTA analizleri. 

Mekanik alaşımlama yöntemiyle elde edilen nihai alaşımda görülen faz oluşumunun kristallenme davranışını 

inceleyebilmek için Şek. 7’de gösterildiği gibi sırasıyla 10, 20 ve 30 K/dk. gibi farklı ısıtma hızlarında DTA 

çalışması gerçekleştirilmiştir. 30 saatlik alaşımda görülen üç ekzotermik pikin varlığı T1, T2 ve T3 ile belirtilen üç 

aşamalı bir kristallenme sürecini işaret etmektedir. Bununla birlikte, ısıtma oranlarındaki artışla DTA eğrilerindeki 

termal pik değerlerinin arttığı görülebilir, bu da alaşımın termal olarak yarı kararlı bir davranış gösterdiğini 

belirtmektedir. Bir kristallenme sürecini tanımlayan en karakteristik parametrelerden biri aktivasyon enerjisidir. 
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Aktivasyon enerjisi, bir kimyasal tepkimenin başlayabilmesi için aşılması gereken enerji bariyeridir. Tepkime 

başlamadan önce reaktiflerin bu enerji eşiğini aşmaları gerekmektedir. Aktivasyon enerjisi, tepkimenin hızını ve 

oranına önemli derecede etki eden önemli bir faktördür ve tepkimelerin başlaması için kritik öneme sahiptir. 30 

saatlik öğütme işlemi sonrası elde edilen alaşımda meydana gelen kristallenme sürecinin aktivasyon enerjisi (Ek), 

Şek. 8’de gösterilen Kissinger yöntemi uygulanarak hesaplanmıştır [39]. 

 

ln (
𝛽

𝑇2
) = −

𝐸𝑘

𝑅𝑇
+ 𝑠𝑎𝑏𝑖𝑡         (3) 

 

Burada; β = ısıtma oranı (10, 20 ve 30 K/dk.), R = gaz sabiti (8,314 J/mol.K), T = pik sıcaklığı (T1, T2, T3), Ek = 

aktivasyon enerjisidir. Şek. 8’de görülen doğruların eğimi, aktivasyon enerjisi değerlerini elde etmek için 

kullanılmıştır. Eğimin değeri, doğru bir çizgi ile verilerin uyumunu temsil eder ve aktivasyon enerjisini ifade eden 

Ek değerini hesaplamak için kullanılmaktadır. Alaşımın DTA analizinde elde edilen pik sıcaklıkları (T1, T2, T3) 

kullanılarak hesaplanan aktivasyon enerjileri sırasıyla E1= 162 ± 81 kJ/mol, E2 = 154 ± 77 kJ/mol ve E3 = 78 ± 3 

kJ/mol olarak bulunmuştur. Elde edilen değerler, literatürde aynı kompozisyon ile ilgili çalışmalar olmadığı için Al-

Cu alaşımlarıyla ilgili yapılan bazı çalışmalar ile kıyaslandığında ortalama Ek değerlerinin daha yüksek, ancak Ni-Ti 

alaşımlarına göre ise daha düşük olduğu görülmektedir. Genel olarak, yarı kararlı alaşımların aktivasyon enerjisi 

arttıkça alaşım daha kararlı hale gelmektedir. Alaşımların aktivasyon enerjilerindeki bu değişim, farklı kompozisyon 

ve mikroyapı ile ilişkili olabilir [40], [41].  

 

 

Şek. 7. 30 saatlik öğütme sonrası elde edilen toz karışımın farklı ısıtma hızlarında elde edilen DTA grafikleri 
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Şek. 8. 30 saatlik öğütme işlemi sonrası elde edilen Al60Cu20Ni18Ti2 alaşımın pik sıcaklıkları (T1, T2, T3) için çizilen Kissinger doğruları. 

4. Sonuçlar 

Mekanik alaşımlama yöntemiyle üretilen Al60Cu20Ni18Ti2 alaşımı, farklı öğütme süreleri (1, 5, 10, 15, 20 ve 30 

saat) sonrasında XRD, SEM-EDX ve DTA çalışmaları ile incelenmiştir. XRD sonuçları, öğütme süresinin 

artmasıyla alaşımın yapısında başlangıç fazlarıyla beraber AlNi ve Al3Cu2 intermetalik fazlarının yer aldığını 

göstermiştir. Ayrıca, devam eden öğütme işlemi süresince toz numunelere ait kırınım piklerinin genişlemesi ve 

şiddetlerinin azalması, örgü gerinimindeki artış ve kristalit boyutundaki azalma ile ilişkili olduğunu belirtmiştir. 

SEM-EDX sonuçlarından, öğütme işleminin başlangıcında büyük boyutlu olan toz parçacıklarının soğuk 

kaynaklanma ve tekrar kırılma mekanizmalarının tekrarlanması sonucunda daha küçük boyutlu ve homojen yapıya 

dönüştüğü görülmüştür. Alaşımların termal kararlılığı DTA ile incelenmiş, nihai alaşımın aktivasyon enerjisi ilk üç 

kristallenme pikleri için sırasıyla 162 ± 81, 154 ± 77 ve 78 ± 3 kJ/mol olarak bulunmuştur. Öğütme işlemi 

sonrasında elde edilen tozların daha sonra mekanik ve fiziksel özelliklerinin değerlendirmesini yapabilmek için 

sıcak izostatik presleme, geleneksel sinterleme, mikrodalga sinterleme ve kıvılcım plazma sinterleme (SPS) gibi 

yöntemlerle iri hacimli hale getirilebilir. 

Teşekkür  

Yazarların özellikle teşekkür edecekleri kimse bulunmamaktadır. 
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