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MEKANIK ALASIMLAMA YONTEMLERI ILE URETILMIS Al-Fe
TABANLI SiC VE Y,0; PEKISTIiRiCiLI KOMPOZITLERIN
GELISTIRILMESI VE KARAKTERIZASYONU

OZET

Aliiminyum ve demir, endiistriyel uygulamalarda en c¢ok tercih edilen
malzemelerdir. Ancak bu malzemeler tek baslarina sahip olduklar1 o6zelliklerle
kullanim kosullarimin gerekliligini her zaman karsilayamamaktadir. Yeni
malzemelere olan bu ihtiyaci karsilamak amaciyla kompozit malzemelere
ihtiya¢c duyulmustur. Partikiil temelli kompozit iiretiminde kullanilan
malzemelerin rahathkla temin edilebilmesi ve toz metalurjisi gibi geleneksel bir
iiretim yonteminin kullanilabilmesi, diisiik maliyet ve iiretim kolaylig: acisindan
da bu malzemeleri ilgi ¢ekici bir konuma getirmistir.

Bu calismada, SiC ve Y03 pekistiricileri ile gelistirilen aliiminyum ve demir
bilesiminden olusan ana yapiya sahip metal matris kompozitler, mekanik
alasimlama yontemi ile iiretilmistir. Degisen oranlarda SiC ilavesinin ve buna
ek olarak degisen oranlarda SiC ilavesinin yaninda sabit oranda Y,O3’in yapiya
olan etkisi incelenmistir. Ayrica mekanik alasimlama siiresinin degismesiyle
yapida meydana gelen farkhihklar go6zlemlenmistir. Mekanik alasimlama
sonrasi tozlar ile sinterleme sonrasi numunelerin faz ve mikroyapi analizleri
yapilmistir. Ayrica mekanik alasimlanmis tozlarin termal analiz yontemleri
kullanilarak termal karakterizasyonlar1 yapilmistir. Son olarak karsilastirma
amach sinterlenmis numunelerin yogunluklar ve sertlikleri 6l¢ciilmiistiir.

Yapilan karakterizasyon ¢alismalar1 sonucunda mekanik alasimlama siiresinin
artmas1 ile hem toz haldeki hemde sinterlenmis numunelerin mekanik
ozelliklerinde artis oldugu gozlemlenmistir. Buna ek olarak artan SiC miktar
ile mekanik ozelliklerin iyilestigi gozlemlenmistir. Son olarak en iyi mekanik
ozelliklerin Y,0O; ilave edilmis ve %7 SiC iceren numunlerde oldugu
goriilmiistiir.
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DEVELOPMENT AND CHARACTERIZATION OF Al-Fe BASED SiC AND
Y;03; REINFORCED COMPOSITES DEVELOPED VIA MECHANICAL
ALLOYING

SUMMARY

Aluminum and iron are most common used materials in industrial applications.
In some cases these materials can not satisfy the requirements of working
conditions because of their limited properties. Composite materials are needed
to meet this need of new materials. As a result of availability in providing the
starting materials and using of a conventional production method as powder
metallurgy, particulate based composite materials are very attractive for their
cost and simplicity in production.

In this study SiC and Y,Oj; reinforced, aluminium and iron based metal matrix
composites are produced via mechanical alloying method. Effects of different
amounts of SiC reinforcing and in addition to that also addition of same amount
of Y,0O3 to the structure were investigated. Moreover, differences in structure
cause of various mechanical alloying times were also inspected. Microstructures
and phases of mechanical alloyed powders and sintered samples were analyzed.
Also thermal characterizations on powders are done by using thermal analysis
techniques. Finally densities and micro hardness values of sintered samples
were calculated in order to make a comparison between samples.

As a result of characterization studies done in this study, the mechanical
properties of all powder and sintered samples are improved by increasing
mechanical alloying time. Also with the increase in SiC amount of the samples
mechanical properties also increase. At the end best mechanical properties are
obtained by Y203 and %7 SiC containing samples.
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1. GIRIS ve AMAC

Diinya tarihi boyunca malzeme alanindaki gelismeler her zaman ig¢in Onemli
teknolojik atilimlara sebep olmustur. Tas devri, demir ¢agi, endiistri devrimi, niikleer
cag, elektronik devrim ya da giiniimiizdeki uzay c¢agi, tim hepsinin temelleri
malzeme teknolojisindeki atilimlara dayanmakta veya bu atilim sonucu olarak ortaya

cikmaktadir (Schwartz, 1999).

Gilintimiizde gelismis kompozitlerin tetikledigi yeni bir devrimin ortasindayiz. Bu
radikal yeni sinif malzemeler, tek olarak ¢esitlilik gosteren farkli malzemelerin
birlesmesi ile tek baslarina elde edemeyecekleri Ozelliklere sahip olan yeni
malzemelerin olusturulmasina dayanir. Kompozitlerin essiz Ozellikleri, onlara

teknolojik gelismelerde etkin bir rol kazandirmistir (Schwartz, 1999).

Kompozit malzemelerin ¢ok kullanilan miihendislik malzemeleri olarak ortaya
cikmastyla uygulama alanlar1 da geligmistir. Bu alanlara 6rnek olarak otomobil
parcalari, spor aracglari, ugak ve uzay araglar1 pargalari, tiiketici tirtinleri, denizcilik
sektorli ve yag endiistrisi gosterilebilir. Kompozit kullaniminda meydana gelen bu
artigin sebebi olarak, iiriin performansina verilen 6nemin artmasi ve kiiresel pazarda
hafif malzeme konusundaki yaris gosterilebilir. Tim malzeme gruplar ile
karsilastirildiginda, kompozit malzemeler celik ve aliiminyum gibi ¢ok kullanilan
malzemelere, gosterdigi yiiksek performans sonucunda, 6nemli bir alternatif
malzeme olarak ©One ¢ikmaktadir. Celik malzemelerin kompozit parcalar ile
birlestirilmesi %60 ile %80 arasinda agirlik avantaji saglarken aliiminyuma gore
%20 ile %50 arasinda bir agirlik kazanci saglamaktadir. Giiniimiizde goriilmektedir
ki kompozit malzemeler bir¢ok miihendislik uygulamalar1 i¢in ideal malzeme

olmaktadir (Mazumdar, 2002).

Kompozit malzemelerin iiretim yontemleri de ¢esitlilik gostermektedir. Uygulanacak
tiretim yontemi malzemenin ¢alisma kosullar1 g6z Oniinde tutularak secilmelidir
(Ibrahim, 1991). Uretim yoéntemini farklilastirarak ayni1 bilesimde ve miktarda

malzemede farkli karakteristik 6zellikler elde edilebilir. Baglangic malzemelerinin



tiretimi, yari1 bitmig {irlin iiretimi ve son islemler birbirinden ayr1 diisiiniilmesi

gereken liretim kademeleridir(Fayed, 1997).

Toz metalurjisi metal matris kompozit iliretiminde en genel olarak kullanilan {iretim
yontemlerinden birisidir(Liu, 1994). Geg¢misi milattan 6nce 1200 yillarina kadar
gitmektedir. Bu donemde demir tozlar1 kullanilarak sekillendirme ve sinterleme
islemleri yapilmaktayd: (Kainer, 2006). Metalik tozlar1 seramik pekistiriciler ile
birlikte ogiitmek cok kullanilan bir prosestir (Fayed, 1997). Temel olarak bu
yontemde yapilan karistirilan ya da 6n alasimlanan tozlar bir kalip yardimiyla
istenilen bigimde sekillendirilir ve daha sonra kontrollii atmosfere sahip bir firinda

sinterlenerek partikiillerin birbiri ile baglanmasi saglanir (Fayed, 1997).

Toz metalurjisi diger iiretim yontemlerine gére ¢ok daha ekonomik bir yontemdir.
Ergitme ya da dokiim igermediginden dolay1 iiretim maliyetleri oldukg¢a diisiiktiir.
Ayrica tozlarin karistirilarak, metal bazli kompozit tretilmesi de daha kolay bir

tekniktir (Huda, 1995).

Metal matris kompozitler farkli yapida pekistiriciler kullanilarak iiretilmektedirler.
Baglarda fiber pekistiriciler daha fazla ugrasilan bir simif kompozit iken iiretim
maliyetlerinin yiiksek olmasi daha diisiik maliyetli olan partikiil pekistiricili
kompozitlere olan ilgiyi arttirmistir. Kullanilan malzemelerin kolay bulunup
tiretilebilmesi, kompozit iiretiminde Onemli bir parametredir (Ibrahim, 1991).
Partikiil pekistiricili kompozitler genel olarak iki grupta toplanabilirler. Bunlardan
ilki daha biiylik boyutlu ve miktarca yapiya daha fazla ilave edilen biiyiik partikiil
pekistiricili kompozitlerdir. Diger grup ise yapiya daha az ancak ¢ok kiigiik oyutlarda
partikiillerin ilavesi ile olusturulan partikiil pekistiricili kompozitlerdir (Tjong 2000).
Bu iki grup arasindaki temel ayrim pekistirme mekanizmalart arasindaki farkliklik ile

yapilmaktadir (Ibrahim, 1991).

Partikiil pekistiricili metal matrili kompozitlerin iiretiminde kullanilan tekniklerden
birisi mekanik alagimlama teknigidir. Bu yontem ile oldukc¢a ince boyutlu ve yapida
diizgiin dagilmis tozlar firetilebilinmektedir (Fayed, 1997). Ayrica bu teknik ile
normalde oda sicakliginda iiretilemeyecek kimyasal kompozisyonlar ya da diger
tretim yontemleri kullanilarak olusturulamayacak alagimlar {iretilebilmektedir
(Suryanarayana, 2001). Mekanik alasimlama bilya toz ¢arpigmalar1 sonucu istenilen

homojen yapinin 6giitme islemi ile elde edilmesi prensibine dayanir (Totten, 2004).



Bunun yaninda uygulanan kuvvet ile tozlarda olusan plastik deformasyon sonucunda

malzemede is sertlegsmesi meydana gelir (Suryanarayana, 2001).

Mekanik alagimlama ile {iretilen bu tozlar daha sonra uygun sekillendirme yontemi
secilerek preslenir. Bu agama toz metalurjisinde dnemli bir kademedir ve sinterleme
sonrasi elde edilecek olan parcadan beklenen 6zelliklere basarili bir presleme islemi

ile ulasilabilinir (Fayed, 1997).

Numuneler diizgiin bir sekilde preslendikten sonra iiretimin genel olarak son
kademesi olan sinterlemeye gegilir. Sinterleme yiiksek sicaklik etkisi ile partikiillerin
birbirine baglanmasi islemidir. Ergime noktasinin altindaki sicakliklarda atomik
boyutta tasinim ile gerseklesebilecegi gibi bazi durumlarda sivi faz olusumu ile de

gerceklestirilebilir (German, 1994).

Bu yapilan ¢aligmanin amaci yukarida bahsedilen tiretim kademelerini takip ederek
mekanik alagimlama olusturulacak kompozit malzemeye etkisinin incelenmesidir. Bu
calismada ayrica pekistirci miktarinin degisiminin ve kullanilan farkli bilesimlerin
yapiya etkisi incelenecektir. En genel olarak kullanilan aluminyum ve demir
tiretilecek kompozitlerde yapt malzemesi olarak kullanilacaktir. Bu olusturulan
matris malzemesine yine genel olarak kullanilan bir pekistirici tiirii olan SiC ilavesi
ve bu pekistirici miktarinin degisiminin etkileri incelenecektir. Buna ek olarak SiC
yaninda Y,0O; ilavesinin de mekanik ozelliklere etkisi aragtirilacaktir.  Cesitli
karakterizasyon teknikleri uygulanarak tozlarin farklt mekanik alagimlama ve
kompozisyonlar1 incelenecek daha sonra sinterlenmis numunelere karakterizasyon

caligmalar1 yapilarak iiretilen malzemede elde edilen 6zellikler karsilastirilacaktir.



2. KOMPOZIT MALZEMELER

Kompozit malzeme, belirli bir amaca yonelik olarak, en az iki farkli maddenin bir
araya getirilmesiyle meydana gelen malzeme grubudur. Ug boyutlu nitelikteki bu bir
araya getirmede amag, bilesenlerin higbirinde tek basina mevcut olmayan bir
ozelligin elde edilmesidir. Diger bir deyisle, amaglanan dogrultuda bilesenlerinden

daha {istiin 6zelliklere sahip bir malzeme iiretilmesi hedeflenmektedir (Ersoy, 2001).

Kompozit malzemeye, “Cok Bilesenli Malzeme”, “Cok Fazli Malzeme”, “Donatili

Malzeme” ve “Pekistirilmis Malzeme” gibi adlar verilmektedir (Ersoy, 2001).

Farkli malzeme sistemlerinin (metal, seramik, metal dis1) bir araya getirilerek sinirsiz
olasilik olusturulabilmesi avantaji saglamaktadir. Bu yeni malzemeler 6zellikleri
bilesenlerin 6zelliklerinden almaktadir. Sekil 2.1 kompozit malzemelerin farkl

malzeme gruplariyla olan iligkisini gostermektedir (Kainer, 2006).

Metalik Malzemeler

Seramik Malzemeler

genellikle;

genellikle;

ﬂﬁ;?:ryii? Kristal veya amorf yapi
iyi iletkenlik Zayf iletkenlik

Gevreklik
Kimyasal kararhlik

Siuneklik
Kimyasal kararsizlik
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Metal Dig1 Malzemeler

genellikle;
Amaorf yapi
Zayf iletkenlik
Yiiksek sicaklikta siineklik
Kimyasal kararlilik

Sekil 2.1: Kompozit malzemelerin farkli malzeme gruplarina gore siniflandiriimasi



Malzemelerin pekistirilmesinin bir¢ok farkli amaci vardir. Hafif malzemelerin
pekistirilmesi ile kompozitler agirligin 6nemli oldugu uygulamalar ic¢in yeni
olasiliklar olusturmustur. Buradaki 6n kosul bilesen ozelliklerini gelistirmektir

(Kainer, 2006).

2.1 Metal Matris Kompozitler

Giliniimiizde bircok miihendis i¢in metal matris kompozit tanimi hafif metal matris
kompozit kavramiyla eslesmistir. Son yillarda hafif metal matris kompozitler
(MMK) konusunda yapilan ¢alismalarda 6nemli bir oranda ilerleme saglanmis ve
buna bagh olarak birgok 6nemli uygulamarda kullanilmaya baglanmigtir. Otomotiv
endiistrisinde MMK’ler fiber pekistiricili otomobil pistonlari, aluminyum krank
kasalari, giliglendirilmis silindir yiizeyleri ve partikiil pekistiricilerle gili¢lendirilmis

fren diskleri kullanilmaktadir (Kainer, 2006).

Bu yenilik¢i malzemeler modern malzeme bilimi ve gelistirilmesinde simirsiz
olasiliklar yaratmistir. Metal matris kompozitler malzemeye bagli, istege bagl ya da
uygulamaya yonelik olarak iretilebilirler. Bu potansiyelleri ile metal matris
kompozitler tasarimcilarin beklentilerini fazlasiyla kargilamaktadir. Geleneksel
malzemelrin 6zelliklerinin beklentileri veya sorunun ¢oziimii igin yeterli olmadigi
durumlarda bu malzeme grubu yapisal ve fonksiyonel kullanim i¢in ilgi ¢ekici bir hal
almaktadir. Buna ragmen MMK iiretim teknolojisi, toz metalurjisi gibi geleneksel
tiretim yoOntemleri ile miicadele halindedir. Kompozit malzemelerin avantajlar
sadece 1lriin tretiminde uygun fiyat-performans iligskisi saglandiginda ortaya

ctkmaktadir (Kainer, 2006).
Metal matris kompozitlerin gelistirilmesindeki amaglar:

» Oda sicakliginda ya da yiiksek sicakliklarda gelistirilmis akma ve c¢ekme

dayanimina sahip, az zarar gorecek ve tok malzemelere ihtiya¢ duyulmasi,

= Geleneksel alasimlara oranla yiiksek sicakliklarda daha yiiksek siirlinme dayanimi

elde etmek,
= Ozellikle yiiksek sicakliklarda yorulma dayanimini yiikseltmek,
» Termal sok dayanimini gelistirmek,

» Korozyon direncini gelistirmek,



» Daha yiiksek Young modiilii degerine ulagmak,
» Termal uzamay1 azaltmak,

Metal  matris  kompozitler ~ farkli  sekillerde  simiflanmidirlabilirler.  Bu
simiflandirmalardan  bir ¢esidi pekistiricinin  tiirtine gore yapilandir. Partikiil
pekistiricili, tabakali, fiber pekistiricili ve sizdirma kompozit malzemeler
siniflandirmanin  ana basliklaridir. Bu tip malzemelerdeki fiber pekistiricili
kompozitler ayrica stirekli fiber, siireksiz fiber ya da viskerler olarak alt gruplara

ayrilabilir (Kainer, 2006). Bu siniflandirma sekil 2.2°de gosterilmektedir.

Metal Matrisli Kompozitlerin
Siniflandiriimasi

Metal Fazh
Kompozitler
I I | I 1
Dispersiyonla
Peakigtirilmig ve Partikil Tabaka Kompozithesi Fiber Kompozitlerd Sizdirma Kompozither
Kompozitien

Sekil 2.2: Metal matrisli kompozit malzemelerin siniflandirilmasi (Kainer, 2006)

2.1.1 Metal Matris Kompositlerin Uretimi

Metal matris kompozitler iiretim yontemleri bakimindan diger kompozit iiretimi
yontemlerine benzemektedir. Metal matris kompozitler stirekli dokiim yontemi (
kaliptan gegirilerek kiitiik ya da ¢ubuk seklinde malzeme elde edilmesi ) kullanilarak,
plazma sprey yontemi ile ( ince filmler), toz metalurjisi ve sivi sizdirma {iretim
yontemlerinden bazialridir. Levha seklinde malzemeler haddeleme ya da ektruzyon
ile tiretilebilmektedir. Siirekli dokiim tiretim yontemi olarak olduk¢a verimlidir. Bu
yontem ayrica malzemeyi daha kisa siire yiiksek sicakliklara maruz biraktigi igin
genis bir yelpazade farkli malzemelerin {iretimi i¢in uygundur. Bu yontemde metal
matris ergime noktasinin iistiinde bir sicakliga ¢ikartilip sekillendirme ve pekistiric
faz ile iyi ylizey temasi saglanabilmektedir. Son kademe olarak makina ile isleme
yapilabilmektedir. Bu islem geleneksel metal {iretim yontemleri ile benzerdir.
Seramik matris kompozitlerde oldugu gibi fiber tarzi bir pekistirici kullanilacaksa

matris fazin onu korumasi gerekmektedir. Bu nednele metal matris kompozitler iyi



ylizey baglanma o6zelligi gosterdiginden kompozit dayanimi da oldukga yiiksektir
(Wessel, 2004).

2.1.2 Partikiil Pekistiricili Kompozitler

Metal matris kompozitler fiziksel ve mekanik 6zelliklerinden dolayr otomotiv ve
benzeri birgok uygulama i¢in ilgi ¢ekici bir aday olmustur. Bunun yaninda partikiil
pekistiricili  kompozitler diisiik maliyetleri, 1yi sekillendirilebilirlikleri ve
islenebilirlikleri ve karakteristik olarak izotropik ozellik gosterdiklerinden dolay1

artan bir sekilde ilgi odagi olmaya baglamiglardir (Tjong, 2000).

Metal matris kompozitlerde ilk yapilan calismalar genel olarak siirekli fiber
pekistiricili malzemelerin gelistirilmesine ve iiretimine yonelik olarak yapilmaktaydi.
Ancak daha sonra fiber iiretimin maliyetinin yiiksek olmasindan dolay1 bu ilgi
azalmistir. Bundan dolay1 daha ucuz maliyetli ve daha rahat temin edilebilinen
pekistiriciler lizerine calismalar yogunlasmistir (Ibrahim, 1991). Bu malzemeler
seramik veya metallerde tek basma olamayacak essiz bir mikroyapr ve ozellik
birlesimine sahiptirler. Bu yapi1 daha ¢ok matris fazinin 6zelligine, ¢evreye,
pekistircinin dagilimina, boyut ve sekline ev ana faz ile pekistiricinin ara ylizey
ozelliklerine gore degismektedir. Bu parametreler uygun bir sekilde ayarlandiginda

malzeme Ozellikleri gelistirilebilir (Liu, 1994).

Partikiil pekistiricili kompozitlerde genel olarak ikiye ayrilan bir smiflandirma
yapilmaktadir. Bunlar biiyiik partikiil pekistiricili kompozitler ve dispersiyonla
giiclendirilen kompozitlerdir. Bu iki grup arasindaki ayrim pekistiricinin tiiriine ve
pekistirme mekanizmasina gore yapilmaktadir. Biiyiik partikiil pekistiricli yapilarda
matris pekistirici arasindaki etkilesim atomik yada molekiiler seviyede degildir.
Genel olarak pekistirici faz ana faza oranla daha sert ve sikidir. Bu pekistirici
malzemeler matris fazin hareketini engelleyici yonde etki yaparak yapiy1
gliclendirirler. Temel olarak matris fazi uygulanan gerilmenin bir kismin
pekistiricilere iletmektedir. Pekistirmenin seviyesi veya mekanik ozelliklerdeki
iyilesme matris pekistirici ar yiizeyindeki giiclii baglanmayla dogru orantili artar.
Dispersiyonla pekistirilen sistemlerde pekistirici boyutu diger gruba oranla ¢ok daha
kiiciiktiir. Bu tip pekistiricilerin boyutu genel olarak 0,1 ile 0,01 pm arasinda
degismektedir. Bu durumda partikiil matris etkilesimi ile gergeklesen giizlendirme

mekanizmas1 atomik ve molekiiler seviyede olur (Ibrahim, 1991). Metal matris



malzemelerde genel olarak kulalnilan partikiill pekistiriciler tablo 2.1 de

gosterilmistir.

Tablo 2.1: Metal matris kompozitlerde kullanilan seramik pekistiriciler (Kegeli,

2007)
Malzeme Karbiir Nitriir Boriir Oksit
Bor B4C BN - -
Tantal TaC - - -
Zirkonyum ZrC ZrN 71B, 71O,
Hafniyum HfC HIN - HfO,
Aliiminyum - AIN - AlO;
Slhsyum SiC Si3N4 - -
Titanyum TiC TiN TiB, -
Krom CrC CrN CrB Cr,03
Molibden | Mo,C, MoC | Mo,N, MoN | Mo,B, MoB -
Tungsten W,C, WC W;,N, WN W,B, WB -
Toryum - - - ThO,

Partikiil pekistiricili kompozitlerde pekistirme mekanizmasi ¢okelme sertlesmesine
benzemektedir. Matris fazi uyulanan yiikiin biiyiilk kismini tagirken pekistirici faz
dislokasyon hareketini engeller. Bu sayede akma ve ¢ekme dayanimiyla beraber
sertlik artar. Buna ek olarak dispersiyonla pekistirilmis kompozitlerin hacim
fraksiyonlar1 %3 gibi oldukc¢a diisiik degerlerde iken diger grup pekistiricili
kompozitlerde bu deger %70 civar1 veya daha yliksektir (Demirkesen, 2003).

Pekistiricilerin geometrisi farklilik gostermektedir. Kiiresel, koseli, yasst ya da
ignesel yapida pekistiriciler liretmek miimkiindiir. Ancak iiretim yontemlerine bu
pekistiriciler genel olarak daha diizensiz sekillerde ve keskin kenarlara sahip
yapidadirlar. Sekil 2.3°te silisyum karbiir pekistirici malzemesinin iiretim yontemine
yonelik olarak farkli partikiil yapisindaki farkliliklar gosterilmistir. Sekil 2.3a’da
diizensiz sekilli hal gosterilmistir. Sekil 2.3b’de SiC partikiilleri daha yumusak kdseli
dairesel sekillidir. Sekil 2.3c ve sekil 2.3d de yassilasmis ve tabakalagmis formada
partikiil yapilar1 goriilmektedir. Bu diizensiz sekiller kompozitte olumsuz bir etki
yapabilmektedir. Bu sebeple daha ¢ok diizgiin sekilli pekistiriciler iiretilmeye
calisilip, kullanilarak yapilmak istenen iyilestirici etkinin verimi arttirilmaya

calisilmaktadir (Kainer, 2006).



Sekil 2.3: SiC partikiillerinin farkli geometrik sekilleri

2.1.3 Dispersiyon PeKistiricili Kompozitler

Metal ve metal alasimlari, ¢ok ince taneli sert ve inert pekistiricilerin az miktarda
hacimsel olarak ilavesi ile giiclendirilebilirler. Dispersiyonla pekistirmede kullanilan
partikiil boyutlar1 oldukga diistiktiir. Ortalama olarak boyutlar1 10 — 250 nm arasinda
olabilir (Askeland, 1998). Pekistirici faz metalik ya da metal dis1 olabilir ve genel
olarak oksit malzemeler pekistirme amagli olarak kullanilmaktadir. Tablo 2.2 de

kullanilan pekistirici cinsi ile kullanilan partikiil boyut tablosu verilmistir.



Tablo 2.2: Al matris kompozitlerde kullanilan pekistiriclerin 6zellikleri (Kainer,

2006)
Partikiil Boyutu
Pekistirici (nm)
Al,O4 3-200
SiC, partikiil 6-120
SiC, visker 5-10
Grafit, lamelli 20-60
Zikonyum 40
Silisli kum 75-120
Zirkonyum oksit 5-80
TiC 46
Mg 40
Bor nitriir 46
Mika 40-180
B4C 50-80

Pekistirme mekanizmasi partikiillerin matris fazindaki dislokasyonla etkilesimi ile
gergeklesmektedir.  Cokelme sertlesmesine benzer sertlesme mekanizmasi bu
disperse  olmus  partikiillerin  dislokasyon  hareketini  engellemesi ile
gerceklesmektedir. Bu tarz sistemlerde pekistirme mekanizmasi yiiksek sicakliklarda
da bozulmadan devam edebilmektedir. Bunun sebebi pekistirici fazin ana matris
malzemesiyle inert davranig gosterip reaksiyona girmemesi boylece olusturulan

yapinin bozunmamasidir (Demirkesen, 2003).
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3. URETIM YONTEMLERI

3.1. Toz Metalurjisi

Bir¢ok metal isleme yontemleri icerisinde toz metalurjisi ¢ok farkli bir yere sahiptir.
Toz metalurjisini ilgi ¢ekici yapan 6zelliklerinden birisi yiiksek kalitede, karmagsik
sekilli ve disik boyutsal toleranslara sahip pargalarin ekonomik olarak
iretilebilinmesidir. Toz metalurjisinde 6nemli kademe tozlarin preslenmesi ve
ardindan 1iyi bir baglanma saglanmasi icin sinterleme islemidir. Bu yontem nispeten
otomatiklesmis operasyonlar1 diisiik enerji tiiketimi, yliksek malzeme kullanim
verimi ve diisiik toplam maliyetle kullanir. Bu karakteristigi toz metalurjisini verim,
enerji ve hamm madde konular1 goze alindiginda daha ilgi ¢ekici bir pozisyona
sokmaktadir. Toz metalurjisi gelismekte ve geleneksel iiretim yontemlerini
degistirmektedir. BOylece daha esnek iiretim saglayarak genis bir alanda yeni

malzemelerin gelistirilmesi ve iiretilmesi saglanabilmektedir (German, 1994).

Toz metalurjisinin tarihgesi metal ve seramiklerin sinterlenmeye baslanmasi ile es
zamanhdir. Sinterleme sert metal ya da seramik pargalarin tozlardan baglanarak
tiretilmesini icermektedir (Kainer, 2006). Metal tozlarinin tarihte ilk diinya
lizerindeki kullanimlar1 incelendiginde; Iknalar altin tozlarmi pisirerek miicevher
yapmislardir, Misirlilar demir tozlarini milattan 6nce 3000 yillarinda kullanmislardir.
Bir bagka 6rnek milattan sonra 300 yillarinda yapilan Hindistandaki Delhi stiinudur.
Bu yap1 yaklasik olarak 6.5 ton demir tozu kullanilarak yapilmistir. 1800°lerde toz
metalurjisinin kullanimi gelismeye baglamistir. Platin laboratuar malzemelerine olan
ihtiyactan  dolay1r yiliksek sicakliklara ¢ikilmadan yapilabilinecek iiretim
yontemlerinin gelistirilmesi bu konuda yeni bir rotanin ¢isilmesini saglamistir.
Benzer calismalar Ingiltere ve Rusya’da da yapilmis ve tozlarin sicak islemle
sekillendirilirek yiliksek sicakliklara gerek duyulmadan iiretim yapilmasi dokiim ile
iiretilebilen parcalarin  {iretiminde alternatif bir ylintem oldugunuda ortaya
cikarmistir. Ayni1 zamanlarda paralar da toz halinde bakir, giimiis ve kursun
malzemelerin preslenip sinterlenmesi ile tiretilmekteydi. Toz metalurjisinin modern

cagr Edison’un tugsten tozlarindan dayanikli bi lamba filamani yapmasi ile
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baslamistir. Sonradan semente karbiirler, poroz bronz ve bakir-grafit elektrik
iletkenleri 1930’larda iiretilmistir.1940,larda toz metalurjisi tungsten alasimlari,
yapisal ferro alasimlar ve refrakter malzemelerin iiretimini de icermeye bagladi. En
genel yapisal toz metalurjisi parcalart demir tabanhidir. Ayrica niikleer, ucak, uzay
sanayi, elektrik ve manyetik uygulamalar i¢in de toz metalurjisi kullanilmaktadir

(German, 1994).

Bu gelisimin en etkileyici yam1 uygulamalardaki devrimsel gelismedir. Toz
metalurjisi kullanilmasindaki amac tarihsel siirecte degismistir. Ilk zamanlarda toz
metalurjisi ile {retilen malzemeler diisiik maliyetlerinden dolay1 tercih
edilmekteydiler. Giliniimlize gelindikce toz metalurjisi yOnteminin tercih
edilmesindeki amacg arttirnllmis kalite, homojenizasyon ve Ozelliklerin c¢ekici
maliyetler ve iiretim kolaylig1 ile birlesmesidir. Yiiksek sicaklik nikel temelli siiper
alagimlar, yiiksek dayanimli aliiminyum ugak alasimlari, kontrollii termal genlesmeli
aliminyum kompozitler bu gelismenin ornekleridir. Sadece iiretim maliyetleri
konusunda toz metalurjisi avantaj saglamamakta bunun yaninda kiimyasal yapinin ve
mikroyapimin kontroliinii de saglamaktadir. Daha saf ve essiz Ozelliklere sahip
malzemelr tretilme ihtiyaci devam ettikge toz metalurjisi de o alanlara dogru
genislemeye devame decektir (German, 1994). Toz metalurjisinin {iretim akis semasi

sekil 3.1°de gosterilmektedir.

47735‘4;—-';\ 2
Karigtirma

Togat, Yaglayiclar

Silgtirma

Yitzey Izleme

Sinterleme

Tekrar Sikagtrma

'~ Ikincd Islemler £ q'
| - rr
L) m( 4
i Infiltrasyon
Vizey Bitrnig Uriin
Patlatma Birlegtirme

Sekil 3.1: Toz metalurjisi akim semasi
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3.2 Toz Uretimi
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Sekil 3.2: Toz Metalurjisi liretim yontemlerinin siniflandiriimasi

Toz metalurjisinde basarili bir son iiriin elde edebilmek i¢in baslangic malzemeleri
cok Onemlidir. Tozlarin kimyasal bilesimi ve safliginin yaninda partikiil boyutu,
partikiil boyut dagilimi, partikiil sekli ve tozlarin yilizey yapisida dikkat edilmesi
gereken konulardir (Newkirk, 2004). Tiim toz metalurjisi yontemleri hangi tip parca
tiretilecek olursa olsun ham madde olarak toz formunda malzemeden baglamaktadir.

Toz ince olarak pargalanmis katilardir. Bu boyut genel olarak 1 mm’den daha kii¢iik



boyutludur (Demirkesen, 2003). Metal tozlarinin iiretiminde 4 temel yontem vardir.
Bunlar mekanik kiiciiltme, kimyasal indirgeme, elektrolitik biriktirme ve sivi metal
atomizasyonudur (Lee, 1998). Metal tozlar iiretim yontemine giire sekilleri kiiresel
den karmasik yapiliya kadar degisebilir. Partikiil toz yiizeyini, tozun akis
Ozelliklerini, yiizey alanin1 ve presleme sonrast yogunlugunu etkileyen bir

parametredir. Kimyasal bilesim ve saflikta tozlarin preslenmesini etkileyen

faktorlerdir (Demirkesen, 2003).

Temelde her tiirli malzeme toz haline getirilebilir. Bu islem 3 farkli yol ile
gerceklestirilir: atomizasyon, kimyasal ve elektrolitik. Bunlarin i¢inde en genel
olarak kullanilan1 atomizasyon yontemidir. Atomizasyon ergimis metalin sprey ile
aniden sogutularak toz haline getirilmesidir. Bunun icin cesitli yontemler vardir.
Birisi ergimis metal akarken su piiskiirtiilerek ani sogutma ile kiiciik partikiiller elde
edilmesidir. Su atomizasyonu metali ¢ok hizli sogutur bu sebeple daha diizensiz
sekilli parcalar elde edilir. Su ayn1 zamanda baz1 metalleri oksitler. Daha uygun bir
atomizasyon yontemi ergimis metale inert bir gaz piiskiirtiilmesidir. Bu yontemle
malzeme daha yavas soiitulu boylece daha yuvarlak sekilli tozlar elde edilebilir. Bir
baska yontem de ergimis metali donen bir disk iizerine dokiilmesi ile yapilir. Bu
sekilde malzeme donen diskten firlayarak kabin duvarlarina yapisir ve toz elde edilir

(Clyne, 2001).

Kimyasal indirgeme metal tozlari iiretimi i¢in bir baska yontemdir. Farkli kimyasal
reaksiyonlar iceren bu yontemle metalin elementel toz haline indirgenmesidir.
Elektroliz de bir bagka toz tiretim teknigidir. Bu yontem elektrigi kullanarak metali
¢0ziip cok ince toz haline getirme i¢lemidir. Oldukga saf tozlar elde edilinebilinir bu
yontemle. Sistemde anot toz elde edilmek istenen malzemeden iiretilir. Elektrik
malzemeyi anottan katoda tasir ve kolayca yikanabilen bir film {istline yapistirir. Bu

filmler temizlenip kurutularak istenilen toz elde edilmis olunur (Newkirk, 2004).

3.3 Mekanik Alasimlama

Uygun malzeme seciminin ardindan gelen kademe, tozlarin karistirilmasidir.
Prosesin bundan sonraki asamalarinda istenilen 6zellikte pargalar elde edilmesi igin
tozlar iyi bis sekilde karistirilip dgiitiilmelidir. Ogiitme ayn1 kimyasal bilesime sahip
tozlarin partikiil boyutlarinin kii¢iiltiilmesidir. Karistirma ise farkli kimyasal bilegsime

sahip tozlarin karistirilarak alagimlanmasi islemidir (Newkirk, 2004).
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Mekanik alasimlama 6giitme islemleri arasinda en basarili yontemlerden birisidir.
Bilyalar ile atritor etkisi yaparak alasimlanmis bir kompozit iiretme teknigidir. Islem
bir miktar bilya ve elementel tozun karistirict igerisinde karistirllmasidir. Bu
karistima esnasinda mikroskopik boyutta tekrarlanan ¢arpigsma, soguk kaynama ve
kirilma islemleri istenilen kompozit tozunun iiretilmesini saglar. Sekil 3.3’te
karistiricinin sematik bir gdsterimi verilmistir. Bu sekilde altta mikroskopik boyutta
meydana gelen homojenizasyon gdosterilmektedir. Resimde gorildiigii {izere
baslangi¢ tozlari lamine hale gelerek pekistirici faz ana matris fazi igerisinde

homojen bir sekilde dagilmustir.

Dondiirme Safti

i,
Baslangi¢
Malzemeleri

Ogiitme __| Ogiitme

Tanki

Sekil 3.3: Karistiricilarin sematik gosterimi

Diger alasimlama tekniklerinde oldugu gibi mekanik alagimlamada da kirlenme bir
sorundur. Bu sorun ayni malzemeden bilyalar karigtirict ve tank kullanilarak
azaltilabilir. Mekanik alasimlama esnasinda organik bir sivi ortami kullanmak
ogiitme ve kaynama islemleri arasindaki dengeyi kurmak i¢in 6nemlidir. Buna ek
olarak tozlar yiiksek oranda deformasyon sertlesmesine maruz kalmaktadir (German,
1994). Mekanik alasimlamada kullanilan kavanoz sisteminin sematik gosterimi sekil

3.4’te verilmistir.
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Sekil 3.4: Mekanik alasimlamada kullanilan kavanoz sistemi

Mekanik alasimlama esnasinda meydana gelen fiziksel degisimi anlamak amaciyla
bu alagimlama prosesini {i¢ ya da dort asamada incelemek uygun olacaktir (Keceli,

2007).

Baslangi¢ kademelerinde tozlar daha yumusaktir ve birbiri ile kaynayarak daha
bliyiik boyutlu parcalar olusturma egilimleri daha yiiksektir. Bu asamada baslangic
tozlarina oranla ii¢ kat daha biiylik boyutlu parcalar meydana gelebilir. Kompozit
partikiillerinin bu agsamada karakteristik olan katmanli goriintiisii olusur. Sekil 4.8°de
bilyalarin tozlar ile carpisma sekli sematik olarak gosterilmistir (Suryanarayana,

2001).

Sekil 3.5: Bilyalarin tozlar ile ¢arpismasinin sematik gosterimi

Metalik faz bu carpigsmalar esnasinda diizlesip iist iiste bindik¢e atomik diizeyde
temiz ylizeyler birbiri ile temas eder ve birbirine soguk sekilde kaynar. Ayn1 asamada

kirilgan fazlar bu kaynayan yiizeyler arasinda sikisarak kaplanir ve yapiya karisir.
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Sekil 3.6’da baslangic tozlariin mekanik alasimlama esnasinda ugradiklari

deformasyon gosterilmektedir (Suryanarayana, 2001).

Bilya - Toz - Bilya

_ C-anpigmasi
ametai () ——

EMEtali@ —_— ST

intermetalikler ¢ ) —_— fﬂ%;g

=
Dispersoidler
(- (- bl (-
20pm 0.5um 20pm 0.5um
Baslangig Tozlarn Carpigma Sonrasi

Sekil 3.6: Mekanik alasimlama esnasinda tozlarda meydana gelen deformasyon

Orta kademede devamli olan kirilma ve kaynama asamali sonucu tozlar deformasyon
sertlesmesine maruz kalmis ve pekistirici fazlar siirekli bir hal almistir. Partikdil
boyutunda meydana gelen azalma mikroyapidaki karigmayi hizlandirir. Mekanik
alasimlamada bilyalar tarafindan absorblanan kinetik enerjinin etkisi ve 1s1 artisi ile
metalik matris te ¢6ziinme meydana gelir. Bu kademede atomik diizeyde difuzyonun

artmasi sonucu yeni fazlar meydana gelebilmektedir (Kegeli, 2007).

Son kademe diizenli yap1 elde edilmis ve partikiil boyutunun yiikselmesine sebep
olan kaynama seviyesi ile partikiil boyutunu disiiriicii etkiye sahip kirilma
mekanizmalar1 arasinda dengeye ulasilmistir. Sonugta kiiciik partikiiller ile biiyiik
boyutlu partikiiller birbiri ile karigsarak boyutsal olarak homojenlesmis bir yapiy1
olusturular (Suryanarayana, 2001). Sekil 3.7’de mekanik alagimlama prosesinin son

kademesinde olusan yap1 gosterilmektedir (Kecgeli, 2007).
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Sekil 3.7: Mekanik alagimlama prosesinin son kademesinde olusan yap1

Bu kademeden sonra elde edilen yap1 baslangic bilesimi ile aynidir. Ik kademelerde
olusan lamelli yap1 artik goriilmemektedir. Bu asamadan sonra daha fazla
alasimlamanin dispersoidlerin daha homojen dagilasina etkisi olmayacaktir (Kegeli,
2007). Partikiil boyut dagilimi aralig1 daralmistir. Biiyiik partikiiller ortalama boyuta
indirgenmis, kii¢iik boyutlu partikiiller de aglomere olarak bu seviyeye yiikselmistir

(Suryanarayana, 2001).

Mekanik alagimlama teknik tstiinliiklerinden dolay1 olduk¢a verimli bir tekniktir. En
onemli avantajlarindan birisi yeni alagimlarin sentezlenebilmesi veya normal
yontemlerle alasimlanamayacak elementlerin alasimlanabilmesidir. Bunun sebebi
mekanik alagimlama tamamiyla kati halde meydana gelen bir islemdir ve faz
diyagramlarinda belirtilen sinirlamalar mekanik alagimlama isleminde gecerli

degildir (Suryanarayana, 2001).

3.3.1 Uretim Ekipmanlar1

Farkli cesitlerde yiiksek enerjili bilyali 6giitliciiler mekanik alagimlama islemlerinde
kullanilmaktadir. Bunlar spex d&giitiiciiler, gezegen tipi Ogiitiicliler ve cesitli
atritorlerdir. Hepsinin farkli kapasiteleri, 6glitme verimleri ya da 1sitma sogutma
amacli diizenlemeleri vardir (Suryanarayana, 2001). Spex ogitiiciiler laboratuar tipi
olarak en genel kullanilan Ogiitiicii tiipleridir. Yaklasik olarak 10 -20 g toz
ogiitebilme kapasitesine sahiptirler. Bu tip 6giitiiciiler malzemenin ve bilyalarin igine
konacag1 kavanozdan, kilit mekanizmasi ve dakikada 1200 devir ile sarsint1 iireten
karistirma cihazindan meydana gelmektedir. Ayrica kullanilabilinecek sertlestirilmis
celik, aliimina, tungten karbiir, zirkonya, paslanmaz celik, silikon nitrat, agat, plastik
gibi farkli tip kavanozlar mevcuttur. Sekil 3.8’de bu tip Ogiitiiciilere bir 6rnek

goriilmektedir.
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Sekil 3.8: Mekanik alasimlamada kullanilan yiiksek enerjili bilyali 6giitiici

Bunun disinda kullanilan bir diger 6giitiicti cihaz gezegen tipi degirmendir. Bu tip
ogiitiiclilerde birkag yiiz gram toz ogiitiilebilmektedir. Ancak bu tip 6giitiiciiler spex
tipi yiiksek enerjili bilyal ogiitiiciilerle karsilastirildiginda diisiik enerjili 6giitiicii
olarak adlandirilmaktadir. Sekil 3.9°da gezegen tipi Ogiitiicii gosterilmektedir

(Suryanarayana, 2001).

Sekil 3.9: Gezegen tipi 6glitiicii

Bir diger 6giitiicii tiipii atriitorlerdir. Bu tlip ogiitiiclilerde oldukga yiiksek miktarlarda
toz ogiitiilebilmektedir (0,5 — 40 kg). Dikey bir saftin ve karistiricilarin sistemde
bulunan tankin i¢inde 250 devir/dakika hizda donmesi ile 6glitme islemi gergeklesir

(Suryanarayana, 2001). Sekil 3.10°da atritor tipi 6giitiiciilere bir 6rnek gosterilmistir.
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Sekil 3.10: Atritor karistirici

Ogiitiiciilerin endiistriyel tipte olanlar1 yukarida bahsedilen giitiiciilere oranla gok
daha biiyilik hacimlere sahiptir. Mekanik alagimlama igin endiistriyel bir tiretim 1250
kg kapasiteli bilyali 6giitiictilerle yapilmaktadir (Suryanarayana, 2001). Artan enerji
ile ogiitme siiresi azalmaktadir. Buan gore spex tipi bir ogiitiiciide birka¢ dakika
stirecek bir 6giitme islemi atritor tipi bir 6giitliclide saatler stirebilirken endiistri tipi
bir ogiitiilide bu siire giinler seviyesindedir. Ogiitiiciiniin cinsine gdre mekanik
alagimlama prosesi etkileyen c¢esitli parametreler vardir. Bunlar 6giitlicii haznesinin
malzemesi ve O6giitme ortaminin cinsi, bilya-toz orani, 6giitme atmosferi, 6giitme

stiresi ve kullanilan baglayici cinsidir (Suryanarayana, 2001).

Kullanilan o6giitiicii kabin malzemesinin 6nemi biiyiiktiir. Bunun sebebi 0giitme
esnasinda kabin i¢ duavrlarinda az miktarda olsa asinma meydana gelebilmektedir.
Bu asinma sonucunda kopan parcalar iiretilmekte olan tozu kirletmekte ve kimyasal
bilesimini degistirebilmektedir. Eger kullanilan 6giitiicli ile 6giitiillen malzeme ¢ok
farkliysa tretilen tozlar igerisinde bu kap malzemesi ¢oziinebilir. Eger ayni tip
malzemeler segilirse bu ¢Oziinme meydana gelse bile sistemi c¢ok fazla
etkilemeyecektir (Suryanarayana, 2001). Bu sebeple iiretilecek malzemeye uygun bir
ogiitme sistemi se¢ilmelidir. Buna ek olarak O6giitme isleminde segilen malzeme
oglitmenin gerceklesebilmesi igin gerekli etkiyi gosterecek kadar da yogun bir

malzeme olmalidir (Suryanarayana, 2001).

Bir diger 6nemli paramatere bilya-toz oranidir. Bu oran 1:1 den 22:1 e kadar degisen
oranlarda kullanilabilmektedir. Genel olarak spex tipi diisiik malzeme kapasiteli bir

ogiitiicide kullanilan oran 10:1°dir. Bilya toz orani istenilen siirede istenilen diizeyde
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bir 6giitmenin meydana gelebilmesinin saglanmasi agisindan énemli bir parametredir

(Suryanarayana, 2001).

Ogiitme atmosferi de oOgiitme prosesi i¢in 6nemli bir parametredir. Ogiitme
atmosferinin en 6nemli etkisi kirlenmedir. Bu sebeple tozlar genellikle vakum ya da
inert gazlar olan argon veya helyum atmosferinde yapilmaktadir. Yiksek saflikta
argon oksidasyonu ve kirlenmeyi Onlemeye yonelik en genel kullanilan gazdir.
Ogiitme kabinda bulunan oksijen malzemede 6giitme esnasinda oksit ya da nitriir
olusumuna sebep olabilir. Bu sebeple tozlarin giitiicliye konulmast ve dgiitiictiden

alinmasi koruyucu bir gaz atmosferinde yapilmalidir (Suryanarayana, 2001).

Ogiitme siiresi en 6nemli parametredir. En genel olarak i¢ yapida meydana gelen
diizen (partikiil boyutu, kristal boyutu gibi) mekanik alasimlama siiresine baglidir ve
baslangi¢ tozlarinin boyutu 6nemini kaybetmektedir. Normalde tozlarin kirilma ve
kaynama sonucunda kararli fazin olusturmasi i¢in teterli miktarda siire 6giitme islemi
yapilir. Ancak bu siire kullanilan 6giitiicii cinsine, bilya-toz oranina, Ogiitme
verimine ve Ogitme sicakligima bagli olarak degismektedir. Bu siire tiim bu
parametreler goz Oniine alinarak belirlenmelidir. Buna ek olarak uzun stiren mekanik
alasimlama siireleri sonunda kirlenme seviyesi artabilir ve sitenmeyen fazlar
sistemde olusabilir. Bu nedenle iiretilmek istenen toz gerektigi kadar bir siire

ogiitiilmelidir (Suryanarayana, 2001).

Baglayicit benzeri kontrol ajanlarmin kullanimi mekanik alagimlamada bir diger
parametredir. Genel olarak siinek malzemeler olusan yiiksek miktardaki plastik
deformasyonun etkisi ile birbirine soguk kaynarlar. Ancak uygun alagimlama soguk
kaynama ve kirlima arasindaki denge saglandiginda gergeklesir. Bu nedenle proses
kontrol ajanlarinin ilavesi ile soguk kaynama miktar1 azaltilmaktadir. Bunlar katilar,
stvilar ya da gazlar olabilir. Genellikle yiizey aktif organik bilsikler olup malzeme
ylizeyini kaplayarak toz partikiilleri arasindaki soguk kaynamay1 azaltmakta ayirca

aglomerasyonuda engellemektedir (Suryanarayana, 2001).

3.4 Presleme

Karistirma ve oglitme isleminin ardindan tozlar sinter Oncesi sekillendirilmek
amaciyla preslenirler. Bu asama toz metalurjisinde en kritik asamadir ¢linkii bu

kademede elde edilecek iiriinlin yogunlugu ve yogunluk dagiliminin diizgiin olmasi
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saglanmaktadir. Son iiriin 6zellikleri yogunluga baghidir ve iyi ozellikler elde
edebilmek i¢in homojen bir yogunluk dagilimi saglanmalidir (Newkirk, 2004). Sekil
3.11°de presleme kademeleri gosterilmektedir. Sekil 3.12°de ise uygulanan kuvvetin

artmasi ile partikiillerin davranig1 goriillmektedir (German, 1994).

Sekil 3.12: Preslenme esnasinda tozlarin goriiniimii

Presleme kademesinin su temel fonksiyonlar1 vardir:
. Tozlar1 istenen sekle getirme,

. Miimkiin oldugunca sinterleme kademeside goz 6nilinde bulundurularak istenen

son boyutlarda malzeme iiretimini saglamak,
= Istenen diizeyde porozite miktarmna sahip malzeme iiretmek,

. Tasima i¢in yeterli dayanimi saglamak.
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Geleneksel presleme yontemlerinde basing genellikle tek yonlii olarak uygulanir.
Bir¢ok mekanik ya da hidrolik preste sabit kaliplar kullanilmaktadir. Presleme islemi
sonrasinda sadece fiziksel baglanma meydana gelir ve preslenmis numuneler oldukca

fazla porozite igermektedir.

3.5 Sinterleme

Sinterleme, 1s1 enerjisi uygulayarak metal ya da seramik tozlarindan olusan
bilesimlerden yogun malzemeler elde etme teknigidir. Son yillardaki malzeme
gelisimi, malzeme sentezinin ve iretim siireglerinin 6nemini arttirdikca malzeme

tiretiminde sinterlemenin 6nemi artmistir (Kang, 2005).

Sinterleme insan tarihindeki en eski teknolojilerden birisidir ve c¢anak, ¢comlek
pisirilmesi ile baglamaktadir. Ayrica siinger demirden yapilan aletler de sinterleme
sayesinde tretilebilmistir. Ancak 1940’lardan sonra sinterleme temel ve bilimsel
olarak arastirma konusu olmaya baslamistir. Bu terihten itibaren sinterleme
teknolojisinde dikkate deger ilerlemeler olmustur. Modern endiistride sinterlemenin
en onemli ve yararh kullanim alanlar1 toz metalurjisi ya da seramik igerikli her tiirlii

sinterlenmis par¢anin liretimine imkan vermesidir (Kang, 2005).

Sinterlemenin temel amaci kompakt malzemedeki porozitelerin azaltilmasidir
(Upadhyaya, 2000). Sinterleme, genel olarak T>0,5T,, (K) olacak sicakliklarda toz
kompaktlara 1s1l islem uygulanmasina denir. Uygulanan sicakliklarda difiizyon
kontrollii kiitle tasiniminin meydana gelmelidir. Ancak sinterleme bolgesel olarak

sadece tanelerin temas eden ylizeylerinde meydana gelmektedir (Chen, 2000).

Sinterleme siirecleri malzemelerde bazi istenen ya da istenmeyen gelismelerle

birlikte olugsmaktadir. En biiyiik degisimler:
. Dayanim, elastik modiil,

. Sertlik, kirilma toklugu,

= Elektrik ve termal iletkenlik,

o S1vi ve gaz gegirgenligi,

. Ortalama tane sayisi, boyutu ve sekli,

. Tane sinirlarinin ve seklinin dagilima,
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. Ortalama por boyutu ve sekli,
. Por boyutu ve seklinin dagilima,
. Kimyasal bilesim ve kristal yapi.

Sinterleme ¢ok genel olarak kullanilamasina ragmen olduk¢a karmasik bir
mekanizmadir. Sinterlemenin temel mekanizmasi giiniimiizde halen bir tartisma
konusu olmaya devam etmektedir. Sekil 3.13’de sinterleme kademeleri sekilsel
olarak gosterilmektedir. Sinterleme esnasinda malzemede bulunan por miktarindaki
ve geometrisindeki degisim cesitli tekniklerle kontrol ve karakterize edilebilir.

Bunlar:

" Dilatometre ¢alismalari,

o Gaz absorbsiyonu,

= Porozimetre,

. Endirekt metodlar ( Sertlik vb.),

. Mikroskopi.

Baglangic Durumu Partikiillerin Dizene Temas Yiizeylerinin
Girmesi Olugmam
Baslangig
N Kademesi
_,f T
Temas Yiizeylerinin Tane Simirlarinin Temas Yiizeylerinin
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P '.‘J_‘ - . I'_‘ . ...—.i Pl ey
. AN - W | e o Orta
. Lo > -
p . - | . *i(v
o o ‘& j ;ﬁh o _h *1“'? Kademe
L el WPy <" B
i h 24 '-_/
Tane Biyumesi Porlarin Azalmasi ve
Tane Biiyimesi
II.‘—--..__\_\.‘ r_x—\l _|J_—_"-'__ ;.,-'—x_ ’_a—- —...\_ R
NN A Y/ ) N Bitis
' L0 v o Y F _'-., . — > | 9 - )
y 3 : :}f ' il o . : i | Kademesi
4 '.'._‘_J-_,\_ _, _-}-' o . ’;__ - /..» ,-" - _,—:~—— =

b 2 (< d Py

Sekil 3.13: Sinterlemenin farkli kademelerinin sekilsel gosterimi (Kang, 2005)
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Sekil 3.14’te sinterleme esnasinda partikiiller arasinda meydana gelen boyun

olusumunu gosteren taramali elektron mikroskobu reimleri verilmistir (German,

1994).

Sekil 3.14: Sinterleme esnasinda tozlarda meydana gelen boyun olusumu

Temel olarak sinterleme prosesi iki gruba ayrilabilir. Bunlar kat1 hal sinterlemesi ve
stvi faz sinterlemesidir. Kat1 hal sinterlemesi toz kompaktin uygulanan sinterleme
sicakliginda kat1 haldeyken yogunlaglasidir, sivi faz sinterlemesinde ise sinterleme
esnasinda toz kompaktta sivi fazin olusmasi durumudur. Kat1 hal sinterlemesi ve sivi
faz sinterlemesinin yaninda viskoz akis sinterlemesi ve gegici sivi faz sinterlemesi
gibi yontemlerde uygulanabilmektedir. Sekil 3.14’te degisik sinterleme

mekanizmalarinin faz diyagrami iizerinde 6rneklenmistir.

~ Sivi Faz Sinterlemesi

Tm.A /
Viskoz Akis Sinterlemes
x Tm‘B
T

N Gecicl Sivi Faz
I . Sinterlemesi

Sicakhk

" Kati Hal Sinterlemesi

Bilesim

Sekil 3.15: Farkli sinterleme mekanizmalarinin 6rnekleri
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Bu sekilde T, sicakliginda ve X; bilesiminde A ve B malzemeleri arasinda kati hal
sinterlemesi meydana gelmektedir. Tz sicakliginda ise ayni bilesimdeki malzemede

stv1 faz sinterlemesi meydana gelmektedir (Kang, 2005).

Sekil 3.15’te kat1 hal sinterlemesi ve sivi faz sinterlemesinde elde edilen

mikroyapilar goriilmektedir (Kang, 2005).

Sekil 3.16: (a) Kat1 hal sinterlemesi (b) siv1 faz sinterlemesi sonrasi elde edilen
mikroyap1
Sinterleme kinetigi genel olarak bazi parametreler ile belirlenmektedir. Bunlar
preslenmis yogunluk, malzeme, partikiil boyutu, sinterleme atmosferi ve sinterleme
sicakligidir. Caligma  biiyik  oranda  koruyucu  gaz  atmosferinde
gerceklestirilmektedir. Metal ve alagimlarin ergime sicakliginin %60 - %90 diizeyi
bir sicaklikta sinterleme islemi yapilmaktadir. Ancak diisiik ergime sicakligina sahip
malzemelerde bu sinterleme sicakli§i ergime sicakligindan daha yiiksek
secilebilmektedir. Buna baglh olarak ta sivi faz sinterlemesi uygulanmis olmaktadir
ancak malzeme seklini bozmamak amaciyla da olusacak sivi faz miktarida kontrol
edilmelidir. Dogru sinterleme sicakliginin se¢ilmesi de malzemeye yogunluk
kazandirmada onemli bir parametredir. Yiiksek sicakliklar daha hizli yogunlagmay1
saglarken bozulma miktarinida arttirmaktadir. Bu bozulma miktar arttik¢a asir1 tane
bliylimesi ve buna bagli olarak biiyiikk tanelerin arasina sikismis porlar
olusabilmektedir. Bu prosesi hizli olmasindan dolay1 sinter sonrasi ulasilabilinecek

yopunluk sinirlanmis olabilir (Upadhyaya, 2000).

Sinterleme caligmasi bircok degiskenin g6z Oniinde bulundurularak belirlenmesi

gereken bir yontemdir (Kang, 2005).

Sinterlemede 1sitma rejiminin, sicaklign, siirenin ve atmosferin kontrolii

tekrarlanabilir ~ sonuglar almak acisindan  Onemlidir  (German, 1994).
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4. DENEYSEL CALISMALAR

Mekanik alasimlama (MA) teknikleri kullanilarak aliiminyum (Al) ve demir (Fe) ana
matriks igersine pekistirici fazlarin silisyum karbiir (SiC) ve itriyum oksit (Y,03)
katilmasi ile ilgili ¢alismada MA siiresinin olusturulan kompozit yapisina etkisi
incelenmistir. Calisma konusu kapsaminda ¢esitli siirclerde  MA’lanmis toz
numuneler, tozlarin partikiil boyut dagilimi, kimyasal kompozisyon ve mikroyapisal
karakterizasyon ¢alismalarini takiben MA’lanmis toz kompozitleri ayn1 kosullarda
preslenmistir. MA yontemiyle iiretilmis olan kompozit tozlarin karakterizasyon
calismalari, X-iginlar1 difraktometresi (XRD), optik mikroskop (OM) ve taramali
elektron mikroskobu (SEM) caligsmalari, yiiksek ¢oziiniirliiklii yiizey alani dlgiimleri
(BET), yogunluk olclimleri ve termal analiz deneyleri diferansiyel taramali

kalorimetri (DSC) ve termogravimetrik analiz (TG) ile tamamlanmustir.

Calisma esnasinda kullanilacak kompozisyonlar ¢esitli deneme ¢alismalart ve
literatiir incelemesi ile belirlenmistir. Buna gore Al ve Fe karisimindan olusacak
matris bilesimi agirlikca %90 Al, %10 Fe olarak belirlenmis ve biitiin calisma
siiresince bu matris bilesimi sabit olarak tutulmustur. Matris bilesimin
belirlenmesinin ardindan ilave edilecek pekistirici miktar1 belirlenmistir. Buna gore
ag.%?2, ag.%4 ve ag.%7 oraninda SiC ilave edilmesine karar verilmistir. Bir baska
grup numunede ise yine aynm: miktarlarda SiC kullanilmis ancak bu defa yapiya

etkisinin incelenmesi amaciyla %35 oraninda Y,0Oj; ilave edilmistir.

Uretilen kompozitlerin mekanik alasimlama, pekistirme ve gazalt1 sinterleme ve

karakterizasyon siireclerine yonelik akim semasi Sekil 4.1.’de gosterilmistir
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Toz Karisiminin Hazirlanmasi

4

Mekanik Alagimlama

4

Toz Karakterizasyonu

Yoduniuk

4

¥RD
SEM
DTATG
BET
Optik Mikroskop
Sertlik
Partikill Boyut Olgimii
Yogunluk

Tek Eksenli Soguk Pres

4.1 Malzeme Secimi

4.1.1 Aliiminyum (Al)

Calismada olusturulacak kompozisyonda en yiiksek miktarda kullanilan Al tozu Alfa
Aesar Firmasinda temin edilmistir. %99.5 saflik diizeyindeki tozlarin ortalama tane
boyutu 10 pm civarindadir. Bu parcacik boyutu olusturulacak kompozit tozunda

kullanimda herhangi bi olumsuz etki yaratmayacagindan tozlara herhangi bi 6n iglem

4

Sinterleme

g

Karakterizasyon

Sekil 4.1: Deneysel siireclerin akim semasi

yapilam geregi goriilmemistir.

4.1.2 Demir (Fe)

Kullanilan atomize Fe tozlarimin ilk partikiil boyutu 100 pm civarindadir. Bu
biiyiikliikte tozlarin kompozitte kullanimi1 yapida aglomerasyon olusumuna ve Fe
tozlar1 ¢evresinde malzemelerin toplanmasina sebep olup yapinin homojen olarak

karigsmasina imkan vermeyecektir. Bu tip olumsuz etkiler dogurabileceginden dolay1
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demir tozlar1 ilk olarak titresimli elekten gegirilerek 45 pm elek alt1 tozlar ayrilmastir.
Eleme siiresi yaklagik 200 gram toz i¢in 30 dakika olarak uygulanmistir. Calismada

kullanilan titresimli elek sistemi Sekil 4.2°de goriilmektedir.

Sekil 4.2: RETSCH™ Titresimli elek

Eleme isleminin ardindan 45 um alti Fe tozlar1 aliimina (Al,O3) kap ve ALOs
bilyalar kullanilarak Sekil 4.3’te goriilen gezegen tipi Ogiitiiciide ogiitliilmiistiir. Her
30 dakikalik 6gilitme isleminin ardindan yapilan partikiil boyut dl¢iimlerine gore 2
saatlik bir 6glitme islemi ile tozlar ortalama 20 pm boyutlarina indirgenecek

stirelerde ogiitiilmiistiir. Bu boyut demir tozunun kompozitte kullanilmasi i¢in yeterli

bulunmustur.

Sekil 4.3: FRITSCH™ Gezegen tipi 6giitiicii
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4.1.3. Silisyum Karbiir (SiC)

Kullanilan SiC tozlar1 yine Alfa Aesar firmasindan alinmis olup yaklasik olarak 35
um ortalama tane boyutuna sahiptirler. Bu boyut yapida pekistirici olarak
kullanilacak oaln SiC i¢in oldukcga yiiksektir ve genel olarak pekistirici partikiil
boyutunun matris malzemesinin partikiil boyutundan daha diisiik olmasi tercih
edilmektedir. Bu sebeple SiC tozlar1 kirilgan ancak olduk¢a sert bir yapida
oldugundan yiiksek enerjili bilyal1 6giitiiciide 8 saat siire ile ogiitiilmiistir (Woo,
2003). Ogiitme islemi sonrasinda SiC tozlarmin ortalama partikiil boyutunun 8 pum

dolayina indigi gozlemlenmistir.

4.1.4 Ttriyum Oksit (Y,03)

Kullanilacak bir diger pekistirici olan Y,0; tozlar1 ortalama olarak 10 pm civar bir
partikiil boyutuna sahiptir. Bu boyut kompozitte kullanilmasi i¢in yeterli bulunmus

olup bu tozlara herhangi bir 6n iglem uygulanmamustir.

4.2 Mekanik Alasimlama Siirecleri

Bu calismada iiretilen kompozit tozlar 8000D™ Spex (Sekil 4.4a) ogiitiicii
kullanilarak 1200 devir/dakika hizda mekanik olarak alagimlanmislardir. MA ile 20,
40, 60, 80, 100, 120, 150 ve 180 dakika ogiitiilmiis numuneler {iretilmistir. Ogiitiicii
ortam olarak paslanmaz celik 6giitiicii kap ve celik bilya (Y4 in¢) kullanilmustir.
Calismada kullanilacak bilya/toz orani olarak 7’ye 1 sec¢ilmistir. MA esnasinda
tozlarin hava ile temasi ile olusabilecek oksitlenmeleri dnlemek amaciyla 6giitme
islemine baslanmadan Once tozlar “Plaslabs™” (Sekil 4.4b) marka kapali ortam
kutusuna alinmigtir. Mekanik pompa yardimiyla kapali ortam kutusundaki hava
vakumlandiktan sonra yiiksek safiyette argon (Ar) gazi gegirilmistir. Tozlar 6giitme
kavanozlarma bu ortam altinda yerlestirilmiglerdir ve kavanozlar kapali ortam
kutusunda kapatilmis ve hava ile tozlarin temas: engellenmistir. ~ Mekanik
alagimlama islemleri bittikten sonra, tozlar yine ayni sartlar altinda agilarak yapilacak
deneyler i¢cin gerekli miktarlarda c¢ikarilmistir. Sekil 4.4a’da mekanik alagimlama
islemlerinin gergeklestirildigi ¢ift kavanozlu Spex™ 8000D yiiksek enerjili bilyali
ogiitiicti cihaz1 ile tozlarin hava sartlarindan etkilenmemesi i¢in harmanlanip,
kavanoza konulduklar1 ve mekanik alasimlama islemleri sonrasinda kavanozlardan

cikartildiklar1 “Plaslabs™” kapali ortam kutusu goriilmektedir.
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Sekil 4.4: (a) SPEX™ Yiiksek enerjili bilyali 6giitiicii, (b) Kapali ortam kutusu
4.3 Toz Karakterizasyon Deneyleri

4.3.1 Partikiil Boyut Ol¢iimii

Baslangi¢ tozlarinin ve mekanik alasimlanmis kompozit tozlarinin partikiil boyut
dagilim 6lciimleri Malvern Instruments™ marka Mastersizer 2000 (Sekil 4.5) model
lazer partikiil boyut 6l¢iim cihazi ile gergeklestirilmistir. Partikiil boyut 6l¢timleri saf
su ortaminda yapilmistir. Ol¢iim esnasinda kullanilan saf su Elga marka saf su
cihazindan saglanmistir (Sekil 4.6). Cihazda 6l¢iime baslamadan once tozlar 20
dakika Bandalin Sonorex (Sekil 4.7) marka ultrasonik banyoda bekletilerek
aglomerasyonlarin dagitilmas: amaglanmistir. Sekil 4.5’te Malvern Instruments tane

boyut 6l¢iim cihazi goriilmektedir.

Sekil 4.5: MALVERN INSTRUMENTS™ Lazer partikiil boyut 6l¢iim cihazi

31



Sekil 4.6: ELGA™ Saf su cihazi

N ~<ged
‘w.=‘

Sekil 4.7: BANDALIN SONOREX™ Ultrasonik banyo

4.3.2 X-Isim Analizleri

Bu projede onerilen mekanik alasimlanmig Al-esasli kompozit tozlarin Rigaku™ X
Isinlan difraktometreleri (XRD) kullanimiyla 20 kV ve 30mA sartlarinda ve CoK,
radyasyonu altinda gerceklestirilmistir. Buna ek olarak sinter sonrasi numuneler
BRUKER™ D8-Advance X Iginlart difraktometresi 40 kV ve 40 mA sartlarinda
CuK radyasyonu kullanilarak karakterizasyon ¢aligmasi yapilmigtir. Sekil 1.8a’da bu
calismalar i¢in kullanilan Sekil 4.8a’de Rigaku™ ve Sekil 4.8b’de BRUKER™
(XRD) goriilmektedir.
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Sekil 4.8: (a) RIIGAKU™ X 1sinlari difraktometresi (XRD)

Sekil 4.8: (b) BRUKER™ X Isinlar difraktometresi
4.3.3 Taramah Elektron Mikroskobu Calismalari

Taramal1 elektron mikroskop c¢aligmalar1 (SEM) Jeol™-JSM-T330 model cihaz ile
gergeklestirilmistir. Sekil 4.9°da Jeol™-JSM-T330 (SEM) goriilmektedir.

33



Sekil 4.9: JEOL™ Taramali Elektron Mikroskobu
4.3.4 Metalografik Numune Hazirlama

Mikroyap: ve faz karakterizasyonlar1 optik mikroskop (OM), Taramali Elektron
Mikroskobu (SEM) ve X-isinlari difraktometresi (XRD) destekli analizler ile
gerseklestirilmistir. Sinterlenmis numuneler dncelikle Struers™ Labopress-1 bakalite
alma cihaz1 (Sekil 4.10.a) ile Struers™ Epofix re¢ine yardimiyla metalografik
islemler icin soguk bakalite alinmiglar ve Struers™ Tegrapol-15 (Sekil 4.10.b)

otomatik parlatma cihazi kullanimi ile mikroyapisal gézlemler i¢in parlatilmiglardir.

(@ (b)
Sekil 4.10: (a) STRUERS™ Bakalite alma cihazi (b) STRUERS™ Parlatma cihazi
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4.3.5 Optik Mikroskop Calismalari

Parlatilmig numunelerde tane sinirlarini belirginlestirmek maksadiyla Keller reaktifi
kullanilarak daglanan numuneler daha sonra Nikon™ Eclipse L150 optik mikroskop

ile incelenmislerdir

Sekil 4.11: NIKON™ Metal optik mikroskobu
4.3.6 Termal Analizler

Mekanik alasimlanmis tozlarin termal karakterizasyonlar1 TA Instruments'™ SDT
Q600 model simiiltane DTA-TG-DSC analiz cihazi ile 650 °C sicakliga kadar 20
°C/dakika 1sitma hizi kullanilarak Argon, Hidrojen gaz atmosferi ve Azot siipiiriicii
gazi kullanilarak yapilmistir. Numuneler Aliimina potalarda analiz edilmistir. Sekil

5.12’de TA Instruments'™ termal analiz cihaz1 goriilmektedir.

Sekil 4.12: TA INSTRUEMTS™ Termal analiz cihazi
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4.3.7 Yiizey Alam Olciimleri

Mekanik alasimlanmis tozlarin yiizey alanlari, Autosorb-1"™ cihazi kullanilarak
Olciilmeye calisilmistir. Yiizey alani Ol¢limlerinde c¢ok tabaka gaz adsorbsiyonu
yontemi (multi-point BET) kullanilarak 5 noktadan yiizey alani dlgiimleri alinmistir.

Sekil 4.13 “de yiizey alanmi 6l¢iimlerinin gerceklestirildigi cihaz goriilmektedir.

Sekil 4.13: QUANTACHROME™ Yiizey alani 6l¢iim cihazi
4.3.8 Mikrosertlik Olciimleri

Mekanik alagimlanmig tozlarin mikrosertlik 6l¢iimleri, Shimadzu™ Mikrosertlik test
ekipmaninda Vickers u¢ kullanimi tozlar i¢in 50 gramlik yiik altinda 15 saniye siire
ile gerceklestirilmis olup, en az 15 basarili sertlik dl¢iimiiniin ortalamasi alinarak
hesaplanmistir. Sekil 4.14’de mikrosertlik 6l¢iimlerinin gergeklestirildigi cihaz olan

Shimadzu™ Mikrosertlik test cihazi goriilmektedir.
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Sekil 4.14: SHIMADZU™ Mikrosertlik test cihazi
4.4 Presleme

Mekanik alagimlanmis tozlar 600 MPa basing altinda yaklasik 12 mm ¢apinda
silindirik rijit kaliplar icerisinde, kalip duvarlar1 yaglanmig 12 tonluk hidrolik pres
(Ada makina) kullanimi ile soguk preslenmislerdir.  Sekil 4.15’te bu ¢alismalarda

kullanilan hidrolik pres goriilmektedir

Sekil 4.15: Tek eksenli hidrolik el presi
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4.4.1 Yogunluk Ol¢iimleri

Preslenmis tozlarin yas yogunluklari ve sinter yogunluklar1 Sekil 4.16°te goriilen
Quantchrome Instruments marka Ultrapynometer ™ 1000 modeli gaz piknometresi

yardimiyla 6l¢iilmiistiir.

Sekil 4.16: QUANTACHROME™ Yogunluk 6l¢iim cihazi
4.5. Sinterleme Calismalar:

4.5.1 Baglayic1 Giderme

Numunelerin mekanik alasimlama esnasinda kavanoz ceperlerine sivanmamasi ve
presleme esnasinda kolaylik saglamasi amaciyla ogiitme islemi Oncesinde yapiya
baglayict olarak c¢inkostearat ilave edilmistir. Yapida bulunan bu c¢inkostearat
(Zn(C,3H350,),) sinterleme esnasinda malzeme igerisinde sikisip por olusumuna
sebep olabilecegi ya da daha sinterleme esnasinda ucarak firina zarar verebilecegi
icin sinterleme Oncesi preslenmis numunelere baglayici giderme islemi
uygulanmistir. Cinkostearat 273 °C’de buharlasmaktadir. Yapilan denemeler de 300
°C sicaklikta 2 saatlik bir beklemenin numunelerde bulunan ¢inkostearatin
ucurulmasi i¢in yeterli oldugu belirlenmistir. Baglayici giderme 1s1l islemi sayesinde
numune igerisinde yaklastk %3 oraninda bulunan c¢inkostearat sistemden
uzaklagtinnlmigtir. Baglayicit giderme amacl kullanilan Protherm marka firin sekil

4.17’te gorilmektedir.

38



Sekil 4.17: PROTHERM™ Baglayic1 giderme firin

Bu baglayici giderme isleminde uygulanan 1sitma rejimi asagida verilmistir.

350 +
300 -
250 +
200 +
150 +
100 -

50 -

0 T T T T T T 1
0 100 200 300 400 500 600 700

Siire (dakika)

2 Saat

Sicaklik (C)

Sekil 4.18: Numunelere uygulanan baglayici giderme firin rejimi
4.5.2 Dilatometre Calismasi

Indirgeyici sinterleme atmosferine sahip olan 1700 Anter™ dilatometresi ile
mekanik alagimlanan (MA) tozlarin genel sinterleme davranislar1 ve boyutsal

degisimleri test edilmistir.
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Sekil 4.19: ANTER"™ Dilatometre
4.5.3 Numunelerin Sinterlenmesi

Preslenmis ham numunelerin sinterleme islemleri vakum, hidrojen (H;), azot (N,) ve
argon (Ar) gazlan altinda c¢alisan 1800 M Vac Graphite Linn™ kullanilarak
gerceklestirilecektir. Uretilen mekanik alasimlanmis kompozitler igin uygun
sinterleme sicaklig1r olarak 650 °C belirlenmistir. Sinterleme argon koruyucu gaz
atmosferinde yapilmistir. Sekil 4.20°de 1800 M Vac Graphite Linn™ firininin

fotografi verilmistir.

Yapilan literatiir c¢alismalari sonucu belirlenen sinterleme rejimi dilatometre

calismalari ile test edilmistir. Dilatometre deney grafikleri asagida verilmistir.
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Boyutsal Dediisim (%)
Boyutsal Dediisim (%)

o 140.00 26000 42000 S60.00 700.00 o 14000 80 00

Sicakik (°C  Sicakik (°C)
@ (b)

Sekil 4.20: (a) Al-10Fe-2SiC 20 dak MA’lanmis, (b) Al-10Fe-2SiC 180 dak
MA ’lanmis numunelerin dilatometre analizi

Boyutsal Dediisim (%)
Boyutsal Dediisim (%)

280,00 S60.00

Sicakitk (°C)
(a) (b)

Sekil 4.21: (a) Al-10Fe-7SiC-5Y,0; 20 dak MA’lanmis, (b) Al-10Fe-7SiC-5Y,03
180 dak MA’lanmis numunelerin dilatometre analizi

THOO0 42000
Sicaklik (°C)

Yapilan deneylerde Argon gazi akisinin sisteme etkisi incelenmis ve sonugta
sinterleme davranisinda ciddi bir degisim goézlenmemistir. Buna ek olarak cesitli
numunlere uygulanan termal boyut degisimi deneyleri sonucunda her numunede
boyutsal degisimin belirlenen 650 °C sicakliginda meydana gelmeye basladigi
gozlemlenmistir. 650 °C sicakligina ulasilmadan kisa bir siire once boyutsal
degisimin bagladigi tim numunelerde go6zlenmistir. Nispeten daha diisiik
sicakliklarda ciddi bir boyutsal farklilasma meydana gelmemektadir. Bu yapilan
deneyler dogrultusunda Sekil 4.21°de verilen sinterleme rejiminin numuneler i¢in

uygun bir sinterleme rajimi olduguna karar verilmistir.

Sinterleme rejimine karar verilmesi agsamasinda yapilan literatiir arastirmalarinda 650
°C sicakligin genel olarak aliiminyum alasimlari i¢in standart olarak uygulanan bir
sinterleme sicakligi oldugu goriilmiistir. Buna ek olarak sinterleme esnasinda
numunelerin - miimkiin oldugunca yiiksek bir yogunluga ulasilabilmesi ig¢in
difuzyonun gergeklesebilmesi i¢in yeterli zaman olmalidir bunun i¢in en yiiksek

sicaklik olan 650 °C’ta 120 dakika beklenmistir.
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Sekil 4.22: LINN™ Kontrollii atmosfer sinter firini

Numunelere uygulanan sinterleme rejimi sekil 4.23’te verilmistir.

700 - 650 °C 2 Saat

600 -
o 900 - 10 °C/dak
x 400 Argon Atmosferi 10 °C/dak
® 300 -
O
® 200

100 . / 150°C

0 10 °C/dak Vakum
0 50 100 150 200 250

Siire (dakika)

Sekil 4.23: Numunelere uygulanan siterleme rejimi

Numunelere uygulanan siterleme rejimi incelendiginde baslangigta firin 10
°C/dakika 1sitma hizinda 150 °C’ye ulasana kadar firin vakuma alinmistir. Ardindan
argon koruyucu gazi sisteme verilerek yine 10 °C/dakika 1sitma hiz1 ile 650 °C’ye
cikilmig, bu sicaklikta yeterli miktarda difiizyonun meydana gelebilmesine imkan
vermek amaciyla argon gazi altinda 2 saatlik bir bekleme siiresi uygulanmustir.
Ardindan firin yine argon gazi altinda oda sicakligina kadar 10 °C/dakika’lik

sogutma hizinda sogutularak sinterleme iglemi tamamlanmistir.

42



4.5.4 Yogunluk Ol¢iimleri

Numunelerin sinter sonrast yogunluk dl¢iimleri Precisa marka hassa terazinin arsimet
yogunluk 6l¢iimii ekipmanlart kullanilarak hesaplanmistir. Sekil 4.24°te kullanilan

hassa terazi goriilmektedir.

Sekil 4.24: PRECISA™ Arsimet terazisi

4.5.5 XRD Calismalar

Numunelere sinter sonrast olusmus olabilecek fazlarin tesbiti amaciyla x-1sinlari
analizi uygulanmistir. Kullamlan BRUKER™ marka XRD cihaz1 sekil 4.8b’de
gosterilmistir.

4.5.6 Taramal Elektron Mikroskobu Calismalar:

Sinter sonrasi yapinin incelenmesi amaciyla taramali elektron mikroskop caligsmalari
sekil 4.9°da goriilen Jeol™-JSM-T330 taramal1 elektron mikroskobu ile yapilmistir.
4.5.7 Metalografik Numune Hazirlama

Sinterlenmis numuneler dncelikle Struers™ Labopress-1 bakalite alma cihaz (Sekil
4.10.a) ile Struers™ Multifast siyah regine yardimiyla bakalite alinmiglar ve
Struers™ Tegrapol-15 (Sekil 4.10.b) otomatik parlatma cihazt kullanilarak

parlatilmistir.

4.5.8 Optik Mikroskop Calismalari

Parlatilmis olan sinterlenmis numuneler sekil 4.11°de goriilen Nikon™ Eclipse L150

optik mikroskop ile incelenmiglerdir.
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4.5.9 Mikrosertlik Ol¢iimleri

Sinterlenmis numunelerin mikrosertlik dlgiimleri, sekil 4.14’de goriilen Shimadzu™
Mikrosertlik test cihazinda Vickers u¢ kullanimi ile 1000 g’lik yiik altinda 15 saniye
stire ile gergeklestirilmistir. En az 15 basarilt sertlik 6l¢limiiniin ortalamasi alinarak

hesaplanmustir.
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5. KARAKTERIZASYON CALISMALARI

5.1 Baslangi¢ Tozlarimin Karakterizasyonu

5.1.1 Baslangi¢c Tozlan

Sunulan tez calismasinin deneysel siireglerinde %99,5 saflikta aliiminyum (Al)
tozlar1 ve % 98 safliktan yiiksek atomize demir (Fe) tozlar1 ana matris malzemeleri
olarak kullanilmustir. Pekistirici olarak %98 safliktan yiiksek silisyum karbiir (SiC)
tozlar1 kullanilmistir. Ayrica farkli bir set kompozitte de yapiy1 etkisini incelemek
amaciyla itriyum oksit (Y,03) tozlart silisyum karbiir tozlar ile birlikte pekistirici

olarak kullanilmistir. Malzemelerin kimyasal analiz sonuglar1 Tablo 5.1°de

verilmistir.
Tablo 5.1: Baslangi¢ tozlarinin kimyasal analizi
Al Fe SiC Y203
% 99,330 Al %98,600 Fe % 35,470 Si % 99,900 Y,0;
% 0,400 Si % 0,910 Cr % 3,390 C 50 ppm Fe
% 0,102 Fe % 0,180 Cu % 0,050 Fe 30 ppm Ca
% 0,040 Ca % 0,100 Al % 0,011 Ca 20 ppm La
% 0,003 Mn % 0,096 Mn % 0,011 Mn 13 ppm Al

Yapilan kimyasal analiz sonuglarina gore Al tozlari i¢erisinde empiirite olarak Si ve
Fe en yiiksek miktarlara sahiptir. iki malzeme de yapiya istenerek katilacagindan bu
empiiriteler sorun teskil etmeyecektir. Matris malzemesini olusturan bir diger metal,
Fe tozlarmin kimyasal analizi sonucunda yapida agirlikca %0,91 oraninda Cr ve
%0,18 Cu’ya rastlanmistir. Bu malzemelerin atomizasyon ile iiretilen toz tiretimi
esnasinda demirin yapisina karismis olabilecegi diisiiniilmektedir. Kullanilan
silisyum karbiirlin yapisinda %3 oraninda serbest karbona rastlanmistir. Bunun
disinda yapida Onemli bir sorun teskil edecek herhangi bir baska malzemeye
rastlanmamistir. Son olarak incelenen Y,0s3 tozlarmin yapilan kimyasal analiz

sonucunda %99,9 saflikta oldugu bulunmustur.

Bu calismada kullanilan toz malzemelerin partikiil boyut 6l¢timleri saf su ortaminda

gerceklestirilmistir. Tozlarda meydana gelen aglomerasyonlar1 engellemek amaciyla
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tozlar 20 dakika ultrasonik banyoda bekletilmis ve bundan sonra partikiill boyut

Olctimleri gergeklestirilmistir.

Yapilan lazer partikiil boyut Ol¢timleri sonucu elde edilen Al, Fe, SiC ve Y»0s3
tozlarina ait partikiil boyutlar1 Tablo 5.2’te verilmistir. Sekil 5.1.’de kullanilan
baslangi¢ tozlarina ait partikiil boyut dagilim grafikleri gosterilmektedir. Kullanilan
Al tozlar ortalama 12 pm partikiil boyutuna sahipken, baslangigta yaklasik olarak
100 um boyutundaki Fe tozlari ilk olarak eleme ile 45 um elek alt1 tozlar1 ayrilmis ve
bu tozlar daha sonra gezegen tipi ogiitiiciide kuru ortamda yapilan 2 saatlik 6giitme
islemi sonrast ortalama 20 pum’lik partikiil boyutuna indirilmistir. SiC tozlarinin
ortalama partikiil boyutu baglangigta 35 um iken yliksek enerjili bilyali 6giitiiciide
yapilan 6gilitme islemi sonrasinda 8 pm’luk ortalama tane boyutu elde edilmistir.
Y,03 ise 9 um’luk ortalama partikiil boyutuna sahiptir. Ayrica toz karisimlarinda

baglayici olarak kullanilan Cinkostearat tozunun partikiil boyutu da 12 um olarak

Olctilmiistiir.
Tablo 5.2: Tozlarin dl¢iilen partikiil boyutlari
Toz Cinsi Partikiil Boyutu (um)
Al 12
Fe 20
SiC 8
Y203 9
"
10
9
8
g\;\* 7
SO
£ 5
Q
4
= 5
2
1
%,01 0.1 1 10 100 1000 3000
Partikiil Boyutu (pum)

Sekil 5.1a: Aliiminyum tozuna ait partikiil boyut dagilim grafigi
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Sekil 5.1b: Demir tozuna ait partikiil boyut dagilim grafigi
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Sekil 5.1: (c) Ogiitme 6ncesi SiC (d) Ogiitme sonras1 SiC tozuna ait partikiil boyut
dagilim grafigi
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Sekil S.1e: Y,03 tozuna ait partikiil boyut dagilim grafigi
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Sekil 5.1f: Cinkostearat tozuna ait partikiil boyut dagilim grafigi

Partikiil boyut dagilim grafikleri incelendiginde Sekil 5.1.a’da goériilen aliiminyuma
ait partikiil boyut dagiliminin olduk¢a diizglin ciktig1 goriilmektedir. Aliminyum
partikiil boyutu dar bir alanda dagilim gostermektedir ve igerisinde cok biiyiik
partikiiller bulunmamaktadir. Demirin dagilim grafigi incelendiginde 100 pum
civarinda grafik bir pik daha vermistir. Bu taramali elektron mikroskobu goriintiileri
incelendiginde bu boyutta partikiillere rastlanmamistir. Bu  biiylikliikte pik
vermesinin sebebinin yapida olusan aglomerasyonlar oldugu diisiiniilmektedir. SiC
partikiilleri incelendiginde 6glitmeden once 10 ile 100 pm arasinda diizgiin bir
dagilim gosterirken Ogiitme sonrasi cok daha genis bir alanda tozlarin dagildig:
goriilmektedir. Bunun sebebi yapinin 6glitme sonrasi aglomere olmasinin yaninda
farkl sekilli partikiillerin de yapida bulunmasidir. SiC partikiilleri sert bir malzeme
oldugu i¢in 6giitiilmesi demir gibi slinek malzemelere gore daha kolaydir. Bundan
dolay1 baz1 SiC partikiillerinin boyutu 1 pm’un da altina indirilmistir. Sonug olarak
SiC i¢in ortalama olarak 8 um civarinda partikiil boyutuna sahip bir dagilim ortaya
cikmigtir. Kullanilan Y,Os tozlari nispeten diizglin bir dagilim grafigine sahiptir.
Yap1 ortalama olarak 9 um civarindadir ancak 6l¢iim sonucunda goriildiigii tizere bir
miktar toz 1 um’un da altindadir. Olusturulan sistemlerde baglayici olarak kullanilan
cinkostearat tozlar1 da yapilan 6l¢iim sonucunda sistemin ortalama tane boyutuna
uygun olarak 12 pm olarak ol¢iilmiistiir. Kullanilan baglayic1 daha sonra sistemden

ucurulacagindan partikiil boyutunun toz karisimina biiyiik bir etkisi yoktur.

Tozlarin BET ylizey alani analizi ile elde edilen yiizey alan1 degerleri Tablo 5.2°de

verilmigtir. Tiim BET ¢alismalar1 sivi azot kontrollii helyum atmosferi ve 5 noktadan
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aliman ¢oklu nokta prensibi ile yapilmistir. BET 06l¢timii sonucunda Al tozlarinin
yiizey alam 4,57 m?/g, Fe tozlarmm ise 1,265 m*/g olarak bulunmustur. Pekistirici
olarak kullamlan SiC tozlarimin yiizey alami 2,225 m®/g ve bir diger pekistirici
malzemesi olan Y,03 tozlarinin yiizey alani da 5,27 m*/g olarak hesaplanmistir. BET
ylzey alami Olgiimleri helyum gazi ile yapilmistir. Yiizey alani 6l¢iimiinden once
tozlara {i¢ saatten az olmayacak siire 150 °C sicaklikta nem alma islemi uygulanarak

numunelerdeki nem giderilmistir.

Tablo 5.3: Deneylerde kullanilan baslangi¢ tozlarinin BET yiizey alani 6l¢iimleri

Toz Cinsi Yiizey Alam (mz/g)
Al 4,570
Fe 1,295
SiC 2,225
Y,0; 5,270

Partikiil boyut dl¢limiiniin yanisira tozlarin tane boyutunun ve seklinin incelenmesine
yonelik olarak taramali elektron mikroskobu c¢aligmasi yapildi. Fotograflar 20 kV ve
farkli biiyiitme oranlar1 (x500—x1500) ile ¢ekilmistir. Bu ¢alisma esnasinda partikiil
boyut incelemesi de yapilmistir. Sekil 5.2°te kullanilan diger baslangi¢ tozlara ait

elektron mikroskobu resimleri gosterilmektedir.

49



(©) (d)

Sekil 5.2: (a) Al (x1500), (b) Fe (x500), (¢) SiC (x1000), (d) Y03 (x1500) tozlarinin
taramali elektron mikroskobu resimleri

Fe tozlarmin taramali elektron mikroskobu (SEM) resimleri (Sekil 5.2b) 500x
biiylitme ile ¢ekilmis ve burada yapilan partikiil boyut incelemeleri lazer partikiil
boyut analiz cihazindan elde edilen sonuglarla benzerlik gosteren sonuglar elde
edilmisti. Yapilan inceleme Fe tozlarinin tane boyutunun 20 mikron civart oldugunu
gostermistir. Buna ek olarak kullanilan malzemelerin toz morfolojisi SEM
kullanilarak incelenmistir. Al, Fe ve Y,0s partikiillerinin yapilar1 SiC tozlarina oranla

daha kiiresel bir yapida oldugu gézlemlenmistir.

5.2 Mekanik Alasimlanmis Tozlarin Karakterizasyonu

Cok miktarda farkli numune olmasindan dolay1 tozlara iiretim farkliliklarini ve
bilesimlerini ayirt edebilmek amaciyla farkli isimler verilmistir. Bu kodlama Tablo
5.4a-b’de verilmistir. Olusturulan kompozisyonlarda aliiminyum ve demirden olusan
matris fazin bilesimi sabit tutulmus ve matris faz % 90 Al (ag.) ve % 10 Fe (ag.)

olarak kullanilmistir. Ilk grup numunelerde sadece kompozisyonda pekistirici faz
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olan SiC miktar1 degistirilmistir. Diger bit deyile, toz bilesiminde agirlikca %2, %4
ve %7 oraninda silisyum karbiir kullamilmistir. Bu bilesimdeki numunlerin

kodlanmasinin gdsterimi tablo 5.4a’da goriilmektedir.

Tablo 5.4a: Toz kompozisyon bilgisi (Al-Fe-SiC kompozisyonu)

Numune Adi Kompozisyon Bilgisi MLA. Siiresi (dak.)
20
40
60
80
100
120
150
180
20
40
60
80
100
120
150
180
20
40
60
80
100
120
150
180

Al-10Fe-2SiC [%90 Al - %10 Fe] - %2 SiC (ag.)

Al-10Fe-4SiC [%690 Al - %10 Fe] - %4 SiC (ag.)

Al-10Fe-7SiC [%90 Al - %10 Fe] - %7 SiC (ag.)

Ikinci grup numunelerde de yine aym miktarlarda kullamlan silisyum karbiire ek
olarak sabit olarak agirlik¢a %5 oraninda Y,Oj; ilavesinin etkisi incelenmistir. Bu

gruba iligkin numune kodlamasi Tablo 5.4b’de sunulmustur.
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Tablo 5.4b: Toz kompozisyon bilgisi (Al-Fe-SiC-Y,03 komposizyonu)

Numune Adi Kompozisyon Bilgisi MLA. Siiresi (dak.)
20
40
60
[990 Al - %10 Fe] - %2 SiC - %5 Y04 80
(ag.) 100
120
150
180
20
40
60
[2%90 Al - %10 Fe] - %4 SiC - %5 Y,0; 80
(ag.) 100
120
150
180
20
40
60
[9%90 Al - %10 Fe] - %7 SiC - %5 Y,0; 80
(ag.) 100
120
150
180

Al-10Fe-2SiC-5Y,0;

Al-10Fe-4SiC-5Y,04

Al-10Fe-7S1C-5Y,0;

5.2.1 Faz Analizleri ve Mikroyap1 Karakterizasyonu

Mekanik alagimlanmig numunelerde mevcut fazlarin karakterize edilmesi amaciyla
X-1gilar1  difraktometre (XRD) deneyleri gerceklestirilmistir. Sekil 5.3a-b-c’de
cesitli  siirelerde MA’lanmis  Al-10Fe-2SiC, Al-10Fe-4SiC, Al-10Fe-7SiC

numunelerinin grafikleri sunulmustur.
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Sekil 5.3a: Cesitli sitirelerde (20, 80, 120, 180 dk) MA’lanmis Al-10Fe-2SiC
tozlarimin XRD grafikleri
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Sekil 5.3b: Cesitli siirelerde (20, 80, 120, 180 dk) MA’lanmis Al-10Fe-4SiC
tozlariin XRD grafikleri
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Sekil 5.3c: Cesitli siirelerde (20, 80, 120, 180 dk) MA’lanmis Al-10Fe-7SiC
tozlarimin XRD grafikleri

Sekil 5.3a-b-c’de gosterilen silisyum karbiir iceren numunelerde mekanik alasimlama
stiresinin artmasi ile kristal boyutunun azalmasi ve latis gerilmelerinin artmasina
bagli olarak pik yiiksekliklerinde azalma meydana geldigi gozlemlenmistir. Bunun
sebebinin mekanik alagimlama esnasinda olusan tekrar kristallenme ve yliksek
plastik deformasyon oldugu diisiiniilmektedir. Buna ek olarak artan SiC miktar ile

SiC’e ait olan pikler belirginlesmistir.

Sekil 5.4a-b-c’de SiC ve Y,0; ile pekistirilmis numunelerin x-1sinlar1 difraksiyon

paternleri goriilmektedir.
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Sekil 5.4a: Cesitli siirelerde (20, 80, 180 dk) MA’lanmis Al-10Fe-2SiC-5Y,0;
tozlarimin XRD grafikleri
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Sekil 5.4b: Cesitli siirelerde (20, 80, 180 dk) MA’lanmis Al-10Fe-4SiC-5Y,0;
tozlariin XRD grafikleri
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Sekil 5.4c¢: Cesitli stirelerde (20, 80, 180 dk) MA’lanmis Al-10Fe-7SiC-5Y,0;
tozlarmin XRD grafikleri
Sekil 5.4a-b-c de gosterilen SiC ve Y,0; pekistiricili numune grubu i¢in olan x-151n1
paternleri de sadece SiC ilave edilmis numunelerin difraksiyon paternlerine benzer
sekilde artan mekanik alagimlama siiresi ile azalan pik siddeti egilimindedir. Yine
benzer sekilde artan SiC miktar1 ile SiC pikleri belirginlesmistir. Ayrica Y,05’e ait

piklerde goriilmektedir.

Mekanik alagimlanmis tozlar suda ¢oziinmedigi i¢in partikiil boyut 6l¢iimleri saf su
ortaminda yapilmistir. Yapilan Olglimler sonucunda elde edilen partikiill boyut

dagilim grafikleri Sekil 5.5 ve Sekil 5.6’da verilmistir.
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Sekil 5.5: Cesitli stirelerde (20, 180 dk) MA’lanmis (a) Al-10Fe-2SiC 20 dak. (b) Al-
10Fe-2SiC 180 dak. (c) Al-10Fe-4SiC 20 dak. (d) Al-10Fe-4SiC 180 dak. (e) Al-
10Fe-7SiC 20 dak. (f) Al-10Fe-2SiC 180 dak. tozlarmin partikiil boyut dagilin
grafikleri

Partikiil boyut analiz calismalari sivi ortam kosullarinda ve tozlarda meydana
aglomerasyonu oOnlemek amaciyla deney oncesi 20 dakika ultrasonik banyoda

bekletilerek gerceklestirilmistir.

Partikiil boyut analizi sonuclarina gore baglangictaki Al tozunun ortalama partikiil
boyutu 12 pm olarak bulunmustu. Mekanik alagimlama sonrasi yapilan 6lgiimlerde
ise ortalama olarak her numune i¢in yaklasik ortalama partikiil boyutu 20-30 pm
civart bulunmustur. Bunun yaninda grafikler incelendiginde partikiil boyut

dagiliminin diizgiin bir sekilde dagilim gosterdigi grafiklerden goriilmektedir.
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Al-10Fe-2S1C, Al-10Fe-4SiC ve Al-10Fe-7SiC SiC ig¢eren numunelerin ilk ve son
mekanik alagimlama siireleri sonucunda 6Slgiilen partikiil boyutlar karsilagtirildiginda
mekanik alasimlama siiresinin artmasi ile partikiil boyutunun arttig1 goriilmektedir.

Bunun sebebi artan MA siiresi ile partikiillerin daha fazla aglomere olmalaridir.
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Sekil 5.6: Cesitli siirelerde (20, 180 dk) MA’lanmis (a) Al-10Fe-2SiC-5Y,05 20 dak.
(b) Al-10Fe-2SiC-5Y,05 180 dak. (c) Al-10Fe-4SiC-5Y,03 20 dak. (d) Al-10Fe-
4Si1C-5Y,03 180 dak. (e) Al-10Fe-7SiC-5Y,0s3 20 dak. (f) Al-10Fe-2SiC-5Y,03 180
dak. tozlarinin partikiil boyut dagilimi grafikleri
Al-10Fe-2SiC-5Y,05 , Al-10Fe-4SiC-5Y,03 ve Al-10Fe-7SiC-5Y,03 numunelerinin
ilk ve son mekanik alagimlama siireleri sonucunda Olgiilen partikiil boyutlari
karsilagtirildiginda yine bir 6nceki grup malzemede oldugu gibi mekanik alagimlama
stiresinin artmasi ile partikiil boyutunun arttig1 gériilmektedir. Bunun sebebi yeniden
artan mekanik alasimlama siiresi ile partikiillerin daha fazla aglomere olmalaridir.

Tozlara lizerinde gerceklestirilen SEM caligsmalarinda partikiil boyutundaki beklenen

azalma daha net bir sekilde goriilmiistiir.
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Partikiil boyut analizlerinin yaninda mekanik alagimlanmis kompozitlere yapilan
SEM calismalarina ait fotograflar asagida verilmistir. SEM calismalarinda 20 dakika
80 dakika ve 180 dakikalik MA’lanmis numuneler 1500x ve 3500x biiyiitmelerde

incelenmistir.
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1500x

(e) ®

Sekil 5.7: Cesitli siirelerde (20, 80, 180 dk) MA’lanmis (a) Al-10Fe-2SiC 20 dak.
(1500X) (b) Al-10Fe-2SiC 20 dak. (3500X) (c) Al-10Fe-2SiC 80 dak. (1500X) (d)
Al-10Fe-2SiC 80 dak. (3500X) (e) Al-10Fe-2SiC 180 dak. (1500X) (f) Al-10Fe-
2SiC 180 dak. (3500X) tozlarinin SEM fotograflari
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(a) (b)

(e) ®

Sekil 5.8: Cesitli siirelerde (20, 80, 180 dk) MA’lanmis (a) Al-10Fe-4SiC 20 dak.
(1500X) (b) Al-10Fe-4SiC 20 dak. (3500X) (c) Al-10Fe-4SiC 80 dak. (1500X) (d)
Al-10Fe-4SiC 80 dak. (3500X) (e) Al-10Fe-4SiC 180 dak. (1500X) (f) Al-10Fe-
4SiC 180 dak. (3500X) tozlarinin SEM fotograflari
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(e) ®

Sekil 5.9: Cesitli siirelerde (20, 80, 180 dk) MA’lanmis (a) Al-10Fe-7SiC 20 dak.
(1500X) (b) Al-10Fe-7SiC 20 dak. (3500X) (c) Al-10Fe-7SiC 80 dak. (1500X) (d)
Al-10Fe-7SiC 80 dak. (3500X) (e) Al-10Fe-7SiC 180 dak. (1500X) (f) Al-10Fe-
7SiC 180 dak. (3500X) tozlarinin SEM fotograflari
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(a) (b)

(e) ®

Sekil 5.10: Cesitli siirelerde (20, 80, 180 dk) MA’lanmis (a) Al-10Fe-2SiC-5Y,0; 20
dak. (1500X) (b) Al-10Fe-2SiC-5Y,03 20 dak. (3500X) (c) Al-10Fe-2SiC-5Y,03 80
dak. (1500X) (d) Al-10Fe-2SiC-5Y,05 80 dak. (3500X) (e) Al-10Fe-2SiC-5Y,03
180 dak. (1500X) (f) Al-10Fe-2SiC-5Y,03 180 dak. (3500X) tozlarinin SEM
fotograflar
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1500x

(e) ®

Sekil 5.11: Cesitli siirelerde (20, 80, 180 dk) MA’lanmis (a) Al-10Fe-4SiC-5Y,0; 20
dak. (1500X) (b) Al-10Fe-4SiC-5Y,03 20 dak. (3500X) (c) Al-10Fe-4SiC-5Y,03 80
dak. (1500X) (d) Al-10Fe-4SiC-5Y,05 80 dak. (3500X) (e) Al-10Fe-4SiC-5Y,03
180 dak. (1500X) (f) Al-10Fe-4SiC-5Y,03 180 dak. (3500X) tozlarinin SEM
fotograflar
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(a) (b)

B S 800X

(e) ®

Sekil 5.12: Cesitli siirelerde (20, 80, 180 dk) MA’lanmis (a) Al-10Fe-7SiC-5Y,0; 20
dak. (1500X) (b) Al-10Fe-7SiC-5Y,03 20 dak. (3500X) (c) Al-10Fe-7SiC-5Y,03 80
dak. (1500X) (d) Al-10Fe-7SiC-5Y,05 80 dak. (3500X) (e) Al-10Fe-7SiC-5Y,03
180 dak. (1500X) (f) Al-10Fe-7SiC-5Y,03 180 dak. (3500X) tozlarinin SEM
fotograflar
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Sekil 5.7, 5.8 ve 5.9 sirasiyla 20, 80 ve 180 dakika Al-10Fe-2SiC, Al-10Fe-4SiC ve
Al-10Fe-7SiC SiC numunelerinin SEM goériintiileridir. Sekil 5.10, 5.11 ve 5.12 ise
yine 20, 80 ve 180 dakika mekanik alagimlanmis Al-10Fe-2SiC-5Y,03, Al-10Fe-
4SiC-5Y,05 ve Al-10Fe-7SiC-5Y,03 numunelerinin SEM goriintiileridir. Bu
resimlerde mekanik alagimlama siiresinin artmasi ile partikiil boyutunun azaldigi
goriilmektedir. 1k mekanik alasimlama siirelerinde partikiiller yass1 bir sekil almustir.
Mekanik alagimlama siiresinin artmasi ile partikiiller yavas yavas homosen be daha
yumusak kenarli kiiresel yapila ulagsmaya baslamistir. 180 dakikalik mekanik
alasimlama sonucunda yapiin olduk¢a homojen ve 10 pum alti partikiillerden
olustugu gozlemlenmistir. Bunun yaninda yapida aglomerasyonlar sonucu olusmus
biliylik boyutlu partikiillerde goriilmektedir. Mekanik alagimlama siireleri kisa
oldugunda az bir miktar SiC partikiiliiniin yaptya homojen yayildig1 goriilmektedir.
Mekanik alasimlama siiresi arttik¢a partikiillerin morfolojisi degismis ve pekistirici
faz ile ana fazin birbirine karigmasi ve homojen yapinin elde edilmesi saglanmustir.
Ayrica matris faz1 ile pekistirici faz arasinda iyi ve bosluksuz bir baglanmanin

meydana geldigi goriilmektedir.

Taramal1 elektron mikroskobunda yapilan inceleme sonucunda 180 dakikalik

mekanik alagimlama siiresi sonucunda yapinin istenilen hale geldigi gdzlenmistir.

Sekil 5.13 ve Sekil 5.14’de MA’lanmis tozlarin soguk regineye alinarak partikiillerin
sekillerinin incelenmesi ¢alismalarima ait optik mikroskop (OM) resimleri

goriilmektedir.
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(a) (b) (©)

(d) (e) ®

(2) (h)

Sekil 5.13: Cesitli siirelerde (20, 40, 60, 80, 100, 120, 150, 180 dk) MA’lanmus (a)
Al-10Fe-2SiC 20 dak. (200X) (b) Al-10Fe-2SiC 40 dak. (200X) (c) Al-10Fe-2SiC 60
dak. (200X) (d) Al-10Fe-2SiC 80 dak. (200X) (e) Al-10Fe-2SiC 100 dak. (200X) (f)
Al-10Fe-2SiC 120 dak. (200X) (g) Al-10Fe-2SiC 150 dak. (200X) (g) Al-10Fe-2SiC

180 dak. (200X) tozlarin1 OM resimleri
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(2) (h)

Sekil 5.14: Cesitli siirelerde (20, 40, 60, 80, 100, 120, 150, 180 dk) MA’lanmis (a)
Al-10Fe-2SiC-5Y,0; 20 dak. (200X) (b) Al-10Fe-2SiC-5Y,05 40 dak. (200X) (c) Al-
10Fe-2SiC-5Y,0; 60 dak. (200X) (d) Al-10Fe-2SiC-5Y,05 80 dak. (200X) (e) Al-
10Fe-2SiC-5Y,0; 100 dak. (200X) () Al-10Fe-2SiC-5Y,03 120 dak. (200X) (g) Al-
10Fe-2SiC-5Y,0; 150 dak. (200X) (g) Al-10Fe-2SiC-5Y,03 180 dak. (200X)
tozlarinin OM resimleri

Sekil 5.13 ve sekil 5.14’teki optik mikroskop resimlerine gore mekanik
alasimlamanin ilk agamalarinda ignesel yapili yaprak benzeri taneler goriilmektedir.
Mekanik alagimlama siiresinin artmasi ile sistemde meydana gelen kirilma ve tekrar
kaynama mekanizmalar1 sayesinde homojen bir yap:1 elde edildigi gozlemlenmistir.
Ayrica optik mikroskop resimlerine gore 120 dakikalik MA siiresinin ardindan
yapinin olduk¢a homojen bir hale geldigi bu silireden sonra partikiil sekil ve

boyutunda asir1 bir degisim olmadig1 gézlemlenmistir.

68



Asagidaki tabloda Al-10Fe-7SiC ve Al-10Fe-7SiC-5Y,03; numunelerine ait yiizey

alan1 degerleri goriilmektedir.

Tablo 5.5: Cesitli siirelerde (20,180 dk) MA’lanmis Al-10Fe-7SiC ve Al-10Fe-7SiC-
5Y,0s3 tozlarin BET yiizey alan degisim tablosu

Numune MA. Siiresi (dak.) | Yiizey Alam (m2/g)
Al-10Fe-7SiC 20 5,747
180 3,736
Al-10Fe-7SiC-5Y203 20 4,135
180 2,200

Yapilan Olctimlere gore %7 SiC pekistiricili numunelerin mekanik alagimlama
baslangicindaki yiizey alani 5,747 m?/g iken mekanik alasimlama sonucunda bu
deger 3,736 m2/g’a inmistir. Benzer sekilde bilesiminde %7 SiC - % 5 Y,03 bulunan
numunelerin ilk yiizey alami 4,135 m?%g olarak bulunmustur. Bu bilesimdeki
malzemeler i¢in mekanik alagimla siiresi sonunda yiizey alan1 2,200 m?/g degerine
inmistir. Yapilan calismada MA siiresinin artmasi ile malzemenin ylizey alaninin
azaldig1 gozlenmistir. Bunun sebebi olarak partikiil boyut 6l¢timlerinde oldugu gibi

MA’nin etkisi ile yapida aglomerasyonlarin meydana geldigi diistiniilmektedir.

5.2.2 Mekanik Ozellikler

Bu ¢alismada harman halinde olan ve MA’lanmis toz numunelerin mikrosertlik
Olgiimleri Vickers ug¢ kullanilarak 50gr yiik altinda 15 saniyelik uygulama ile
Olctlmiistiir (Sekil 5.15). Ortalama degere ulagmak i¢in numunelerde basarili 15

farkli noktadan dl¢lim yapilmistir.

Sekil 5.15: Vickers ucun numune iizerindeki izi

Y03 igeren kompozitler sadece SiC igeren kompozitlere oranla daha yiiksek sertlik
degerine sahiptirler. Sekil 5.16, 5.17 ve 5.18’de farkli SiC miktarlar1 icin artan

mekanik alasimlama siiresinin sertlige etkisi goriilmektedir. Sekil 5.19°da ise
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pekistirici  miktarinin  artmasi ile tozlarin sertlik degerlerindeki degisim

gosterilmektedir.

EE [
{i“f

Sertlik (HV)

40 -
0t

0 T T T T T T T T 1
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180

Mekanik Alagimlama Siiresi (dak)

Sekil 5.16: Cesitli stirelerde (20, 40, 60, 80, 100, 120, 150, 180 dk) MA’lanmis Al-
10Fe-2SiC tozlarinin sertlik degisim grafikleri
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Sekil 5.17: Cesitli stirelerde (20, 40, 60, 80, 100, 120, 150, 180 dk) MA’lanmis Al-
10Fe-4SiC tozlarinin sertlik degisim grafikleri
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Sekil 5.18: Cesitli siirelerde (20, 40, 60, 80, 100, 120, 150, 180 dk) MA’lanmis Al-
10Fe-7SiC tozlarinin sertlik degisim grafikleri

Al-10Fe-2SiC, Al-10Fe-4SiC ve Al-10Fe-7SiC numuneleri i¢in yapilan mikrosertlik
Olciimlerine gore mekanik alagimlama siiresinin artmasi ile kompozit tozlarinin
sertlik degerlerinde artis oldugu gozlemlenmistir. Buna ek olarak pekistirici

miktarinin artmasi ile sertlik degerlerinde yine artis oldugu sekil 5.19°de

goriilmektedir.
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Sekil 5.19: Cesitli siirelerde (20, 40, 60, 80, 100, 120, 150, 180 dk) MA’lanmis Al-
10Fe-2SiC, Al-10Fe-4SiC, Al-10Fe-7SiC tozlarinin sertlik degerlerinin
karsilastirilmali grafigi

Sekil 5.20°de Al-10Fe-2SiC-5Y,0s3, sekil 5.21°te Al-10Fe-2SiC-5Y,0;, ve sekil

5.22’de Al-10Fe-2SiC-5Y,03 numuneleri i¢in artan mekanik alagimlama siiresinin
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sertlige etkisi goriilmektedir. Sekil 5.23’te ise bu numuneler i¢in pekistirici

miktarinin artmasi ile tozlarin sertlik degerlerindeki degisim gosterilmektedir.
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Sekil 5.20: Cesitli siirelerde (20, 40, 60, 80, 100, 120, 150, 180 dk) MA’lanmis Al-
10Fe-2Si1C-5Y,05 tozlarmin sertlik degisim grafikleri
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Sekil 5.21: Cesitli stirelerde (20, 40, 60, 80, 100, 120, 150, 180 dk) MA’lanmis Al-
10Fe-4SiC-5Y,05 tozlarmin sertlik degisim grafikleri

72



180 -
160 -
140 ~
120 -
100 -
80 -
60 -
40 -
20 -

Serlik (HV)

40 60 80

100

120 140 160 180
Mekanik Alasimlama Siiresi (dak)

Sekil 5.22: Cesitli siirelerde (20, 40, 60, 80, 100, 120, 150, 180 dk) MA’lanmis Al-
10Fe-7S1C-5Y,05 tozlarimin sertlik degisim grafikleri
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Sekil 5.23: Cesitli siirelerde (20, 40, 60, 80, 100, 120, 150, 180 dk) MA’lanmis Al-
10Fe-2SiC-5Y,03, Al-10Fe-4SiC-5Y,03, Al-10Fe-7SiC-5Y,0; tozlarinin sertlik

degerlerinin karsilastirilmali grafigi

Numunelere yapilan mikrosertlik testleri sonucunda yapiya SiC ilavesi tozlarin

sertligini arttiric1 etki gostermistir. Buna ek olarak mekanik alasimlamada meydana

gelen soguk deformasyonun etkisi ile yine kompozit tozlarinin sertlik degerleri

yukselmistir. Y,03 igeren numuneler sadece SiC ile pekistirilmis numunelere oranla

daha yiiksek sertlik degerlerine sahiptirler.
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5.2.3 Termal Analizler

Al - Fe (Al-10Fe) matrisli numunelerin Argon (Ar) atmosferinde 650 °C sicakliga
kadar olan termal kararliliginin tespiti amaciyla Diferensiyel Taramali Kalorimetri —
Termogravimetrik (DSC-TG) analizleri gerceklestirilmistir. 10 °C/dakika’lik 1sitma
hizinda 650 °C’ye kadar N,-Ar-H, karisimi koruyucu gaz atmosferlerinde
gerceklestirilen DSC-TG termal analizlerine gore kompozit numuneler genis bir
alanda endotermik karakter gosterirken ciddi bir ani reaksiyon meydana
gelmemektedir. MA siiresi arttikga 400 — 500 °C arasinda pik siddeti artmaktadir.
Grafiklerin geri kalan boliimii her i¢c MA siiresi i¢in de benzer karakterli oldugu

gozlemlenmistir. MA’lanmis tozlarin DSC grafikleri asagida verilmistir.
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Sekil 5.24: Cesitli siirelerde (20, 80, 180 dk) MA’lanmis Al-10Fe-2SiC tozlarinin
DSC egrileri
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Sekil 5.25: Cesitli siirelerde (20, 80, 180 dk) MA’lanmis Al-10Fe-4SiC tozlarinin
DSC egrileri
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Sekil 5.26: Cesitli siirelerde (20, 80, 180 dk) MA’lanmis Al-10Fe-7SiC tozlarinin
DSC egrileri
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Sekil 5.27: Cesitli siirelerde (20, 80, 180 dk) MA’lanmis Al-10Fe-2SiC-5Y,0;
tozlarimin DSC egrileri
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Sekil 5.28: Cesitli siirelerde (20, 80, 180 dk) MA’lanmis Al-10Fe-4SiC-5Y,0;
tozlarmin DSC egrileri
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Sekil 5.29: Cesitli siirelerde (20, 80, 180 dk) MA’lanmis Al-10Fe-7SiC-5Y,0;
tozlarmin DSC egrileri

DSC grafiklerinde 180 dakika MA’lanmis numunelerde genel olarak 450 °C
sicakliklarda 1s1 akisinda egzotermik degisimin meydana gelmekte oldugu
goriilmektedir. Bu tarz bir degisim 80 dakika ve 20 dakika MA’lanmis numunelerde
goriilmemektedir. DSC grafiklerinden elde edilen bilgiye gore yapilan literatiir
caligmalariyla da desteklenerek 180 dakika mekanik alsimlanmis numunlerde artan i¢
gerilmelerin ve azalar tane boyutunun etkisi ile yeniden kristallenme meydana
gelmesi sonucu egzotermik bir reaksiyon meydana geldigi goriilmiistiir (Krasnowski,

2006).

Numunelere ayrica termogravimetrik (TG) analiz de yapilmistir. Yapilan deneyler

sonucunda elde edilen TG egrileri Sekil 5.30, 5.31, 5.32, 5.33, 5.34, 5.35 ve 5.36°da

verilmigtir.
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Sekil 5.30: Cesitli siirelerde (20, 80, 180 dk) MA’lanmis Al-10Fe-2SiC tozlarinin

TG egrileri
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Sekil 5.31: Cesitli siirelerde (20, 80, 180 dk) MA’lanmis Al-10Fe-4SiC tozlarinin
TG egrileri
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Sekil 5.32: Cesitli siirelerde (20, 80, 180 dk) MA’lanmis Al-10Fe-7SiC tozlarinin

TG egrileri
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Sekil 5.33: Cesitli siirelerde (20, 80, 180 dk) MA’lanmis Al-10Fe-2SiC-5Y,0;
tozlarmin TG egrileri
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Sekil 5.34: Cesitli siirelerde (20, 80, 180 dk) MA’lanmis Al-10Fe-4SiC-5Y,0;
tozlarmin TG egrileri

102
Al-10Fe-7SiC-5Y203 MA 20
——  Al0Fe-7S 1A 50
Al-10Fe-75 r203 MA 180
1014
1004
g
=
5
=T
99 4
98 1
a7 T T T T I e e e S B e LA B m T
0 100 200 300 400 500 600 700
Sicaklik (jC) Universal V4.34 TA Instruments

Sekil 5.35: Cesitli stirelerde (20, 80, 180 dk) MA’lanmis Al-10Fe-7SiC-5Y,0;
tozlarmin TG egrileri
Yapilan TG analizleri sonucunda yapida yaklasik 400°C sicakliklarina kadar % 2,5 -
% 1 oranlarinda agirhik kaybi1 meydana geldigi goriilmektedir. Bu agirlik kaybi
300°C  sicakligima kadar yapidaki ¢inkostearatin  uzaklagsmasi  oldugu
diisiiniilmektedir. Bu sicakliklardan sonra meydana gelen agirlik artisinin sebebi

olarak koruyucu atmosferde bulunan hidrojen miktarinin oksitlenmeyi engelleyecek
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diizeyde olmamas1 ve tam olarak saf olmayan argon azot gibi kullanilan koruyucu
gazlarla gelen nem hava gibi oksitleyici etkide bulunan gazlarin sisteme karigmasi

sonucun olusan oksitlenme oldugu diistiniilmektedir.

5.3 Preslenmis Tozlarin Karakterizasyonu

Mekanik alasimlanmis numuneler daha sonra sinterleme islemi 6ncesi sekil verilmek
amactyla 10 ton kapasiteli el presi ile 600 MPa basingla preslenmistir. Presleme
isleminde capt 12mm olan kaliplar kullanilmistir. Presleme sonrast numuneler
incelendiginde iist ve alt yiizeylerinde hafif kabarikliklar goézlemlenirken yan
yilizeylerde laminasyon meydana gelmedigi goriilmiistiir. Bu kabarikliklarin sebebi
kalip yiizeylerindeki kiiciik sekil bozukluklaridir. Sekil 5.39°da preslenmis bir

numune resmi verilmistir.

9 10 a
RUCTHTVSRTERITS

Sekil 5.36: Preslenmis numune

Preslenmis numunelerin Slgiilen ham yogunluklar1 tablo 5.6 ve tablo 5.7°de
verilmistir. Yogunluk degerleri mekanik alasimlama siiresinin artmasi ile

artmaktadir.
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Tablo 5.6: Cesitli siirelerde MA’lanmis Al-Fe-SiC numunelerinin presleme sonrasi

yogunluklari
Numune Ads MLA. Siiresi (dak.) | Yogunluk (g/cc) | Goreceli Y. (%)
20 2,3736 82,6278
40 2,2723 79,0985
60 2,2931 79,8247
Al-10Fe-2SiC 80 2,3311 81,1451
100 2,3411 81,4941
120 2,2828 79,4654
150 2,2918 79,7778
180 2,3085 80,3612
20 2,3266 80,8904
40 2,2573 78,4829
60 2,2651 78,7532
Al-10Fe-4SiC 80 2,2971 79,8669
100 2,2495 78,2125
120 2,2421 77,9532
150 2,2317 77,5921
130 2,2163 77,0567
20 2,3686 82,4537
40 2,287 79,6128
60 2,3128 80,5081
Al-10Fe-7SiC 80 2,335 81,2818
100 2,2842 79,5131
120 2,199 76,5495
150 2,2501 78,3255
180 2,1942 76,3826

Tozlarin presleme sonrasi ham yogunluk (green density) degerleri incelendiginde
diisik mekanik alasgimlama siirelerinde daha yiliksek yogunluk degerlerine
ulagilmistir. Bu kademede tozlar daha yumusak karakterli ve farkli boyutlarda oldugu
icin bosluklar daha iyi doldurulmus ve daha yiiksek yogunluk degerlerine
ulagilmistir. Mekanik alagimlama siiresinin artmasi ile partikiil boyutlar1 daha kii¢iik
ve homojen bir boyut dagilimina ulastigindan bu tozlarin preslenebilirligi azalmistir.
Bundan dolay1 pres sonrasi yogunluklar bir miktar diisiik ¢ikmaktadir. Buna ek
olarak farkli miktarlarda pekistirci ilavesinin yogunluga énemli bir miktarda iyi ya da
kotii etkisi olmadigr gdzlemlenmistir. Yogunluk oranlarindaki degisimlerin bir bagka

sebebi de preslenen numunelerde meydana gelen gozeneklerin olusumudur.
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Tablo 5.7: Cesitli siirelerde MA’lanmig Al-Fe-SiC-Y,03; numunelerinin presleme
sonras1 yogunluklar1

Numune Adu M.A. Siiresi (dak.) | Yogunluk (g/cc) | Géreceli Y. (%)
20 2,2604 76,9485
40 2,259 76,9032
60 2,2676 77,1952
AL-10Fe-2SiC-5Y,0; 80 2,2542 76,7372
100 2,2249 75,7416
120 2,2624 77,0175
150 2,2113 75,2782
180 2,1579 73,4612
20 2,2604 76,8517
40 2,259 76,8065
60 2,2676 77,0981
AL-10Fe-4SiC-5Y,0; 80 2,2542 76,6406
100 2,2249 75,6464
120 2,2624 76,9206
150 2,2113 75,1835
180 2,1579 73,3687
20 2,2996 78,0387
40 2,3282 79,0091
60 2,2715 77,0853
AL-10Fe-7SiC-5Y,0; 80 2,2493 76,3331
100 2,1622 73,3758
120 2,1815 74,032
150 2,1909 74,3505
180 2,1952 74,4965

Al-10Fe-2S1C-5Y,03, Al-10Fe-4S1C-5Y,05 ve Al-10Fe-7SiC-5Y,03 numunelerinde
yogunluk degerlerindeki degisimin Al-10Fe-2SiC, Al-10Fe-4SiC ve Al-10Fe-7SiC
numunelerine oranla birbirine daha yakindegerlerde oldugu ve c¢ok fazla sapma
gostermedigi gozlemlenmistir. Y,O; ilavesi numunelerin preslenebilirlik davranigini

olumlu yonde etkilemistir.
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5.4 Sinterlenmis Numunelerin Karakterizasyonu

5.4.1 Yogunluk Ol¢iimleri

Sinterlenmis numunelerin yogunluk degerleri Tablo 5.8 ve Tablo 5.9°da verilmistir.

Tablo 5.8: Cesitli siirelerde MA’lanmis Al-Fe-SiC numunelerinin sinter sonrasi

yogunluk degerleri
Numune Ad1 M.A. Siiresi (dak.) | Yogunluk (g/cc) | Goreceli Yog. (%)
20 2,6043 90,6578
40 2,4146 84,0523
60 2,4242 84,3861
Al-10Fe-2SiC 80 2,5357 88,2675
100 2,5604 89,1271
120 2,6410 91,9334
150 2,7148 94,5022
180 2,6971 93,889
20 2,6013 90,4433
40 2,2639 78,7109
60 2,4073 83,6971
Al-10Fe-4SiC 80 2,6798 93,1721
100 2,7019 93,9392
120 2,7461 95,4753
150 2,808 97,6278
180 2,773 96,4104
20 2,5733 89,5791
40 2,4636 85,7585
60 2,7434 95,4978
Al-10Fe-7SiC 80 2,6914 93,6884
100 2,8317 98,5729
120 2,804 97,607
150 2,8203 98,1776
180 2,8303 98,524

84



Tablo 5.9: Cesitli siirelerde MA’lanmis Al-Fe-SiC-Y;03; numunelerinin sinter
sonrasi yogunluk degerleri

Numune Adi M.A. Siiresi (dak.) | Yogunluk (g/cc) | Goreceli Yog. (%)
20 2,6396 89,8582
40 2,6426 89,9595
60 2,7336 93,0574
Al-10Fe-2SiC-5Y,05 80 2,7995 95,3011
100 2,7654 94,1407
120 2,8211 96,0388
150 2,8153 95,8385
180 2,8363 96,5547
20 2,6147 88,9007
40 2,6008 88,427
60 2,7613 93,8834
AL-10Fe-4SiC-5Y,0; 80 2,7608 93,8673
100 2,7279 92,7479
120 2,7841 94.657
150 2,813 95,6412
180 2,8016 95,2536
20 2,6146 88,729
40 2,6695 90,5921
60 2,7183 92,2483
AL-10Fe-7SiC-5Y,0; 80 2,7228 92,403
100 2,8065 95,2426
120 2,8126 95,4478
150 2,8327 96,1317
180 2,8478 96,6422

Bu olg¢limler sonucunda goriildiigii tizere sinter 6ncesi numune yogunluklart %60 -
%70 civarinda iken sinter sonrasi bu yogunluklar %80 - %90 seviyelerine ulagsmistir.
Sinter oncesi yogunluklar ile sinter sonrasit yogunluklar arasindaki farklilik grafigi

sekil 5.32°de verilmistir.
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Sekil 5.37: Cesitli siirelerde (20, 40,60, 80, 100, 120, 150, 180 dk) MA’lanmis (a)
Al-10Fe-2SiC, (b) Al-10Fe-4SiC, (c¢) Al-10Fe-7SiC, (d) Al-10Fe-2SiC-5Y,0; (e) Al-

10Fe-4SiC-5Y,0s3 (f) Al-10Fe-7S1C-5Y,03; numunelerin sinter dncesi sinter sonrasi
yogunluk degisim grafikleri

Numunelerin mekanik alagimla siireleri arttik¢a tozlarin ylizey alanimnin artmasinin

etkisiyle temas ylizeyi artmis ve daha yliksek verimde gerceklesen sinterleme

sonucunda yogunluk degerleri yiikselmektedir. Buna ek olarak pekistirici miktarinin

artmasi ile de yogunluk degerlerinin arttig1 goriilmektedir.
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5.4.3 Faz Analizleri ve Mikroyap1 Karakterizasyounlari

Sinterlenmis numunelerde faz karakterizasyonu X i1sinlar1 difraktometresi ile

yapilmistir. Sinterlenmis numunelere ait XRD grafikleri asagida verilmistir.
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' l 80 dak. MA
l l 20 dak. MA

Sekil 5.38: Cesitli siirelerde (20, 80, 120, 180 dk) MA’lanmis Al-10Fe-2SiC
numunelerinin sinter sonrast XRD grafikleri
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Sekil 5.39: Cesitli siirelerde (20, 80, 120, 180 dk) MA’lanmis Al-10Fe-4SiC
numunelerinin sinter sonrast XRD grafikleri
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Sekil 5.40: Cesitli stirelerde (20, 80, 120, 180 dk) MA’lanmig Al-10Fe-7SiC
numunelerinin sinter sonrast XRD grafikleri
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Sekil 5.41: Cesitli siirelerde (20, 80, 120, 180 dk) MA’lanmis Al-10Fe-2SiC-5Y,03
numunelerinin sinter sonrast XRD grafikleri
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Sekil 5.42: Cesitli siirelerde (20, 80, 120, 180 dk) MA’lanmis Al-10Fe-4SiC-5Y,03
numunelerinin sinter sonrast XRD grafikleri

Siddet
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Sekil 5.43: Cesitli siirelerde (20, 80, 120, 180 dk) MA’lanmis Al-10Fe-7SiC-5Y,03
numunelerinin sinter sonrast XRD grafikleri
Sinterlenmis numunelere yapilan x-1sinlar1 analizi sonrasi elde edilen difraksiyon
paternlerinde tozlarda elde edilen paternlere benzer olarak pik yiikseklikleri
azalmakta ve pik genislikleri artmaktadir. Sistemlerde aliiminyum ve demire ait olan
pikler rahatlikla belirlenebilmektedir. Artan SiC miktarn ile SiC pikleri de
belirginlesmistir ve %7 SiC i¢eren numunelerin XRD grafiklerinde bu pikler goriiniir
hale gelmistir. Buna ek olarak Y,0O; ilave edilmis numunelerde Y,Os‘e ait pikler
goriilmektedir. Bunun disinda sistemde AljsFes intermetalik faz olusumuda
gozlemlenmis ve artan mekanik alagimlama siiresi ile bu faza ait olan pik siddetinin
de arttig1 gorlilmistir. Ayrica %7 SiC iceren numunlerde AlsFes pikleri
goriilmemistir. Bunun sebebi olarak artan SiC miktarinin bu yapiin olusmasini

engellemis olabilecegi diistinlilmektedir.

Sekil 5.39 ve sekil 5.40°da 20 dakika ve 180 dakika mekanik alasimlanmis Al-10Fe-
2SiC numunelerine air sinterleme sonrasi taramali elektron mikroskobu resimleri
goriilmektedir. Sekil 5.41 ve sekil 5.42°de 20 dakika ve 180 dakika mekanik
alagimlanmig Al-10Fe-7SiC numunelerinin sinterleme sonrasi SEM fotograflari

goriilmektedir.
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(a) (b)

Sekil 5.44: Sinterlenmis (a) Al-10Fe-2SiC 20 dak. M.A. (1500X) (b) Al-10Fe-2SiC
20 dak. M. A. (3500X) numunelerinin SEM fotograflari

(a) (b)

Sekil 5.45: Sinterlenmis (a) Al-10Fe-2SiC 180 dak. M.A. (1500X) (b) Al-10Fe-2SiC
180 dak. M.A. (3500X) numunelerinin SEM fotograflari

(a) (b)

Sekil 5.46: Sinterlenmis (a) Al-10Fe-7SiC 20 dak. M.A. (1500X) (b) Al-10Fe-7SiC
20 dak. M.A. (3500X) numunelerinin SEM fotograflari

91



1500x

(a) (b)

Sekil 5.47: Sinterlenmis (a) Al-10Fe-7SiC 180 dak. M.A. (1500X) (b) Al-10Fe-7SiC
180 dak. M.A. (3500X) numunelerinin SEM fotograflari

Sekil 5.43 ve sekil 5.44°da 20 dakika ve 180 dakika mekanik alasimlanmis Al-10Fe-
2S1C-5Y,03 numunelerine air sinterleme SEM resimleri goriilmektedir. Sekil 5.45 ve
sekil 5.46’de 20 dakika ve 180 dakika mekanik alasimlanmis Al-10Fe-7SiC-5Y,03

numunelerinin sinterleme sonrasi SEM fotograflar1 goriilmektedir.

(a) (b)

Sekil 5.48: Sinterlenmis (a) Al-10Fe-2SiC-5Y,0; 20 dak. M.A. (1500X) (b) Al-
10Fe-2SiC-5Y,0; 20 dak. M.A. (3500X) numunelerinin SEM fotograflar
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(a) (b)

Sekil 5.49: Sinterlenmis (a) Al-10Fe-2SiC-5Y,03 180 dak. M.A. (1500X) (b) Al-
10Fe-2SiC-5Y,0; 180 dak. M.A. (3500X) numunelerinin SEM fotograflar

(a) (b)

Sekil 5.50: Sinterlenmis (a) Al-10Fe-7SiC-5Y,0; 20 dak. M.A. (1500X) (b) Al-
10Fe-7S1C-5Y,05 20 dak. M.A. (3500X) numunelerinin SEM fotograflar

(a) (b)

Sekil 5.51: Sinterlenmis (a) Al-10Fe-7SiC-5Y,0; 180 dak. M.A. (1500X) (b) Al-
10Fe-7SiC-5Y,0; 180 dak. M.A. (3500X) numunelerinin SEM fotograflar
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Sintelenmis Al-10Fe-2SiC ve Al-10Fe-7SiC numunlerin yukarida verilen SEM
fotograflarinda acik renkli olan boélgelerde Fe’ye rastlanmistir. Koyu renkli olan
bolgelerde ise sadece Al ve SiC goriilmektedir. Bu resimlerdeki acik bolgelerde Al,
Fe ve SiC homojen olarak karismistir bunun yaninda Fe miktarinin az olmasindan
dolay1 bu sekilde bolgesel farkliliklar olmaktadir. Diger koyu renkli olan béliimlerde

ise Al ve SiC’nin homojen bir sekilde karistig1 goriilmektedir.

Benzer sekilde Al-10Fe-2SiC-5Y,03 ve Al-10Fe-7S1C-5Y,03 numunelerinde de ayni
durum goriilmektedir. Acik renkli bolgelerde Fe bulunmaktayken koyu renkli

bolgelerde Fe’ye rastlanmamustir.

Sekil 5.52, 5.53 ve 5.54’de farkli SiC miktarlar1 i¢in artan mekanik alasimlama
stiresinin sertlige etkisi goriilmektedir. Sekil 5.55°de ise pekistirici miktarinin artmasi

ile tozlarin sertlik degerlerindeki degisim gosterilmektedir.
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Sekil 5.52: Cesitli siirelerde (20, 40, 60, 80, 100, 120, 150, 180 dk) MA’lanmis Al-
10Fe-2SiC numunelerinin sinter sonrasi sertlik degisim grafikleri
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Sekil 5.53: Cesitli stirelerde (20, 40, 60, 80, 100, 120, 150, 180 dk) MA’lanmis Al-
10Fe-4SiC numunelerinin sinter sonrasi sertlik degisim grafikleri
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Sekil 5.54: Cesitli siirelerde (20, 40, 60, 80, 100, 120, 150, 180 dk) MA’lanmis Al-
10Fe-7SiC numunelerinin sinter sonrasi sertlik degisim grafikleri
Al-10Fe-2SiC, Al-10Fe-4SiC ve Al-10Fe-7SiC numuneleri i¢in yapilan mikrosertlik
Olciimlerine gore mekanik alagimlama siiresinin artmasi ile kompozit tozlarinin
sertlik degerlerinde artis oldugu gozlemlenmistir. Buna ek olarak pekistirici

miktarinin artmast ile sertlik degerlerinde yine artis oldugu sekil 5.50°de

goriilmektedir.
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Sekil 5.55: Cesitli siirelerde (20, 40, 60, 80, 100, 120, 150, 180 dk) MA’lanmis Al-
10Fe-2SiC, Al-10Fe-4SiC, Al-10Fe-7SiC numunelerinin sinter sonrasi sertlik
degerlerinin karsilastirilmali grafigi

Sekil 5.56’de Al-10Fe-2SiC-5Y,0s3, sekil 5.57°te Al-10Fe-2SiC-5Y,0;, ve sekil

5.58’te Al-10Fe-2SiC-5Y,0; numuneleri i¢in artan mekanik alasimlama siiresinin
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sertlige etkisi goriilmektedir. Sekil 5.59’te ise bu numuneler i¢in pekistirici

miktarinin artmasi ile tozlarin sertlik degerlerindeki degisim gosterilmektedir.
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Sekil 5.56: Cesitli stirelerde (20, 40, 60, 80, 100, 120, 150, 180 dk) MA’lanmis Al-
10Fe-2SiC-5Y,0; numunelerinin sinter sonrast sertlik degisim grafikleri
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Sekil 5.57: Cesitli siirelerde (20, 40, 60, 80, 100, 120, 150, 180 dk) MA’lanmis Al-
10Fe-4SiC-5Y,03 numunelerinin sinter sonrasi sertlik degisim grafikleri
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Sekil 5.58: Cesitli siirelerde (20, 40, 60, 80, 100, 120, 150, 180 dk) MA’lanmis Al-
10Fe-7SiC-5Y;,0; numunelerinin sinter sonrast sertlik degisim grafikleri
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Sekil 5.59: Cesitli siirelerde (20, 40, 60, 80, 100, 120, 150, 180 dk) MA’lanmis Al-
10Fe-2SiC-5Y,03, Al-10Fe-4SiC-5Y,03, Al-10Fe-7SiC-5Y,03 numunelerinin sinter
sonrasi sertlik degerlerinin karsilastirilmali grafigi

Numunelere yapilan mikrosertlik testleri sonucunda yapiya SiC ilavesinin artmasi ile
sinterlenmis numunelerin sertlik degerleri yiikselmistir. Ayrica MA. Siiresinin
artmasi ile numunelerin sertlik degerlerinde de belirgin bir artis olmaktadir. Y,0;
iceren numuneler sadece SiC ile pekistirilmis numunelere oranla daha yiiksek sertlik

degerlerine ulagsmiglardir.
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6. SONUCLAR

1. Mekanik alagimlamanin toz parcaciklariin sekillerini ve boyutlarii
degistirdigi gozlemlenmistir. Tozlar, kisa 6giitme siirelerinde yass1 bir yapiya
sahipken Ogiitme siiresi arttikca eseksenli ve daha homojen goriinimli bir
yapiya sahip olmustur.

2. Kompozit tozlarinin numunelerin mekanik alagimlama sonrasi X-iginlari
difraksiyon paternleri incelendiginde artan mekanik alagimlama siiresi ile birlikte,
numunelerin kristal tane boyutlarindaki azalma ve mekanik alagimlama siiresinin
artis1 ile yapiya kazandirilan i¢ gerilmelerin ve deformasyonun etkisiyle tiim
difraksiyon paternlerindeki pikler genislemis ve pik yiikseklikleri azalmistir.

3. Taramali elektron mikroskobu resimlerinin incelenmesi sonucunda mekanik
alasimlama siiresindeki artisa paralel olarak toz pargacik boyutlarinda azalma ve
sekil degisikligi gbzlenmistir.

4. Tozlara uygulanan tane boyut analizlerine gore mekanik alasimlama
baslangicindeatozlarin partikiil boyut dagilimlar1 baglangic tozlarma yakin
degerlerde iken yiikkek mekanik alagimlama siirelerinde ortalama boyut
beklentilerin tam tersi yonde 2-3 kat artmistir. Bunun sebebi yapinin aglomere
olmasidir.

5. Tozlara yapilan BET yiizey alani analizlerine gore de tozlarin yilizey alam
degerlerinde beklentinin tersine azalma oldugu goriilmiistiir. Bu azalmanin sebebi
de yapinin aglomere olmasi sonucu ylizey alaninin azalmasidir.

6. Ogiitme siiresinin artmas1 toz haldeki kompozitlerin mikrosertlik degerlerini
arttirmaktadir, bunun sebebi mekanik alasimlama sirasinda tozlarin devamli
olarak kirilip tekrar kaynamasi ile devamli bir deformasyona maruz kalmasi
sonucu olusan deformasyon sertlesmesidir.

7. Sinter oncesi yogunluk degerleri incelendiginde yiiksek siirelerde mekanik
alagimlanmis numunelerin yas yogunluk degerleri kisa siirelerde mekanik
alagimlanmis numunelere oranla az bir miktar daha diisiiktiir. Bunun sebebi
malzeme sertligindeki artisin numunelerin preslenebilirligini azaltmasidir.

8. Sinterlenmis numunelere yapilan yogunluk Ol¢limlerinde artan mekanik

alagimlama siiresi ile yogunluk artmaktadir. Bunun yaninda sadece SiC igeren
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10.

11.

numunelerin yogunluk degerleri bir miktar farklilik gosterirken Y,Os ilave
edilmis numunelerin yogunluk degerlerinin birbirine daha yakin seviyelerde
oldugu goriilmiistiir. Y,0O3 ilavesi numunelerin sinterlenme davranisina olumlu
etki yapmustir.

Sinterlenmis numunelerin mekanik alagimlama sonrasi X-isinlar1 difraksiyon
paternleri incelendiginde artan mekanik alasimlama siiresi ile birlikte, tiim
difraksiyon paternlerindeki pikler genislemis ve pik yiikseklikleri azalmistir. Artan
SiC miktarina bagli olarak sistemde SiC’ye ait pikler belirginlesmistir. Buna ek
olarak yapida AljsFes intermetalik bilesiginin olusumu gozlemlenmistir. Ancak
yapilan XRD c¢alismalarinda Al-10Fe-7SiC numunesinde Al ;Fe, intermetalik
bilesigine rastlanmamistir.

Sinterlenmis numunelere yapilan SEM calismalarinda numunelerde genel olarak
iki farkli bolge gozlemlenmistir. Bunlar daha agik renkte goriilmekte olan Al, Fe
ve pekistirici fazin bulundugu bélgeler ve buna ek olarak resimlerde koyu renkte
goriilen Fe’nin bulunmadigi bolgelerdir. Bu goriiniin Y,O; igeren sinterlenmis
numunelerde de benzerdir.

Sinterlenmis numunelere yapilan mikro sertlik Ol¢limleri sonucunda artan
pekistirici miktar1 ile numunelerin sertlik degerleri artmaktadir. Bunun yaninda
mekanik alagimlama siiresinin artmasi ile de sinterlenmis numunelerin sertlik
degerleri belirgin bir sekilde artmaktadir. Son olarak SiC ve Y,0; igeren
numuneler sadece SiC ilave edilmis numunelere oranla daha yiiksek sertlik
degerlerine sahiptirler. Uretilen numunelrde en iyi mekanik 6zellikler Al-10Fe-

7S1C-5Y,03 numunesine aittir.
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