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OZET

GRAFEN TAKVIYELI ALUMINYUM MATRISLi KOMPOZIT MALZEMELERIN URETIMIi VE ESIT
KANALLI ACISAL PRESLEMENIN (EKAP) MALZEME OZELLIKLERINE ETKISI

Kesfedildigi tarihten beri iizerine sayisiz ¢alisma yapilan grafen klasik malzemelerin
aksine alisilmisin disinda ekstra 6zellikler sergilemektedir. Bu 6zellikleri sayesinde grafen pek
¢ok uygulamada biiyiik bir kullanilma potansiyeline sahiptir. Bunun yaninda, farkli kompozit
malzemelerde takviye malzemesi olarak da kullanilmasit miimkiindiir. Metal matrisli kompozit
malzemelerde takviye malzemesi olarak kullanilmasi, yeni nesil kompozitlerin gelistirilmesini de
saglamaktadir. Matris olarak aliiminyum, nikel, magnezyum, cinko, bakir ve titanyum veya
bunlarin alasimlari kullanilmaktadir. Aliminyum ve alasimlari, takviye malzemeleri ile
uyumlulugu, hafif olmasi, yiiksek elektrik iletkenligi ve yiiksek 1s1 iletkenligi gibi 6zelliklere sahip
olmasi sebebiyle genis uygulama alanlarina sahiptir. Bununla birlikte metal matrisli kompozit
malzemelerde matris malzemesi olarak ilk siralarda tercih edilmektedir. Bu ¢alismada, takviye
malzemesi olarak grafenin kullanildigi aliminyum matrisli kompozitler toz metalurjisi
yontemiyle tiretilmistir. Uretilen numunelere mekanik testler uygulanmistir. Metalik numuneleri
haddeleme veya ekstriizyonun standart endiistriyel metal isleme prosesleri dahil olmak iizere,
uygulanan bir ylike maruz birakmak i¢in iyi bilinen ¢ok sayida yontem bulunmaktadir. Ancak bu
yontemlerin timii, numunenin fiziksel boyutlarinda bir degisiklik yapmaktadir. Aksine, esit
kanalli agisal presleme (EKAP) bu geleneksel prosediirlerden farklidir; ¢linkii numunenin kesit
boyutlari, uygulanan yiik sirasinda degismeden kalmaktadir. Metal tane biiytkliikleri, EKAP
islemiyle siddetli plastik deformasyona maruz birakilarak, alt mikrometreye ve hatta nanometre
seviyesine kadar tane inceltilebilmektedir. Bu ylizden numunelere EKAP islemi uygulanmis ve
elektriksel iletkenlik testi, basma testi, asinma testi yapilmistir. Mikro ve makro sertlikleri, DTA
ile TGA’lar1 alinmis SEM gortintiileri incelenmistir.

Anahtar Kelimeler: Grafit, Grafen, Eksfolasyon, Aliiminyum, Toz metalurjisi, EKAP

Danmisman: Dog. Dr. Omer GULER, Mersin Universitesi, Metalurji ve Malzeme Miihendisligi
Anabilim Dali, Mersin.



ABSTRACT

PRODUCTION OF COMPOSITE MATERIALS WITH GRAFEN REINFORCED ALUMINUM
MATRIX AND THE EFFECT OF EQUAL CHANNEL ANGULAR PRESSING ON MATERIAL
PROPERTIES

Numerous studies have been done on graphene since its discovery, and unlike
conventional materials, it exhibits extra-ordinary features. Thanks to these properties, graphene
has a great potential to be used in many applications. It is also possible to use as a reinforcing
material in different composite materials. The use of metal matrix composite materials as
reinforcing materials also enables the development of new generation composites. Al, Ni, Mg, Zn,
Cu and Ti or their alloys are used as the matrix. Aluminum and its alloys have wide application
areas due to their compatibility with reinforcing materials, light weight, high electrical
conductivity and high thermal conductivity. However, it is preferred in the first place as matrix
material in metal matrix composite materials. In this study, aluminum matrix composites using
graphene as reinforcement material were produced by powder metallurgy method. Mechanical
tests were applied to the produced samples. There are many well-known methods for subjecting
metallic samples to an applied load, including standard industrial metalworking processes of
rolling or extrusion. However, all of these methods make a change in the physical dimensions of
the sample. On the contrary, equal channel angular pressing (ECAP) differs from these traditional
procedures; because the cross-sectional dimensions of the sample remain unchanged during the
applied load. Metal grain sizes can be fined down to micrometer and even nanometer level by
subjecting to severe plastic deformation by ECAP process. Therefore, ECAP process was applied
to the samples and electrical conductivity test, compression test and abrasion test were
performed. Micro and macrohardness, DTA and TGA were obtained and SEM images were
examined.

Keywords: Graphite, Graphene, Exfoliation, Aluminum, Powder metallurgy, ECAP

Advisor: Do¢. Dr. Omer GULER, Department of Metallurgical and Materials Engineering,
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1. GiRiS

Glnlimiizdeki rekabet ortaminda, kaliteli iirlinlerin daha diisiik maliyetlerle piyasaya
sliriilmesi gerekmektedir. Bu gereklilik endiistrideki yeni nesil malzemelerin gelistirilerek daha
kaliteli bir sekilde hazirlanmasini zorunlu kilmaktadir. Endiistrideki bircok miihendislik
uygulamalarinda daha rijit, hafif ve yliksek dayaniml malzemelere ihtiyac duyulmaktadir. 1970'li
yillarin ardindan metal matrisli kompozitler, bu konuda ¢alisan bircok arastirmacinin ilgisini
¢cekmistir. Bircok farkli mithendislik uygulamasinda bu malzemeler siklikla kullanilmistir. Metal
matrisli kompozitler olarak adlandirilan bu malzemeler klasik alasimlara iyi bir alternatif olarak
bulunmaktadir. Metal matris malzemeleri arasinda; diisiik lretim maliyeti, hafifligi, kolay
sekillenebilmesi ve diisiik ergime sicakligina sahip olmasindan dolay1 aliiminyum ve alasimlari ilk
sirayl almaktadirlar. Metal matrisli kompozitler; dokiim, toz metalurjisi gibi klasik metalurjik
tiretim teknikleriyle kolayca iiretilebilmektedir. Basit fabrikasyon teknikleriyle sekillendirilip
islenebilmektedir Bir¢ok farkli metal alasiminin mekanik 6zellikleri; grafit, bor nitriir, alimina ve
silikon karbiir gibi yliksek dayanimli seramiklerle iyilestirilebilmektedir. Boylece teknigin hizla
gelismesiyle sanayinin temel girdisi olan malzeme ve malzeme biliminde de gelismelerin
hizlanmasina 6n ayak olmustur. Ancak yeryiiziinde ana malzemeler sinirh 6lgiide oldugu igin,
malzemeler ve bu malzemelerin 6zellikleri ilerleyen teknolojiyi yakalayamamistir. Bilim adamlari
¢agin getirdigi yeniliklerle birlikte mevcut malzemelerin 6zelliklerinden, bilimin gelismesiyle
glinimiiz sartlarina uyacak sekilde gerek ekonomik gerekse teknik yonden daha uygun
malzemeler iiretme yolunu secmislerdir. Boylece daha yiiksek mukavemetli, ekonomik ayni
zamanda ¢ok hafif malzemelerin tretilmesi icin yapilan ¢alismalar arttirilmistir. Dolayisiyla
malzemeyi olusturan bilesenlerin, 6zellikleri farkli olan kombinasyonlarinin meydana getirdigi
kompozit malzemeler biiyiik bir 6nem kazanmistir. Teknik uygulamalarda metaller biiytik 6neme
sahipken, kompozit malzemeler uzun kullanim siiresi, diisiik yogunluklar1 ve kolay sekil alabilme
kabiliyetleri sebebiyle tercih edilen hale gelmistir. Kompozit malzemeyi olusturan
kompozisyonlar, liretim yapilan ortamlar, ortamlarin 6zellikleriyle ilgili stirekli olarak yeni
calismalar gerceklestirilmektedir.

Kompozit malzemeler insaat, elektronik, spor malzemesi, otomotiv ve havacilik gibi
bircok farkli alanda kullanilmaktadir. Uretimi yapilan kompozit malzemenin sagladig1 mekaniksel
ozellikler icin secilen takviye malzemesi ve matris malzemeleri 6nem arz etmektedir. Son yillarda
kompozit malzemelere takviye elemani olarak kullanilan grafene olan ilgi olduk¢a artmistir.
Karbon allotropu olan grafen; miikemmel 6zelliklere sahip olmasiyla arastirmacilarin dikkatini
¢ekmektedir. Bu calismada metal matris icin alliminyum ve takviye malzemesi olarak essiz
ozelliklerinden dolay1 grafen tercih edilmistir. Toz metalurjisi yontemi ile alliminyum matrisli

grafen takviyeli kompozitler iiretilmistir. Uretilen kompozit malzemeye esit kanalli agisal
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presleme (EKAP) islemi uygulanmistir. Plastik deformasyon teknikleri arasinda son yillarda tane

inceltme islemlerinde EKAP teknigi etkili bir metot olarak kullanilmaktadir [1-4].
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2. KAYNAK ARASTIRMALARI

2.1.Kompozit Malzemeler

iki veya daha fazla malzemenin, uygun 6zelliklerini tek malzemede toplamak ya da yeni

bir 6zellik meydana getirmek icin, makro diizeyde heterojen karisimla olusturulan malzemeye
kompozit malzeme denir. Kompozit yapi olusumuyla gelistirilmesi istenen 6zelliklerin birkaci
soyle siralanabilir;

¢ yorulma dayanimi,

e asinma dayanimi,

e korozyon dayanimi,

¢ kirilma toklugu,

e yiiksek sicaklik ozellikleri,

e 1s1l ve elektrik iletkenligi,

o rijitlik,

e fiyatve

e estetik goriinim gibidir.

Bu 6zelliklerin hepsi herhangi bir kompozit malzemede bulunmayabilir. Bu nedenle hangi
ozelliklerin iyilestirilmesi isteniyorsa kompozit malzeme o sahaya uygun olarak iiretilir [3].
Kompozit malzemelerde genellikle 4 kosul istenmektedir:

1. Dogal bir malzemeden olmasi yani insan yapisi olmamasi,

2. Farkli malzemelerin ti¢ boyutlu olarak bir araya getirilmis olmas;,

3. Bilesenlerin hig birinin tek basina sahip olmadig bir 6zelligi tasimasi,

4. Kimyasal bilesimleri birbirinden farkli belirli arayiizeylerle ayrilmis en az iki malzemenin bir

araya getirilmis olmasi gibidir [5].

Kompozit malzemelerin genel 6zellikleri incelenirse: Polimer kompozitler genelde 1.5-2
gr/cm3 yogunluga sahiptir. Metal kompozitlerin yogunlugu 2.5-4.5 gr/cm3 olmakla beraber
ozellerde farkliliklar goriilebilir. Seramik kompozitler ise ikisi arasindadir. Bununla beraber
goriiliiyor ki polimer kompozitler digerlerine gore daha hafiftir. Yiiksek mekanik 6zelliklerinde
¢cekme, basma, darbe, yorulma dayanimlari ¢ok ytlksektir. Yiiksek 1sil dayanimlarina sahiptirler
ve genlesme katsayilari nispeten diisiik olup sert, saglam bir yap1 ve biiyiik bir boyut kararlilig:
gosterirler. Kompozit malzemeler yliksek kimyasal dirence sahiptirler. Asitler, alkaliler, agik hava
sartlar1 ve coziiciilere kars1 direng¢ gosterirler. Bu nedenle kimya tesisleri icin tercih edilen

malzemelerdir. Elektriksel 6zellikleri istege baglh olarak ayarlanabilir [6].
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Sekil 2.1. Kompozit malzemesi [6].

Kompozit malzemelerin, metallere gore avantajlarini ve dezavantajlarini su sekilde
siralayabiliriz.

Avantajlart:

e C(Catlakilerlemesi olay1 minimize edilmistir.

e Korozyon problemi yoktur. Burada malzemelerin uygun sekilde secilmesine dikkat
edilmelidir. Aksi takdirde birbirleri ile temasta bulunan malzemeler galvanik korozyona
neden olacaktir.

o Kompozitlerden bazilar ¢ok yliksek akma gerilmesi degerlerine sahiptir.

o Kopma uzamasi metallere gore daha ytliksektir.

o Agirlikca tasarruf edilmistir.

o Titresimleri absorbe edebilme 6zelligine sahiptir.

e Yorulma direncleri oldukga yliksektir.

Dezavantajlari:

e Metallere yapismazlar. Bu nedenle firinlanmadan kullanilamazlar.

e Uretimi nispeten pahahdir.

e Nem ve hava zerrecikleri, kompozitlerin mekanik ve yorulma 6zelliklerini olumsuz yonde
etkiler.

e Delik delme ve kesme tiirii islemler liflerde acilmaya yol agmaktadir.

o Degisik dogrultularda farkli mekanik 6zellikler gosterirler. Ayn1 kompozit malzemeler
icin cekme, basma, kesme, egilme mukavemet degerleri farkhidir. Elyaf dogrultusundaki

elastik modiili, elyafa dik dogrultudaki elastik modiiliinden daha biiytiktiir [7].

Kompozit malzemeler anayapinin kimyasal ve fiziksel yapisina gore genel olarak metal

esasly, polimer esasl ve seramik esasli olarak Tablo 2.1’ de gosterildigi gibi 3’ e ayrilir [8].
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Tablo 2.1. Matriks, Takviye Eleman1 ve Kompozit Yap1 Tipleri [3].

Matriks Malzemeleri Takviye Elemanlar1 Kompozit Yapinin Sekli
Polimerler Lifler Tabakalar
Metaller Whiskers Film - Folye
Seramikler Pudra Honey - Combs
Yonga Filament Sarilmis Yapilar
Graniil Kaplamalar

Metal matrisli kompozitler (MMK) yiiksek elastik modiilii, yliksek ¢cekme ve basma
gerilmesi, yliksek sicakliklarda kullanilabilme 6zelliklerine sahip olmalariyla birlikte metallerin
stineklik ve toklugunu, seramiklerin yiliksek mukavemet ve yliksek elastik modiil 6zelliklerinin bir
araya getirilmesiyle son derece 6nemli miihendislik malzemeleri haline gelmislerdir. MMK
tretiminde her tiirlii hafif metaller matris malzemesi olarak kullanilabilirken, genellikle
aliminyum ve alasimlari ilk siray1 almaktadirlar. Bu alasimlarin tercih edilmesinin nedeni distik
yogunluk, dusiik ergime sicaklifina sahip olmalar1 ve bircok seramik takviye elemanini kolay
1slatabilmeleridir [9].

Polimer matrisli kompozit malzemelerin tiretim yontemleri diger kompozit malzemelerin
lretimlerine gére daha ucuz ve basittir. Bu nedenle yaygin kullanim alanina sahiptir. Polimer
matrisli kompozit malzemelerde matris malzemesi olarak; epoksi ve polyester gibi termoset
plastikler ile termoplastik polyester, poliamid (PA), politetrafloretilen (PTFA), polietilen (PE) gibi
termoplastik malzemeler kullanilmaktadir. Takviye elemani olarak ise cam, aramid, karbon,
polietilen, bor, Al;03 ve SiC kullanilmaktadir [10].

Seramik matrisli kompozit malzemeler ise ytliksek sicakliga dayanikli ve hafif olduklar
icin oldukca kullanighdirlar. Seramik esasli kompozit malzemeler genellikle ytliksek sicaklikta
calismasi gereken parcalar icin kullanilirlar. Sert ve kirillgan malzemeler olan seramik malzemeler
¢ok diisiik siineklik ve tokluga sahiptirler. Ayrica termal soklara karsi dayaniksizdirlar. Bu
nedenle cogunlukla liflerle takviye edilirler. Ayn1 zamanda ¢ok yiiksek elastiklik modiiliine, diisiik
yogunluga ve c¢ok yiiksek calisma sicakliklarina sahiptirler. Seramik kompozitler, yiliksek

sicakliklara karsi cok iyi dayanim gostermekle birlikte rijit ve gevrek bir yapiya sahiptirler [11].
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Kompozit Malzemeler
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Sekil 2.2. Kompozit malzemelerin matrislerine gore siniflandirilmasi [12].

Kompozitler genel olarak anayapi icerisinde dagilim goésteren anayapidan farkli olan
takviye fazi ile birlesmesinden meydana gelen bir sistemdir. Kompozit malzemesinin mekanik
ozellikleri tizerinde yapiy1 olusturan matris ve takviye malzemelerinin 6zellikleri, hacim oranlari,
matris ve takviye bilesenleri arasindaki bagin 6zellikleri, geometrisi, dagilimy, farkli takviyelerin
tane sinir ozellikleri gibi cesitli degiskenler etkili olmaktadir. Kompozit yapida matris ve takviye
fazi1 birbiri icerisinde ¢6ziinmemelidir. Ancak ¢ok az miktarda ¢oziiniirliik matris ve takviye fazi
arasinda gil¢li bir bagin olusumunu olumlu yonde etkileyebilmektedir. Matris malzemesinin
gorevi, takviyeleri bir arada tutmak ve malzemenin sekilsel biitiinliiglinii korumaktir. Takviye
malzemesi ise, matris malzemesinin iyilestirilmesi istenilen 6zelliklerini gelistirmek amaciyla

kullanilmaktadir [13].

Ayni zamanda kompozit malzemeler takviye elemanlarinin sekil ve yerlestirilmesine gore
Sekil 2.3’ de goriildiigi gibi 4 kisma ayrilir:
a. Elyafli kompozitler
b. Parcacikli kompozitler
c. Tabakali kompozitler

d. Karma kompozitlerdir.
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Sekil 2.3. Takviye elemanlarinin sekli [14].

Elyaf (fiber) takviyeli kompozitler (tek tabaka kompozitler): Bu kompozit tipi ince
elyaflarin matris yapisi icerisinde yer almasiyla meydana gelmistir. Elyaflarin matris icerisindeki
yerlesimi kompozit malzemenin mukavemetini etkileyen 6nemli bir unsurdur.

Parcacikli kompozitler ise bir matris malzeme icinde baska bir malzemenin pargaciklar
halinde bulunmasi sonucunda elde edilirler. izotrop davranis gosterirler. Yapinin mukavemeti
parcaciklarin sertligine baghdir. En yaygin tipe ornek plastik matris i¢cinde yer alan metal
parcaciklardir.

Tabakali kompozit yapi, en eski ve en yaygin kullanim alanina sahip olan malzemelerdir.
Farkli elyaf yonlenmelerine sahip tabakalarin birlesmesiyle ¢ok yiiksek mukaveket degerleri
ortaya c¢ikar. Isiya ve neme dayanikli yapilardir. Metallere gore hafif ve ayni zamanda
mukavemetli olmalarindan dolayi tercih edilen malzemelerdir.

Karma kompozitler ise aynm1 kompozit yapida iki ya da daha fazla elyaf cesidinin

bulunmasiyla olusur. Bu tip kompozitlere hibrit kompozitler denir. Bu alan yeni tip kompozitlerin

gelistirilmesine uygun bir alandir [14].
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3. KOMPOZITLERDE TAKVIYE MALZEMESI OLARAK KULLANILAN KARBON ESASLI 2
BOYUTLU MALZEME

3.1.Grafen

Hekzagonal yap1 icerisinde diizenli karbon atomlarinin sp? hibritlesmesi yaparak
olusturdugu tek katmanh nano parcacik grafen adim alir. Iki boyutlu olup, tek atom kalinhginda
ve kuvvetli bag yapisina sahip essiz molekiiler bir yapi olan grafen, elektriksel, elektrokimyasal,
optik, termal ve mekaniksel olarak sira dis1 6zelliklere sahiptir [15].

Karbon (C) ametal olup atom numarasi 6 olan periyodik cetvelin 4A gurubunun ilk
sirasinda bulunan elementtir. Elektron dizilimi 1s2 2s2 2p? dir. Grafen, karbon esasl olup
karbonun bal petegi 6rgiilii iki boyutlu yapisindadir. Kesfedildigi tarihten bu yana arastirmacilar

tarafindan incelenmeye devam etmektedir [16].

Sekil 3.1. Grafen modeli [17].

Tiim terimsel aciklamalar1 kenara birakirsak grafeni su basit ornekle aciklamak
miimkindiir. Eger bir kitabin tamamini grafit olarak diisiinecek olursaniz; grafen, o kitabin tek
bir sayfasina verilen isimdir [17].

Grafen, ozellikle son zamanlarda adi ¢ok duyulan ve tzerinde oldukca konusulan
konulardan birisidir. Karbon atomlarinin farkl dizilisleri sonucunda birbirinden farkli yapilar
meydana gelir. Elmasta ve grafitte oldugu gibi grafen bir karbon allotropudur. Kursun kalemlerde
kullanilan grafit cok kirilgan ve yumusak bir yapiya sahipken, elmas diinyanin en sert ve dayanikli
malzemelerinden birisidir. Kii¢iik cihazlar i¢in grafen: Elektrik iletimini ¢ok kii¢iik bir alanda dahi
saglayabilen, calismak icin ¢ok kiiciik miktarda giice ihtiya¢ duyan siiper hizli bilgisayarlar ve
transistor arastirmalarinda kullanilir. Grafen esnek, giiclii ve seffaftir [18]. Tiim bu 6nemli
ozellikleri ile grafen materyali, su gecirmeyen kiyafetler, koruma ekipmanlari, termal ve
elektriksel iletkenliginde, nanokompozitleri giiclendirmede, saydam iletken filmlerde, ultra ince

karbon filmlerde, elektronik devrelerde, sensorlerde (kimyasal ve biyosensorler), ilag ve gen
11
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salinim araglarinda, agir metalleri ayristirmada, nanoelektronikte, ekranlar icin saydam ve esnek
elektrotlarda, enerji depolama cihazlarinda uygulama alanlari1 bulmaktadir [16].

Arastirmacilar grafen {lizerine yaptiklar1 calismalarda kararli bir yap1 elde etmek icin
ugrasmislardir. Grafen, aslinda ilk kez 2004 yilinda Manchester Universitesinden Andre Geim ve
Konstantin Sergeevich Novoselov isimli iki bilim insani tarafindan ¢ok farkl bir sekilde ortaya
konulmus yeni bir malzemedir. Bu iki boyutlu malzeme, alti adet karbon halkalarinin bir araya
gelmesiyle olusan nanokarbon tabakalaridir. Sekil 3.2’ de gosterilen grafen, karbon nanotiip ve
fulleren bircok fizikei ve kimyagerin odak noktas1 olmustur. Boylece ii¢ boyutlu elmas ve grafit,

tek boyutlu nanotiipler ve karbonun sifir boyutlu fulleren allotroplar1 bilinmistir [19].
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Sekil 3.2. Karbon esasli malzemeler. a) Grafen, b) Fulleren, c) Nanotiip, d) Grafit [18].

Grafen bir¢ok farkl iiretim yontemiyle elde edilebilmektedir. Grafen ve kimyasal olarak
degistirilmis grafit ve grafit tiirevlerinden her biri farkli avantajlara ve dezavantajlara sahiptir
[20]. Uretim yontemlerine 6rnek olarak eksfolasyon, kimyasal buhar biriktirme, grafen oksitin
indirgenmesi, mekanik pullandirma, sivi faz pullandirma verilebilir [21].

Grafenin 6zelliklerine bakildiginda 100 nm <kalin trombositlerden, tek katmanli grafene
kadar grafit malzemesinin tiim formlarini kapsamaktadir. Takviye i¢in kullanilacak katman
sayisini belirlemek icin yapilan ¢alismalarda tek katmanin iki katmanh grafenden daha yiiksek
gerilime sahip oldugu bulunmustur [22]. Bununla birlikte ideal grafen yapisi tek tabakali olandir.
Ideal, bir tek tabakali grafenin tahmin edilen yiizey alan1 2600 m2/ gr, kalinhig1 1-2 nm, termal
iletkenligi 4840-5300 W/(mK), gercek yogunlugu 2.25 g/cm3, elastisite modilii 1 TPa olup,
grafenin diger 6zellikleri Tablo 3.1’ de verilmistir [23].

12
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Tablo 3.1. Tek Tabakali Grafenin Genel Ozellikleri [22].

Ozellikler Deger
Hibrit sekli sp2
Tabaka sayisi Tek tabakali
Kristal yapisi Hegzagonal
Boyut Iki
Saflik derecesi (%) 99
Kiitlesel (bulk) yogunluk (g/cm3) ~0.3
Gergek yogunluk (g/cm3) 2.25
Kalinlik (nm) ~1-2
Yiizey alani (m2/g) 2600
Yiiksek sicaklik direnci -75 +200 °C arasinda 6zellikleri degismiyor.
Termal iletkenligi (W/mK) 4840-5300
Elektron hareketliligi cm? /(V.s) ~2.5x105
Elastisite modiilii (TPa) ~1

Sekil 3.3. Tek katmanli grafenin molekiiler modeli [22].

Grafenin bilinen en ince malzeme olmasinin yaninda gii¢lii karbon baglari, grafeni bilinen
en gliclii malzeme de yapmaktadir. Celikten 300 kat daha gii¢lii, elmastan ¢ok daha sert yapisi ve
elmastan daha iyi bir 1s1 iletkeni olmasindan dolay1 grafene, “gelecek yiizyilin en 6nemli
malzemesi” goziiyle bakilmaktadir. Bunlara ek olarak grafen, kolayca esneyebilmekte ve degisik
formlardaki bir¢ok malzemenin yiizeyine kolayca kaplanabilmektedir. Tiim bu olaganiistii

ozellikleri sebebiyle yakin gelecekte grafenin; otomotiv ve havacilik sektorii, elektrik-elektronik

13
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sektori, robot yapimi, giines hiicreleri, enerji depolama, telekomiinikasyon, biyokimya, tip gibi

bir¢ok alanda kullanilmasi beklenmektedir [23,24].

14
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4, METAL MATRIiSLi GRAFEN TAKViYELi KOMPOZITLER

Metal matrisli kompozitler (MMK); ana yapinin metalden olustugu ve takviye elemani
olarak seramik veya organik bir malzeme kullanilan kompozitlerdir. MMK malzemeler, geleneksel
miithendislik malzemelerine gore yliksek mukavemet, diisiik yogunluk, giiclendirilmis mekanik ve
1s11 Ozellikler ve kolay sekillendirilmelerinden dolay1 ¢ok cesitli uygulamalarda tercih
edilmektedir. Gelisen teknolojiyle birlikte metal matrisli kompozitler otomotivde motor bloklari,
piston, biyeller, akii plakalarinda, elektrikte motor fircalari, kablo ve elektrik kontaklari, ev
aletleri akii plakalarinda, tipta, tekerlekli sandalyelerde, spor malzemelerinde, tekstil sanayide,
uzay ve havacilikta, asinmaya karsi direncli malzemeler gibi bircok endiistriyel alanda giderek
artan bir ilgiyle kullanilmaya devam etmektedir. MMK’ lardaki matris malzemelerinin en 6nemli
gorevlerinden biri, kompozit malzemeye gelen yiiklerin homojen bir sekilde takviye elemanlarina
dagitilmasini saglamaktir [23,25].

Matris olarak aliiminyum (Al), nikel (Ni), magnezyum (Mg), ¢inko (Zn), bakir (Cu) ve
titanyum (Ti) veya bunlarin alasimlar1 kullanilmaktadir. Kompozit malzemelerin 6zeliklerinin
gelistirilmesinde matris malzemesi kadar takviye elemani da onemlidir. Takviye malzemesi
olarak ise silisyum karbiir (SiC), bor (B), grafit, aliimina (Al.03), tungsten (W), molibden (Mo) ve
karbon esash (grafen, karbon nanotiip) gibi malzemeler kullanilmaktadir. Grafenin sahip oldugu
sliper-esnek, sliper-saglam, stiper-hafif ve siiper-ince gibi 6zellikleri sayesinde grafen endiistrinin
nerdeyse tiim uygulamalarinda kullanilabilecek bir malzemedir. Grafen bu iistiin mekanik
ozellikleri nedeniyle kompozit iiretiminde son yillarda 6nemli bir takviye elemani haline
gelmistir. Bu sebeple, bu alanda yapilan ¢alismalar son yillarda hizla 6nem kazanmaya baslamistir

[26].

4.1. Aliiminyum Matrisli Grafen Takviyeli Kompozitler

Alliiminyum ve alasimlari, takviye malzemeleri ile uyumlulugu, hafif olmasi, yiiksek
elektrik iletkenligi ve yiiksek 1s1 iletkenligi gibi 6zelliklere sahip olmasi sebebiyle genis uygulama
alanlarina sahiptir. Bununla birlikte metal matrisli kompozit malzemelerde matris malzemesi
olarak ilk siralarda tercih edilmektedirler. Grafen ise sahip oldugu olaganiistii 6zellikler sebebiyle
takviye malzemesi olarak yaygin bir sekilde kullanilmaktadir. Bunun iizerine ¢esitli arastirmalar
yapilmistir.

Yapilan deneyler sonrasinda grafenle ilgili bulgulara ornek olarak: Wang ve
arkadaglarinin gerceklestirdigi arastirmada; grafenin, 125 GPa' ik yiiksek bir kirilma
mukavemetine sahip olup, kompozit malzemeler icin ideal bir takviye olusturdugunu
soylemislerdir. Grafen nanotabakalar (GNSs) ile gliclendirilmis aliiminyum (Al) kompozitlerini,

kismi toz metalurjisine dayanan uygulanabilir bir metodla imal etmislerdir. Aliminyum matrisli
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malzemeye agirlikca % 0.3 grafen nanotabaka ilave etmisler ve 249 MPa' ik ¢ekme
mukavemetine sahip oldugunu gérmiislerdir. Sekil 4.1’ de gosterildigi gibi takviye edilmemis
aliiminyum matrise gore cekme mukavemetinde % 62’ lik bir artis oldugunu gézlemlemislerdir.
Ayni zamanda takviye edilmemis alliminyumun diger malzemeye gore daha yiliksek tokluk

degerine sahip oldugu goriilmiistiir [27].
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Sekil 4.1. Al ve % 0.3 grafen nanotabaka ilavesiyle Al’ in cekme mukavemeti [27].

Baska bir calismada Gao ve arkadaslari, toz metalurjisi yontemi ile grafen takviyeli
aliminyum kompozit malzemeleri tretmislerdir. Grafenin matris icinde homojen dagilimim
saglamiglardir. Agirhke¢a % 0.1, % 0.3 ve % 0.5 oraninda tiretilmis olan grafen takviyeli
aliminyum kompozitlerin ¢ekme dayaniminin baslangicta arttigin1 gozlemlemislerdir. Ancak
grafen takviyesinin artmasiyla ¢ekme dayaniminda azalma oldugunu goérmiislerdir. Sekil 4.2’ de
goriildiigii tizere kompozitin grafen igerigi % 0.3 oldugunda ¢ekme dayaniminin maksimuma
ulastigini ve % 0.5 grafen takviyesiyle cekme dayaniminda azalma meydana geldigini
gozlemlemislerdir. Bununla birlikte aliiminyum matrise grafen takviye edildikge kompozit

malzemede % uzamanin azaldig1 gorulmiistur [28].
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Sekil 4.2. Grafen icerigi ile cekme dayanimi degisimi [28].

Son yillarda grafen, benzersiz 6zelliklerinden dolay1 bilimin her alaninda ilgi uyandirdigi
icin Rashad ve arkadaslarn kismi toz yontemi ile sicak ekstriizyonun kullanildigir aliminyum
grafen konusu iizerinde galismalar yapmistir. Aliiminyum matris igerisine homojen olarak
dagittiklari, agirlikca % 0.3 grafen nanotabakanin deformasyonu 6nlemek i¢in etkili bir takviye
dolgu maddesi olarak islev gosterdigini gormislerdir. Agirhikca % 0.3 oraninda grafen
nanotabaka takviyesi sonucu Tablo 4.1’ de oldugu gibi saf aliminyumun akma dayanimi ile gekme
mukavemetinin arttigini, basma dayaniminin ise diistiigiini gozlemlemislerdir. Akma
dayaniminda 170 MPa’ dan 195 MPa’ a kadar bir artis, cekme mukavemetinde ise 252 MPa’ dan
280 MPa’ a kadar artis oldugu goriilmistiir. Saf aliminyum ile karsilastirdiklarinda agirlikca %
0.3" lik GNP ilaveli kompozitin, % 0.2' lik akma dayaniminda % 14.7’ lik artis oldugunu
saptamislardir. Cekme mukavemetinde ise GNP takviyesiyle % 11.1 artis oldugunu dile

getirmislerdir [29].

Tablo 4.1. Oda sicakliginda Al ve Al-% 0.3 GNP kompozitinin mekaniksel 6zellikleri [29].

Gerilim Basma
% 0.2 % 0.2
Nihai ¢ekme Kopma Nihai basma | Kopma
Malzemeler akma akma Sertlik
mukavemeti | uzamasi mukavemeti | uzamasi
dayanimi dayanimi
(MPa) (%) (MPa) (%)
(MPa) (MPa)
Saf Al 1705 252+4.5 13.4+2 2004 493+9 45.2+4 76x5
Al/agirlikca
195+3 2805 9.53+1.5 199+3.4 457+7.8 37.6£3 85+5
% 0.3 GNPs

Venkatesan ve Xavior ise yaptiklar1 mevcut ¢alismada, 7050 aliiminyum alasimina farkl
oranlarda grafen ilave etmis ve karistirma dokiim yontemiyle tiretmislerdir. Ardindan mekaniksel
ozelliklerini incelemislerdir. % 0.33, % 0.55 ve % 0.77 gibi farkh agirlik paylarinda grafenin
takviyesiyle aliiminyum metal matrisin mekanik davranisini incelemislerdir. Calisma sonucunda,
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karistirma dokiim yontemiyle optimum sonuglarin elde edilmesi icin Tablo 4.2’ de gosterildigi
gibi agirlikca % 0.33 grafen oranini o6nerdiklerini ortaya koymuslardir. Clinkii numuneler
lizerindeki ¢ekme testinin sonuclarinda, agirlikca % 0.33 grafenin eklenmesinin cekme
mukavemetini 90 MPa’ dan 145 MPa’ a arttirarak % 60 oraninda iyilestirme yaptigin
gormislerdir. Bu artisin grafenin yapi icerisinde homojen bir sekilde dagilmasi sonucunda
oldugunu soylemislerdir. Ayn1i zamanda agirhikca % 0.55 ve % 0.77 oranlarinda grafen

eklenmesiyle birlikte cekme dayaniminda azalma oldugunu tespit etmislerdir [30].

Tablo 4.2. Kompozit malzemenin cekme dayanimi [30].

Al
Aciklama 7050 Al +% 0.33 Graphene | Al+% 0.55 Graphene | Al+% 0.77 Graphene
Nihai cekme
mukavemeti 90 145 55 47
(MPa)

Yang ve arkadaslari, grafen takviyeli aliiminyum matris nanokompozitlerini, toz
metalurjisi ile basariyla sentezlenmislerdir. Kompozit icerisinde grafen icerigi agirlikca % 0.3’ tiir.
Bu calismada ¢ekme mukavemetine ve akma dayanimi incelenmistir. Testlere gore verilerde %
0.3 grafen ilaveli kompozitin cekme mukavemetinin 454 MPa ve akma dayaniminin 322 MPa
oldugunu saptamislardir. Saf aliminyum alasimina kiyasla sirasiyla % 25 ve % 58’ lik bir artis
saglandigini gozlemlemislerdir. Ayni zamanda siineklik 6zelliginin de saf alasimla ayn1 hatta biraz
daha iyi oldugunu tespit etmislerdir [31].

Bir baska calismada Bastwros ve arkadaslari, 6061 altiminyum (Al) alasimina agirlik¢a %
1 grafen ilave ederek bilyal1 degirmen ve ardindan oda sicakliginda 6n sikistirma ve son olarak
kismi kat1 rejimde sicak sikistirma ile imal etmislerdir. Bilyal1 6glitme siiresi 10 dakika ile 90
dakika arasinda degisip, 10 ve 30 dakikalik bilyali 6giitme stirelerinin, grafenin homojen olarak
6061 Al matrisine dagilmasi icin yeterli olmadigini gormiislerdir. Sekil 4.3’ te verildigi gibi
agirlikca % 1 grafen iceren 6061 Al kompozitinde mukavemet artisi, referans olarak 6061 Al
numunesine kiyasla 60 dakika ve 90 dakika siireleri icin % 47 ve % 34 oranlarinda oldugunu
gozlemlemislerdir. Mukavemetin, grafenin matris fazi igerisinde dagilimiyla 6nemli derecede

etkilendigi sonucuna varmislardir [32].
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Sekil 4.3. Farkl 6giitme siirelerinde 6061 Al-agirlikca % 1 grafen numunelerinin XRD analizi

[32].

Bartolucci ve arkadaslarinin yapmis oldugu calismada saf aliiminyumun, ¢cok duvarh

karbon nanotiipiin (MWNT) ve grafen takviyeli aliminyum kompozit malzemelerin mekanik

ozelliklerini karsilastirmislardir. Saf aliiminyum ve ¢ok duvarli karbon nanotiip kompozitlerini;

agirlikca % 1 grafen takviyeli aliiminyum kompozit ile karsilastirdiklarinda, agirlikca % 1 MWNT

ile takviye edilmis aliminyumun, test edilen malzemeler arasinda Tablo 4.3’ de goriildiigii lizere

en yliksek sertligi sergiledigini bulmuslardir. Arastirmacilar aliiminyum nanokompozitleri

frezeleme, sicak izostatik presleme ve sicak ekstriizyon ile liretmislerdir. Yapilan testler

sonucunda, Sekil 4.4’ de oldugu gibi nanotiip kompozitinin gekme mukavemeti taban ¢izgisine

gore ~ % 12 daha biiyiikken, grafen kompoziti taban aliiminyum ile karsilastirildiginda ~ % 18

daha diisiik cekme mukavemeti gosterdigini gormiislerdir [33].

Tablo 4.3. Cesitli malzemeler ve kosullar icin Vickers sertlik verileri [33].

Malzemeler Sartlar Sertlik
presleme 8349
Saf Al
ekstriizyon 96+7
presleme 102+4
Al-agirlikca % 1.0 MWNT
ekstriizyon 102+1
presleme 9945
Al- agirlikca % 0.1 grafen
ekstriizyon 84145
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Sekil 4.4. Cesitli malzemeler icin gekme mukavemeti [33].

Li ve arkadaslar1 ise mevcut calismalarinda sicak ekstriizyon ve kriyolama yoluyla nano
yapili aliminyum grafen kompozitlerini hazirlamislardir. Kompozitin mikroyap:1 ve mekanik
ozelliklerini incelemislerdir. Aliiminyum grafen bilesiklerinin Sekil 4.5’ de verilen gerilim gerinim
egrisini olusturmuslardir. Incelendiginde grafen nanotabakalarin (GNFs) ilavesiyle mukavemet
onemli 6lciide artmistir. % 0.5 oraninda GNF eklenmesiyle, hem akma mukavemeti hem de cekme
mukavemeti, saf aliiminyum numuneye gore sirasiyla % 8.8 ve % 17.7 arttigini gozlemlemislerdir.
% 1 oraninda GNF eklenmesiyle yine hem akma mukavemeti hem de gekme mukavemetinde artis
oldugunu goérmiislerdir. Bu etkiyi; alasim matrisinde siiper yiiksek mukavemetli, nanometrik bir
boyuta ve homojen dagilima sahip GNF' lere baglamislardir. Bununla birlikte, agirlikca % 1 grafen
nanotabakalarin  lizerinde  mukavemetin ve  siinekligin, grafen nanotabakalarin
kiimelenmesinden dolay1 keskin bir sekilde distiigiinii soylemislerdir. Genellikle, takviye
maddelerinin igeriginin artmasiyla, matris icine homojen olarak dagilmasinin gittikce daha zor
olacagini kabul etmislerdir. Sekil 4.6’ da aliiminyum grafen kompozitinin ideal nanoyapisim

goOsteren sematik verilmistir [34].

50

—wt % GNFs
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LU = Ll wi.% GNFs

150
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Sekil 4.5. Oda sicakliginda % 0, % 0.5, % 1 grafen ile takviye edilmis kompozit numunelerin
mithendislik gerilme-sekil degistirme egrileri [34].
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Sekil 4.6. Aliiminyum grafen kompozitinin ideal nanoyapisini gésteren sematik model [34].

4.2. Bakir Matrisli Grafen Takviyeli Kompozitler

Bakirin dogal 6zellikleri yiiksek termal ve elektrik iletkenligi gibi ve grafenin kesfiyle
etkileyici termik, elektriksel ve mekanik 6zelliklerinden dolay1 bakir (Cu) grafen kompozitleri
hakkinda arastirmalar yapilmistir. Li ve arkadaslari, farkli miktarda grafen nanotabaka (GNS)
iceren sicak preslenmis bakir esasli kompozitler ile ayn1 yontemle iiretilen bakir grafit
kompozitlerinin mekanik ve tribolojik 6zelliklerini karsilastirmislardir. Bakir grafit kompozitleri;
grafitin kendiliginden yaglayici 6zelligi sayesinde fircalar, temas seritleri ve rulman malzemeleri
gibi bircok endiistriyel uygulamada yaygin olarak kullanilan yiiksek performanslh bir malzeme
olmasini sagladigl i¢in dikkat ¢ekmistir. Ayni zamanda grafit icin, daha disiik siirtiinme ve
yipranma elde etmek amaciyla kompozitlerin mekanik o6zelliklerini (sertlik ve biikiilme
mukavemeti gibi) diisiiren bakir igerisine dahil edildigini soylemislerdir.

Deneyler sonucunda bakir grafen nanotabaka bilesiklerinin, bakir grafit kompozitlerine
kiyasla daha yiiksek bagil yogunluk, mikro sertlik ve biikiilme mukavemeti sergiledigini
gozlemlemislerdir. Ayrica strtinme katsayilar1 ve asinma oranlari, grafen nanotabaka ilave
edilerek 6nemli olciide azalirken siirtinmeyi ve asinmay1 azaltmak iizerine grafitin sinirli bir
etkisi oldugunu soOylemislerdir. Bakir grafen nanotabaka kompozitleri grafit ile
karsilastirildiginda grafen nanotabakalarinin daha yiliksek yaglama verimi olmasinin yaninda
benzersiz giiclendirme etkisine deginmisler ve tim bu 6zellikleri sayesinde ideal bir takviye
maddesi oldugunu sdylemislerdir. Bilesiklerin bagil yogunluk, mikro sertlik ve eme mukavemeti

gibi mekanik 6zellikleri Tablo 4.4' de gosterilmistir.
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Tablo 4.4. Bilesiklerin bagil yogunluk, mikro sertlik ve biikiillme mukavemeti gibi mekanik
ozellikleri [35].

Cu-Gr kompozit Cu-GNPs kompozit
Takviyelerin
Bagil Egilme Bagil Egilme
hacim oram Mikro sertlik Mikro sertlik
yogunluk direnci | yogunluk direnci
(%) (HV) (HV)
(%) (MPa) (%) (MPa)
2.5 98.9 66.5 362.03 99.1 67.8 441.27
5 98.5 69.2 294.39 98.9 71.7 301.16
7.5 98.4 74.2 185.68 98.7 97.4 284.01
10 98.2 68.9 149.01 97.5 56.8 211.85

Tablo 4.4’ de bagil yogunluklarin yiliksek oldugu goriilmiistiir. Bakir grafen nanotabaka
bilesiklerinin vickers mikro sertligine bakildiginda, % 7.5' a kadar GNS' lerin ilavesiyle HV 67.8'
den HV 97.4' e ylikselmistir. Bakir matrisinin sertliginin olaganiisti bir sekilde arttirilmasi, az
miktarda GNS ilavesiyle elde edilmistir. % 10 ilave edildiginde ise sertlikte diisiis oldugu
gozlemlenmistir. Bunun nedeni olarak Cu- % 10 GNS bilesiminin aglomerasyon etkisi yaratmasi
nedeniyle mekanik 6zellikleri olumsuz etkiledigi soylenmistir. Bakir matris kompozitlerine GNS'
lerin maksimum hacim oraninin % 7.5 ile sinirlh oldugu onaylanmistir. Ayn1 zamanda sekilde
goruldigi gibi GNS ilavesi mukavemette de artis saglamistir. GNS' lerin giiclendirilmis bakir
matrisi, temas ylizeyinde daha piirtizsiiz ve daha kompakt bir yaglama tribojisi olusturarak bakir
grafit kompozitlerine kiyasla daha yiiksek asinma dayanimi ve daha diisiik stirtlinme katsayisi
gosterdigi bulunmustur [35].

Grafen nanotabakalar (GNPs) ultra yliksek mukavemetli ve elastik modiilii sergiledigi icin
metal matris kompozitlerinde potansiyel ideal takviye malzemeleridir. Bu nedenle Chu ve
arkadaslar1 ¢alismalarinda, bakir matris bilesiklerini giliclendirmek icin grafen takviyesi
kullanmislar ve kompozit malzemenin kuvvet artisini incelemislerdir. Grafen nanotabaka
takviyeli bakir matris kompozitlerini, bilyali 6gltme ve sicak presleme isleminin bir
kombinasyonu ile hazirlamislar ve mekanik 6zelliklerini arastirmiglardir. Sekil 4.7’ de oldugu gibi
maksimum akma dayanimi gosteren 8 vol % icerikli grafen nanotabakalarin takviyesiz bakira
kiyasla akma dayaniminda artis oldugu ve young modiiliiniin 114 GPa’ a kadar ¢ikmis olup % 37’
lik bir artis sagladigini rapor etmislerdir. Young modiiliinde kayda deger bir artis oldugu
gozlemlenmistir. Bunun nedeni olarak bilyali 6glitme yontemi ile grafen nanotabakalarin bakir
matrisinde homojen dagilmis oldugunu séylemislerdir. Bununla birlikte grafen nanotabakalar ve
bakir kompozitlerinin mekanik iyilestirmesinin hala teorik degerin altinda oldugunu dile
getirmiglerdir. Bu sapmanin olas1 sebepleri tartisilmis ve grafen nanotabakalar ile bakir

kompozitlerin mekanik olarak daha ¢ok gelistirilmesi icin yontemler dnerilmistir [36].
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Sekil 4.7. Grafen nanotabakali kompozit icin young modiilii ve akma dayanimai [36].

Gao ve arkadaslari grafen takviyeli bakir matris kompozitlerinin mekanik 6zelliklerini ve
1s1l iletkenligini incelemislerdir. Grafen' in bakir matristeki dagilimi, grafen takviyeli bakir matris
bilesiminin mekanik ve fiziksel 6zelliklerini 6nemli 6l¢iide etkiler yorumunu yapmislardir.
Grafen, saf bakira gore daha yiiksek termal iletkenlige sahiptir. Bu nedenle, bakir matrise grafen
eklenmesi, termal iletkenligi arttirabilmektedir. Grafen takviyeli bakir kompozitlerin 1sil
iletkenligi, grafen icerigi arttikca kademeli olarak artar ve grafen igerigi agirlikca % 0.3
oldugunda, grafen bakir kompozitlerinin termal iletkenligi maksimum bir degere ulasir sonucuna
varmislardir. Daha yiiksek 1sil iletkenligi, su nedenlerle agiklamislardir: Birincisi, bakir matristeki
grafenin homojen dagihmudir. ikinci olarak, bakir matrisi ve grafen arasindaki temiz ve yakin
arayiizey, daha diisiik arayiizey 1s1l direnci elde edebilir seklindedir. Ugiincii sebep ise, grafenin
biiylik boyutunun, gézeneklerin, bilesigin termal iletkenligi iizerindeki katkisini olusturmasidir.
Grafen igerigi agirlikca % 0.3' ln tlzerindeyken, bilesigin 1s1l iletkenliginin 6énemli o6l¢lide
azaldigini tespit etmislerdir. Bunun nedeni olarak, grafen aglomeralarinin olusumunun bakir
tanelerini olumsuz etkilemeleri gosterilmistir. Bu arada gozeneklilikler ve kusurlarinda grafen ve
bakir tanesi arasindaki arayiizeylerde artmakta oldugunu dile getirmislerdir.

Sonug olarak grafen takviyeli bakir kompozitin de grafen igerigi Sekil 4.8 (a) ile (b) ve Sekil
4.9’ da oldugu gibi % 0.3 oldugunda, kompozit malzemenin ¢ekme mukavemeti, sertlik ve 1sil
iletkenligi en yiiksege ulastigini bulmuslardir. Kompozitin ¢cekme mukavemeti, vickers sertligi ve
151l iletkenligi baslangicta % 0.3 grafen ilavesine kadar artmaktadir. Daha sonra % 0.5 grafen

ilavesiyle diistiiglinii dile getirmislerdir [37].
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Sekil 4.8. Grafen takviyesiyle a) cekme mukavemeti, b) sertlik degerleri [37].
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Sekil 4.9. Grafen takviyesi ile termal iletkenlik degerleri [37].

Huang ve arkadaslar ise grafen iceriginin bakir matris bilesiklerinin mikroyapisi ve
ozellikleri lizerindeki etkilerini incelemislerdir. Grafen nanotabaka takviye edilmis bakir matrisli
kompozitleri molekiiler seviyede karistirma islemi ve spark plazma sinterleme (SPS) islemi ile
hazirlamiglardir. Kompozitlerin grafen iceriginin mikroyapi, mekanik performans, elektrik
iletkenligi ve tribolojik o6zellikleri tizerindeki etkilerini arastirmiglardir. Grafen nano partikiil
miktarini ayarlayarak, hacimce % 0.2, % 0.4, % 0.6, % 0.8, % 2.0 ve % 4.0 grafen iceren bilesik
tozlar imal etmislerdir. Sekil 4.10’ da a sikkinda bakir grafen nano partikiil kompozitleri i¢in tipik
gerilim gerinim egrisi gosterilmistir. Dolgu maddesi icerigi hacimce % 2.0" ye yiikseldiginde,
gerilme egrisinde gozle goriiliir bir gecis asamasi gézlemlenmemistir; bu da kirllma modunun
plastik kirllmadan elastik kirilmaya doniistiigli anlamina gelmektedir. Ayn1 zamanda saf bakirin
toklugu yiiksek degerlerdeyken takviye malzemesi eklendikce toklukta diisiis gozlemlenmistir.
Sekil 4.10’ da b sikkinda ise grafen icerigine bagh olarak akma dayanimi ve kopma uzamasi
verilmistir. Saf bakir i¢in ortalama akma dayaniminin 142 MPa ve kopma uzamasinin yaklasik %
30 oldugu goézlemlenmistir. Grafen iceriginin artmasiyla kopma uzamasi % 30' dan % 3.5' a

strekli diistiigli goriilmektedir. Aksine akma direnci ilk olarak hacimce % 0.6 grafen iceriginde
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310 MPa' ya yiikseldigi ve daha sonra grafen icerigi hacimce % 4’e yiikseldiginde 200 Mpa'ya
diistiigii gozlemlenmistir. Sekil 4.10" da ¢ sikkinda grafen takviyesine bagh olarak elastik modiil
ve sertlik incelenmistir. Benzer sekilde, kompozisyondaki hem elastik modiil hem de sertlik,
azalmadan 6nce maksimum degerlerine yiikseldiginde, grafen igerigi hacimce % 0.8 olarak tespit
edilmistir. Elde edilen en yiiksek elastik modiiliin ve sertligin sirasiyla 147 GPa ve 1.75 GPa
oldugu goriilmistiir. Saf bakir ile kiyaslandiginda artisin sirasiyla % 65 ve % 75 oldugunu
saptamislardir. Bakir, cesitli mekanizmalar yoluyla grafen ile gliclendirilmistir. Grafen ilavesi,
metal matrisinin mikroyap: degisikliklerine neden olmaktadir. Ayni zamanda tribolojik
performans icin grafen ilavesinin, asinma direnci ve siirtlinme azalmasi i¢in faydali oldugunu dile

getirmislerdir [38].
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Sekil 4.10. Bakir grafen nano partikiil kompozitlerinin a) gerilme-sekil degistirme egrileri, b)

akma dayanimi ve kopma uzamasi, c) elastik modiilii ve sertligi [38].

Chen ve arkadaslari In situ teknigi ile tiretilen grafen takviyeli bakir matrisli kompozitlerin
imalati lizerine ¢alismalar yapmislardir. SEM ve TEM karakterizasyonu sonuglarinda, bakir tozlari
lizerinde in situ teknigiyle biiyiitiilen grafenin homojen bir dagilim sergiledigini ve grafen ile bakir
matrisi arasinda iyi bir kombinasyonu garanti ettigini bulmuslardir. Saf bakir ve grafen takviyeli
bakir kompozitlerinin mekanik 6zellikleri Tablo 4.5’ te listelenmistir. Sekil 4.11’ de, grafen
takviyeli bakir kompozitlerinin ve saf bakirin gerilim gerinim egrileri gosterilmistir. Grafen bakir
kompozitlerinin mekanik 6zelliklerinde belirgin bir iyilesmenin oldugunu agik¢a sdylemislerdir.
Kompozitler arasinda Tablo 4.5’ te goriilldigi gibi, grafen/Cu-2’ de maksimum deger olan 274
MPa’ lik bir cekme mukavemeti ve 144 MPa' lik bir akma mukavemeti sergiledigini rapor
etmislerdir. Saf bakirdan sirasiyla % 27.4 ve % 177 daha yiiksek sonuglar elde edildigini ifade
etmislerdir. Yerinde bilyiitiilmiis grafenin matristeki kuvvetlendirici etkisi, yiik aktarimi ve
dislokasyon artisina katkida bulundugunu sdylemislerdir. Grafen/Cu-1 kompozit ile
karsilastirildiginda grafen icerigi arttikca verim kuvveti ve gerilme artar demislerdir. Bununla
birlikte, grafen/Cu-3 mekanik 6zelliklerinin oldukca diisiik bir seviyede oldugunu Sekil 4.11’ den
de gormislerdir. Sonug¢ olarak, bakir matris i¢ine diizgiin sekilde dagitilmis yapisal olarak

bozulmamis grafene sahip grafen takviyeli bakir kompoziti, in situ teknigi ve vakumlu sicak
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presleme ile basariyla iiretilmislerdir. Bu yontemle iiretilen kompozitler, grafenin miikemmel
modiili ve yiiksek mukavemetli arayiizii nedeniyle bakir matris icinde in situ teknigiyle

biiyiitiilmiis grafenle giiclendirilebilecegine kanaat getirmislerdir [39].

Tablo 4.5. Saf bakir ve farkli grafen bakir kompozitlerinin mekanik 6zellikleri [39].

Grafen
Akma Nihai cekme
icerigi
Malzemeler Sertlik dayanimi mukavemeti
(agirhikca
(MPa) (MPa)
%)

Saf Cu 0 123 52 215
Grafen/Cu-1 0.4 131 103 251
Grafen/Cu-2 0.95 143 144 274
Grafen/Cu-3 - 135 98 238

Gerilim (MPa)

s |
f ~——— pure Cu ‘

graphene/Cu-2
50 —— graphene/Cu-3
graphene/Cu-1

1 I 1 1
0.0 0.1 0.2 0.3 0.4

Gerinim (&)

0.5

Sekil 4.11. Saf bakir ve farkl grafen bakir kompozitlerinin gerilme-sekil degistirme egrileri

[39].

4.3. Titanyum Matrisli Grafen Takviyeli Kompozitler

Son yillarda titanyum esasli kompozitlere yonelik yeni egilimler olmustur. Titanyum ve
alasimlarina karbon (C) esasli malzeme takviyesiyle kompozit Uretimi lizerine calismalar
yapilmistir. Cao ve arkadaslari, bulk titanyum matrise grafen nanotabaka (GNP) ilave ederek toz
metalurjisi yontemiyle kompozit elde etmislerdir. Titanyum matrisli kompozitlerin mikroyapisini
ve mekanik ozelliklerini ¢esitli testler yardimiyla arastirmislardir. Kompozitleri 700 °C’ de 150
MPa basing altinda sicak izostatik presleme (HIP) yontemini kullanarak ve ardindan 970 °C' de 3'
liik bir ddvme oraniyla izotermal dovme yoluyla saglamlastirmiglardir. Mikroyapi incemelerinde,
titanyum ve grafen belirli sicakliktan (970 °C) sonra kompozitte TiC yapilari olusturmus ve TiC
parcaciklarinda grafenin homojen dagilimini gérmiislerdir. Bununla birlikte titanyum ile grafen
arasindaki araylizey bagini giiclendirebildigini bulmuslardir. Takviyesiz titanyum matris ile

karsilastirdiklarinda, agirlikca % 0.5 GNP takviyeli kompozitin, siinekligini kaybetmeden 6nemli
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Olciide gelistirilmis mukavemet sergiledigini bulmuslar. GNP' lerin aslinda titanyum matrisli
kompozitlerde siiper takviye olarak gorev yapabilecegini ifade etmislerdir. Tablo 4.6’ ya
bakildiginda agirlikca % 0.5 GNP iceren titanyum grafen nanotabaka kompozisyonunun elastik
modiili 125 GPa, cekme mukavemeti 1058 MPa ve akma dayanimi 1021 MPa olup saf titanyum
matrisinkinden sirasiyla % 14.6, % 12.3 ve % 20.1 daha yiiksek degerler elde etmislerdir. Sonug
olarak, GNP' lerin titanyum matrisinde oldukga etkili bir takviye oldugunu acikca sdylemislerdir.
Stineklik durumunda, titanyum grafen nanotabaka kompozitinin toplam uzamasi, titanyum
matrisinkine kiyasla % 9.3 tiir. Sert takviyelerin titanyuma dahil edilmesi, titanyum matrisli
kompozitlerin karsi karsiya kaldig siineklik kaybiyla birlikte cekme mukavemetini ve sertligini
artirir demislerdir. Bununla birlikte bu ¢alismada, titanyum grafen nanotabaka kompozitinin
stinekligi hemen hemen degismeden kalirken mukavemette 6nemli bir iyilesme saglanmistir.
Bunun olast acgiklamasini, titanyum matrisindeki iyi dagitilmis GNP' lerin siiper yliksek

mukavemetli ve belirgin olarak yiiksek spesifik alana sahip olmalaridir [40].

Tablo 4.6. Saf titanyum ve grafen nanotabaka takviyeli titanyum matrisli kompozitlerin

mekanik 6zellikleri [40].

Nihai cekme
Elastisite Akma dayanimi Toplam uzama
Numuneler mukavemeti
modiilii (GPa) (MPa) (%)
(MPa)
Ti 109+1 942+3 850+5 9.4+0.3
Ti+agirlikea % 0.5
12542 1058+3 102142 9.3+£0.3
GNFs

Song ve arkadaslar tarafindan yapilan ¢alismada, saf titanyum (Ti) metal matrise ¢ok
tabakali grafen (MLG) katkilanarak kompozit olusturmuslardir. Mekanik 6zelliklerini
incelemislerdir. Spark plazma sinterleme (SPS) yontemi kullanilarak sentezlenen ¢ok katmanl
grafen takviyeli titanyum esash metal matris kompozitlerinin mikroskopik mekanik 6zelliklerini
arastirmak icin gesitli testler uygulamislardir. Tablo 4.7’ de goruldiigi gibi ¢ok tabakal grafen
katilarak tiretilmis kompozitin elastik modiilii, sertligi, akma dayanimi gibi 6zelliklerinde artis
gozlemlenmistir. Fakat maksimum artis agirlikca % 0.5 ¢ok katmanli grafen ile katkilanmis
kompozitte elde edildigi goriilmiistiir. Ti 6rnegine kiyasla, agirlikca % 0.5 cok katmanh grafen ve
titanyum bilesiginin elastik modiilii ve sertliginde sirasiyla ~ % 6.4 ve ~ % 71.4 oranlarinda
iyilestirmeler sergilemistir. Bu arastirmada sinterlenmis ¢ok katmanl grafen takviyeli titanyum
metal matrisli kompozitlerin daha yiiksek sertlik ile elastik modiiliinti yazarlar; spark plazma
sinterleme ve toz karistirma islemi sirasinda olusan titanyum karbiir ve titanyum oksitlerin
varligina baglamislardir. Agirlikca % 1.5 MLG katkisinin, kompozitlerde hem sertlik hem de

elastik modiilde hafif bir azalmaya yol agtig1 goriilmiistiir [41].

24



Nihal BAGCI, Yiiksek Lisans Tezi, Fen Bilimleri Enstitiisii, Mersin Universitesi, 2019

Tablo 4.7. Titanyum ve ¢ok tabakali grafen takviyeli titanyumun mekanik 6zellikleri [41].

Akma Kayma
Elastik modiil Cizilme
Numuneler Sertlik (GPa) dayanimi dayanimi
(GPa) direnci (GPa)
(MPa) (GPa)
Ti 248.37+7.38 8.98+0.38 473+37.53 0.108+0.1 21.46£2.0
Agirlikca %
264.25+8.51 15.39£0.51 918+87.67 0.467+0.2 24.12+3.2
0.5 MLGs/Ti
Agirlikca %
255.67+3.33 14.54+0.39 800+56.82 0.330£0.2 22.39+4.1
1.5 MLGs/Ti

Zhang ve arkadaslari ise titanyum matrise diisiik icerikli grafen nanotabaka ilave etmis ve
mekanik 6zelliklerini incelemislerdir. Disiik icerikli grafen nanotabakalarin yonlii dagilimi ile
grafen titanyum metal matrisli kompozitleri imal etmek i¢cin toz metalurjisi ve daha sonra sicak
haddeleme tekniklerini kullanmislardir. Spark plazma sinterleme teknigi siiresince dusiik sicaklik
ve yiiksek sikistirma basinci iyi korunmustur. Aymi zamanda sicak haddeleme grafen
nanotabakalarini iyi dagitmis ve matris ile iyi bir kombinasyon olusturmustur. Tablo 4.8" de
goriuldigii lizere grafen nanotabakalarin takviye edilmesiyle akma dayanimi ve cekme
mukavemetinde artis oldugu ve tane boyutunda kiiciilme meydana geldigi gozlemlenmistir.
Ozellikle % 0.1 oraninda grafen nanotabaka ilavesinde, kompozit 887 MPa' lik maksimum ¢ekme
mukavemeti ve 817 MPa' ik akma dayanimi gostermistir. Grafen nanotabakali titanyum matris
bilesiklerinin mikroyapisini ve 6zelliklerini gelistirmek i¢cin uygulanan sicak haddeleme isleminde
mikroyap1 ve yapi gelisimi kompozitler ve saf titanyum arasinda farklidir. Grafen nanotabakalarin
sicak haddeleme esnasinda hcp kristal yonelimini ve tane rotasyonunu ciddi olarak degistirdigini
soylemislerdir. Ayn1 zamanda matris icine GNP' ler eklendiginde kiiciilen tanecik boyutlarini da
bulmuslardir. Bu yazida, iistlin tasima kapasitesi ve titanyum matrisini giiclendirme 6zelligi
nedeniyle, titanyum metal matrislere iki boyutlu, nano katmanh bir karbon takviyesi olan GNP’

lerin avantajlar1 vurgulanmistir. Siiper yiiksek giiclendirme verimi saglanmistir [42].
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Tablo 4.8. Grafen titanyum kompozitlerinin tane boyutu ve cekme 6zellikleri [42].

Nihai cekme
GNPs GNPs Akma dayanimi
mukavemeti Uzama (%)
(agirlik¢a %) (hacimce %) (MPa)
(MPa)
0 0 520 575 30
0.025 0.05 603 716 25
0.05 0.112 657 784 20
0.1 0.225 817 887 10

Hu ve arkadaslari ¢alismalarinda lazerle sinterlenmis grafen (Gr) takviye edilmis
titanyum (Ti) matrisli nanokompozitleri incelemislerdir. Grafen takviyeli titanyum
nanokompozitlerinde lazer sinterleme yoluyla, grafen tabakalar1 titanyum grafen
nanokompozitlerini olusturmak tizere titanyum matrisine homojen olarak dagitilmistir. Lazer
sinterleme islemi sirasinda, grafen sivi titanyum icerisine karistirilmistir. Sinterleme sonrasinda
yapida kaldig1 goriilmiistiir. Temel yapisal bir degisim olmamasina ragmen kusurlarinin arttigi
tespit edilmistir. Lazer sinterlemenin neden oldugu, grafenin esas 6zelliklerini diistiren kusurlari;
titanyum matrisindeki grafenin dagilimi ve tek katmanli grafen ile cok tabakali grafen arasindaki
esas Ozelliklerin farkindan dolay1 oldugunu agiklamislardir. Sekil 4.12’ de goriilen agirlikca % 2.5,
% 5 ve % 7.5’ luk grafen ilaveleri ayni kosullar altinda yapilmistir. Lazer ile sinterlenmis titanyum
grafen nanokompozitlerinin ve saf titanyumun vickers sertlik degerlerini gostermislerdir. Grafen
levhalar takviyesiyle, nanokompozitlerin sertligi 2 kattan fazla artmistir. Agirhikca % 2.5 Ti-Gr
(470 HV), agirlik¢a % 5 Ti-Gr (450 HV) ve agirlik¢a % 7.5 Ti-Gr (400 HV) sertlik degerlerini agikca
gosterilmistir. En yliksek degerin agirlikca % 2.5 grafen takviyesinde oldugunu gérmiislerdir. Saf
titanyumun sertlik degeri ise 180 HV olup takviyeli kompozitin sertliginden kat kat daha
diistktiir. Grafenin ilavesi ile Ti-Gr kompozitinde sertligin énemli 6l¢iide gelistigini ve grafen
icerigi arttikca, belirli grafen icerigi degerinden sonra sertlikte azalma oldugunu
gozlemlemislerdir. Bunun nedeni olarak, grafenin bir araya toplanmasi olabilecegini
soylemislerdir. Sertligin gelismesini temel olarak grafenin miitkemmel mekanik 6zelliklerine bagh

oldugunu ve titanyum i¢in umut verici bir takviye malzemesi oldugunu dile getirmislerdir [43].
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Sekil 4.12. Titanyum ve titanyum grafen kompozitlerinin vickers sertligi [43].

4.4.Magnezyum Matrisli Grafen Takviyeli Kompozitler

Rashad ve arkadaslar1 grafen nanotabaka takviyeli magnezyum kompozitinin
gelistirilmesi lizerine calismalar yapmislardir. Yeni bir magnezyum grafen nanotabaka bilesimini
kismi toz metalurjisi yontemini kullanarak imal etmislerdir. Grafen nanotabaka ilavesiyle
magnezyum malzemesinde sertlik, cekme mukavemeti ve akma dayanimi davraniglarini
arastirmislardir. Magnezyum matrise % 0.3 grafen nanotabaka ilave etmislerdir. Karisim
homojenligini elde etmek icin mekanik karistirici kullanarak 90 dakika karistirma islemini
siirdiirmiislerdir. Mekanik olarak ¢alkalanan karisimi stiziilmiis ve kompozit toz elde etmek icin
70 °C' de biitiin gece vakumla kurutulmustur. Grafen nanotabaka takviyesinin magnezyum
matrisinde homojen bir sekilde dagildigini, bu nedenle deformasyonu 6nlemek icin etkili bir
takviye dolgu maddesi oldugunu gézlemlemislerdir. Kompozitin mekanik 6zellikleri Tablo 4.9’ da
listelenmistir. Saf magnezyuma kiyasla, magnezyum % 0.3 grafen nanotabaka kompoziti, gelismis
elastik modiil, akma mukavemeti, en yiliksek c¢cekme mukavemeti ve vickers sertligini
sergilemistir. Cekme mukavemetinde 219 MPa’ dan 238 MPa’ a kadar dayanim artmistir. Akma
dayanimina bakildiginda 187 MPa’ dan 197 MPa’ a kadar artis oldugu ve sertligin ise 57.5 HV’ den
68.5 HV’ ye ciktif1 gozlemlemistir. Magnezyum matrisine agirlikca % 0.3 grafen nanotabaka
eklenmesiyle elastik modiili, akma dayanimi (% 0.2), cekme mukavemeti ve vickers sertligi

sirasiyla % 10.6, % 5, % 8 ve % 19. 3’ e kadar ylikselmistir [44].
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Tablo 4.9. Saf magnezyum ve % 0.3 grafen nanotabaka takviyeli magnezyum kompozitinin

mekanik 6zellikleri [44].

% 0.2 akma Nihai ¢ekme
Elastik modiil Kopma
Malzemeler dayanimi mukavemeti Sertlik (HV)
(GPa) uzamasi (%)
(MPa) (MPa)
Saf Mg 13.2+0.3 187+4 21945 3.45+0.5 57.5+2
Mg/agirlikca %
14.6+0.2 197+3.1 238+6 3.11+0.4 68.5+2
0.3 GNPs

Du ve arkadaslari ise grafen nanotabaka (GNP) takviyeli magnezyum matris bilesiklerinin
ultra yiiksek giiclendirme verimliligini incelemislerdir. Grafen nanotabakalari1 magnezyum
alasimina (ZK60' a), takviye etmisler ve etkili eriyik karistirma ardindan sicak ekstriizyon
islemleri ile kompoziti imal etmislerdir. Grafen nanotabakalarin eriyik karistirma yontemi ile
magnezyum matrisinde diizgiin bir sekilde dagitilmasini saglamislardir. GNP’ ler butiinligi ve
homojenligi saglamistir. GNP takviyeli ZK60 kompozitinin takviyesiz ZK60' a kiyasla ¢cekme
mukavemetinde ve akma dayaniminda artis oldugunu Sekil 4.22" de goriildigi gibi rapor
etmislerdir. Akma dayaniminda ve uzamada, % 0.05' lik bir GNP ilavesiyle sirasiyla % 62 ve % 18
oraninda artis olurken, % 0.10' luk GNP ilavesiyle sirasiyla % 79 ve % 55 oraninda artis oldugunu
belirtmislerdir. Ayn1 zamanda ¢cekme mukavemetinde de GNP ilave edilmesiyle artis saglandigi
gorilmiistiir. % 0.05 GNP takviyesinin ZK60 alasimina takviye edilmesiyle sertlikte 68 HV’ den 78
HV’ ye ¢ikildig1 ve % 0.10 GNP ilavesiyle sertlik degerinin 75 HV’ ye diistiigli gozlemlenmistir.
Bunun nedeni olarak alasimin sertlik degerinin tane boyutu ile yakindan iliskili oldugunu
soylemislerdir. Son basing dayaniminin % 0.05 GNP ilavesiyle arttig1 ancak % 0.10 oraninda GNP
takviye edilmesiyle azaldig1 gozlemlenmistir. Basing dayanimi giiciinde GNP ilevesiyle beraber
artis goriilmiistiir. GNP' lerin ultra yiiksek giiclendirme verimliligi, sadece % 0.05 oraninda GNP
ilavesi ile elde edilmistir. Bununla birlikte eriyik karistirma metodu ile matristeki GNP’ lerin
miikemmel dagilimini sagladiklarini belirtmislerdir. Magnezyum matrisindeki GNP’ lerin stirekli
araylizey kombinasyonu ve biitlinliigiine dayanarak, daha az sayida GNP eklenmesiyle, daha iyi

dagilim ve daha yiiksek giiclendirme verimi ile sonuclanacagini saptamislardir [45].
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Tablo 4.10. ZK60 ve grafen nanotabaka takviyeli ZK60 kompozitinin 6zellikleri [45].

Cekme ozellikleri Basma odzellikleri Sertlik
Numuneler
Nihai ¢cekme Akma Nihai basma Akma Kopma
Uzama HV
mukavemeti | dayanimi mukavemeti | dayanimi uzamasl
(%) (kg mm?)
(MPa) (MPa) (MPa) (MPa) (%)
ZK60 282+3.0 158+2.0 11+0.8 364+2.8 126+3.0 9+0.3 68+2.8
GNP(0.05)/ZK
60 336+4.0 256+4.0 13+1.2 473+6.2 249+4.0 10£1.0 78+2.0
GNP(0.10)/ZK
60 343+3.8 283+£3.5 17+2.0 463+5.0 279+3.4 12+1.1 75+2.5

Rashad ve arkadaslari mevcut c¢alismada, magnezyum matris kompozitlere grafen
nanotabaka takviyesi konusunu ele almiglardir. Bu ¢alismanin amaci, oda sicakliginda mekanik
ozellikleri arttirmak icin grafen nanotabaka (GNP) kullanarak toz metalurjisi islemi ile
magnezyum takviyeli metal matris kompozitleri tretmektir. Tablo 4.11’ de gorildigi gibi
agirlikca % 0.09, % 0.18 ve % 0.30 GNP takviye edilen magnezyum metal matriks kompozitleri
toz metalurjisi yontemi ile basariyla hazirlamislardir. Saf magnezyumla karsilastirildiginda,
kompozitler arttirilmis mekaniksel 6zellikler sergilemistir. Saf magnezyuma agirlik¢a % 0.30 GNP
(agirlikca % 1 Al ile birlikte) eklenmesi, young modiiliinde, akma dayaniminda ve kopma
uzamasinda sirasiyla % 131, % 49.5 ve % 74.2 iyilesme saglamistir. Aliiminyum GNP
parcaciklarinin saf magnezyuma eklenmesinin sertlik degerlerini 6nemli 6lciide gelistirdigini
gozlemlemislerdir. Mg-1AIl-0.3GNP kompozisyonu maksimum sertlik degerini % 0.30 GNP
takviyesiyle 55 HV olarak sergilemistir. Kompozitlerin artan sertlik degerlerini sert GNP
takviyelerinin varligina baglimislardir. Aym1 zamanda Tablo 4.11' e bakildiginda cekme
mukavemetinde GNP ilavesiyle birlikte artis oldugu gozlemlenmistir. Ayrica sentezlenen
kompozitlerin mekanik 6zelliklerini daha dnce yapilmis olan magnezyum karbon nanotiip (CNT)
kompozitleri ile karsilastirmislardir. GNP' lerin ve CNT' lerin benzer molekiiler yapiya sahip
olmalarina karsin, GNP' lerin CNT' lere kiyasla magnezyum matrisinin kuvvetini artirmak i¢in
ylksek potansiyel 6zelliklere sahip oldugunu ortaya koymuslardir. Birim hacim basina yiiksek
spesifik ylzey alani nedeniyle GNP' lerin CNT' lerden daha iyi performans sergiledigini rapor

etmislerdir [46].
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Tablo 4.11. Saf magnezyum ve kompozitin mekaniksel 6zellikleri [46].

% 0.2 akma | Nihai cekme Kopma
Young modiilii
Materyal Sertlik (HV) (GPa) dayanimi dayanimi uzamasi
a
(MPa) (MPa) (%)
Mg 41+3.5 05+98 11945 186+6 9.743
Mg-1Al-
48+2.9 13.40 148+3 206+4 10.5+3.4
0.09GNP
Mg-1Al-
51+3 12.18 162+4.1 223+5 15.2+2
0.18GNP
Mg-1Al-
55+4 13.84 178+2.9 246+3.5 16.9+3
0.30GNP

Du ve arkadaslar1 grafen nanotabaka ilaveli magnezyum matris kompozitlerinin
hazirlanmas1 ve karakterizasyonu konusunu incelemislerdir. Grafen magnezyum kompozit
malzemelerini (Mg-Gr) toz metalurjisi ve haddeleme ydntemlerinin kombinasyonu ile
hazirlamiglardir. Grafen nanotabaka iceriginin sinterleme sicakligi ve bilyali 6giitme siiresinin
kompozitlerin mikroyapilar iizerindeki etkilerini arastirmislardir. Sekil 4.13 ve 4.14° te
gorildigi gibi, bilyali 6glitme siiresinin arttirilmasiyla birlikte grafen nanotabakalarin
magnezyum matrisinde diizgiin dagihim gosterdigi gézlemlenmistir. Grafen icerigi agirhkea % 0.5’
den agirlikca % 2.5" a arttig1 zaman diizgiin dagilim elde edilmistir. Ve agirlikca % 2.5' a kadar
grafen nanotabaka icerikleri i¢in sinterlenmis ve haddelenmis kompozitlerde belirgin bir grafen
yigilmas1 gozlemlememislerdir. Cok tabakali grafen nanotabaka esgiidiimlii deformasyonu,
haddeleme esnasinda yiizey tanelerinin deformasyonuyla ortaya ¢ikmaktadir. Bu da grafen nano

tabakalarinin sayisinda belirgin bir azalmaya neden olabilmektedir.
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(a

b

Sekil 4.13. Grafen icerigi % 0.5, a) 2h, b) 4h ve c) 6h bilyali 6giitme stirelerine sahip

kompozitlerin mikroyapilari [47].

Sekil 4.14. 6 saatlik bilyal 6giitme siiresi i¢in farkl grafen igerigine sahip kompozitlerin

mikroyapilary, a) agirlikca % 1.5, b) agirhikca % 2.5 [47].

Sekil 4.13’ te, siyah seritlerin grafen nanotabaka oldugunu séylemislerdir. incelemelere
gore bilyali 6giitme stiresinin agirlikca % 0.5 grafen igerigine sahip sinterlenmis bilesigin
mikroyapilar1 iizerindeki etkisi gosterilmistir. Magnezyum tane sinirlarindaki grafen
nanotabakalarinin, bilyali 6giitme stiresinin artmasiyla kademeli olarak tiniform olarak dagilma
egiliminde olduklarini gézlemlemislerdir. Grafen nanotabaka kiimelerinin, agirlikca % 0.5 grafen
icerigi icin bilyali 6giitme sirasinda 6 saatin 6tesinde goriillemez oldugunu fark etmisledir. Bu
bilyali 6giitme kisa siireli 6glitme siiresinin (6 saat) magnezyum matrisindeki grafenin
mitkemmel dagilimini géstermistir. Bununla birlikte, grafen nanotabaka topaginin, Sekil 4.14 a ve
b' de gosterildigi gibi, sirasiyla agirlikca % 1.5 ve % 2.5 ic¢in, bilyali 6giitme sirasinda 6 saatte
gorildigiini sdylemislerdir. Magnezyum matrisindeki daha ytiksek oranlarda grafen nanotabaka
dagilimini iyilestirmek amaciyla daha uzun 6giitme siirelerinin gerekli oldugunu belirtmislerdir
[47].
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4.5. Nikel Matrisli Grafen Takviyeli Kompozitler

Algul ve arkadaslar: grafen iceriginin ve kayma hizinin nikel grafen nanokompozitlerin
asinma mekanizmasina etkisini incelemislerdir. Nikel grafen metal matris kompozit kaplamalari,
Watt tipi elektrolitten pulse akim teknigi ile imal etmislerdir. Elektrolit icerisindeki grafen
konsantrasyonunun, nanokompozit kaplamalarin mikro sertlik ve tribolojik 6zelliklerine etkisini
belirlemislerdir. Kompozit kaplamanin mikro sertlik derecesini bir vickers mikro sertlik
indentori kullanarak 6lgmiislerdir. Sekil 4.15’ te goriildigl tizere mikro sertlikte artis oldugu
gozlemlenmistir. Ni grafen kompozitinin mikro sertlik degerleri, grafen levhalarinin benzersiz
mekanik Ozelliklerinden dolay1 492 HV’ ye kadar ¢ikmistir. Bu artis, kristal giliclendirme
mekanizmasini Ulreten tane boyutu azalmasina isaret etmektedir. Ni (111) diizlemindeki
yogunlugun azalmasi, daha diisiik tanecik boyutuna sahip grafen takviyeli nikel matris
kaplamalarin polikristal yapisina yol agmaktadir. Bu da Ni matrisinin sertligini daha da
artirmaktadir. Nikel matrisinin tribolojik 6zelliklerinin, elektrolit icindeki grafen icerigi arttikca
onemli 6l¢iide iyilestigini dile getirmislerdir. Sekil 4.16’ da oldugu gibi grafen igeriginin artmasiyla
asinma hizi ve siirtiinme katsayisinin azaldigin1 géormiislerdir. Bu calismada yazarlar, elektrolit
icindeki 500 mg/L' ye kadar grafenin, nikel matrisinde tstiin ytik tasima ve kayganlik sagladigim
rapor etmislerdir. Ayn1 zamanda Ni grafen kompozitlerinin, agir yiik ve yiliksek kayma hizi
kosullarina maruz birakilan mikro cihaz kaplama uygulamalari icin milkemmel adaylar olarak

degerlendirilmistir 48].
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Sekil 4.15. Elektrolit icinde farkli grafen icerigi ile liretilen nikel-grafen kompozit

kaplamalarin mikro sertlik degerleri [48].
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Sekil 4.16. Elektrolit icerisindeki grafen iceriginin Ni grafen kompozit kaplamalarin a) asinma

hizi, b) siirtlinme katsayisina etkisi [48].

Fu ve arkadaslar1 yapmis oldugu ¢alismada grafen nikel (Ni) kompozit malzemelerin imal
etmis ve mekanik 6zelliklerini incelemislerdir. Ni nanopartikiiller ile sikica baglanmis ti¢ boyutlu
grafen aglarinin (3D GNs' lerin) sentezini iceren, grafenle takviye edilmis nikel matrisli
kompozitlerinin tretimi icin yeni bir yaklasim gelistirmislerdir. Yiiksek sicakliktaki kimyasal
buhar biriktirme isleminden sonra Ni tozlarinin Ni@GNs' lerin ¢evresi bir emdirme azaltma islemi
ile homojen olarak kaplanmistir. Son islem olarak Ni@GNs/Ni kompozitlerine spark plazma
sinterleme islemini uygulamislardir. Yogun GNs/Ni kompozitlerini elde etmislerdir. Dengeli
stineklik ile birlikte miilkemmel verim ve gerilme mukavemeti sergilediklerini gérmiislerdir.
Dahasi, GNs/Ni y181in kompozitlerinin mikroyapi ve mekanik 6zelliklerinin analizi ile, Ni matris
kompozitlerindeki GNs' lerin giiclendirme mekanizmasini aydinlatmislardir. GNs' ler ve Ni
matrisi arasinda kuvvetli arayiizey baglanma oldugunu gézlemlemislerdir. Elektron geri yansiyan
kirinim, tarama ve transmisyon elektron mikroskopisi ile tanimlanan Ni@GNs kompozitlerindeki
onemli homojen dagilim nedeniyle, kompozitlerin ¢ok daha gelismis mekanik o6zellikler
sergiledigini dile getirmislerdir. Tablo 4.12" de goriildiigii tizere % 1.0 Ni@GNs/Ni kompozitinde,
% 0.5 Ni@GNs/Ni kompoziti ile saf nikele gore daha iyi sonuglar bulunmustur. 474 MPa' lik bir
akma mukavemeti ve 546 MPa’ ik cekme mukavemeti oldugu goriilmiistiir. Sirasiyla % 188.4' liik
ve % 26.0" ik artis oldugu saptanmistir. Ayn1 zamanda GNs ilavesiyle birlikte % uzamada azalma

ve bagil yogunlukta artis oldugu gézlemlenmistir [49].

Tablo 4.12. Saf Ni ve ayni islemler tarafindan iiretilen % 0.5 ve % 1.0 hacimli GNs/Ni

kompozitlerin mekanik 6zellikleri [49].

Bagil yogunluk Akma dayanimi Nihai cekme
Numuneler Uzama (%)
(%) (MPa) mukavemeti (MPa)
Saf Ni 96.7+0.2 164+9 433+12 36.7+£3.8
0.5Ni@GNs/Ni 97.1+0.1 344+14 487+12 35.4+6.6
1.0Ni@GNs/Ni 98.6+0.2 474+13 546+10 25.5+4.3
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Yoonessi ve arkadaslar1 ise manyetik alan kullanarak nikel baglanmis grafen poliimid
nanokompozitlerin elektriksel ve mekanik o6zelliklerini incelemislerdir. Farkli oryantasyon
derecelerine sahip yonlendirilmis hibrit nikel baglanmis grafen poliimid recine
nanokompozitlerini, in situ manyetik alan ¢6ziicii dokiim yontemi ile hazirlamislardir. Sekil 4.17
a’ da gorildigu gibi saf poliimidi, hacimce % 0.16 NMF (manyetik alan yok), % 0.16 LMF (diisiik
manyetik alan) ve % 0.16 HMF (yiiksek manyetik alan) nikel grafen poliimid nanokompozitlerin
gerilme gerinme verileriyle karsilastirmislardir. Mevcut ¢alismanin yazarlari grafen ilavesi, LMF
ve HMF nikel grafen poliimid nanokompozitleri i¢cin modiiliin daha fazla artmasina neden
olmustur yorumunu yapmistir. Hacimce % 0.16-NMF, % 0.16-LMF ve % 0.16-HMF nikel grafen
nanokompozitlerin cekme mukavemeti sirasiyla 34.2, 27.5 ve 24.8 oldugunu s6ylemislerdir. Sekil
4.17’ nin b’ sinde ise saf poliimid re¢ine matrisinin gerilme modiiliiniin manyetik alani olmayan,
diisiik manyetik alan ve yiiksek manyetik alan iginde hazirlanan hacimce % 0.16 ,% 0.32,% 0.65
ve % 1.3 grafen icerikli nikel grafen poliimid nanokompozitleri serisi ile karsilastirmislardir.
Incelemelerine gore tiim nanokompozitlerin gerilme modiillerinin, takviye etkilerinden dolay1 saf
poliimid recinesinden daha ytliksek oldugunu saptamislardir. NMF % 1.3 Ni-grafen poliimid
nanokompozitlerin gerilme modiilii 16.8 MPa idi. Saf poliimid ile karsilastirildiginda grafen
takviye etkileri nedeniyle % 14.3" liikk bir artis oldugunu sdylemisler. LMF % 1.3 ve HMF % 1.3 Ni-
grafen poliimid nanokompozitlerin gerilme modiillerinin sirasiyla 19.8 ve 22.6 MPa oldugunu
belirtmislerdir. Bu degerlerin, saf poliimid recinesine kiyasla modiilde sirasiyla % 35 ve % 54
artis yaptigini hesaplamislardir. Bir LMF veya HMF icine dokiilen tiim nanokompozitlerin gerilme
modulu baslangicta hacimce % 0.16 Ni-grafenin poliamid' e eklenmesiyle artmistir . Hacimce %
1.3 Ni-grafen poliimid nanokompozitin modiili, manyetik alan uygulamasi ile artmistir.
Modiildeki artis nedeni, grafen nanotabalar ve istiflerinin diizlem yoniinde hizalanmasindan

kaynaklandig1 seklinde yapilmistir [50].
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Sekil 4.17. a) Saf poliimidin ve hazirlanan hacimce % 0.16 nikel grafen poliimid
nanokompozitlerin gerilme sekil degistirme egrileri, b) Saf poliimidin gekme mukavemeti ile
karsilastirildiginda hacimce % 0.16 ,% 0.32 ,% 0.65 ve % 1.3 grafen icerikli nikel grafen
poliimid nanokompozitleri, NMF (manyetik alan yok), LMF (diisiik manyetik alan) ve HMF
(yiiksek manyetik alan) [50].

Kuang ve arkadaslar1 grafen nikel (Ni) kompozitlerini arastirmislardir. Grafen/nikel
kompozitlerini, siispansiyon halinde grafen oksit (GO) tabakalar1 olan bir nikel siilfamat ¢6zeltisi
icinde elektroforez ile hazirlamislardir. Ni esash grafen kompozitleri, GO katmanlarinin ve Ni *2
iyonlarinin, bu materyalde agirlikca % 0.12 grafen ile elektrokimyasal rediiksiyonla basariyla
Uretmislerdir. Raman spektrumlarinin, elektroliz islemi sirasinda GO tabakalar1 indirgenmistir.
Grafen igeriginin agirlikca % 0.12 oldugu gosterilmistir. Bu yeni kompozitlerin 1s1l iletkenligi
incelenmistir. Bunlari 6lgmek icin lazer flas yontemini kullanmislardir. Sekil 4.18” de goruldigu
lizere, elektroforeze tabi tutulan Ni kaplama ve grafen/Ni kompozitlerinin 20 °C' den 200 °C' ye
sicakligindaki termal iletkenliklerini gostermislerdir. Is1 iletkenliklerinin her ikisinin de sicaklik
artisi ile indigi gozlemlenmistir. Sekil 4.18" deki iki ¢izgi karsilastirdiklarinda, kompozit yapinin
elektrolitik Ni' ye gore daha yiiksek termal iletkenlige sahip oldugu bulunmustur. Kompozit
malzemenin 200 °C’ de sicaklik iletkenligi 70.4 W/mK, 20 °C' de 68.4 W/mK oldugundan,
elektrolitik Ni' den bile daha yiiksektir yorumu yapilmistir. Sonug olarak, bu malzemenin 1sil
iletkenliginin, saf Ni elektropositlerinden % 15 daha fazla iyilestigini rapor etmislerdir.
Kompozitlerin sertlik degeri icin, saf elektrolitik Ni' ninkinden yaklasik 4 kat daha yiiksek
oldugunu soylemislerdir. Yapilan tim c¢alismalarda, indirgenmis grafen levhalarin kompozit
filmlerde Ni blyilimesinin tercih edilen yonlendirmesini dnemli derecede etkiledigini ve

kompozitlerin 6zelliklerini gelistirdigini vurgulamislardir [51].
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Sekil 4.18. Elektrolitik Ni kaplama ve grafen/Ni kompozitlerinin 1s1l iletkenlikleri [51].

4.6.Diger Metal Matrisli Grafen Takviyeli Kompozitler

Rashad ve arkadaslar1 AZ61 magnezyum alasiminin grafen nanotabaka (GNP) ilavesiyle
yluksek sicakliktaki mekanik davranislarini incelemislerdir. Mevcut calismada, agirlikca % 3
grafen nanotabaka ilave edilmis AZ61 magnezyum alasimini parg¢alanmis eriyik ¢oktiirme
yontemi ile sentezlemislerdir. Sentezlenen malzemeler, 430 °C' de 24 saat homojenize edilmistir.
350 °C' de farkli oranlarda haddeleme islemini yapmislardir. Ekstriizyon yapilmis ve homojenize
edilmis malzemelerin mikroyapisal ve mekaniksel 6zellikleri karakterize edilmistir. Sonuglarinda
parcalanmis eriyik ¢oktiirme tekniginin, AZ61-GNP bilesiginde takviye parcaciklarinin diizgiin
dagiliminin saglanmasi icin uygun bir yéontem oldugunu bulmuslardir. Sentezlenen malzemelerin
mikroyapisal karakterizasyonunda, AZ61 alasim matrisine GNP eklenmesiyle, takviye ile matris
arasinda olusan Mgi-Ali, intermetalik fazlarinin ¢6ziinmesine yardimci oldugunu bulmuslardir.
Malzemelerin oda sicakliginda mekanik olarak karakterizasyonu, mikro sertlik, gerilme ve akma
dayanimlarinda GNP ilavesi ile 6nemli bir artis oldugunu ortaya koymuslardir. Bu nedenle, GNP
magnezyum alasimlarinin mekanik 6zelliklerini gelistirmek i¢in yiiksek bir potansiyele sahip
oldugu yorumu yapilmistir. Kompozitin artan mekanik 6zelliklerinin; tane inceltmesi, GNP'nin
diizglin dagilimi sayesinde oldugunu sdylemislerdir. Sekil 4.19 a’ da, AZ61 alasimi ve AZ61-3GNP
kompozitinin gerilim-gerinim egrisini gostermislerdir. Karbonun akma dayanimi ve maksimum
¢ekme mukavemeti, monolitik alasimla karsilastirildiginda sirasiyla % 26 (184 ile 232 MPA) ve
% 11.7 (300 ile 335 MPa) arttigini dile getirmislerdir. AZ61 alasiminin ve kompozitinin gerilme-
gerinim egrileri Sekil 4.19 b' de gosterilmistir. Basingli akma dayanimi ve cekme mukavemetinde
hafif bir azalma ile sirasiyla 170 ile 226 MPa (% 32.9 artis) ve 461 ile 480 MPa (% 4.12 artis)
arasinda oldugunu gozlemlemislerdir. Aynm1 zamanda agirlikca % 3 GNP' li kompozitin vickers

sertliginin saf AZ61 alasimina gore yaklasik % 15.5 daha yiiksek oldugunu saptamislardir [52].

36



Nihal BAGCI, Yiiksek Lisans Tezi, Fen Bilimleri Enstitiisii, Mersin Universitesi, 2019

350 500
450
00
400 -
—
g 280 350
=¥ ‘o
E - % 300 4
E = asn
= = 20
£ 1804 ——AZ61 . é 200 4 — AZB1
] | —— AJB1-3GN 1 — AZB1-3IGNP
160 I 150
100
50 -
i
L e — . — o o

T T T T T T T T T T
0.00 .02 064 0.06 h.lﬂﬂ 0.8 812 Bid 000 o002 o004 ODE 008 040 042 014 0496 098 020

Gerinim Gerinim
Sekil 4.19. a) AZ61 alasimi ve kompozitin basma mukavemeti, b) AZ61 alasimi ve kompozitin

gerilim gerinim egrileri [52].

Rashad ve arkadaslarinin yapmis oldugu baska bir calisma ise diisiik grafen nanotabaka
(GNP) icerikli Mg-% 1Al1-% 1Sn alasiminin mekaniksel 6zelliklerini incelemislerdir. Mg-% 1Al-%
1Sn alagsimina % 0.18 grafen nanotabaka (GNP) ilavesiyle olusan kompoziti, sicak ekstriizyon ve
sonrasinda kismi toz metalurjisi yontemi ile basariyla imal etmislerdir. Sentezlenen bilesigin,
mekaniksel 6zelliklerinde belirgin bir iyilesme gormiislerdir. Bu gelismeyi, termal genlesme
katsayis1 ve elastik modiildeki uyumsuzluk nedeniyle olusan dislokasyonlara baglamislardir.
Mikroskobik gézlem sonucunda, GNP' lerin matristeki iiniform dagilimini ortaya koymuslardir.
Agirlikca % 0.18 GNP’ nin Mg-% 1Al1-%1Sn alasimina ilavesiyle, cekme mukavemetinde ve akma
dayaniminda artis oldugunu goézlemlemislerdir. Bilesik mukavemetindeki artis nedeni, yliksek
ozgiil ylizey alani, iistlin nano dolgu maddesinin yapismasi ve GNP’ lerin iki boyutlu yapisindan
kaynaklanmaktadir. Tablo 4.13’ te oldugu gibi Mg-1Al-1Sn alasimi1 ve Mg-1AIl-1Sn-0.18 GNPs
kompozitinin mekaniksel 6zelliklerini listelemislerdir. % 0.2' lik bir akma dayaniminda 161 MPa’
dan GNP ilavesi sonucunda 208 MPa’ a artis oldugunu ve % 29.2 iyilesme saglandigini
soylemislerdir. Cekme mukavemetinin ise 236 MPa’ dan % 0.18 GNP ilavesiyle 269 MPa’ a ¢ikmis
oldugunu ve % 14’ liik iyilesme saglandigini dile getirmislerdir. Bununla birlikte GNP’ lerin
eklenmesiyle sitinekligin olumsuz yonde etkilenmis oldugunu ve % 16.7' den % 10.9' a diisiis

oldugunu saptamiglardir. Bunun nedenini GNP’ lerin kiimelenmesine baglamislardir [53].

Tablo 4.13. Oda sicakligindaki mekanik 6zellikler [53].

% 0.2 akma dayanimi Nihai cekme
Malzemeler Kopma uzamasi (%)
(MPa) mukavemeti (MPa)
Mg-1Al-1Sn 161+04 236+5.1 16.7+03
Mg-1Al-1Sn-0.18GNPs 208+5.3 269+03 10.9+3.4
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Rashad ve arkadaslar1 grafen nanotabakalarla (GNPs) takviye edilmis Mg-6Zn alasiminin
mekanik davranislarini kesfetmislerdir. Grafen ve tiirevlerinin, mekanik 6zelliklerinin ytliksek
olmasi nedeniyle takviye maddeleri olarak yaygin sekilde kullanildigini belirtmislerdir. Mevcut
calismada, parcalanmis eriyik ¢oktiirme yontemini kullanarak grafen nanotabaka (GNP) takviyeli
Mg-6Zn alasiminin sentezine yonelik basarili bir girisim yapmislardir. GNP' lerin alasimin
mikroyapisal ve mekaniksel 6zellikleri tizerine olan etkilerini arastirmislardir. Kompozit matris
boyunca GNP' lerin iniform dagilimini ortaya koymuslardir. Mukavemet o6l¢limlerinin
sonuclarinda, GNP’ lerin ilavesinin, mikro sertlik, gerilme ve sikistirma mukavemetlerinde artisa
neden oldugunu soylemislerdir. Dahasi sentezlenmis kompozitler ve Mg-6Zn-CNT kompozitleri
karsilastirilirsa, GNP' ler CNT' lerden 4-6 kat daha ucuz oldugu icin, GNP' ler daha ¢ok tercih
edilmektedir. Tablo 4.14’ e bakildiginda, akma dayaniminda GNP’ lerin eklenmesiyle artis oldugu
gorilmustiir. Mg-6Zn-1.5GNP kompozitinin, saf Mg-6Zn alasimina kiyasla akma dayaniminda %
34.5 iyilesme gosterdigini rapor etmislerdir. Cekme dayaniminda ve siineklikte bariz bir artis
oldugu gozlemlenmistir. Siineklikte % 23.5 artis oldugunu soéylemislerdir. Ancak sikistirma
testlerinin sonuclarinin farkh egilim gosterdigini vurgulamislardir. GNP’ nin ilavesiyle kopma
uzamasinda azalma oldugu gorilmiistiir. Yine akma dayanimi ve ¢ekme mukavetinde GNP
artisiyla dogru orantili olarak bir artis s6z konusu olmustur. Kompozitlerin artan mekanik
ozelliklerinin, tane inceligi, takviye parcaciklarinin diizgiin dagilimi, temel dokudaki degisiklikler

ve temel giiclendirme mekanizmalarindan kaynaklandigini rapor etmislerdir [54].

Tablo 4.14. Ekstriide edilmis Mg-6Zn alasimi ve kompozitlerinin oda sicakligindaki mekanik
ozellikleri [54].

Cekme o6zellikleri Basma ozellikleri
% 0.2 akma | Nihai cekme Kopma % 0.2 akma | Nihai basma Kopma
Malzemeler
dayanimi mukavemeti | uzamasi dayanimi mukavemeti | uzamasi
(MPa) (MPa) (%) (MPa) (MPa) (%)
Mg-6Zn 15945 276%7.0 17£1.5 109+4.5 426%6.1 21+1.7
Mg-6Zn-
171+4 295+3.5 18+1.9 131+5.1 435+5.4 20%2.0
0.5GNP
Mg-6Zn-
21442 313+5.2 21+1.1 171+2.4 448+4.7 16+2.9
1.5GNP

Rashad ve arkadaslari baska bir ¢calismalarinda bakir-grafen hibritleri ile magnezyum-
grafen kompozitlerinin gelistirilmis mekanik 06zelliklerini incelemislerdir. Bakir grafit
nanotabaka (GNP) hibrit partikiilleri ile giiclendirilmis yeni magnezyum nanokompozitlerini
kismi toz metalurjisi yontemi ile hazirlamislardir. Ardindan sicak ekstriizyon teknigini
uygulamiglardir. Monolitik Mg ile karsilastirdiklarinda, Mg-1Cu-xGNPs nanokompozitlerinin

daha yiiksek cekme ve basma dayanimi sergiledigini bulmuslardir. Kismi toz metalurjisi
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tekniginin Mg-bazli kompozit malzemenin GNP' lerin iki boyutlu karbonlu materyalleri ile
gliclendirilmesi icin etkili bir teknik oldugunu séylemislerdir. Tablo 4.15’ te goriildiigl tizere GNP
ilavesiyle elastik modiil, akma dayanimi, ¢ekme mukavemeti ve sertlikte artis oldugu
gorilmiistiir. En yiiksek degerlerin Mg-1Cu-0.54GNP kompozitlerinde oldugunu rapor
etmislerdir. Bununla birlikte % 0.36 GNP ilavesine kadar siinekligin arttigini ancak % 0.54 GNP

ilavesiyle degerin azaldigini dile getirmislerdir [55].

Tablo 4.15. Oda sicakliginda saf mg ve kompozitin mekaniksel 6zellikleri [55].

% 0.2 akma Nihai cekme
Elastik modiil Kopma
Malzemeler dayanimi mukavemeti Sertlik (HV)
(GPa) uzamasi (%)
(MPa) (MPA)
Pure Mg 7.4+0.3 104+4 164+5 6.2+1.8 40+3
Mg-1Cu-
10.6+0.4 1606 24042 10.4+2.1 44+2
0.18GNPS
Mg-1Cu-
12.4+0.25 184+3 252+3 12.2+1.3 46+3
0.36GNPS
Mg-1Cu-
14.0+0.16 226+5 260+5 4.8+2.5 56.7+1
0.18GNPS
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5. ESIT KANALLI ACISAL PRESLEME

Metalik numuneleri haddeleme veya ekstriizyonun standart endiistriyel metal isleme
prosesleri dahil olmak iizere, uygulanan bir yiike maruz birakmak i¢in iyi bilinen ¢ok sayida
yontem bulunmaktadir. Ancak bu yontemlerin tiimii, numunenin fiziksel boyutlarinda bir
degisiklik gerektirmektedir. Aksine, esit kanalli acisal presleme (EKAP) bu geleneksel
prosediirlerden farklidir; ¢linkii numunenin kesit boyutlar1 uygulanan yiik sirasinda degismeden
kalmaktadir. Tarihsel olarak, EKAP islemi 1970-1980’ 1i yillarda ilk olarak Segal ve calisma
arkadaslari tarafindan Sovyetler Birliginde uygulanmis ve gelistirilmistir. Ancak bu siire¢ bati
tilkelerinde yalnizca son bes veya alt1 y1l icinde 6nemli bir ilgi gormektedir.

Siddetli plastik deformasyonun (SPD) tane biyiikliigi 10-1000 nm araliginda degisen
ultra ince taneli (UFG) metallerin tiretilmesinde etkili bir yontem oldugu kanitlanmistir. SPD
tekniklerini gelistirmek, UFG metallerini ve gelismis 0zelliZe sahip alasimlar1 tretmek
amaclanmistir. Simdiye kadar, tim SPD teknikleri arasinda (EKAP) veya alternatif olarak esit
kanal acili ekstriizyon (EKAE) en fazla dikkat ¢eken ydntemlerdir. Ciinkii UFG yapilarinin
tiretilmesinde ¢ok etkilidir ve cesitli yapisal uygulamalar icin yeterli biiytikliikte UFG kitiikleri
tiretebilir. Bu yeteneklerinden dolay1 EKAP, SPD teknikleri arasinda ticarilestirmek icin en umut
verici yontemdir. Metal tane biiytikliikleri, EKAP islemiyle siddetli plastik deformasyona (SPD)
maruz birakilarak, alt mikrometreye ve hatta nanometre seviyesine kadar tane
inceltilebilmektedir. Kayma sistemleri, kesme modelleri, numuneye uygulanacak toplam gerilme,
kalip geometrisi ve pres rejimleri EKAP'1 etkileyen baslica deneysel faktorlerdir. Bu parametreler,
presleme islemi sirasinda mikroyapisal inceltmede 6nemli bir rol oynamaktadir. Bunun ic¢in
proses parametrelerini ve rotalari olusturmak amaciyla kapsamli arastirmalar yapilmistir. Proses
rotasi, tane inceltme ve tane seklini 6nemli 6l¢iide etkilemektedir. Cubuk seklinde hazirlanan
malzeme, enine Kkesitte esit olan iki kanalin angle & agisinda kesistigi bir kalip boyunca
preslenmektedir. Numune iizerine, kalip i¢cindeki kesme diizleminden gectigi icin biiyiik bir
gerilme uygulanmaktadir. Sonucunda numune, enine kesit boyutlarinda herhangi bir degisiklik
olmadan kaliptan ¢ikmaktadir. Herhangi bir degisikligin olmamasi, EKAP' 1 ekstriizyon ve
haddeleme gibi daha geleneksel islem tekniklerinden ayirt etmektedir. Bununla birlikte ayni
numuneyi ¢cok yiiksek toplam gerginlik elde etmek i¢in kalip boyunca tekrar tekrar basma firsati
sunmaktadir. Diger avantajlari; oldukca genis ylizeylere uygulanabilir, boylece ¢ok cesitli yapisal
uygulamalarda kullanilabilecek malzemeleri iiretme potansiyeli vardir. ikincisi, cok cesitli
alasimlar tzerinde kolayca gerceklestirilebilen nispeten basit bir prosediirdiir. Kalibin yapimi
hari¢ ¢ogu laboratuvarda kolayca kullanilabilen bir ekipmandir. Ugiinciisii, farkh kristal yapilar
olan malzemelere; intermetalik ve metal matris kompozitlere kadar birgok malzemeye EKAP

uygulanabilir. Dordiincii olarak, preslerin yeterince yiiksek bir gerilmeye devam etmesi
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kosuluyla, makul homojenlige ulasilmaktadir. Ticari metal isleme prosediirlerinde kullanilmak
tizere EKAP gelistirme potansiyeli vardir.

EKAP, ultra ince taneli yapi elde etmek icin etkili bir yontem oldugunu kanitlamistir. Toz
metalurjisinde kullanilan alasimlarin iiretiminde kullanilmaktadir. Ornegin artan grafen icerigine
sahip bir aliminyum ve grafen karisimi EKAP tarafindan proses edilmektedir. Kimyasal
kararliliklarini koruyabilirler. Yiiksek termal kararliliga sahiptirler ve 1siya dayaniklidirlar. Ancak
EKAP tekniginin orijinal tasariminda baz sinirlamalari vardir. Ozellikle is parcasinin uzunlugu iki
faktorle sinirlidir: (1) en boy oraninin (uzunluk: ¢ap) kritik bir degerden daha kii¢iik olmasi
gerekir, boylece is pargasi presleme sirasinda biikiilmez. Ve (2) baski kolunun sinirli bir hareket
mesafesi vardir. Is par¢asi uzunlugunun sinirlandirilmasi, EKAP' 1 diisiik tiretim verimliligi ve
ylksek maliyetiyle birlikte kesintili bir islem haline getirir. Ek olarak, bir is par¢asinin her ucuna
yakin bir uzunlukta olmasi genellikle homojen olmayan deformasyon nedeniyle daginik bir mikro
yap1 ya da makro catlaklar icermesine neden olmaktadir. Boylece is par¢asinin 6nemli bir kismini
bosa harcar ve bu da EKAP tarafindan iretilen UFG malzemelerinin maliyetini daha da
arttirmaktadir. Kesintili bir islem olmas1 ve malzeme atigina sebep olmasi EKAP tarafindan
tretilen UFG malzemelerini pahali hale getirmektesir. Bu yiizden uygulamalarini malzeme
maliyetinin 6nemli bir sorun olmadig1 tibbi implantlar ve cihazlar gibi yiiksek degerli pazarlarla
sinirlandirmaktadir. Ayn1 zamanda baska bir problem ise silindirik kesitli malzemelerin ilk
preslemeden sonra ikinci kez preslenmeleri sirasinda numunenin kalip icerisine tekrar
yerlestirilmesi tahmini bir a¢1 ile yapilmaktadir. Bununla birlikte EKAP sirasinda tane inceltme
kavrami hala ¢ok yiizeyseldir ve geliskili sonuglar bildirilmistir.

Mikroyapisal gelisimi onemli 6lciide etkileyen faktorden biri; kayma gerilimini tek bir
gecisten belirleyen kanal kesisme a¢is1 @' dir. Deforme olmus numunedeki kaymanin (Y)

biiytikliigii siirtlinmesiz sartlar varsayilarak belirlenmistir.

(P+¥) (o+¥)
Y=2cot( 5 )+‘Pcosec( 5 ) (D
Ayrica, N gecisten sonra etkili yiikiin (€) biiyiikliigl asagidaki 2. denklem ile verilmistir.
(eeq) = % [(2 cot (((D;W)) + W cosec (@)] (2)

EKAP islemi sirasinda numuneye uygulanan etkili yiikii temsil etmektedir. Ancak,
deneysel calismada gozlemlenen numunenin kesitinde bolgesel deformasyon davranisini veya
gerilim dagiliminin homojen olmadigini géstermemektedir. EKAP tarafindan nano yapi olusumu
sonrasi malzeme yapisinin gelisimi ve mekanik 6zelliklerindeki degisim bir¢ok arastirmaci
tarafindan incelenmistir. Proses parametrelerinin malzemelerin kiiresel ve yerel deformasyon
davranislan iizerindeki etkisi, sonlu elemanlar yontemi kullanilarak da incelenmistir. Sonlu

elemanlar modellemesinden elde edilen kanitlar, iki kanalin kesistigi keskin dis kdsede malzeme
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ile doldurulmadan kalan kii¢tik bir "6lii bolge" nin olusmasi nedeniyle hem ® = 90° hem de ¥ =
0° (dis egrilik acis1) olan kaliplarla ilgili potansiyel bir problemi ortaya koymaktadir. ® = 90° ve
Y = (° oldugunda, yukaridaki denklemdeki toplam yiik € = 1.15 olmaktadir. Kiiciik @, her gecisten
daha yiiksek kesme gerilimi saglamaktadir. Bu nedenle taneleri inceltmede daha etkili olmaktadir.
Literatiirde 90°ile 157.5° arasinda degisen ® degerleri bildirilmistir. Ayn1 zamanda tane inceltme
ve tane sekli islem yolu ile de 6nemli 6l¢iide belirlenir. Mikroyapisal gelisimi 6nemli 6lciide
etkileyen diger faktor ise islem yoludur. Bir numune EKAP kalibi1 boyunca tekrar tekrar
basildiginda, kristalin numune i¢indeki genel kesme 6zelliklerinin, numunenin ayr1 ayr1 presler
arasinda dondiriilmesiyle degistirilebilecegi kabul edilmistir. Presleme islemi ile elde edilen
nihai tane buyiikligii ve homojen bir mikro yapi elde etmek icin gecis sayis1 énemli bir
parametredir. Genelde EKAP isleminde ayni kesit alani olan iki kanal vardir. Numuneler,
kanallarin boyutlarina gore dairesel veya kare olmaktadir. Sekil 5.1’ de dort EKAP yolu
gosterilmektedir. A rotasinda, kiitiik dondiiriilmemektedir; rota BC’ de, kiitiik saat yoniinde 90 °
dondiiriilmektedir; BA rotasinda, kiitiik saat yoniinde 90 ° dondiiriilmekte ve alternatif olarak
saat yoniiniin tersine dondiiriilmektedir; C rotasinda ise, kiitiik 180 ° dondiiriilmektedir. A rotasi
icin @ = 120° acili bir kalip kullanildiginda daha etkili olabilecegini gdsteren kanitlar
bulunmaktadir. EKAP yolunun tane inceltme ve mikroyapisal gelisim tizerindeki etkisini
incelemek icin kullanilmis malzemeler arasinda bakir, aliiminyum ve aliiminyum alasimlari, nikel,

demir ile ¢elik, titanyum ve titanyum alasimlari bulunmaktadir.

A rotasa

m i R /_///M

Sekil 5.1. EKAP yollarinin dénme semalari [57].

EKAP yonteminin ilkesi, Sekil 5.2" deki ii¢ boyutlu cizimde sematik olarak gosterilmistir.
EKAP kalibi, enine Kkesitte esit olan ve kalibin merkezine yakin bir aciyla kesisen iki kanal
icermektedir. Test numunesi bu kanallara uyacak sekilde islenir ve bir piston kullanilarak kalipta
bastirilmaktadir. Kaliptan gecerken numuneye uygulanan gerilme, Sekil 5.3' te sematik olarak
gosterilmis olup, basitlik acisindan, iki kanal arasindaki kesisme agisinin 90° oldugu

varsayllmistir. Boylece, kesme diizleminde, Sekil 5.3 teki 1 ve 2 olarak etiketli iki bitisik boliim
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arasinda basit kesme uygulanmaktadir. Sekil 5.2' de gosterildigi gibi kaliptan ¢ikma noktasinda
numune i¢inde tli¢ diizlem tanimlanmaktadir. Burada x diizlemi, 6rnegin uzunlamasina eksenine
dik oldugu, y ve z diizlemlerinin sirasiyla yan ve iist ylizlere paralel oldugu gézlemlenmektedir.
Sekil 5.4 ise kalip boyunca bir kesiti géstermektedir. Iki kanalla iliskili egriligi tammlayan iki i¢
ac1 @ ve Y'yi tamimlar: Kanallar arasinda bir @ agisi ve iki kanalin kesistigi dis egrilik yayinda bir

Y acisi vardir.

1stampa

~F

EKAPlams parca

/—r—

Sekil 5.3. EKAP' ta 1 ve 2 boliimleri arasinda kayma ilkesi [61].
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1stampa

par¢a

kahp

Sekil 5.4. ¥ ve @ agilarini gosteren EKAP kalibindan bir kesit [61].

Numune kaliptan gectiginde, Von Mises esdeger yiikiiniin kesin degeri, Sekil 5.4’ de
goriinen bu iki aciya ® ve ¥ degerlerine baglidir. Numunenin kesit boyutlari, kalip boyunca tek
bir geciste ayni kaldigindan, ¢ok yiiksek bir toplam gerilme elde etmek icin numune kalip boyunca
tekrar tekrar basilabilmektedir. Sonlu elemanlar modellemesinin sonuglarinda, iki kanalin
kesistigi keskin dis kdsede malzeme ile doldurulmadan kalan kiigiik bir "6lii bélge" nin olugmasi
nedeniyle hem @ = 90° hem de W = 0° olan kaliplarla ilgili potansiyel bir problem yasanmaktadir.
Siddetli kayma elde etmek icin @ acisi, miimkiin oldugunca kiigtik tutulmaktadir. Ayni zamanda
90 °> & oldugunda kanal késesinde bozuk metal bolgesi olusmaktadir. Bu ylizden ideal olan1 & =
90 ° olarak tavsiye edilmektedir [56-65].

Diizgiin kayma deformasyonunun iiretilmesi ve is parcasinda kusurlarin 6nlenmesi i¢in
ylksek bir geri basin¢ uygulanmaktadir. Sekil 5.5 (a)’ da uygulanan ytiksek bir geri basing isleme
gosterilmistir. Fonksiyon jeneratori tarafindan kontrol edilen zzimba A sabit bir hizda hareket
etmektedir ve zimba B sabit bir geri basin¢ olusturmaktadir. Son zamanlarda, EKAP siirecini
bilgisayarlar tarafindan kontrol edilen bir geri basingla yiiriitmek icin, EKAP kalip setleri

gelistirilmistir. Sekil 5.5 (b)’ de ise tekrarli gecisler icin ¢calisma prensibi gosterilmistir.
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(A)

Constant
speed

Specimen

Constant
back
pressure

Spacer

a) b)
Sekil 5.5. (a) Tekrarlanan yan ekstriizyon isleminin geri basingla sematik gosterimi, (b) tekrarh

gecisler i¢in calisma prensibi [66,67].

Sekil 5.6 (a) da goriilen doner kalip tekrarli EKAP uygulamak icin basit yontemlerden
biridir. Numune dikey kanala yerlestirilir, boylece alt zimba iizerinde durur ve numuneyi bir
piston ile preslemek icin bir iist zimba yerlestirilir. Tek bir preslemeden sonra yap1 Sekil 5.6 (b)'
de gosterilmektedir ve basildiktan sonra kalip 90° déndiirtilmektedir. Boylece Sekil 5.6 (c) ' de
gosterildigi gibi tekrar preslenmektedir. Bu tip preslemenin 6nemli bir avantaji, islemin
basitligidir. Bu EKAP aparati kullanilarak, bir numune zimba A tarafindan zimba B' den geri bir
basingla, Sekil 5.5 (a)’ da gosterilene benzer sekilde basilabilmektedir. Tekrarlanan preslemeler,
doner EKAP ile yapilabilmektedir. Tekrarlayan EKAP islemiyle ayn sekilde, kaliptaki kanal dontis
sayisini arttirarak tekrarlayan sayiy1 azaltmaya yonelik bir yontem gelistirilmistir. iki déniis

kanali kullanilarak bir geciste gerilme iki katina ¢ikar ve EKAP isleminin verimi artmaktadir.

(@) (b)

Punch

Sekil 5.6. Bir doner kalibi kullanarak EKAP islemi: (a) baslangi¢c durumu, (b) bir ge¢isten sonra
ve (c¢) 90° kalip donmesinden sonraki sekli [66].

EKAP-Conform siirecinin ilkesi, Sekil 5.7' de sematik olarak gosterilmistir. Gosterildigi
gibi, merkezde déner bir safti ve is parcasinin beslendigi bir yivi icerir. Is parcasi, calisma

parcasini mil ile birlikte dondiiren yiv ile {i¢ temas arayiiziindeki siirtinme kuvvetleri tarafindan
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ileri stiriilmiistiir. Is parcasi, sabit bir kisitlama kalibi ile yive sinirlandirilmistir. Sabit kisitlama
kalib1 ayni zamanda is parcasini da durdurmaktadir. Ve normal EKAP isleminde oldugu gibi
keserek acisini agmaya zorlamaktadir. Mevcut kurulumda, EKAP' ta en sik kullanilan kanal kavsak
acis1 90° civarindadir. Bu kurulum etkili bir sekilde EKAP' 1n siirekli olmasini saglamaktadir. Diger
EKAP parametreleri (kalip acisi, gerilme hizi vb.) de kullanilabilir. Sekil 5.7 b’ de Al is pargasi
gosterilmistir. [lk EKAP gecisinden sonra EKAP-Conform siirecinin her asamasinda, ilk yuvarlak
besleme malzemesinden dikdortgen Al ¢cubuguna kadar bir Al is pargasi gostermektedir. Okla
gosterilen yere dikkat edilirse dikdortgen kesit, tel oluga girdikten kisa bir siire sonra olusmustur.
Conform slirecinin temel 6zelligi budur. Bu degisim, yiv ceperi ile Al is parcasi arasindaki
sturtiinme kuvveti ile gerceklestirilmistir. Siirtlinme kuvveti teli ileri itmistir, kabloyu yiv sekline
uyacak sekilde deforme etmistir. Tel kesiti kare sekline dondiikten sonra, birim tel uzunlugu
basina siirtlinme kuvveti, yiv ve tel arasindaki daha biiyiik temas alan1 nedeniyle daha biiyiik
olmustur. Geleneksel EKAP' ta oldugu gibi, is parcasi1 90 ° bir doéniis yapmak zorunda kaldigi icin
bir kesme gerilmesine maruz birakilmistir. Deformasyonun bu kismi, geleneksel EKAP
islemindeki ile benzerdir. Bu yiizden bu yeni teknik EKAP-Conform olarak tanimlanmistir

[56,66].

Sekil 5.7. (a) EKAP-Conform’ un sematik gosterimi, (b) EKAP-Conform siirecinde bir Al is
parcasi [56].

Azar ve arkadaslarinin yapmis oldugu calismada hazirlanan karisimi birlestirmek i¢in
karma tozlar Sekil 5.8 a' ya gore bir EKAP kalib1 kullanilarak bastirilmistir. Sekil 5.8 b' de
gosterildigi gibi, celik kalip W= 20° ve ®= 90° acisiyla kesisen yatay ve dikey kanallara sahiptir.
Ayrica, kalip kanallarinin yliksekligi ve ¢api sirasiyla 126 mm ve 12,3 mm’ dir. A¢iga ¢ikan 1sinin
ve numune ile kalip arasindaki stirtlinmenin azaltilmasi, numunelerde 61l pargalarin olusmasinin
onlenmesi ve toz parcaciklarinin bir arada tutulmasi i¢in bakir boru kaplama kullanilmistir.
Ayrica, bakir borunun altina ve tstiine iki kisa cubuk yerlestirilmistir. Ardindan boru karisik
tozlarla doldurulmustur. Tozlar1 sikistirmadan 6nce, numune ve kalip, 2 saat boyunca 200 °C' ye
ulasmak icin dakikada 0.83 °C' lik bir 1sitma hizinda isitilmistir. Daha sonra basilip, EKAP

tarafindan olusturulan 6rnekler dogal olarak sogutulmustur. Ve sonuglar, bu yéontemin daha fazla
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sinterleme islemine ihtiya¢ duymadan, 200 °C' de kayma gerilimi ile sikistirilmis tozlar1 bir

seferde birlestirmek i¢in kolay bir islem olarak kabul edilebilecegini dogrulamistir [68].

+ L5cm

0.5¢m

9cm

0.5¢cm

Bottom
45cm

(b)

Sekil 5.8. (a) Konsolidasyon siirecinin semasi ve (b) kullanilan esit kanalli agisal presleme
(EKAP) kalibi [68].
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6. DENEYSEL CALISMA

6.1. Kullanilan Malzemeler

Tez calismasinda grafen f{retimi icin; baslangic malzemesi olarak Merck marka
hegzegonal grafit tozu (% 99.5) tercih edilmistir. Ayni zamanda Sekil 6.1’ de gosterilen “Merck”
marka 2-propanol (a), “Merck” marka etanol (b), siirfektan olarak da “Sigma” marka sodyum
dodesil siilfat (SDS) (c) kullanilmistir. Solvent olarak “Merck” marka dimetilformamid (DMF)
tercih edilmistir. Uretilecek kompozit malzemenin ana matrisi iginse 2160 p olan “Roth” marka

aliiminyum (= % 99.5) (d) kullanilmistir.

Sekil 6.1. Kullanilan solventler ve stirfektan.

Grafen tiretiminde kullanilan techizatlarin resimleri Sekil 6.2 (a-g)’ de verilmistir. Sekil
6.2’ den goriilecegi lizere malzeme tartimlar1 Radwag AS 220.R2” (a) marka hassas terazi ile
yapilmistir. Merck marka hegzegonal grafit tozlarinin sonikasyon islemi “Sonics Vibra-cell
VCX750” (b) marka ve model sonikator yardimiyla gergeklestirilmistir. Daha sonra
gerceklestirilecek olan santrifiij islemi “Hermle Z 206 A” (c¢) marka cihazinda yapilmistir. Santrifiij
isleminde “Izolab” marka 15 ml hacminde plastik santrifiij tiipleri (d) kullanilmistir. Malzemeler
“Wisd MSH-20A” (e) model ve marka manyetik karistirici yardimi ile karistirilmis ve istenmeyen
solventler uzaklastirllmistir. Sonucunda iiretilen grafen tozlar1 40ml’ lik cam kavanozlarda (f)
saklanmistir. Ayrica solventler etanol ile yikanirken “Bandelin Sonorex” (g) marka ultrasonik

havuz igerisinde tutulmustur.
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Sekil 6.2. Uretim esnasinda kullanilan teghizatlar.

6.2. Takviye Malzemesi Olarak Kullanilacak Grafenlerin Sivi Faz Eksfolasyon (LPE)

Yontemi ile Uretimi

Yapilan ¢alismada baslangic malzemesi olarak “Merck” marka hegzagonal grafit tozu
(%99.5) kullanilmistir. Sivi faz eksfolasyon yontemiyle hegzagonal grafit tozlar1 grafen nano
tabakalar haline getirilmistir. Bu yontem soyle aciklanabilir; hegzagonal grafit tozlar: birbirlerine
van der Waals baglari ile bagh pek cok grafen tabakasinin bir araya gelmesiyle olusmustur. Grafit
icinde bulunan bu grafen tabakalarinin arasindaki baglarin koparilmasiyla grafen iiretimi
gerceklestirilmektedir. Sivi faz eksfolasyon yontemi bir solvent igerisine grafitin eklenmesiyle ve
bir karistirict yardimiyla grafit tabakalarinin arasina solvent atomlarinin yerlestirilmesi
sayesinde van der Waals baglarinin koparilmasi esasina dayanir. Burada solvent olarak DMF
kullanilmistir. Elde edilecek grafenin verimini arttirmak i¢in solventin icerisine sodyum dodesil
sulfat (SDS) gibi bir siirfektan eklenmistir. Bu ¢alismada grafen tiretimi i¢in tercih edilen siv1 faz

eksfolasyon yontemi Sekil 6.3’ de sematik olarak verilmistir.

Sonikasyon
— \
- Zaman

—_—e

Zaman ly1 (,'OZ“CU
-——
Layif ¢oziicii

Sekil 6.3. Sonikasyon destekli eksfolasyon [69].
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Bu ¢alismadaki grafen {iretimi icin 0.7 gram grafit ve sodyum dodesil stlfat (SDS), 100 ml
Dimetilformamid (DMF) icerisinde “Sonics Vibra-cell VCX750” (Sekil 6.2) marka ve model
sonikator yardimiyla % 75 glicte, 2 saat sonike edilmistir. Daha sonra “Hermle Z 206 A” (Sekil 6.2)
marka santrifiij cihazinda 6000 rpm hizla, 3 saat santrifiij islemine tabi tutulmustur. Kullanilan
solventlerden ayrilan iiriin yikanmistir. Daha sonra “Wisd MSH-20A” (Sekil 6.2) model ve marka

manyetik karistiric1 yardimai ile kurutulmustur. Sekil 6.4’ te liretim asamalar1 gosterilmistir.

= tmrn

Grafit+SDS+DMF

Ultrasonik karistiricl

Santrifiij

Grafen Kurutma

Sekil 6.4. Grafen iiretim asamalari.

Uretilen grafenlere raman, XPS ve TEM deneyleri yapilmistir.

6.2.1. Raman spektroskopisi

Raman etkisinin tanimina klasik yaklasim, sacilma molekiiliinii basit harmonik
titresimlerden daha basit bir atom toplulugu olarak gérmektedir. Ve titresimin enerjisinin
miktarini hesaba katmaktadir. Raman mikroskobu, bir numunenin kafes titresimlerinden gelen
kimyasal bilgilerini agiklamaktadir. Numune, bir lazerden gelen tek dalga boylu bir 1sikla
vurulmaktadir. Daha sonra numune tarafindan verilen 1sik algilanmaktadir. Bir kat1 izerinde
meydana gelen 151k olay1 cogunlukla, vo frekansinda bir degisiklik olmadan yansitilmaktadir.
Ancak kiigtik bir miktar 151k, biraz farkl bir frekansta, vo * v olarak yayilmaktadir. Frekanstaki bu
degisiklik, Raman sagilmasi olarak bilinmektedir. Bir katidaki titresim modlari, karakteristik bir
Raman sacilimi saglamaktadir. Raman sa¢ilmasindan kaynaklanan frekanstaki degisme, sadece
gelen 151tk katinin polarize edilebilirliginde bir degisiklik meydana getirdiginde tespit
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edilmektedir. Raman spektrumlari her bilesige 6zglidir ve bu nedenle bir malzemenin yapisini
ayirt etmek icin kullanilmaktadir [70,71]. Analiz metotlar1 arasinda grafenleri tespit etmek icin
kullanilan en o6nemli metotlarindan biri Raman spektroskopisidir. Raman spektroskopisi,
grafenin katman sayisini ve defekt oranini yorumlamamizi miimkiin kilmaktadir.

Raman él¢timleri, Erzurum Atatiirk Universitesi merkez laboratuvari olarak kurulan Dogu
Anadolu Yiiksek Teknoloji Uygulama ve Arastirma Merkezi 'nde (DAYTAM), “WITech alpha 300R”

marka Raman cihazi kullanilarak 532 nm dalga boyunda lazer 1s1n1 altinda yapilmistir (Sekil 6.5).

Sekil 6.5. Raman cihazi.

6.2.2. X-151n1 fotoelektron spektroskopisi

X-Isini fotoelektron spektroskopisi (XPS, ESCA), X-1s1n1 bombardimanina tutulmasiyla
ylzeyden yayilan elektronlarin enerji dagiliminin incelenmesidir. Prensipte, temelden degerlik
seviyelerine kadar tiim elektronlar incelenebilmektedir. Bu a¢idan, teknik, sadece degerlik
elektronlarinin ¢alisilabildigi morodtesi fotoelektron spektroskopisinden farklidir. X-Ray
fotoelektron spektroskopisi bir malzemenin ytizeyleri hakkinda kimyasal analiz yapmak icin
kullanilan bir tekniktir. incelenen yiizeydeki atom ya da molekiillerin sagilan elektronlarin kinetik
enerjisinin 6lgiilmesi prensibine dayanir. Bu teknik; elementlerin, anorganik bilesiklerin, metal
alasimlarin, yari-iletkenlerin, polimerlerin, katalizorlerin, cam ve seramik 6rneklerin, boya ve
miirekkeplerin ve medikal protezlerin analizinde kullanilmaktadir. Ayni zamanda XPS analizi
grafenlerdeki oksit miktarinin ve solventlerin uzaklastirtp uzaklastirllamadiginin bilgisini
vermektedir [72].

XPS 6l¢timleri, Erzurum’da bulunan Atatiirk Universitesi’nin Merkez Laboratuvari olarak
kurulan Dogu Anadolu Yiiksek Teknoloji Uygulama ve Arastirma Merkezi’ nde (DAYTAM), “Specs-
Flex” marka XPS cihazi kullanilarak gerceklestirilmistir (Sekil 6.6).
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Sekil 6.6. X-151n1 fotoelektron spektroskopisi.

6.2.3. Gecirimli elektron mikroskobu

Gecirimli elektron mikroskobu veya transmisyon elektron mikroskobu (TEM) da denilen
bu analiz ¢ok ince bir numune icinden gegirilen ytliksek enerjili elektronlarin goriintiilenmesi
prensibine dayanmaktadir. incelenecek numune yiiksek enerjili elektronlarla bombardimana
tutulmaktadir. Bu elektronlarin enerji seviyelerine bagli olarak ya numuneden gecerler ya da
kirinima ugrarlar. Kirimima ugrayan elektronlar difraksiyon paterni olusturarak malzemenin
atomik yapisi hakkinda bilgi vermektedir. TEM'ler, malzemelerin karakterizasyonunda
tartismasiz en verimli ve ¢ok yonlii araglari olusturmaktadir. Bir malzemenin 6zelliklerinin ¢ogu,
bilesim, yapi, bag, morfoloji ve kusurlar dahil olmak iizere TEM'de dogrudan bulunabilmektedir
[73,74].

Incelemeler Mersin Universitesinde bulunan “JEOL JEM-1011" marka elektron
mikroskobu kullanilarak yapilmistir. Olgiimler 200 kV gerilim altinda gerceklestirilmistir (Sekil
6.7).

Sekil 6.7. Gecirimli elektron mikroskobu.
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6.3. Aliilminyum Matrisli Grafen Takviyeli Kompozitlerin Uretimi

Calismada alliminyum matrise iiretilmis olan grafen agirlikca % 0.1, % 0.2, % 0.3 ve % 0.6
oranlarinda katilmistir. 210 ml etanol igerisinde, 90 gram aliiminyuma grafen takviyesi yapilip
kompozisyonun homojen bir sekilde karismasi zor olacagindan 45 gram aliiminyuma grafen
oranlari sirasiyla ilave edilmistir. Tartimi yapilan tozlar 105 ml etanol igerisinde siirekli olarak
sonike edilmistir. Bir yandan da sonike edilen ¢6zeltinin bir kismi1 manyetik karistiricida bulunan
aliminyuma takviye edilmistir. Bu esnada alkolden uzaklastirma islemi gergeklestirilmistir.
Siirekli olarak tekrarlanan bu islemlerden sonra toz haline gelen kompozisyon alinmis ve
tamamen kurumasi i¢in firina atilmistir. Alkoliin buharlastigindan emin olduktan sonra Sekil 6.8’
de gosterilen “Retsch” marka cihazda mekanik alasimlama islemi gergeklestirilmistir. Numune
250 ml kapasiteli paslanmaz celik 6glitme kabinda 15:1 toz bilye oranina sahip 12mm ve 50mm

capinda bilye kullanilarak 170 rpm’ de 45 dakika boyunca 6giitme islemi yapilmistir.

Sekil 6.8. Tozlar1 6giitmek i¢in kullanilan ytliksek enerjili degirmen.

Ogiitme islemi gerceklestirildikten sonra tozlara Sekil 6.9’ da belirtilen sekilde goriilen
pres kaliplarinda, 500 Mpa basingta soguk presleme yapilarak 3 ¢esit numune elde edilmistir. (14
mm capinda 5 mm kalinliginda, 13 mm ¢apinda 22 mm yiiksekliginde ve 20 mm ¢apinda 40 mm
yliksekliginde). Elde edilen numunelere sinterleme islemi yapmak iizere Sekil 6.10’ da gdsterilen
“Protherm” marka yatay firin kullanilmistir. Argon atmosferi altinda 600 °C’ de 2 saat sinterleme
islemi gerceklestirilmistir. Sinterlenmis numunelerin tam yogunluga ulasmasi icin soguk olarak

500 MPa’ da tekrar preslenmis. ve 620 °C’ de 2 saat 2. kez sinterleme islemi uygulanmistur.
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Sekil 6.10. Sinterleme i¢in kullanilan yatay firin.

Elde edilen numunelerin ilk sinterleme islemi ve 2 kez sinterleme isleminden sonra yogunluk
hesabi1 yapilmistir. Ayni zamanda kompozitlere elektriksel iletkenlik, mikro ve makro sertlik,

asinma, DTA-TGA, basma testi ve SEM goriintii analizleri yapilmistir.
6.3.1. Elektriksel iletkenlik Testi

Elektriksel iletkenlik testi icin “FY TRONIX” marka cihaz kullamlmstir (Sekil 6.11).
Elektrik iletkenligi 6l¢me islemi icin dért uclu iletkenlik 6l¢iim yéntemi kullanilmigtir. iletkenlik

degeri dogrudan o6lgiim sonucunda verilmemektedir. Cihaz, malzemenin direncini 6l¢tiikten

sonra 6zdireng ve 0z iletkenlik degerleri denklem (2)’ ye gore hesaplanmistir.
A
p=Rx({) (1)
1
o=2 (2)
p = Ozdireng [ohm.cm]

o= Oz iletkenlik [ohm.cm] ™!
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V = Olgiilen gerilim degeri

[ = Akim kaynagindan uygulanan akim
R = Direng [Q]

A = Kesit alan1 (w x t) [cm?]

L = Problar arasindaki mesafe [cm]

Sekil 6.11. Elektriksel iletkenlik test cihazi.

Elde edilen 6z iletkenlik degerlerinden hareketle numunelerin elektriksel iletkenlikleri

International Annealed Copper Standart (IACS) cinsinden verilmistir.

6.3.2. Mikro ve Makro Sertlik

Mersin Universitesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Laboratuvar'inda bulunan “BMS”
marka mikro sertlik cihazi kullanilmistir. Test oda sicakliginda olup, test parametreleri 0.025 yiik
ve bekleme stiresi 10 sn se¢ilmistir. Kaba ve ince zimparalama ile parlatma islemlerinden sonra
ylzeyi hazirlanan numuneler tablaya yerlestirilir. Batici1 elmas ucu degme noktasina gelene kadar
ylkseltilir. Lensler kullanilarak numune {izerine birakilmis olan iz analiz edilir. Analiz sonunda
olusan izin késegen uzunluklar belirlenerek malzemenin sertlik degeri bulunmaktadir (Sekil

6.12).

Sekil 6.12. Mikro sertlik cihazi.
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Makroserlik testi ise Mersin Universitesi Makine Miihendisligi Laboratuvar’inda bulunan
Sekil 6.13’ de gosterilen “DIGIROCK” marka makro sertlik cihaziyla gergeklestirilmistir. Bu testte
on yiik 10 kg ve toplam yiik 60 kg olarak belirlenmistir. Alliiminyum kompozit malzeme oldugu

icin HRH segilerek Brinell cinsinden degerler elde edilmistir.

I
PO

Sekil 6.13. Makro sertlik cihazi.

6.3.3. Asinma Testi

Mersin Universitesi Makine Miihendisligi Laboratuvar'inda bulunan asinma cihazinda test
yapilmistir. Yiik, malzeme kaybi ve mesafe ele alinmistir. Numuneler 50 m, 100 m ve 150 m olarak
belirlenen mesafelerde ve farkli yiiklere (10N-20N-30N) maruz birakilarak abraziv asinma
testine tabi tutulmustur. Asindirici olarak 220 mesh’ lik SiC partikiilleri iceren zimpara
kullanilmistir. Yiik ve mesafeye gore numunelerde olusan malzeme kayiplari tespit edilmistir. Ve
spesifik asinma oranlar1 hesaplanmistir. Asinan yiizeylerin optik mikroskop ve SEM goriintiileri

alinmistir (Sekil 6.14).

Sekil 6.14. Asinma test cihazi.
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6.3.4.DTA Testi

Numune ve referans madde arasindaki sicaklik farki, uygulanan sicakligin fonksiyonu
olarak incelenmektedir. Numunenin sicaklig1 referansin sicakligindan ¢ikartilmaktadir. Ve bu fark
artan sicakliga karsi grafige gecirilmektedir. Burada goriilen pikler endotermik ya da ekzotermik

olabilmektedir. DTA testi i¢in “DTG-60 AH” marka cihaz kulamilmistir (Sekil 6.15).

Sekil 6.15. DTA test cihazi.

6.3.5. Basma Deneyi

Cekme deneyinin tersi olarak kabul edilen basma testinde; malzemeler uygulanan
gerilmeler altinda bicimlerini kalici olarak degistirmektedirler. Yani plastik sekil degisimine
ugramaktadirlar. Basma deneyi standartlara gore hazirlanan deney numunesinin, sabit sicaklikta,
tek eksende, belirli bir hizda, malzeme ytiik tasiyamaz duruma gelene kadar basilmasi islemidir.

Basma testi i¢cin “Shimadzu AG-X" marka cihazi kulanilmistir.

6.3.6. Taramal1 Elektron Mikroskobu

Taramali elektron mikroskobunda (SEM); elektron kaynagindan salinan elektronlarin
numune ile etkilesimleri sonucunda elde edilen verilerin algilayicilar tarafindan islenerek
goriintii olusumu esasina dayanmaktadir. Zimparalama, parlatma ve daglama yapilarak yiizeyleri
hazirlanan numuneler Mersin Universitesi ileri teknoloji egitim arastirma ve uygulama

merkezinde bulunan “Zeiss Supra 55” marka ve model cihazla incelenmistir.
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Sekil 6.16. Tarama elektron mikroskobu.

6.4. Aliiminyum Grafen Kompozitlerine EKAP isleminin Uygulanmasi

EKAP isleminde; kalip acilari, presleme hizi ve sicakligl, islem rotalari, geri presleme ve
preslenecek malzemenin Kkesiti gibi islem parametreleri bulunmaktadir. Bu calisma da kanal
acisi= 120 ° ve kdse acisi= 20 ° olan kalipla calisiimistir. Rota BC sec¢ilmistir. Toz metalurjisi
yontemiyle iiretilen % 0.1 oraninda grafen takviyeli ve saf aliiminyum matrisli kompozitlere
EKAP islemi uygulanmistir. 20 mm capli malzemelerin boyutlarinda bir degisiklik olmadan
malzemede meydana gelecek oOzelliklerdeki degisimlerin ortaya konmasi hedeflenmistir.
Oncelikle kalip 1 saat boyunca 200 °C’ de 1sitilmistir. Daha sonra numune yerlestirilip bir siire
daha 1sittiktan sonra 120 ° kalip agisiyla, 200 °C sicaklikta EKAP islemi gerceklestirilmistir. 100
MPa basingla 0,025 mm/sn hizla ve herhangi bir geri basing uygulamasi olmadan basilmistir.
Daha sonra dogal olarak sogumaya birakilmistir (Sekil 6.17).

EKAP isleminden sonra elde edilen numunelere SEM, elektriksel iletkenlik, asinma, basma

ve sertlik testleri yapilmistir.

Sekil 6.17. Es kanalli acisal presin gorseli (EKAP).
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Numunelere uygulanan islemler ve verilen kodlar Tablo 6.1’ de gosterilmektedir.

Tablo 6.1. Deneyde kullanilacak tozlarin oranlari.

Numune Adi % Grafen orani EKAP
NO 0 Yapilmamis
N1 % 0.1 Yapilmamis
N2 % 0.2 Yapilmamis
N3 % 0.3 Yapilmamis
N4 % 0.6 Yapilmamis
N5 0 Yapilmis
N6 % 0.1 Yapilmis
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7. SONUCLAR

7.1.S1v1 Faz Eksfolasyon Yontemi ile Sentezlenen Grafenlerin Karakterizasyonu

Bu kisimda iretimi yapilan grafenlere uygulanan raman, TEM ve XPS sonuglar ile
karakterize edilmistir.

Raman spektroskopisi, cogu malzemenin karakterizasyonu icin yiiksek verimli bir teknik
olarak ortaya cikmistir. Grafen, raman spektroskopisi ile kolayca tanimlanabilmektedir. Ayni
zamanda grafen tabakalarinin kalitesinin analiz edilmesini ve kusurlarinin bulunmasini da
saglayan hassas bir aractir. Birkac katmanli grafen (FG) i¢cin 1350 cm-! (D piki), 1580 cm-! (G piki)
ve 2714 cm-!t (2D piki) degerinde ii¢ tepe noktasi vardir. Bu sonuc eksfolasyon yonteminin basarili
bir sekilde yiiksek kalitede FG iirettigini dogrulamaktadir. Grafit malzemeler i¢in en belirgin
raman Ozellikleri sunlardir: 1350 cm!' de tabakalardaki kusurlarla alakali D bandi, 1580 cm-!' de
sp? hibritlesmis karbon atomlarinin titresimiyle ilgili G band1 ve yaklasik 2700 cm-1' de iki fononlu
kafes titresim isleminin bir sonucu olarak olusan 2D bandi bulunmaktadir. Bununla birlikte,
grafenin en 6nemli parmak izi, ~2700 cm' deki 2D tepe noktasidir. Bu bilgiler dogrultusunda
Sekil 7.1’ e bakildiginda tiim pikler goriilmiistiir ve literatiirle esdegerdir. Eksfolasyon yontemiyle
tiretilen grafenler icin yapilan arastirmalarda DMF en iyi solventler arasinda ve SDS ise en iyi

stirfektanlar arasindadir [75-77].

p—
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Sekil 7.1. SDS+DMF c¢ozeltisiyle hazirlanmis grafenin raman spektroskopisi.

X-151n1 foto elektron spektroskopisi; grafen nano tabakalardaki oksitlerin varligini tespit
etmek, element analizi yapmak ve grafen tabakalarinin kalitesini karakterize etmek icin en iyi

karakterizasyon yontemlerinden bir tanesidir. Sekil 7.2’ deki XPS goriintiistine bakilirsa yaklasik
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olarak 285 eV baglanma enerjisi C-C baglarini (kirmizi ¢izgi) ve yaklasik olarak 286 eV baglanma
enerjisi ise C-0 bagini (mavi cizgi) gostermektedir. DMF ve SDS ¢ozeltisiyle elde edilen grafenin
XPS gortintiisiinde % 97 C-C bag oranina sahip oldugu goériilmektedir. Bu literatiir arastirmalari

dahilinde basarili bir sonug olarak gortilmiistiir [78,79].

DMF+5D5
— (8T} C-C
—_—cax

Yogunluk (i.b.)

T T T T
278 282 285 288 a1 284

Baglanma Enerjisi (eV)

Sekil 7.2. SDS+DMF ile iiretilen grafen nano tabakalarin X-151n1 Foto Elektron Spektroskopisi.

Sekil 7.3’te gorilen TEM goriintiisiinde mavi okla gosterilen tabakanin kontrast
farkliliklarindan da anlasilacagi tizere grafen oldugu soylenmektedir. Turuncu okla gosterilen
alanda tabakalar iistiiste gelmis ve kontrast farki olusmustur. Kirmizi okla gosterilen koyu renkli

alanin kirlilik oldugu tahmin edilmektedir.

200 nm

Sekil 7.3. Grafen nanotabakasinin TEM goriintiisii.
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7.2. Aliiminyum Grafen Kompozitlerinin ve EKAP Uygulanmis Aliiminyum Grafen

Kompozitlerinin Mikroyap: incelemeleri ve Karakterizyonu

7.2.1.DTA ve TGA Testleri

Sekil 7.4’ de goriuldiigii gibi deneysel kisimda kodlanmis olan N1, N2, N3 ve N4
numunelerinin DTA ve TGA grafikleri verilmistir. Bu calismada DTA-TGA testinin yapilma sebebi
liretilen kompozit tozlarinin sinterleme sirasinda gosterecekleri davranisin tespiti icindir. Hatasiz
bir bulk malzeme elde edebilmek i¢in iyi bir sinterleme ortamina ihtiya¢ vardir. N1 numunesinde,
kompozitlerin hava ortamindaki davraniglarini tespit edebilmek amaciyla DTA-TGA analizi
normal atmosferde yapilmistir. Diger numunelerin ise DTA-TGA analizleri sinterlemede de
kullanilan atmosfer olan yliksek safliktaki argon atmosferinde yapilmistir. Sekil 7.4 (a) grafigine
bakilacak olursa yani % 0.1 grafen takviyeli kompozitin TGA grafiginde farklilik goriilmektedir.
Bu farklilik testin hava ortaminda yapilmasindan kaynaklanmaktadir. ilk etapta kiitle kaybi
yasanmasinin ardindan 350-450 °C’ ler arasinda kiitle artis1 goriilmektedir. Yasanan ilk kiitle
kaybinin sebebi toz icerisinde bulunan 6glitme ajanlarinin sicakligin etkisiyle siiblimlesmesidir.
Ardindan kitle kazancinin olmasi sebebi ise Al partikiillerinin O, molekiilleriyle reaksiyona
girerek Al,03 olusturmasindan dolayidir. Diger katkili kompozit malzeme analizlerinde boyle bir
duruma rastlanmamistir. Ciinki N1 numunesinde kullanilan 6giitme ajanlar1 DTA-TGA
analizinden sonra kullanilmamaya baslanmistir. Bundan dolay1 N2, N3 ve N4 numunelerinde
kitle kayb1 goriilmemistir. N1 disindaki numunelerde kiitle kazanci da s6z konusu degildir. Ciinkii
numuneler argon atmosferi altinda yapilmistir. Ayrica bu grafikler icin kati hal faz gegcisi,
kristalizasyon ve bozunum olaylar1 gérilmemektedir. Bu Al grafen kompozitleri igin beklenen bir
durumdur. Deneylerde DTA-TGA analizleri 500 °C’ ye kadar gergeklestirilmistir. Ciinkii Al’ nin
ergime sicakliginin altinda bir sicaklikta ¢aligilmistir.

Grafen/polistiren nanokompozit calisan Patole ve arkadaslari: TGA egrisi, sicaklifin bir
fonksiyonu olarak zamanla agirliktaki degisimi (dW/dT) acikca gosterdigini dile getirmistir. DTA
zirvelerinin maksimum reaktif hizin sicakligini verdigini dile getirmistir [80]. Liu ve arkadaslari
ise Al matrisli kompozitlere takviye etmek icin bakir kapl grafen tabakalarinin sentezi iizerine
calismistir. TGA egrisinde, Cu@GNS/Al kompozit tozlarinin agirliginin, sicaklik 200 °C' ye
ulastifinda, ilk 6nce arttigini tespit etmistir. Bunun nedenini Al'in havada oksidasyona ugradigina
baglamiglardir. Daha sonra, kompozit tozlarin agirligi, karbonun karbondioksite doniisen
oksijenle yanma reaksiyonu nedeniyle sicakligin artmasiyla agirligin azaldigini gézlemlemislerdir
[81]. Bu ¢alismada % 0.1 grafen takviyeli kompozit malzeme haricinde argon atmosferi altinda
¢alisildigl icin DTA egrileri aynidir ve azalma gozlemlenmektedir. 500 °C' ye kadar Al kararl bir
yap1 gostermektedir. Bu analiz sonuglarindan sonra bu ¢alisma da iiretilen tim numuneler de

oglitme ajani kullanilmamis ve sinterleme islemi argon atmosferinde yapilmistir.
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Sekil 7.4. (a) N1, (b) N2, (c) N3 ve (d) N4 numunelerinin DTA ve TGA grafikleri.

7.2.2.Yogunluk Hesabi

Aliiminyum matrisli grafen takviyeli kompozitlerin iiretimi hakkinda deneysel kisimda
bilgi verilmistir. Sinterlenmis numunelerin tam yogunluga ulasmasi icin soguk olarak tekrar
preslendiginden bahsedilmistir. Numuneler toz metalurjisi yontemi ile liretildigi icin bu yontemin
dogas1 geregi belli oranlarda gozenekler kalabilmektedir. Bu sebeple numunelerin 2 kez
preslenmesi ve tekrar sinterlenmesi yap1 icerisindeki gozenekliligin azalmasini saglamaktadir.
Bununda numunelerin 0zelliklerini olumlu yo6nde etkileyecegi asikardir. Numunelerin
yogunluklart kompozit tozun preslenip sinterlenmesinden sonra ve bulk numunelerin 2. kez
soguk preslenip 2. kez sinterlemesinden sonra hesaplanmistir. Tablo 7.1’ e bakilirsa saf numune
ile N1, N2, N3 ve N4 kompozit malzemenin yogunluk 6l¢timleri verilmistir. Takviye orani arttikca
yogunlukta bir diisiis oldugu gozlemlenmistir. Tozdan bulk numunelerin 2. kez soguk preslenip
sonra sinterlenmesiyle yogunlugunun daha da arttig1 goriilmiistiir. Bu durum literatiirle esdeger
nitelik tasimaktadir.

Li ve arkadaslar1 grafen nanotabaka takviyeli Al kompozitlerini incelemistir. GNS/Al

kompozitlerinin bagil yogunlugunun saf Al'den diisiik oldugunu séylemistir. Bunun nedeni, nano
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GNS'lerin O, N, CO ve digerleri gibi gaz elementlerini emebilmeleri seklinde agiklanmistir. Béylece
hava boslugunun artmasina neden olarak bagil yogunlukta azalmaya yol acmistir. Bu nedenle,
GNS iceriginin artmasiyla birlikte, GNS/Al kompozitlerinin bagil yogunluklarinda gézlenen hafif
bir diisiis olmustur. Khan ve arkadaslar1 da grafen nanotabaka takviyeli kompozit malzemeler
hakkinda ¢alismistir. Al' den daha hafif olan GNP' ler kompozitlerin yogunlugunu azaltmistir.
Genel olarak, takviyelerin kompozitlere katilmasi yogunluklarini azaltir yorumu yapilmistir. Bagil
yogunlugun azalmasinin nedeni olarak, gézeneklilik ve takviye malzemesinin topaklanmasi gibi
faktorlerden kaynaklandig diistiniilmiistiir. GNP’ lerin topaklasmasi, agirlikca % 5 GNPs iceren
kompozitlerde bulunmustur. Bu, porozitenin varlifindan ve kompozitlerin bagil yogunlugundaki
azalmadan sorumlu tutulmustur. Bizim calismamizla kiyaslayacak olursak: Sekil 7.4’ te verilmis
olan DTA grafiklerinden de anlasildig1 iizere bizim ¢alismamizda oksitlenme goriilmemistir.
Yogunluktaki azalmanin gézeneklerden veya topaklanan grafen nanotabakalardan kaynaklandigi
diisiiniilmektedir.

Rashad ve arkadaslari da saf Al ve % 0.3 takviyeli grafen nanotabaka takviyeli kompozit
malzemeleri kiyaslamistir. Teorik hesaplamada saf Al yogunlugunun GNP ilavesiyle azaldigini
bulmustur. Hem saf Al hem de kompozitin 6lciillen deneysel yogunluklarinin, teorik
yogunluklardan sasirtici derecede daha yiiksek oldugunu bulmustur. Al oksidin yogunlugu, Al ve
GNP’ lerden daha ytliksek oldugundan, deneysel yogunluklar teorik yogunluklardan biraz daha
ylksektir yorumu yapilmistir. GNP ilavesiyle deneysel yogunluk azalmistir. Kompozit
malzemelerin saf Al’ den daha diisiik yogunluga sahip oldugunu tespit etmistir. Nedeni olarak
GNP' lerin yogunlugunun saf Al yogunlugundan diisiik olmasi gosterilmistir. Ayrica ytliksek
sinterleme sicakliginda, atomlarin difiizyonu daha kolaydir. Bu da kompozitin daha iyi sinterleme
kabiliyetine yol agmaktadir. Sinterleme islemi, kompozitin yogunlugunu etkileyen nedenlerle
kompozitin boyutlarini degistirmektedir. Sinterleme ve plastik sekillendirme islemlerinden sonra
deneysel yogunluklarda artis gézlemlenmistir. Bunun nedeni olarak toz metalurjisi ile tiretilen
kompozit malzemeler icerisinde porozitelerin kalmasi gosterilmistir. Grafenler bu poroziteleri

doldurdugu i¢cin yogunluk artisi g6zlemlenmistir [82,83,29].

Tablo 7.1. Kompozit malzemenin yogunluklari.

ilk presleme ve sinterleme | 2.kez presleme ve sinterleme
Grafen orani
sonucu sonucu
Saf 2.49 2.63
N1 245 2.59
N2 2.42 2.55
N3 2.39 2.53
N4 2.32 2.52
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7.2.3. Optik ve SEM Goriintiileri

Sekil 7.5’ te gorildiigii tizere Tablo 6.1' de verilen kodlara sahip numunelerin optik
mikroskop goriintiileri bulunmaktadir. Her biri igin 100x biiyiitme kullanilan NO, N1, N2, N3 ve
N4 numunelerine bakildiginda yap: icerisinde ag¢ik bir sekilde tanelerin homojen olarak dagildig:
ve birbirine yakin biiyiikliiklerde oldugu gézlemlenmistir. N5 ve N6 numunelerinde EKAP islemi
uygulandigi i¢cin mikro yapilarinda tanelerin EKAP y6niinde uzadig1 ve tanelerde kiiciilmelerin
meydana geldigi goriilmektedir. Burada 2 énemli nokta vardir. ilki bilyall égiitme sonucunda
olusan pul benzeri Al partikiilleri EKAP islemi ile birlikte EKAP’ 1n teorik kesme diizlemi boyunca
uzamistir. Diger bir nokta ortalama parcacik boyutunun artan grafen igerigi ile azaldigidir. Bu
durum soyle agiklanabilir. Artan grafen partikiillerin etrafini sararak bunlarin daha fazla
biiylimesine engel olmaktadir. Bu ylizden artan grafen miktariyla Al partikiil boyutlar1 sinirh
seviyede kalmaktadir. Ayrica grafen nanotabakalar yine Al partikiillerinin etrafini sardigi icin
O0gilitme sirasinda bunlarin soguk kaynaklasmasini onlemektedir. Bu ise Al partikiillerinin
biiylimesine engel olan bir baska durumdur. Saf Al tozlari icin, toz boyutu bilyali 6giitmenin ilk
asamasinda azalmistir. Zaman gectikce soguk kaynak yapilmis ve boyutlari artmistir. Bununla
birlikte, grafenler soguk kaynaga karsi bir engel olarak galisabilmektedir. Sonug¢ olarak artan
grafen icerigi toz boyutunu azaltmaktadir. Literatiirii destekleyen goriintiiler elde edilmistir [68].

N5 ve N6 numuneleri ise EKAP islemi gordigi icin; NO ve N1 ile kiyaslanirsa mikro
yapmin daha karmasik oldugu goriilmektedir. N5 ve N6 numunelerinin optik mikroskop
goriintiisiinde tane sinirlar1 yiizeyde belirgin degildir. Yapilan diger calismalarda optik gozlemler,
EKAP sirasindaki deformasyonun artmasiyla tanelerin inceldigini gostermistir. Literatiirde

kullanilan rotalara ve tekrarlanan pasolara gore optik mikro yapida yiliksek acili tane sinirlari,

daha diizgiin ve homojen olarak deforme olmus taneler goriildiigii rapor edilmektedir [84,85].
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Sekil 7.5.a) NO, b) N1, ¢) N2, d) N3, e) N4, f) N5, g) N6 numunelerine ait optik mikroskop

goriintiileri.
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Sekil 7.6’ da ise ayn1 numunelerin SEM goriintiileri verilmistir. EKAP uygulanmamis NO,
N1, N2, N3 ve N4 numuneleri incelendiginde; NO numunesinde 6glitme isleminin etkisi ile
partikiillerin kiiresel formdan levhasal forma dontistiigii soylenebilir. Bilye darbelerinin etkisi ile
gerceklesmis olan bu durum 6giitme isleminin dogasi geregidir. Al matris icerisine takviye edilen
grafenler matriste 3 sekilde dagilmistir. 1) Bazi bolgelerde grafen tabakalar Al matrise gomiilmiis
sekildedir. Bu durum 6giitme islemi sirasinda bilye darbeleri ile grafen tabakalarinin yumusak Al
matrisine gomiilmesi seklinde acgiklanabilir. 2) Bazi bolgelerde grafenler Al partikiillerinin veya
tanelerinin etrafini sarmaktadirlar. 3) Artan grafen miktar1 ile bazi numunelerin baz
bolgelerinde topaklanmis grafenler goriilmiistiir. Grafen miktarinin artmasiyla matris igerisinde
grafenlere daha ¢ok rastlandigl goriilmistiir. Dolayisiyla % 0.6 grafen oranina sahip N4
numunesinde grafen orani en fazladir. Oklarla gosterilen grafenler yapi icerisine homojen bir
sekilde dagilmistir. Yapi icerisinde hala bosluklar olmasina karsin bunlarin miktarlar1 olduk¢a
azdir. Grafen nanotabakalarin boyutlari ¢ok kiiciik oldugu i¢cin kompozitlerin SEM goriintiileri
75000x-100000x kadar buyiitilerek alinmistir. EKAP islemi yapilmis olan N5 ve N6
numunelerinde ise, optik goriintiilerde de goriildiigl gibi tanelerdeki yonlenme bariz bir sekilde
gorilmistiir. Bunun yaninda, EKAP gibi ciddi bir plastik deformasyon sayesinde taneler ile
beraber grafen tabakalarinin da ayni dogrultuda yonlendigi goriilmiistiir. Bu durum literatiirde
de dogrulanmaktadir. islem sirasinda mikro catlaklarin olustugu bazi bélgelere rastlanmistir. Bu
durumun sebebi; plastik deformasyon sirasinda mikro bosluklarin birleserek daha biiyiik bir
bosluga doniismesinden dolayidir. Yukarida belirtildigi gibi numunelerin tane boyutlarindan
daha kiiciik olduklar1 ve yonlenmelerin oldugu acik¢a goriilmektedir. Burada ilging olan, EKAP
prosesinin yeniden Kkristallesme sicakliginin iizerinde yapilmasina karsin (200 °C) tanelerde
yeniden kristallesmenin goriilmemesidir. Tane sinirlar1 ayrimlari ve tanelerin yénlenmesi net bir
sekilde goriilebilmektedir. EKAP islemi ile ilgili diger ¢alismalar incelendiginde, sekillendirme
islemi sonunda alinan mikroyapi goriintiilerinin yapilan ¢alisma ile benzer 6zellikler gosterdigi

ve yonlenmelerin oldugu goériilmustiir [68,86,87].
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Sekil 7.6.a) NO, b) N1, ¢) N2, d) N3, e) N4, f) N5, g) N6 numunelerine ait SEM goriintiileri.
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Sekil 7.7’ de verilen gorsel EKAP islemi gérmiis olan numunelerin goriintiileridir. Okla
gosterilen numuneye EKAP uygulanmamistir. Referans olarak alinarak diger numunelerle

kiyaslandiginda EKAPI numunelerin kalip acis1 nedeniyle yonlenmis oldugu goriilmektedir.

Sekil 7.7. a) N5, b) N6 numunelerine ait EKAP sonrasi goriintiileri.

7.3. Aliiminyum Grafen Kompozitlerinin ve EKAP Uygulanmis Aliiminyum Grafen

Kompozitlerinin Mekanik Ozelliklerinin incelenmesi

7.3.1.Sertlik Testi

EKAP uygulanmis ve EKAP uygulanmamis Al matrisli grafen takviyeli kompozitlere mikro
ve makro sertlik testleri yapilmistir. Her numune icin, yedi sertlik 6l¢ciimii kaydedilmis ve sertlik
degerlerinin ortalamasi alinmistir. Sekil 7.8’ de verilen EKAP yapilmamis numuneleri ele alirsak;
mikro sertlik degerlerinde % 0.3’ e kadar bir artis oldugu ancak takviye oraninin artmasiyla mikro
sertlikte bir azalma oldugu gozlemlenmektedir. Artan grafen miktariyla kompozitin mikro
sertligindeki artis beklenilen bir durumdur. Ciinkii grafenin elastisite modiili yaklasik 1 TPa’ dir.
Bu derece yiiksek elastisite modiiliine sahip bir malzemenin takviye malzemesi olarak
kullanilmas1 konpozitin mukavemetini gelistirmistir. En yliksek degerin % 0.3 grafen katkili
kompozit malzeme de oldugu gorilmiistir. % 0.6 grafen takviyesiyle mikro sertlik degeri
dismustiir. Bu durumun; grafen miktarinin artmasiyla matriste iyi bir takviye dagilimi
yapilamadigindan ve topaklanmalarin meydana gelmesinden kaynaklandigi tahmin edilmektedir.

Sekil 7.8’ de verilen makro sertlik grafiginde gortildiigii tizere takviye oraninin artmasiyla
stirekli bir artis oldugu gozlemlenmistir. Diger calismalar incelendiginde Kumar ve arkadaslari
Al6061 matrise % 0.2, % 0.4 ve % 0.6 takviyeli grafen kompozitinin sertlik degerinin degisimini
incelemistir. Sonucunda sertlik oranin % 0.4’ e kadar arttigini ve takviye oraninin arttik¢a sertlik
degerinde diisiis oldugunu goézlemlemistir Tabandeh-Khorshid ve arkadaslar1 ise grafen
nanotabaka takviyeli aliiminyum matrisli nanokompozitlerin tribolojik 6zelliklerini incelemistir.
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Bu arastirmada, % 0.1 ve % 1 oranlarinda grafen nanotabaka takviye edilmis Al matrisli
nanokompozitler toz metalurjisi metodu ile sentezlenmistir. Al ve grafen nanotabaka 500 rpm' de
6 saat ogutiilmistiir. 6 saatlik 6glitmeden sonra Al tozlarinin biyiikligi ve morfolojisi nemli
Olclide degismistir. Literatiirde oOgiitme islemi ile tozlarin partikill boyutunun azaldig
gosterilmistir. Ogiitiilmiis kompozit tozlardan etanolii arindirmak icin 135 °C' de 1 saat
kurutulmustur. Kurutulmus tozlar; oda sicakliginda 200 MPa ile soguk presleme ve ardindan 525
°C' de 500 MPa ile sicak presleme islemi ile birlestirilmistir. 10 mm yiiksekliginde 25.4 mm
¢apinda bir silindir tiretilmistir. Al matrise agirlikca % 1' den az grafen eklenerek metal matriste
iyi bir grafen dagilimi elde edilmistir. Bilesik numunelerin 6zellikleriyle karsilastirmak icin ayn
yontemle takviye yapilmamis saf Al da liretilmistir. Mevcut arastirmada GNP’ lerin miktarinin Al
matriste agirlikca % 1 ile sinirh oldugunu belirtmek 6nemlidir. Bunun nedeni Al matristeki fazla
miktarda grafenin matriste iyi bir takviye dagilimi gostermedigi i¢in zayif mekanik 6zelliklere yol
acmasidir. Ayrica GNP’ lerin agirlikca % 1' in lzerindeki ilavelerinde kompozit malzemenin
mekanik 6zellikleri, artan GNP ile birlikte 6nemli 6lciide azalmistir. Bunun nedeni topaklanma ve
takviyenin Al matrise uygun olmayan sekilde dagilmasidir. Bu numunelerin sertlik 6l¢ciimleri
Rockwell sertlik test cihazi kullanilarak incelenmistir. Sertlik degerleri incelendiginde; grafen
icerigi % 0.1 ve % 1 olan Al matrisli kompozitlerin, saf Al’ ye gore sertlik degerinde diisiis oldugu
bulunmustur [88,89].

Sekil 7.9’ da gosterilen N5 ve N6 kodlarina sahip EKAP uygulanmis olan saf ve % 0.1 grafen
takviyeli Al kompozit malzemelerin grafigine bakilacak olursa; grafen takviyesi yapilmasiyla hem
mikro hem makro sertlik degerlerinde artis oldugu gozlemlenmistir. Bu sonuglar literatiire
uygundur [85]. Ayn1 zamanda NO ve N5 ile N1ve N6 kompozitleri EKAP etkisinin gériilmesi icin
karsilastirilmistir. Sonucunda beklendigi gibi EKAP uygulanmis olan numunelerde ciddi bir artis
oldugu gozlemlenmistir. NO numunesinin mikro sertlik degeri % 34.6 HV iken ayni numunenin
EKAP islemine tabi tutulmasiyla % 33’ liik bir artis goriilmiistiir. N1 numunesinin mikro sertlik
degeri % 35.7 HV iken EKAP islemine tabi tutulmasiyla % 45’ lik bir artis gézlemlenmistir. Bu
numunelerin makro sertlik degerlerine bakilacak olursa NO ve N1 numunelerine EKAP
uygulanmasiyla sirasiyla % 159 ve % 140 artis oldugu saptanmistir.

Benzer c¢alismalar incelenirse: Kumar ve arkadaslari grafen takviyeli Al matrisli
kompozitlere EKAP’ 1n etkisini arastirmistir. Al’ ye agirlikca % 2, % 3 ve % 4 oranlarinda grafen
ilavesi yapilmistir. Karistirma icin 6zel olarak tasarlanmig bir bilyali degirmen kullanilmistir.
Ogiitme islemi, toz karisiminin homojenizasyonunu saglamak icin 200 rpm' lik bir dénme hizinda
2 saat boyunca gerceklestirilmistir. Toz haline getirilmis numune Al bir kutuya doldurulup
preslenmistir. Daha sonra kanal genisligi = 12 mm, kanal acis1 = 120 ° ve kose acis1 = 20 ° olan
kalipla EKAP islemi gerceklestirilmistir. Her numune bir gecis icin A rotasinda basilmistir. Cok
amach test cihazinda zimba kullanilarak numune basma islemi gerceklestirilmistir. Numuneler

boliimlere kesilmis ve test i¢cin hazirlanmistir. Vickers sertligi EKAP numuneleri icin mikro sertlik
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test cihazi1 kullanillarak hesaplanmistir. Geri basing uygulanarak sertligin arttig
yorumlanmaktadir. Numunenin sertliginin grafen agirlikca % konsantrasyondaki artisla arttigi
da gozlenmistir. Azar ve arkadaslar1 da EKAP uygulanmis grafen nanotabaka (GNS) takviyeli Al
matrisli kompozitleri incelemistir. GNS' ler, 1 saat boyunca ultrasonik banyo kullanilarak (100
mL) etanol icinde dagitilmistir. Daha sonra agirlikeca ytlizde % 0.1, % 0.25, % 0.5 ve % 1 Al-GNS
nanokompozitlerinin tiretilmesi icin Al tozlari ile karistirilmistir. Karisim 4 saat boyunca 360 rpm’
de 10: 1 top/toz oranina sahip bir yliksek enerjili bilyali 6glitme makinesinde karistirilmigtir.
Ayrica herhangi bir oksidasyonu ve kontaminasyonu 6nlemek icin bilyali 6glitmeye argon gazi
verilmistir. Sonunda bilyal1 6giitiilmiis karisim, Al-GNS tozlarini hazirlamak icin 90 °C' de 19 saat
boyunca bir vakumlu firinda kurutulmustur. Hazirlanan karisimi birlestirmek igin; karistirilmis
tozlar EKAP kalib1 kullanilarak basilmistir. Celik kalip, ¥=20 °' lik kdse egriligi ile &= 90 °' lik bir
aciyla kesisen yatay ve dikey kanallara sahiptir. Ayrica, kalip kanallarinin yiiksekligi ve capi
sirasiyla 126 mm ve 12.3 mm’ dir. Tozlarn sikistirmadan 6nce numune ve kalip 2 saat boyunca
200 °C' ye ulasmak icin 1sitilmistir. Son olarak EKAP tarafindan olusturulan numuneler dogal
olarak sogutulmustur. GNS icerigindeki artista agirlikca % 0.25' e kadar mikro sertlikte belirgin
bir artis goriilmiistiir. Ardindan % 0.5 ve % 1 GNS oranlar1 mikro sertlikte hizli bir diisiise neden
olmustur. Bu artis, matrisin bir takviyesi olarak iki boyutlu sert bir malzeme olan birka¢ katl
grafenin olaganiistii mekanik 6zelliklerine baglanabilir. GNS icerigindeki artisla daha sonra
meydana gelen mikrosertligin diismesi, muhtemelen gozeneklilikteki bir artistan kaynaklandig:
diistiniilmiistiir. Bu nedenle, GNS oraninda agirlikca % 0.25' in lizerine ¢ikilmasi; gdzeneklilikteki
bir artisa neden olmaktadir. Partikiil sinirlar1 boyunca GNS aglomeralarinin olusmasiyla takviye
etkinliginin azalmasi nedeniyle mekanik o6zelliklerin bozulmasina neden oldugu
varsayllmaktadir. Saravanan ve arkadaslari ise karbon nanotiip (MWNT) takviyeli AA 4032
kompozitlere EKAP’ 1n etkisini incelemistir. AA 4032 alasiminin elementel tozlari, 30 saat
boyunca tungsten karbiir ortami ile yiiksek enerjili bilyali degirmende o6giitilmustiir.
Saflastirllmis MWNT' ler, bilya darbelerinden kaynaklanan MWNT' lerin ¢eperindeki hasari
azaltmak ve Al karbiir olusumunu 6nlemek icin 29 saat 6giitmenin sonunda AA 4032 alasim
tozlar ile karistirllmistir. Tozlar, 12 mm ¢apinda, 2 mm kalinliginda ve 60 mm yiiksekliginde
aliminyum bir kilif icinde saklanmistir. Nanokristal tozlar EKAP islemi kullanilarak
birlestirilmistir. EKAP'ta, kesisme acis1 W= 20 ° ve ®= 90 ° olan esit kesitte esit iki kanala sahip
bir kalip icinde numune basilmistir. EKAP islemi, BA giizergahini takiben oda sicakliginda dort
gecise kadar gerceklestirilmistir. B yolu, numunenin her gecisten sonra boyuna ekseni etrafinda
90 derece dondiiriilmesidir. Rotasyon her zaman ayni yonde yapilirsa, buna BA yolu denmektedir.
EKAP deneyleri oda sicakliginda 1 mm/s piston hizinda ve herhangi bir geri basin¢ uygulamasi
olmadan gercgeklestirilmistir. EKAP kurulumunun tamamen yaglanmasi MoS; yaglama maddesi
ile saglanmistir. Bu birlestirilmis numuneler kiiciik pargalara kesilmistir. Argon atmosferinde 480

°C' de 90 dakika sinterlenmistir. Takviyesi yapilmis numunelerin sertlik degerleri 5 kg' ik bir yiik
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kullanilarak Vicker sertlik test cihazi ile olciilmistiir. Sertlik degerlerinde artis oldugu
gorilmiistiir. Sertlikteki bu artis nanoparcaciklarin mikro parcaciklardan daha sert ve daha
mukavemetli olmasina baglanmaktadir. Teixeira ve arkadaslar1 AI-CNT kompozitlerinde EKAP
etkisini incelemistir. Al matristeki CNT varlifinin etkisini arastirmak icin iki 6érnek: Saf Al ve
agirlikca % 0.75 tek katmanl karbon nanotiip olan SWNT (Al+CNT) iceren Al hazirlanmistir. CNT,
ultrasonikasyona maruz birakilarak 6 dakika boyunca izopropanol icinde dagitilmistir. Bundan
sonra alkol-CNT silispansiyonuna Al tozu ilave edilmistir. Sistem 3 dakika boyunca
ultrasonikasyona maruz birakilmistir. Nihai slspansiyon, onceden i1sitilmis bir cam kaba
aktarilmistir. Alkoliin tamamen buharlastirilmasi igin 2 saat boyunca 70 °C' de firinda
tutulmustur. Her iki toz da 6n form elde etmek icin (4.8x4.8x25) mm olan kare Kkesitli tek eksenli
yuk altinda sikistirilmistir. Sikistirma 400 MPa' da oda sicaklifinda dakikada 1.0 mm hizda
gerceklestirilmistir. Sikistirllmis kiitiikler, geri basingsiz (ECAE) ve geri basingli (ECAE-BP) esit
kanal agili ekstriizyon ile takviye edilmistir. Giris kanali ve ¢ikis kanali (@) arasindaki ac1 90°C' ye
ve dis egriligin (W) yay acis1 0 °C' ye esittir. slem oda sicakhginda (soguk ekstriizyon) ve dakikada
1.0 mm ekstriizyon hizinda gerceklestirilmistir. Numuneler, iki kosulda kanal icinde ekstriide
edilmistir: bir gecisli ve digeri ti¢ gecislidir. U¢ gecisli numuneler icin iki ekstriizyon yolu da
uygulanmistir. Rota A’ da, gegisler arasinda hicbir doniis yoktur. BC rotasinda ise her seferinde 90
° ve daima ayni yonde donmektedir. ECAE-BP islemedeki geri basing, deneysel olarak belirlenen
ve takviye ilavesiyle daha iyi sonuclar veren 65 MPa' da sabit tutulmustur. Vickers sertlik testinde
saf Al numuneleri, ECAE' nin basingsiz ilk gecisinden sonra numunenin sertligi % 65 oraninda
artmistir ve bu artis, geri basing kullanildiginda ~% 71'dir. 1 paso ECAE-BP gecisinden sonra CNT'
li 6rnekler yaklasik % 63 sertlik artis1 géstermistir. Bu miktar ayni kosullar altinda islenen saf Al

ile karsilastirildiginda, sertlik degerlerinin daha diisiik oldugu gézlemlenmistir [58,68,90,91].
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Sekil 7.9. EKAP uygulanmis N5 ve N6 numunelerinin mikro ve makro sertlik grafikleri.

7.3.2.Elektriksel iletkenlik Testi

Sekil 7.10° da NO, N1, N2, N3 ve N4 numunelerine ait elektriksel iletkenlik degerleri %

IACS olarak verilmistir. Uretilen numunelerin 6nce direngle

ri Olcilmistir. Asagidaki

denklemlerde verilen esitlikler ile 6z-iletkenlik degerleri bulunmustur.

p=ra(l)

(1)
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=1
o= (2)

Denklemde, R direnci (ohm), p 6zdireng, o 6z-iletkenligi (MS/m), L numunenin kalinlig1
(m), A tesir kesit alanin1 (m?) temsil etmektedir. Daha sonra ise bu 6z-iletkenik degerleri % IACS’
ye dontstiirilmiistir. % IACS (International Annealed Copper Standart) tam yogun tavlanmis saf
bakir 6z-iletkenliginin % 100 kabul edilmesi ile yapilan iletkenlik 6l¢iim standardi olup % 100
IACS = 58 MSiemens/m’ dir [92].

Sekil 7.10’ da Al-grafen oranina gore iletkenlikteki degisim verilmistir. Artan takviye orani
ile elektriksel iletkenlik degeri artmistir. Saf Al’ nin (NO) elektriksel iletkenlik degeri % 26 iken %
0,6 Al- grafen kompozitinde (N4) bu deger % 67’ ye cikmustir. Sekil 7.11’ de ise EKAP uygulanmis
Al-grafen kompozitlerin elektriksel iletkenlik degerleri gosterilmistir. Grafen oraninin artmasiyla
birlikte elektriksel iletkenlik degerinde de artis gézlemlenmistir. Saf Al kompozitinin elektriksel
iletkenlik degeri % 56 iken % 0.1 grafen takviyeli Al-grafen kompozitinin elektriksel iletkenlik
degeri % 65’ e cikmistir. EKAP yapilmis numunelerinin EKAP yapilmamis numunelere gore
elektriksel iletkenliklerinin yiliksek ¢ikmasinin nedeni 2 sebepten dolayidir. 1) Yapilan EKAP
islemiyle yap1 icerisindeki bosluklarin cogu giderilmis veya yiizeyde toplanmistir. Buda
iletkenligin artmasina sebep olmustur. 2) EKAP isleminden 6nce kompozit igerisinde gelisigtizel
dagilmis grafenler EKAP isleminden sonra aymi dogrultuda yani EKAP dogrultusunda
yonlenmistir. Buda o yonde elektriksel iletkenligin artmasina sebep olmustur. Grafen oranindaki
artisla elektriksel iletkenligin artmasi beklenen bir durumdur. Sekil 7.12" de ise EKAP
uygulanmamis ve uygulanmis numunelerin elektriksel iletkenlik degerleri karsilastirilmistir. Saf
Al ve % 0.1 grafen takviyeli Al kompozitinde EKAP isleminden sonra elektriksel iletkenlik
degerleri artmistir. NO numunesinin elektriksel iletkenlik degeri % 26 iken EKAP islemiyle N5
numunesinde bu deger % 56’ ya ylikselmistir. N1 numunesinde ise % 38 olan bu deger EKAP
etkisiyle N6 numunesinde % 65’ e cikmistir. EKAP islemi sonucunda ortaya ¢ikan bu durum
benzer calismalarla es deger sonuglar1 vermektedir.

Fan ve arkadaslar1 grafen nanotabakali Al;03; kompozitlerinin hazirlanmasini ve
elektriksel 6zelliklerini incelemistir. Bu ¢alismada, azot atmosferinde 60 s' de 1000 °C' ye kadar
isitilarak ticari genisletilebilir grafitin eksfoliye edilmesiyle baslanmistir. Daha sonra
genisletilmis grafit, Al,Ozile 30 saat boyunca planet degirmen kullanilarak 6gtitiilmiistiir. Dagitma
ortami olarak N-metil-pirolidon (NMP) secilmistir. Bilyali 6glitmeden sonra, kompozit tozlar
doner buharlastirict ile kurutulmustur. Sonunda artik ¢6ziicii 600 °C' de uzaklastirilmistir.
GNS/Al;03 tozunun 6rnekleri, 10 veya 20 mm i¢ caplh bir grafit kaliba yerlestirilmistir. Zimba ile
toz arasina ve ayrica kolay cikarilmasi icin toz ile kalibin arasina bir grafit kagit levhasi
yerlestirilmistir. Tozlar vakum altinda sinterlenmistir. Bekletme stiresi 3 dakika ve 1sitma hiz1 140
K/dakika idi. 1000 °C' ye kadar tek eksenli bir 60 MPa basin¢ uygulanmistir. Bekleme sirasinda
1300 °C sicaklikta tutulmustur. GNS i¢erigi hacimce % 3, % 3.5, % 4.5, %10 ve %15 olan drnekler

icin 8 mm uzunlugunda ve 2 x 1 mm kesitli bir kiibik cubuk tizerindeki iletkenligi 6l¢mek icin doért
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prob metodu kullanilmistir. Deneysel sonuclar saf Al,03" {in asir1 derecede diisiik elektriksel
iletkenlige sahip bir yalitkan oldugunu gostermistir. Ancak elektriksel iletkenlik GNS iceriginin
artmasiyla keskin bir sekilde artmistir. Yolshina ve arkadaslari ise Al-grafen ve Al-grafit metalik
kompozit malzemelerin sentez ve 6zelliklerini incelemistir. Deneyler i¢in sicaklik aralig1 973-
1073 K secilmistir. Etkilesim sicakligt hem Al' nin (935 K) erime noktas1 altinda secilmistir.
Uygulama stiresi 0.5 ile 5 saat arasinda degismistir. Yiiksek sicakliga maruz kaldiktan sonra sivi
Al sogutmaya alinmistir. Testler uygulanmistir. Grafen-Al kompozitinin elektriksel iletkenlik
sonuclarinin iyi ciktif1 dile getirilmistir. Bu sekilde elde edilen metalik kompozitler 2.4 ila 2.5
arasinda belirli yogunluklara ve karakteristik bir metalik parlaklia sahiptir. Ayni1 zamanda iyi

elektrik iletkenligine sahip oldugu s6ylenmistir [93,94].

70 o

Y IACS

Numune

Sekil 7.10. EKAP uygulanmamis numunelerin takviye oranlarina gore elektriksel iletkenlikteki

degisimleri.

% TACS
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Sekil 7.11. EKAP uygulanmis numunelerin takviye oranlarina gore elektriksel iletkenlikteki

degisimleri.
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Sekil 7.12. EKAP uygulanmamis ve uygulanmis numunelerin elektriksel iletkenlikteki

degisimlerinin kiyaslanmasi.

Xu ve arkadaslari Al-karbon nanotiip kompozitlerinin liretimini ve elektriksel 6zelliklerini
incelemistir. Elde edilen malzeme esas olarak saf karbon nanotiipleri icermektedir. Agirlik olarak
% 1, % 4 ve % 10 karbon nanotiipler ile 35 g Al tozu sirasiyla 30 dakikadan fazla bir siire
ogiitilerek homojen olarak karistirllmistir. Karisimlar, 30 dakikadan daha uzun bir stire boyunca
25 MPa basing altinda 793 K' de sicak preslenmistir. ®= 40 mm x 6 mm biiytkliglindeki sicak
preslenmis numuneler ¢esitli 6lciimler i¢in parcalara boliinmiistiir. Karbon nanotiip eklenmesi ile
elektriksel direncte hafif bir artis olmustur. Teorik hesaplamalar, karbon nanottiplerin metal veya
yar1 iletkenlerin elektrik iletkenligine sahip oldugunu tahmin etmektedir. Karbon nanotiiplerin
elektriksel direncinin deneysel dlciitleri, 10-¢ ve 10-* Qcm' lik bir elektrik direncini géstermistir.
Karbon nanotiipler, her durumda Al' dan daha diisiik bir elektrik iletkenligine sahiptir. Oda
sicakliginda elektrik direnci, Al' deki karbon nanotiiplerin hacimsel fraksiyonunun artmasiyla
hafifce artmaktadir. Zhang ve arkadaslar1 ise grafen yilizey kimyasinin polimetilmetakrilat
(PMMA) kompozitlerin elektriksel o6zellikleri {lizerine etkisini incelemistir. Grafen/PMMA
kompozitleri harmanlanarak hazirlanmistir. Grafen tabakalari ilk 6nce ultrasonizasyon yardimi
ile MDC ¢oziiciist icinde dagitilmistir. Elde edilen siispansiyon daha sonra mekanik karistirma
altinda 4 saat boyunca PMMA ile karistirilmistir. Daha sonra cam plakalara dokiilmiis ve ¢oziiciiyii
tamamen buharlastirmak i¢in vakum altinda kurutulmustur. Elde edilen grafen/PMMA
kompozitleri, 200 °C' de o6l¢limler icin sicak preslenmistir. Grafen-13.2/PMMA kompozitleri,
elektrik iletkenliginde 12' den fazla biiytikliik derecesinde carpici bir artis géstermektedir. % 0.4
grafen ile 3.33 x 10-4 S/m' den, % 0.8 grafen ile 2.38 x 10-2S/m' ye seklindedir. iletkenlik % 2.67
hacimde 10 S/m' ye ve % 4.23 hacimde 20 S/m' ye ulasmaktadir. Bu hizli gegis, birbirine bagh bir

grafen aginin olusumunu gostermektedir [95,96].
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7.3.3. Asinma Testi

Bu ¢alismada iiretilen asinma numuneleri belirlenen mesafelerde (50m-100m-150m) ve
farkh ytiklere (10N-20N-30N) maruz birakilarak spesifik asinma oranlar1 asagidaki denkleme

gore hesaplanmistir.
- ()
¥ = \iE,

Sekil 7.13’ te verilen grafiklerde beklenildigi gibi grafen oraninin artmasiyla

numunelerdeki asinma direnci artmistir. Burada EKAP islemi yapilmamis numuneler ele
alinmistir. Malzeme kaybinin en fazla oldugu numune saf Al olan NO numunesidir. Bunun sebebi
takviye olarak herhangi bir katki malzemesi konulmamasidir. Dikkat edildiginde malzeme
icerisine eklenen grafen takviyelerin miktarina bagl olarak, malzeme kaybi giderek azalmaktadir.
Bunun nedeni grafenin yaglama 0zelliginden dolayi, grafen miktar1 arttikca siirtiinme
katsayisinin azalmasindan kaynaklanmaktadir. Ayn1 zamanda genel olarak, daha yumusak
malzemeler daha sert malzemelere kiyasla daha diisiik asinma direncine sahiptir. Bizim
calismamizda sertlik testleride gosterdi ki artan grafen miktar1 ile kompozitin mukavemeti
artmaktadir. Boylece en az malzeme kaybinin en fazla grafen icerigine sahip N4 numunesinde
oldugu gorilmektedir. Ayni zamanda yiikiin artmasiyla birlikte numunelerin asinma oranlarinda
da artis oldugu belirlenmistir. Benzer ¢alismalardaki sonuglarla es deger sonuglar elde edilmistir.

Ghazaly ve arkadaslari Al grafen kompozitlerini, toz metalurjisi teknigini kullanarak farkl
agirlik yiizdelerinde (agirlik¢a % 0.5, % 3 ve % 5) sentezlemistir. Al grafen kendinden yaglamah
nanokompozitlerin sentezlenmesi icin 305 °C’ de soguk presleme ve sicak ekstriizyonun bir
kombinasyonu kullanilmistir. Calismalarinda, grafen agirlik ytizdesinin kendi kendini yaglayan
nanokompozitlerin asinma orani tizerindeki etkisi arastirilmistir. Sonuglar, agirlikca % 3 grafenle
takviye edilmis kendinden yaglamali kompozitin, takviye edilmemis ve diger grafen takviyeli
kompozit bilesimlerine kiyasla en iyi tribolojik 6zelliklere sahip oldugu bulunmustur. Tabandeh
ve arkadaslar1 da Al matrisli grafen takviyeli kompozitler hakkinda arastirma yapmistir. Bu
arastirmada % 0.1 ve % 1 oranlarinda grafen nanotabaka (GNP) takviye edilmis Al matrisli
nanokompozitler toz metalurjisi metodu ile sentezlenmistir. Asinma test sonuglari; normal yiikiin
artmasiyla numunelerin asinma oranlarinda artis oldugu seklindedir. Ayrica agirlikca % 1 GNP
takviyeli kompozitin asinma orani saf Al’ den daha fazladir. Ciinkii belli bir grafen oranindan sonra
yapida meydana gelen grafen topaklasmalari1 6nemli 6l¢tide artmaktadir. Ancak agirlikca % 1 GNP
takviyeli kompozitin sertlik degeri saf Al' ye gére daha azdir. Ayrica literatiirde malzemelerin
asinma orani ile sertligi arasinda ters bir iliski oldugu iyi bilinmektedir. Bu nedenle % 1’ lik Al-
GNP kompoziti diger numunelere kiyasla en yiliksek asinma oranimi gostermektedir. Ayrica
agirlikca % 1 Al-GNP' nin asinma oraninin, 5 ve 10 N ytiklere kiyasla 15 N ytikte ¢ok daha ytiksek

oldugu tespit edilmistir. Bu yiiksek miktardaki asinma oraninin siirtiinme katsayisi lizerinde
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dogrudan bir etkisi vardir. Temas yiizeyleri arasindaki GNP miktar1 arttik¢a, arayiizeyde mevcut
olan GNP’ nin yaglama egilimi nedeniyle siirtiinme katsayisi1 azalmaktadir. Saf ve % 0.1 GNP
takviyeli kompozit arasinda ise saf olan numunenin daha ¢ok asindigi tespit edilmistir.

Radha ve arkadaslar1 ise AA6061’ e silisyum karbiir (SiC) ve grafen nano partikiiller
takviye etmistir. AA6061' in mekanik ve asinma 6zelliklerini incelemistir. AA6061 ¢ubuklar grafit
potaya yerlestirilip 450 °C’ ye gaz ocagi yardimiyla isitilmistir. Ayrica SiC ve % 0.3, % 0.5 ve % 0.7
oranlarinda grafen partikiilleri eklenmistir. Numune kiil firin1 icerisinde 950 °C' de ayr1ayr1 1 saat
30 dakika bekletilmistir. Daha sonra karisimin yar1 kat1 halde tutulmasi icin erime sicakliginin
hemen altina sogutulmaktadir. Aglomerasyon probleminin listesinden gelmek icin mekanik
olarak 10 dakika boyunca 400 rpm karistirma hizinda karistirilmistir. Karisimin son asamasinda,
firm sicakligi 750 °C civarinda kontrol edilmistir. Al6061-SiC-grafen (% 0-% 0.7 arasinda)
kompozitine asinma testi yapilmistir. Test sabit zaman ve hiz 100 rpm' de tutularak, ytik araligi
5N, 10N ve 15 N arasinda degistirilerek gerceklestirilmistir. Hafif asinma kosullar1 altinda
kompozitin, Al' ye kiyasla daha diisiik asinma orani ve siirtlinme Kkatsayis1 gosterdigi
bulunmustur. Al SiC-grafen bilesiginin slirtiinme ve asinma davranisinin uygulanan yiikten biiyiik
olciide etkilendigi ortaya ¢ikmistir. Sonuc olarak asinma orani ve siirtiinme katsayisi, agirlikca %

grafen arttik¢a azalmaktadir [89,97,98].
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Sekil 7.13. Kompozitlerin farkli yiikler ve farkli asinma mesafeleri icin spesifik asinma oranlari.
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Sekil 7.14’ de ise EKAP yapilmamis ve EKAP yapilmis saf ile % 0.1 grafen takviyeli
kompozitlerin 50m, 100m ve 150m ic¢in karsilastirilmasi verilmistir. Saf Al’ nin (NO) asinma
direncinin EKAP uygulandiktan sonra (N5) beklenildigi lizere arttifi gozlemlenmistir. Yiikin
artmasiyla numunelerin asinma oranlarinda da artis oldugu goériilmistiir. % 0.1 grafen katkil
kompozite (N1) EKAP uygulanmasiyla (N6) asinma direncinin arttif1 grafiklerde belirlenmistir.
Bu sonuglar literatiir calismalar1 incelendiginde dogrulanmistir. Asinma direncinin EKAP’ 1
numunelerde artmasinin 2 sebebi vardir. 1) EKAP uygulanmasiyla numunelerde tane kiiciilmesi
ve dislokasyonlarin artmasiyla peklesme gerceklestiginden asinma direnci artmistir. 2) Grafen
takviyesi ve EKAP ile grafenlerin belli dogrultuda yonlenmesinden kaynakli asinma direnci
artmistir.

Haghighi ve arkadaslar1 Al-nano-Al;03; kompozitinde EKAP ve ekstriizyonun partikiil
dagilimina etkisini incelemistir. Al,Os takviyeli bir MMC yapmak icin, ortalama pargacik
biiytikligi 35 nm olan % 99.9 saflikta o Al;03 tozu kullanilmistir. Al’ ye hacimce % 10 ve % 15
oranlarinda Al,03 takviyesi yapilmistir. Daha sonra toz karisimlar, 5 mm capinda ¢elik bilya olan
ve yaklasik 500 dakika boyunca 400 rpm' lik donme hizina sahip c¢elik bilyeli bir kap icinde saf
etanol ¢o6zeltisine alinmistir. Etanol tozdan uzaklastirilmis ve sonra karisim 150 °C' de firinda 90
dakika kurutulmustur. Bakir borular Al kompozit tozlarla doldurulmustur. Basma islemi
gerceklestirilmistir. Daha sonra tiipler, ‘BC’ yolundaki farkli EKAP gecisleri i¢cin 200 °C’ de EKAP’
a tabi tutulmustur. ‘BC’ glizergahinda tiip her gecisten sonra ayni yonde 90 ° dondiirilmustiir.
EKAP kalibinin i¢ ve dis acis1 ve kalibin kesiti sirasiyla ¢ = 90 °, ¢ = 20 ° ve ¢ = 13 mm idi.
Yipranmis tozlarin bir kismi, 200 MPa’ da tek eksenli olarak preslenmistir. Daha sonra
sikistirilmis toz, 540 °C' de kontrolli bir atmosferde yaklasik 60 dakika sinterlenmistir. Asinma
testine tabi tutulmustur. Pin-on-disk asinma deneyleri icin yaygin olarak kullanilan klasik bir
yontemdir. Bu ¢alismada Al MMC pim olarak kullanilmis ve 1s1l islem goérmiis 4041 gelige karsi
sertligi 58 HRC' dir. Test parametreleri sunlardir: 10 N normal yiik, 0.03 m s kayma hiz1 ve
toplam kayma mesafesi 300 m’ dir. EKAP' 1n 4. gecisinden sonra ve 10 N ytikte ve 300 m kayma
mesafesindeki ekstriizyondan sonra % 15 hacimli Al;0z kompozitinin asinma ylizeyi
gosterilmistir. Aliimina partikiilleri EKAPed 6rneginde matriste homojen olarak dagildiginda,
adezif alan ve biliyiik yivler kaybolmaktadir. Plastik deformasyondan, yiizeyden malzeme
kaybindan ve ayrica bazi yivler olusan ekstriizyona tabi tutulmus numuneye kiyasla daha
yumusak bir ylizey olusmaktadir. Sonuglar EKAPed numunelerinin doért gecisten sonra;
ekstriizyon numunelerine gore, parcaciklarin daha iyi dagildigini ve sirayla daha yiiksek asinma

direncine sahip oldugunu géstermektedir [99].
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Sekil 7.14. NO, N5 ve N1 N6 numunelerinin asinma degerlerinin kiyaslanmasu.

Sekil 7.15’ te NO, N1, N2, N3 ve N4 numunelerinin asinma sonrasi optik goriintiileri
verilmistir. Her biri icin 200 pm’ de verilen goriintiilerde 10N, 20N,30N yiik araliklari icin aginmis
ylzeylerde plastik deformasyona isaret eden izler gézlenmistir. Sekilde gosterildigi gibi, kayma
yonii boyunca NO numunesinin yani takviyeli olmayan Al’ un, asinmis yiizeylerinde daha derin
yivlerin olustugu gorilmektedir. Uygulanan yiikiin artmasiyla asinmis yiizeyde énemli miktarda
plastik deformasyon meydana gelmistir. Grafen takviyeli kompozitler de ise takviye edilmemis Al
a kiyasla daha kiiciik boyutlarda ¢esitli mikro ve makro yivler fark edilmistir. Benzer ¢alismalarda

bu sonucu desteklemektedir [88].
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Sekil 7.15. a) NO, b) N1, c) N2, d) N3, e) N4 numunelerinin asinma yiizeylerinin optik mikroskop

goruntiileri.

Sekil 7.16’ da ise NO, N1, N5 ve N6 numunelerinin sirasiyla optik ve SEM goriintileri
karsilastirilmak tizere verilmistir. Sekil 7.16’ da NO kompozitinde yivleri, catlak olusumunu ve pul
pul ayrilmalar1 gosteren saf Al'’ nin asinma izleri goriilmektedir. Asinma izinin ylizeyi catlak
olusumunu ortaya ¢cikarmistir. Numune katkisiz ve yumusak bir malzeme oldugu icin plastik
deformasyonun etkisiyle mikro catlaklar olusmustur. Bu mikro c¢atlaklar biiyiiyerek yiizey
tabakasinin ayrilmasina neden olmaktadir. Sonuc¢ olarak, yiiksek stirtiinme katsayisi ve artan
asinma orani ile malzemeden parg¢alar kopmustur. Sekil 7.16 (b)’ de verilmis N1 kompozitinde ise
% 0.1 grafen katkisiyla plastik deformasyonun hasar alanlarinin daha kii¢iik oldugu gorilmistiir.

Ayrica bu asinma isleminin tipik yivlere sahip oldugu ve SEM goriintiisiinde numunelerden kopan
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beyaz partikiiller goriilmektedir. Asinma islemi sirasinda islem dinamigine bagh olarak, grafen
nanotabakalar ayrilir ve kirilir. Asinma isleminden kaynaklanan metal pargaciklari ile birlikte
temas arasinda bir film olusturmaktadir Literatiir calismalarinda asinma islemi sirasinda, grafen
takviyeli kompozitte temasla birlikte arayiizeydeki sicakligin artmasina, slirtiinme katsayisinin
ve asinma oraninin artmasina neden olmaktadir. Fakat bu durum diger takviyeli (seramik benzeri
takviyelerde) kompozitlere nazaran grafen takviyeli kompozitlerde daha az etkilidir. Clinki
grafenin 1s1l iletkenligi cok yiiksektir ve silirtiinme sirasinda aciga ¢ikan 1siy1 iyi bir sekilde
iletmektedir. Buda asinma direncinin diger tip takviyelere gore daha sinirli kalmasina neden
olmaktadir [100,101].

N5 ve N6 kompozitleri incelendiginde siddetli plastik deformasyonla EKAP etkisinden
kaynaklanan tanelerde yonlenme goriilmektedir. Elde edilen goruntiiler cesitli calismalarla da
desteklenmektedir. Gao ve arkadaslar1 ECAE etkisini arastirmistir. Bir gecisle ECAE sirasinda
ciddi plastik deformasyon meydana geldigini ve iki gecisli ECAE' den sonra, alasimin tane
biiyiikliigiiniin daha da azaldigim bulmustur. Ornekler ECAE sirasinda temelde basit bir kesmeye
tabi tutulmaktadir. Diisiik acili sinirlar kayma diizlemleriyle kesilmektedir. Boylece genis acili
sinirlara sahip bir mikro yapi olusmaktadir. Sonug¢ olarak, tane biyikligli gecis sayisinin
artmasiyla birlikte giderek azaldigi kanisina varilmistir. Ramu ve arkadaslarn ise Al-SiCp
kompozitleriyle calismistir. EKAPed etkisiyle 6nemli derecede tane inceldigini gézlemlemistir.
Thiyaneshwaran ve arkadaslar1 da ECAE isleminden sonra alasimin asinma direncinin arttigini
tespit etmistir. Bunun nedenini, ultra ince tanelerin olusumuna ve homojen dagilima baglamistir.
ECAE' den 6nce numune icin asinma mekanizmasinin, ylzeydeki bazi ayrilmis tabakalarin
asindirict oldugu bulunmustur. Ayrilmis tabakalar esas olarak kayma sirasindaki yiizeyde ytiksek
plastik gerilme nedeniyle yiizeyin altinda olusan ¢atlaklardan kaynaklanmaktadir. Yiizeydeki bu
ayrilmis tabakalardan dolay1 bazi yivler olusmaktadir. Catlaklarin biiylimesi, malzeme icindeki
kusur veya kusurlarla kolaylasmistir. Sinirlandirilmis asinma pargaciklar: kayma y6niine paralel
gorilmiistiir. ECAE ile islemenin Al 5083 alasiminin mekanik ve asinma 6zelliklerini arttirdig:
sonucuna varilmistir. Mekanik ve asinma 6zelliklerinde meydana gelen gelisme, alasimin yiiksek
dayanim gerektiren c¢esitli miihendislik uygulamalarinda kullanilmasini miimkiin kilmistir.
Bongale ve arkadaslar1 da benzer olarak her EKAP gecisinden sonra numunelerde 6nemli
miktarda tane inceltme oldugunu tespit etmistir. EKAP kalibindan ii¢ ge¢isin ardindan numunenin
tane biytikliigiiniin 75 pm' den 36 pm' ye diistiigiinii rapor etmistir. Wang ve arkadaslar1 SEM
calismasinda, tlim numunelerin asinmis yiizeylerinin morfolojilerinin makul derecede benzer
oldugunu bulmustur. Test edilen tiim numuneler, numunelerden kopuk hale gelen cok beyaz
dokiintiiler gibi kanitlarla istisnai derecede asinma sergiledigini dile getirmistir. Numunelerin
asinmis ylizeylerinin goriinlimiiniin bakir, aliiminyum ve altin gibi yumusak ve stinek malzemeler

icin tipik oldugu bildirilmistir.
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Derakhshandeh ve Chegini arkadaslariyla yaptigi c¢alismalarda EKAP etkisini
arastirmistir. Plastik deformasyondan ve ylizeyden malzeme ayrilmasindan ve ayrica mikro
yapidaki ytliksek gozeneklilikten dolayr bazi yivlerden olustugunu rapor etmistir. Asinmis
ylzeylerin, yapisma boélgelerinin, kayma y6nii boyunca plastik deformasyon bantlarinin ve
ayrilmis tabakalarin bir kombinasyonundan olustugunu dile getirmistir. Yapilan tiim calismalar

benzer olarak EKAP etkisinin tane incelttigini vurgulamistir [102-108].

ENT= 1000k WD = 85 mm

87



Nihal BAGCI, Yiiksek Lisans Tezi, Fen Bilimleri Enstitiisii, Mersin Universitesi, 2019

—a s EHT = 101

Sekil 7.16. a) NO, b) N1, c) N5, d) N6 numunelerinin asinma ytizeylerinin sirasiyla optik ve SEM

goruntiileri.
7.3.4.Basma Testi

Sekil 7.17’ de saf ve % 0.1 grafen takviyeli Al matrisli kompozitin EKAPs1z ve EKAPI
islemlerin basma testi sonuclari1 verilmistir. EKAP islemi uygulanmamis % 0.1 grafen takviyeli
kompozitin saf numuneye goére akma ve cekme mukavemetinde artis meydana gelirken
stinekliginde azalma olmustur. Grafen takviyesiyle mukavemette artis meydana gelmesi beklenen
bir durumdur. Sertlik sonug¢lar1 da bu durumu desteklemektedir. Saf ve % 0.1 grafen takviyeli Al
matrisli kompozitlere EKAP islemi uygulanmasiyla mukavemette ciddi bir artis oldugu
gorilmistiir. Bu artisin nedeni: 1) EKAP prosesi ile birlikte Al' nin tanelerinde bir yénlenme
meydana gelmesi, 2) Al tanelerinin incelmesi, 3) yap1 icinde bulunan ve toz metalurjisinden
kaynaklanan porozitelerin EKAP ile minimuma indirilmesi, 4) grafenin matris igerisinde EKAP
dogrultusunda yonlenmesi ve 5) EKAP ile matriste meydana gelen peklesmeye baglanabilir.
EKAPlI numunelerde goze ¢arpan bir baska durum ise EKAPIa birlikte mukavemet artmasina
karsin stineklikte ayn1 derece de bir azalma gerceklesmemektedir. Bu durumun sebebi; EKAP
prosesinin 200 °C gibi bir sicaklikta gergeklestiginden dolay1 kaynaklandig1 dusiiniilmektedir.

Benzer ¢alismalarda esdeger sonuclar bulunmustur.
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Sekil 7.17. Saf ve % 0.1 grafen takviyeli Al kompozitin EKAPli ve EKAPs1z gerinim-gerilim

egrileri.

Tian ve arkadaslar1 7055 Al matrise agirlikca % 0, % 1, % 3 ve % 5 oranlarinda grafen
nanotabaka ilavesi yapmistir. Grafen nanotabakalar, hidrazin ile grafen oksit (GO)
slispansiyonundan kimyasal olarak indirgenmistir. Tim indirgeme islemleri ultrasonik bir
banyoda gercgeklesmistir. Farkli oranlardaki grafen nanotabakalar 4 saat boyunca bir ultrasonik
banyoda aseton ¢ozeltisi icinde 7055 Al tozlari ile harmanlanmistir. Karisan tozlar 24 saat 50 °C'
de vakumda kurutulmustur. Daha sonra kurutulmus karisik tozlar, spark plazma sinterlemesi
(SPS) islemi i¢in i¢ ¢cap1 15 mm olan silindirik grafit kalibina alinmistir. SPS deneyleri, 1 dakika
kalma stiresi ve 50 °C/dakika 1sitma hizi ile vakumda 400 °C' de gerceklestirilmistir. Tim islem
boyunca tek eksenli bir 50 MPa basing uygulanmistir. Ornekler sinterleme siiresinden sonra dogal
olarak sogutulmustur. Sonrasinda mekanik testler uygulanmistir. % 1 grafen ilavesi kompozit
malzemenin mekanik 6zelliklerini 6nemli 6l¢lide gelistirmistir. Akma dayanimi ve basma
dayanimi, saf 7055 Al alasimina gore sirasiyla % 34.9 ve % 22.1 artmaktadir. Bunun nedeni
takviye elemani grafenin siiper-ylksek kuvvetine ve alasim matrisindeki homojen takviye
dagilimina baglanmistir. Diger yandan AIN, B4C, SiC ve karbon nanotiipler gibi grafen
nanotabakalar tane sinirini sabitleme yoluyla tane biliyiimesini de engelleyebilmektedir. Metal
matris ve takviye arasinda temiz ayni zamanda giiclii bir araylizey de gerekmektedir. Bu arada,
metal matristeki grafen nanotabakalar, yer degistirme ve bosluklarin hareketini

engelleyebilmektedir. Hem basma kuvveti hem de gerinimi, grafen igerigi agirlikca % 3 ve % 5'e
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ulastifinda 6nemli 6l¢lide azalmistir. Ciinkli grafen nanotabakalar aglomerasyona ugramistir.
Topaklanmis nanotabakalar arasindaki zayif arayiizeyler, sikistirma yukii altinda kolayca
kirilmaktadir. Bu nedenle, hem basma kuvveti hem de gerinimi, grafen icerigi agirlikca % 3 ve
agirlikca % 5' e ulastiginda 6nemli olglide azalmaktadir [109]. Haghighi ve arkadaslarinin
calismasindan asinma testi bashginda bahsedilmistir. Al-nano-Al,03 kompozitinde EKAP ve
ekstriizyonun partikiil dagilimina etkisini incelemistir. Al ye hacimce % 10 ve % 15 oranlarinda
Al;O3 takviyesi yapilmistir. Daha sonra kompozit malzemeler, ‘BC’ yolundaki farkli EKAP gecisleri
icin 200 °C’ de EKAP’ a tabi tutulmustur. Silindirlerin sikistirilmis tozdan nominal ¢ap1 10 mm ve
uzunlugu 10 mm olacak sekilde kesilerek partikiillerin arasindaki baglarin kuvvetini arastirmak
icin kompozit numunelere basma testi yapilmistir. EKAP' tan sonra kiiciik boyutlu numuneler
elde edildigi i¢in gerinim testi yapmak miimkiin olmamistir. EKAP’ 1n, kompoziti bir araya getirme
yetenegine sahip oldugu dile getirilmistir. Ayni zamanda basma testinin sonucunda EKAP' 1n 3.
gecisinden sonra partikiiller arasindaki kuvvetli baglara sahip teorik yogunluktan bahsedilmistir.
EKAP' 1n 3. gecisinden sonra pargaciklar arasinda iyi baglar olusmaktadir. Ekstriizyona tabi
tutulmus numunelere kiyasla EKAP etkisiyle yiiksek basingc mukavemeti elde edilmektedir. Ote
yandan, EKAPed numunelerin daha yiiksek basin¢g dayanimi, daha iyi asinma direnci, EKAP
tekniginin kullanilmasiyla elde edilmektedir. Sonuglar EKAPed numunelerinin 4. gecisten sonra;
ekstriizyon numunelerine gore, parcaciklarin daha iyi dagildigini géstermektedir [99]. Jahromi ve
arkadaslar1 Al ve Al kompozitlerine EKAP etkisini arastirmistir. Al tozu ve Al;03 nanopartikiilleri
baslangi¢ materyali olarak kullanilmistir. Hacimce % 5, % 10 ve % 15 Al;03 iceren aliiminyum ve
aliimina tozu ayr ayri etanolde karistirilmistir. Aglomere olan tozlar1 ayirmak ve homojen
karismaya yardimci olmak i¢in 1 saat boyunca ultrasonik olarak karistirilmistir. Yaklasik 500
dakika boyunca 400 rpm' lik bir dénme hizina sahip ¢elik bilyali bir kapta tutulmustur. Etanoliin
¢ikarilmasindan sonra toz karisimi, 150 °C' de 90 dakika siireyle kurutulmustur. Daha sonra, 20
tonluk bir baskiyla ve 200 °C' de kanal a¢is1 90 ° ve dis acis1 20 °' lik EKAP kalib1 kullanilarak 0.5
mm/s' lik bir ram hiz1 ile BC rotasinda ¢oklu EKAP' a tabi tutulmustur. EKAP' 1n 1 gecisinin,
kompozitlerin tam olarak birlestirilmesi i¢in yeterli olmadig1 bulunmustur. EKAP' 1n ilk gecisinde
Al hacimce % 15 Al;O3 kompoziti icin, yiiksek gézenekli (yaklasik % 7) yapisindan dolay1 diisiik
ylk tasimasi nedeniyle basma testi miimkiin olmamistir. Daha dnceki ¢alismalar, genel olarak
kompozitin optimum mukavemetine ulasmak i¢cin % 5' ten daha az gozeneklilik veya bosluk
iceriginin gerekli oldugunu gostermistir. EKAP, saf Al’ nin basma testi sonuclarindan da agike¢a
anlasilacag gibi partikiiller arasindaki giiclii baglarla birlestirme yetenegine sahip olmaktadir.
Yapilan testlere gore; EKAP gecislerinin sayisini arttirarak, parcaciklar arasinda daha iyi
baglanma formlari ve daha yiiksek akma dayanimi elde edilmektedir. EKAP gecislerinin sayisinin
arttirilmasi, ayni zamanda dislokasyon olusmasina da yol agmaktadir. Basma testi sonugclari, Al ve
Al;O3 partikiilleri arasindaki giiclii baglar icin kanit olan hacimce % 5 ve % 10 Al,03 katkili

kompozitler icin yiiksek verim gerilimini gostermektedir [110].
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8. GENEL SONUCLAR VE ONERILER

Siv1 faz eksfolasyon islemi yapilarak grafitin tabakalara ayrilmasiyla grafen nano
tabakalar basariyla elde edilmistir.

Uretilen grafen aliiminyum matrise % 0.1, % 0.2, % 0.3 ve % 0.6 oranlarinda toz
metalurjisi yontemiyle basariyla takviye edilmistir.

Yapilan SEM incelemeleri gostermistir ki grafenler Al igerisine homojen bir sekilde
dagitilmis ve kompozit basarili bir sekilde tretilmistir.

Artan grafen miktariyla birlikte kompozitin elektriksel iletkenliginde artis
gozlemlenmistir.

Artan grafen miktariyla birlikte kompozitlerin mikro sertlik ve makro sertlik degerlerinde
artis meydana geldigi ve asinma direncinin arttig1 gorilmiistiir.

Saf Al ve % 0.1 grafen takviyeli Al kompozitlere EKAP islemi uygulanmistir. Uygulanan
EKAP islemiyle birlikte EKAPl1 numunelerin mikro sertlik, makro sertlik, akma ve ¢cekme
mukavemetlerinde ciddi oranlarda artis gozlemlenmistir. Aym1 sekilde EKAPh

numunelerin asinma direncleri de EKAPsiz numunelere gore cok daha ytiksektir.

Oneriler:

Al-grafen araylizeyinin gelistirilmesine yonelik yapilacak daha ileri calismalar bu
kompozitlerin 6zelliklerinin artmasini daha da gelistirilmesini saglayacaktir.

Al matris icerisinde grafenlerin belli ydonde yonlendirilmesi iizerine yapilacak ¢alismalar
ozelliklerinin daha da gelistirilmesi konusunda katki saglayacaktir.

Araylizey Uzerine yapilacak ¢alismalar ile yiiksek oranlarda grafen takviyeli Al-grafen

kompozitinin EKAP prosesine tabi tutulmasini kolaylastiracaktir.
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