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Bu ¢alismanin amac1 mekanik alagimlama yontemi ile farkl: takviye tiiriinde (TiC ve Y20s3), farkli
takviye oranlarinda (ag. %0,5, 1 ve 5) ve farkli 6glitme siirelerinde (0,25, 1, 1,5, 2 ve 10 saat) AA7075 Al
alasim matrisli nano kompozit tozlarin iretilmesi ve bu iiretilen tozlarin sicak pres yardimiyla
konsolidasyonunun saglanarak hem tozlarin hem de iretilmis malzemelerin detayli karakterizasyonun
gerceklestirilmesidir. Kiyas yapabilmek adina ayrica hazir olarak temin edilen baslangic AA7075 matris
tozu ve bu tozdan iiretilen numuneye de ayni islemler uygulanmistir. Takviye tiirii, takviye oran1 ve 6giitme
stiresinin tozlarin morfolojisi ve kristalografik 6zellikleri {izerindeki etkisi taramali elektron mikroskobu
(SEM), gegirimli elektron mikroskobu (TEM), enerji dagilimli X-1s1mm1 spektroskopisi (EDS), pargacik
boyutu analizi ve X-15in1 kirmimi (XRD) analizleri ile karakterize edilmistir. Farkli parametrelerin etkisi
dikkate alindiginda, tozlarin morfolojik ve kristalografik 6zellikleri izerinde en etkili parametrenin 6giitme
stiresi oldugu tespit edilmistir.

iki farkln takviye tiiriinde 6giitiilen toz grubunda da baslangigta kiiresel olan tozlarin sekli kisa
ogilitme siirelerinde korunmakta iken 6giitme siiresinin takviye tiiriine bagli olarak belirli bir degere kadar
artmast (1 ve 1,5 sa.) ile pulsu yapiya doniismiistiir. Artan dgiitme siiresi ile bu pulsu yapilar rastgele
kirilarak daha kiigiik toz boyutuna sahip parcaciklar olusmustur. Genel olarak her iki toz grubu iginde
ortalama partikiil boyutlarinin artan dgiitme siiresi ile azaldig1 goriilmiistiir ve her iki toz grubunda da en
kiigiik partikiil boyutlar1 10 sa. 6giitme sonrasinda elde edilmistir. Hazir olarak temin edilen baslangi¢
AA7075 tozunun ortalama partikiil boyutu 46 pm iken, 10 sa. 6giitiilmiis tozlarin partikiil boyutlar ise toz
grubuna gore 16-20 um araliginda degismektedir. Bu durumun ana nedeni, Al alagimi gibi siinek bir matris
malzemesi igin 10 saat gibi yiiksek 6giitme siiresi sonunda asir1 peklesmeye bagli olarak kiiciik ve diizensiz
parcacik olusumunun artmis olmasidir. Ayrica, kullanilan farkli takviye tiiriindeki nano partikiillerin matris
icerisinde tamamen homojen bir sekilde dagitilmasi dgiitmenin son asamasi olan 10 saatlik siirede elde
edilmistir. Takviye tiirli ve oranina gdre bu siire 1,5 ve 2 sa. olarak da degisebilmektedir. Fakat dzellikle
ogilitmenin erken sathalarinda (0,25 ve 1 sa.) ise nano takviye partikiillerinin ¢ogunlukla matris ylizeyinde
aglomere olduklari tespit edilmistir. Tozlarin X-151n1 kirinim desenleri incelendiginde ise; kati ¢ozelti, nano
partikiillerin veya kiiciik alagim elementlerinin matris iginde dagilmasi ve bilyeli giitme sistemi igerisinde
bulunan sert bilyelerin etkisi altinda tetiklenen siddetli plastik deformasyon nedeniyle kafes iizerindeki
gerilme birikiminin artmast sonucu pik yogunluklarinda bir azalma ve pik genisliklerinde ise bir artma
oldugu goriilmiistiir. Genel olarak, tozlarin XRD egrilerinden yararlanarak degerlendirilen kristalografik
ozellikler dikkate alindiginda ise; her iki toz grubu i¢in de 6giitme siiresinin ve takviye oraninin artmasi ile
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kristalit boyutunun diistiigii, kafes gerinimi ile dislokasyon yogunlugu degerlerinin arttig1 fark edilmistir.
Bu gruplar arasinda en diisiik kristalit boyutu, en yiiksek kafes gerinimi ve yine en yiiksek dislokasyon
yogunlugu 10 sa. 6giitiilmiis tozlarda elde edilmistir. Toz boyutlarinda oldugu gibi kristalografik 6zellikler
iizerinde de en etkili parametrenin 6giitme siiresi oldugu tespit edilmistir.

Karakterizasyonu tamamlanan tozlarin konsolidasyonu 30 dakika boyunca uygulanan 400 MPa
basing ve 430 °C sicaklik degerlerinde sicak presleme yontemi ile saglanmis ve metal matrisli kompozit
(MMK) malzemeler basarili bir sekilde liretilmistir. Ayrica, farkli liretim parametrelerinin (takviye tiiri,
orani ve 6glitme stiresi) MMK malzemelerinin mikro yapilar1 ve mekanik 6zellikleri iizerindeki etkisi, optik
mikroskop, SEM, TEM, EDS, yogunluk ve sertlik sonuglari ile degerlendirilmistir. Sonuglar, asir1 plastik
deformasyon sonucu sertlesen nano parcaciklarin artan 6giitme siiresiyle matris igerisinde homojen olarak
dagilmasi sonucu meydana gelen dispersiyon sertlesmesi nedeniyle baslangic AA7075 alasim malzemesine
kiyasla {i¢ kat daha fazla sertlik degerlerine ulasildigini ortaya koymustur. AA7075 baglangi¢c tozundan
iiretilen numunenin sertlik degeri 94 Brinell sertlik degerindeyken (BSD) ag. %5 TiC takviyeli 10 saat
6gitilmiis numunenin 280 BSD , ag. %5 Y03 takviyeli 10 saat dgiitiilmiis numunenin ise 260 BSD dir.
Fakat benzer bir durum bagil yogunluk sonuglarinda gézlemlenmemistir. Her iki grupta bulunan MMK
malzemeler igin artan dgiitme siiresi sonucu yogunluk degerlerinde 6énemli oranda bir azalmanin oldugu
tespit edilmistir. Ayn1 zamanda, artan takviye miktar1 da malzeme yogunluklarmin azalmasina neden
olmustur. Yani, en iyi yogunluk &zelliklerinin ve tatmin edici bir yapisal biitlinliigiin elde edilmesi, sadece
matris igindeki nano partikiillerin homojen dagilimi ile degil, ayni1 zamanda optimal partikiil boyutu aralig
ve partikiil morfolojisinin elde edilmesiyle de iligkilidir. Yogunluk sonuglari incelendiginde TiC takviyeli
MMK malzemeler icin en yiiksek yogunluk degerleri 1 sa. 6giitme sonrasi elde edilmisken, Y,Oj3 takviyeli
MMK malzeme grubunda 1,5 sa. dgiitme sonrasinda elde edilmistir.

Ayrica literatiirde yapilan neredeyse tiim AA7075 matris esasli kompozitlerin ¢aligmalar1 dikkate
alindiginda, iretilen bu MMK malzemelerin sertlik degerlerinin diger iiretim ydntemlerinden olan
gelenceksel soguk-sicak pres ve modern iiretim teknikleriyle iiretilen kompozit malzemelerden ¢ok daha
yiiksek oldugu bulunmustur. Sonug olarak, bu tez galismasi boyunca izlenen is akisinin ve elde edilen
bulgularin nano partikiil takviyeli Al esasli kompozitlerin mekanik 6zellikleri lizerinde faydali etkileri
oldugu tespit edilmistir.

Anahtar Kelimeler: AA7075, Karakterizasyon, Mekanik alagimlama, Ogiitme siiresi, Takviye
tiiri ve orani, TiC, Uretim, Y,0s.
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This study's main purpose is to utilize the mechanical alloying (ball milling) method to produce
AA7075 Al alloy matrix nanomaterials with different reinforcement types (TiC and Y»0s), different
reinforcement ratios (0.5%, 1 and 5 wt.%), and different ball milling times (0.25, 1, 1.5, 2 and 10 hours).
Also, it aims to perform a detailed characterization of both milled powders and composites by consolidating
the produced powders with hot pressing. The same procedures were also applied to the as-received AA7075
matrix powder and the sample produced from this powder for comparison purposes. Effect of reinforcement
type, reinforcement ratio, and milling time on the morphology and crystallographic properties of powders
was characterized by scanning electron microscopy (SEM), transmission electron microscopy (TEM),
energy-dispersive X-ray spectroscopy (EDS), particle size analysis, and X-ray diffraction (XRD) analysis.
Considering the effects of different parameters, it was determined that the milling time was the most
influential parameter on the morphological and crystallographic properties of the powders.

In each powder group, which was milled in two different reinforcement types, the initially
spherical powder shape was preserved in short milling times, while the milling time increased to a specific
value (1 and 1.5 hours) depending on the type of reinforcement, it turned into a flake-like morphology.
These flakes were fractured randomly into smaller particles with the increasing milling time. Overall, it
was observed that the average particle sizes in both powder groups decreased with increasing milling time,
and the smallest particle sizes in each group were achieved after 10 hours of milling. The particle size of
the as-received AA7075 powder was measured as 46 pm. However, the 10 h milled powder's particle size
varied between 16-20 pm depending on the powder group. This is because increasing small and irregular
particles within the ductile matrix phase due to excessive plastic deformation in the last milling stage (10
h). Besides, both nanoparticles’ homogeneous dispersion in the matrix was attained in the last stage of
milling. This period could be varied between 1.5 and 2 hours based on the reinforcement type and ratio.
However, in the early stages of milling (0.25 and 1 hour), it was observed that the nanoparticles mostly
agglomerate on the exterior surface of the matrix. According to XRD analysis, it was observed that a
monolithic decrease in peak intensity with visible peak broadening attributed to solid solution mechanism,
distribution of reinforcement materials or minor elements in the lattice, and stress accumulation on the
lattice, triggered by commonly known ball milling phenomena because of the effect of excessive plastic
deformation. For each group, a decrement in crystallite size along with an increment in lattice strain and
dislocation density were observed according to crystallographic properties evaluated by using the XRD
curves of the powders. Among these groups, the lowest crystallite size, the highest lattice strain, and the

vi



highest dislocation density was obtained after 10 h of milling. It was determined that the most effective
parameter on crystallographic properties was the milling time, which is similar to the change in particle
sizes.

After the powder characterization, consolidation of the milled powders was performed via hot
pressing under 400 MPa, and 430 °C for 30 min and MMCs were successfully produced. The effect of
different production parameters (reinforcement type, ratio, and milling time) on microstructure and
mechanical properties of MMCs was evaluated by optical microscope, SEM, TEM, EDS, relative density,
and hardness results. Results revealed that the 10 h milled composites were almost 3 times harder than the
initial AA7075 alloy due to the dispersion hardening resulting from the nanoparticles' homogeneous
dispersion within the matrix as a result of excessive plastic deformation with prolonging milling time. The
hardness values of initial AA7075 alloy, 10 h milled 5 wt.% TiC reinforced and 5 wt.% Y>Oj3 reinforced
composites were measured as 94, 280, and 260 HB, respectively. However, the same singularity was not
matter on the relative density results. It was determined that there is a significant decrease in density values
for each MMC group with increasing milling time. Besides, increasing reinforcement ratio caused a
decrement in the density of MMCs. In conclusion, the achievement of the best packing density and
enhancement of the structural integrity is associated not only with the uniform distribution of nanoparticles
within the matrix but also with obtaining the optimal particle size range and particle morphology. According
to density results, it was found that the highest density values for TiC and Y03 reinforced MMCs are 1
and 1.5 hours of ball milling, respectively.

Considering the published studies in the literature about the AA7075 matrix-based composites, it
was noticed that produced MMCs in this thesis exhibit superior hardness results than the composite
materials produced by the traditional cold-hot press and modern production techniques. As a result, it was
concluded that the obtained findings in this thesis had beneficial effects on the mechanical properties of
nanoparticle reinforced Al-based composites.

Keywords: AA7075, Characterization, Mechanical alloying, Milling time, Production,
Reinforcement type and ratio, TiC, Y203,

vil



ONSOZ

Insanligin yasam standartlar1 teknolojik gelismeler ile iyilestirilebilir ve bu
gelismeler biiyiik 6l¢iide malzeme bilimindeki ilerlemeye baglidir. Yirminci yiizyilin
ikinci yarisindan bu yana, malzeme bilimindeki arastirmalar, metal matris kompozitlerin
(MMK) ortaya g¢ikmasi ile ivme kazanmistir. Mekanik alagimlama (MA) yontemi de
MMK malzemeleri iretmek i¢in siklikla tercih edilen, takviye malzemelerinin
segregasyonunu ve aglomerasyonunu Onleyen ve matris igerisinde homojen bir dagilim
saglayan oldukca verimli bir tekniktir. Fakat, mekanik alagimlanmisg {irlinlerin istiin
mekanik Ozelliklere sahip olabilmesi uygulanan iiretim yontemlerine ve Ggilitme
parametrelerine bagli olarak degismektedir. Ayrica, MMK!'lerin nihai 6zellikleri, matrisin
ve takviye malzemelerinin 6zelliklerine, takviye malzemesi ile matris arasindaki ara
yiizey bagma bagh olarak 6nemli oranda degisir. Ogiitme ve iiretim parametrelerinin
kompozit tozlarinin toz morfolojisi ve kristalografik yapisi ve bu tozlardan tiretilen MMK
malzemelerin  Ozellikleri {izerindeki etkisi hakkinda kapsamli bir bilgiye
rastlanilmamistir. Bu sebeple toz 6zelliklerinin ve toz metalurjisi ile tiretilen MMK
malzemelerin farkli takviye tiirli, oran1 ve Ogiitme siiresinden nasil ve ne oranda
etkilendikleri bu ¢calismanin ana ¢ikis noktasidir.

Yiiriitiilen tez calismasi iki ana kistmdan olusmaktadir. ilk olarak, farkl takviye
tiirli, oran1 ve Ogiitme siiresinin mekanik alasimlama ile iiretilen tozlarin morfolojisi,
kristalografik ozellikleri, par¢acik boyutu ve dagilimi iizerindeki etkisini incelemek
amaglanmistir. ikinci asamada ise, 6giitiilmiis tozlarin sinterlenen numunelerin yapisinda
ne gibi degisiklikler meydana getirdigi, iiretilen MMK malzemelerin konsolidasyon
davranigi, sahip olduklar1 yogunluk ve sertlik degerlerinde meydana gelen degisimler
mikro yapisal gelisim sonuglar ile degerlendirilmistir. Bu ¢aligmadan elde edilen
sonuclar birbirleriyle karsilastirmali olarak degerlendirilerek deneysel sonuglar ve
tartisma kisminda belirtilmistir. Elde edilen veriler neden-sonug iliskisine dayandirilmis
ve malzeme biliminin temelini olusturan islem-yapi-6zellik-performans iliskisi dikkate
alinarak degerlendirilmistir.

Bu caligmanin ortaya ¢ikmasinda, biiyiik destegini ve katkilarini esirgemeyen
danisman hocam, Sayin Prof. Dr. Mustafa ACARER’e ve tez izleme komitesi iiyeleri Dr.
Ogr. Uyesi Mehmet YILDIRIM’a ve Dr. Ogr. Uyesi Ilyas SAVKLIYILDIZ a

miitesekkirim.
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Calismanin basindan sonuna kadar yanimda olan, numunelerin iiretilmesinden
sonuglarin degerlendirilmesine kadar her tiirlii konuda yardiminmi esirgemeyen, calisma
ile alakali her tiirlii konuda ilerleyisimi hizlandiran ve galismami kolaylastiran Dr. Ogr.
Uyesi Cihad NAZIK e tesekkiirii bir borg bilirim. Yapilan tiim atdlye islerinde fikir ve
uygulama bazinda destegini esirgemeyen teknisyenlerimize de ayrica tesekkiir ederim.
Bu ¢alismaya arastirma projesi ile destek veren Selcuk Universitesi Bilimsel Arastirma
Projeleri Koordinatorliigiine ve boliimiin altyap1 imkanlarin1 kullaninmimiza olanak sunan
Selcuk Universitesi ve Karadeniz Teknik Universitesi Metalurji ve Malzeme
Miihendisligi boliimiinde gorev yapmakta olan 6gretim elemanlarina tesekkiir ederim.

Numunelerin iiretilmesinde, test edilmesinde ve sonuglarin islenmesinde
yardimmni esirgemeyen saymn Dr. Ogr. Uyesi Gokhan ARICI'ya, Ars. Gér. Halit
SUBUTAY a, Ars. Gor. Salih Bilal CETINKAL’a, Ars. Gér. Dr. Eyiib CANLI ya,
Kutay CANPOLAT’a, Ozkan UZUM’e ve Kemal DOGAN’a ve g¢alismam boyunca
maddi manevi destegini esirgemeyen ve ¢aligmalarin tamaminda yanimda olan sayin Dr.
Ogr. Uyesi Abdullah ASLAN’a ve Ars. Gor. Dr. Mustafa KUNTOGLU’na tesekkiir
ederim. Son olarak, bu giinlere gelmemde sonsuz emegi, destegi ve duasi olan; tiim
hayatim boyunca oldugu gibi bu ve bundan sonraki c¢alismalarimda da yanimda olacak
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1. GIRIS

Teknolojik gelisimlerin, malzeme alanindaki ilerlemelere bagli oldugu bilinen bir
gergektir. Servis yiiklerini ve kosullarimi tasiyacak yeterli malzeme yoksa, en gelismis
tiirbin veya ucak tasariminin bile kullanigh olmayacagini unutmamak gerekir. Alan ne
olursa olsun, teknolojik ilerlemedeki nihai sinirlama malzemeye baglidir. Bu baglamda,
kompozit malzemeler, malzemelerdeki siirekli optimizasyon ¢abasina biiyiik bir katkida
bulunarak asirlardir insanlar tarafindan oldukga dikkat gekmektedir (Aslan, 2018).

Net bir sekilde ifade etmek gerekirse, kompozit malzemeler fikri yeni veya yakin
doneme ait bir fikir degildir. Doga, daima bu fikrin kullan1ldig1 Hindistan cevizi, hurma
yapragi, kemik, vb. daha bircok 6rneklerle doludur. Bu dogal olarak olusan kompozit
malzemelere ek olarak, ¢cok genel bir sekilde ve ¢ok uzun siiredir kullanimda olan birgok
baska miihendislik malzemesi vardir (Chawla, 2012). Kil ile saman1 karistirarak yapilan
kerpi¢, Mogollarin hayvanlarin toynak ve kemiklerinden faydalanarak yapmis olduklari
kompozit yaylar, ¢imento veya kumla kanistirilmis asfalt ve reginedeki cam elyaflar
yaygin orneklerdir. Bu nedenle, kompozit malzemeler fikrinin o kadar yeni olmadigin
goriiriiz. Bununla birlikte, kompozit malzemelerin iizerine yapilan farkli ¢alismalarin
kokenini, 1960'larin baslangict olarak kabul edebiliriz. Bu yillardan itibaren kompozit
malzemelerde uyumlu bir arastirma ve gelistirme ¢abasinin bagladigini sdylemek ¢ok da
yanlis olmayacaktir. O zamanlardan giliniimiize havacilik, enerji, insaat vb. ¢ok ¢esitli
alanlarda; daha sert ve daha giiclii 6zellikler sergileyen ancak ¢ok daha hafif malzemeler
icin daima artan bir talep olmustur. Performansi arttirmak ig¢in malzemelere karsi
gosterilen talepler o kadar biiyiik ve c¢esitlidir ki, istenilen amaca uygun {istiin 6zelliklere
sahip malzeme arayis1 higbir zaman son bulmayacaktir. Bu durum dogal olarak, kullanici
gereksinimlerini karsilamak icin farklt malzemeleri bir kompozit malzemede birlestirme
seklindeki eski kavramin yeniden ele alinmasina yol acar. Bundan dolayi, malzeme
bilimciler; dogal ve alasim maddelerinden daha {istiin 6zelliklere sahip yeni kompozit
malzemeler aragtirmaya yonelmistir (Clyne ve Hull, 2019). Kompozit malzemeler
kullanildiklar1 alana gore basma, ¢ekme gibi gerilmelere, yabanci cisimler tarafindan
darbeye, asinmaya, siirlinmeye, yorulmaya maruz kalabilirler. Bu 6zellikler goz oniine
alindiginda kompozit malzemeler kullanilmasi istenilen yerdeki ozelliklere gore
tiretilmelidir (Jones, 1998).

Cok c¢esitli kompozit malzeme gruplar1 arasinda, metal matris kompozitler

(MMK'ler) miihendislik ve yapisal uygulamalar i¢in en uygun malzeme gruplarindan biri



olarak kabul edilir. Son yillarda MMK'ler, hafif olmalari, uygun mekanik &zellikleri,
kolay erisilebilirlikleri ve belki de en 6nemlisi diisitk maliyetleri nedeniyle otomotiv,
denizcilik, havacilik ve ucak endiistrilerindeki ¢esitli uygulamalarda kullanilmaktadir
(Clyne ve Withers, 1995).

Aliiminyum, metal matris kompozitler (MMK'ler) i¢in en popiiler matris
malzemelerinden birisidir. Al alagimlari, diisiikk yogunluklari, ¢cokelme ile giliglendirme
yetenekleri, iyl korozyon direnci, yiiksek 1si1l ve elektriksel iletkenlikleri ve yiiksek
soniimleme kapasiteleri nedeniyle olduk¢a dikkat c¢ekmektedir. Aliiminyum metal
matrisli kompozitler (AMMK) 1980'lerden beri genis c¢apta incelenmektedir ve
giiniimiizde spor malzemeleri, elektronik ambalaj, havacilik ve de ozellikle zirh ve
otomotiv endiistrilerinde yaygin olarak kullanilmaktadir (Ren, 2007). AMMK ler
matrisin kimyasal bilesimine bagh olarak ¢ok c¢esitli mekanik 6zellikler sunarlar. 7xxx
serisi, igerdigi alagim elementleri sayesinde sergilemis olduklar1 yiiksek mekanik
ozelliklerinden dolay1 aliiminyum alasimlar1 arasinda en yaygin kullanilan malzeme
gruplarindan birisidir. Ancak bu alagimlarin kullanim alanlar1 yiiksek asinma direnci, 1s1l
kararlilik, ytliksek sicaklik ozellikleri ve yiiksek sertlik istenen bazi uygulama alanlarinda
sinirhidir (Prasad ve Asthana, 2004). Bu nedenle, seramik pargaciklarini geleneksel alagim
malzemelerine takviye ederek MMK'lerin dayanimi, elastisite modiilii, asinma direnci,
1s1l kararlilik vb. 6zelliklerini iyilestirmek i¢in ¢esitli calismalar yapilmaktadir. Ticari
olarak tiretilen MMK!'lerdeki takviyelerin boyutu genellikle birkag mikrometreden birkag
yliz mikrometreye kadar degisir. Ancak, isleme zorluklar1 ve mekanik ozellikler
tizerindeki nano partikiillerin roliinlin anlagilmamasi nedeniyle gelismis kompozitlerin
genis kapsamli kullanimi tam anlamiyla gergeklestirilmemistir (Torralba ve ark., 2003).

Basitlik, seri iiretim, diisiik maliyet, kolay uygulanabilirlik ve esneklik gibi
Ozellikleri de barindirmasi1 gereken nedenlerle MMK 'lerin iiretilmesi i¢in farkli iiretim
yollar1 vardir. Bu yontemlerden birisi de takviye elemaninin aglomerasyonunu 6nleyen
ve matris boyunca homojen bir partikiil dagilimi elde etmek i¢in kullanilan, mekanik
alagimlama (MA) yontemidir. MA, yiiksek enerjili bir bilyeli 6giitme sistemi igerisinde
tekrarlanan deformasyon, soguk kaynak ve kirilma mekanizmalarini igeren homojen nano
kristal alagimlart ve nano kompozitleri liretmek icin kullanilan 6nemli bir tekniktir
(Suryanarayana, 2001). Fakat, bilyeli ¢giitiilmiis iirlinlerin {istiin mekanik 6zelliklere
sahip olabilmesi uygulanan iiretim yontemleri ve 6gilitme parametrelerine bagli olarak

onemli oranda degigsmektedir.



Yukarida bahsedilen veriler dogrultusunda; bu calisma, mekanik alagimlama
islemindeki 6gilitme siiresi, nano partikiil takviye orani, partikiil ¢esidi gibi parametrelerin
toz karakterizasyonuna daha sonrasinda ise sicak presleme yardimiyla konsolidasyonu
saglanarak bu tozlardan iiretilen MMK malzemelerin mekanik Ozelliklerine ve
performansina etkisini incelemeyi amacglamaktadir. Bilindigi lizere toz metalurjisi ile
tiretilen malzemeler diisik yogunluk yani yiiksek gozeneklilik sergilemektedirler.
Takviye ve matris malzemesi arasindaki ara yilizey uyumunun ve/veya uyumsuzlugunun
mikro bosluklara neden oldugu bilinmektedir. Takviye malzemelerinin nano boyutlarda
secilmesi matris ve takviye malzemesi arasindaki ara yiizey uyumunda mikron boyutlu
malzemelere kiyasla daha kaliteli bir yapisal biitiinliik elde edilmesine neden olmaktadir.
Bu soylemler dogrultusunda, tez ¢alismasinin ana ¢ikis noktasi: Al alagimlar1 arasinda
iistiin mekanik 6zelliklere sahip olan AA7075 Al alasimindan mekanik alagimlama ve
sicak presleme yontemlerinden faydalanarak toz metalurjik yontemlerle yiiksek yogunluk
ve sertlik 6zelliklerine sahip nanokompozit malzeme iiretiminin amaglanmasidir.

Bu baglamda tez calismasinin ilk asamasinda TiC ve Y203 takviyeli AA7075
aliminyum esasli MMK tozlarinin mekanik alasimlama yontemi ile farkli takviye
miktarlarinda ve 6gilitme siirelerinde iiretimi gerceklestirilmistir. Daha sonra 6gtitme
stiresi, takviye ¢esidi ve takviye oranlarinin 6giitiilen tozlarin morfolojisi ve kristalografik
Ozellikleri iizerindeki etkileri partikiil boyutu, taramali elektron mikroskobu (SEM),
gecirimli elektron mikroskobu (TEM), enerji dagilimli X-151m1 spektroskopisi (EDS) ve
X-Ismi kirmimi (XRD) analizleri kullanilarak belirlenmistir. Bir sonraki asamada ise bu
ogiitiilmiis tozlarin konsolidasyonu sicak pres yardimi ile gerceklestirilmistir. Tez
caligmasinin son agsamasinda ise 0giitiilmiis tozlarin sinterlenen numunelerin yapisinda ne
gibi degisiklikler meydana getirdigi, iiretilen farkli MMK malzemelerin konsolidasyon
davranigi ve sahip olduklari mekanik 6zellikler yogunluk, sertlik ve mikro yapisal gelisim
sonuclar ile degerlendirilmistir. Tez ¢alismasi sonucu elde edilen veriler birbirleriyle
kargilastirmali olarak degerlendirilerek deneysel sonuglar ve tartisma kisminda
belirtilmistir. Elde edilen veriler neden-sonug iligkisine dayandirilmis ve malzeme
biliminin temelini olusturan islem-yapi-6zellik-performans iliskisi dikkate alinarak

degerlendirilmistir.



2. METAL MATRISLi KOMPOZITLER

Metal matris kompozitler, siirekli matris olarak bir metal veya bir alasim
malzemesinden ve partikiil, kisa fiber veya elyaf veya siirekli fiber olabilen bir takviye
malzemesinden olusur. Takviye elemanina gore ii¢ tiir metal matris kompozit (MMK)
tiirii vardir (Kainer, 2006):

* Partikiil takviyeli MMK'ler

* Kisa fiber veya elyaf takviyeli MMK'ler

« Siirekli fiber, elyaf veya levha takviyeli MMK!'ler.

Matris malzemeleri olarak ise ¢esitli metaller ve alagimlar1 kullanilabilir. Matris
malzemesine gore ise yaygin olarak kullanilan MMK ’leri su sekilde siralayabiliriz:

* Aliiminyum ve aliiminyum alagim matrisli MMK’ler

* Titanyum ve titanyum alasim matrisli MMK’ler

» Magnezyum ve magnezyum alagim matrisli MMK’ler

* Bakir ve bakir alasim matrisli MMK ’ler

2.1. Aliiminyum Metal Matrisli Kompozitler (AMMK)

Aliiminyum ve alagimlari, metal matris kompozitler (MMK!'ler) i¢in en popiiler
matris malzemelerindendir. Al alasimlari, diisiik yogunluklari, ¢cokelme ile giiclendirilme
yetenekleri, iyi korozyon direnci, yiiksek 1s1l ve elektriksel iletkenlikleri ve yliksek
sonlimleme kapasiteleri nedeniyle sik¢a tercih edilmektedir (Singh ve Chauhan, 2016).
Al-matrisin kimyasal bilesimine bagli olarak cok cesitli mekanik 6zellikler sunarlar.
Genellikle Al,O3, SiC, ile gii¢lendirilirler ancak Si0,, B, BN, B4C, AIN gibi ¢esitli oksit,
karbiir, nitriir malzemeler ile de gii¢lendirilebilirler. Aliiminyum matrisler genel olarak
Al-Si, Al-Cu, 2xxx, 6xxx ve 7xxx alasimlaridir (Zhao ve ark., 2004). American
Aluminium Association tarafindan onerildigi tizere, AMMK ler bilesenleri tarafindan su
sekilde belirtilmelidir: matris malzemesi gosterimi/takviye elemanin kisaltilmasi/takviye
elemanin ne tiir oldugunu ifade eden sembolle birlikte hacimce veya agirlikca miktari.
Ornegin, hacimce %20 silisyum karbiir pargaciklariyla giiglendirilmis bir AA7075
aliminyum alasimi, "AA7075/SiC/20p" olarak adlandirilir. 1980'lerden bu yana ulagim
endiistrilerine yapilan arastirmalar siirekli olarak giiclendirilmis AMMK'ler gelistirmeyi

amaglamistir. Izotropik mekanik ozellikleri (giiclendirilmemis alasimlarindan daha



yiiksek) ve diisiik maliyetleri nedeniyle oldukca dikkat cekmektedirler (Cayron ve ark.,
1999).

Cesitli ve ¢ok sayida uygulama arasindan birkag¢ 6rnek Sekil 2.1'de verilmistir: (a)
Alman yiiksek hizli treni i¢in Knorr Bremse tarafindan gelistirilen partikiil takviyeli
alliminyum alasim (SiC/AlISi7Mg). Dékme demirden yapilan geleneksel pargalarla (125
kg) karsilastirildiginda, agirlik tasarrufu potansiyeli sunan AMMK malzemeden iiretilen
(75 kg) bir rotor ¢ekici. Sekil 2.1(b)’de ise Volkswagen firmasi tarafindan saglanan
partikiil takviyeli aliiminyum alagimdan yapilmis fren sistemleri (diskler, tamburlar,
kaliperler) gosterilmektedir. Yaris motorlari i¢in 3M tarafindan iiretilen AMMK siirekli
fiber takviyeli rotlar ise Sekil 2.1(c)’de gosterilmektedir. Bu rotlar, ¢elikten %45 oraninda
daha hafiftir, bunun yaninda yiiksek titresim soniimleme kabileyitine sahiptir. Sekil
2.1(d)’de ise elektrik iletkenlerinin ¢ekirdegi i¢in 3M tarafindan da gelistirilen AMMK
malzemesinden yapilan teller yer almaktadir. Bu malzemeden yapilan tellerin 6zellikleri,
halihazirda kullanilan ¢elik tel takviyeli iletkenlerle karsilagtirlldiginda 6nemli

performans avantajlar1 sunar.

Sekil 2.1. Bazi endiistriyel AMMK uygulamalart: (a) yiiksek hizli tren igin fren rotorlari, (b) otomotiv
fren sistemleri, (c) otomotiv itme ¢ubuklar1 ve (d) elektrik kablolari i¢in ¢ekirdekler (Cayron, 2001).



2.1.1. Aliiminyum metal matrisli kompozitlerin iiretimi

AMMK 'leri imal etmek i¢in uygun birka¢ yontem vardir; bunlar 3 ana kategoride
siniflandirilabilir: s1v1 hal, kat1 hal ve biriktirme islemleri. Kompozitler, tek tip metaller
icin dokiim endiistrisinde halihazirda gelistirilmis siv1 hal teknikleri kullanilarak ¢esitli
sekilde {iretilebilir. Stvi hal tiretim teknigi genellikle daha ucuzdur ve kullanimi daha
kolaydir. Bununla birlikte, siv1 hal {iretim islemi ile ilgili teknik zorluklar arasinda,
takviye ayrimi ve kiimelenmesi, zararli ara ylizey kimyasal reaksiyonu, lokalize olmus
artik gozeneklilik ve ozellikleri bozan zay1f ara yiizey baglanmasi bulunur.

Kat1 hal stireclerinde, en yaygin yontemlerden birisi toz metaliitjisidir (TM). Bu
yontem, yiliksek mekanik 6zelliklere sahip partikiil takviyeli AMMK!'lerin elde edilmesine
izin verir. Toz metalurjisi (TM) {iretimi isleminde, daha diisiik bir imalat sicakligi
kullanildig1 i¢in, giiclii ara yiizey reaksiyonunu Onleyebilir ve matris ile takviye
arasindaki istenmeyen reaksiyonu en aza indirebilir. TM ydntemi ile takviyenin igerigi ve
dagilimi ile matrisin mikro yapisi nispeten kolay bir sekilde kontrol edilebilir. Bu nedenle,
TM diritinleri normal olarak, dokiim muadillerine gore istiin ozelliklere sahiptir
(Mondolfo, 2013).

Biriktirme islemlerinde, erimis metal damlaciklar1 takviye fazi ile metal bir
ylizeye piiskiirtiiliir ve lizerinde toplanir. Bu teknik, matris mikro yapisinin ¢ok ince tane
boyutlar1 ve segregasyonsuz bir yapi sergilemesi gibi ana avantajlara sahiptir, ancak
birka¢ dezavantaji vardir. Bunlardan bahsetmek gerekirse; bu teknik yalnizca kesintili
takviyelerle kullanilabilir, maliyetler yiliksektir ve iiriinler, ekstriizyon, haddeleme veya

dovme ile elde edilen basit sekillerle sinirhidir (Choy, 2003).

2.1.1.1. Aliiminyum alasimlarinin toz metalurjisi ile iiretimi

Toz metalurjisi, Al alagimlarinin iiretiminde yaygin olarak kullanilmaktadir.
Geleneksel metal isleme siiregleriyle elde edilemeyen, istenen Ozelliklere sahip
malzemeler, TM yoluyla iiretilebilir. Ayrica, TM iiretim yontemi, malzeme se¢imi ve
tasariminda biiyiik bir esneklik ile karakterize edilir. TM yolu su anda, geleneksel
metaliirji  seviyelerinin Otesinde Ozelliklere sahip yiliksek mukavemetli ve/veya
siirinmeye direngli Al alagimlar1 iiretmek i¢in yaygin olarak kullanilmaktadir (Davis,
1993). Bu tiir uygulamalar i¢in en iyi numune, ince, asir1 doymus mikro yapiya sahip

veya kabalagma ve ¢Oziinmeye direngli ince kuvvetlendirici parcaciklarin yogun bir



dagilimina sahip bir tozdan elde edilmesi sonucu ortaya ¢ikar. Bu tiir bir mikro yap1
genellikle hizli katilasma, mekanik 6giitme ve mekanik alasimlama ile elde edilir
(Schaffer, 2004).

Gaz atomizasyonu, TM ile Al alasimlarinin hazirlanmasinda en yaygin kullanilan
hizli katilagtirma yontemlerinden biridir. Atomizasyon isleminin, genel olarak genis bir
boyut araliginda kiiresel toz partikiilleri tirettigi bildirilmistir. Atomizasyon ortamini veya
islem parametrelerini degistirerek, elde edilen parcacik boyutu 6zellestirilebilir. Toz
partikiilin katilasma hiz1 esas olarak katilasan damlacigin boyutu tarafindan
belirlendiginden, gercek toz partikiil boyutu ayni zamanda mikro yapiyr da etkiler
(Wiskel ve ark., 2002). Atomize toz partikiillerinin segregasyonsuz, hiicresel katilagsma
veya dentritik mikro yapilar sergiledigi bildirilmistir (Rokni ve ark., 2014; Becker ve ark.,
2015). Artan katilasma hiz1 ve sicaklik gradyani, mikro yapiy1 dentritikten hiicresel
katilagma ve segregasyonsuz mikro yapiya degistirir. Bu nedenle, en yavas katilasma hizi
ile karakterize edilen en biiyiik toz parcaciklart dentritik mikro yap1 sergiler (Bergmann
ve ark., 2000). Daha hizli katilasma hiicresel katilasma mikro yapisina yol agar. Artan
sogutma hizi ayn1 zamanda hiicrelerin ve dendritlerin iyilestirilmesine de neden olur
(Rokni ve ark., 2014; Wenming ve ark., 2017). En yiiksek katilasma oranlari, metaller
arast parcaciklarin olusumunu engeller ve amorf fazlarin olusumuna yol agcabilir.
Yukarida bahsedilen gaz atomizasyonu yonteminin sematik gosterimi Sekil 2.2°de yer

almaktadir.

Ergimis metal

Nozul

Gaz kaynag

ok ince tozlar
(Siklon tozu)

Sekil 2.2. Gaz atomizasyon isleminin tipik bir gosterimi ve atomize olmus tozlarin goriintiisii (Nazik,
2013)



2.1.1.2. Al-Zn-Mg-Cu alasim sistemleri

Al-Zn-Mg-Cu alagim sistemi, ana alasim elementi Zn, en ¢ok kullanilan min6r
alagim elementleri ise Mg ve Cu olan Al7xxx serisine aittir. Bu Al alagimlari, yiiksek
mukavemetleri ve 1s1l islem gorme 6zellikleri sayesinde geleneksel olarak havacilik ve

nakliye uygulamalari i¢in kullanilmaktadir (Davis, 2001).



3. MEKANIK ALASIMLAMA METODU

Yukarida bahsedildigi gibi, hizli katilasma (HK) ¢oziinebilirligi artirir ve tane
boyutunu kii¢iiltiir. Mikroyapisal iyilestirmenin daha fazla yapilmasi, hizla katilagan
tozun mekanik alagimlama/mekanik Ogiitiilmesiyle elde edilebilir. Aynm1 zamanda
mekanik alagimlama, HK' ya kiyasla kat1 ¢ozlintirliigii artirabilir (Suryanarayana, 2001).

Mekanik alagimlama (MA), takviye malzemelerinin segregasyonunu ve
aglomerasyonunu onleyen ve takviye nano pargaciklarinin aliiminyum veya diger metalik
alasim matris malzemesi igerisinde homojen dagilimmi saglayan bir yoOntemdir
(Suryanarayana, 2001). Mekanik alagimlama, bilyeli 6gilitme sistematigi igerisinde
tekrarlanan deformasyon ve kirilma mekanizmalar1 sonucunda homojen nano kristalin
alagimlarin ve nanokompozitlerin liretimini saglayan oldukga etkili bir tekniktir (Canakci
ve ark., 2012). Yiiksek enerjili bilyeli 6giitme (mekanik alasimlama) teknigi, geleneksel
talagli imalat veya dokiim teknolojileriyle elde edilmesi karmasik ve pahali olan hem sert
hem de mukavemetli kompozit malzemeleri tiretmek i¢in kullanilir (Li ve ark., 2019).
Fakat, bilyeli 6giitlilmiis iiriinlerin iistiin mekanik 6zelliklere sahip olabilmesi uygulanan
liretim yontemleri ve 6glitme parametrelerine bagli olarak degismektedir (Varol ve
Canakci, 2013).

Toz pargaciklarinin yiiksek enerjili degirmenlerde islenmesini ifade eden iki farkli
terim vardir. Mekanik alasimlama, farkli toz karisimlariin birlikte 6giitiildiigli prosesler
icin kullanilir (Benjamin, 1976) . Amag, malzeme transferi yoluyla homojen bir alagim
elde etmektir. Malzeme transferinin birincil hedef olmadigi, dnceden alagimli tozlarin
ogiitiilmesi icin kullanilan yontem ise mekanik 6giitme olarak adlandirilir. Mekanik
0giitme, tozlarin tanecik inceltilmesi ve ince ikinci faz pargaciklarinin homojen dagilim
sonucu dispersiyonla gii¢lendirilmis alasimlar tiretmek i¢in gelistirilmis, yaygin olarak
kullanilan bir TM yontemidir.

Mekanik alagimlama yontemi, malzeme mukavemetini su sekilde iyilestirebilir:

e Yiiksek dislokasyon yogunlugunun sebep oldugu plastik deformasyon

e Inceltilmis tane boyutu ile dayanimin artmasi

o Kati ¢ozelti sertlesmesi

e Ikinci faz partikiilleri, dispersoidler veya ¢okeltilerin malzemeye dahil edilmesi
veya Ogiitme sirasinda gelisen dispersiyon veya cokelti sertlestirmesi sonucu

dayanimin artmasi
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Makro oOlgekte bakildiginda, mekanik alasgimlama yoOnteminde tozlar, toz
par¢aciklarinin tekrarlanan deformasyonu, kirilmast ve soguk kaynaklanmasi yoluyla
gelisir (Suryanarayana, 2001). Mikroskobik 6lcekte ise, 6glitmenin erken asamalarinda
deformasyon kesme bantlarinda lokalize olur. Belirli bir gerilme seviyesine ulastiktan
sonra, dislokasyonlar yeniden birlesir veya yok olur ve kii¢iik a¢1 sinirlarinin olusumuna
yol agar. Bu agsamada nanometre boyutlu kristalitler olusturulabilir. Daha fazla 6gilitme,
rasgele yonlendirilmis taneciklerin yiiksek agil1 sinirlarla boliindiigii “steady state” olarak
adlandirilan “sabit durumlu” tane boyutu dagilimina yol acar (Lii ve Lai, 2013).

Bu 6zellikleri sayesinde MA metodu metal matrisli kompozitlerin iiretilmesi igin
ilgi ¢ceken bir yontemdir. Tekrarli deformasyon etkisi ile takviye malzemesi igerisindeki
hatalar1 gidererek matris malzemesi boyunca takviye malzemesinin homojen bir
dagilimini saglar.

MA yonteminin en Onemli avantajlarii asagidaki gibi siralayabiliriz
(Suryanarayana ve ark., 2001);

e Matris boyunca takviye malzemesinin homojen dagilimini saglamasi

e Dokiim, ergitme gibi geleneksel tiretim yontemleri ile bir araya getirilmesi ¢ok
zor ya da imkansiz olan metalik ve seramik gibi farkli ergime noktalari sergileyen
cok cesitli malzemelerin bir araya getirilmesi

e (Geleneksel imalat yontemlerinde ¢ok gdzlemlenen talas kaldirma, ¢apak olusumu
ve ergime kayiplar1 vb. durumlarin olmamasi

e Qgiitme parametrelerinin kontroliiniin saglanarak farkli performans sergileyen
malzemeler iiretilebilmesi

e Malzemenin dayaniminda yukarda da bahsetmis oldugumuz parametrelerle ciddi
bir iyilestirme meydana getirmesi.

MA metodunun dezavantajlarindan da bahsedecek olursak;

o Ogiitme sistematiginin (hazne, bilye, nano partikiiller vb.) ilk yatirrm maliyetinin
biraz yiiksek olmasi,
o Kontrol edilmesi gereken parametrelerin (siire, devir, bilye-toz orani, hazne

doluluk orani, atmosfer vs.) ¢cok ¢esitli olmasidir.
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3.1. Bilyeli Ogiitiicii/Degirmen Tiirleri

Kurulum, sogutma/isitma diizenlemeleri, atmosfer kontrolii ve 6gilitme verimliligi
acisindan farklilik gosteren birkag bilyeli 6giitiicti tiiri vardir. Bu 6giitiiciilerin farkl
cesitleri endiistriyel uygulamalarda kullanilirken, istenilen amaca uygun daha spesifik
Ozelliklere sahip 0zel degirmenler de oOzellikle laboratuvar ¢alismalart igin
kullanilmaktadir (Varol, 2012). Genel olarak 6giitiicii tiirlerini; Spex tipi, gezegen, atritor
tipi ve ticari degirmenler olarak simiflandirabiliriz. Gezegen ve atritor tipli bilyeli
degirmenler, ince taneli Al tozlarnin tiretiminde en yaygin olarak kullanilan degirmen
tiirleridir. Bu tez ¢aligmasi1 kapsaminda gezegen tipi degirmen kullanildig: i¢in diger tipler
hakkinda detayli bilgi verilmemistir fakat ozellikleri hakkinda kisaca asagidaki gibi
bahsedilmistir.

Spex tipi

Daha ¢ok laboratuvar uygulamalari i¢in kullanilan ve 5-40 gr arasinda tozlarin
iiretilmesine izin veren ogiitliciilerdir. Cok kisa siireler i¢cinde binlerce kez ileri, geri ve
capraz hareket ederek bilyelerin tozlara carpmasini saglayarak hem 6giitme hem de
karistirma islemini gergeklestirir. Sistem ¢ok hizli calistigi i¢in agiga c¢ikan enerji
nedeniyle sicaklik ve atmosfer kontrolii dikkate alinmasi gereken temel sorunlardir. Bu
sorunlar1 ortadan kaldirmak i¢in teknolojik cihazlara farkli sogutma ve atmosfer kontrolii

teknikleri kullanilmaktadir (Maurice ve Courtney, 1996).

Atritor tipi

Atritdr, sabit bir silindirik 6glitme odasi ve birbirine dik agilarda ve mil eksenine
dik yerlestirilmis ¢ok sayida pervaneye sahip bir tahrik milinden olusur. Ogiitme
bilyelerine enerji vererek bilyeler, yiik, saft, pervaneler ve konteyner duvari arasinda
darbeye neden olur. Atritor tanklar1 cidarlidir, bdylece normal bilyeli degirmenlere
kiyasla daha hassas bir sicaklik kontrolii saglar. Bu cidar kisminda kullanilan sogutma
s1visi tank teknesini sogutur ve 6gilitme sirasinda 1s1 olusumunun bastirilmasina yardimci

olur. Ayrica 0,5-100 kg arasinda tozun 6giitmesine imkan verir (Rydin ve ark., 1993).

Gezegen tipi

Gezegen tip bilyeli degirmenler, alt tablanin kendi ekseni etrafinda donmesi ve

eszamanli olarak 6giitme haznesinin ters yonde doniisiiyle gezegen benzeri bir hareketle
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sonuclanarak bilyeleri ve tozlar1 karistirma hareketine sokar. Sistem igerisinde birden
fazla Ogiitme haznesi bulunabilir. Tek tek hazneler ve tabla sistemi zit yonde
dondiigiinden, merkezka¢ kuvvetinin de etkisiyle benzer veya zit yonlerde hazne
igerisinde tozlara ve bilyelere siddetli darbe uygulanmasi gergeklesir (Benjamin, 1976).
Bu, 6giitme bilyelerinin haznenin duvarina ¢arpmasina ve tozu 6gilitmeye devam etmesine
neden olur (Lii ve Lai, 2013). Spex tipi ile kiyaslandiginda bu tip degirmenlerde o kadar
yiksek ogiitme devirlerine ¢ikilamamaktadir. Fakat 10-200 gr arasinda toz iiretme
kapasitesine sahip olmasi ve uygun 6giitme parametrelerinin se¢imi ile yeni malzemeler
sentezlenebilmesi bu yontemi c¢ekici kilmaktadir. Sekil 3.1°de bahsi gecen bilyeli

degirmen tiplerinin sematik gosterimleri yer almaktadir.

@ (©)

'

Sekil 3.1. Endiistride ve laboratuvar uygulamalarinda kullanilan farkl tiplerdeki degirmenler: (a) Spex,
(b) atritor ve (c) gezegen tipli 6giitiiciiler (Nazik, 2013)

3.2. Ogiitme Prosesi Degiskenleri

Mekanik alagimlama karmasik bir islemdir ve bu nedenle istenen iiriin fazini
ve/veya mikro yapiy1 elde etmek i¢in bir dizi degiskenin optimizasyonun saglanmasi
gerekmektedir. Bu degiskenlerin birbirinden tamamen bagimsiz etkilere sahip olmas1 gibi
ortak etkilerinin oldugunu da belirtmek gerekir. Tozun nihai olusumunu etkileyen en

Oonemli parametreler alt bagliklar halinde a¢iklanmaistir.
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3.2.1. Ogiitiicii tipi

Mekanik alagimlama yapmak i¢in yukarda da bahsetmis oldugumuz gibi birkag
farkli degirmen tiirii vardir. Bu de§irmenler, temel olarak calisma hizlari, kapasiteleri ve
ogiitme sicakligini ve tozlarin kirlenmesini en aza indirerek islemi kontrol etme
kabiliyetleri bakimindan farklilik gostermektedir. Boylelikle tozun cinsi, miktar1 ve

gerekli nihai yapisi, kullanilacak olan degirmen tipine karar verir.

3.2.2. Ogiitme haznesi

Ogiitme haznesi kap, kavanoz veya kase olarak da bilinir. Ogiitme islemi sirasinda
Ogiitme ortamu siirekli olarak haznenin i¢ duvarlarina ¢arpar ve bu nedenle toz fazina
katilabilecek bazi malzemeleri yerinden ¢ikarabilir. Bu, tozu kirletebilir ve tozun
kimyasint degistirebilir. Haznenin sekli, ozellikle kabin i¢ tasarimi da onemli bir
parametredir. Son zamanlarda hem diiz uclu hem de yuvarlak uglu Spex degirmen
hazneleri kullanilmaktadir. Alasimlama isleminin, yassi uglu haznelerde yuvarlak uglu
haznelere kiyasla daha yiiksek oranlarda meydana geldigi bildirilmistir (Harringa ve ark.,
1992). Ogiitme kaplari icin kullanilan yaygin malzemelerden bazilar1 sertlestirilmis celik,

takim geligi, sertlestirilmis krom alagimli ¢elik, tavlanmis ¢elik, paslanmaz celik, tungsten

karbiir (WC) kapli ¢eliklerdir (Di ve Bakker, 1991).

3.2.3. Ogiitme hiz1

Degirmen ne kadar hizli donerse, toza enerji girisi o kadar yiiksek olur. Ancak
degirmenin tasarimina bagl olarak, kullanilabilecek maksimum hizda belirli sinirlamalar
vardir. Ornegin, geleneksel bir bilyeli degirmende donme hizimi artirmak bilyelerin
hareket etme hizini artiracaktir. Kritik bir hizin {izerinde, toplar haznenin i¢ duvarlara
tutturulacak ve herhangi bir darbe kuvveti uygulanmasi sonucu duvardan
diismeyeceklerdir. Bu nedenle, maksimum hiz bu kritik degerin hemen altinda olmalidur.
Maksimum hiza iligkin bir bagka sinirlama, yiiksek hizlarda haznenin sicakliginin yiiksek
bir degere ulasabilmesidir. Bu, tozlarda homojenlesmeyi ve/veya alagimlamayi
desteklemek icin diflizyonun gerekli oldugu bazi durumlarda avantajli olabilir. Ancak,
bazi durumlarda, sicakliktaki bu artig bir dezavantaj olabilir ¢linkii artan sicaklik doniistim

stirecini hizlandirir ve asirt doymus kat1 ¢ozeltilerin veya 6giitme sirasinda olusan diger
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yar1 kararli fazlarin ayrigsmasiyla sonucglanir (Anand ve ark., 2012). Ek olarak, iiretilen
yiiksek sicakliklar tozlar1 da kirletebilir. Nano-kristal olusumu sirasinda, artan dinamik
yeniden kristallesme nedeniyle, ortalama kristal boyutunun arttig1 ve daha ytiksek 6gilitme
yogunluklarinda i¢ gerilimin azaldig1 bildirilmistir (Froes ve ark., 1993). Ulasilan

maksimum sicaklik, farkli degirmen tiirlerinde farklidir ve degerler biiyiik 6l¢iide degisir.

3.2.4. Ogiitiicii ortamy/bilye tiirii

Yaygin olarak kullanilan 6gilitme ortamlarindan bazilari sertlestirilmis krom ¢elik,
tavlanmis celik, paslanmaz celik, kobalt ¢elik ve WC seklindedir. Ogiitme ortaminin
yogunlugu, bilyelerin toz iizerinde yeterli darbe kuvveti olusturmasi i¢in yeterince ytiksek
olmalidir (Suryanarayana, 2001). Kirlenmeyi 6nlemek i¢in, miimkiin oldugunca, 6giitme
kabinin ve dgiitme ortaminin ayn: malzemeden yapilmasi istenir. Ogiitme ortaminin
boyutu da 6giitme verimliligi {izerinde bir etkiye sahiptir. Genel olarak konusursak,
Ogiitme ortaminin biiylik boyutlu olmasi (yiiksek yogunlugu) kullanighdir, ¢iinkii daha
bliyiik bilyeler toz parcaciklarina daha fazla darbe enerjisi aktaracaktir (Lii ve Lai, 2013).

3.2.5. Ogiitme siiresi

Ogiitme siiresi, dgiitme sistematigi icerisinde en onemli parametrelerin basinda
gelmektedir. Normalde siire, toz partikiillerinin kirilmas1 ve soguk kaynaklanmasi
arasinda sabit bir durum elde edecek sekilde segilir. Gereken siireler, kullanilan degirmen
tipine, 6glitme yogunluguna, bilye-toz agirlik oranina ve 6giitme sicakligina bagli olarak
degisir. Bu siireler, yukaridaki parametrelerin her bir kombinasyonu ve belirli bir toz
sistemi icin belirlenmelidir. Ancak, tozun gerekenden daha uzun siire 6giitiilmesi
durumunda kirlenme seviyesinin arttig1 ve istenmeyen bazi fazlarin olustugu géz 6niinde
bulundurulmalidir (Suryanarayana, 1995). Bu nedenle, tozun sadece gerekli siire igin

ogiitiilmesi arzu edilir ve buna gore bir 6glitme stiresi se¢ilmelidir.
3.2.6. Bilye/toz orani
Bazen yiik orani olarak da adlandirilan bilyelerin agirliginin toza (BTO) oran,

ogiitme isleminde Onemli bir degiskendir (Martinez ve ark., 2013). Bu, farkh

arastirmacilar tarafindan 1:1 kadar diislik bir degerden 220:1 kadar yiiksek bir degere
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kadar degistirilmistir. Genel olarak, bir Spex tiirii gibi kiiciik kapasiteli bir degirmende
toz ogiitiiliirken en yaygin olarak 5:1 orani kullanilir. Ancak, 6glitme islemi gezegen ve
atritor tipli gibi biiyiik kapasiteli bir degirmende gerceklestirildiginde, 10:1 hatta 100:1'e
kadar daha yiiksek bir BTO kullanilir. BTO, 6giitiilmekte olan tozda belirli bir faza
ulagsmak i¢in gereken siire lizerinde 6nemli bir etkiye sahiptir (Ozkaya ve Canakci, 2016).
BTO ne kadar yiiksekse, alasimlama veya 6giitme icin gereken siire o kadar kisa olur.
Yiiksek bir BTO'da, bilyelerin agirlik oranindaki artis nedeniyle, birim zamanda ¢arpisma
sayis1 artar ve sonug¢ olarak toz parcaciklarina daha fazla enerji aktarilir ve boylece
alasimlama daha hizli gergeklesir. Daha yliksek enerji nedeniyle daha fazla 1s1 liretilmesi

de miimkiindiir ve bu da tozun yapisint degistirebilir.

3.2.7. Hazne dolum orani

Toz partikiilleri arasinda alagimlama, {izerlerine uygulanan darbe kuvvetlerinden
dolay1 meydana geldiginden, 6giitme haznesi icerisinde bilyelerin ve toz partikiillerinin
serbestce hareket etmeleri igin yeterli alan olmasi gerekir. Bu nedenle haznenin toz ve
bilyelerle doldurulma derecesi onemlidir (Suryanarayana, 2001). Toplarin ve tozun
miktar1 ok kiiciikse, {iretim oran1 cok azdir. Ote yandan, miktar biiyiikse, toplarin hareket
etmesi i¢in yeterli alan yoktur ve bu nedenle ¢arpmanin enerjisi daha azdir. Bu nedenle,

kabin geneline dikkat edilmemelidir; daha ¢ok haznenin yaklasik %50' si bos birakilir.

3.2.8. Ogiitme atmosferi

Ogiitme atmosferinin en biiyiik etkisi tozun kirlenmesi iizerinedir. Bu nedenle
tozlar, argon veya helyum gibi bir inert gazla doldurulmus kaplarda 6giitiiliir. Nitrojenin
metal tozlariyla reaksiyona girdigi bildirilmistir ve sonug¢ olarak, nitriir liretmekle
ilgilenilmedikge, Ogiitme sirasinda kirlenmeyi onlemek i¢in nitrojen kullanilamaz.
Yiiksek saflikta argon, tozun oksitlenmesini ve/veya kirlenmesini 6nlemek i¢in kullanilan

en yaygin ortamlarin basinda gelmektedir (Ogino ve ark., 1991).

3.2.9. Ogiitme islemi kontrol katkisi

Toz pargaciklari, 6giitme sirasinda maruz kaldiklar1 agir plastik deformasyon

nedeniyle, 6zellikle siinek iseler birbirlerine soguk kaynaklanir. Ancak, toz parcaciklar
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arasinda gercek alagimlama, yalnizca soguk kaynak ve parcaciklarin kirilmasi arasinda
bir denge saglandiginda gerceklesebilir. Soguk kaynagin etkisini azaltmak i¢in 6giitme
sirasinda toz karistmina bir islem kontrol katkis1 (IKK) (yaglayici veya yiizey aktif
maddesi olarak da adlandirilir) eklenir (Canakci ve ark., 2012). Islem kontrol katkis1 kati,
sivi veya gaz olabilir. Bunlar zorunlu olmamakla birlikte ¢ogunlukla yiizey aktif
maddeleri olarak islev goren organik bilesiklerdir. IKK, toz partikiillerinin yiizeyine
adsorbe olur ve toz partikiilleri arasindaki soguk kaynagi en aza indirir ve bdylece
aglomerasyonu engeller. Parcacik ylizeylerine adsorbe edilen yiizey aktif maddeler,
soguk kaynak iglemini engeller ve kati malzemenin yiizey gerilimini disiiriir (Varol,

2012).

3.2.10. Ogiitme sicakhg

Ogiitme sicakligi, 6giitiilmiis tozun yapisina karar vermede bir diger dnemli
parametredir. Nihai {iriin fazinin kat1 bir ¢ozelti, metaller arasi, nano yap1 veya amorf bir
faz olmasma bakilmaksizin alasim fazlarinin olusumunda diflizyon prosesleri yer
aldigindan, 6giitme sicakliginin herhangi bir alasim sisteminde dnemli bir etkiye sahip
olmas1 beklenir. Ogiitme sicakliginin kasith olarak degistirildigi sadece birkag arastirma
bildirilmistir (Chen ve ark., 1996). Bu, sicaklig1 diisiirmek ic¢in 6giitme kabina sivi
nitrojen damlatilarak veya 6giitme sicakligini artirmak i¢in 6glitme haznesini elektrikle
1sitarak yapilmistir. Bu aragtirmalar, 6giitme sicakliginin kat1 ¢oziiniirliik seviyelerindeki
degisim iizerindeki etkisini incelemek veya farkli sicakliklarda amorf bir faz veya nano-

kristal yapinin olusup olusmadigini belirlemek i¢in yapilmistir (Xu ve ark., 1997).

3.3. Ogiitme Asamalan

Onceden de ifade edildigi gibi, soguk kaynak ve kirilma mekanizmasi, mekanik
alasgimlama isleminde yer alan iki temel islemdir. Mikroyapisal olarak, mekanik
alagimlama igslemi dort agsamaya ayrilabilir: (a) ilk asama, (b) ara asama, (c) son asama ve
(d) tamamlama asamasi (Lii ve Lai, 2013). Sekil 3.2, farkli bilyeli 6glitme asamalarindan
sonra toz parcaciklarinin morfolojilerinde meydana gelen degisimi gostermektedir.
Taramali elektron mikroskobu (SEM) mikroyap1 goriintiileri, bilyeli o6giitiilmiis
parcaciklarin morfolojisindeki gozlemlenen degisiklikleri belirgin  bir sekilde

gostermektedir. Morfolojideki degisiklikler; mikro dovme, kirilma, aglomerasyon ve
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dagilma islemlerin sonucu olusur. Baskin siirece bagl olarak, her 6giitme asamasi, o
sirada gerceklesen islemleri en iyi tanimlayan bir morfoloji gosterecektir. Bdylece,
parcaciklar kirilma nedeniyle boyut olarak kiiciilebilir (Sekil 3.2(a)), soguk kaynakla
aglomerasyon yoluyla biiytiyebilir (Sekil 3.2(b)) ve mikro dovme yoluyla pullar halinde
diizlesebilir (Sekil 3.2(c)).

Sekil 3.2. Farkli 6giitme siirelerinden sonra toz pargaciklarmin morfolojileri (a) ilk asama, (b) ara agama
ve (c¢) son asama (Gilman ve Benjamin, 1983)

3.3.1. IIk asama

Bilyeli 6giitmenin ilk asamasinda, malzemeler genellikle bu asamada yumusak
oldugundan, toz pargaciklari bilyelerin ¢carpismasindan kaynaklanan sikistirma kuvvetleri
tarafindan diizlestirilir. Mikro dévme, tiim pargacik sekillerinde degisikliklere veya
yliksek kinetik enerjiye sahip 6giitme bilyeleri tarafindan tekrar tekrar ¢arpilan pargacik
kiimelerine yol agar. Bununla birlikte, tozlarin bu tiir deformasyonu, kiitlede net bir
degisiklik gostermez. Deneysel olarak, toz partikiillerinin ¢ok az veya hi¢ soguk kaynak
gostermedigi gézlemlenir (Ibrahim ve ark., 1991). Siinek-siinek sistemler i¢in, 6glitmenin
erken asamasinda farkli elemanlar arasinda net bir ayrim saglayan katmanli bir yapi
gelistirilir (Schaffer ve McCormick, 1990). Soguk kaynakli yap1, baslangic bilesenlerinin
cesitli kombinasyonlarindan olusur. Sekil 3.3, mekanik olarak alasimli Ni ve Al
karigiminin bir 6rnegini vermektedir. Parlak alanlar Ni elementini, karanlik alanlar ise Al
elementini gdsterir. iki eleman arasinda soguk kaynak olusumu goriilebilir ancak tabakali

yapt olusumu yoktur. Uzun siireli 6giitme sadece bu katmanlari inceltmek ve
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homojenlestirmekle kalmaz, ayni zamanda kompozit katmanlar boyunca difiizyon
stirecini de gelistirir. Bu beklenen bir durumdur, ¢linkii partikiiller sikistirma kuvvetleri
tarafindan diizlestikge, temas i¢in ylizey alani artar. Bu nedenle hem diizlestirilmis hem
de diizlestirilmemis  partikiil  tabakalari,  baglangic  bilesenlerinin  ¢esitli
kombinasyonlarindan olusan tabakali kompozit partikiillerin olusumuna yol agan
birbirleriyle yakin temasa geger. Kompozit malzemenin kimyasal bilesimi, partikiil icinde
ve ayrica partikiilden partikiile dnemli 6l¢iide degisir. Kisa 6giitme siiresi i¢in, farkli
boyutlardaki partikiiller i¢in bilesim dagiliminda c¢ok biiyiik dalgalanmalar tespit
edilebilir. Biiylik pargaciklar Ni agisindan zengin, kiiciik pargaciklar ise Al agisindan
zengin olarak tanimlanir. Taramali elektron mikroskobu ve toz boyutu analizleri,
Ogiitmenin erken asamasinda mevcut olan ¢ok ¢esitli partikiil boyutlarin1 géstermektedir.
Bu kismen pargaciklarin dogasindan kaynaklanmaktadir. Siinek malzemelerin tozlari,
sikistirict yiikleme altinda kolaylikla plastik deforme olabilir ve bu nedenle ince pullar
halinde diizlesir. Ote yandan, nispeten sert pargaciklar yipranma ve sikistirma
kuvvetlerine direnme egilimindedir. Toz karisimi hem siinek hem de kirilgan pargaciklar
igeriyorsa, siinek parcaciklar sert parcaciklar1 birbirine baglama egilimindeyken sert
parcaciklar daha az deforme edilmis halde kalabilir. Yiizey merkezli kiibik (YMK)
metallerde soguk kaynakla karsilagtirildiginda hacim merkezli kiibik (HMK) ve
hegzagonal siki paket (HSP) metallerinde kirilmanin baskin olmasi beklenmektedir.
Sonug olarak, gevrek ve silinek toz partikiillerinin gevreklikleri arasindaki fark, genis bir
partikiil boyutu dagilimina isaret eder (Lii ve Lai, 2013). Ogiitmenin bu asamasinda
dikkate alinan 6giitme siiresi, partikiil boyutu ve seklinin homojen dagilimini1 saglamak

icin ¢ok kisadir. Ogiitme siiresi arttiginda daha homojen bir dagilim beklenir.

Sekil 3.3. Mekanik olarak alasimlanmis NiAl mikro yapismin SEM goériintiisti (Lu ve ark., 1997)
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3.3.2. Ara asama

Mekanik alasimlama isleminin ara (yogun) asamasinda, ilk asamadakilere kiyasla
parcaciklarin morfolojilerinde onemli degisiklikler meydana gelir. Soguk kaynak artik
onemlidir. Daha fazla plastik deformasyon, Sekil 3.4'te gosterildigi gibi katmanh
yapilarin sekillenmesine yol agar. Toz bilesenlerin birbirleri ile siki karigimi diflizyon
mesafesini mikrometre arali§ina diisiirtir. Rastgele yonlendirilmis lameller ile gosterildigi
gibi, bu asamada kirilma ve soguk kaynak baskin 6glitme islemleridir. Katmanh yapi,
kirilma meydana geldik¢e daha da inceltilir ve lamellerin kalinli§1 azalir. Bir miktar
coziinme gerceklesmis olabilirse de alagimli tozun kimyasal bilesimi hala homojen
degildir. Lamel kalinhigindaki degisiklik, carpisma enerjisinin, mekanik 6zelligin ve

mekanik 6giitme siiresinin bir fonksiyonudur.

Sekil 3.4. Siddetli plastik deformasyonun neden oldugu katmanli yap1 (Lu ve ark., 1997)

3.3.3. Son asama

Mekanik alasimlama isleminin son asamasinda, partikiil boyutunda énemli dl¢iide
iyilestirme ve azalma belirgindir. Sekil 3.5'te gosterildigi gibi, pargacigin mikro yapisi
baslangic¢ ve ara asamalardakinden daha homojen goriinmektedir. Bu asamada katmanli
bir yap1 bulunamaz. Pargaciklarin homojenligi, kirilma ve soguk kaynak arasindaki
dengenin bir sonucudur. Siinek bilesenler i¢in mekanik alasimlama islemi, parcaciklarin
kirilmas1 ve soguk kaynaklanmasi islemi arasindaki bir etkilesim sonucu olusur. Kirilma,
tek tek parcaciklar: daha kiiglik parcalara ayirma ve soguk kaynak yapilmis parcaciklar

dagitma egilimindedir. Kirilma nedeniyle boyut olarak daha ince hale gelen pargaciklar,
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bu iki islem dongii halinde calistigi icin alternatif olarak birlikte soguk kaynaklanabilir.
Bununla birlikte, parcacik boyutu daha ince oldugunda soguk kaynakli pargaciklari
birbirine baglayan kuvvetler daha giiclii oldugundan, onlar1 yeniden kirmak i¢in daha
yiiksek bir kuvvet gerekecektir. Ote yandan, soguk kaynak yapilmis bazi parcaciklar
dagilmaya ugrayabilir ¢iinkii onlar1 ayiran kuvvetler, onlari bir arada tutanlardan ¢ok daha
giiclidiir. Sonug olarak, baskin kuvvetlere bagli olarak, bir partikiil ya kirilma yoluyla
boyut olarak kiiciilebilir veya alasimlama siiresi ilerledikce kaynaklama yoluyla
topaklanabilir. Soguk kaynak ve kirilma siireci, nihayetinde kararli bir durum dengesine
ulasacaktir (Koch, 1997). Elde edilen ortalama partikiil boyutu, onlar1 soguk olarak
kaynatan ve onlar1 kirmak icin gereken kuvvetlerin giicli arasindaki dengenin bir
sonucudur. Lameller daha ince hale gelir ve sonunda kaybolur. Baslangi¢ toz karisimina
karsilik gelen bilesime sahip yeni bir alasgimin olusumuyla sonuglanan tiim pargaciklar
icin homojen bir kimyasal bilesim elde edilebilir. Kristalit boyutu, alasimlanan malzeme

sistemlerine bagli olarak nanometre boyutlarina ulasabilir.

Sekil 3.5. Mekanik olarak alagimlanmis NiAl mikro yapisinin son asamadaki SEM goriintiisii (Schaffer
ve McCormick, 1991).

3.3.4. Tamamlanma asamasi

Mekanik alagimlama islemi tamamlandiginda, toz pargaciklari son derece
deforme olmus yar1 kararli bir yapiya sahiptir. Bu asamada, lameller artik optik
mikroskop veya taramali elektron mikroskobu ile goriilemez. Bu asamanin 6tesinde daha

fazla mekanik alagimlama islemi dispersoid dagilimim fiziksel olarak iyilestiremez
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(Gilman ve Benjamin, 1983). Bdylece baslangic bilesenlerine benzer bilesime sahip

gercek alagim olusturulur.

3.4. Mekanik Alasimlamada Ogiitme Sistemleri

Mekanik alagimlama islemi 3 farkl tiirde 6giitme sistemi i¢in kullanilmaktadir.
Bunlar:
e Siinek-gevrek,
e Siinek-siinek,

e Gevrek-gevrek sistem olarak smiflandirilir.

3.4.1. Siinek-gevrek sistemler

Stinek malzeme pargaciklari, bilyeler arasinda sikistiginda birbirine yapigmasi ¢ok
muhtemeldir. Bu nedenle, geleneksel 6glitme yontemleri siinek malzemeleri nano
partikiiller halinde 6giitmede basarisiz olur. Bununla birlikte, baglangic malzemeleriyle
birlikte kirilgan pargaciklar kullanilarak, gezegen tipli 6giitme yoluyla siinek pargaciklar
kirilabilir ve yiiksek diizeyde etkinlestirilebilir. Ogiitme islemi sirasinda, kirilgan
parcaciklar kolayca kirilir ve keskin kenarlari, siinek ve kirilgan pargaciklar nano boyuta
gelene kadar siinek malzemeyi araliksiz olarak pargalara ayirir (Varol, 2012). Ayrica bu
gevrek partikiiller stinek malzeme igerisine gomiiliirler. Bu tiir 6glitme sisteminin sematik
gosterimi ve deneysel bir caligmanin 6gilitme sistematigine karsilik gelen tozlarin SEM

goriintiileri Sekil 3.6’da gosterilmektedir.
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Sekil 3.6. Mekanik alasimlama isleminde siinek-gevrek sistem ve deneysel bir ¢aligma (Suryanarayana,
2001; Wagih, 2014)

3.4.2. Siinek-siinek sistemler

Stinek-siinek sistemlerde stinek-gevrek sistemde tozlarin morfolojisinde meydana
gelen degisikliklerden farkli durumlar gézlemlenir. Ogiitmenin ilk asamalarinda bilyeler
arasinda kalan tozlar kirilmaktan ziyade ezilmeye maruz kalirlar ve pulsu bir hal alirlar.
Daha sonra bu pulsu tozlar artan plastik deformasyon etkisi ile birbirlerine soguk
kaynaklanir ve baslangic tozlarna kiyasla 2-3 kat daha fazla boyuta sahip olurlar. Ogiitme
sistematigi icerisine eklenen IKK sayesinde ve bilyelerin carpma etkisinin sonucu es
eksenli yapiya sahip nispeten daha homojen bir yap1 elde edilir (Suryanarayana, 2001).
Ogiitme devam ettikce bilyelerin carpmasi ve artan plastik deformasyon sonucu rastgele
yonlenme baglar ve 6glitmenin son asamasina gelindiginde kararli bir yap1 elde edilir.

Stinek-stinek bir sistemde meydana gelen yapilar Sekil 3.7’ de gosterilmektedir.
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Sekil 3.7. Mekanik alasimlama igleminde siinek-siinek sistem (Suryanarayana, 2001)

3.4.3. Gevrek-gevrek sistemler

Ogiitme sistematigi igerisinde iki veya daha fazla gevrek malzemenin bulunmasi
sonucunda etkin bir alagimlamanin olmas1 beklenmez. Sistem igerisinde siinek bir yap1
olmadig1 i¢in soguk kaynaklanma veya birlesme etkisi meydana gelmez. Fakat bazi
caligmalarda Ozellikle Si-Ge ve Mn-Bi malzemelerinden olusan ikili gevrek yapi
icerisinde mekanik alasimlamanin gerceklestigi belirtilmistir (Suryanarayana, 2001).
Artan 0giitme siiresi ile gevrek tozlar kirilir ve partikiil boyutlar1 azalir. Artik iyice
kiicilmiis partikiiller stinek bir davranis sergiler fakat boyutlarinda azalma meydana

gelmez ve kararli hal diye de adlandirilan 6giitme sinirina ulasilmis olur.



24

4. TOZ KONSOLIDASYON/BIRLESTIRME YONTEMLERI

Kiicik  boyutlu  toz  partikiilleri,  miihendislik  uygulanabilirligini
sinirlayabilmektedir. Bu nedenle, uygun teknikler kullanilarak daha biiylik parcalara
sikigtirllmalart gerekir. Bu teknikler, tam yogunluklu sikistirmaya yol agmali ve ayni
zamanda, bunlar sikistirmak i¢in tozlarin elverisli 6zellikleri {izerinde minimum bir
etkiye sahip olmalidir. Tozlarin kat1 hal konsolidasyonu, bir yiizey ve tane sinir1 enerji
azalimu ile tahrik edilen termal olarak etkinlestirilen bir kiitle tasima yoluyla tamamlanur.
Cogu konsolidasyon yonteminde; soguk presleme (CP), soguk izostatik presleme (CIP),
sicak presleme (HP) ve sicak izostatik presleme (HIP) numune iiretmek igin basing
kullanilir (Molnarova, 2018). Ayrica HP ve HIP yontemlerinde yiiksek sicakliklara da
ihtiya¢c duyulmaktadir. Spark plazma sinterleme (SPS) de ise, HP ve HIP sirasinda
kullanilanlardan daha diisiik sicakliklarda tam yogunluk elde etmek icin ek sinterleme
mekanizmalar1 kullanir (Sudrez ve ark., 2013). Bu ¢alisma kapsaminda sicak pres (HP)

kullanildig1 i¢in diger konsolidasyon yontemleri hakkinda bilgi verilmemistir.

4.1. Sicak Presleme (HP) Yontemi

Sicak pres, yogun parcalari imal etmek i¢in kullanilan en popiiler
yontemlerdendir. Sicak preslemede, sicaklik ve basing ayn1 anda toz pargaya uygulanir.
Sicak presleme isleminin sematik gosterimi Sekil 4.1°de yer almaktadir. Isitma genellikle
grafit direncler veya rezistanslar kullanilarak harici olarak yapilir ve basing hidrolik
olarak uygulanir. Basing uygulamasi altinda, pargaciklar arasindaki temas noktalar1 ¢ok
yuksek gerilme sergiler ve bu nedenle bu temas noktalarinda difiizyon artar (German,
1998). Parcacik boyutu, sicak preslenmis parcalarin yogunlugunu ve mikro yapisini
etkiler. Sicak preslemeden Once, istenilen yontemle hazirlanmis tozlar erkek kaliba
doldurulur ve ardindan eger miimkiinse vakum veya argon atmosferinde gerekli sicakliga
kadar 1sitilir (Gokee, 2018). Kalip sicakligi istenilen sicakliga ulastiginda istenilen basing
degerinde ve cihazin kapasitesine gore tek veya ¢ift eksenli olarak basing uygulanir. Sicak
presleme sicakligi, basinci, 1sitma hizi, atmosfer ve bekletme siiresi, yogunlastirilmis
parcalarin 6zelliklerini ve mikro yapisin etkiler. Ne yazik ki, sicak presleme yontemi
basit sekillerin iiretimi ile simirhidir ve bu teknik kullanilarak karmasik geometri
iiretilemez (Rezaie ve ark., 2007). Bu tez ¢alismasi kapsaminda takviye cesidi, takviye

orani ve Ogiitme siiresinin etkileri incelenecegi icin sicak presleme degiskenleri sabit
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tutulmustur. Bu nedenle bu kisimda yukarda da bahsi gegen sicaklik, basing, 1sitma hizi

vb. degiskenler hakkinda detayl bilgi verilmemistir.

Basing

Isitica Isitica

Basing

Sekil 4.1. Sicak presleme iglemi (Arslan, 2019)
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5. KAYNAK ARASTIRMASI

Bu boéliimde aligila gelmis kaynak arastirma kismindan farkli olarak literatiirde
yer alan ¢aligsmalarda kullanilan ve arastirilan 6giitme parametreleri, matris ve takviye
malzemeleri, bunlarin ¢esidi ve oram1 ve bu degiskenlerin nihai iiriinlerin hangi
ozelliklerini ne sekilde etkiledigini belirtecek sekilde farkli basliklar altinda caligsmalar
incelenmistir.

Oncelikli olarak tozlarin hazirlanma asamasinda temel teknik olarak kullanilan
mekanik alagimlama iglemi i¢in ¢esitli arastirmacilarin incelemis olduklar1 6giitme
parametreleri bir ¢izelge halinde sunulmustur. Daha sonra ise bu tez ¢aligmasi ile alakali
veya benzer nitelikler tagiyan ¢alismalar hakkinda bilgi verilmistir. Sonug olarak ise, bu
tez caligmasmin mevcut literatiire ne gibi katkilar sunacagi hakkinda ¢ikarimlar

yapilmistir.

5.1. Bilyeli Ogiitme Parametreleri

Bu bashik altinda literatiirde yer alan mekanik alagimlama yontemi ile
sentezlenmis nano malzemelerin ortalama tane boyutunda matris, takviye elemani,
ogiitiicli tipi, bilye tipi vb. 6glitme parametrelerinin etkisi incelenmistir. Bunun ig¢in
Cizelge 5.1°de oOgiitme parametreleri girdi olarak tanimlanmistir. Cizelge 5.2°de ise
Oglitme parametrelerinin neler oldugu hakkinda daha detayli bilgi verilmis ve genis
kapsamli bir inceleme oldugu igin ¢izelgelerin daha rahat anlagilmasi adma bu
parametreler semboller ile ifade edilmistir. Ornegin, Cizelge 5.2°de yer alan “dgiitme
atmosferi” siitununda (1) ifadesi argon atmosferini belirtmektedir. Neredeyse tiim 6giitme
parametrelerinin incelendigi bu ¢alismalar ise Cizelge 5.3’te toplu veri halinde

sunulmustur.



Cizelge 5.1. Ogiitme parametreleri ve kullanim araliklar1

Parametreler Araliklar
IKK miktar1 (%) 0-5
Takviye orani (%) 0-100
Ogiitme atmosferi 1-6

Bilye tipi 1-13
BTO 3-44
Ogiitiicii tipi 1-9
Ogiitme siiresi (s) 1-350
IKK tipi 1-7
Hazne doniis hiz1 (dev/dk) 100-1200
Hazne malzemesi 1-10
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Cizelge 5.2. Ogiitme parametrelerinin tiirleri ve Cizelge 5.3’te toplanan veriler i¢in kullanilan semboller

Sembol Ogiitiicii tipi Hazne malzemesi  Bilye tipi IKK tipi Atmosfer
(Atm.)

1 QM-gezegen tipi Sert. ¢elik Celik Stearik asit Argon

2 Fristch 316 SS WwC Metanol Toliien

3 Gezegen tip wC Cr ¢elik Etil asetat Hava

4 Atritor Cr- celigi 316 SS Etanol LNz

5 SPEX 8000 Agate Sert. ¢elik Toliien Hidrojen

6 M200 gezegen tipi Sert. Cr- gelik Agate Hegzan Hegzan

7 Zoz simoloyer Polietilen AL O3 Grafit

8 RETSCH Safir Sert. Cr ¢elik

9 Uni. bilyeli 6giitiicii PSZ ZrOs

10 Si3Ny Safir

11 Sert. C gelik

12 PSZ

13 SizNy4
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Cizelge 5.3. Literatiirde yer alan 6gilitme parametrelerine bagli kristalit boyutunda meydana gelen degigsimler

Matris  Takviye Takviye Ogiitici Hazne Bilye Hiz, BTO IKK iKKoram Atm. Ogiitme Ort. Kaynak
orani, tipi tipi tipi (dev/ tipi , (ag8.%) siiresi, KB,
(ag.%) dk) (sa.) (nm)
73,6- (Wu ve Li,
Al CuO,Cu 5,4 1 1 1 230 30 1 1 1 56
130,1 2000)
2,25, 5, (Nayak ve
Al Fe 2 2 300 10 2 10, 20 7,5-35
10, 15,20 ark., 2010b)
(Abdoli  ve
Al AIN 2,5, 10 3 1 3 270 20 1 1,5 1 25 43, 66
ark., 2008)
(Abdoli  ve
Al AIN 5,10 3 1 3 270 20 1 1,5 1 25 43, 60
ark., 2009)
50, 62, 15, 20, (Arami  ve
Al CuO 4 2 4 250 10 1 1,5 1 42-49
79, 84, 87 30, 45 ark., 2008)
238, (Hesabi  ve
Al ALO; 0,5 3 1 5 250 10 1 1,5 1 20
303 ark., 2006)
5,10, 15, (Nayak ve
Al Ti 2 3 2 300 10 2 20 19-23
20 ark., 2010a)
Al C 2 4 1 450 6 1 2 1 5 130 (Arik, 2004)
(Choi ve
Al MWCNT 4 4 12 70
ark., 2008)
200, (Esawi  ve
Al MWCNT 2 3 2 4 10 2 1 0,5,3,6  45-250

400 ark., 2010)




(Poirier  ve

Al MWCNT 10 1200 10 2 2,5 40, 190
ark., 2009)
(El-
Al SiC 10 200 20 24 20 Eskandarany
, 1998)
Al SiC 10 300 20 10 50 (GU, 2006)
2,4,6,8, (Saberi  ve
Al SiC 2,5,5 200 10 1.1 31-60
10 ark., 2009)
(Arami  ve
Al CuO 4 250 10 1,5 11 49,5 Simchi,
2007)
(Arami  ve
Al CuO 4 250 10 1,5 22 48 Simchi,
2007)
(Arami  ve
Al CuO 4 250 10 1,5 33 45,5 Simchi,
2007)
(Arami  ve
44, 55,
Al CuO 4 250 10 1,5 61 42-44 Simchi,
2007)
SiC, 1,2,4,6, (Ozdemir ve
Al 5,15 600 10 40-80
AlLO; 8 ark., 2008)
(Lu ve ark.,
AA6061 SiC 10 200 16 12 73

1998)
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25 4’ 6’ 8’ (Khakblz ve
AA6061 B.C 5,10 320 20 10, 12, 45-147  Akhlaghi,
14, 16 2009)
i (Parvin  ve
AA6061 SiC 10 300 10 2 2,4,6,8 37-44
ark., 2008)
(Sivasankara
8,3, 84, 10, 20,
AA6061 TiO; 280 10 50-73 n ve ark.,
8,5, 8,7 30, 40
2010)
Asgharzade
5,10, 15, (Asg
AA6061  ALOs 5 400 10 1,5 20 50-155 h ve ark.,
2010)
(Estrada-
AA7075  Grafit 2 20 10 50 Guel ve ark.,
2009)
(Sankar ve
AA7075 SiC 15 360 10 2 12 200

Singh, 1998)

30
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5.2. Konuyla Tlgili Yapilan Calismalarin Ozetleri

Bu baslik altinda yukarda detayli bir sekilde ¢izelge halinde verilen literatiirde yer
alan baz1 calismalarin 6zetinden bahsedilecektir. Cizelge 5.3’te genel olarak Ogiitme
parametrelerinin ortalama kristal boyutu {izerine etkisi verilmistir. Fakat caligmalar da
tozlarin morfolojisi, kristalografik ozellikleri, partikiil boyutlar1 ve dagilimlari da
incelenmistir. Cizelge 5.3’te ayrica Ogiitiilmiis tozlardan farkli liretim yontemleri ile
konsolidasyonu saglanan c¢alismalar da vardir. Bu c¢alismalarda da {iretim
parametrelerinin  etkisi, mekanik oOzelliklerde meydana gelen degisiklikler ve
mikroyapisal gelisimler incelenmistir. Tiim bu calismalardan bahsetmek miimkiin
olmadig1 i¢in bu ¢alisma kapsaminda kullanilan matris ve takviye malzemelerine es ya
da benzer olan ¢aligmalar dikkate alinarak bir 6zet yapilmstir.

Yapilan kaynak aragtirmasina gore (Canakci ve ark., 2012; Zhao ve ark., 2015; Li
ve ark., 2016) mekanik alasimlama yontemi ile farkli boyutlarda (mikron, mikron alt,
nano) ve tiplerde (oksit, karbiir, nitriir) takviye malzemelerinin farkli matris malzemeleri
igerisinde dagitilmasiyla ¢esitli nano-kompozit malzemelerin iiretildigi gériilmektedir.

Azimi ve ark. (2015a) yaptiklar1 caligmada, mekanik alagimlama yontemiyle
yiiksek mukavemetli TiC takviyeli AA7075 matrisli nano kompozit malzeme tiretmeyi
amaclamislardir. Mekanik alasimlama sonrasindaki tozlar1 sicak pres yardimiyla farkl
iiretim parametreleri altinda presleyerek kompozit malzeme iiretmisledir. Farkli 6giitme
strelerinin (10, 30 ve 50 saat) tozlarin ve bulk malzemelerin mikroyap1
karakterizasyonlart SEM, XRD cihazlar1 yardimiyla yapilmistir. Ogiitme siiresi ve iiretim
parametrelerinin  sertlige, ¢ekme mukavemeti gibi mekanik o6zelliklere etkisini
incelemislerdir. Yapilan ¢alismalar sonucunda mekanik 6zelliklerin degisiminde etkin
olan oglitme siirelerinin sicak presleme degerlerine gore farklilik gosterdigini
belirtmislerdir.

Azimi ve ark. (2015b) yaptiklari bir bagka caligmada ise, mekanik alagimlama ve
ardindan uygulanan sicak presleme metoduyla AA7068 matrisli ag. %5 TiC takviyeli
nano kompozit malzeme iiretimi i¢in optimum {iretim parametrelerini belirlemek i¢in
istatiksel analiz ¢aligmasi yapmislardir. Basma mukavemetini ¢ikt1 olarak alip Taguchi
metodu uygulamislardir. Taguchi sonuglarina gore, 500 MPa basing degeri altinda, 385
°C sicaklikta 30 dakikalik presleme sonucu yiiksek basma mukavemeti ve sertlik degerleri
elde etmislerdir. Varyans analizi sonucuna gore ise (ANOVA), mekanik o6zellikler

lizerine en etkili parametrenin uygulanan presleme basinci oldugunu bulmuslardir.
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Liu ve ark. (2018) sinterleme sicakliginin B4C takviyeli AA7075 matrisli
kompozit malzemelerin mikro yapisina ve mekanik 6zelliklerine etkisini arastirmiglardir.
Nano kompozit malzemeler mekanik alasimlama ve ardindan konsolidasyonu saglanarak
tretilmistir. Farkli tiretim sicakliklarinda konsolidasyonu saglanan AA7075/B4C
malzemelerin tane boyutu karakterizasyonu i¢in XRD ve TEM yontemlerini
kullanmiglardir. Artan sinterleme sicakligiyla birlikte tane boyutunun arttigini ve
gozeneklilik degerlerinin azaldigini tespit etmislerdir. En iy1 mekanik 6zelliklere sahip
olan numunelerin 450 °C’de sinterlendigini belirtmislerdir. Artan sinterleme sicakliginin
tane siirt mukavemetini ve dislokasyon mukavemetini arttirarak daha iyi mekanik
ozelliklere neden olduklarini ifade etmislerdir.

Ramkumar ve ark. (2019) karnistirrmli dokiim yontemiyle AA7075 matrisli (ag.
%0, 2,5, 5 ve 7.5) takviyeli TiC metal matris kompozit malzemeler iiretmislerdir. Uretilen
kompozitleri XRD ve elektron mikroskoplar1 yardimiyla karakterize etmislerdir. Egilme
dayanimi ve sertlik 6zelliklerinin yani sira asinma direnci ve siirtinme katsayisini
belirlemek i¢in c¢alismalar yapmislardir. Takviyesiz AA7075 alagimina goére siinek
AAT075 igerisine gomiilen ve iyi bir sekilde dagilan TiC seramik partikiilli MMK
malzemenin daha yiiksek performansta mekanik Ozellikler ve yiizey davranisi
sergiledigini kesfetmislerdir. Bunun nedeninin ise yumusak siinek fazlar igerisine sert
TiC partikiillerinin gomiilerek dayanimi arttirdigini belirtmislerdir.

Cabeza ve ark. (2017) yaptiklar1 ¢alismada, mikron boyutlu AA6005 aliiminyum
alagim tozu matrisini hacimce %1,5, 3 ve 6 nano boyutlu TiC pargaciklar1 (TiC) ile
giiclendirmislerdir. 1’den 10 saate kadar olan her saat aralifinda yiiksek enerjili mekanik
alasimlama cihaziyla nano kompozit tozlar1 sentezlemislerdir. TiC partikiillerinin
varliginin kompozit malzemelerin toz morfolojisine, ortalama tane boyutuna ve mikro
yapilari tizerine ¢ok fazla etkisi oldugunu gozlemlemislerdir. Mekanik alasimlama islemi
sonrasinda takviye elemanin matris igerisinde ince homojen bir sekilde dagildigini ifade
etmiglerdir.  Daha yliksek takviye orani, daha kisa Oglitme siirelerinde matris
parcaciklarinin daha ince ve daha dar boyutta dagilim sagladigini ifade etmislerdir. Artan
Ogiitme siiresi ile nanokompozit tozlarin sertliginin arttigini ve mekanik alasimla
stiresinin etkisinin takviye orani etkisine gore daha fazla oldugunu belirtmislerdir.

Son zamanlarda, Al matris igerisinde nanometre veya alt mikrometre boyutunda
mekanik alagimlama yontemi yardimiyla Al3Ti intermetalik parcaciklari dagitilarak
yluksek mukavemetli Al-Ti alasimlar1 gelistirilmistir (Suryanarayana, 2001). Ayrica
agirlik olarak yaklasik %10 seviyesinde Nb ilavelerinin, AI3Nb, Al2O3 ve Al4Cs ve NbC
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intermetalikler olusturdugu ve oda sicakliginda 400 MPa yiiksek mukavemetli ince taneli
bir mikroyap1 meydana getirdigi rapor edilmistir (Lee ve Moon, 1994).

Mikron alt1 veya nano boyut araliginda olan ¢ok daha kiiciik parcgaciklar,
aliminyum matrisini giiclendirmek ve gelismis mekanik Ozellikler veren yiiksek
performansli kompozitler iiretmek i¢in anahtar faktorlerden biridir. Literatiirde son
zamanlarda yiiksek performansli kompozit malzemeler iiretmek {izerine bir¢ok ¢aligma
yapilmistir (Bouaeshi ve Li, 2007; Ahamed ve Senthilkumar, 2011; Mobasherpour ve
ark., 2013).

Mekanik alagimlama islemi, farkli tipte karbiir (TiC, B4C, SiC) ve oksit (Al2Os3,
Y203) takviyelerini aliiminyum bazli veya diger metal bazli kompozitlere dagitmak i¢in
yaygin olarak uygulanmaktadir (Ying ve Zhang, 2000; Nazik ve ark., 2016). Ancak
bilyeli 6giitme ile iiretilen Y>0O3 takviyeli aliiminyum kompozitler iizerinde yapilan
calismalar yok denecek kadar azdir. Ahamed ve Senthilkumar (2011), 6giitme siiresinin
bilyeli 6giitme ve sinterleme ile iiretilen nano boyutlu Y203/Al203 takviyeli Al esash
kompozitlerin mikroyapisal ve mekanik davranislar1 lizerindeki etkisini incelemislerdir.
Mikroyapisal gelisimin iyi bir ara yiizey baglanmasi ile saglandigini1 ve uygun sinterleme
sicakliginin ve 6gilitme siiresinin sec¢ilmesinin gézeneklerde bir azalmaya yol agtigini
bulmuslardir. Ogiitme siiresi arttikga, her iki nano partikiil de matris boyunca homojen
bir sekilde dagitilmis, bu da sertlikte bir artisa neden olmustur. Liu ve ark. (2013), Y203
nano partikiil takviyeli Fe matrisli kompozitlerin yapisal degisiminde tavlama siirecini ve
ogiitme zamani degisimlerini arasgtirmislardir. 48 saatlik Oglitmeden sonra, tiim
elementlerin matrise homojen bir sekilde dagildigini ve Y203'lin nano yapidan amorf bir
yapiya doniistiiglini bildirmislerdir.

Bu tez caligmasinda, nano boyutlu parcacik takviyeli aliiminyum matris
kompozitleri iiretmek icin bilyeli 6giitme ve basing destekli sinterleme (sicak presleme)
yontemleri kullanilmistir. Kullanilan takviye malzemelerinin tiirii, oran1 ve 0gilitme
siiresinin etkisi incelenmek istendigi icin diger 6giitme parametreleri (hiz, IKK, BTO,
hazne doluluk orani, vb.) literatiirde yer alan calismalara ve ©on deneylere gore
belirlenerek sabit degerler olarak alinmistir. Daha sonrasinda 6giitiilen tozlar sicak pres
yardimi ile preslenmistir. Yine benzer sekilde tozlarin birlestirilmesini saglayan sicak
presleme parametreleri de (sicaklik, zaman ve basing) sabit degerler se¢ilmistir.

Bu calismada takviye malzemesi olarak kullanilan Y,Os3 grubu iizerine simdiye
kadar yapilan mevcut calismalar, Y203 takviyeli ¢elik (Brocq ve ark., 2010; Karak ve
ark.,2011; Zhao ve ark., 2015) ve aliiminyum esasli (Bouaeshi ve Li, 2007) kompozitlerin
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bilyeli 6glitme sirasinda yapisinda meydana gelen mikroyapisal ve mekanik 6zellikleri
incelemiglerdir. Fakat, Y>O3 takviyeli AA7075 matris kompozitlerinin bilyeli 6giitme
yoluyla iiretilmesi ve ardindan sicak presleme ve mikro yapisal ve mekanik 6zellikler
tizerindeki Y203 dagilim davranisinin anlasilmasiyla ilgili 6nceki ve giincel arastirmalar
bulunamamistir. Bu nedenle, temel amag, farkli O6gilitme siirelerinde ve takviye
oranlarinda Y»0s3 dispersiyonunu incelemek ve partikiil boyutu araligini ve morfolojisini
optimize ederek iistiin mekanik 6zelliklere sahip Y203 takviyeli AA7075 kompozitlerini
imal etmektir.

Yine tez ¢alismast kapsaminda TiC takviyeli MMK!'lerin bilyeli 6giitme ve sicak
presleme islemi yoluyla iiretimi {izerine yaymlanmis ¢alismalara gore (Charkhi ve ark.,
2010; Cabeza ve ark., 2017; Ramkumar ve ark., 2019), 6giitme siiresinin 6giitiilmiis
TiC/AA7075 kompozit tozlarinin toz morfolojisi ve kristalografik yapisi tizerindeki etkisi
hakkinda kapsamli bir bilgiye rastlanilmamaistir. Ayrica, yaygin olarak kullanilan karbiir
parcgaciklar1 goz Oniine alindiginda, titanyum karbiir (TiC), sahip oldugu iistiin fiziksel,
mekanik 6zellikleri ve 6zellikle aliiminyum ile uygun ara yiizey baglanma yetenegine
sahip olmas1 nedeniyle bu tez ¢alismasi kapsaminda takviye malzemesi olarak se¢ilmistir.
Bu nedenle, bu c¢aligmada, takviye ¢esidinin, takviye oraninin ve 6glitme siiresinin
tozlarin morfolojisi, kristalografik 6zellikleri, par¢acik boyutu ve dagilimi {lizerindeki
etkisini incelemek amaclanmistir. Ayrica, 6giitiilmiis tozlarin sinterlenen numunelerin
yapisinda ne gibi degisiklikler meydana getirdigi, TiC/AA7075 ve Y203/AA7075
malzeme gruplarinin konsolidasyon davranisi ve sahip olduklar1 bagil yogunluk ve sertlik
degerlerinde meydana gelen degisimler mikro yapisal gelisim sonuglart ile

degerlendirilmistir.
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6. MATERYAL VE YONTEM

6.1. Giris

Bu tez calismasi kapsaminda 6nceden de bahsedildigi lizere toz metaliirjisi (TM)
yontemlerine (bu ¢aligma i¢in sicak pres metodu) yonelik metal matrisli nano kompozit
tozlarin mekanik alasimlama ve sicak pres ile iiretimi hedeflenmistir. Matris elemant
olarak gaz atomizasyonu ile iiretilen AA7075 aliiminyum alagim tozu, takviye elemani
olarak da nano boyutlarda TiC ve Y203 (karbiir ve oksit) seramik tozlar1 kullanilmistir.
Calisma kapsaminda kullanilan tozlar ve bu tozlara ait 6zellikler ve de tez galismasi
kapsaminda izlenilen is akisina ait bilgiler bu boliimde yer alan alt basliklar altinda ifade

edilmistir.
6.2. Malzemeler
6.2.1. Matris ve takviye elemani olarak kullanilan tozlara ait bilgiler

Bu ¢alisma kapsaminda AA7075 aliiminyum alagim tozu matris malzemesi olarak
kullanilmistir. Takviye malzemesi olarak ise nano boyutta farkli oksit (Y203) ve karbiir
(TiC) seramik partikiill malzemesi kullanilmistir. Kullanilan matris ve takviye

malzemelerinin 6zellikleri Cizelge 6.1°de verilmistir.

Cizelge 6.1. Matris ve takviye malzemelerinin 6zellikleri

Ozellik AAT075 TiC Y203

. Kiitahya Dumlupmmar Sigma Aldrich Co., Nanografi
Uretici firma

Universitesi Ltd. (CN) Nanoteknoloji A.S.
Uretim yontemi Gaz atomizasyonu - -
Toz sekli Kiiresel Koseli Kiiresel
Teorik yogunluk (g/cm?®) 2,81 4,93 5,10
Ortalama partikiil boyutu 46 um 20-40 nm 25-50 nm
Saflik (%) 99,5 99,99 99,999
Renk Gri Siyah Beyaz

Matris malzemesi olarak secilen AA7075 alasimi hakkinda genel bilgiler 6nceki

boliimlerde verilmistir. Bu nedenle bu boliimde kullanilan malzemelerin daha ¢ok fiziksel
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ozellikleri hakkinda bilgi yer almaktadir. Matris malzemesi olarak kullanilan AA7075
tozlarimin kimyasal igerigi Cizelge 6.2°de gosterilmektedir. Ayrica matris malzemesinin

mekanik ve fiziksel 6zellikleri Cizelge 6.3’te belirtilmistir.

Cizelge 6.2. Matris malzemesinin (AA7075) ag. % kimyasal icerigi

Cu Mg Zn Si Fe Cr Mn Al
1,8 2,9 6,1 0,2 (max) 0,3 (max) 0,2 (max) 0,3 max) Kalan

Cizelge 6.3. Matris malzemesinin (AA7075) fiziksel ve mekanik 6zellikleri

Erime noktas1 Teorik yogunluk Sertlik Cekme Mukavemeti  Elastiklik modiilii
“C) (g/em®) (BSD) (MPa) (GPa)
580 2,81 70 218 71,5

Takviye malzemesi olarak kullanilan Y203 ve TiC seramik partikiillerinin fiziksel

ve mekanik dzellikleri ise Cizelge 6.4°te verilmistir.

Cizelge 6.4. Takviye malzemelerinin fiziksel ve mekanik 6zellikleri

Takviye Erime noktas1 Teorik yogunluk Sertlik Cekme Mukavemeti Elastiklik modiilii

malzemeleri °O) (g/cm®) (Hv) (MPa) (GPa)
TiC 3060 4,93 2400 55 440
Y203 2450 5,1 - - 120

Bu tezin okunmasini kolaylastirmak ve anlasilmasini daha rahat hale getirmek i¢in
tez yazimi boyunca kullanilan ifadelerin mantigin1 géstermek amaciyla asagidaki Cizelge
6.5 hazirlanmistir.

Deneysel calismay1 dort farkli asamada; (a) toz iiretimi, (b) toz karakterizasyonu,
(c) numune iiretimi ve (d) numune karakterizasyonu olarak kategorize edebiliriz. ilk
asama (a)’da farkli takviye elemani1 ve miktarina bagl olarak farkli 6giitme siirelerinde
mekanik alasimlama cihazinda 6giitiilen kompozit tozlar1 elde edilmistir. Ikinci asama
(b)’de bu iiretilen tozlarin her birinin toz morfolojileri, partikiil boyut ve dagilimlari,
kristalografik ozellikleri ve birbirlerine gore degisimleri incelenmistir. Ugiincii asama
(c)’de iiretilen kompozit tozlarinin sabit sicaklik ve basingta sicak pres ile
konsolidasyonlart saglanmistir. Dordiincii ve son asama (d)’ de ise; bu iiretimi saglanan

numunelerin mekanik 6zellikleri ve mikro yapisal degisimleri karakterize edilmistir.
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Cizelge 6.5 Malzeme kodlamasi ve tanimlamast

Numune ad1 Bilesim (ag. %) Tanim

AAT075 Takviyesiz Hazir olarak temin edilen
AA7075 baslangi¢c tozu ve bu
tozdan tretilen sicak preslenmis

bulk AA7075 alagimi1

Ag. %5 TiC takviyeli AA7075

matris kompozit tozu ve bu
%5 TiC %95 AAT7075-%5 TiC )

tozdan tiretilen MMK (sicak

preslenmis bulk) numune

Ag. %5 TiC takviyeli 2 saat
ogiitilmiis  AA7075  matris
%5 TiC-2 s %95 AAT7075-%5 TiC kompozit tozu veya bu
parametrelerde Ggiitiilen tozdan

iretilen MMK numune

Ag. %1 Y,0s takviyeli AA7075
%1 Y203 %99 AAT075-%1 Y203 matris kompozit tozu veya bu

tozdan tretilen MMK numune

Ag. %1 Y03 takviyeli 10 saat
ogiitilmiis  AA7075  matris
%1 Y203-10's %99 AAT075-%1 Y,03 kompozit tozu veya bu
parametrelerde Ogiitiilen tozdan

tretilen MMK numune

6.3. Yontem

Bu boliimde seramik partikiil takviyeli metal matris kompozit tozlarinin tiretimi
ve sonrasinda bu tozlardan iiretilecek MMK malzemeler i¢in takip edilen is akis semasi

Sekil 6.1°de gosterilmistir.
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IKK
Ag. %2
metanol

S , \

‘ AAT075

Mekanik
alasimlama

Mekan_ilg alasimlama
+ Sicak Presleme

.

2=

MMK malzeme
karakterizasyonu
Sertlik

Toz
karakterizasyonu

Toz morfolojisi Mikroyap:

( XRD analizleri J
@ analizi

o TEM
Kristalit

=
EDS
Partikiil R
bopti gerinimi
Partikiil Dislokasyon
boyut dagilimi yogunlugu

Sekil 6.1. Tez calismasi kapsaminda izlenilen siirecler

6.4. Mekanik alasimlama islemi ile MMK tozlarin hazirlanmasi

Tez ¢alismasi kapsaminda toz karigimlarini hazirlamak i¢in “RESTCH- PM 100”
yiiksek enerjili gezegen tip bilyeli degirmen kullanilmistir. Oncelikle istenilen oranlarda
agirlikca farkli takviye tozlari ile matris tozu ve islem kontrol katkisi tartilmistir. Daha
sonra bu tozlar mekanik alagimlama cihazinda 400 dev/dk donme hizinda 6giitlilmiistiir
ve toz karisimlart elde edilmistir. Toz hazirlama islemi, kullanilan ekipmanlar ve

ogitlilmiis toz karigimlart Sekil 6.2°de gosterilmistir.
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(©) AAT7075 tozu

AAT075 tozu

Sekil 6.2. Toz hazirlama islemi ve kullanilan ekipmanlar (a) Istenilen oranlarda tartilan matris ve
takviye tozlari, (b) Alasimlama 6ncesi TiC takviyeli tozlar, (c) Alasimlama oncesi Y»Os takviyeli tozlar,
(d) Gezegen tipi 6giitme cihazi, (e) Ogiitiicii hazne, (f) Tungsten karbiir bilyeler, (g) Mekanik
alagimlanmis tozlar

Tez calismast kapsaminda kullanilacak olan takviye malzemeleri, oranlari,
Ogiitme parametreleri literatiirde yer alan c¢alismalar ve 6n deney calismalar ile
belirlenmistir. Takviye ¢esidi, orani ve dgiitme siiresi etkisini incelemek amaglandigi i¢in

Ogiitme siiresi hari¢ diger 6giitme parametreleri sabit degerler secilmistir. Secilen degerler

ve neden bu degerlerin secildigine dair agiklamalar Cizelge 6.6’da agiklanmistir.



Cizelge 6.6. Kullanilan parametreler, 6zellikleri ve kullanma nedenleri

SEBEP

Genis kapsamli yiiriitillen literatiir
aragtirmasina gore en ¢ok tercih edilen
boyut araliginin (20-80 um) olmasi

Tozun  sekli:  (preslenebilirlik  ve
paketlenebilirlik  6zelliklerinin ~ daha
yiksek yogunluklu malzeme iiretimine
imkan verdigi i¢in kiiresel olmasi istenir)

Nanokompozit malzemelerde kullanilan
nano boyutlu malzemelerden dolay1 hata
olasiliginin  azaltilmast ve matrisle
uyumlu bir ara yiizeyin saglanmasi
hedeflendigi igin

Karbiir partikiillerinin etkisinin
incelenmesi amaglandigi igin

Nanokompozit malzemelerde kullanilan
nano boyutlu malzemelerden dolay1 hata
olasiligmin azaltilmasi1 ve matrisle
uyumlu bir ara yiizeyin saglanmasi
hedeflendigi igin

Oksit partikiillerinin etkisinin
incelenmesi amaglandigi i¢in

SECILEN
PARAMETRE . .. .
DEGER-OZELLIK

AAT7075 matris tozu Ort. = 47 pm —
(boyutu ve sekli) Kiiresel
TiC takviye tozu Ort. = 20-40 nm-
(boyutu ve sekli) Koseli
Y203 takviye tozu Ort. = 25-50 nm-
(boyutu ve sekli) Kiiresele yakin
Takviye miktari ag. %05, 1,ve5

ag% 0 : Takviyesiz toz oOzelliklerini
belirleyebilmek igin

ag% 0.5, 1, ve 5 : Takviye orani ve
oglitme siiresinin  degismesiyle, TiC
pargaciklarin  keskin koseli seklinden
dolay1  AA7075 matris  tozunun
kiireselligi bozulmaktadir. Literatiirde
yer alan miktarlar secilerek kiireselligin
korundugu ve bozuldugu degerleri
incelemek hedeflenmistir.

Bilye/toz oram

(BTO) (10:1)

Calismalarda en ¢ok 5:1 ve 10:1 oranlar
tercih edilmigtir. Bu nedenle, 10:1
oraninin  kiireselligi de etkileyecegi
diisiiniilerek bu oran se¢ilmistir.

Ogiitme hiz1 400 (dev/dk)

Ogiitme islemi sonrasinda farkli toz
morfolojilerinin elde edilmesi i¢in uygun
oldugu tespit edilmistir.

40



PARAMETRE

SECILEN
DEGER-OZELLIK

SEBEP

Ogiitme siiresi

0,25,1,1,5,2 ve 10
(saat)

Kisa dgiitme siiresinde (0,25 sa.) tozlarin
baslangic¢ sekillerini nispeten korudugu 1
ve 1,5 sa. 6glitme sonunda ise pulsulagma
egiliminde olduklart fark edilmistir.
Daha uzun Ogiitme siirelerinde ise
kirilmalarin etkin olarak basladig: tespit
edilmistir. 10 saatten fazla yapilan
ogiitmelerde ise gozle goriiliir ciddi bir
farklilik goriilmedigi i¢in ve toz boyutlar:
kararli yapiya ulastiklar1 i¢in bu degerler
secilmigtir. Ayrica, Al matrisli tozlar i¢in
literatiirde en ¢ok tercih edilen araliklara
da yakin degerler seg¢ilmistir.

Ogiitme sicaklig

Oda sicaklig

Asirt sicakligi 6ntine gegmek i¢in hazne
sirekli c¢aligtirilmaktan ziyade 10 dk.
calignrilip 5 dk. dinlendirilmistir.
Ogiitme siirelerini hesap ederken ise bu
bekleme siireleri hari¢ tutulmustur.
Hazneyi isitma gibi bir imkanimiz da
olmadigr i¢in ortam sicakliginda
calisilmasi uygun bulunmustur.
Kaynaklarda yer alan caligmalarin da
neredeyse tamami ortam sicakliginda
yapilmistir.

Ogiitiicii tipi

Gezegen

Literatiirde en ¢ok kullanilan tip olmasi
baslica tercih etme nedenlerimizden
birisidir.

Ogiitiicii hazne ve
bilye malzemesi

Tungsten karbiir
(WO

Takviye malzemesi olarak kullanilan sert
seramik partikiillerin hazneyi ve bilyeleri
asindirmamasi i¢in bu malzemelerden
daha sert Ozellikler sergileyen WC
kavanoz ve bilyeler kullanilmistir.

IKK
(ag. o/o)
(sisteme eklenme modeli)

Metanol
ag. % 2
(direkt)

Literatiirde yer alan ¢aligmalarin
sonuglart dikkate alinarak secilmistir.
Segilen IKK ve miktar1 6giitme islemini
hizli  bir sekilde gergeklestirilecegi
distinilmiistiir. Bu degerlerin
sec¢ilmesinin ana nedeni ise uygulamaya
yonelik malzeme iretmek istenirse
gereken zaman ve is yiikiini azaltip seri
iretime uygun gelencksel iretim
yontemlerine  alternatif bir iiretim
yonteminin 6ne sunulmak istenmesidir.
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I1k basta farkls tiir takviye malzemelerinin (TiC ve Y203) ag. %0,5, 1, 3, 5 ve 10
AA7075 matrisine ilave edilmesi planlanmistir. Bu karigimi hazirlanan tozlar daha sonra
0,25, 2 ve 10 sa. 6glitmeye tabi tutulmustur. Fakat bu planlanan 6n deney sonuglarinin
karakterizasyonu yapildiktan sonra deney parametrelerinde baz1 degisikliklere
gidilmigstir. Parametrelerde bu sekilde bir degisiklige gidilmesinin sebebi ise asagidaki
maddeler halinde siralanmistir.

e Takviye orani olarak se¢ilen ag. %10 degerinin hali hazirda yiiksek yiizey
alanina sahip olan nano partikiillerin 10 sa. 0giitme sonrasinda bile
homojen olarak matriste dagilamadig1 ve aglomerasyona neden olmalari.
Bu aglomere olmus alanlardan kaynaklanan tozlarin sicak pres yardimi ile
preslenememesi ve istenilen yapisal biitiinliigiin saglanamamasi.

e Islem kontrol katkisi olarak ag. %2 metanolun etkin yiizey alam
olusturmasi sonucu tozlarda meydana gelen yassilasma ve kirilma
mekanizmalarinin 2 saatlik siireden daha Onceki sathalarda elde
edileceginin diisiiniilmesi.

e Takviye orami olarak tercih edilen ag. %3 ve %5 oranlarinin toz
morfolojisinde, nano partikiil dagiliminda, toz boyutlarinda ve mekanik
ozelliklerde 6nemli bir degisiklige sebep olmamasi ve bu nedenle sadece
%35’ in etkisinin incelenmesi.

Nihai olarak AA7075 matrisi TiC ve Y203 seramik partikiilleri ile ag. %0,5, 1 ve
5 oranlarinda giiclendirilmistir. Bu tozlar daha sonrasinda 0,25, 1, 1,5, 2 ve 10 sa.
ogitiilmiistiir. Ayrica kiyaslama amaciyla hazir olarak temin edilen AA7075 baslangig
tozu ile toplam 31 farkli toz ve kompozit malzeme iiretilmistir. Bu iiretilen farkli tozlar
ve MMK malzemelerin detayli karakterizasyonu incelenmistir. Tez caligmasi kapsaminda
yapilan analizleri iki baglik altinda toplayabiliriz. Bunlar baslangi¢ ve 6giitiilmiis tozlarin
karakterizasyonu ve daha sonra bu tozlarin sicak presle birlesimi saglandiktan sonra elde

edilen MMK numunelerin karakterizasyon islemleridir.
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6.5. Tozlarin Karakterizasyonu

Bu boliimde farkli iiretim parametrelerinde iiretilen tozlarin mikroyapisal
karakterizasyonlarini incelemek i¢in izlenen adimlardan bahsedilmistir. Ayrica
ogiitiilmeden once hazir olarak temin edilen matris (AA7075) ve nano takviye tozlar

(TiC ve Y203) da incelenmistir.

6.5.1. Partikiil boyut analizi

Matris malzemesi (AA7075), takviye malzemeleri (TiC, Y203) ve 6giitiilmiis
tozlarin partikiil boyutlar1 Sekil 6.3’te gosterilen “Malvern Instruments™ Mastersizer
2000e” model lazer kirmim yontemini kullanan partikiil boyut Ol¢iim cihazi ile
Ol¢tilmiistiir. Cihazdan alinan ham veriler partikiil boyutunu, 6zgiil yiizey alanini ve
partikiil boyutu dagilimini saglamaktadir. Cihazin 6l¢iim esnasinda kullandigi

parametreler Cizelge 6.7°de belirtilmistir.

Sekil 6.3. Partikiil boyut dl¢iim cihaz1 (Nazik, 2019)

Cizelge 6.7. Partikiil boyutu 6l¢iim cihazi parametreleri

Parametre AA707S tozlan TiC-Y20s3 tozlan Kompozit tozlar
Kiricilik indisi 2,50 3,15 2,86
Olgiim ortam1 Saf su Saf su Saf su
Olgiim say1si 5 + ortalama deger 5 + ortalama deger 5 + ortalama deger

Pervane hizi 2700 dev/dk 2700 dev/dk 2700 dev/dk
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6.5.2. Toz morfolojisi

Matris malzemesi olarak kullanilan AA7075 tozunun ve farkli oranlarda ve
ogiitme siirelerinde ogiitiilen kompozit tozlarinin yapisinda meydana gelen degisimler
Selcuk Universitesi ileri Teknolojiler ve Arastirma Uygulama Merkezi biinyesinde
bulunan “ZEISS EVO LS 10” ve Karamanoglu Mehmetbey Universitesi Bilimsel ve
Teknolojik Arastirmalar Uygulama ve Arastirma Merkezi biinyesinde bulunan
“HITACHI SU5000” model alan emisyonlu taramali elektron mikroskoplar1 (SEM) ile
Ol¢iilmiistiir. Ayrica iki cihazda da bulunan EDS (enerji dagilimli X-151n1 spektroskopisi)
ozelligiyle de tozlarin elementel analizi yapilmistir. Sekil 6.4’te kullanilan SEM

cihazlarinin goriintiisii yer almaktadir.

HliHﬂI'lMll
[~

Sekil 6.4. Alan emisyonlu (a) ZEISS, (b) Hitachi marka SEM cihazlar
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6.5.3. X-ray 1sinlar1 (XRD) analizi

Farkli takviye c¢esitleri, oranlar1 ve Ogiitme siirelerinde 06giitiilen tozlarin
kristalografik 6zelliklerinde meydana gelen degisimleri incelemek i¢in Karadeniz Teknik
Universitesi Merkezi Arastirma Laboratuvari biinyesinde bulunan Sekil 6.5’te gosterilen

“Panalytical X'Pert3 Powder” X-ray kirinim cihaz1 kullanilmistir.

SILIKON ALTLIK

Sekil 6.5. X-ray kirmim (XRD) cihazi (Nazik, 2019)

Veriler Cu-Ka radyasyonu (A = 0,15406 nm) ile adim basina 26=0,5 derece ve
her adimda 5 saniye kalma siiresi olan bir adim tarama prosediirii kullanilarak
toplanmistir. Ayrica 45 kV ve 40 mA degerlerinde dlgiimler gergeklestirilmistir. Sekil
6.5’te de goriildiigii gibi tozlar silikon altlik yardimi ile cihaza yerlestirilmistir. Silikon
altlik 0-95° de tarandig1 zaman sadece 26= 0,29 derecesinde pik sergilemektedir. Bu
nedenle tozlara 5-95° araligindaki degerlerde tarama islemi uygulanmistir. Meydana
gelen degisimleri glivenli bir sekilde kiyaslamak icin tiim tozlar ayni parametreler
uygulanarak taranmaistir.

Ogiitiilmiis tozlarin ortalama kristalit boyutu (D, tutarli olarak kirmim alani
boyutu) ve kafes gerinimi, Williamson-Hall denklemi (Denklem 6.1) kullanilarak XRD
verilerinden hesaplanmistir. Kristalin malzemenin birim alani1 basina diisen dislokasyon
cizgilerinin sayisi olarak belirlenen dislokasyon yogunlugu (8), Williamson-Smallmans

formiiliine (Denklem 6.2) gore hesaplanmustir.
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B*cosf = 091/D + 4¢&*sinf (6.1)

“p”, gbzlenen genislemeden enstriimantal genislemeyi ¢ikardiktan sonra toplam
genislemeyi, “D”, tepe noktalarmin yarisindaki tam genislikte (FWHM) hesaplanan
kristalit boyutunu, “c”” kafes gerinimini gostermektedir. “©O” ise Bragg yansima agisini

ve “A4” ise Cu-Ka radyasyonunun dalga boyunu (A = 0,15406 nm) ifade etmektedir.

d=n/D? (6.2)

[N 13

Bu denklem de ise “D” kristalit boyutunu ifade etmektedir ve “n*“ degeri

literatiirde belirtildigi tizere ~ 1 olarak alinmistir (Velumani ve ark., 1998).

6.5.4. Yiiksek coziiniirliiklii ge¢irimli elektron mikroskobu (HRTEM) analizi

Takviye malzemesi olarak kullanilan nano boyutlu seramik partikiillerin matris
icerisinde nasil dagildigin1 ve matris-takviye malzemesi ara yiizeyinde nasil bir uyum
sergiledigini belirlemek icin Selcuk Universitesi Ileri Teknolojiler ve Arastirma
Uygulama Merkezi biinyesinde bulunan Sekil 6.6’da gosterilen “JEOL JEM-2100”
yiiksek c¢oziiniirliiklii gegirimli elektron mikroskop (HRTEM) cihazi kullanilmistir.
Ayrica nano partikiillerin ve matris tozunun dagilimint ve elementel analizlerini
belirlemek i¢cin EDS (enerji dagilimli X-1511 spektroskopisi) ve haritalama metodundan
faydalanilmistir. Bu cihaz ayrica tozlarin kafes yapilarini, diizlemler aras1 mesafelerini

belirlemek i¢in 10-50 nm araliklarinda goriintiilerin alinmasina yardimci olmustur.

Sekil 6.6. Yiiksek ¢oziiniirliikli gegirimli elektron mikroskobu (HRTEM)
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6.6. Sicak Pres Yontemi ve MMK Numunelerinin Hazirlanmasi

Ogiitiilen tozlarin karakterizasyonu basariyla tamamlandiktan sonra, bu tozlarin
konsolidasyonu Selguk Universitesi Teknoloji Fakiiltesi biinyesinde bulunan basing
kilitleme valfine sahip 150 ton kapasiteli pres iinitesi ile ger¢eklestirilmistir. Uretim icin
kullanilan ekipmanlarin bir kismi hazir olarak temin edilmigken bir kismu1 da istenilen
ozelliklere uygun olarak tasarlanmis ve imal ettirilmistir. Uretim igin kullanilan
ekipmanlar: bir adet toz metalurjik numune iiretimine uygun sekilde hazirlanmis ytiksek
sicaklik celiginden (Uddeholm, Unimax EN) imal edilmis disi kalip, iki adet yine disi
kalipla aynit malzemeden firetilen erkek zimba, dort adet fisek rezistans, kalip tutucu
sehpa, PLC kontrollii sicaklik {initesi seklindedir. Bu konuyla ilgilenen arastirmacilar i¢in
kullanilan tezgahlar ve ekipmanlardan bahsetmenin faydali olacagi diistiniilmektedir. Bu
nedenle, alt basliklar altinda kullanilan ekipmanlar ve tezgahlar hakkinda bilgilendirmeler

yer almaktadir.

Sicak pres:

Sicak presleme iglemi 400 MPa basing ve 430 °C sicaklikta 30 dk. siireyle
uygulanmistir. Uretim siirecinin parametreleri 6n denemelere ve literatiirde yer alan
calismalara gore secilmistir. Ogiitiilen tozlar, kalibin disi kismia dékiilmiistiir. Tozlar,
esit sicaklik dagilimi icin disi kalipta 30 dk. boyunca sabit bir sicaklikta bekletilmistir.
Isitma isleminden sonra erkek kaliplarin es zamanli hareketi ile sikistirma islemi
gerceklestirilmis ve tiim asamalar bittikten sonra MMK 'ler kaliptan ¢ikarilmistir. Presin
sahip oldugu basing kilitleme valfi ile sistemin stirekli ¢calistirilmasina gerek kalmamastir.
Istenilen basing degerine gelindiginde valf kapatilmis ve o basing degerinde pres basing
uygulamaya devam etmistir. Sistem c¢alisirken ve valf kapaliyken uygulanan presleme

basincini teyit edebilmek icin cihaza iki adet manometre yerlestirilmistir.

Kullanilan disi ve erkek kaliplar:

Gelecekte yapilacak c¢alismalar i¢in iiretilen MMK numunelerin ¢ekme
mukavemetlerinde meydana gelen degisimlerin incelenmesi planlandig1 i¢in papyon
seklinde numune olusturulacak sekilde kaliplar gerekli yazilimlarla tasarlanmis ve
“Kursunel Celik” firmasi araciligiyla tiretilmistir. Tasarim ve malzeme 6zellikleri yiiksek
sicaklik ve basing altindaki calisma sartlarina gore belirlenmistir. Bu durumlar goz

onlinde bulundurularak disi ve erkek kaliplar yiiksek sicakliklarda yiiksek dayanim
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ozellikleri sergileyebilen “Uddeholm Unimax EN” sicak is takim ¢eliginden imal ettirilmis
daha sonrasinda da uygun 1s1l islemi yapilarak hazir hale getirilmistir. Kaliplarin sertligi
yaklagik 60 HRC degerindedir. Numunelerin kaliptan daha rahat bir sekilde ¢ikarilmasi i¢in
kalibin {ist yiizeyinden altina dogru 0,4 mm fark olacak sekilde hafif bir koniklesme egilimi
verilmistir. Ayrica liretim sirasinda sicaklik altinda basing uygulandigi i¢in meydana gelecek

stkismay1 Onlemek icin de kalip yiizeyleri grafit tozu ile ¢ok az bir sekilde yaglanmistir.

Fisek rezistanslar:

Kalib1 istenilen sicaklik degerlerine ¢ikarmak igin gerekli olan en Onemli
malzemelerden birisi de fisek rezistanslardir. Daha 6nceki ¢alismalarda kaliba direkt olarak
elektrik vermek ve farkli tiir de 1sitma teknikleri denenmistir. Fakat bu calismalar direkt
olarak elektrik verilmesi sonucu meydan gelen manyetik alan etkisinden dolay1 basarisizlikla
sonuclanmistir. Yapilan arastirmalar neticesinde kaliba uygun birbirlerine seri baglanarak
yaklasik olarak 2200 Watt kapasitede bir 1s1 giicii sergileyen ve 750 °C’ye kadar 1sitma

yapabilen fisek rezistanslarin kullanilmasina karar verilmistir.

Izolasyon malzemeleri:

Uretim esnasinda yiiksek sicakliklara cikildigi igin hem meydana gelecek 1s1
kaybini 6nlemek hem de kalibin 1sinmasiyla presin de 1sinmasinin 6niine gecerek calisma
ortaminin is giivenligini arttirmak i¢in disi kalip ve pres arasina sicaklik ve basinca
dayanabilen seramik malzemeden iretilmis izolasyonu saglayan bir levha
yerlestirilmistir. Ayrica kalibin 1sinmasi sirasinda meydana gelecek 1s1 kaybinin 6niine
gecmek i¢in 1200 °C’ye kadar sicakliga dayanikli cam yiinii ile kalip sistemi kaplanmastir.

Tiim bu bahsedilen ve MMK'lerin {iretimi i¢in kullanilan deneysel ekipmanlar ve

hazirlik asamalar1 Sekil 6.7'te gosterilmektedir.
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AAT075 matris tozu

Mekanik alasimlama §- | Sicak pres

Sekil 6.7. MMK numunelerin iretimi i¢in gerekli olan ¢ift etkili pres ve kullanilan ekipmanlar

6.7. Uretilen MMK Numunelerinin Mikro Yapi ve Mekanik Ozelliklerinin

Karakterizasyonu
6.7.1. Yogunluk deneyleri

Sicak pres ile iiretilen MMK numunelerin teorik yogunluklar1 karigim kuralina
(Denklem 6.3) gore hesaplanmistir. Deneysel yogunluklart ise Sekil 6.8’de gdosterilen

"Precisa XB 220A" model hassas terazi ile Olcililmiistir. MMK!'lerin deneysel
yogunlugunu hesaplamak i¢in Arsimet prensibinden (Denklem 6.4) faydalanilmstir.

Pc = WmPmt Wypr (6.3)

pm Ve p¢ sirastyla matris ve takviye malzemelerinin yogunlugunu, wm ve wy,

sirastyla matris ve takviye malzemelerinin agirlikca oranini ifade etmektedir.

p= X Pw (6.9)

Wa, numunelerin havadaki agirligi, Wy, numunelerin sudaki goriinen agirligi, pw
ise suyun yogunlugudur. Bu yogunluk degerlerinin birbirlerine goére ylizdesi
(deneysel/teorik yogunluk) kullanilarak MMK'lerin bagil yogunluklar1 hesaplanmustir.

Verileri dogrulamak i¢in tiim yogunluk 6lgme testleri tiger kez tekrarlanmistir.
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MMK num

L R e )

Sekil 6.8. MMK numunelerinin yogunluklariin 6l¢iimil i¢in kullanilan hassas terazi

6.7.2. Sertlik deneyleri

MMK'lerin Brinell sertlik deneyleri 62,5 kg yiik altinda ve 2,5 mm c¢apli bilyeli
u¢ yardimiyla Selguk Universitesi Teknoloji Fakiiltesi biinyesinde bulunan "DIGIROCK-
LC-RBOV" sertlik test cihazi kullanilarak 6l¢iilmiistiir. Cihazin ekran goriintiisii olarak
verdigi degerlerden ziyade her bir dl¢lim igin Sekil 6.9°da gosterildigi gibi mikroskop
yardimiyla iz ¢aplar 6l¢iilmiis ve sertlik degerleri hesaplanmistir. Her bir numunenin iki
tarafli u¢ kisimlarindan ve ortalarindan onlii arkali olacak sekilde licer Ol¢iim alinmustir.
Yani bir numuneden toplam 18 6l¢tim alinmistir ve sonuglar bu degerlerin ortalamasi ve
standart sapmalari ile verilmistir. Bu dl¢timler bir yandan da malzemenin preslenmesi
esnasinda yogunluk gradyani meydana gelip gelmedigini yorumlamamiza da yardimci

olmustur.
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Sekil 6.9. Brinell sertlik 6l¢iim cihazi

6.7.3. Metalografik numune hazirlama ve optik mikroskop analizleri

Uretilen MMK numunelerde meydana gelen mikro yap1 degisimlerini incelemek
i¢in numuneler soguk bakalite alindiktan sonra Selguk Universitesi Teknoloji Fakiiltesi
bilinyesinde bulunan Sekil 6.10°da gosterilen “Metkon Forcipol V2 model metalografik
numune hazirlama cihazinda geleneksel zimparalama (60-2000 grid zimpara) ve parlatma
yontemi kullanilarak hazirlanmistir. Son agsamada ise 1 mikron elmas pasta kullanilmistir.
Goriintli alinamayan bazi numunelerde ise nihai islem olarak 0,05 mikron aliimina pasta
kullanilmistir. Daha sonra MMK numunelerin mikro yapilar1 “Nikon MA100 Eclipse”
model optik ters metal mikroskobu kullanilarak incelenmistir. Daha detayli mikro yap1
karakterizasyonu yapabilmek i¢in numuneler “modifiye Keller” ¢ozeltisi ile daglanmistir.
Ayrica, toz karakterizasyonu i¢in kullanilan SEM ve TEM cihazlar iiretilen MMK
malzemelerin daha detayli mikro yap1 karakterizasyonlarini gergeklestirebilmek i¢in de
kullanilmistir. Yukarida bu cihazlardan bahsedildigi i¢in tekrar burada cihazlar hakkinda

bilgi verilmemistir.



Sekil 6.10. Metalografik olarak numune hazirlama islemi ve optik mikroskop
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7. DENEYSEL SONUCLAR

Bu boliimde tez calismast kapsaminda mekanik alagimlama yontemi ile
ogiitiilmiis kompozit tozlarin ve daha sonrasinda sicak presleme ile bu tozlardan iiretilen
MMK malzemelerin mikro yap1 ve mekanik karakterizasyonu ger¢eklestirilmistir. Bu ana
boliim baslig1 altinda yiiriitiilen karakterizasyon islemleri toz ve tozlardan iiretilen MMK
malzeme karakterizasyonu olmak iizere iki ana baslik altinda incelenmistir. Basliklar
altinda ise cesitli alt basliklar yer almaktadir. Deneysel sonuglar herhangi bir yorum
yapilmadan, literatiirde bulunan ¢aligmalarla kiyaslanmadan sadece uygulanan deneyler
sonucunda ortaya ¢ikan veriler seklinde verilmistir. Genel olarak takviye tiirii, takviye
orani ve 0giitme stliresine bagli olarak deneysel sonuglarda ne tiir farkliliklarin meydana
geldigi kisaca ifade edilmistir. Bu boliimde elde edilen sonuglarin yorumu, diger
caligmalarla kiyaslanmasi ve meydana gelen degisikliklerin muhtemel sebep-sonug
iligkisi daha detayli olarak bir sonraki ana boliim olan “Tartisma” basgligi altinda
yapilmistir. Deneysel ¢alismalar ¢ok genis kapsamli yiiriitiildiiglinden tiim etkileri ayni
anda degerlendirmek oldukga zor oldugu icin bdyle bir yol izlenmistir. Ayrica bu tez
calismasinin literatiire ne gibi bir katki sunacagi, calismanin odak noktasi ve ¢alisma
sonrasi elde edilen 6nemli bulgularin ayr bir baslik altinda incelenmesinin bu konuyla
ilgilenen arastirmacilara daha yararli olacagi diisiincesiyle bu sekilde bir sunum tarzi

benimsenmistir.

7.1. Toz Morfolojisi, Dagilim ve Toz Boyutu Karakterizasyonu

7.1.1. Toz morfolojisi ve dagihmlan

Ogiitme sonras1 tozlarin morfolojik degisiminin incelenebilmesi icin tozlarmn
baslangi¢ seklinin ve boyutunun bilinmesi gerekmektedir. Ciinkii iiretilecek olan son
tirtintin 6zellikleri iizerinde olumlu veya olumsuz etkisi oldugu bilinmektedir. Bu nedenle,
bu boliimde ilk is olarak, daha rahat kiyaslama yapabilmek i¢in hazir olarak temin edilen
baslangi¢c matris (AA7075) tozunun SEM goriintiisii ve takviye tozlarinin (TiC ve Y203)
TEM goriintiileri ve boyut dagilimlar1 Sekil 7.1°de gosterilmistir. Sekil 7.1(a)’da
gorildigl iizere AA7075 baslangi¢ tozlarinin sekli kiiresel (spherical) iken, TiC
baslangic tozlarinin (Sekil 7.1(b)) sekli ise koseli (angular) ve Y203 baslangic tozlarinin
sekli ise koseleri yuvarlatilmis nispeten kiiresel sekildedir (Sekil 7.1(c)). Farkli iiretim
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parametrelerinde (takviye tiirli, oram1 ve Ogiitme siiresi) hazirlanan tozlarin
morfolojilerinde meydana gelen degisimler ve bu tozlarin dagilim egrileri Sekil 7.2°de
gosterilmistir. Sekilden de fark edilecegi lizere her {iretim parametresinin sonuglara farkli
bir etkisi vardir. Bu etkilerden ilerleyen boliimlerde detayli olarak bahsedilecektir. Fakat
ilk bakista, takviye tiirli ve oranindan ziyade Ogilitme siiresinin toz morfolojisi ve
dagilimlar iizerinde gii¢lii bir etkisinin oldugu sdylenebilir. Her iki takviye tiirii i¢inde
genel olarak bahsedersek: 0,25 sa. 6giitme sonucunda baglangicta kiiresel olan tozlarin
bir kisminin sekillerini muhafaza ederken bir kisminin da yassilasma veya kirilma
egiliminde olduklar tespit edilmistir. Bu durum farkl takviye orani ve tiiriine gore 1 ve
1,5 saat 6giitme sonrasinda farkl bir karakteristik sergilemistir. Genel olarak 1 ve 1,5 sa.
ogiitiilen tozlarin biiyiik kismi hem yassilagsmis hem de kirilmistir ve 6zellikle Y203 grubu
icin kesiti incelmis oldukga yass1 tozlar ile karsilasilmistir. 2 saatlik 6glitme sonrasinda
ise, her iki grupta yer alan tozlar bilye-toz-haznenin tekrarli ¢arpigmalari sonucu
kirilmaya ve kiiclilmeye baglamistir. 10 saatlik 6glitmeye gelindiginde ise toz partikiil

boyutlar1 artik minimum seviyelerine ulagsmistir.

y :()rta]alil.;i Pal'ﬁkiil.Bo

E y 3 - =
20 pm EHT = 1500V Signal A= CZ BSD) Karadeniz Technical University 10 pm EHT =15.00kV Signal A =CZ BSP, Karadeniz Technical University
Probe = Probe =
WD=70mm Mag= 700X rebe = 00PA  petalurgicel & Material Science — WD=70mm Mag= 3.00KX Tbe= 300PA  eralurgical & Material Science

Sekil 7.1. (a) AA7075 baslangi¢ matris tozunun morfolojisi ve ortalama toz boyutu, (b) TiC takviye
tozunun morfolojisi ve ortalama toz boyutu ve (¢) Y203 takviye tozunun morfolojisi ve ortalama toz
boyutu
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Sekil 7.1. (devam ediyor)
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Sekil 7.2. Farkli iiretim parametrelerinde (takviye tiirii, oran1 ve 6gilitme siiresi) tozlarin morfolojisi ve

partikiil boyut dagiliminda meydana gelen degisimler
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Sekil 7.2. (devam ediyor)

7.1.2. Toz boyutu analizleri

Bu boliimde farkli takviye tiirlerinde 6giitiilen tozlarin ortalama partikiil boyutlar
iizerine farklh takviye oran1 ve Ogiitme siiresinin etkisi incelenmistir. TiC takviyeli
tozlarin ortalama boyutlar {izerinde takviye orani ve 6giitme siiresinin etkisi Sekil 7.3’te
verilmistir. Birkag istisnai durum hari¢ genel olarak incelendiginde 6giitme siiresinin
artmasiyla toz boyutlarinin azaldig: tespit edilmistir. AA7075 baslangi¢ tozunun ilk
boyutu yaklasik 46 um iken, farkli oranlarda TiC takviyeli 10 sa. 6giitiilmiis tozlarin
boyutlar1 17-20 pm araliginda degismektedir. Ogiitmenin ilk asamalarinda etkin olan IKK
nedeniyle ortalama toz boyutlarinda hizli bir azalma meydana gelmistir. 2 saat 6giitme
sonrasinda ise 20-26 um aralifinda tozlar elde edilmistir. 2 saatten 10 saatlik 6giitme
siiresine geg¢ildiginde ise minimum toz boyutlar1 elde edilmistir. Fakat, 2 ve 10 saat
arasinda meydana gelen toz boyutu degisimi 6giitmenin erken sathalarinda meydana
gelen degisime kiyasla daha azdir. Takviye oraninin etkisi dikkate alindiginda ise, genel

olarak takviye miktarinin artmasi ile toz boyutlar1 azalmistir diyebiliriz. Fakat sekilden
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de acikga goriildiigii lizere 6giitme siiresinin toz boyutu tizerindeki etkisi takviye oraninin

etkisine gore oldukga fazladir.
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Sekil 7.3. TiC takviyeli gruplarda yer alan tozlarin ortalama toz boyutlar1 iizerine takviye orani ve 6glitme
stiresinin etkisi

Y203 takviyeli tozlarin ortalama toz boyutlar lizerine takviye orani ve dgiitme
stiresinin etkisi ise Sekil 7.4’te verilmistir. Bir durum hari¢ genel egilime bakildiginda,
artan 6gilitme siiresi ile toz boyutlarinin azaldigr goriilmektedir. TiC takviyeli grupta
oldugu gibi Y05 takviyeli tozlarda da 10 sa. 6giitme sonunda yaklasik olarak 18-20 um
araliginda tozlar elde edilmistir. Benzer sekilde 2 sa. 6giitmeye kadar tozlarin boyutlar
yapida etkin olan IKK nedeniyle daha hizl1 azalmisken, 10 sa. 6giitmeye dogru bu azalma
hiz1 yavaglamistir. Literatiirde de karsilasilan bu durum kararli durum (steady-state)
olarak adlandirilmaktadir. Takviye oraninin etkisi incelendiginde ise gozle goriiliir bir
fark tespit edilememistir ve toz boyutlarindaki degisimler daha diizensizdir. Ogiitme
sistematigini etkileyen ¢ok fazla parametre oldugu i¢in bdyle bir durumla karsilasilmasi
normaldir. Her iki grupta da meydana gelen degisimler sebep-sonug iliskisi kurularak

“Tartigsma” kisminda daha detayli bir sekilde yorumlanmustir.
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Sekil 7.4. Y,0s takviyeli gruplarda yer alan tozlarin ortalama toz boyutlari iizerine takviye orani ve
ogilitme siiresinin etkisi

7.2. XRD Analizleri ve Kristalografik Ozellikler

Bu bolimde takviye c¢esidi, takviye orani ve Ogiitme siiresinin tozlarin
kristalografik o6zellikleri iizerinde meydana getirdigi degisimler incelenecektir. Daha
sonra meydana gelen bu degisimler birbirleri ile kiyaslanacaktir. Bu nedenle ilk asamada
hazir olarak temin edilen baslangi¢ tozlarinin (matris ve takviye) XRD egrileri sirasiyla
Sekil 7.5te gosterilmistir. Sekil 7.5(a)’da yer alan AA7075 baglangic matris tozu dikkate
alindiginda, ylizey merkezli kiibik (ymk) yapiya sahip olan Al’'un ana pikleri
goriilmektedir. Sekil 7.5(b)’de ise nano boyutlu ymk yapiya sahip TiC tozlarinin XRD
sonuglar1 gosterilmektedir. TiC takviyeli tozlar 5 farkli agida farkli diizlemler olusturacak
sekilde pikler gostermistir. Takviye malzemesi olarak kullanilan Y>0; tozlarinin XRD
sonuclart ise Sekil 7.5(c)’de gosterilmektedir. Sekil géz onilinde bulunduruldugunda,
hacim merkezli kiibik yapiya sahip Y203 tozlarinin farkli derecelerde farkli diizlemlere

sahip oldugu goriilmektedir.
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Sekil 7.5. Hazir olarak temin edilen (a) AA7075 baslangig tozu, (b) TiC takviye tozu ve (¢) Y203 takviye
tozunun XRD analiz sonuglari
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Sekil 7.5. (devam ediyor)

Yapilan XRD analizleri sonucu, 6n alasimli olarak temin edilen AA7075 tozu
icerisinde Zn, Mg, Cu, vb. alasim elementleri Al matrisi igerisinde ¢ozlinmiis olarak yer
aldig1 i¢in XRD egrilerinde sadece Al’a ait kirinim 1sinlart yansimaktadir. Ayrica,
baslangi¢ tozlarinin XRD egrilerine ait miller indisleri, diizlemler aras1 mesafeleri, ana
yansima agilart ve referans kartlar1 Cizelge 7.1°de verilmektedir. Sekil 7.5(c)’de
goriildiigii tizere Y203’e ait pikler ¢cok fazla oldugu i¢in en yogun piklerin oldugu
diizlemler Cizelge 7.1°de gosterilmistir. Tozlarda meydana gelen kristalografik
degisimleri detayl bir sekilde incelemeden 6nce beklenen durumlar su sekildedir:

v Pik siddetlerinde artma veya azalma seklinde degisimlerin olmasi

v" Pik genisliklerinde ise genisleme veya daralmanin meydana gelmesi

v" Oksit, karbiir veya intermetalik fazlarin olugma ihtimali.

Her toz grubunda gozlemlenen X-1s11 kirimimlari tek tek verilmekten ziyade takviye
cesidine gore ayrilarak iki farkli grafik tizerinde takviye oran1 ve 6glitme siiresinin etkisini
daha rahat gérmek amaci ile toplu olarak verilmistir. Deneysel ¢alismada ¢ok fazla toz
grubu olmasi nedeniyle tozlarin kristalografik 6zelliklerinde meydana gelen degisimler
ise bir arada verilmek yerine: takviye ¢esidi ve orani dikkate alinarak 6gilitme siiresinin
bir fonksiyonu olarak sonraki boliimlerde degerlendirilmistir. Kristalografik 6zellikler
olarak incelenen parametreler ise sunlardir:

e Kristalit boyutunda meydana gelen degisim
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e Kafes gerinimlerinde farkliliklar
e Kristalit boyutu ve kafes gerinimlerine bagli olarak dislokasyon yogunlugunda

meydana gelen degisimlerdir.

Cizelge 7.1. Baslangig tozlarmin XRD egrilerine ait ana yansima agilari, miller indisleri,
diizlemler aras1 mesafeleri ve referans kartlar

No h k 1 d(@A) 20 Sayim Referans Kart
(derece) (%)
i 1 1 1 234346 38.380 100

i 0 0 2 202950 44,612 47,8
AA7075 @i 0 2 2 143507 64,928 28,8  ICDD: 98-004-3492
v 1 1 3 122383 78,014 32,0
v 2 2 2 1,17173 82,204 9,1
i1 1 1 249127 36,031 893
i 0 0 2 215750 41,846 100
TiC i 0 2 2 152558 60,668 542  ICDD: 98-061-8946
v 1 1 3 130102 72,628 283
v 2 2 2 124563 76,420 16,1
i1 1 2 433233 20,484 9,7
i 0 0 2 306342 29,127 100
i 0 0 4 265300 33,758 26,1
Y:0s L4 3 2088 A 4’1 ICDD:98-029-0965
v 0 4 4 1,87595 48487 42,0
vi 2 2 6 1559982 57,566 28,8
vi 2 6 6 121728 78,515 8,2

7.3.1. TiC takviyeli tozlarin XRD analizleri

Takviye orani ve Ogiitme siiresine bagli olarak TiC takviyeli tozlarin XRD
egrilerinde meydana gelen degisimler Sekil 7.6’da gosterilmistir. Genel egilim dikkate
alindiginda, takviye orani ve Ogiitme siiresinin artmasiyla pik siddetleri azalmis, pik
genislikleri ise artmistir. Tiim pikler bir arada verildigi i¢in ilk bakista diisiik miktarlarda
ilave edilen TiC takviye partikiillerinin pikleri belirgin degildir. Bu nedenle seklin

tizerinde daha rahat bir sekilde goriilmesi i¢in ag. %5 TiC takviyeli 10 sa. ogiitiilmiis
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tozun X-1511 kirmimlarini tek basina ayri olarak verilmistir. Sekilde de goriildiigii tizere
daha yiiksek yogunluklu kirinim zirveleri Al’a ait iken daha diisiik yogunluklu pikler ise
TiC’e aittir. Ayrica artan Ogiitme stiresi ile neredeyse tiim toz gruplarinda pik kaymasi
gozlemlenmektedir. Bu kisimda tozlarin genel davraniglarindan s6z edilecegi igin
piklerde meydana gelen (siddetin azalmasi, pik genislemesi ve pik kaymasi) gibi
durumlar ilerleyen boliimlerde daha detayli bir sekilde agiklanacaktir. Cok fazla veri
oldugu i¢in ve bunlarin hepsinin birbirine etkisini incelemek oldukc¢a zor oldugu i¢in
takviye orani sabit tutularak tozlarin XRD verilerinde 68iitme siiresine bagli meydana

gelen degisimler daha detayli bir sekilde incelenecektir.

(yml)
(mb [T
&8 = & 8§
§8 5 28
o ° oo e o
FAg. %5 TiC
/ 10 sa.
et e O e e e e -2 sa.
4 1.5 sa.
A A 1 sa.
——— —A e 0.25 sa.
Ag. %1 TiC
10 sa.
2 sa.
o
g N N 1.5 sa.
A
= N ST 1 sa.
g \ A 0.25 sa.
o -
Her Az. %0.5 TiC
— —110 sa.
s B 2 sa.
A
A A 1 sa.
A 0.25 sa.
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N A
PRI T W N T R TN W NN T W W W N SN NN THN WA NN TN RN NN AN N T NN TN U W U N T
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Sekil 7.6. TiC takviyeli tozlarin XRD sonuglarina farkli 6gilitme siiresi ve takviye oraninin etkisi



70

7.3.2. Y203 takviyeli tozlarin XRD analizleri

Farkli Ogiitme siiresi ve takviye oranlarinda Y.Os; takviyeli tozlarin X-151m1
kirmimlar1 Sekil 7.7‘de gosterilmektedir. TiC takviyeli toz gruplarindakine benzer
sekilde grafikler olusturulmustur. Daha yakin goriintii incelendiginde hmk yapiya sahip
Y203 ana pikleri ve ymk yapiya sahip Al’a ait ana yansima zirveleri goriilmektedir. Hem
TiC grubu hem de Y20; i¢in referans kart numaralar1 daha oncesinde Cizelge 7.1°de
belirtildigi icin bundan sonraki degerlendirmelerde tekrar belirtilmemistir. Ik bakista,
TiC grubuna benzer sekilde artan 6giitme siiresi ve takviye oranma bagl olarak pik
siddetlerinde azalma ve genisleme goze carpmaktadir. Daha 6nce de belirtildigi gibi bu
degisimlerin neden kaynaklandigi ile detayli incelemeler ilerleyen konu basliklarinda
gergeklestirilecektir. Fakat genel olarak piklerde meydana gelen genislemeler, kimyasal
dalgalanmalar, kafeste meydana gelen gerinim birikmesi, kat1 ¢ozelti mekanizmasi,
takviye veya alagim elementlerinin matris icerisinde dagitilmas1 gibi siddetli
deformasyona neden olan mekanik alagimlama isleminin dogal bir sonucu olarak ortaya

¢ikmaktadir.
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Sekil 7.7. Y»0; takviyeli tozlarin XRD sonuclarina farkli 6giitme siiresi ve takviye oraninin etkisi

7.3.3. Ogiitiilmiis tozlarin kristalit boyutlarinda meydana gelen degisimler

Kristalit boyutu kavrami aslinda mekanik alagimlanmig tozlar i¢in ifade

edebilecegimiz tane boyutudur diyebiliriz. Diger bir degisle, toz halindeki en kiiclik

kristal boyutunu ifade eder ve genellikle XRD analizinden faydalanarak hesaplanir. Eger

tek kristalli bir malzemeden bahsedersek kristalit boyutu tane boyutunu temsil eder. Cok

kristalli malzemelerde ise bu durum daha farklidir. Kristallerin yonlenme farkinin oldugu

(alt-tane sinirlar1) sinira kadar gézlemlenen uzunluk o tane igerisindeki kristalit boyutu
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gosterir. Tane ise, tek veya c¢ok kristalli kiitle halinde veya ince film halindeki
malzemelerde gozlemlenen durumdur. Yani bir toz partikiilii i¢in kristalit/tane boyutu
higbir sekilde partikiil boyutundan daha biiyiik olamaz. Bu durumun daha iyi sekilde
anlagilabilmesi icin: partikiil, tane ve kristalit boyutlarini ifade eden Sekil 7.8°de yer alan

sematik bir ¢izim hazirlanmistir.

Kristalit boyutu

Partikiil

Sekil 7.8. Partikiil boyutu, tane boyutu ve kristalit boyutu kavramlarini ifade eden sematik bir ¢izim

Ogiitme siiresi ve takviye oraninin TiC ve Y05 takviyeli toz gruplarinin kristalit
boyutlar1 iizerine etkisi sirasiyla Sekil 7.9 ve Sekil 7.10°da verilmistir. Her iki sekil goz
oniinde bulunduruldugunda, takviye oraninin etkisi kesin olarak saptanamamaktadir.
Benzer sekilde takviye tiiriiniin degismesinin de kristalit boyutu iizerinde ¢ok fazla bir
etkisinin olmadig1 s0ylenebilir. Fakat, 6giitme stliresinin tozlarin kristal boyutlarinda ciddi
degisikliklere sebep oldugunu sdyleyebiliriz. Ogiitmeye tabi tutulmamis baslangic
AA7075 tozunun kristalit boyutu 35,21 nm olarak 6l¢iilmiisken, her iki grup i¢in de
Oglitmenin son agamasi olan 10 saatlik tozlarda ise 22-24 nm arasinda degisen boyutlar
hesaplanmistir. Genel olarak her iki takviye tiirlinde de 1 saatlik 6&litmeye kadar kristalit
boyutlarinda bir artis oldugu tespit edilmistir. 1 saatten daha uzun siirelerde 6giitmenin

yapilmasi ise kristalit boyutunda stirekli bir azalmaya neden olmustur.
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Sekil 7.9. TiC takviyeli tozlarm kristalit boyutlarina farkli 6giitme siiresi ve takviye oraninin etkisi

80
ﬁ +ag- 0.50/0 Yzos
70 | g - ag. 1% Y,0,
>
’§60 -2
=
E,l 2
E 50 = £
=
Zal |
o
= *
S0}
2
¥
20 |
10 |

~ -

025 115 10

Ogiitme siiresi (sa.)

Sekil 7.10. Y,0; takviyeli tozlarin kristalit boyutlarina farkli 6giitme siiresi ve takviye oraninin etkisi

73



74

7.3.4. Ogiitiilmiis tozlarin kafes gerinimlerinde meydana gelen degisimler

Kafes gerinimi ve dislokasyon yogunlugu deneysel ¢alismalar boliimiinde de ifade
edildigi ilizere kristalit boyutu ile iliskili olan 6zelliklerdir. Fakat ¢ok fazla toz grubu
oldugu icin ve 3 farklh girdinin (takviye tiirii, oran1 ve Ogiitme siiresi) kristalografik
ozellikler tizerine etkisini daha rahat inceleyebilmek i¢in sonuglar toplu sunulmak yerine
ayr1 alt basliklar halinde sunulmustur. Takviye oran1 ve 6giitme siiresine bagli olarak TiC
ve Y203 takviyeli toz gruplarinda meydana gelen kafes gerinimleri sirasiyla Sekil 7.11 ve
Sekil 7.12°de gosterilmistir. Yine her iki sekil dikkate alindiginda, takviye tiirii ve
oraninin etkisinin dgiitme siiresi etkisine gore ¢ok daha diisiik oldugu fark edilmektedir.
Genel olarak 1 saat 6gilitme sonrasi artan 6giitme siiresiyle kafes geriniminin de arttigi
tespit edilmistir. Her iki toz grubu i¢inde en yiiksek kafes gerinim degerleri ag. %5

takviyeli 10 saat 0giitliilmis tozlarda elde edilmistir.
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Sekil 7.11. TiC takviyeli tozlarin kafes gerinimlerine farkli 6giitme siiresi ve takviye oraninin etkisi
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Sekil 7.12. Y,0; takviyeli tozlarm kristalit boyutlarina farkli 6giitme siiresi ve takviye oraninin etkisi

7.3.5. Ogiitiilmiis tozlarin dislokasyon yogunluklarinda meydana gelen degisimler

Uretilen farkl tiir takviyeli tozlarin 6giitme siiresi ve takviye oranlarina gore
dislokasyon yogunluklarinda gozlemlenen farkliliklar Sekil 7.13 ve Sekil 7.14’te sirasi
ile TiC ve Y203 grubu icin gosterilmigtir. Daha onceden de bahsedildigi {izere
dislokasyon yogunlugunun kafes gerinim sonucglarina benzer bir egilim gosterdigi tespit
edilmistir. Bu sonuglar da dikkate alinirsa tozlarin kristalografik ozellikleri {izerine
Oglitme stiresinin agik bir etkisinin oldugundan bahsedilebilir. Fakat takviye ¢esidi ve
orant ile dislokasyon yogunlugu arasinda dogrudan bir iligki kurmak ¢ikan sonuglara gore
cok dogru bir yaklasim sunmamaktadir. Tozlarin kristalografik 6zelliklerinin genel
olarak 1 saatlik 6gilitme Oncesi ve sonrasi olarak farkliliklar gésterdigini ifade edebiliriz.
Beklenildigi gibi 1 saat 6giitme sonrasi artan kafes gerinimine bagh olarak dislokasyon

yogunluklarinda da bir artis gdzlenmistir.
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Sekil 7.13. TiC takviyeli tozlarin dislokasyon yogunluklarina farkli 6gtitme siiresi ve takviye oraninin

etkisi
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Sekil 7.14. Y,Os3 takviyeli tozlarin dislokasyon yogunluklarina farkli 6giitme siiresi ve takviye oraninin

etkisi
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7.4. Uretilen MMK Malzemelerin Karakterizasyonu

Uretimi ve karakterizasyonu tamamlanan 6giitiilmiis tozlarin konsolidasyonu
sicak pres yardimi ile saglanmustir. 2 farkl takviye tiirii (TiC ve Y203), 3 farkl takviye
(ag. 0,5%, 1% ve 5%) orani ve 5 farkli 6gilitme siiresinde (0,25, 1, 1,5, 2 ve 10 sa.) tiretilen
tozlar ayni1 sicak pres parametreleri (400 °C, 400 MPa, 30 dk.) altinda preslenerek MMK
malzemeler iiretilmistir. Bu parametreler dogrultusunda 30 farkli malzeme iiretilmistir.
Ayrica kiyaslama amaci ile ayni iiretim parametreleri altinda hazir olarak temin edilen
baslangic AA7075 tozundan da numune iiretilmistir ve toplam 31 farkli numune elde
edilmistir. Karakterizasyonu gergeklestirilecek olan her bir numune grubundan iiger tane
numune iretilmistir. Uretim sirasinda kaynaklanan herhangi bir hata varsa bunun 6niine
geecmek ve daha giivenilir sonuglar elde edebilmek i¢in bdyle bir yol izlenmistir. Deney
sonuglarini teyit etmek ve giivenilirligini dogrulamak i¢in tiim deneyler iicer kez tekrar
edilmistir. Tiim arastirma sonuglar1 ve tartisma kisminda yer alan sonuglar bu dogrultuda
ylriitiilen deneylerin ortalamasi alinarak standart sapmalari ile verilmistir.

Bu bdliimde tiretimi tamamlanan yukarida bahsedilen 31 farklt numunenin

mikroyap1 ve mekanik 6zellikler agisindan karakterizasyonu gerceklestirilmistir.

7.4.1. MMK malzemelerin mikroyapi karakterizasyonu

Ik olarak farkli {iretim parametrelerinde iiretilen MMK malzemelerin mikro
yapilar ile karsilastirabilmek icin, baglangic AA7075 tozundan iiretilen malzemenin
daglanmamis optik mikroskop (OM) goriintiisii Sekil 7.15‘te gosterilmistir. Sicak
presleme isleminden kaynaklanan herhangi bir tane biiylimesi gdzlemlenmemistir.
Baglangigta 46 pm boyutuna sahip tozlardan iiretilen AA7075 alasiminda ortalama tane
boyutlar1 da yaklagik 45-50 um arasindadir. Tozlar presleme esnasinda kiiresel yapilarini

muhafaza etmisler ve Al alagimlarinda gézlemlenen tipik dentritik yap1 sergilemislerdir.
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Sekil 7.15. AA7075 baslangi¢ tozundan iiretilen alagimin optik mikroskop goriintiisii (500X)

MMK malzemelerde meydana gelen mikroyapisal degisimi daha rahat incelemek
icin aym takviye orani ve ayni Ogiitme siiresindeki TiC ve Y»03 takviyeli MMK
malzemelerin 200X ve 500X biiylitmedeki daglanmamis optik mikro yap1 goriintiileri
Sekil 7.16’da gosterilmistir. Takviye malzemesi olarak kullanilan oksit ve karbiir
partikiiller nano boyutta olduklar: i¢in takviye elemanlarinin yap1 igerisinde nasil bir
davranig sergiledigi optik mikroskop yardimu ile tespit edilememistir. Toz boyutu ve toz
morfolojisi karakterizasyonu boliimiinde yer alan sonuglara benzer sekilde tane
yapilarinin olustugu goriilmektedir. Birkag istisnai durum haricinde genel olarak, artan
Oglitme siiresi ile toz boyutlarinda oldugu gibi tane boyutlarinin da azaldig:
goriilmektedir. Incelenen toz oOzelliklerine benzer sekilde, MMK malzemelerin
mikroyapisal gelisimi {lizerinde en etkili parametrenin 0giitme siiresi oldugu acik bir
sekilde goriilmektedir. Takviye tiirli ve oraninin degisimi ile muhakkak farkli yapilar
olugmaktadir. Fakat ilk bakista bunlarin etkisini tespit etmek miimkiin degildir.

Her iki MMK grubunda da 1 saat 6glitmeden sonraki 6giitme siirelerinde ortalama
tane boyutlar1 da toz boyutlarina benzer sekilde azalmaktadir. Fakat farkli takviye
oranlarindaki TiC ve Y203 takviyelerinin artan 6gilitme siirelerine gore farkl etkilerinin
oldugu da goriilmektedir. Y203 takviyeli MMK malzemelerin mikro yapilarinin genel
egilimine bakildiginda 1,5 saatlik 6gilitme siiresinde yapida “flake powder technology”

olarak adlandirilan pulsu tane yapilarinin elde edildigi goriilmektedir. TiC takviyeli
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MMK malzeme gruplar1 incelendiginde ise bu yapmin daha az olustugu fark
edilmektedir. Daha uzun 6giitme siirelerinde ise her iki grupta da ortalama partikiil
boyutundaki azalmadan kaynaklanan tane boyutunun azalmasi dikkat ¢ekmektedir. Bu
durum artan 6glitme ile birlikte siddetli plastik deformasyonun ve toz-bilye-hazne
carpigsmalarinin tekrarli olarak meydana gelmesinden dolay1 kaynaklanmaktadir. Ayrica
10 saat Ogiitiilmiis tozlardan iiretilen MMK malzemelerin OM goriintiileri dikkate
alindiginda taneler belirgin degildir. Bunun nedeni bir sonraki boliimde de bahsedilecegi
lizere malzemelerin sertliginin ciddi oranda artmasi sonucu geleneksel metalografik
numune hazirlama yontemleri ile ylizeyleri parlatilan numunelerin daglama islemi
yapilmadan yiizeylerinin asindirilamamasidir. Optik mikroskop goriintiileri yapisal
biitlinliigii degerlendirmemize yardimci olmaktadir. Fakat sadece OM goriintiileri dikkate
alimarak kesin bir kaniya varilmaz. Bu nedenle ilerleyen boliimlerde tiretilen MMK
malzemelerin sertlik ve yogunluklari g6z Onlinde bulundurularak mekanik

karakterizasyonlar1 gergeklestirilmistir.



% 0,5 TiC % 0,5 Y,0,

Sekil 7.16. Farkli takviye tiirii, takviye oran1 ve 6giitme siiresi ile iiretilen MMK malzemelerin optik
mikroskop goriintiisii (200X ve 500X)
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7.4.2. MMK malzemelerin yogunluk karakterizasyonu

Sekil 7.17 ve Sekil 7.18 sirastyla TiC ve Y203 takviyeli MMK malzemelerin bagil
yogunluklarina takviye oran1 ve 6giitme siiresinin etkisini gostermektedir. Her iki grupta
bulunan MMK malzemeler i¢in artan 6glitme siiresi sonucu yogunluk degerlerinde
onemli oranda bir azalmanin oldugu dikkat ¢gekmektedir. Ayn1 zamanda, artan takviye
miktar1 da malzeme yogunluklarinin azalmasina neden olmustur. TiC takviyeli MMK
malzemeler i¢in en yliksek yogunluk degerleri 1 saat 6glitme sonrasinda elde edilmisken,

Y>0;s takviyeli malzemelerde 1,5 saat 6glitme sonrasinda elde edilmistir.
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Sekil 7.17. TiC takviyeli MMK malzemelerin bagil yogunluklari {izerinde takviye orani ve 6giitme
sliresinin etkisi
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Sekil 7.18. Y,03 takviyeli MMK malzemelerin bagil yogunluklar: tizerinde takviye orani ve 6giitme
stiresinin etkisi

7.4.3. MMK malzemelerin sertlik karakterizasyonu

Yogunluk 6l¢limleri tamamlanan numunelere daha sonra Brinell sertlik deneyi
uygulanmistir. Deneyler gerceklestirilirken 6n, arka ve yan yiizeylerin her birinden 3’er
Olclim alinmis ve toplam 18 6l¢iim sonucu standart sapmalari ile verilmistir. Takviye
tiirline gore farkl grafiklerde gosterilen sertlik sonucglarina takviye orami ve &gilitme
stiresinin etkisi sirasiyla Sekil 7.19 ve Sekil 7.20‘de sunulmustur. Yine her iki farkli
tiirdeki takviyeli MMK grubu g6z Oniine alinirsa, artan 6giitme siiresine bagli olarak artan
plastik deformasyon etkisi ile MMK malzemelerin sertlik degerinde diizenli bir artis
gozlemlenmistir. Takviye oraninin etkisi incelendiginde ise artan takviye miktar1 da
sertlik degerlerinde artisa neden olmustur. Fakat takviye orani etkisinin 6giitme siiresi
etkisine kiyasla daha az oldugu fark edilmektedir. AA7075 baslangi¢ tozundan tiretilen
numunenin sertlik degeri 94 BSD degerindeyken ag. %5 TiC takviyeli 10 saat 6giitlilmiis
numunenin 280 BSD , ag. %5 Y2053 takviyeli 10 saat 6giitiilmiis numunenin ise 260 BSD
dir. Ayni liretim parametrelerinde iiretilen MMK malzemeler dikkate alindiginda TiC
takviyesinin Y203 takviyesine kiyasla 5-20 BSD araliginda daha fazla sertlik artisina

neden oldugu tespit edilmistir.
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TiC takviyeli MMK malzemelerin sertlik degerlerine takviye orani ve dgiitme siiresinin etkisi
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8. TARTISMA

Bu boliimde deneysel caligmalar sonucunda elde edilen arastirma sonuglarinin
yorumu yapilmistir ve yapilan yorumlar literatlirde yer alan ¢alismalarla kiyaslanmistir.
Deneysel sonuglarda oldugu gibi bu boliimde de tartigmalar toz karakterizasyonu ve
MMK malzeme karakterizasyonu olmak {izere iki ana baslik ve bu ana basliklarin altinda
yer alan alt basliklarda gerceklestirilmistir. Elde edilen veriler neden-sonug iliskisine
dayandirilarak ve malzeme biliminin temelini olusturan islem-yapi-6zellik-performans
iligkisi dikkate alinarak degerlendirilmistir. Ayrica yapilan yorumlari, calismanin
literatiirle uyumlu ve literatiirden farkli sonuglarin1 daha somut bir sekilde dogrulamak
icin belirlenen bazi malzeme gruplar1 iizerinde daha detayli (nano-mikro-makro)

karakterizasyon islemleri gerceklestirilmistir.

8.1 Toz Karakterizasyonu

8.1.1. Toz morfolojisi, boyut ve dagihhm karakterizasyonu

Sekil 7.1(a) A’da morfolojisi goriilen baslangic AA7075 alagim tozlarinin OPB'u
46,40 = 1,4 um olarak oSlgiilmistiir. Farklh takviye tiiri, oram1 ve 6giitme siirelerinde
tiretilen tozlarin SEM goriintiileri Sekil 7.2 A’te verilmistir. Genel olarak sekilde de
goriildiigi gibi, 0,25 sa. 6giitiilmiis tozlar hafifce yassilasmaya baslamistir ve her iki grup

icin ayr1 ayr verilen Sekil 7.3 @ ve Sekil 7.4 A’te gosterildigi lizere ortalama parcacik

boyutlarinin azaldig1 gorilmiistiir. Yassilasan toz parcaciklarinin sayisinin artmasindan
dolay1 pargacik boyutunda bir artis beklenirken, gaz atomizasyonu ile {iretilen takviyesiz
AAT075 alagim tozlar1 lizerindeki uydulagmis tozlarin (Sekil 7.1(a)) kirilmasinin sonucu
olarak OPB’u azalmistir. Baslangic AA7075 alasim tozlar1 dikkate alindiginda, bu
tozlarin hemen hemen homojen bir pargacik boyutu dagilimi sergiledigi Sekil 7.1(a)’da
fark edilir. 0,25 sa. bilyeli 6glitmeden sonra ise yassilasan nispeten biiyiik parcaciklarin
kademeli olarak kirilmaya bagladig1 Sekil 7.2°de goriilmektedir. Aynm1 zamanda sekilde
gosterilen boyut dagilim grafikleri dikkate alindiginda ise, 0,25 sa. 6glitme sonrasinda
parcacik boyut dagilimmin pik noktasinda kiigiik bir azalma ve sola dogru kii¢iilme
egilimi gorilmistiir. Farkli takviye tiiri ve oraninda farkli sonuglar ortaya ¢iksa da genel
egilime bakildiginda 1 ve 1,5 sa. 6giitme sonrasinda 0,25 sa. sonrasi hafif¢e yassilasan

tozlarin bir kisminin daha ¢ok yassilasma egilimine girdigi goriilmiistiir. Fakat aym
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zamanda cok sayida kirilan kiiglik partikiillerden dolay1 Sekil 7.3 ve Sekil 7.4’te
gosterildigi iizere OPB’da azalmalar goriilmiistiir. Bu sonuglar tozlarin SEM fotograflar
ile de bir uyum igerisindedir. 2 saatlik bilyeli 6giitmeden sonra, bu parcalanmis ve
yassilagmis parcaciklar OPB’unda azalmaya neden olarak asimetrik bir davranis sergiler
(Sekil 7.2). 0,25 saatten 2 saate kadar 6gilitme siiresinin artmasi ile OPB’unda ciddi bir
azalma gozlemlenir ve her iki toz grubu i¢inde farkli takviye oranlarina bagl olarak 17-
27 wm boyutuna sahip tozlar olusur. Bu sert indirgemenin ana nedenlerinden biri,
yassilagsmis tozlarin, 15 dakikalik (0,25 sa.) gibi kisa bir 6glitmeden sonra parcalanmis
uydu tozlara ek olarak daha kii¢iik toz parcaciklara kirilmasidir. 10 saat ogiitiildiikten

sonra, tozlarin OPB'u Sekil 7.3 & ve Sekil 7.4 A’te gosterildigi gibi minimum 17-20 um

seviyelerine ulagir. Sekil 7.2 A’de gosterildigi lizere 10 saat boyunca 6giitiilen tozlar
genelde dar bir boyut dagilimi sergiler. Bunun nedeni yiiksek enerjili bilyeli 6glitmenin
son asamasinda olan kirilma ve soguk kaynak mekanizmasi arasindaki yaklasik olarak
ayn1 oranda degisen parcacik hizinin neden oldugu dinamik dengenin saglanmasidir.
Baska bir deyisle, daha biiyiik pargaciklar kii¢iiliir ve daha kii¢iik parcaciklar benzer bir
oranda bliyiir. Bu, yaklasik olarak es eksenli parcaciklarin olusmasina yol acar. Bu arada,
yine Sekil 7.2 gbz alinirsa, parcacik boyutu dagiliminda 10 saat Ogiitme siiresine
gelindiginde ¢ok modlu davranistan tek modlu davranisa dogru bir egilim oldugu
gozlemlenmistir. Genel olarak, 6glitme isleminin ilk asamasindan son asamasina kadar
OPB’u azaldig1 ifade edilebilir. Bunun nedeni, 6glitme islemi sirasinda siddetli plastik
deformasyon ve kirilma mekanizmasina ek olarak siddetli bir sekilde bilye-hazne, bilye-

bilye ve toz-toz ¢arpigsmalarinin meydana gelmesidir.

8.1.2. XRD analizleri ve kristalografik ozellikler

Baslangic AA7075 alagim tozuna ve TiC ve Y20s takviyeli AA7075 6giitiilmiis
tozlarina karsilik gelen X-1sin1 kirinim egrileri Sekil 7.5 & , Sekil 7.6 A ve Sekil 7.7

A’de gosterilmistir. Sekil 7.6 ve Sekil 7.7 de yer alan hem baslangi¢ hem de 6giitiilmiis
tozlarin XRD verilerinde AA7075 'in yansima zirveleri ile hafif TiC ve Y203 zirveleri
gozlemlenir. Ayn1 zamanda XRD egrilerinde, Al (111)'in ana yansima pikinde artan
ogiitme sliresiyle tepe noktalarinda pik kaymasi olarak da adlandirilan durum
goriilmektedir. Bu durum kati ¢ozelti mekanizmasi, takviye malzemelerinin dagilimi
veya mekanik alagimlama islemi tarafindan tetiklenen asir1 plastik deformasyonun

etkisinden dolay1 kafes {izerindeki gerilme birikimi veya kafes {izerinde yer alan kiiciik
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alasim elementleri nedeniyle ortaya ¢ikabilir. Bu nedenle mekanik alagimlama sirasinda
takviye elemanlarinin uygun sekilde matris igerisinde ¢oziindiigli veya Al matrisine
gomiildiigli soylenebilir. Genel olarak, artan 6gilitme siiresi ile mekanik ve kati ¢ozelti
kaynakl1 kristalit boyutu azalmasi ve siddetli plastik deformasyon mekanizmasina bagl
olarak parcalanmis biiyiikk pargaciklara atfedilen goriiniir tepe genislemesiyle pik
yogunlugunda bir azalma vardir. Artan 6giitme siiresi ile kafes geriniminde bir artig
meydana gelir. Kafes gerinmesi sonucu dislokasyon yogunlugunda artis olusur. Kafes
gerinmesi ve dislokasyon yogunlugundaki artig; 6giitme islemi sirasinda kismi plastik
deformasyonlardan kaynaklanan dislokasyonlar, kafes yapisinin bozulmasi, bosluklar,
ara bosluklar ve diger benzer kusurlar sonucu ortaya ¢ikar. Yani, mekanik alagimlama
islemi sadece tozlarin kristalit boyutunu azaltmaz, ayn1 zamanda hem kafes geriniminin
hem de dislokasyon yogunlugunun artisina neden olabilmektedir. Ayrica nano
parcaciklarin dislokasyonlarla iligkisi dislokasyonlarin hareketliligini engeller ve bu da
dislokasyon yogunlugunda artisa ve kafeste gerilme birikimine neden olur
(Toozandehjani ve ark., 2017). Kristalit boyutundaki azalma, mekanik alasimlama iglemi
sirasinda meydana gelen artan 6glitme siiresine bagli olarak asir1 plastik deformasyon
sonucu dislokasyon hareketliliginin engellenmesi sonucu tane sinirlarinda yonlenme
bozuklugundan da kaynaklanabilir (Suryanarayana, 2001). Bunlara ek olarak AA7075
alagimi ile bu alasimdan 6nemli 6l¢iide daha sert olan nano seramik takviye elemanlarin
(TiC ve Y203) arasindaki etkilesim, kristalit boyutunda azalmaya neden olur. Bu
parametreler, mekanik alagimlama islemini, malzemenin mekanik 6zelliklerini dogrudan

etkiledigi icin geleneksel yontemlerden farkli kilmaktadir (Jafari ve ark., 2012).

8.2 Tozlardan Uretilen MMK Malzemelerin Karakterizasyonu

8.2.1. Mikroyap1 sonuclarimin degerlendirilmesi

Tozlarin SEM (Sekil 7.2 @), partikiil boyutu (Sekil 7.3 & ve Sekil 7.4 &) ve
tozlardan tiretilen MMK malzemelerin optik mikroskop (Sekil 7.16 @) analizlerine gore,

10 saatlik 6giitmeden sonra homojen partikiil boyutu dagilimina sahip ince tozlarin elde
edildigi bulunmustur. Fakat, nano partikiillerin homojen dagilimi veya ince tozlarin elde
edilmesi, yapisal biitiinliigiin tam olarak saglanabilmesi i¢in yeterli degildir. Bu nedenle,
sinterlenebilirligi ve paketleme yogunlugunu artirmak i¢in optimum partikiil boyutu

aralig1 ve partikiil morfolojisi saglanmalidir. Her bir toz numunesinin partikiil boyutu,
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dagilim1 ve partikiil morfolojisi, sinterlenmis numunelerin nihai mikro yapisint dogrudan
etkiler. MMK malzemelerin mikroyap1 karakterizasyonu boliimiinde, sicak preslenmis
AA7075 alagiminin, TiC ve Y203 takviyeli AA7075 kompozitlerinin OM mikro yapilari
gosterilmektedir. Sicak preslenmis ilk AA7075 alasimi, ortalama tane boyutu yaklagik 50
um olan kiiresel bir yap1 gosterir (Sekil 7.15 ). Sekil 7.16 yer alan MMK malzemelerin
optik mikroskop goriintiilerindeki genel davranis dikkate alindiginda; 0,25 sa. 6glitmeden
sonra bazi kiiresel tanelerin hafif pulsu tanelere doniisme egiliminde oldugu
cogunlugunun ise baslangig sekillerini kismen muhafaza ettikleri goriilmektedir. Takviye
tiiriine bagli olarak 1 ve 1,5 saatlik 6gilitmeden sonra, baslangictaki kiiresel tanelerin
neredeyse tamamen pulsu tanelere doniistiigii tespit edilmistir. Ogiitme siiresinin 10 saate
kadar uzatilmasiyla, baglangigta 6giitiilmiis toz partikiilleri ve 6giitmenin ilk asamalarinda
yer alan toz partikiillerinin sert kiigiik WC bilyelerin tekrarlayan ¢arpismalari nedeniyle

pulsu tane yapisinin rastgele par¢alanmis morfolojiye doniistiigli fark edilir.

8.2.2. Yogunluk sonuclarinin degerlendirilmesi

Nispeten daha biiyiik partikiillere sahip malzemeler tam yogunluk gdsteremez.
Kiigiik partikiillerin ayni liretim parametrelerine sahip biiyiik partikiillere gére daha kolay
konsolidasyonu beklenmesine ragmen, onlarin da tam yogunlugu gdstermeleri
beklenemez. En iyi paketlenme 6zelliklerine veya tam yogunluga ulasmak i¢in, istenen
partikiil boyutu araligma ve partikiil morfolojisine ulagsmak gerekir. Sekil 8.1, toz
morfolojisi ve boyutuna gore paketleme yogunlugunun degisimini gostermektedir.
Sekilden de goriildiigii lizere optimum paketlenme yogunlugu yapida hem iri hem de
kiiciik tanelerin oldugu durumda elde edilir. Ek olarak, nano partikiillerin homojen
olmayan dagilimi ve bazi kiimelenmis alanlarin olusumu, takviye ve matris ara yiizii
arasinda daha diisiik baglanma kalitesine neden olur. Bu tlir mikroyapisal 6zellikler,
kiimelenmis alanda yiiksek plastik gerilmeye neden olur ve bosluklarin ve catlaklarin
gelismesine izin verir. Sonug olarak, optimum partikiil paketlenme 6zelliklerinin ve
tatmin edici bir yapisal biitiinliiglin elde edilmesi, sadece matris igindeki nano
partikiillerin homojen dagilimu ile degil, ayn1 zamanda optimal partikiil boyutu aralig1 ve
partikiil morfolojisinin elde edilmesiyle de iligkilidir. Deneysel sonuglar kisminda yer
alan yogunluk sonuglari incelendiginde TiC takviyeli MMK malzemeler icin en yiiksek
yogunluk degerleri 1 sa. 6giitme sonrasi elde edilmisken (Sekil 7.17 @), Y203 takviyeli
MMK malzeme grubunda 1,5 sa. 6gilitme sonrasinda elde edilmistir (Sekil 7.18 #).
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Sekil 8.1. Partikiil morfolojisi ve partikiil boyutuna gére paketlenme yogunlugunda meydana gelen
degisim

8.2.3. Sertlik sonuclarimin degerlendirilmesi

Sekil 7.19 @A ve Sekil 7.20 A’de yer alan sertlik sonuglart dikkate alindiginda,
sinterlenmis MMK 'lerin Brinell sertliginin, 6giitme siiresinin bir fonksiyonu olarak arttig1
tespit edilmistir. 10 saat ¢giitlilmiis tozlardan iiretilen numunelerin, baslangic AA7075
alagim tozundan {iretilen numuneye kiyasla neredeyse 3 kat daha sert olduklar tespit
edilmigtir. Tim oOgiitlilmis tozlardan tretilen kompozitlerin sertlik degerlerinin ilk
AA7075 alasim matrisinden daha yiiksek oldugu goriilmektedir. AA7075 matrisinden
onemli Ol¢iide daha sert olan sert seramik takviye parcaciklarinin varligi, MMK’lerin
sertliginde bir artisa neden olmustur. Mekanik alasimlamanin etkisiyle toz parcaciklari
tizerinde meydana gelen asir1 plastik deformasyon, bilyeli 6giitiilmiis tozlarin geleneksel
deformasyon mekanizmalarina kiyasla daha iistiin sertlik degerlerine ulagilmasina neden
olmustur (Zebarjad ve Sajjadi, 2006). Bu tozlar, uzun 6glitme siiresinden dolay1
sertlestirme mekanizmasina maruz kalir ve bu, tozlarin sertliginde ve kirilganliginda bir
artisa neden olur. Ogiitiilmiis tozlarmn sertlik degerlerinin artmas1 birkag parametre ile

aciklanabilir. Dispersiyon sertlestirmesi ve kati ¢ozelti sertlestirme mekanizmalari
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tozlarin sertligini arttirmada etkilidir. Matris i¢inde homojen olarak dagilmis olan seramik
pargaciklar, tozlarin dispersiyon sertlesmesine neden olabilir ve bu da sonugta
sinterlenmis numunelerin sertliginin artmasina neden olur. Diger bir 6nemli parametre
ise, 6glitme sirasinda artan dislokasyon yogunlugundan kaynaklanan kafes gerilmesidir.
Dahasi, seramik takviye parcaciklarinin homojen dagiliminin iyilestirilmesi ve 6gilitme
stiresinin uzatilmasi, pargaciklar arasindaki mesafeyi azaltir. Bu kisa mesafede dizilmis
olan nano pargaciklar bir engel gorevi goriir ve sicak pres sinterleme islemi sirasinda
nanokompozit numunelerin tane biiyiimesi gecikebilir. Diger bir yandan polikristalin
malzemelerin sertlik/mukavemet ile tane boyutu arasindaki iligkiyi agiklayan Hall-Patch
denklemine gore tane boyutundaki azalma sertlikte artma ile sonuglanir. Ayni1 denklem
farkli sabitlerle nanokristalin malzemelerin 6zellikleri i¢in de kullanilabilir
(Suryanarayana, 2001).

Sonraki “Tartigma” boliimiinde en yiiksek sertlik degerinin elde edildigi MMK
grubu i¢in daha detayli analiz yapilacaktir, fakat genel olarak hem TiC hem de Y203
takviye tozlarinin en yiiksek sertlik degerlerinin edildigi 10 sa. 6&ilitme sonrasinda matris
tozu igerisinde nasil bir dagilim sergilediklerini incelemek i¢cin TEM-EDS haritalama
analizleri gerceklestirilmistir. TEM analizlerinde nano partikiillerin davranigin1 daha
rahat bir sekilde tespit edebilmek ve ayni zamanda en yiiksek sertlik degerlerinin elde
edildigi en fazla takviye orani (ag. 5%) ile gii¢lendirilen MMK malzemelerin iiretiminde
kullanilan tozlarin davranisini incelemek i¢in 0,25, 2 ve 10 sa. 0giitme sonrasindaki
tozlarin EDS haritalama analizleri gerceklestirilmistir. Sekil 8.2 TiC takviyeli tozlarin,
Sekil 8.3 ise Y20; takviyeli tozlarin EDS haritalama goriintiilerini gostermektedir. Her
iki sekilde de goriildiigii gibi 0,25 sa. 6giitme sonrasinda bile takviye elemanlarinin
homojen dagilim sergileme egilimine girdigi goriilmektedir. Fakat bu siire igerisinde,
siyah-beyaz TEM goriintiilerini inceledigimizde takviye partikiillerinin daha ¢cok matris
tozu ylizeylerinde aglomere olduklar1 fark edilmektedir. 2 sa. 6giitme sonrasinda ise
kismen daha homojen bir dagilim vardir. 10 sa. 6glitme sonrasinda ise dzellikle TiC
takviyeli tozda 2.5 pm gibi biiylik bir toz partikiilii igerisinde bile neredeyse tamamen
homojen bir dagilim sergilendigi ifade edilebilir. Y203 takviyeli tozun 10 sa. 6glitme
sonrasindaki gorilintlisii incelendiginde ise yine benzer biiytikliikteki toz partikiilii
icerisinde homojen bir dagilimdan séz edebiliriz. Fakat Y2O; partikiillerinin TiC
partikiilleri kadar homojen bir dagilim gosteremedigi ve yer yer aglomere olduklari tespit
edilmistir. Yani TiC partikiilleri kirilarak matris igerisinde homojen bir dagilim

sergilerken Y»Os partikiilleri baz1 bolgelerde topaklanmistir ve TiC kadar olmasa da yine
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de 10 sa. 6glitme sonrasinda homojene yakin bir dagilim sergilemistir. Bunun ana nedeni

ise deneysel sonuglarda gosterilen Sekil 7.1(b) & ve Sekil 7.1(c) A de yer alan baglangig

TiC ve Y203 partikiil morfolojisindeki farkliliktir. Dikkat edilirse TiC partikiilleri daha
koseli iken Y»Os3 partikiilleri kenarlar1 yuvarlatilmis gibi durmaktadir. Bu da TiC
partikiillerinin matris tozunu kirmasmi ve matris igerisine kiigiilerek daha homojen
dagilmasini saglamistir. Y203 ise daha ¢ok sanki bir mikro-haddeleme etkisi gostermistir.
Bu durum MMK malzemelerin OM goriintiilerinde de fark edilmektedir (Sekil 7.16 #).
Y203 partikiilleri yonlenme etkisi gostererek pulsu toz ve dolayisiyla pulsu tanelerin

olugmasina neden olmustur.

%S nTiC
0.25 sa.

%5 nTiC
2 sa.

. ®

Sekil 8.2. Ag. %5 TiC takviyeli tozlarda farkli 6giitme siirelerinde TiC partikiillerinin dagilim
davranislarin1 gosteren TEM-EDS haritalama analiz sonuglari
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%5 nTiC
10 sa.

Sekil 8.2. (devam ediyor)

%S5 Y,0,
0.25 sa,

Sekil 8.3. Ag. %5 Y»0; takviyeli tozlarda farkli 6gtlitme siirelerinde TiC partikiillerinin dagilim
davranislarini gosteren TEM-EDS haritalama analiz sonuglar1
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%S5 Y,0,
2 sa.

%S5 Y,0,
10 sa.

Sekil 8.3. (devam ediyor)

8.3 Yiiksek Sertlik ve Yogunluk Sergileyen MMK Malzeme Gruplarinin

Incelenmesi

Bu boéliimde buraya kadar gézlemlenen deneysel ¢alisma sonuglart ve bu sonuglar
lizerine yapilan yorumlar ve tartigmalar dogrultusunda en yiiksek sertlik ve bagil
yogunluk ozelliklerin elde edildigi MMK malzeme gruplarinin nano O6l¢ekten makro
Olcege kadar cok genis kapsamli karakterizasyonun islem-yapi-6zellik-performans

iligkisinin kurularak degerlendirilmesinin ¢ok daha faydali olacagi diisiiniilmiistiir.
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Arastirma sonuclart ve bunlar iizerine yapilan degerlendirme ve tartigmalar sonucu 3
farkli isim de adlandirdigimiz takviye tiirii, takviye oran1 ve ogiitme siiresi gibi girdi
parametrelerinden Ogiitme siiresinin toz ve tozlardan iiretilen MMK malzemelerin
ozellik/performanslar lizerine ¢ok daha etkili oldugu sonucuna varilmistir. Bu nedenle
caligmanin ana amacini da ortaya koyacak sekilde yiiksek sertlik ve yogunluk 6zelliklerin
elde edildigi MMK malzeme gruplar {izerinde 6giitme siiresinin etkisi ve bu uygulanan
islemin yapiy1 nasil etkiledigi ve sonug¢ olarak malzemelerin performansina ne tiir
etkilerinin oldugu alt basliklar altinda detayli bir sekilde iliskilendirilecektir. Ayrica
onceki boliimlerde ortaya koydugumuz hipotezleri, tartigmalari ve yorumlari
destekleyecek sekilde yapilan analizlerin sonuglar1 degerlendirilecektir. Son olarak, bu
tez calismasinin literatiire ve endiistriyel uygulamalara ne tiir bir katk1 sunacagi da detayli

incelemeler sonucunda karsilastirmali olarak ¢alismanin son kisminda sunulacaktir.

8.3.1. En yiiksek yogunluga sahip MMK malzeme grubunun genis kapsamh

karakterizasyonu

Aragtirma sonuglart kisminda yer alan yogunluk sonuglart (Sekil 7.17 & ve Sekil

7.18 &) dikkate alindiginda en yiiksek yogunluga sahip grubun ag. 0.5% Y20; takviyeli
MMK grubu oldugu tespit edilmistir. Bu nedenle, bu grup icin 6gilitme siiresinin etkisi
detayl bir sekilde analiz edilecektir. Tezin genel akis diyagraminda oldugu gibi burada
da oncellikle toz karakterizasyonu ardindan tozlardan iiretilen MMK malzemelerin
karakterizasyonu detayli bir sekilde gergeklestirilecektir. Daha sonra elde edilen

sonuglarin yorumu ve tartismasi yapilacaktir.

8.3.1.1. Toz karakterizasyonu

Tozlarin mikrovapisal analizi ve boyut gelisimi

Baslangic AA7075 tozunun ve farkli 6giitme siireleri i¢in ag. %0,5 Y203-AA7075
tozlarmin ogitilmiis SEM goriintiileri Sekil 8.4°te gosterilmektedir. Sekil 8.4(a),
baslangic AA7075 tozunun kiiresel seklini gosterirken bu tozlarin Sekil 8.5'te gosterilen
partikiil boyutu analizi sonuglarina goére ortalama ~ 46 um boyutunda oldugu
goriilmektedir. Sekil 8.4(b)'de gosterildigi gibi, bazi ogitiilmiis tozlarin hafifce
yassilastig1l ve bazilarinin ise 0,25 saatlik kisa bir 6giitmeden sonra herhangi bir soguk

kaynak olmadan pargalandig1 goriilmektedir. 0,25 saat 6giitiilen tozlarin ortalama partikiil
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boyutu, Sekil 8.5'in yardimiyla ~ 40 um olarak belirlenmistir. 1 saat boyunca 6giitiilmiis
tozlarin morfolojisi (Sekil 8.4(c)), bilyelerin kesme etkisinden dolay1 pulsulasma
egiliminde bir olusum sergilemistir. Pulsu partikiiller nedeniyle partikiil boyutunda bir
artis beklenmesine ragmen, ¢ok sayida kirilan partikiiller nedeniyle OPB ~ 33 pum olacak
sekilde azalmistir (Sekil 8.5). Tozlarin partikiil boyutlari, Sekil 8.4(d)'de goriildiigii gibi
hem pulsu partikiillerin hem de kii¢iik partikiillerin kirilmasina bagli olarak artan dgtitme
stiresiyle birlikte azalmis ve sekillerini nispeten korumuslardir. Sonug olarak, Sekil 8.5'in
yardimiyla 1,5 saat 6giitiilmiis tozlarda partikiil boyutunda kii¢iik bir azalma (~ 31 um)
gdzlemlenmistir. Ogiitme siiresi 2 saat oldugunda, tozlarm ortalama boyutu ~ 22 um
olacak sekilde azalmistir (Sekil 8.5). Bunun nedeni pulsu partikiillerin, 6nceden var olan
kiiciik parcaciklarin pargalanmasina ek olarak daha kiiciik parcaciklara yavas yavas
kirilmis olmasidir (Sekil 8.4(e)). Partikiillerin ortalama boyutu, Sekil 8.5'te belirtildigi
gibi, 10 saat boyunca ogiitiildiikten sonra ~ 16 pm'ye ulasmistir. Gozlemlenen partikiil
morfolojisi (Sekil 8.4(f)), uzun siireli kesme eyleminden ve tekrarlanan ¢giitme sirasinda
tungsten karbiir (WC) bilyelerin etkisi altinda kirilmadan dolay1 kaynaklanmaktadir. Ote
yandan, dgiitme siiresi arttik¢a, 6giitiilmiis tozlarin dzgiil yiizey alan1 (OYA), Sekil 8.5'te

gosterildigi gibi, azalan pargacik boyutuna bagl olarak kademeli olarak artmistir.
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Sekil 8.4. (a) AA7075 baslangi¢ tozunun ve ag. %0,5 Y203 takviyeli tozlarin morfolojisini gdsteren SEM
goriintiileri (b) 0,25, (¢) 1, (d) 1,5, (e) 2 ve (f) 10 saat §giitme sonrasinda
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Sekil 8.5. AA7075 baslangi¢ tozunun ve ag. %0,5 Y,0s takviyeli tozlarin farkli 6giitme siirelerinde
meydana gelen boyut degisimleri
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Ayrica, Ogiitilmemis ve 0,25 saat Ogitiilmiis tozlarin partikiil boyutu
dagilimlarinin (PBD), Sekil 8.6'da gosterildigi gibi tek modlu ve dar bir egilim sergiledigi
goriilmiistiir. Sekil 8.6 dikkate alinarak baglangic AA7075 tozlarina kiyasla 1 ve 1,5 saat
ogiitiilmiis tozlarin genis bir PBD sergiledigi gozlemlenmistir. Bu davranig, WC bilye
darbelerinin neden oldugu kuvvetli 6glitme nedeniyle tozlarin yassilagmasina
atfedilebilir. Hem Sekil 8.4 hem de Sekil 8.6'da goriildiigii gibi, morfoloji ve pargacik
boyutu dagilimi egiliminin 10 saatlik Oglitmeye dogru tamamen degistigi fark
edilmektedir. Parcacik boyutu dagilimi daralma yoniinde meyillenmis ve oldukga etkili
kirilma mekanizmas1 nedeniyle daha kiiciik parcaciklarin alanina dogru sapma
gostermislerdir. Bu nedenle, 10 saat 6giitiilmiis tozlarin gézlemlenen goriiniir partikiil
boyutu, dagilimi ve morfolojisi, tozlarin siddetli soguk deformasyona bagli olarak

kirilmas1 sonucu elde edilmistir.
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Sekil 8.6. AA7075 baglangig¢ tozunun ve ag. %0,5 Y,0s takviyeli tozlarin farkli 6glitme siirelerindeki
partikiil boyut dagilimlari

Y>03 nano partikiillerinin matris igerisindeki davramislarini daha detayh
incelemek icin TEM analizleri gerceklestirilmistir. Baslangic ve takviyeli tozlarin farkli
ogiitme stirelerinde TEM goriintiileri Sekil 8.7°de gosterilmektedir. AA7075 matrisi
icindeki Y>0O3 nanopartikiillerinin dagilim homojenligi, 6gilitme siiresinin uzatilmasiyla
gelismistir. Daha kisa 6giitme islemlerinin (0,25 ve 1 saat) matristeki nano boyutlu Y>03
pargaciklarinin dagilimi tizerinde gozlemlenebilir bir etkisinin olmadig: fark edilmistir.

Y>0; parcaciklari, 6glitmenin erken asamalarinda AA7075 parcaciklarinin yiizeylerine
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esit olmayan bir sekilde dagilmistir. Sar1 daireler i¢inde ifade edilen Y»O; parcaciklari
rastgele bir sekilde topaklanmis ve Y>O3 nano partikiilleri, matris yiizeylerinin biiyiik bir
boliimiinii tamamen kaplayamamistir. Ogiitme siiresi arttik¢a, Sekil 8.7(b)'de belirtildigi
gibi Y03 partikiillerinin bu sistematik olmayan kiimelenmeleri, etkili bir sekilde kirilarak
matris boyunca istenen homojenlikte yeniden dagitilmistir. Jeyasimman ve ark. (2015) ve
Pournaderi ve ark. (2012) ayrica nano partikiillerin aglomerasyonunun kademeli olarak
dagitildigim1 ve partikiiller arasindaki ortalama ayrimlarin 6giitme siiresinin artmasiyla

azaldiginm bildirmislerdir.

(a)

e
Baslangic kiiresel
AAT075

Y,0; kiimesi

Sekil 8.7. (a) AA7075 baslangi¢ tozunun ve ag. %0,5 Y203 takviyeli tozlarin farkli 6giitme siirelerindeki
TEM goriintiileri (b) 0,25, (c) 1, (d) 1,5, (e) 2 ve (f) 10 sa. &giitme

XRD analizi ve kristalografik ozellikler

Baslangig ve farkli 6giitme siirelerinde 6giitlilmiis tozlarin X-1s11 toz kirmimlart
Sekil 8.8’de gosterilmektedir. Gozlemlenen yansima zirveleri (Sekil 8.8(a)), Al''ln ymk
yapisina ve Y203'iin hmk yapisina aittir. Ogiitme siiresi arttikga yansimalarin tepe
yogunlugunun azaldigi ve genisledigi goriilmiistiir. Sekil 8.8(b)'de gosterildigi gibi pik
genislemesinin, literatiirde yer alan bazi ¢aligmalarda da (Klug ve Alexander, 1974;

Krivoglaz, 2012) bildirildigi gibi, kendilerini mikro gerilim olarak gdosterecek olan
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kimyasal dalgalanmalar, atomlarin yakin ¢evresinde gerinim birikimi ve y1gilma hatalari
nedeniyle olusabilecegi diistiniilmektedir. Bu durum, kat1 ¢ozelti, nano partikiillerin veya
kiiciik alagim elementlerinin matris i¢cinde dagilmasi ve bilyeli 6&ilitme sistemi igerisinde
bulunan sert bilyelerin etkisi altinda tetiklenen siddetli plastik deformasyon nedeniyle
kafes lizerindeki gerilme birikiminden de kaynaklanabilir. Bu nedenle, artan 6gilitme
stiresiyle Y203'lin uygun sekilde ¢ozildiigii veya Al matrisine gomiildiigli sonucuna
varilabilir. Ayrica, 0,25 saatlik 6glitme isleminden sonraki siirelerde Y>Os3'lin kaybolmasi,
matris i¢indeki dagilimma ve buna bagli olarak partikiill boyutundaki azalmaya

baglanmaistir.
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Sekil 8.8. (a) AA7075 baslangi¢ tozunun ve ag. %0,5 Y,0j3 takviyeli tozlarin farkli 6giitme siirelerindeki
XRD analizleri , (b) Pik kaymasini gosteren yakinlastirilmig goriinti

Tozlarin kristalit boyutu, kafes gerinimi ve dislokasyon yogunlugundaki
degisiklikler ise Sekil 8.9’da gosterilmektedir. Referans (6giitiillmemis) saf tozun kristalit
boyutu (D) 35.2 nm olarak ol¢lilmiistiir. 0,25 saat 6giitiilmiis tozlarin kristalit boyutunda
artma ve kafes gerinimi ve dislokasyon yogunlugunda ise bir azalma goriilmiistiir. Bu
durum, Sekil 8.4(b) A'de gosterildigi gibi 6giitmenin erken agamalarinda etkili olan daha
bliyiik partikiillerin yassilasmasina baglanmistir. Dillamore ve Roberts (1964), bu tiir
ozelliklerin pul benzeri partikiilleri ve ymk yapisinda tekstiir olusumunu tetikledigini
bildirmislerdir. Ogiitme siiresi arttik¢a, kristalit boyutu nihai deger olarak 24,45 nm'ye
diigsmistiir. Kristalit boyutundaki azalma, artan 6glitme siiresinden kaynaklanan asiri

plastik deformasyon ile artan kafes gerinimi ve dislokasyon yogunluguna atfedilir. Tousi
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ve ark. (2009), kristalit boyutun, bilye-hazne-tozun asir1 ve tekrarlayan ¢arpismalarindan
dolay1 yiiksek dislokasyon yogunluguna neden olarak azaldigini bildirmislerdir. Hem
kafes gerinimi hem de dislokasyon yogunlugu, ogiitme sirasinda yerel plastik
deformasyona yol agan kafes ¢arpilmalari, bosluklar, kat1 ¢ozelti, istif hatalari, safsizlik
ve diger yapisal kusurlar nedeniyle artmis olacagi yorumu da yapilabilir (Tavoosi ve ark.,
2008; Suryanarayana ve Norton, 2013). Artan 6gilitme siiresi, daha diisiik enerji durumuna
sahip yeniden yonlendirilmis dislokasyonlar nedeniyle diisiik a¢il1 alt tane olusumlarini
tetikler. Safari ve ark. (2011), artan 6giitme ile yiiksek dislokasyonlarin, nano 6lgekli
boyutlarda alt tane smirlarinin ve yiiksek acili alt tanelerin yonelim bozukluguna yol
actigini belirtmislerdir. Ayrica, nano partikiiller ve dislokasyonlar arasindaki etkilesimin
dislokasyon hareketini engelleyerek, dislokasyon yogunlugunda ve kafesteki gerilme
birikiminde artisa neden oldugu rapor edilmistir (Toozandehjani ve ark., 2017). Deneysel
sonuglar kisminda da belirtildigi {izere; bu durumlar, temel islem-yapi-6zellik-
performans iliskilerini dogrudan etkiledigi i¢in mekanik alasimlama yontemini

geleneksel islemden farkli kilar (Poirier ve ark., 2010).
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Sekil 8.9. AA7075 baglangi¢ tozunun ve ag. %0,5 Y,0s takviyeli tozlarin farkli 6glitme siirelerindeki
kristalit boyutu, kafes gerinimi ve dislokasyon yogunluklar1
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8.3.1.2. Uretilen MMK malzemelerin mikroyapisal karakterizasyonu ve mekanik

ozellikler

Mikroyapi karakterizasyonu

Partikiil morfolojisi, boyutu ve dagilimi, dogrudan veya dolayli olarak sicak
preslenmis numunelerin nihai mikro yapisini etkiler. Bu nedenle, sinterleme ve paketleme
kabiliyetini gelistirmek ic¢in karakterizasyonlarinin dikkatlice ele alinmasi gerekir.
Baslangic AA7075 ve farkli 0giitme zamanlarinda ogiitiilen tozlardan iiretilen
Y203/AA7075 kompozitlerinin daglanmamig OM mikro yapilart Sekil 8.10°da
gosterilmektedir. Baslangicta, saf AA7075 numunesi, ortalama boyutu yaklasik 50 pm
olan kiiresel tane morfolojisine sahiptir. Kiiresel taneler (siyah oklarla gosterildigi gibi)
artan Ogiitme siiresiyle kiiciik hale gelmistir. Artan 6glitme siiresiyle iki eylemin
gerceklestigi goriilmektedir. Bir yandan, 0Ogiitme sirasindaki bilye darbelerinden
kaynaklanan kesme kuvveti, 1,5 sa. Ogiitme siiresine kadar pargaciklarin pulsu
morfolojiye doniismesine neden olmustur. Ote yandan, sert bilyelerin uzun siire
tekrarlayan carpigmalarindan dolay1 nano pargaciklar matris i¢inde yeniden dagitilmis ve
soguk deformasyon mekanizmasina bagl olarak daha kiigiik bir boyutta rastgele kirilan
parcaciklar olusmasina neden olmustur. Daha sonra, TEM sonuglarinda belirtildigi gibi,
Y203 partikiilleri, etkili bilye c¢arpigsmalar1 altinda parcaciklarin siddetli plastik
deformasyonu ile matris igerisinde basarili bir sekilde gomiilmiistiir. Baz1 arastirmacilar
tarafindan da (Esawi ve Morsi, 2007; Liu ve ark., 2012b) nano partikiil takviyeli Al
alasgiminin bilyeli 6giitiilmesi sirasinda benzer gozlemler bulunmustur. 1,5 saatlik bilyeli
ogiitmeden sonra, ¢cok sayida kii¢iik tane morfolojisi ile birlikte pul benzeri tanelerin elde
edilmesi, daha Once de bahsedildigi gibi daha iyi paketleme yogunlugu ve
sikistirilabilirlik saglayabilir. Bu nedenle, mekanik 6zellikler boliimiinde agiklandig: gibi
bagil yogunlugu gelistirmek icin tatmin edici bir baglama kalitesi elde edilmistir. Ayrica,
nano partikiillerin homojen dagilimi ve artan 6gilitme siiresi ile azalan partikiil boyutu,
kompozitlerin sertliginde bir iyilesmeye yol agmistir ve bu durum SEM ve TEM

sonuglartyla da tutarlilik géstermektedir.
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Sekil 8.10. (a) AA7075 baslangi¢ tozundan ve ag. %0,5 Y,O; takviyeli farkli 6giitme siirelerindeki
6glitiilmiis tozlardan tiretilen MMK malzemelerin OM goériintiileri (b) 0,25, (¢) 1, (d) 1,5, (e) 2 ve () 10
sa.

Paketleme yogunlugu ile ters yonde iligkili olan gdzeneklilik, toz metalurjisi
yontemleriyle iiretilen makine pargasinin kagmilmaz bir sonucudur (German, 1998;
Aqida ve ark., 2004; Ahmad ve ark., 2005). Bu amagcla, Sekil 8.11'de gosterildigi gibi
oglitme siiresine bagl olarak yapisal biitlinliik ve gozeneklerdeki degisiklikleri anlamak
icin daglanmis numunelerin SEM analizi yapilmistir. Ogiitme siiresi arttikca tane boyutu
azalir ve homojen bir takviye malzemesi dagilimi elde edilir. Fakat, daha fazla 6giitme
stiresi sonrasinda, 6zellikle (2 ve 10 sa. 6glitme), yapida mikro bosluklar ve gozenekler
ortaya ¢ikabilir, bu da hem Sekil 8.11(e) hem de Sekil 8.11(f)'de gosterildigi gibi daha
zay1f birlesim kalitesi ve yapisal biitiinliik ile sonug¢lanir. Yogunluk ile dogrudan ilgili bu

tiir mikroyapisal 6zellikler, mekanik 6zellikler boliimiinde tartigilacaktir.
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Sekil 8.11. (a) AA7075 baslangi¢ tozundan ve ag. %0,5 Y,Os takviyeli farkli 6gilitme siirelerindeki
ogiitiilmiis tozlardan tiretilen MMK malzemelerin daglanmis yiizeylerinin SEM goriintiileri (b) 0,25, (c)
1, (d) 1,5, (e) 2 ve () 10 sa.

Ogiitme siiresinin artmasiyla homojen nano partikiil dagilimmin elde edilmesine
iliskin varsayimi dogrulamak i¢in haritalama modunda SEM-EDS analizi yapilmistir.
Farkli 6glitme zamanlarinda o&giitiilen tozlarin aliiminyum (Al) ve itriyum (Y)
elementlerinin eslesme goriintiileri Sekil 8.12°de gosterilmektedir. Soldaki siitun, eslesme
analizinin gergeklestirildigi siyah-beyaz orijinal SEM goriintiilerini gosterir. Sagdaki
siitun ise, 3B kompakt elementel dagilim gruplarimi gosterir. On ve yan yiizeyler sirasiyla
takviye (Y) ve matris (Al) elementlerinin dagilimint gosterir ve bu elemanlarin her

ikisinin oldugu goriintii ise {ist yiizeyde gosterilmistir. Ogiitme siiresinin artmastyla, Y203
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nanopartikiillerinin birbirlerine olan uzakliklar1 kademeli olarak kisaltilmig ve Y203’lin
matris i¢inde dagilmasi saglanmistir. Son olarak, tekrarlayan bilye-hazne-toz darbeleri
sonucu meydana gelen asir1 plastik deformasyonla Y20s'lin homojen bir dagilimi (Sekil
8.12(e)) elde edilmistir. Ayrica, rasgele dizilmis yakin aralikli tanelerle tane inceltilmesi
saglanmistir. Bu tiir davranig, Al alagimli matris sisteminin (Fogagnolo ve ark., 2003;
Ahamed ve Senthilkumar, 2010) bilyeli 6glitmesinde de rapor edilmistir. Bununla
birlikte, 6glitmenin 6n asamalarinda (0,25 ve 1 sa.), Y203 nanopartikiillerinin cogu, Sekil
8.12(b-c)'de gosterildigi gibi tane sinirlarinda kiimelenmistir. Daha once belirtildigi gibi,
bu kiimelenmis alanlar, sinterleme islemi i¢in gerekli difiizyon aktivitesini olumsuz

etkileyerek tozlarin paketlenme kabiliyetini azaltmistir.

Map data 1485
MAG: 250 x HV: 20.0 k¥ WO: 12.1 mm
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Sekil 8.12. (a) AA7075 baslangi¢ tozunun ve ag. %0,5 Y,0s takviyeli farkl 6giitme siirelerindeki
ogiitiilmiis tozlardan tiretilen MMK malzemelerin EDS haritalama analizleri (b) 0,25, (¢) 1, (d) 1,5, (e) 2
ve (f) 10 sa.

Sertlik sonuclar

Uretilen MMK malzemelerin 6giitme siiresine gore sertlik degisimleri Sekil
8.13’te gosterilmektedir. Sekilden acikca goriilecegi gibi Oglitme siiresi arttikca
numunelerin sertligi artmistir. Ozellikle, 10 saat dgiitme yapildiginda, referans numuneye
kiyasla sertlikte ~%164 oraninda dikkate deger bir artis gozlemlenmistir. Bu artig
geleneksel deformasyon mekanizmalartyla plastik deforme edilmis metal ve alagimlarin

degerlerinden oldukca yiiksek bir degerdir. Bu durum ise mekanik alasimlama islemini
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geleneksel iiretim yontemlerinden {istiin  kilan 0Ozelliklerinden biridir. Sertlikte
gozlemlenen artisin kaynagi birkag temel parametre ile baglantili olabilir: (i) Matristen
onemli 6l¢iide daha sert Y203 seramik partikiillerinin varligr. (if) Ozellikle 10 saatlik
ogiitme (16 um) icin, Hall-Patch denklemi (Suryanarayana ve Norton, 2013) ile de
aciklanan partikiil boyutundaki azalma. (iii) Homojen dagilmis Y203 pargaciklari,
dispersiyon sertlestirme islemi i¢cinde Orowan mekanizmasi ile soguk islemeyi saglar
(Orowan, 1949). (iv) Artan 6giitme siiresi ile partikiillerin sertliginde ve kirilganliginda
meydana gelen artis. (v) Ayrica, XRD sonuclariyla da iyi bir uyum iginde olan artan
oglitme ile artan kafes gerinmesinden kaynaklanan yiiksek dislokasyon yogunlugunun
olmasi. Gozlemlenen veriler, bes parametrenin tiimiiniin birlesik etkisinin, burada ele
alan kompozitler i¢in sertlikte %164 artisa neden oldugunu gdstermektedir. Bu etkin
mekanizmalar, literatiirde rapor edilen bazi ¢alismalarla da uyumludur (Estrada-Guel ve

ark., 2009; Pérez-Bustamante ve ark., 2009; Akbari ve ark., 2013; Han ve ark., 2020).
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Sekil 8.13. AA7075 baslangi¢ alagiminin ve ag. %0,5 Y03 takviyeli MMK malzemelerin sertlik
degerleri

Sertlik tizerinde etkili olana {i¢ baskin mekanizma (ii, iii ve v) hakkindaki
yorumlar1 dogrulamak i¢in, 6zellikle 10 sa. 6giitiilmiis kompozit i¢in HR-TEM ve EDS
haritalama analizleri gerceklestirilmistir. Sekil 8.14(a)'da gosterildigi gibi, Y203 nano

partikiillerinin dagiliminin matris boyunca homojen oldugu ve tane boyutlarinin 20-50
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nm araliginda degistigi goriilmektedir. Bu durum dayanim arttirma mekanizmalarinin
katkisina iliskin yorumlar1 desteklemektedir. Y2Os3'lin homojen dagilimi 6gilitme siiresi
artirllarak saglandigindan partikiiller aras1 mesafe azaltilmistir. Nano partikiillerin bu kisa
menzilli dagilimlar1 dislokasyon hareketliligini engelleyerek partikiilleri ¢evreleyen
yiiksek yogunluklu dislokasyonlara neden olur (Mazilkin ve Myshlyaev, 2006; Wang ve
ark., 2010). Yiiksek dislokasyon yogunlugu, tane inceltme mekanizmasini tetikler ve
matris i¢inde ¢ok ¢esitli daha ince alt tanelerin olusumunu saglar. Bitisik alt taneciklerin
farkli konumlandirilmasi ve tane smirlarinda biiylik miktarda kafes carpilmasinin
bulunmasi, kayma diizleminde yer degistirme hareketini engeller ve bu da sertlikte bir
artisa neden olur. Casati ve ark. (2014) ve Liu ve ark. (2012a) ayrica, tane sinirlarinda
nano partikiillerin homojen dagiliminin, tane inceltme ve sertlestirme mekanizmasina
katkida bulunan giiclii bir etkisi oldugunu ifade etmislerdir. Ek olarak, Argon (2008),
homojen olarak dagilmis nano partikiillerin, parcaciklar arasindaki dislokasyonlarin
biikiilmesini tanimlayan Orowan mekanizmasi ile matrisi sertlestirebildigini belirtmistir.
Onceki boliimlerde belirtildigi gibi, bu sonuglar TEM, XRD ve SEM-EDS sonuglariyla
bliyiik 6l¢iide uyumludur.

10 saat ¢giitiilmiis tozdan iiretilen kompozitin TEM parlak alan goriintiisii Sekil
8.14(b)’de gosterilmektedir. Sekil 8.14(b)'nin yakinlagtirilmig goriiniimiinde gosterildigi
gibi, baz1 Y,0; pargaciklarinin tane sinirlar1 boyunca (sar1 ¢izgi) konumlandigi ve
bazilarinin tanelerin i¢ bolgelerine dogru dagildigr fark edilmistir. Ayrica, hazir olarak
temin edilmis baslangic Y203 nanopartikiillerinin kiiresel morfolojisi, bilyeli 6giitme
siiresinin artmas1 sonucu siddetli bilye c¢arpismalarina maruz kalarak degismistir.
Bilyelerin kesme kuvveti ve mikro-haddeleme etkisine bagli olarak; matris ig¢inde
diizlestirilmis, daha ince uzun veya kisa Y203 nanopartikiillerinin dagildig1 gorilmiistiir.
Sekil 8.14(c), 10 saat 6giitiilmiis kompozitin HR-TEM goriintiisiinii gostermektedir.
Konsantrasyon farkliliklari, tane sinirlarini ifade etmektedir (sar1 egri ile gosterilen).
AA7075 matrisinin tane boyutlarinin 40-120 nm araliginda oldugu gézlenmistir. Her iki
tane tarafinda gosterildigi gibi, diizlemler arasi mesafe 0,2354 + 0,01 nm olarak
Olcililmiistiir ve bu, Al'!n (111) ana yansima zirvesinde yer alan diizlemler aras1 mesafe ile
eslesmistir. Ek olarak, kristallerin farkli yonlerde dizilmesinden dolay1 nano metrik tane
boyutlarina sahip tane sinirlari tespit edilmistir. Ayrica, Sekil 8.14(d)'de gosterildigi gibi,
10 saat 6giitiilmiis numunedeki fazlar1 ve/veya varsa intermetalikleri belirlemek ig¢in
secilmis alan elektron kirinimi (SAED) gergeklestirilmistir. Takviye (Y203) ve matris

(Al) elemanlar1, SAED analizi ve EDS analizi ile tanimlanmistir. Disa dogru radyal yonde
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strastyla (222) Y203, (111) Al, (440) Y2053 ve (022) Al’a ait siirekli kirinim noktalarindan
olusan dort halka tespit edilmistir.

| Y,0; nanopartikiil &

g
&

{022} Al
{440} Y,0,

1111} Al

{222} Y,0,

Sekil 8.14. (a) 10 sa. dgiitiilen MMK malzemenin TEM goriintiisii ve matris i¢inde homojen Y03
dagilimini gosteren haritalama goriintiisii, (b) 10 saat 6giitiilmiis kompozitin parlak alan TEM goriintiisi,
(c) 10 saat 6giitiilmiis kompozitin HR-TEM goriintiisii ve (d) Al (matris), Y>O3 nano partikil varligini
gosteren, 10 saat 6giitiilmiis kompozitin secilmis alan elektron kirinim modeli.



113

Yogunluk sonuclar

Uretilen MMK kompozitlerinin bagil yogunluk degerleri Sekil 8.15°te
gosterilmektedir. Numunelerin yogunlugu 1 saatlik 6giitmeye kadar kademeli olarak
azalmis ve 1,5 saatte ise %99,59 gibi yiiksek bir degere yiikselmistir. Bu 6giitme
siiresinden 10 saate kadar uzanan siirelerde yogunluk degerlerinde keskin bir diisiis
gbzlenmistir. Malzemelerin mekanik 6zellikleri, 6zellikle MMK 'ler, alt1 faktorden biiyiik
Olclide etkilenir: yapisal biitiinliik, matris ve takviye dayanimi, ara yiizey baglanma
kalitesi, seramik parcaciklarin dagilmasi veya tahrip edilmesi, sinterlenebilirlik ve belki
de en Onemlisi, paketleme yetenegidir (German, 1998; Estrada-Guel ve ark., 2009; Liu
ve ark., 2012b).

Yukaridaki sdyleme dayanarak, 1 saate kadar 6g8ilitme sonrasinda yogunlugun
azalmasinin birincil nedeni, Y203 nano partikiillerinin matris icinde homojen olmayan
dispersiyonu ve bunlarin tane smirlarinda kiimelenmesi nedeniyle partikiillerin
sinterlenebilirliginin ve paketleme kabiliyetinin koétiilesmesidir. Bu durum mikroyapi
karakterizasyonu boliimiinde yer alan SEM-EDS goriintiileri ile de dogrulanmistir.
Toozandehjani ve ark. (2017) ayrica nano partikiillerin kiimelenmesinin sinterleme iglemi
icin gerekli olan diflizyon aktivitesini yavaslatan bir engel gorevi gordiigiinii belirtmistir.
German (1989), yogunlugu ve gerilme 6zelliklerini iyilestirmenin sadece matris i¢indeki
nano partikiillerin homojen dagilimiyla degil, ayn1 zamanda optimum partikiil boyutu
aralig1 ve partikiil morfolojisine ulasiimasiyla da iliskili oldugunu ifade etmistir. Onceki
boliimde bahsedildigi gibi, 6giitme siiresinin artmast Y»03'lin daha homojen dagilimina
ve parcacik boyutunun azalmasina yol actig1 i¢in kompozitlerin sertligi artmistir. Ozkaya
ve Canakci (2016) ve Long ve ark. (2013) ayrica 6gilitme siiresinin uzamasiyla
partikiillerin sertliginin arttigin1 bildirmislerdir. Ancak bagil yogunluk degerlerinde ayni
artis gozlenmemistir. Bunun nedeni, artan 6giitme siiresinin neden oldugu siddetli plastik
deformasyondan kaynaklanan partikiillerin yiiksek kirilganlig1 ve ful yogunlugun elde
edilmesi i¢in gereken partikiil boyutu ve morfolojisindeki farkliliklardir. Dolayistyla bu
durum, partikiillerin sinterlenebilirligini ve paketlenme kabiliyetini olumsuz etkilemis ve
matris ile takviye arasinda zayif ara yiizey baglanmasina neden olmustur. Benzer
gbzlemler bazi arastirmacilar tarafindan da rapor edilmistir (Hewitt ve Kibble, 2009;
Nouri ve ark., 2011; Nazari ve ark., 2015).

Ayrica, artan 0giitme siliresi sonucu olusan tozlar lizerindeki etkili sertlestirme

mekanizmasi, Sekil 8.11(f) A'de aciklandigi gibi matriste nano boyuttan mikro boyuta

varincaya kadar cesitli gbzeneklerin olusumuna neden olur. Ek olarak, kompozitlerin
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deneysel yogunlugunun teorik yogunluklarindan daha az olmasi yapidaki bazi
gozeneklerin varligin1 gostermektedir. Tozlarin yetersiz paketlenme ve sinterleme
kabiliyetine (Ye ve ark., 2018) baglh olarak olusan bu gdzenekler yapisal biitiinliigi
olumsuz etkiler ve gerilim arttirma gorevi goriir, sonug olarak kompozitlerin yogunlugu
azalir. Dolata-Grosz ve ark. (2006) ve Zebarjad ve Sajjadi (2006), gozenekliligin

yogunluk ve gerilme 6zelliklerinde kritik bir rol oynadigin1 dogrulamislardir.
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Sekil 8.15. AA7075 baslangi¢ alasiminin ve ag. %0,5 Y03 takviyeli farkli 6giitme siirelerinde tiretilen
MMK malzemelerin bagil yogunluk sonuclari

8.3.2. En yiiksek sertlige sahip MMK malzeme grubunun genis kapsamh

karakterizasyonu

Bu boliimde bir 6nceki boliimde yer alan en yiiksek yogunluk degerlerinin elde
edildigi ag. %0,5 Y203 takviyeli gruba benzer sekilde en yiiksek sertligin elde edildigi ag.
%S5 TiC grubu da detayli bir sekilde analiz edilmistir. Y203 grubunda gozlemlenen bazi
etkin mekanizmalar TiC takviyeli grupta da goriilmiistiir. Bu nedenle yukarida detayl bir
sekilde yorumlanan bazi benzer etkili mekanizmalara bu boliimde tekrar olmasin diye ¢cok

fazla deginilmemistir.
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8.3.2.1. Toz karakterizasyonu

Tozlarin mikrovapisal analizi ve boyut gelisimi

Baslangic AA7075 tozunun (a) ve farkli 6giitme siirelerinde 6giitiilen kompozit
tozlarinin (b-e) SEM gdriintiileri Sekil 8.16'da gosterilmektedir. Baglangic AA7075
tozlarmin ortalama partikiil boyutu daha once de belirtildigi lizere 46,4 pum olarak
Olctilmiistiir. Sekil 8.16(a) 'da gosterildigi gibi, 0,25 sa. 6gilitme islemi, kiiciik parcalanmis
uydusal tozlar ile bazi parcaciklarda hafifce pulsulasmaya yol agmistir. Yeterli miktarda
kullanilan islem kontrol katkis1 sonucu kirilan pargaciklar arasinda bir ylizey filmi olusur.
Bunun sonucu, hizli ve etkili kirilma mekanizmasi meydana gelerek partikiil boyutunda
azalma gozlemlenir (Suryanarayana, 2001). ilk AA7075 alasim tozu gbz Oniine
alindiginda, bu tozlarin neredeyse homojen bir pargacik boyutu dagilimi gosterdigi fark
edilmistir (Sekil 8.19). 1, 1,5 ve 2 saat §giitiilmiis tozlarda ise ayni egilim gézlenmez.
Sekil 8.17'de gosterildigi gibi, 1 saatlik 6giitmeden sonra ortalama pargacik boyutunda
hafif bir azalma olur. Ortalama partikiil boyutundaki bu davranis, diizlestirilmis
partikiillerin kenarlarinda meydana gelen daha fazla kirilmaya baglanabilir (Sekil 8.18).
Bu nedenle, partikiil boyutu dagilim1 (Sekil 8.19) asimetrik davranis sergiler. Daha biiyiik
parcaciklarin alanina dogru giiclii bir sapma gosterir, bu da diizlestirme mekanizmasinin
bu 6gilitme zamaninda baskin fenomen oldugunun bir gostergesidir. 1 saat O0giitme
isleminden sonra diizlesen nispeten biiylik parcaciklarin kademeli olarak kirilmaya
basladig1 goriilmektedir. 1,5 ve 2 saatlik 6glitmeden sonra, bu pargalanmis ve yassilagsmis
parcaciklar Sekil 8.19'da gdsterildigi gibi asimetrik bir davranis sergiler ve bu da ortalama
parcacik boyutunda bir azalmaya neden olur. Ogiitme siiresinin 10 saate kadar artmasiyla
ortalama partikiil boyutunda ciddi bir azalma gozlenir ve toz boyutu minimum seviyesine
ulasir (Sekil 8.17). Bu biiyiik azalmanin baslica nedenlerinden biri, pulsu tozlarin, 0,25
sa. Oglitmeden sonra pargcalanmis uydu pargaciklarina ek olarak daha kiiciik toz
parcaciklarina kirilmasidir. Parcaciklarin yaklagik olarak ayni oranda degismesi
nedeniyle 6glitmenin son asamasinda kirilma ve soguk kaynak mekanizmasi arasinda
dinamik bir denge olusur. Bu hareket, Sekil 8.16(e) ve Sekil 8.19°da goriildiigii gibi
yaklasik olarak es eksenli parcaciklarin olusumuna yol acar. Ogiitme siiresi 0,25 saatten
10 saate c¢iktikga partikiil boyutu dagiliminda iki modludan tek modlu davranisa gegis
gozlenir (Sekil 8.16(b-e) ve Sekil 8.19). Genel olarak, 6giitme siiresi arttik¢a ortalama

parcacik boyutunun azaldigi bulunmustur. Bu azalma, Y»O3 grubunda da izah edildigi
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tizere deformasyon sertlesmesi, baskin kirilma mekanizmasi ve bilye-hazne, bilye-toz ve
toz-toz arasindaki siddetli carpismalar nedeniyle olusur.

Pargacik boyutunun azaltilmasi, dogal olarak 6zgiil ylizey alaninda bir artigsa
neden olur. Sekil 8.17'de ve Y203 grubunda da goriildiigii gibi, kisa 6gilitme siiresi i¢in
(0,25 sa.) ozgiil yilizey alaninda énemli bir artig vardir. Bunun nedenlerinden birisi de
yiiksek 6zglil yiizey alanina sahip nano partikiillerin, 0,25 sa. (15 dk.) gibi kisa 6giitme

stiresi nedeniyle AA7075 alasim tozlarinin ylizeyinde kiimelenmeleridir.
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Sekil 8.16. (a) AA7075 baslangi¢ tozunun ve ag. %5 TiC takviyeli tozlarin morfolojisini gosteren SEM
goriintiileri (b) 0,25, (¢) 1, (d) 1,5, (e) 2 ve (f) 10 saat 6giitme sonrasinda

Y203 grubunda deginilmeyen bir diger 6nemli parametre olan islem kontrol
katkismin (IKK) tiirii ve miktar1, mekanik alasimlamay1 etkileyen en kritik faktorler

arasindadir. Sistemde yetersiz miktarda IKK bulundugunda, toz yiizey alam yeterince
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IKK ile kaplanmaz, bu da sonug olarak asir1 soguk kaynaga yol agar ve alasimlama etkisiz
hale gelir. Ancak, yeterli IKK tozlarin yiizeyini kaplarsa, parcalanma ve asir1 soguk
kaynak mekanizmasi yine olusmaz. Soguk kaynak ve kirilma mekanizmasi arasinda
denge saglandiginda, alasimlama meydana gelir. islem kontrol katkisinin etkinligi hem
Y203 grubunda hem de Sekil 8.16'da gosterildigi gibi artan 6zgiil yiizey alani ile istenen
seviyeye ulagir. Bu durum ise, soguk kaynak ve kirilma mekanizmasinin dengeye gelmesi

ve alasimlama mekanizmasinin gergeklestirilmesi anlamina gelir (Suryanarayana, 2001).
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Sekil 8.17. AA7075 baslangi¢ tozunun ve ag. %5 TiC takviyeli tozlarin farkli 6giitme stirelerinde
meydana gelen boyut degisimleri
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Kirilmis tozlar
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Sekil 8.18. Pulsu tozlarda meydana gelen kirilmay1 gosteren SEM goriintiisii
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Sekil 8.19. AA7075 baslangic tozunun ve ag. %5 TiC takviyeli tozlarin farkli 6glitme siirelerindeki
partikiil boyut dagilimlari

0,5 Y203 grubunda oldugu gibi bu bdliimde de nano partikiillerin dagilim
davranigini daha hassas bir sekilde incelemek icin bazi secilmis 6giitiilen tozlarin TEM
goriintiileri Sekil 8.20°de gosterilmektedir. AA7075 matrisi igindeki TiC dagilima,
Ogiitme stliresinin uzatilmasiyla daha homojen hale gelmistir. Sekil 8.20(a)'da gosterildigi
gibi, 0,25 saatlik kisa 6gilitme siiresinde matris i¢gindeki TiC dispersiyonunda goriiniir bir
degisiklik gozlenmez. TiC'lin AA7075 partikiillerinin yiizeylerinde homojen olmayan bir
sekilde dagildig: tespit edilmistir. TiC'in bu rastgele aglomerasyonlari etkili bir sekilde
parcalanir ve artan Ogiitme siliresiyle AA7075 matrisi boyunca tercih edilen bir

homojenlikle dagilmaya baslar. Bazi bolgelerde TiC'iin aglomerasyonlar1 hala goriilse de
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daha kisa 6giitme stiresine kiyasla say1lari olduk¢a azdir. Sekil 8.20(c)'de gosterildigi gibi,
matris boyunca diizgiin bir TiC dagiliminin 2 saatlik 6giitmeden sonra elde edildigi
gozlemlenmistir. Sekil 8.20(c) ve Sekil 8.17'de gosterildigi gibi, kararli durum egilimine
bagli olarak 2 saatlik 6giitmeden sonra TiC dagiliminda ve ortalama partikiil boyutlarinda
Oonemli bir fark olmadig1 goriilmektedir. 10 saatlik 6glitmeden sonra matris i¢indeki nano
partikiillerin homojen bir dagilim sergiledigi gortiilmektedir (Sekil 8.20(d)). Literatiirdeki
bazi ¢alismalarda (Lloyd, 1994; Sohi ve ark., 2014; Jeyasimman ve ark., 2015), nano
partikiil aglomerasyonlarinin matris boyunca kademeli olarak kayboldugu ve 6gilitme

stiresi arttikca partikiiller arasindaki mesafelerin azaldigi bildirilmektedir.

(b)

(@

Sekil 8.20. (a) 0,25, (b) 1, (c) 2 ve (d) 10 saat dgiitiilmiis ag. %5 TiC takviyeli AA7075 tozlarinin TEM
goriintiileri.

Sekil 8.21°de gosterildigi gibi 6glitme igleminin ilk ve son asamalarinda nano
partikiillerin matris i¢indeki dagilim davranisindaki 6nemli degisikligi gormek icin TEM-
EDS haritalama analizleri de gerceklestirilmistir. AA7075 matrisine TiC takviye
partikiillerinin gdmiilmesi i¢in 0,25 sa. (15 dakikalik) kisa 6glitmenin yetersiz oldugu
goriilmiistiir ve Sekil 8.21(a)’da gosterildigi gibi, nano partikiillerin matrisin yiizeyinde
topaklandiklari tespit edilmistir. Bu durum 10 saatlik 6gilitmeye dogru ortadan kalkmaistir.
TiC partikiillerinin, Sekil 8.21(b)'de goriildiigii gibi AA7075 matrisi iginde homojen bir
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dagilim sergiledigi gozlenmistir. Bu durumun sebebi Y>03; grubunda da agiklandig gibi,
TiC'lin yiiksek Ogiitme saatleri sirasinda tekrarlayan kirilma ve soguk kaynak
mekanizmalarinin art arda gelmesi sonucunda matris i¢inde diizgiin bir dagilim

gostermesidir.

Sekil 8.21. Ogiitmenin ilk asamasinda (a) 0,25 sa. ve son asamada (b) 10 sa. 6giitme siiresinde matris
icindeki TiC nanopartikiillerinin dagilim davranisindaki degisikliklerin TEM-EDS haritalama analizi.
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XRD analizi ve kristalografik ozellikler

Baslangic AA7075 tozuna ve ag.%5 TiC takviyeli ogiitiilmis tozlara karsilik
gelen X-1s11 kirnim egrileri Sekil 8.22'de gosterilmektedir. Ogiitiilmiis tozlarin XRD
verilerinde hafif siddetli TiC zirveleri ile Al pikleri goriilmektedir. Al (111)' in ana
yansimasinin XRD verilerine daha yakindan bakildiginda, Sekil 8.23'te gdsterildigi gibi
artan 0gilitme siiresi ile tiim numunelerde pik kaymasi goriiliir. Bu durumun sebebi 0,5
Y203 grubunda aciklanan nedenlere benzer oldugu i¢in burada tekrardan
bahsedilmemistir. Yansima tepe noktalarinin yogunlugu, 1 sa. 6gilitmeye kadar artma
egilimindedir. Bu davranig, AA7075 alasim malzeme sisteminin ymk yapisindaki kristalit
boyutundaki artisla (Sekil 8.24) iligkilidir (Dillamore ve Roberts, 1964). Soguk isleme,
haddeleme, deformasyon sertlestirmesi gibi ¢esitli plastik deformasyon mekanizmalari
boyle bir etkiye neden olabilir (Suryanarayana, 2001). Bu nedenle, bu tiir plastik
deformasyon mekanizmalart hem Y203 hem TiC grubu tozlar i¢in SEM goriintiilerinde
gosterilen pulsu toz morfolojisinin (Sekil 8.16(c)) yani sira tekstiir olusumuna ve kristalit
boyutunda bir artisa (Salvo ve ark., 2017) neden olur (Sekil 8.24). Ogiitme siiresinin
artmasi ile, mekanik ve kati ¢6zelti kaynakli kristalit boyutu azalmasina ve siddetli plastik
deformasyon mekanizmasina bagli olarak parcalanmis biiyiik partikiillere atfedilen
goriiniir tepe geniglemesiyle (Sekil 8.23'te goriildiigii gibi) tepe yogunlugunda bir azalma
elde edilir.

Ayrica, Y203 grubundan farkli olarak TiC grubu i¢in, Sekil 8.22°de gosterildigi
gibi 10 sa. dgiitiilen tozlarin XRD egrilerine daha yakindan bakildiginda, TizAl (JCPDS
kart No. # 98-009-9779) intermetalik fazinin izleri goriiniir hale gelmistir.
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Sekil 8.22. AA7075 baslangic tozunun ve ag. %5 TiC takviyeli tozlarin farkli 6giitme siirelerindeki XRD
analizleri
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Sekil 8.23. Pik kaymasini gdsteren yakinlagtirilmis goriintii

Baslangic ve ag. 5% TiC takviyeli 6gitiilmiis tozlarin kristalit boyutu, kafes
gerinimi ve dislokasyon yogunlugunun degisimi Sekil 8.24’te verilmistir. Tozlarin
kristalit boyutu, baglangictan 1 sa. 6giitme islemine kadar sirasiyla 35,21 nm'den 75,07
nm'ye ¢ikmistir. Bununla birlikte, kafes gerinimi 0,0031'den 0,0023'e ve dislokasyon
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yogunlugu ise 0,81x10''ten 0,17x10" ¢izgi/m®ye diismiistiir. 1 saate kadar 6giitme
isleminde, kristalit boyutunda anormal bir artis ve kafes geriniminde ve dislokasyon
yogunlugunda bir azalma gdzlenir. Bu durum, yukarida bahsedilen tekstiir mekanizmasi
ve pulsu toz morfolojisine atfedilebilir. Bilyeli 6giitme isleminin dogasi olan soguk
isleme etkisi, metallerde ve metal esasli alagim kristal yapilarda tekstiir olusumuna neden
olabilmektedir. Haddeleme islemi sonrasinda ymk metallerde goriinen tekstiir (Dillamore
ve Roberts, 1964; Barrett ve ark., 1980), mekanik alasimlama isleminde ise asir1 plastik

deformasyonla baglatilir (Kocks ve ark., 2000).

Boliim 8.3.1.1 @ bashigi altindaki XRD analizlerinde Y203 grubu igin agiklanan
kristalit boyutu azalmasi ve kafes geriniminin artmasi ile ilgili etkin parametreler burada
da gecerlidir. Bu nedenle tekrar bu kisimda bahsedilmemistir. Burada ek olarak matristen
onemli Ol¢lide daha sert olan ve prizmatik pargacik formuna sahip olan TiC nano
partikiilleri AA7075 tozlarmi kirma islemini daha hizli gerceklestirmis olabilir ve is
sertlegsmesinin yani sira tane inceltme mekanizmasini tetiklemis olabilir. Bu durum OPB

analiz sonuglari ile tutarlidir (Sekil 8.17 &4).
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Sekil 8.24. AA7075 baslangic tozunun ve ag. %5 TiC takviyeli tozlarin farkli 6gilitme siirelerindeki
kristalit boyutu, kafes gerinimi ve dislokasyon yogunluklari

10 saatlik 6giitlilmiis tozlarin HRTEM goriintiileri Sekil 8.25°te gdsterilmektedir.

Seklin sol tarafinda gosterildigi gibi, diizlemler aras1 mesafe Al’un (111) yansimasi ile
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eslesen 0,23384 + 0,010 nm olarak dl¢iilmiistiir. Ust bdlge dlgiimlerinden hesaplanan
mesafe ise 0,24912 + 0,015 nm'dir ve TiC'e ait (111) diizlemini temsil etmektedir. Bu
HRTEM goriintiisti, TiC'lin uygun bir sekilde Al matrisine gomiildiigiinii gdstermektedir.
Ayrica, Al ve TiC bolgesine daha yakindan bakildiginda, mekanik alagimlama islemi, kati
bir ¢ozelti mekanizmasini ortaya ¢ikaran intermetalik Ti3Al (JCPDS kart No. # 98-009-
9779) fazinin olusumuna yol agar. Bu nedenle, HRTEM sonugclartyla iyi uyusan XRD
sonuglar1 da dikkate alindiginda, TiC' iin Al matrisine uygun sekilde gémiildiigiinii ve Al

ile kat1 ¢ozelti olusturdugu goriilmektedir.
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Sekil 8.25. 10 saat 6giitiilmiis ag.%5 TiC takviyeli tozun HRTEM goriintiisii

8.3.2.2. Uretilen MMK malzemelerin mikroyapisal karakterizasyonu ve mekanik

ozellikler

Mikrovapi karakterizasyonu

SEM, TEM ve partikiil boyutu analizlerine gore, 10 saatlik 6glitmeden sonra
homojen nano partikiil dagilimina sahip ince tozlarin elde edildigi bulunmustur. Fakat,
nano partikiillerin homojen dispersiyonu ve ince tozlarin elde edilmesi, mekanik
ozellikleri, 6zellikle de yogunluk ve ¢gekme 6zelliklerini iyilestirmek i¢in yeterli degildir.
Bu nedenle, sinterlenebilirligi ve paketleme yogunlugunu artirmak i¢in optimum partikiil

boyutu aralig1 ve partikiil morfolojisi saglanmalidir. Bu durum Y>0O3 grubu i¢in yapilan
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analizlerde detayl1 olarak bahsedildigi i¢in burada tekrar bahsedilmemistir. Y>O3 grubuna
benzer sekilde yapida hem iri veya yasst hem de kiiciik tozlarin oldugu asama optimum
yogunluk i¢in gereklidir. Y203 grubundan farkli olan durum ise, TiC grubu i¢in en iyi
paketlenme yogunlugu 1 sa. 6giitme sonrasinda elde edilmis olmasidir. Y203 igin bu
durum genel olarak 1,5 saat 6giitmeden sonra elde edilmektedir. Fakat, arastirma
sonuclarinda yer alan yogunluk sonuglart da dikkate alindiginda TiC grubu i¢in (Sekil
7.17 A) bu siirenin genellikle 1 sa. oldugu fark edilmistir. Ayrica daha 6nce de belirtildigi
gibi her bir tozun partikiil boyutu, dagilimi ve partikiil morfolojisi, sinterlenmis
numunelerin nihai mikro yapisini dogrudan etkiler. Sekil 8.26(a-f), AA7075 alasiminin
ve MMK malzemelerin OM goriintiilerini géstermektedir. Y203 grubunda meydana gelen
mikroyapisal gelisime benzer bir davramigs ve etkin mekanizmalar burada da
goriilmektedir. Fakat yukarda da bahsedildigi iizere TiC grubu i¢in en iyi paketlenme
karakteristigi 1 sa. 6gtlitme sonrasi elde edilmistir. Tozlarin SEM goriintiileri (Sekil 8.16

) ile tutarli olan tane boyutlar1 da kademeli olarak azalir.

Sekil 8.26. (a) AA7075 baslangi¢ tozundan ve ag. %5 TiC takviyeli farkli 6giitme siirelerindeki
ogitiilmiis tozlardan tiretilen MMK malzemelerin OM goériintiileri (b) 0,25, (¢) 1, (d) 1,5, (e) 2 ve (f) 10
sa.
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Sertlik sonuclari

Baslangic AA7075 alasimi ve farkli 6glitme siirelerinde iiretilen ag. %5 TiC
takviyeli malzemelerin Brinell sertlikleri Sekil 8.27°de gosterilmektedir. Tiim 6giitiilmiis
tozlardan f{iretilen kompozitlerin sertlik degerlerinin baslangic AA7075 alasim
matrisinden daha yliksek oldugu gozlemlenebilir. 10 sa. 6giitiilmiis tozdan iiretilen
kompozit, ilk AA7075 alasimindan neredeyse 3 kat daha serttir. Bu sertlikteki artigin
nedenleri ve etkili mekanizmalar ag. 0,5% Y203 takviyeli grup icin detayli olarak
aciklanmisti. Burada da o mekanizmalar gegerlidir. Onlardan farkli olarak sertligi arttiran
etkenlerden biri de XRD ve HRTEM sonuglarinda goriilen boyut incelmesine eslik eden
Ti3Al intermetalik fazinin olugsmasi olabilir.

Y203 grubu icin MMK malzemelere gerceklestirilen EDS haritalama analiz
sonuglar1 kompakt halde sunulmustu. TiC takviye grup i¢in ise bu sefer MMK
malzemeler {izerinden ziyade oOgiitiilmiis tozlarin, Ozellikle 10 sa. oOgiitiilen igin,
haritalama analizi gergeklestirilmistir ve sonuclar Sekil 8.28’de gosterilmistir. Artan
ogiitme stiresi ile olusan asir1 plastik deformasyon sonucu nano TiC partikiillerinin
AA7075 matrisinde homojen dagilimi elde edilmistir. Bu dagilim mekanizmasi,
dislokasyon hareketini engelleyerek parcaciklar1 cevreleyen yiiksek dislokasyon
yogunluguna neden olur (German, 1989; Mazilkin ve Myshlyaev, 2006). Yapida yiiksek
dislokasyon yogunlugunun varligi tane inceltme mekanizmasini hizlandirir ve matriste
cok sayida ince alt tane saglar. Bu durumla ilgili daha ayrintili yorumlar Y>O3 grubu i¢in
yapildig1 i¢in tekrar detayli olarak bahsedilmemistir. Bu baglamda, ogiitiilmiis
kompozitlerin sertlik degerlerinin baslangic AA7075 alasimindan daha yiiksek oldugu

goriilmektedir.
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Sekil 8.27. AA7075 baslangi¢ tozundan ve ag. %5 TiC takviyeli farkli 6giitme siirelerindeki dgiitiilmiis
tozlardan iiretilen MMK malzemelerin sertlik sonuglart

Sekil 8.28. Agirlikga %S5 TiC takviyeli 10 sa. 6giitiilmiis tozlarin SEM-EDS haritalama analizi

Yogunluk sonuclar

Baglangic AA7075 alasimi ve 6giitiilmiis TiC takviyeli tozlardan iiretilen MMK
malzemelerin yogunluk sonuglar1 Sekil 8.29°da yer almaktadir. Ilk tozlarin sekilleri
kiiresele yakin oldugundan, presleme sirasinda paketlenme kapasiteleri yliksektir ve

malzemenin deneysel yogunlugu neredeyse teorik degerine yaklagir. TiC' iin (4,93 g/cm?)
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yogunlugunun, AA7075 alasimindan (2,81 g/cm?) cok daha yiiksek olmasindan dolayz,
0,25 sa. ogiitliilmiis tozlardan sinterlenen {irliniin teorik yogunlugunun artmasi

beklenmektedir. Fakat hem TEM (Sekil 8.21(a) &) hem de SEM (Sekil 8.30)

goriintiilerinde gosterildigi gibi, AA7075 matris yilizeyinde TiC nanopartikiillerinin
aglomerasyonu nedeniyle daha diisiik yogunluk gdzlemlenmistir. TiC aglomerasyonu
(Sekil 8.30), sicak presleme islemi i¢in gereken difiizyon aktivitesini yavaslatan bir engel
gorevi goriir. Bu davranis, tozlarin paketleme kabiliyetini azaltir ve gézenekli bir yapiya
neden olur. Bu durum Sekil 8.31°de yer alan 10 sa. 6giitiilen tozdan iiretilen kompozitin
SEM fotografinda da agik¢a goriilmektedir. Dolayisiyla, bu gdzeneklerin bir sonucu

olarak, kompozit malzemenin nispi yogunlugu azalir.
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Sekil 8.29. AA7075 baslangi¢ tozundan ve ag. %5 TiC takviyeli farkli 6glitme siirelerindeki 6giitiilmiis
tozlardan iiretilen MMK malzemelerin yogunluk sonuglari



129

n-TiC aglomerasyonu

) el
AR Y 4
- N 4

Sekil 8.30. Agirlikca %5 TiC takviyeli 0,25 sa. dgiitiilmiis tozlarin SEM-EDS haritalama analizi
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Sekil 8.31. Agirlik¢a %5 TiC takviyeli 10 sa. 6giitiilmiis tozlardan iiretilen MMK malzemede gozenekleri
gosteren SEM goriintiisii

Daha fazla 6giitme siiresi, yiiksek icerikli nano partikiillerin AA7075 matrisi
icinde homojen olarak dagilimini iyilestirmistir. Nano partikiiller, AA7075 matris
ylizeylerinden i¢ bolgelere, 6giitme siiresinin uzatilmasiyla yeniden dagitilabilir. Daha
once de belirtildigi gibi, bu durum MMK!'lerin Brinell sertligini arttiran faktorlerden
biridir. Fakat, artan 6glitme siiresinin neden oldugu asir1 plastik deformasyon, yiiksek
partikiil sertligine ve partikiil morfolojisinde degisikliklere yol agar. Bilyeli 6&litmenin
bir sonucu olarak, literatiirde de (Long ve ark., 2013; Ozkaya ve Canakci, 2016)
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bildirildigi gibi, deformasyon sertlestirme etkisine bagli olarak plastisite azalirken toz
partikiillerinin sertligi artar. Bu nedenle partikiillerin sinterlenebilirligi ve paketlenme
kapasiteleri azalir. Bu durum, matris ve takviye malzemesi arasinda zayif bir ara yiiz
olusumuna neden olur ve sonug olarak, Sekil 8.15 @ ve Sekil 8.29°da gosterildigi gibi,
belirli bir 6giitme siiresinden sonra artan 6gilitme siiresi ile yogunluk kademeli olarak
azalir. Ayrica farkli sinterleme sicakliklari ve iiretim basinglar1 da mekanik 6zelliklerde
ciddi degisikliklere neden olabilir. Fakat tez g¢alismasi kapsaminda sinterleme ve
presleme parametreleri sabit degerler alindig1 i¢cin bu etkiler hakkinda net bir sey
sOylemek pek miimkiin degildir. MMK'lerin bagil yogunluk degerlerinde, 6zellikle 10 sa.
ogiitilen numunelerde Onemli bir azalma gozlenmistir. Yukarida bahsedilen
parametrelere ek olarak, bu durum, artan plastik deformasyonun bir sonucu olarak kiigiik
partikiiller arasinda gdzenekler olusturan pulsu partikiillerin parcalanmasi ile de
aciklanabilir (Sekil 8.18 &). Asirt plastik deformasyon nedeniyle artan dgiitme siiresi ile
soguk kaynak ve deformasyon sertlesmesi mekanizmalar1 aktif hale gelir. Bu hareket,
mikroyap1 boliimiinde agiklandig1 gibi, yapida biiylik miktarda nano boyuttan mikro
boyuta kadar gdzenek olusumunu etkinlestirir (Sekil 8.31) (Nazari ve ark., 2015). Dolata-
Grosz ve ark. (2006), takviye ve matris malzemesi arasinda diigiik baglanmaya neden olan
gbzenekliligin yogunluk i¢in ¢ok dnemli oldugunu vurgulamislardir. Bu faktorler goz
Oniine alindiginda, Sekil 8.31'de gosterildigi gibi, 10 sa. ogiitiilen numunede
sinterlenebilirliginin 6nemli Olgiide azaldig1r ve yiliksek miktarda gozenek nedeniyle
yogunlugun diistiigli yorumlanabilir. Ayrica, deneysel yogunluk degerleri teorik
degerlerden ne kadar diisiik ise, bu da malzemede yiiksek miktarda gozenek
bulundugunun gostergesidir. Zebarjad ve Sajjadi (2006), nano partikiillerin
aglomerasyonun c¢atlak ve godzenek olusumuna izin verdigi i¢in nanokompozit
malzemelerin daha biiyiik miktarlarda bosluk igerdigini bildirmislerdir.

Ayrica, Y203 grubundan farkli olarak TiC grubu i¢in yogunluklardaki irrasyonel
degisiklikleri anlamak i¢in EDS ve haritalama analizleri yapilmistir. Bu analizin TiC
grubu i¢in yapilmasinin esas nedeni yapida oksidasyon olusumu var m1 bunu belirlemek
i¢cindir. Aslinda oksidasyonu 6lgmek icin spektral analiz ve/veya oksijen (O), kiikiirt (S)
tayin cihazini kullanmak daha kesin bir sonug verecektir. EDS analizi ise bize kesin bir
sonu¢ vermemekle birlikte oksitlenme iizerine 6n degerlendirme yapmamiza yardimci
olmustur. Y>O3 {in yapis1 geregi igerisinde bulundurdugu oksijen elementinden dolayi,
Y203 takviyeli grupta oksit analizi yapmamiz bize dogru sonuglar vermeyecektir. Bu

nedenle EDS analizi, TiC takviyeli tozlarin bilyeli 6giitiilmesi sirasinda bir miktar
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oksidasyon olup olmadigini ve varsa nispi yogunluk tizerindeki etkisini incelemek i¢in
ozellikle baslangig, 2 ve 10 sa. 6giitiilmiis numuneler i¢in gergeklestirilmistir. Sekil
8.32'de gosterildigi gibi az miktarda oksijen tespit edilmistir. Baslangic, 2 ve 10 sa.
ogiitiilmiis numunelerin EDS spektrumlarina bakildiginda, 6giitme islemi ve/veya artan
Ogiitme siiresi nedeniyle oksijen seviyesinde Onemli bir degisiklik olmadigi
goriilmektedir. Dolayisiyla, hi¢ ogiitiilme yapilmamis baslangic AA7075 tozu ve
ogiitillen tozlarin oksijen seviyeleri birbirine yakin degerler ¢ikmistir. Oksidasyon
olusumu, muhtemelen tozlarin bilyeli 6giitme islemi ve/veya artan 6gilitme siliresinden
ziyade iiretim ve hazirlik asamalar1 sirasinda hava atmosferine maruz kalmasindan

kaynaklanmaktadir.

MAG: 300 % HY: 20,06V WD: 119 qiit*

Sekil 8.32. (a) AA7075 baslangig tozu, ag. %5 TiC takviyeli (b), 2 sa. ve (c) 10 sa. 6giitiilmiis tozlardan
iiretilen MMK’lerden alinan EDS haritalama ve spektrum sonuglari
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Sekil 8.32. (devam ediyor)

Deneysel sonuclar, morfoloji ve boyut dagilimi, oksidasyon inkliizyonlari,
ogitme ile meydana gelen artik gerilme, tane boyutu, nano karbiirlerin dagilima,
sinterlenebilirlik ve tozlarin paketlenme kabiliyeti gibi bircok faktoriin mekanik
Ozellikleri muhtemelen etkiledigini ortaya koymustur. Homojen nano partikiil dagilimi1
ve artan 6glitme siiresi ile kademeli olarak etkinlestirilen deformasyon sertlestirmesi,
kompozitlerin sertlesmesinde en Onemli parametrelerdir. Fakat, 6glitme siiresinin
uzatilmasi, yogunluk iizerinde zararli bir etkiye neden olur. Bu durum, partikiillerin
sertligindeki artisa bagli olarak azaltilmis paketlenme ve sinterleme kabiliyetinin neden
oldugu kotii ara ylizey baglanma kalitesinden kaynaklanmaktadir. Shaffer ve ark. (1998),
partikiillerdeki yiiksek sertligin partikiillerin paketlenme ve sinterleme oOzelliklerini
olumsuz etkiledigini ve partikiiller arasindaki zayif ara yiizey baglanmasi nedeniyle
partikiil tabakalarinin ayrilmasina neden oldugunu bildirmislerdir. Uygun partikiil boyutu
aralig1 ve morfolojisi ile elde edilen daha yiiksek yogunluklu optimum paketlenme ve
sinterlenebilirlik davranislari, kompozitlerin yogunlugu iizerinde gii¢lii bir etkiye
sahiptir. Farkl1 6gilitme zamanlarinda farkli gelistirilmis mekanik 6zellikler (sertlik ve
yogunluk) elde edildiginden, makine parcasinin kullanim alanma goére uygun bilyeli
Ogiitme siiresinin se¢imi, dikkate alinmas1 gereken oldukga kritik bir konudur.

Ayrica Sekil 8.33’te yer alan giincel literatiirde yer alan neredeyse tim AA7075
matris esaslt kompozitlerin ¢aligmalar1 incelendiginde; bu tez calismasi kapsaminda
tiretilen MMK malzemelerin sertlik degerlerinin ¢ok daha yiiksek oldugu goriilmiistiir.
Bu ¢aligmalarin kimler tarafindan gergeklestirildigi ve ¢alismalarda kullanilan geleneksel

soguk-sicak pres ve/veya modern iiretim tekniklerine dair bilgilere Cizelge 8.1°de yer
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alan kaynaklardan ulasilabilir. Ayn1 zamanda literatiirde yer alan ¢aligmalarda ve bu tez
calismasi kapsaminda elde edilen sertlik degerleri de cizelgede yer almaktadir. Sonug
olarak, bu tez calismasinin ana ¢ikis noktasi olan; mekanik alasimlama ve sicak pres
yontemi ile yiiksek sertlik ve yogunluk degerlerine sahip nano partikiil takviyeli MMK

malzemelerin liretiminin gergeklestirildigini ifade edebiliriz.
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Literatiirde Yer Alan Cahsmalar

Sekil 8.33. Literatiirde yer alan AA7075 matrisli kompozit malzemelerin sertlik degerleri

Cizelge 8.1. Yapilan ¢alismalarin kaynaklari ve bu ¢aligmalarda elde edilen sertlik degerleri

Numaralar Kaynaklar Brinell Sertlik Degeri (BSD)
1 (Canakci ve Varol, 2014) 65-80
2 (Mobasherpour ve ark., 2013) 218-204
3 (Baradeswaran ve Perumal, 2013) 110-200
4 (Baradeswaran ve Perumal, 2014) 115-134
5 (Kannan ve Ramanujam, 2017) 75-150
6 (Mohanavel ve ark., 2018) 68-80
7 (Raghuvaran ve ark., 2020) 76-120
8 (Rajesh ve ark., 2020) 150-185
9 (Selvam ve Dinaharan, 2017) 60-40

10 (Imran ve ark., 2016) 87-100
11 (Kumar ve ark., 2012) 70-116
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12 (Bandhu ve ark., 2018) 100-160
13 (Bhushan, 2020) 96-118
14 (Baradeswaran ve Elaya Perumal, 2015) 120
15 (Parthiban ve ark., 2021) 48-81
16 (Manjunatha ve ark., 2018) 64-84
17 (Al-Salihi ve ark., 2019) 60-72
* Bu tez ¢alismasi 260-280
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9. SONUCLAR VE ONERILER

Bu tez calismasi kapsaminda 2 farkli takviye tiiriinde (TiC ve Y203), 3 farkh
takviye oraninda (ag. %0,5, 1 ve 5) ve 5 farkli 6glitme siiresinde (0,25, 1, 1,5, 2 ve 10 sa.)
kompozit tozlar mekanik alasimlama yontemi ile iiretilmistir. Daha sonra bu tozlarin
birlestirme islemi ayni iiretim parametrelerinde (400 MPa, 400 °C ve 30 dk.) sicak pres
yardimu ile gergeklestirilmistir ve metal matrisli kompozit malzemeler iiretilmistir. Ayn
zamanda hem toz gruplartyla hem de tozlardan iiretimi yapilan bulk numunelerle
kiyaslayabilmek adina hazir olarak temin edilen AA7075 baslangi¢ tozu ve bu tozdan
tiretilen numune de ¢aligma kapsaminda kullanilmistir. Toplamda tiretilen 31 farkli tozun
ve tozlardan {iretilmis numunelerin mikroyap1 karakterizasyonu ve mekanik 6zellikleri
incelenmistir. Tozlarin morfolojileri ve boyutlari; taramali elektron mikroskobu (SEM),
partikiil boyut ve dagilim 6l¢gme cihaz1 ve gecirimli elektron mikroskobu (TEM) ile
incelenmistir. Daha sonra tozlarin X-1s1mn1 kirmim (XRD) egrileri incelenmis ve bu
egrilerden faydalanarak tozlarin kristalografik 6zellikleri (kristalit boyutu, kafes gerinimi
ve dislokasyon yogunluklari) belirlenmistir. Tozlardan {iretilen bulk malzemelerin mikro
yap1 karakterizasyonu ise OM, SEM ve TEM cihazlar1 kullanilarak karakterize edilmistir.
Uretilen bulk numunelerin mekanik o6zellikleri ise yogunluk ve sertlik agisindan

degerlendirilmistir.

9.1 Sonuclar

Tez calismasi kapsaminda yapilan deneylerden elde edilen tiim sonuglar maddeler
halinde asagida verilmektedir.

» Toz morfolojisi, toz boyutu ve dagilimi lizerine takviye tiiriiniin, takviye
oraninin ve d6glitme siiresinin etkisi oldugu tespit edilmistir. Fakat sonuglar
dikkate alindiginda 6giitme siiresinin etkisinin diger parametrelerden ¢cok
daha fazla oldugu fark edilmistir.

» Her iki toz grubunda ortalama partikiil boyutlarinin artan 6giitme siiresi ile
azaldig1 gortilmistiir ve her iki toz grubunda da en kiiciik partikiil boyutlar
10 sa. ogiitme sonrasinda elde edilmistir. Hazir olarak temin edilen
baslangic AA7075 tozunun partikiil boyutu 46 um iken, 10 sa. 6giitiilmiis
tozlarin partikiil boyutlar1 ise toz grubuna gore 16-20 pum araliginda

degismektedir.
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» Tozlarm XRD verileri géz Oniine alindiginda ise, genel olarak artan
oglitme siiresi ve takviye oranina gore piklerin yogunlugunda azalma ve
pik genisliklerinde ise bir artisin oldugu tespit edilmistir. Bu durum, kati
¢ozelti, nano partikiillerin veya kii¢lik alagim elementlerinin matris i¢ginde
dagilmasi ve bilyeli 6giitme sistemi igerisinde bulunan sert bilyelerin etkisi
altinda tetiklenen siddetli plastik deformasyon nedeniyle kafes tizerindeki
gerilme birikiminden kaynaklanabilir.

» Genel olarak, tiim toz gruplarinda 6giitme siiresinin ve takviye oraninin
artmasi ile kristalit boyutu diismiis , kafes gerinimi ile dislokasyon
yogunlugu degerleri artmistir. Bu gruplar arasinda en diisiik kristalit
boyutu, en yiliksek kafes gerinimi ve yine en yiiksek dislokasyon
yogunlugu 10 sa. ogiitiilmiis tozlarda elde edilmistir. Takviye oraninin
etkisi dikkate alindiginda ise net bir etkiden s6z etmez pek miimkiin
degildir. Toz boyutlarinda oldugu gibi kristalografik dzellikler {izerinde de
en etkili parametrenin Gglitme siiresi oldugu agik bir gekilde
goriilmektedir.

» Tozlardan iiretilen numunelerin mikro yapisal gelisimleri incelendiginde
ise, sicak presleme sonucu tane boyutlarinda meydana gelen herhangi bir
biliyiime goézlenmemistir. Toz karakterizasyonuna benzer sekilde takviye
tiirli ve oranina kiyasla 6giitme siiresinin mikro yap1 degisimleri lizerinde
etkisinin daha fazla oldugu fark edilmistir.

» Her iki numune grubunda da 1 saat 6giitmeden sonraki 6giitme stirelerinde
ortalama tane boyutlar1 da toz boyutlarina benzer sekilde azalmaktadir.
Fakat farkli takviye oranlarindaki TiC ve Y03 takviyelerinin artan
ogiitme stirelerine gore farkl etkilerinin oldugu da goriilmektedir. Y203
takviyeli MMK malzemelerin mikro yapilarinin genel egilimine
bakildiginda 1,5 saatlik 6glitme siiresinde yapida pulsu tanelerin elde
edildigi  goriilmektedir. TiC takviyeli MMK malzeme gruplan
incelendiginde ise bu yapimin daha az olustugu fark edilmektedir. Daha
uzun Ogiitme siirelerinde ise her iki grupta da ortalama partikiil
boyutundaki azalmadan kaynaklanan tane boyutunun azalmasi dikkat
cekmektedir.

» Her iki grupta bulunan MMK malzemeler i¢in artan 6giitme siiresi sonucu

yogunluk degerlerinde 6nemli oranda bir azalmanin oldugu dikkat
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cekmektedir. Ayni zamanda, artan takviye miktar1 da malzeme
yogunluklarimin  azalmasina neden olmustur. En iyi yogunluk
ozelliklerinin ve tatmin edici bir yapisal biitlinliigiin elde edilmesi, sadece
matris i¢indeki nano partikiillerin homojen dagilimi ile degil, ayn
zamanda optimal partikiil boyutu arali1 ve partikiil morfolojisinin elde
edilmesiyle de iliskilidir. Yogunluk sonuglar1 incelendiginde TiC takviyeli
MMK malzemeler i¢in en yliksek yogunluk degerleri 1 sa. 6giitme sonrasi
elde edilmisken, Y,03 takviyeli MMK malzeme grubunda 1,5 sa. 6glitme
sonrasinda elde edilmistir.

Yine her iki farkli tiirdeki takviyeli MMK grubu g6z oniine alinirsa, artan
oglitme siiresine bagl olarak artan plastik deformasyon etkisi ile MMK
malzemelerin sertlik degerinde diizenli bir artis gézlemlenmistir. Takviye
oraninin etkisi incelendiginde ise artan takviye miktar1 da sertlik
degerlerinde artisa neden olmustur. Fakat takviye orani etkisinin dgiitme
siiresi etkisine kiyasla daha az oldugu fark edilmektedir. AA7075
baslangic tozundan iiretilen numunenin sertlik degeri 94 BSD
degerindeyken ag. %5 TiC takviyeli 10 saat 6giitiilmiis numunenin 280
BSD, ag. %5 Y20; takviyeli 10 saat dgiitiilmiis numunenin ise 260 BSD
dir. Aym iiretim parametrelerinde iiretilen MMK malzemeler dikkate
alindiginda TiC takviyesinin Y»03 takviyesine kiyasla 5-20 BSD
araliginda daha fazla sertlik artigina neden oldugu tespit edilmistir.
Ayrica literatiirde yer alan neredeyse tim AA7075 matris esash
kompozitlerin ¢calismalar1 incelendiginde bu ¢alisma kapsaminda tiretilen
kompozitlerin sertlik degerlerinin ¢ok daha yiiksek oldugu goriilmiistiir.
Ek olarak, bu ¢alismada elde edilen sonuglarin, seramik partikiil takviyeli
Al esashi kompozitler iizerinde mekanik alasgimlama yonteminin faydal
etkileri gosterilmektedir.

Sonug olarak bu caligmada kullanilan {iretim yontemleri, bu konuyla
ilgilenen arastirmacilara ve endiistriyel uygulamalara alternatif bir
yaklagim sunar. Bu sonuglar, bu tez ¢alismasinin baglica ana bulgular1 ve

literatiire katki saglamis oldugu yeniliklerdir.
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9.2 Oneriler

Bu ¢alisma kapsaminda edinilen bilgiler 1s181nda agsagida maddeler halinde verilen
oneriler detayli bir sekilde incelenerek bu konudaki c¢alismalar ilerletilebilir. Bu
kapsamda yapilan Oneriler ise mekanik alagimlama ydntemi, sicak presleme yontemi ve

genel tavsiyeler olmak iizere {i¢ ayr alt baslik halinde sunulmustur.

Mekanik alasimlama vontemi icin oneriler;

> Farkli islem kontrol katkis1 (IKK) cesitleri ve oranlariin etkisi calisilabilir
(Stearik asit, etanol, oleik asit, toluen , polietilen glikol vs.). Bdylece IKK
¢esidinin toz 6zellikleri lizerine etkisi arastirilabilir.

» Yine benzer sekilde ogiitme sistematigi icerisinde yer alan ve tez
calisgmasinda bunlar hakkinda detayli bilgi verilen farkli O6giitme
parametrelerinin (devir, bilye toz orani, hazne doluluk orani, bilye ve
hazne tiirii, 6giitme siiresi, atmosfer ortami, vb.) etkisi incelenebilir.

» Matris ve takviye malzemesi tiirleri ve oranlar1 degistirilebilir. Matris
malzemesi olarak farkli Al, Mg, Cu, Fe esasli metaller ve alasimlar
kullanilabilir. Takviye elemani olarak ise farkl: tiirlerdeki oksit, karbiir,

nitriir (Al2O3, SiC, B4C, BN, vb.) malzemelerin etkisi incelenebilir.

Sicak presleme yontemi icin oneriler;

» Tez calismasi1 kapsaminda ¢ok fazla degisken oldugu icin sicak presleme
parametreleri sabit degerler secilmistir. Farkli presleme parametrelerinin
(sicaklik, basing ve siire) sinterlenebilirlik, paketlenebilirlik, mikro yap1 ve
mekanik 6zelliklere etkisi incelenebilir.

» Toz metalurjisine uygun olarak farkli kalip tasarimlar1 gerceklestirilerek
uretilecek olan numunelerin ¢ekme, basma ve egme Ozellikleri
incelenebilir.

» Tez kapsaminda kullanilan sicak pres yontemi ile kiyas yapabilmek adina
tozlar soguk olarak birlestirilebilir. Bu birlestirme isleminde ise yine
benzer sekilde basincin etkisi incelenebilir. Daha sonrasinda ise preslenen

numunelere sinterleme islemi uygulanabilir. Sinterleme sicakligi ve
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siiresinin mikro yapi1 ve mekanik Ozelliklere etkisi detayli bir sekilde

arastirilabilir ve sicak pres yontemi ile kiyaslama yapilabilir.

Genel oneriler;

» Deneysel sonuglar incelendigi zaman, Ogiitme siiresinin tozlarin
morfolojilerine, kristalografik ozelliklerine ve tozlardan f{iretilen
numunelerin mekanik 6zelliklerine etkisinin takviye tilirii ve oranina gore
cok daha fazla oldugu ve baskin bir karakteristik sergiledigi tespit
edilmistir. Bu baglamda takviye tiirii ve oranindan ziyade daha dar
araliklarda daha fazla Ogilitme siiresinin etkisi incelenebilir. Fakat bu
calisma kapsaminda kullamlan IKK katkismin ag. %2 metanol oldugu
unutulmamalidir. Oneriler kisminda yer alan mekanik alasimlama yontemi
icin de yapilan tavsiyeler dogrultusunda IKK Kkatkis tiiri ve orani
incelenebilir. Literatiir taramasinda ve 6n deneyler sonucunda fark edildigi
iizere, stearik asit gibi hem yaglayic1 hem baglayic1 6zelligi olan IKK
kullanildiginda paketlenme 6zelliklerini olumlu yonde etkileyen pulsu
yapilar daha uzun Ogiitme siirelerinde (4-8 sa.) olusmaktadir. Tez
kapsaminda kullanilan metanoliin etkisi incelendiginde ise bu pulsu
yapilar takviye malzemesinin tiiriine gore 1 ve 1,5 sa. 6giitme sonrasinda
elde edilmistir.

» Sicak presle iiretilen numuneler ¢cekme deneyine uygun papyon seklinde
iiretilmistir. Bu numunelerin ¢cekme 6zellikleri belirlenebilir. Yine benzer
sekilde farkli kalip tasarimlar1 kullanilarak {iretilecek olan numunelerin
basma ve egme Ozellikleri de arastirilabilir.

» Bu ¢alisma kapsaminda mekanik 6zellikler yogunluk ve sertlik agisindan
irdelenmistir. Fakat ilerleyen c¢alismalarda iiretilen malzemelerin
korozyon, asinma, elektriksel ve 1s1l 6zellikleri karakterize edilebilir.

» Detayl bir sekilde yiiriitiilen literatiir ¢alismalarinin incelenmesi sonucu,
eklemeli imalat islemlerinde iiretim parametrelerinin etkisinin detayli bir
sekilde incelendigi fark edilmistir. Fakat eklemeli imalat i¢in arastirilmasi
gereken en Onemli Ozelliklerden tozlarin morfolojileri, boyutlar1 ve

akiskanlik  (reolojik) oOzellikleri hakkinda detayli ¢alismalarla
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karsilagilmamistir. Bu baglamda, ¢alisma kapsaminda {iretilen tozlarin
akis Ozellikleri irdelenerek eklemeli imalata uygunluklar: arastirilabilir.
Bu c¢alisma kapsaminda farkli tir takviye malzemelerin etkisi
incelenmistir. Fakat 6glitme sistematigi icerisine ayni anda oksit, karbiir
ve nitrlir yapili takviye malzemeleri eklenerek hibrit olarak adlandirilan
kompozit malzemelerin sentezi ve bunlarin  karakterizasyonu
gergeklestirilebilir.

Son olarak, talas kaldirma islemleri sonrasinda sanayide bol miktarda atik
olarak bulunan metal talaslarininin bu tez ¢alismasi kapsaminda izlenen
yontemler kullanilarak geri kazandirilmasi iizerine genis kapsamli bir

caligsma ylriitiilebilir.
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