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OZET

DOKTORA TEZi

Al203 ve TiB2 TAKVIYE ELEMANLARI iICEREN ALUMINYUM METAL
MATRISLIi KOMPOZITLERIN URETIiMi

Metin ONAL
Danisman: Prof. Dr. Mehmet GAVGALI

Amag: Calismanin amaci; farkli sinterleme sicakliklar1 ve siireleri ile 1sitma/soguma hizi
parametrelerinin, in situ (yerinde) reaksiyonlarla es zamanli olarak gergeklestirilen reaktif sicak
presleme yontemi sayesinde liretilen Al2O3 ve TiB2 seramik partikiil takviyeli aliiminyum metal
matrisli kompozit numunelerin iiretimi ve sertlik, basma ve asinma dayanimu iizerine etkilerini
incelemektir.

Yontem: Baslangic tozlari olarak Al-TiO2 ve B2Os bilesenleri kullanilmistir. Toz karigimlar
900°C ve 1000°C sicakliklarda, 15-30-45 ve 60 dakika boyunca yavag ve hizli 1sitma/soguma
sartlar1 altinda sinterlenmislerdir. Uretilen kompozit numunelerin faz déniisiim sicakliklari
DTA analizi ile mikroyapilar1 ise XRD, SEM ve EDS yontemleri ile incelenmistir. Brinell
yontemi ile sertlik degerleri olglilen numunelerin basma testlerinin ardindan pin-on disk
cihazinda aginma dayanimlari tespit edilmistir.

Bulgular: Elde edilen sonuglara gore; tiretim sicakligi, sinterleme siiresi ve 1sitma/soguma
hizlariin artmasi ile birlikte matris igerisinde elde edilen takviye partikiillerinin miktar olarak
yogunluklarinda artis goézlenmistir. Uygulanan yavas ve hizli 1sitma/soguma sartlarinda
numunelerin sertliklerinde 2,5 kata, basma dayanimlarinda 7,3 kata kadar artis elde edilirken
numunelerin asinma oranlart 1/15’ine kadar azalmistir. Kompozit numunelerin asinma
mekanizmalarinin adhesiv-abrasiv-delaminasyon seklinde oldugu gériilmiistiir.

Sonug: Sinterleme sicakligi, siiresi ve 1sitma/soguma hizlarinin aliiminyum matris igerisinde
elde edilen takviye elemanlarinin miktarlar1 hususunda etkin birer parametre olduklari
dolayisiyla kompozit numunelerin mekanik 6zellikleri ve aginma dayanimlarini degistirdikleri
gozlenmistir.

Anahtar Kelimeler: aliiminyum metal matrisli kompozit, yerinde reaksiyon, reaktif sicak
presleme
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ABSTRACT

DOCTORAL THESIS

PRODUCTION OF ALUMINUM METAL MATRIX COMPOSITES CONTAINING
Al203 and TiB2 REINFORCEMENT ELEMENTS

Metin ONAL
Supervisor: Prof. Dr. Mehmet GAVGALI

Purpose: Aim of study; to examine effects of different sintering temperatures and times and
heating / cooling rate parameters on production of Al,Os and TiB> ceramic particle reinforced
aluminum metal matrix composite samples produced by reactive hot pressing method
performed simultaneously with in situ reactions and on hardness, compression and wear
resistance.

Method: Al-TiO2 and B.O3 components were used as starting powders. Powder mixtures were
sintered at 900°C and 1000°C temperatures for 15-30-45 and 60 minutes under slow and rapid
heating / cooling conditions. Phase transformation temperatures of the produced composite
samples were examined by DTA analysis and their microstructures by XRD, SEM and EDS
methods. After compression tests of the samples whose hardness values were measured with
Brinell method, their wear resistance was determined in pin-on disc device.

Findings: According to results obtained; with increase in production temperature, sintering
time and heating / cooling rates, an increase in amount of densities of reinforcement particles
obtained in matrix was observed. Under slow and rapid heating / cooling conditions, hardness
of the samples increased by 2.5 times and compression strength by 7.3 times, while wear rate
of samples decreased to 1/15. It has been observed that wear mechanism of the composite
samples is in form of adhesive-abrasive-delamination.

Results: It has been observed that sintering temperature, time and heating / cooling rates are
effective parameters in terms of amount of reinforcement elements obtained in aluminum
matrix, thus changing mechanical properties and wear resistance of the composite samples.

Keywords: aluminum metal matrix composite, in situ, reactive hot pressing
March 2021, 105 pages
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GIRIS

Bu tez ¢alismasinin amaci; Al-TiO2-B203 toz karisimlar ile tiretilecek olan kompozit
malzemelerin igerisinde, farkli parametreler kullanilarak in situ (yerinde reaksiyonlarla) Al,O3
ve TiB: kuvvetlendirici (takviye) elemanlari elde etmek ve kompozitlerin mekanik 6zelliklerini
ve asinma dayanimini belirleyebilmektir. Simdiye kadar yapilan ¢aligmalarda, Al,O3 ve TiB>
seramik takviye elemanlari, geleneksel sicak presleme metodu kullanilarak aliiminyum matris
icerisinde basariyla elde edilmistir. Tez kapsaminda uygulanan tiretim yontemi ve kullanilan
bilesenler ile ilgili olarak literatiirde sinirli sayida ¢aligma bulunmus ve bu ¢aligmalardaki farkli
1sitma ve soguma hizlarinda iiretilen kompozit malzemelerde olusan fazlar ve mekanik
ozelliklerdeki iyilesmeler arastirilarak maksimum mekanik 6zellikleri saglayacak parametreler
belirlenmeye galisilmistir. Bunlara ek olarak farkli sinterleme sicakliklari ve sinterleme siireleri

denenerek bu parametrelerin kompozit numuneler {izerine etkileri incelenmistir.

Bu konunun segiminde, nispeten daha diisiik maliyetli olan reaktif sicak presleme
yontemi ve daha homojen bir mikroyapt olusmasina elverisli olan in situ iiretim tekniginin
avantajlar etkili olmustur. Literatiirde ¢ok nadir olarak yer alan farkli 1sitma/soguma hizlarinin

mikroyap1 ve mekanik 6zellikler lizerine olan etkisi konunun 6zgiinliiglinii olusturmaktadir.

Tiirevleri genellikle otomotiv, havacilik ve uzay endiistrisinde sik¢a kullanilan
aliminyum metal matrisli kompozitlerin igerisinde elde edilen seramik takviye partikiillerinin
hacim igeriklerinin ve cesitliliginin artirilmasini yaninda saf aliiminyuma goére mekanik
ozelliklerinin 1iyilestirilmesinin hedeflendigi bu calisma sayesinde makine parcalarinin
gelistirilmesi asamasinda, saf bilesenler (Ti-B) kullanmak yerine oksitlerinin (TiO2-B203)

kullanilarak tiretim maliyetlerinin diisiiriilmesine katkida bulunulacag: diisiiniilmektedir.



KURAMSAL TEMELLER

Al2O3 ve TiB, seramik takviye elemanlari igeren Al kompozitlerin iiretimi ve

ozelliklerinin incelenmesi konusunda literatiirde yer alan ¢aligmalar su sekilde 6zetlenebilir:

Tjong et al. (2005)’de; Al, TiO2 ve B2O3 tozlarini, 8 saat boyunca alkol esliginde bilyeli
ogiitme yontemiyle karistirip 800°C’de 10 dakika sinterleyerek sicaklik 600°C’e diistiikten
sonra sicak presleme yaptilar. Ardindan, irettikleri numunelere 420°C’de, 20:1 oraninda
ekstriizyon islemi uyguladilar. Hacimce %13,1 Al>O3, %5,3 TiB2 ve %3,6 AlsTi igeren Al

matrisli kompozit numunelerin olusum reaksiyonlarini sdyle siraladilar:

B20s + 2Al —» Al,03 + 2B (1)
3TiO, + 4Al —>  2Al,03 + 3Ti )
Ti+2B — TiB; 3)
Ti + 3A1 — Al;Ti (4)

Esitliklere gore; B20s ve TiOz tozlart oOncelikle ikame reaksiyonlarla Al20s3’l
olusturmak tizere Al ile ayr1 ayr1 tepkimeye girmekte, ardindan serbest hale gegen Ti ve B,
kendi aralarinda birleserek TiB2’ti sentezlemektedirler. Son olarak B’dan daha fazla miktarda
olan Ti, arda kalan Al ile reaksiyona girerek AlsTi’i olusturmaktadirlar. Uretim sonucunda elde
ettikleri in situ Al2O3, TiB2 ve AlsTi kuvvetlendirici partikiillerin SEM goriintiileri Sekil 1.’de
yer almaktadir. SEM goriintiilerinden, TiB2 ve AlOz’lin ¢ogunlukla 1 pum biyiikligiinde
hegzagonal sekilli, AlsTi’nin ise 10 pm ve iizerinde genis bloklar seklinde oldugu

anlasilmaktadir.

9223 28KV X5, 004 1?-'; Ho14 9218 28KV %9,008 I}E Wo14

Sekil 1. Kuvvetlendirici partikiiller a) TiB2 ve Al2O3 b) AlsTi ¢) Blok seklindeki AlsTi’nin
1.000 biiyiitmedeki goriintiisii (Tjong et al. 2005)



Lii et al. (2001)’de; Al-%4Cu, TiO2 ve B203 baslangig¢ tozlarini 4 saat boyunca bilyeli
ogiitme yontemiyle karistirdiktan sonra kompaktladiklar1 karisimlar1 600°C’den 750°C’e kadar
farkli sicakliklarda 2 saat siire boyunca sinterlediler. In situ TiB; fazinin Esitlik 5 ve 6’daki

reaksiyonlarla, iki asamada olustugunu rapor ettiler.

3TiO, + B20s+ 6Al  —» 3Al,0s+ 3Ti + 2B AG= -832 Kj (5)
2Ti + 2B + 3Al —>  TiBy+ ALTi AG=-431 Kj (6)

Esitlik 5°de yer alan reaksiyona gore; TiO2, B2O3 ve Al’un bir araya gelmesi sonucunda
diisiik Gibbs Serbest Enerjisi’nden dolay1 6nce Al2Os, ardindan Esitlik 6°da goriildigii tizere
TiB, ve AlsTikuvvetlendiricileri sentezlenmektedir. Ozellikle matris icerisinde TiB iiretimi
izerine yogunlastiklar1 calismada, elde ettikleri hegzagonal yapili TiB2 kuvvetlendirici
partikiilleri Sekil 2’de yer almaktadir. (Sekil 2). Al2O3 fazinin bir kazang olarak yapiya katkida
bulundugunu bildirmektedirler.
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Sekil 2. Hegzagonal yapidaki TiB> partikiilleri (Lii et al. 2001)

Zhu et al. (2007)’de; Al, TiO2 ve B2O3 baslangi¢ tozlarini, oranlar1 (B203/TiO2):0-0.5-
1 olacak sekilde 2 saat siire boyunca bilyeli 6giitme yOntemiyle karistirdilar. Ardindan
kompaktladiklart karigimlar1 800°C’de 10 dakika sinterleyip firin igerisinde oda sicakligina

soguttular. Uretim sonucunda elde edilen fazlari kararliliklarina gore siraladilar:
Kararlilik (stability): 1. Al2O3 2. TiB2 3. AlB12 4. AlzsTi 5. TiB 6. AIB2 7. TiAl
Urettikleri kompozit numunelerden elde ettikleri sonuglara gore;

» Mol (B203/TiO2) < 1 ise; olusan triinler a-Al203, TiB2 ve AlzTi’diir. a-Al203, en
diisiik Gibbs serbest enerjisine sahip olmasindan dolay: en kararli faz oldugunu,

» Mol (B203/TiO2) orami artarken AlsTi miktar1 disiise gegmektedir. Mol
(B203/Ti0O2)=1 oldugu durumda AlsTi fazinin yapida goziikkmedigini,



» Mol (B203/TiO2) < 1 oldugu durumda; aktif haldeki titanyumun, Al ile birlikte
Al3Ti fazini olusturdugunu bildirmektedirler.
Fazlarin kararlilik siralamalari incelendiginde; Al2O3 ve TiB> fazlarin digerlerine gore
daha kararli oldugu, AlsTi fazinin ise bir gegis fazi oldugundan AlIBi2’e doniisecegi

anlasilmaktadir.

Tekmen et al. (2008)’de; Al-12Si, TiO2 ve B20O3 tozlarini, 100 d/dak. hizla, 48 saat
boyunca, bilye/toz agirlik orani: 20/1 olacak sekilde mekanik alagim olarak alagimladilar. Elde
ettikleri in situ Al,O3 ve TiB; fazlarina ait reaksiyonlarin DTA analizini, 10°C/dak.’lik 1sitma
hiziyla 1000°C’e kadar gergeklestirdiler. DTA analizi Sekil 3’de yer almaktadir.
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Sekil 3. Al/12Si-TiO,-B203 tozlarmin DTA analizi (Tekmen et al. 2008)

DTA analizine gore; matris bileseni Al, yaklasik 570°C’de baslayip 600°C civarlarinda
erimesini tamamlamaktadir. Ardindan yaklasik 660°C’de Al2Os, 880°C’de TiB>
kuvvetlendiricileri elde edilmektedir. 1000°C’e kadar baska herhangi bir faz olusumu
goriinmemektedir. Bag kirtlmasi (erime) endotermik, bag olusumu (sentezlenme veya ikame
reaksiyonlarla olugma) olay1 ise ekzotermik bir reaksiyon oldugundan Al’un erimesi ve
kuvvetlendiricilerin elde edilmesi, grafikte asagi ve yukari olmak {izere zit yonli olarak

gosterilmistir.

Ergin vd. (2014)’de, presleme basincinin etkisini arastirdiklari ¢caligmada, Al, TiO2 ve
B2O3 karisimini, tek eksenli bir hidrolik preste 150 MPa basing altinda, 4 saat boyunca
1200°C’de sinterleyip olusan numuneyi firindan ¢ikararak havada soguttular. Numunenin
Arsimet prensibine gore Olgtiikleri yogunlugunu %94,2 olarak ve numuneye liretim siiresince
yalnizca 150 MPa’lik basing uyguladiklarini, basincin baslangictan sinterlemenin sonuna kadar
devam ettigini bildirdiler. Yiiksek yogunluklu malzeme elde edebilmek ig¢in, uygulanan
basincin etkisi ¢ok biiyiiktiir. Sicaklik ve basincin es zamanli olarak uygulandig iiretimlerde
sinterleme sonrasi o6rnegin ekstriizyon gibi herhangi bir ikinci isleme gerek kalmamaktadir.

Ciinkii ikinci islemler, beraberinde ek maliyetler getirmektedir.
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Roy et al. (2007)’de; Al ve yalnizca TiO karigimini sirasiyla 700, 800 ve 900°C’lik
sicakliklara sinterleyip reaktif sicak presleme yontemi kullanarak 25 MPa’lik presleme basinct
uyguladilar. Basinci, istenilen sicakliklara ulasildiktan sonra 15 dakikaligina uyguladilar. Daha

sonra oda sicakligina sogutulan numunelerin XRD analizlerini Sekil 4’deki gibi rapor ettiler.
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Sekil 4. Ug farkli sicakliktaki XRD analizleri (Roy et al. 2007)

Analizlere gore; sinterleme sicaklifindaki artis ile birlikte kompozit numunelerdeki
reaksiyona girmemis Al ve TiO2 miktar1 azalirken diger kuvvetlendiricilerin miktarinda sabit

bir artis olmasa da yogunluklarimin arttig1 sdylenebilir.

Literatiirde yiiksek 1sitma hizinin in situ kompozitler iizerine etkilerini arastirirken
rastlanan bir ¢aligma Zhu ve ekibine aittir. 2017°de, yliksek olarak degerlendirilebilecek bir
1sitma hizin1 denedikleri ¢alismada, Al igerisine ekledikleri B2Oz3’1i, saf B (bor)’nin fiyatinin
cok yiiksek olmasi nedeniyle tercih ettiklerini belirterek 20°C/dak. 1sitma hiziyla 1100°C’de,
10 dak. boyunca sinterledikleri numuneleri oda sicakligina sogutarak kompozit igerisinde Al.O3
takviye partikiillerini elde ettiler. Mikroyapinin sicaklikla nasil degistigini anlayabilmek i¢in
tiretimin belirli sicakliklarda durdurularak inceleme yapildigi g¢alismalarda, baslangigta
yaptiklar1 XRD analizlerinde Al>O3 piklerini gérememelerinin nedenini, baslangigta amorf
haldeki Al>O3’iin, artan sicaklikla beraber kristallenmeye baslamasi ve sonunda kararli a-

Al>03’e doniligsmesi seklinde yorumlamaktadirlar.

Zhao et al. (2015)’de; yine 1sitma hizinin mikroyap1 tizerine olan etkisini arastirmak
amaciyla bir araya getirdikleri Al agirlikli toz karigimini, 5-50°C/dak. araligindaki 1sitma
hizlarinda 900°C’de 1 saat siireyle sinterleyerek yaptiklari ¢alismada, 1sitma hizinin artmasiyla
birlikte olusan Al203 takviye elemanlarinin kompozit yapisinda daha homojen bir partikiil

boyutu dagilimina sahip oldugunu goézlemlediklerini bildirdiler (Sekil 5).



Sekil 5. Al matriste dagilmis homojen boyutlu kuvvetlendirici partikiiller (Zhao et al. 2015)

Calismada ek olarak Al;O3 partikiil boyutlarinin artan sicakliga, sinterleme siiresine ve
takviye icerigine bagli oldugunu belirtmektedirler.

Dikici et al. 2011°de, yapidaki AlsTi fazi ile ilgili yaptiklart ¢alismada, 100 bar soguk
ve 3 bar sicak basing altinda presledikleri Al matrisli kompozitlerin tiretimlerini 900°C - 1050°C
ve 1200°C’de gergeklestirdiler. Kompozit numunelerin XRD analizlerini Sekil 6’daki gibi
paylastilar.
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Sekil 6. Kompozitlerin XRD analizleri a) 900°C b) 1050°C ¢) 1200°C (Dikici et al. (2011)

XRD analizlerine gore; tiretim sicakliginin artmasiyla birlikte yapidaki kirmizi oklar ile
isaretlenen AlsTi miktar1 azalmaktadir. AlsTi, gevrek bir intermetalik fazdir. Literatiirdeki bazi

calismalarda malzeme 6zelliklerini diislirdiigii i¢in istenmeyen bir faz olarak, bazi ¢alismalarda



ise aginma direncini iyilestirdigi icin 6zellikle tercih edilen bir faz olarak karsimiza ¢ikmaktadir.
Dikici ve ekibi, istenmeyen fazlarin elimine edilebilmesi igin sinterleme sicakliginin

artirtlabilecegini bildirmektedirler.

In situ reaksiyonlarla tiretilen Al matrisli kompozitlerin mekanik 6zelliklerinden birisi
olan sertlik degerlerinin arastirildig1 ¢alismalar Tablo 1.’de yer almaktadir. Literatiirde Al2O3
ve TiB. fazlarinin her ikisini birden igeren galigsmalarin sayisi sinirli oldugu i¢in bazi

calismalarda sadece Al2O3, bazisinda ise sadece TiB> yer almaktadir.

Tablo 1. Literatiirdeki Al matrisli kompozitlerin sertlik degerleri

Numune I¢erigi (Hacimce) Sertlik Degeri Kaynak
%20 TiB2 105 HB (110 HV) Kuruvilla et al. (1990)
%20 TiB; 133 HB (140 HV) Tjong ve Lau, 1999
9%9,2 Al,O3 — %20,8 Al;Ti 304 HB (320 HV)
%9,2 Al,03 — %3,8 TiB2 - %9,5 AlsTi 295 HB (310 HV) Zhu et al. (2008)
%9,2 Al,03 — %7,3 TiB; 272 HB (286 HV)
%40 TiB; 272 HB (285,6 HV)
%50 TiB2 294 HB (309,2 HV) Zhang et al. (2014)
%60 TiB; 309 HB (324,8 HV)
%20 Ti-Aliiminit + Al,O3 162 HB (170 HV) Roy et al. (2007)
%20 Al,03 80 HB Rahimian et al. (2011)
Agirhkea %10 Al,O3 97 HB Hallem et al. (2018)
Agirlikga %5 Al,O3 228 HB (98,1 HRB) Zebarjad and Sajjadi, 2007

Icerdigi seramik kuvvetlendiricilerden dolayr genellikle gevrek yapili olan
Al/Al203/TiB2 kompozitlerin mekanik dzelliklerinden bir digeri olan basma dayanimu ile ilgili
calisma yapan Hallem et al. 2018’de, agirlik¢a maksimum %10 Al2Os3 igeren kompozite ait

basma dayanimi (Gucs) grafigini Sekil 7°deki gibi rapor ettiler.
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Sekil 7. Maksimum agirlik¢a %10 Al,O3/Al igeren kompozitin cucs grafigi (Hallem et al. 2018)


https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0261306906001701?casa_token=SqlgA03UQKcAAAAA:3IQhO-VmAPY24lnbuydt5HSzGdHXiDJGRxY407CWfKhL1-Jyn74s27vXubH5t4ZW8NzyGZApSVo#!
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0261306906001701?casa_token=SqlgA03UQKcAAAAA:3IQhO-VmAPY24lnbuydt5HSzGdHXiDJGRxY407CWfKhL1-Jyn74s27vXubH5t4ZW8NzyGZApSVo#!

Grafige gore; %4 AlOs/Al kompozitin Gucs degeri: 200 MPa iken, %10 AlOs/Al
kompozit i¢in cucs: 250 MPa’a yiikselmektedir. Buradan, kuvvetlendirici igeriginin artmasiyla
birlikte kompozitlerin basma dayanimlarinda da artis gozlenecegi sonucu ¢ikmaktadir. Benzer
sekilde, Kumar and Venkatesh (2018)’de, yine kompozit icerisindeki agirlikga % Al.O3
miktarini artirarak elde ettikleri sonuglardan %9 Al.O3/Al kompozitin cucs degerini: 425 MPa
olarak bildirirken (Sekil 8); Zhang et al. 2014°de, iirettikleri yiiksek hacim icerikli TiBo/Al
kompozitlerin basma mukavemetlerini matris malzemesi olan aliiminyumu alagimlandirarak

1348 MPa’a kadar artirdiklarini bildirdiler (Tablo 2).
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Sekil 8. Agirlikga %9 Al.O3/Al kompozitin Gucs grafigi (Kumar and Venkatesh, 2018)

Tablo 2. Yiiksek hacim igerikli TiB2/Al kompozitlerin Gucs degerleri (Zhang et al. 2014)

Kompozit Numuneler oucs (MPa)
50 TiB2/Al-6Mg 1162
50 TiB2/Al-6Mo 1320
50 TiB2/Al-6V 1348

In situ kompozitlerin asinma dayanimlarini konu alan ¢alismalarin incelendigi literatiir
arastirmalarinda, Tjong ve Ma’nin, 2000’de yaptigi bir derleme c¢alismasi, Tjong et al.
(1999)’da Al,O3 ve TiBy fazlarinin her ikisinin birden yer aldigi kompozitlerde artan TiB>
igerigine karsilik aginma hacmi kaybimin lineer olarak azaldigim bildirmektedir. ilgili grafik
Sekil 9°daki gibidir.
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Sekil 9. Hacim kayb1 — kayma mesafesi grafigi (Tjong et al. 1999)

Zhu et al. (2008)’deki ¢alismalarinda; in situ Al/Al,O3/TiB2 kompozitlerin asinma
direnglerini oda sicakliginda pin-on disk testi yontemiyle tespit etmeye ¢aligtilar. Uretim dncesi
karigima ekledikleri Al, B203 ve TiO2 miktarlarimi incelediklerinde; artan B2Os/TiO2 mol
orantyla birlikte numunlerin asinma dayaniminin da yiikseldigini tespit ettiler. Karisima B,O3
bileseni katilmadigi durumda kompozitin sadece Al2O3 ve AlsTi fazlarindan olusacagini ve
asinma direncinin distiigiind bildirdiler. B2O3’in eklenmesi ile birlikte AlzTi fazinin oraninin
azalip TiB: fazinin artmasiyla birlikte asinma direncinin yiikseldigini rapor ettikleri ¢alismayla
ilgili asinma yiizeylerinin SEM incelemeleri Sekil 10’da, asinma orani grafigi ise Sekil 11°de

yer almaktadir.

Sekil 10. Asinma yiizeylerinin SEM incelemeleri
a) Mol (B203/Ti02)=0 b) M (B203/Ti02)=0,5 ¢) Mol (B20s/TiO2)=1, (Zhu et al. 2008)
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Sekil 11. Asinma orani-yiik grafigi (Zhu et al. 2008)

Metal Matrisli Kompozit Malzemeler

Metal matrisli kompozitler, stinek metallerin fiber, giiclii partikiiller veya whiskerlerle
kuvvetlendirildigi nispeten yeni kompozit malzeme gruplaridir (Fridlyander, 1995; Davim,
2002). Yaygin olarak kullanilan matris malzemeleri aliiminyum, bakir, kobalt, titanyum,
magnezyum ve bunlarin alagimlaridir (Nicholls et al. 2017). Metal matrisli kompozitler
konvansiyonel malzemelere gore daha iistiin 6zellikler sergilemektedirler. Bunlarin arasinda
yiiksek tokluk, termal kararlilik ve spesifik mukavemet sayilabilir (Iglesias and Bermudez
2012).

Hafif metal esasli (matrisli) kompozitlerin kullanimi1 otomotiv ve elektronik parga
iiretiminde son yillarda daha da 6nemsenir bir hale gelmistir. Journal of Global Marketing’de
yayinlanan bir teknik aragtirma raporuna gore; 2013 yilinda karasal tasimacilik sektoriinde 3,2
milyon kilogram metal matrisli kompozit malzeme kullanilmistir. Elektronik/termal
uygulamalar ise 0,1 milyon kilogram ile metal matrisli kompozitlerin besinci en biiyiik kullanim
alanin1 olusturmustur. Ayni derginin 2016 yilindaki tahminlerine gore 2020 yilinda metal
matrisli kompozitlerin toplam pazar pay1 degeri 431,1 milyon dolara ulasacaktir (Anonymous
2016). Sekil 12°de metal matrisli kompozitlerin uygulama alanlarinin genel goriiniimii

verilmistir.
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Sekil 12. Metal matrisli kompozitlerin uygulama alanlar1 (Anonymous 2016)

Metal matrisli kompozitlerin liretiminde kullanilan matris malzemelerinin igerdigi

takviye (kuvvetlendirici) elemanlari, kullanildiklart yerde neden oldugu iyilesmeler ve

uygulama alanlar1 Tablo 3’deki gibidir.

Tablo 3. Metal matrisli kompozitlerin kullanimlari (Iglesias and Bermudez, 2012)

Matris metali Takviye

Neden oldugu iyilesme

Uygulama alani

elemant

Al alasimlar: Al;O3 Asinma direnci Otomobil pargalari (pistonlar, frenler,
SiC Yiiksek mukavemet ve rotorlar, rotlar
rijitlik
Grafit Asinma direnci Yataklar
Islenebilirlik Otomobil pargalar
Kendinden yaglayicilik
Ozgiil mukavemet
B4C Yiiksek notron absorbsiyonu  Niikleer kaplar
Al, Al-Si, B.C Sertlik Ugak pargalari
Al-Si-Mg Asinma direnci Havacilik yapilari
alasimlari Ozgiil rijitlik Dokiim
Cu NbC Asinma direnci Elektrot tiretimi
TiB; Yiiksek elektriksel ve termal
TiC iletkenlik
SiC Elektronik paketleme
Al>;O3 Termal kararlilik fletim terminalleri
Sertlik Filizyon reaktorleri
Asmma direnci
Yiksek elektriksel ve termal
iletkenlik
Karbon Asinma direnci Elektronik cihazlar
fiberler Ozgiil mukavemet Is1 degistiricileri
WC Roleler
Asinma ve erozyon direnci Sivigler
Yiksek elektriksel ve termal Elektrik desarj makinaleri
iletkenlik Elektrotlar
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Tablo 3. (devami)

Mg Al>;O3 Termal kararlilik Ugak ve otomobil pargalari
alagimlar: Ozgiil rijitlik
Karbon Soniimleme kapasitesi Robotik ve tasima uygulamalari
fiberler Ozgiil mukavemet ve rijitlik

Yorulma direnci
B4C Sertlik

Asinma direnci

Ugak ve otomobil pargalari

Ti alasimlar: SiC Otomobil pargalari (Toyota
motorlarindaki egzoz valfleri)

Ozgiil mukavemet Havacilik uygulamalar1 (bigaklar,
Termal kararlilik kompresorler)

TiB Asinma direnci Havacilik uygulamalari
Termal kararlilik
Yorulma direnci

TiC Termal kararlilik Havacilik uygulamalari

Ozgiil rijitlik
Siirtinme direnci

Matris Malzemesi Olarak Aliiminyum ve Ozellikleri

Aliiminyum, Yyerkabugunda en fazla bulunan malzeme gruplarindan birisidir. Saf
(elementel) halde kullaniminin yaninda alasimlanmis olarak da kullanimi ¢ok yaygindir.
Endiistride diisiik 6zgiil agirlik, korozyon direnci, sekillendirilebilirligin yiiksek olmasi gibi
Ozelliklerin arandig1 alanlarda aliiminyum ve alagimlari, aday malzemeler arasinda ilk siralarda
yer almaktadir. Geri kazanilabilirligi, darbe dayanimi, yiiksek 1s1 iletim katsayisina sahip olmasi
nedenleriyle yiyecek ve igecek ambalajlarinda (Anonim 2021a); diisiik agirligin hedeflendigi
otomotiv, motor bloklari, havacilik, bisiklet ve motosiklet sektorlerinde (Anonim 2021b);
yiiksek elektrik iletim katsayis1i nedeniyle jenerator ve elektrik kablolarinda; 1s1l genlesme
katsayisinin diisiik olmasinin tercih edilmesi nedeniyle kaynakli birlestirmelerde ve korozyon
direnci nedeniyle boru ve sivi depolama tanklarinda (Anonim 2021c) ve bunlarin haricindeki
mimari uygulamalarda, serit esanjor imalinde, reflektorlerde, baski plakalarinda (Anonim
2021d) aliiminyum ve alasimlar1 kullanilmaktadir. Siralanan tiim bu iriinlerde kullanilan

aliminyumun iiretim tiirtine gore dagilimlar1 Sekil 13°deki grafikte yer almaktadir.
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Sekil 13. Aliminyum iriinlerinin {iretim tiiriine gore dagilimi (Anonim 2017)

Sekil 13’de yer alan 2017 y1l1 Ankara Sanayi Odas1 (A.S.O.) raporuna gore, %5’lik pay1
olan birincil aliminyum; boksit cevherinden elde edilen yiiksek safliktaki aliiminyumu;
%16’lik pay1 olan ikincil aliminyum ise; hurda aliminyum malzemelerden kazanilani ifade
etmektedir. Aliiminyumun hammaddesini, yeraltinda bulunan boksit cevheri olugturmaktadir.
Diinyadaki aliiminyum ve aliiminanin %90’lik kism1 boksitten elde edilmektedir. Geri kalan
kisminda ise aliminanmn eldesinde komiir atiklarindan, alunit, anartosit, ve sistlerden;
aliminyumun eldesinde hidrofliiorik asit, sodyum karbonat, kriyolit ve aliminyum hidrat
karigimi1 bir yapay tiriinden ve antimon, 16fit, nefelinli siyanitten yararlanilmaktadir (Anonim
2019b). Boksitten, ¢imento yapiminda, refrakter sanayisinde ve zimpara tagi tretiminde

faydanilmaktadir (Anonim 2019a).

Aliiminyumun sahip oldugu baz1 6zellikler Tablo 4’deki gibidir.

Tablo 4. Aliiminyumun fiziksel 6zellikleri (Cakanyildirim ve Giirii, 2021)

Yogunluk 2,70 g/cm3

Erime sicaklig1 660°C

Is1l genlesme katsayist 24,10 1/K

Is1 iletim katsay1st 229 Wim.K

Cekme gerilmesi 62 MPa

Elastiklik Modiilii 65 GPa

Sertlik 15 Brinell (500 kg,10 mm bilye)
Kristal kafes yapisi Yiizey Merkezli Kiibik
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Aliiminyum Metal Matrisli Kompozitler

Aliiminyum matrisli kompozitlerin diisiik agirliklart nedeniyle kullanim alanlar
oldukca genistir. Yiiksek hizli trenler, havacilik ve uzay bilesenleri, otomotiv pargalari
(pistonlar, silindirler, motor blogu, sasi, debriyaj, fren pargalari, baglant1 cubuklari), bisikletler,
savunma silahlari, yliksek voltajli elektrik kablolar1 igin ¢ekirdekler, glivenlik aletleri (mermi
tastyicisi, kursun gecirmez ceket, kask) gibi hafif malzemelerin kullanimini gerektiren metal

pargalarda tercih edilmektedirler (Shukla et al. 2018) (Sekil 14).

Sekil 14. Aliminyum metal matrisli kompozitlerin kulanim alanlar1 a) ve b) SiC partikiil
takviyeli AMMK silindir gémlegi ve uzay mekigi govdesi-bor fiber takviye elemanli
aliminyum tiipler (Eker, 2011) c) Al partikiil takviyeli yolcu araci fren kaliperi (Soo and Min,
2011).

Aliiminyum matrisli kompozitler, igerisine katilan fiber, whisker veya partikiil sekilli
takviye elemanlar1 sayesinde saf aliiminyum veya alasimlarina gore daha iistiin 6zelliklere sahip
olmaktadir. Bunlardan seramik partikiillerin katkisi ile yiiksek rijitlik, yliksek akma ve ¢cekme

mukavemeti degerlerine ulasabilmektedirler (Madhukumar, 2018).

Giliniimilizde otomotiv ve ugak sanayisinde diislik yakit tiiketimi, yiiksek hizlanma ve
atmosfer-diger ortamlara kars1 yiiksek korozyon direncinin olduk¢a dnemsendigi durumu goz
onilinde bulundurulursa aliiminyum matrisli kompozitlerin kullanilmas1 kaginilmazdir. Cilinkii
her ne kadar magnezyum, titanyum gibi matris malzemelerinin siralanan 6zellikleri daha iyi
sagladig diisiiniilse de alliminyumun digerlerine gore fiyat avantajinin olmasi matris olarak
kullanimini artirmaktadir. Fiyat-performans oraninin diisiikliigii agisindan aliiminyum oldukca
iyidir (Kandpal et al. 2015).

Otomotiv sanayisinde Al ve alasimlarinin - kompozitler dahil — kullanilmasi durumunda
geleneksel malzemelerle yapilan karsilagtirmalarda elde edilen agirlik kazanglar1 Tablo 5’deki

gibidir.
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Tablo 5. Al esasli otomotiv pargalarmin geleneksel malzemelerle Karsilastirmasi (Oztiirk ve
Kagar 2012, Eker 2011)

Kullanilan malzeme Dékme demir Agwlik kazanct
(kg) Celik (kg) Al esash (kg) (%)
Motor Blogu 32 = 23,5 27
Tekerlek (4 adet) - 36 23 36
Motor kizag: - 25 17,5 30
Fren diski 54 - 2,5 54

Partikiil Takviyeli Aliminyum Matrisli Kompozitler

Yaygin olarak B4C, TiB2, TiC, SiC, AlOs gibi kuvvetlendiricilerin tercih edildigi
partikiil takviyeli AMK'ler, agirlik ve hacim bazinda AMMK ler igerisinde {iretilen ve
kullanilan en biiyiik kompozit miktarin1 olusturmaktadir (Surappa, 2003). Uygulama

alanlarindan bazilar1 Sekil 15°deki gibidir.

Sekil 15. Partikiil takviyeli AMK'lerin kullanim alanlar1 @) Fren diski (Anonymous 2020a), b)
SiC takviyeli biyel kolu (Anonim 2021e.) ¢) Ugus kontrol hidrolik manifoldu (Surappa, 2003)
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In situ (Yerinde Reaksiyonlarla) Uretim Yéntemi

In situ kompozitler, kuvvetlendirici fazlarin iiretim esnasinda matris igerisinde elde
edildigi ok fazli malzemelerdir (Aikin, R.M., 1997). Uretim esnasinda gergeklesen kimyasal
reaksiyonlar neticesinde olusan triinler, in situ kompozitlerin fazlarin1 ve kuvvetlendiricileri
teskil etmektedir. Kimyasal reaksiyonlarin temel tiirlerinden olan sentez yani birlesme
tepkimeleri; iki ya da daha fazla saf maddenin tepkimeye girmesi sonucunda yeni bir tiir

olusturduklar1 tepkimelerdir (Anonim 2016c¢). Genel olarak;
X+Y —» Z, olarak gosterilebilir.

Diger bir kimyasal reaksiyon tiirii ise; ikame ya da diger adiyla tekli yer degistirme
reaksiyonlaridir. Bir elementin, bir tiirden basgka bir elementle yer degistirmesi ile asagidaki

gibi formiiliize edilirler (Anonim 2020c).
X+YZ — XZ+Y

Bu tez c¢alismasinin ana yapisini in situ reaksiyonlar olusturmaktadir. Kuramsal
Temeller boliimiinde verilen literatiir arastirmalarindan ilkinde yer alan Tjong et al. (2005)’de;

Al, TiO2 ve B203 tozlarini bir araya getirerek elde ettikleri reaksiyonlar su sekildedir:

B20s + 2Al —»  Al,Os + 2B (1)
3TiOz + 4A1 —»  2Al,03 + 3T )
Ti+28 — TiB; 3)
Ti + 3A1 — Al3Ti (4)

Buna gore; 1 ve 2 esitliklerinde Al’mn ayr1 ayri, B2Os ve TiOz ile reaksiyona girdikten
sonra iiriin olarak Al203’iin elde edildigi ve elementel haldeki B ve Ti’nin serbest hale gegtigi
reaksiyonlar ikame reaksiyonlardir. 3 ve 4 esitliklerinde yer alan Ti’nin ayr1 ayr1, B ve Al ile
tepkimeye girerek TiB> ve AlsTi’i olusturduklar1 reaksiyonlar ise sentez (birlesme)
reaksiyonlaridir. Bu tez ¢alismasinda elde edilen {iriinler, Tjong ve ekibinin yaptiklar ¢alisma
ile ayn1 siralamada olup, yalnizca 4. esitlikte yer alan AlsTi fazina mikroyapida rastlanmamustir.
Tartisma ve Sonug¢ boliimiinde bu konuya detayli olarak yer verilmektedir. Benzer sekilde Lii
et al. (2001)’de olusturduklari, asagida yer alan 5 ve 6 numarali esitlikler, Tjong ve ekibinin
yazdig1 esitliklerin taraf tarafa toplamlartyla (girenler ve iiriinlerin toplami) ayni1 oldugu i¢in

Al>03’lin ikame reaksiyonlarla, TiB2 ve AlsTi’nin ise sentez reaksiyonlariyla olustugu agiktir.

3TiO2 + B0z + 6Al —» 3Al,03+ 3Ti + 2B 5)

2Ti + 2B + 3Al — TiB2 + AlsTi (6)
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TiB2, Al203, B4C, SiC, TiC gibi kuvvetlendiriciler iceren gelencksel metal matrisli
kompozitler, takviye elemanlarinin ayri bir sekilde hazirlanip erimis metale veya toz karigimina
eklendigi ex situ yoOntemiyle iretildiklerinde, kuvvetlendirici-matris arasindaki zayif
1slanabilirlik ve katilagsma sirasinda topaklagsma gibi problemlerle karsilasilabilir (Kumar et al.
2017). Uretim esnasinda yasanan bu eksikliklerin giderilmesi amaciyla ex situ yontemlerine
alternatif olarak gelistirilen yerinde kimyasal reaksiyonlarla yani in situ yontemle iiretimin

avantajlar1 asagidaki gibi siralanabilir:

¢ Kuvvetlendiricilerin matris igerisinde homojen dagilima,

7

*

Takviye-matris arasi 1slanabilirligin ¢ok iyi olmast,

X/
°

Temiz haldeki takviye-matris arayiizeyi,

>

X/
*

% Yiiksek reaksiyon oranlar1 sayesinde daha fazla kuvvetlendirici elde edilmesi (Qin
et al. 2016),
Ince partikiil olusumu (Kumar et al. 2016)

K/
X4

L)

X/
X4

L)

Takviye fazlarinin termal kararliligi ve iglemin nispeten ekonomik olmasi (Kumar
et al. 2015).

In situ fazlarla kuvvetlendirilmis metal matrisli kompozitlerin iiretim yontemleri ‘kati
ve sivi hal’ olmak ftizere baslica iki gruba ayrilir. Kati hal {iretim yontemlerinde diisiik
sicakliklar tercih edildiginden amag; arayiizey reaksiyonlari en aza indirilebilmektedir (Sahin,
2006). Kat1 hal iiretimi yontemine alternatif olarak sagladiklari kolay kullanim avantaji, diisiik
fiyatlar1, biiyiik ve karmasik sekilli pargalar1 iiretebilme ve istenilen sekle en yakin sekli
verebilme Ozelliklerinden dolayr sivi hal ve dokim yontemleri distintilmistiir

(Parashivamurthy et al. 2001; Das et al. 2002).

Saf metallere gore daha yiiksek korozyon, asinma ve yorulma direnci, spesifik
mukavemet ve modiil (Kalemtag, 2014) gibi istiin 6zelliklere sahip olan metal matrisli
kompozitlerin in situ yontemi ile iiretimleri sirasinda kullanilan baslangic materyallerinin
(tozlarin) miktarina bagli olarak istenmeyen veya kontrol edilemeyen reaksiyonlarin gelismesi
ve bu reaksiyonlarin tamamlanana kadar gegen zaman, kompozitlerin daha uzun sinterleme
stiresince firin igerisinde kalmalarina neden olmaktadir. Dolayisiyla iiretim sonunda firindan
cikarilan kompozitlerin daha iri taneli yapida olduklar1 ve buna bagli olarak mekanik
Ozeliklerinde diisiis gozlenmektedir. Yiiksek hacim oranlarinda elde edilen takviye
elemanlarimin varligina bagl olarak in situ kompozitlerde meydan gelen diisiik tokluk ve ekstra

tiretim maliyetleri kompozitlerin kullanimini sinirlandirmaktadir (Tash and Mahmoud, 2016).
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In situ Kompozitlerin Uretim Yéntemleri
Ekzotermik Yayillma (XD)

Bu iiretim yonteminde reaktanlar (tepkime maddeleri) matrise katildiktan sonra
coziinlirler ve siv1 ergiyik icerisinde difuze olurlar. Tepkimeye girebilmek icin ergiyikten 1s1
enerjisi ¢ekerler. Sonug olarak seramik partikiiller yerinde reaksiyonlarla olusurlar (Zhu et al.
2013). Bu teknikle iiretilen kompozitler, ince seramik partikiiller igerirler (<1 um) ve takviye

hacim oranlar1 genis bir aralikta degisebilir (Zhu et al. 2010).

Reaktif Sicak Presleme (RHP)

Yontem esas olarak hizli sinterleme ve yogunlastirma amaci igerir. Sinterleme
sonrasinda olusan poroz mikroyapiy1 yogunlastirmak amaciyla presleme islemi gergeklestirilir.
Bu yontem sayesinde toz karisimini olusturan bilesenlerden sinterlenmemis olanlari, sicaklik
artistyla birlikte reaksiyona girebilmektedir (Ergiin, 2006). Sicak presleme, matrisin yar1 sivi-
yari kati sicaklik araliginda genellikle 1-3 MPa olarak uygulanir (Tjong et al. 2004). Bu yontem
ile kuvvetlendirici ve daha yogun bir kompozit yapisi olusturma, tek adimda basariyla elde
edilebilir (Liu et al. 2016). Bu tez galismas1 kapsaminda kullanilan ve kesit goriiniisii Sekil
16°da yer alan sinterleme firminin igerisine yerlestirilen kalibin haznesinde yer alan toz
karigimu, istten tek yonlii veya alt ve listten olmak iizere ¢ift yonlii olarak bir zimba vasitasiyla
preslenir. Kalibin altinda, uygulanacak basinci karsilayabilmesi amaciyla bir destek levhasi
bulunmaktadir. Firina bir gaz girisi kanalinin bulunmasinin yanisira sinterleme islemi vakum
ortaminda da gergeklestirilebilir. Ayrica numunenin sicakligini 6lgmek amaciyla kalibin toz
haznesine ¢ok yakin bir mesafede termokupl girisi mevcuttur. Firmn, rezistanlarla 1sitilmakta
olup dis ortama gerceklesecek 1s1 transferini onlemek amaciyla genellikle izolasyon tuglasi

kullanilmaktadir.

18



Presleme yonii

/ Zimba

Rezistanslar

Gaz girisi

Kalip ve toz

haznesi ¥ Termocupl

Destek
levhasi

[zolasyon tuglasi

Sekil 16. Sinterleme firminin kesit goriiniisii

Mekanik alasimlama, {i¢ eksenli turbula mikser igerisinde veya alkol esliginde el ile
homojen olarak karistirilan tozlar, yogunluk artis1 saglayabilmek amaciyla soguk olarak
preslemenin ardindan ¢esitli sicaklik, basing, 1sitma-soguma hizlari, sinterleme siiresi, farkl
gaz atmosferleri vb. parametrelerin uygulanmasinin ardindan sicak olarak preslenirler.
Kompozitlerin igerdikleri takviye elemanlari, matris igerisinde kimyasal reaksiyonlarla elde
edilirler (Tjong et al. 2005). Bu islemde sicak presleme basinci genel olarak soguk presinkinden
daha diisiiktiir. Reaktif sicak presleme ile iiretim yontemi, yiiksek sicaklik ve basing gerektiren
diger yogunlastirma iglemlerine gore daha diisiik maliyetli ve yiiksek islevsellik 6zelliklerine

sahiptir (Ma et al. 2017).

Dogrudan Reaksiyon Sentezleme (DRS)

Toz karisimlarinin direkt olarak eriyik haldeki matrise eklendigi iretim yontemidir.
Yontemin avantajlar1 arasinda homojen dagilimli ince takviye elemanlarinin olusturulabilmesi
ve temiz matris-takviye arayiizeyi elde edilebilmesi yer almaktadir (Changlin et al. 2016).
Takviye elemanlarmin olusmasi esnasinda eriyigi oksijenden korumak amaciyla ortama Ar gazi

ilavesi yapilmasi gerekir. Bu konuda yapilan bir ¢alismada; yiiksek kalite MgzN2 tozu, N2 gazi
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ile Mg tozunun, 650°C-800°C sicaklik araliklarinda 1 saatlik dogrudan nitriirleme reaksiyonu

sayesinde sentezlenebilmistir (Zong et al. 2010).

Hizh Katilasma Prosesi (RSP)

In situ fazlar iceren kompozitlerin hizli bir sekilde sogutulmasi sonucunda yiiksek sertlik
ve kirtlma tokluguna sahip oldugu iiretim yontemidir (Pan et al. 2017). Soguma hizlarinin 102-
106 K/s araliklarinda degistigi proses sonucunda ince taneli bir mikroyapi elde etmek miimkiin
olmaktadir. Su et al. (2013)’de, lazer bolgesel eritme isleminde hizli katilasma prosesinin

uygulanmasi sonucunda 300 nm’nin altinda ultra ince taneli bir mikroyap1 elde etmislerdir.

Reaktif Sikistirmali Dokiim (RSC)

Sikistirmali dokiim yonteminde daha az hata oranina sahip dokiim iiriinleri olusturma
potansiyeli hayli yiiksektir (Li et al. 2009). Geleneksel dokiim yontemlerinde porozitenin
Onlenememesi ve homojen olmayan dagilimlar sikca rastlanan bir durumdur. Bu nedenlerle
matris icerisinde olusturulmak istenilen kuvvetlendiricilerin in situ reaksiyonlarla tiretildigi,
homojen ve daha yogun kompozit yapilarinin elde edildigi sikistirmali dokiim yontemi, dovme
ve dokiim islemlerinin avantajlarini bir araya getiren modern dokiim tekniklerinden biridir (Lus
et al. 2015). Eriyik metalin kaliba dékiildiikten sonraki uygulanan basing, kalibin 6n 1sitma

sicakligi, lirliniin soguma hizi, eriyigin akis hizi vb. islemin parametrelerini olusturmaktadir.

Kendiliginden Yiiriiyen Yiiksek Sicaklik Sentezlemesi (SHS)

Yontemin esasi; kendiliginden yayilim gosteren ve enerjisini reaktanlardan ekzotermik
reaksiyonlarla tiireten yiiksek sicaklik sentezine dayanmaktadir (Mishra et al. 2014).
Sikistirilmis toz karisimlar ateslenerek reaksiyonlar baslatilir. Ilk reaksiyon sonucunda biiyiik
miktarda 1s1 agia ¢ikar ve daha sonra yanma dalgasi numune boyunca ilerler (Bernert et al.
2013). Reaksiyonlar sirasinda yanma dalgasinin hizi, 1-20 mm/s araliginda degisir (Merzhanov,
2004). SHS metodu karmasik ekipmanlar gerektirmez; yiiksek zaman verimliligi, iyi arayiizey

baglanma ve diisiik enerji tiikketimi avantajlarina sahiptir (Yuan et al. 2011).

Sinterleme

Sinterleme islemi, t0z pargaciklarinin birbirine baglanmasini saglamasi sonucunda
malzeme 6zelliklerinin bilyiik 6l¢lide iyilesmesine ve mukavemetin artmasina neden olan bir
1sitma islemidir (German, 2007). Sinterleme sartlarina bagh olarak, s6z konusu parcaciklar
arasinda bir bag olusarak birlesen parcaciklar mukavemet kazanir (German, 2014). Sinterleme
ile es zamanl olarak uygulanan basing (presleme) sayesinde iiretilen malzemenin yogunlugu

artarak, gézenek miktar1 biiyiik oranda azalmaktadir. Sicak presleme olarak adlandirilan bu
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islem diisiik basinglarda (1-3 MPa) gergeklestirilmektedir. Birlestirilmek istenen metal
tozlarmin (pargaciklarin) baslangigta kati halde iken soguk olarak preslenmesi ise soguk
presleme islemidir. Genellikle 7-10 MPa araliginda preslenen tozlarin soguk olarak kaynak
edilmesi neticesinde ham yogunluk (sinterleme 6ncesi yogunluk) elde edilmektedir. Sinterleme
ortam1 olarak indirgeyici, nitriirleyici, karbiirleyici, notr ve oksitleyici gazlar kullanilmaktadir
(Yamanoglu, R.). Gazlar Hz, CO2, N2, CHa, Ar, O2, He olarak siralanabilirken sinterlemenin
yapilabildigi bir diger ortam da bir pompa vasitasiyla saglanan vakum ortamidir. Sinterleme
firinlarinda kullanilan 1sitici elemanlarin  genellikle 1000°C-3000°C sicaklik araliginda
calismasi beklenmektedir. Bunun igin Ni-Cr, MoSiz, W, aliiminyum molibden, grafit gibi
wsiticilar tercih edilmektedir (Eroglu, 2007). Parti ve siirekli firinlarin kullanildigi sinterleme
islemleri i¢in, 6l¢iimde ¢ok diisiik toleranslara sahip 1sil giftlerle (termocupl) sicaklik dlgiimleri

yapilmaktadir.

Asinma

Asinma en genel olarak, birbiriyle temas eden yiizeylerden mekanik etkiler neticesinde
malzeme kaybi anlamina gelmektedir. Asinma neticesinde makine elemanlar1 ¢ogunlukla
kullanilamaz hale gelirler. imalat, kimya ve metaliirji sektorlerinde siklikla rastlanan hasar
mekanizmalarimin ytizdelik oranlar halinde verildigi Tablo 6°’da asinma ve erozyon olaylarinin

%3’liik bir paya sahip oldugu goriilmektedir.

Tablo 6. Hasara neden olan mekanizmalarin yiizdelik oranlari (Ay, 2004)

Hasar Mekanizmasi %
Korozyon 29
Yorulma 25
Gevrek Kirillma 16
Asirt Yiikleme 11

Yiiksek Sicaklik Korozyonu
Gerilmeli Korozyon

Siiriinme

w w o

Asmma veya Yenme

Temas eden yiizeylerde olusan malzeme kayiplarinin asinma olarak nitelendirilebilmesi

i¢in su sartlarin saglanmig olmasi gerekmektedir (Erdogan, A.; Erdem, S., 2006):

a) Mekanik bir etkinin varliginin olmast,
b) Siirtiinme,

€) Yavas fakat siirekli olmasi,
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d) Malzeme yiizeylerinde degisiklik olusturmasi,

e) Istenilmedigi halde olusmas.

Asinma olayinda (Kurgan, N.);
¢ Asinan (esas malzeme),

¢ Asindiran (kars1 malzeme),
% Uygulanan yiik,

%+ Izafi hareket unsurlarinin birarada olmasi gerekmektedir.

Asmnan (esas malzeme): Asinmaya maruz kalan veya asinma dayanimi ol¢iilmek

istenen malzemedir.

Asindiran (kars1 malzeme): Dayanimi dlgiilen malzeme ile temas halinde olan kati,

stv1 veya gaz formlarindaki unsurdur.
Uygulanan yiik: Malzeme ciftlerine etkiyen kuvvettir.

Izafi hareket: Temas halindeki malzemeler arasinda yuvarlanma, ¢arpma veya kayma

tirlerindeki goreceli harekettir (Terkesli, 2017).

Malzeme ciftleri arasinda meydana gelen asinma mekanizmalar1 ¢ok ¢esitli olmakla
beraber, asagida 6zellikle Al kompozit malzemeler ile ilgili literatiirde en ¢ok rastlanan asinma

tiirleri agiklanmig olup tez konusuyla alakali 6rnekler iceren caligsmalara yer verilmistir.

Adhesiv asinma: Yapisma aginmasi olarak da bilinen adhesiv aginma; temas halindeki
parcalarda olusan soguk kaynaklanma neticesinde sertligi daha diisiik olan parcadan malzeme
kayb1 sonucunda ortaya ¢ikan aginma tiiriidiir. Adhesiv asinma, birbirine benzeyen veya daha
kolay alagim yapabilen malzeme giftleri arasinda meydana gelir (Anonim 2018b). Adhesiv
asinma, en ¢ok rastlanan aginma tiirii olmasiyla birlikte genellikle hasar1 hizlandiricr etkisi
bulunmamaktadir (Kurgan, N.). Matik ve Tanatti, 2017°de iirettikleri bir grup numuneden,
agirlikca diisiik degerlerde seramik partikiiller igeren Al numunelerin asinma yiizeylerinde,
adhesif aginmaya bagli olarak plastik deformasyon ve kopma seklinde malzeme transferlerini
gozlemlediklerini dolayisiyla bu numunelerde adhesiv asinma mekanizmasinin gerceklestigini

bildirmektedirler.

Abrasiv asinma: Malzeme ylizeylerinin, kendisinden daha sert parcaciklarla basing
altinda etkilesmesi ile sert parcaciklarin yiizeylerden pargacik kaldirilmasi seklinde gelisen,
yirtilma veya ¢izilme aginmasi olarak da bilinen asinma tiiriidiir (Varol, 2016). Temas halindeki
malzemelerden biri digerinden daha sert, piiriizlii bir ylizeye sahipse izafi hareketin ve temas
basincinin sonucunda kars1 malzemenin yiizeyinden talas kaldirarak asindiriyorsa bu asinma

iki cisimli (two body) abrasiv asinma olarak; malzeme c¢iftleri arasinda serbest¢e hareket
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edebilen, arayiizeye disaridan girmis yabanci tanecikler veya asinma talasi gibi parcaciklar
mevcutsa bu asinma ise ti¢ cisimli (three body) abrasiv aginma olarak isimlendirilir (Anonim
2021f). Ark vd. 2017°de, 550°C sicaklikta, 200 MPa basing uygulayarak 2 saat boyunca
sinterledikleri saf Al ve agirlik¢a %15 Al2O3/Al numunelerin ball-on-disk yontemiyle asinma
testlerini gerceklestirdikten sonra yaptiklart SEM incelemelerinde; Al toz metal par¢ada aginma
mekanizmasini adhesiv olarak gozlemlerken; kompozit malzemede, kompozitten ayrilan Al2O3
partikiillerinin agindiric1 bilye ve kompozit ara yiizeyinde agindirici olarak rol aldigindan dolay1

hem adhesiv hem de abrasiv asinma mekanizmalarinin etkin oldugunu bildirmektedirler.

Delaminasyon asinmasi: Yorulma asinmasinin bir tiirii olarak bilinen delaminasyon
asinmasi; Yiizey altinda bulunan, gerilme konsantrasyon bolgeleri olarak gorev {istlenen
porozitelerin yiizey altinda catlaklara neden olmasi ve bu ¢atlaklarin ilerlemesi sonucu olusan
asinma tlridir (Saklakoglu, 2016; Sinha, 2015). Kelime olarak, katman ayrilma asinmasi
anlamindadir (Tekin, 2006). Bu asinma mekanizmasmin diger bir adi da kavkima olarak
bilinmektedir (Anonim 2016d). Alidokht et al. 2013°de, pin-on-disk yontemiyle asinma
testlerini gerceklestirdikleri Al matrisli farkli kuvvetlendiriciler igeren kompozitlere 10-40 N
araliginda degisen yiiklerle sonucunda; 10-25 N araligindaki yiiklerde daha piiriizsiiz ve
oluklardan olusan aginma izlerinin 40 N’lik yiikiin uygulanmasiyla beraber kiiciik catlaklar ve
yiizeysel kraterlerden olusan izlere doniistiigiinii dolayisiyla delaminasyon ve abrasiv aginma

mekanizmalariin birlikte ger¢eklesmeye basladigini bildirmektedirler.

Erozyon asinmasi: Kati veya sivi haldeki parcaciklarin malzeme yiizeyine ¢arpmasiyla
meydana gelen asinma mekanizmasidir (Koraman, 2011). Pervane kanatlari, boru dirsek i¢leri
ve pompalarda siklik¢a goriilen bir asinma tiirtidiir. Asinma orani, ylizeye ¢arpan parcaciklarin
saldir1 agisina ve hizina bagl olarak degiskenlik gosterip, diisiik ac1 degerlerindeki saldirilarda
(<30°) asnma orani, direkt olarak malzemenin sertligine baghdir. Eger saldir1 agis1 30°-90°
araliginda ise agindirici pargaciklar malzemeyi deforme ederek malzemeden parga koparabilir

(Anonim 2020Db).

Altiminyum matrisli kompozitlerin iiretiminin hedeflerinden birisi de malzemelerin
asinma Ozelliklerinin iyilestirilmesidir (Arik et al. 2017). Bunu saglayabilmek amaciyla
aliminyum matris icerisinde Al203, TiBz, AlsCs, SIC, TiC, B4C gibi sert seramik
kuvvetlendiriciler tretilir. Tez ¢aligmasi kapsaminda matris igerisinde elde edilen Al>O3 ve
TiB2 kuvvetlendiricilerinin 6zellikleri asagida yer alirken, literatiirde bolca adi gecen AlsTi

fazinin 6zelliklerinden de kisaca bahsetmenin faydali olacag: disiiniilmektedir.
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Takviye Elemani: Al2O3

Termal sok direnci, yiiksek mukavemeti, korozyon direnci gibi 6zelliklerinden dolay1

tercih edilen Al;O3 (aliimina)’in kullanim alanlart;

a)
b)
c)
d)
e)
f)

9)

Zimpara kagit ve diskleri,

Rotorlar,

Kalga protezi, dis implantlar1 (Fu et al. 2000),

Nozullar,

Refrakterler,

Kumlama sistemleri ve boya isleri 6ncesinde ylizey hazirlama islemleri (Anonim
2019c),

Motor silindir gomlekleri, ekstruder vidalar1 (Anonymous 2021) olarak

siralanabilir.

Al>03’in diger 6zellikleri Tablo 7’deki gibidir:

Tablo 7. Al;0z’in 6zellikleri (Anonim 2018a, Anonim 2019d)

Sertlik 15-19 GPa

Poisson orani 0,22

Termal iletkenlik 20-30 W/m.K
Teorik yogunluk 3,95 g/cm?®
Mekanik yiik olmadan ¢aligma sicakligi 1000°C-1500°C
Cekme Mukavemeti 240 MPa

Elastisite modiilii 340 GPa

Elektrik direnci 1x10%*-1x10% Qcm

Takviye Elemani: TiB2

Yiiksek erime noktasi, yiiksek sertlik ve elastisite modiilii, 1yl asinma direnci ve termal

kararlilig1 sayesinde takviye elemani olarak tercih edilmektedir (Shackelford and Alexander,

2001). Partikiil haldeki TiB>, eriyik haldeki aliiminyum ile reaksiyona girmedigi i¢in takviye-

matris ara yiizeyinde gevrek reaksiyon tiriinleri olusmaz (Tjong et al. 2005). Kesici takimlarda

ve zirh malzemesi olarak kullanim alanlart mevcuttur. 2980°C erime noktasina ve 1800-Knoop

sertlik degerine sahip olan bu partikiiliin diger 6zellikleri Tablo 8’deki gibidir.
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Tablo 8. TiB.’tin mekanik ve fiziksel 6zellikleri (Anonymous 2020b)

Sertlik 1800 Knoop
Poisson oran1i@20°C 0,108
Termal iletkenlik 25 W/m.K
Teorik yogunluk 4,52 g/lcm?3
Erime noktast 2980°C
Molekiil agirlig 69,54 g/mol
Yiizey alam 0,25 m?/g
Siirtiinme katsayisi@500°C 0,9

Kirilma toklugu
Kristal yap1
Renk

5-7 MPa*m?*?
Hegzagonal

Griden koyu griye

Takviye Elemam: Al3Ti

Tetragonal yapili bir kuvvetlendirici olan AlsTi yiiksek sicaklik uygulamalarinda
kullanilabilirliginin yannda yiiksek elastisite modiiliine, iyi oksidasyon ve korozyon direncine,
diisiik yogunluga ve yiiksek erime noktasina sahiptir (Gupta ve Daniel, 2018; Nikitin et al.
2000). Saf Alile kiyaslandiginda termal iletkenligi yirmi kat daha diistiktiir (Suzuki et al. 2019).
Intermetalik bir faz olan AlsTi alasimi sahip oldugu kristal yapisindan dolay1 oldukca gevrektir
dolayistyla bu fazin varligi nedeniyle Al kompozitlerin plastik deformasyon yetenegi diisiiktiir.

AlzTi’un 6zellikleri Tablo 9’da yer almaktadir.

Tablo 9. AlsTi’nin 6zellikleri (Suzuki et al. 2019)

ozelligidir (Safoglu,

Erime noktas1 1350°C
Teorik yogunluk 3,4 g/cm?®
Elastisite modiilii 217 GPa
Termal iletkenlik 10-12 W/m.K

Firmin Isitma Hizinin Artirilmasi

Maddeleri ayirt etmek amaciyla kullanilan 6zdireng, malzemenin en iyi bilinen elektrik

R=p,

Burada;
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1990). Isitma amagh kullanilan rezistanslarin direnci; rezistans

malzemesinin 6zdirenci, boyu ve alani ile iligkilidir ve Esitlik 7°deki gibi formiilize edilir:
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R: Rezistansin direnci (ohm)

p: Rezistansin 6zdirenci (ohm X m)

L: Rezistansin uzunlugu (m)

A: Rezistansin kesit alan1 (m?)

Isitic1 eleman (rezistans) lizerinden gecen akimin artirilabilmesi igin rezistansin
direncinin diismesi gerekmektedir. Yiikselen sicaklikla beraber malzemelerin direnglerinin de
arttigr diistintiliirse (Anonim 2016a) rezistans direncinin diismesi igin 1siticinin boyunun
kisaltilmasi1 veya kesit alaninin artirilmasi uygulamada kolaylik saglamaktadir. Kesit alaninin
artmasi, beraberinde maliyet artisin1 da getireceginden dolay1 1sitma yapilan hacimlerin
kiictiltiilerek 1siticinin boyunun kisaltilmasi daha pratik olacaktir. Boylelikle rezistansin birim

zamandaki 1sitma hizinda (°C/dakika) artis gozlenecektir.

Bu noktaya kadar yapilan literatiir arastirmalarinin ve bu tez ¢alismasmin amaci;
tiretilmesi hedeflenen Al2O3 ve TiBg igerikli Al kompozit malzemelerin baslangi¢ bilesimleri
basta olmak iizere maliyetleri diistirilerek liretimlerini gerceklestirebilmek; ham yogunlugu
artirmak amagcli tiretimden once uygulanan soguk presin ve iiretimden sonra kompozit
numunelerdeki poroziteleri minimuma indirgemek igin gergeklestirilen sicak preslemenin
yogunluga katkisini belirleyebilmek; in situ (yerinde) kimyasal reaksiyonlarla Al>O3z ve TiB>
fazlarinin hangi sicakliklarda olustugunu ve bu fazlarin haricinde bir fazin varligimin
olup/olmadigimi saptayabilmek; artirilan 1sitma hizinin faz doniisiimlerine etkisini ortaya
koyabilmek; sinterleme sonrast numunelerin sogumalarini, kaliba ve numunelere zarar
vermeden hizlandirabilmek; kompozit numunelerin tiretimi sirasinda tiretim sicakliklar1 olarak
belirlenen 900°C ve 1000°C arasindaki 100°C’lik sicaklik farkinda numune o6zelliklerinin
degisimini, 6rnegin kuvvetlendiricilerin sekil ve boyutlarini, hacim igeriklerini (miktarlarini)
belirleyebilmek; 15-30-45 ve 60 dakikalik sinterleme siirelerinde mikroyapidaki degisimleri
gozlemleyebilmek; sinterleme firininin 6zellikle 1sitma hizinin en diisiik maliyetle nasil
artirilabileceginin yollarin1 arastirmak; firna dolayisiyla kompozit numunelere uygulanan
yavas ve hizli 1sitma/soguma hizi parametrelerinin iiretilen numunelerin sertlik, basma ve

asinma dayanimlar1 lizerine etkilerini inceleyebilmektir.
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MATERYAL VE YONTEM

In situ fazlar igeren alliminyum metal matrisli kompozit numunelerin {iretimi i¢in
fiziksel 6zellikleri Tablo 10°da verilen Al, TiO2 ve B2Os baslangig tozlar1 belirlenen miktarlarda
karisim halinde kullanildi. Yapilan tiim karisimlar toplam 25 gr.’lik numuneler elde edilecek

sekilde hazirlandi.

Tablo 10. Baslangig tozlarinin fiziksel 6zellikleri ve miktari

Baslangic Tozlar1 Kristal Saflik (%) Boyut (um) Yogunluk Miktar
Yapi (gr/em?) 9
Al (AL-100) Yiizey merkezli 99,9 1-5 2,699 18
CAS Numarasi: 7429-90-5 kiibik
Atomize, AEE
TiO2 (T1-602) Tetragonal 94 0,3-1 4,260 4
CAS Numarasi: 13463-67-7
Rutile, AEE
B203 Hegzagonal 98,5 297 2,460 3
CAS Numarasi: 1303-86-2 (50 mesh)
Icerik: H,O-Fe-SO4
Alfa Aesar

Numunelerin iretimi i¢in reaktif sicak presleme yontemi kullanildi. Baglangi¢ tozlar
iki saat siireyle li¢ eksenli bir turbula mikser igerisinde homojen olarak karistirildi. Karistirma
islemi bittikten sonra toz karigimlari, nem gidermek maksadiyla kurutma firininda (etiiv) 70°C
sicaklikta bir saat siireyle bekletildi. Hazirlanan toz karigimlar tek eksenden basmali kare
tretim kalibr icerisine yerlestirildi (Sekil 17). Kaliplar H13 sicak is takim ¢eliginden imal
edilmistir. Sinterleme sonrasi kalip bilesenlerinin kolaylikla ayrilabilmesini (birbirleriyle
kaynamamasini) saglamak amaciyla 1100°C sicakliga kadar dayanikli aliiminyum/bakir bazli
sprey seklinde gres yaglayict kullanilmistir (Wiirth — AL 1100). Toz partikiilleri arasindaki
bosluklarin giderilmesi amaci ile tiretim kalib1 5 dakika siireyle, 20/dak. hizinda orbital hareket
yapan bir ¢alkalayici tizerine yerlestirildi (Sekil 18). Numunelerin yogunlugunu artirmak amaci
ile uygulanmasi gereken soguk presleme islemi 40 ton kapasiteli bir hidrolik pres (Hidroliksan)
yardimiyla 70 bar basing altinda 2 saat siireyle gerceklestirildi (Sekil 19). Daha sonra igerisinde
toz karisimi bulunan kalip, argon (Ar) gazi atmosferi altinda (Sekil 19°da sol arka taraftaki Ar
tiipii vasitasiyla) hazir tutulan, 6zel tasarim, 1200°C sicakliga kadar ¢ikabilen elektrikli bir firin
icerisine yerlestirildi. Firmn, 5 kW giiciinde olup, arka tarafinda bulunan sigorta panosuyla
yonetilmektedir. Sigorta panosuna monteli bir programatdr vasitasiyla istenilen sicaklik ve

zaman degerleri kolayca ayarlanabilmektedir. Uretim sicakligina ulasildiktan sonra toz
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karisimlar1  farkli  sicakliklarda, siirelerde ve 1sitma-soguma hizlarinda sinterlendiler.
Numuneler, yerinde reaksiyonlarin gergeklesmesinin ardindan eriyik sicakligi, Al’un yar1 sivi-
yar1 kat1 sicaklik araligina disiiriiliip elde edilen iiretimleri yogunlagtirmak amaciyla sicak
olarak tekrar preslendiler. Sicak presleme esnasinda hem poroziteyi azaltmak hem de eriyigin

kalip disina s1izmasini engellemek maksadiyla 10 barlik bir basing uygulandi.

Sekil 17. Toz karisimlarmin ierisine yerlestirildigi tek eksenden basmali kalip firin1 (Onal, M.,
2010)

Sekil 18. Uretim kalibmin yerlestirildigi calkalayici
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Sekil 19. 40 ton kapasiteli hidrolik pres ve lizerine yerlestirilmis olan sinterleme firin (Onal,
M. ve Gavgali, M., 2016; Onal, M., 2010)

Numunelerin iiretiminde basing, sicaklik, sinterleme siiresi ve 1sitma/soguma hizlari
parametreleri denendi. Basingtan kasit; sinterleme Oncesi uygulanan soguk presleme
(peletleme) islemidir. Once diisiik basinglarda yapilan presleme islemi daha sonra iiretilen
numunelerde daha da artirilarak basincin kompozitler tizerindeki etkisi incelendi. Uygulanan
diisiik basing 30 bar, yiiksek basing ise 70 bar olarak secildi. Diigiik basincin daha 6nceki
caligmalarda da, mikro yapidaki porozitelere engel olamadigi gozlendigi i¢in numunelere 70
barlik soguk presleme basinci uygulandi. Presleme siiresi her iiretim i¢in iki saat olarak se¢ildi.
Siire boyunca toz partikiilleri arasindaki bosluklar ve toz karigimi {izerine uygulanan basing

zamanla azaldigindan dolayi1 basing siirekli takviye edildi.

Numunelerin tiretimleri 900°C ve 1000°C’de gergeklestirilmistir. Sinterleme siireleri ise
15-30-45 ve 60 dakika olarak segilmistir. Isitma hiz, ilk tiretilen numune grubunda; 900°C igin
ortalama 6,45°C/dak. ve 1000°C igin - 5,82°C/dak. olarak tespit edilmistir. Bu hizlar, firinin
calistigr andan itibaren belirlenen sicakliga ¢ikma siiresi arasindaki zaman farki Olgiilerek
hesaplanmistir. Her deney iki tekrarli olarak yapilmistir. Soguma islemi ise iki farkli soguma
asamasindan ibarettir. Bunlardan ilkini, numunelerin belirlenen sinterleme siiresinin sonuna
gelindikten sonra matrisin yar1 kati-yari sivi sicakliga diistiigii 580°C’e kadar firin igerisinde
bekletme; ikincisini ise firindan c¢ikarildiktan sonra oda sicakliginda sofguma islemleri
olusturmaktadir. Bu yiizden ilk numune grubu i¢in uygulanan ¢evrim yavas i1sitma/yavas
soguma (Y/Ys) olarak isimlendirilmistir. Ikinci numune grubunda ise 1s1tma ve soguma hizlari

¢ok daha yiiksektir ve soguma islemi ilkine gére daha farklidir. Soyle ki; yine iki asamadan
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olusan sogumanin ilki firin igerisindeki numunelerin sicakliginin 580°C’e, dis hava kaynakli
bir fan vasitasiyla hizlica diisiiriilmesi ve firindan ¢ikarildiktan hemen sonra 0,35 L/dak.’lik
sabit su debisi altinda, tiretim kalibinin ¢atlamasini 6nleyecek sekilde alt kaliba su verilerek
sogutulmasindan olugmaktadir. Bu numune grubuna uygulanan ¢evrim ise hizli 1sitma/hizhi
soguma (Hi/Hs) olarak adlandirilmigtir. Tablo 11’de her iki ¢evrime de ait datalar

bulunmaktadir.

Tablo 11. Her iki ¢evrime ait 1sitma ve soguma hizlari

Isitma hiz1 Firinda soguma hizi QOda sic. soguma
Numune (°C/dak) (°C/dak) iz (°C/dak)
Grubu (900°C - 1000°C) (900°C - 1000°C) (900°C - 1000°C)
1 (Y\/Ys) 6,45 - 5,82 6,97 — 6,42 553-5,44
2 (Hi/Hs) 18,29 - 17,5 13,17 -12,11 22,8 - 20,96

Isitma hizinin artirilmak istenmesinin nedenlerinden birisi; tiretim esnasinda yavas
1sitma hizlarinda olusan intermetalik fazlarin olusumlarinin hizli bir sekilde 1sitma neticesinde
engellenmesidir. Boylece bu fazlarin kompozit biinyesinde olusturdugu gevrekligin Oniine
gecilmesi ve Kompozit numunelerin sertlik, mukavemet ve aginma degerlerinin artmasini
saglamaktir. Bu fazlardan en belirgin sekilde olusan1 Al3Ti (aliiminyum titan) fazidir. Bu gevrek
faz aliminyumun yaklasik olarak 670°C’de ergimesinden hemen sonra olusabilmekte ve
mikroyapida kaba rotlar (¢ubuklar) seklinde yer almaktadir. Literatiirden elde edilen bilgiler
15181nda; boyutlar: genellikle 100 pm’den biiyiik olan bu fazin elimine edilebilmesi i¢in ya hizli
bir 1sitma/soguma ¢evriminin uygulanmasi ya da yiiksek sinterleme sicaklik ve siirelerinin
tercith edilmesi gerekmektedir. Yiiksek sicaklik sartlari tiretim kalibina zarar verdiginden ve
bunun yaninda sinterleme firininin maksimum 1200°C’e ¢ikabilmesi ve bunun igin de uzun
bekleme siirelerine ihtiya¢ duyulacagindan daha pratik bir yontem olarak isitma hizinin
artirtlmasinin mantikli olacag: diistiniilmiistiir. Isitma hizinin artirilmasi aslinda pratigi ¢cok da
kolay olmayan bir islemdir. Ciinkii kullanilan sinterleme firminda 1sitict eleman olarak tel
rezistans sistemi tercih edilmistir. Endiistriyel firinlarda tel 1sitict sistemlerinin kullanimlari
daha yaygindir. Ancak tel 1siticilarin da baglangicta hizli bir 1sitma yapabildikleri daha sonra
ise 600-700°C sicakliklarda isitma kapasitelerinin diistiigii dolayisiyla bunun da sistemin
toplam 1smnma hizinin diismesine neden oldugu c¢alismalar kapsaminda bir¢ok defa
gozlenmistir. Bu olumsuzlugun 6niine gegebilmek amaciyla mevcut sinterleme firininin
yaklasik olarak; 20 cm x 20 cm x 20 cm = 8.000 cm?® olan i¢ hacminin, daha da kiigiiltiilerek 1s1
kayiplarinin engellenmesi ve daha kii¢ilik bir hacmi 1sitmanin daha hizli olacag diisiincesinden

hareketle 1sitma alani, igeriden ates tuglalariyla kaplanarak 1sitma hacminin 17 cm x 14 cm x
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10 cm = 2.380 cm®e yani yaklasik 1/4’ine indirilmesi denenmis ve bu sekilde firinin 1sitma
hizinin yaklasik olarak 3 katina ¢iktig1 gozlenmistir (Tablo 11) (Sekil 20). Firinin bu haliyle
ikinci grup numuneler {iretilmis ve yalnizca isitma i¢in beklenilen siirenin-1000°C igin- 167

dakikadan 56 dakikaya diistiigii g6zlenmistir.

Sekil 20. Isitma hacmi diistiriilmiis firinin goriintiisii

Ikinci grup numunelerde 1sitma hizina ek olarak bir de soguma hizinin artirilmasi
parametre olarak denenmistir. Soguma hizinin artirllmasiin nedeni; kompozitlerin mekanik
Ozelliklerinin artmasini saglamaktir. Ciinkii birinci grup numunelerin sinterlemeden sonra
matris bileseni olan aliiminyumun yar1 sivi-yar1 kati sicakligina inmesinin hemen ardindan
sicak olarak preslenerek firindan ¢ikarilmalari ig¢in gegen siire yaklasik olarak 900°C igin 46
dakika, 1000°C i¢in 65 dakika olarak oOlgllmiistiir. Bu siire zarfinda tane biiylimesinin
yagsanmasi kaginilmaz bir durumdur. Hizli soguma sartlarinda ise bu siire 24 ve 34 dakikaya
kadar diistliriilmiistiir. Soguma hizinin artirilmasi ile mukavemet ve sertlik degerlerinin artigina
bagli olarak kompozitlerin asinma direnglerinin de artirilmasi hedeflenmistir. Hizli soguma
islemi i¢in; belirlenen sicakliklara kadar 1sitma ve bu sicaklikta tutma islemlerinin
tamamlanmasiin ardindan firmin kapaklar1 agilarak kalibin temas halinde oldugu metal
parcaya (zimbaya) bir fan vasitasiyla ortam havasinin haricinde daha soguk bir hava iiflenerek
(12 m¥dak.) kalibin dolayisiyla iiretilen kompozit numunelerin daha hizli sogumalar
saglanmistir. Bu yontem i¢in denemesi yapilan lretimlerin 6rnek goriintiileri Sekil 21°de

verilmistir.
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Sekil 21. Zimbaya soguk hava iifleyen fan

Firin igerisindeki sicakligin 580°C’e inmesinin hemen ardindan sicak preslenerek
firmdan ¢ikarilan kalibin birinci gruptaki numunelere nazaran daha hizli bir sekilde
sogumasinin saglanabilmesi amaciyla sulu soguma ortaminda kalibin ¢arpilmasini/¢atlamasini
onlemek amacli, debisi hayli diisiik olan bir su beslemesiyle soguma islemi yapilmistir. Kalibin
alt kisimlarina verilen diisiik debili su sayesinde 6nceden kalibin ve numunelerin sogumasi igin
gereken siirenin -1000°C i¢in- yaklagik 102 dakikay: buldugu soguma siiresinin 27 dakikaya
diistiigii gozlenmistir (Sekil 22 ve 23).

Sekil 22. Su ortaminda soguma
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Sekil 23. Dijital sicaklik 6lger

Her bir deneyin iki tekrarli olarak yapildig: iiretim sisteminde her bir sicaklik i¢in 8
deney (tekrari ile birlikte) yapilmistir. Uretilen kompozit malzemelerden en az iki numune
cikarilarak, yapilan metalografik islemlerden sonra (numune kesme cihazinda kesme, bakalite
alma, tek diskli zimpara ve parlatma cihazinda 120-1200 mesh arasi SiC zimparalarda
temizleme, 6-3-1 mikronluk elmas siispansiyonlar dokiilerek kendinden yapiskanli ¢uhalarda
parlatma, etil alkol igerisinde en az 5 dakikalik ultrasonik temizleme) XRD analizleri, SEM ve

EDS incelemeleri yapilmistir.
Uretilen numunelerin karakterizasyon islemleri asagida verilen yontemlerle yapilmistir.

Yogunluk Olgiimleri (Tartimsan, TTS 1000): Numunelerin goriiniir kati
yogunluklarinin 6l¢iilmesi amaciyla Arsimet Yontemi kullanildi. Yogunlugu bilinen bir sivi
yardimi ile goriiniir yogunlugu hesaplama prensibine dayanan bu yontemde su kullanildi.
Oncesinde numuneler, iizerlerindeki hava kaynakli nemin giderilmesi maksadiyla 60°C’deki
ETUV firminda bir saat siireyle bekletildi. Agirliklar1 ortalama olarak 0,06 gram azalan
numunelerin yogunluk dlgtimleri bir Argimet kiti ve 10 mg taksimatli hassas terazi vasitasiyla

yapildu.

XRD - X-lsim Toz Difraksiyon Cihazi (Bruker, AXS D8 Advance): XRD
cihazindan, hazirlanan toz karisimlarinin dogrulanmasinda ve {iretilen kompozitlerin faz
analizlerinde yararlanildi. Elde edilen kirinim pikleri maddenin literatiirdeki kirinim deseni ile
karsilastirilarak (kirinim acilart ¢akistirilarak) kompozitlerin kimyasal yapisi belirlenmeye

calisild1.

DTA - Diferansiyel Termal Analiz Cihaz1 (Perkin Elmer Diamond): Ornek numune
ve referans numune arasindaki sicaklik farki aynmi anda Olgiilerek erime ve faz olusumlari,

endotermik ve ekzotermik pikler seklinde grafige dokiildii. Isitma ve soguma islemleri, oda
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sicakligindan 1000°C’¢e kadar 10°C/dak. ve 20°C/dak., 1000°C’den tekrar oda sicakligina kadar
yine 10°C/dak. ve 20°C/dakikalik hizlarla Ar gazi atmosferinde gerceklestirildi.

Basma Testi (Zwick/Roell, Z600): icerisinde bulunan seramik kuvvetlendiriciler
nedeniyle gevrek davranis sergileyen numuneler, TS 206: Metalik malzemelerin basma deneyi
standartina gore 10 x 10 x 5 mm Olgiilerinde kare seklinde hazirlanarak 0,01 mm/dakika hiziyla

basma testine tabii tutuldular.

Asmnma Testleri: Asinma deneyleri i¢in numuneler, 15 x 15 x 4 mm ebatlarinda
hazirlandilar. Numuneler oda sicakliginda, 20 N yiik altinda, 2 x 103 m kayma mesafesinde, 2
m/s kayma hiziyla pin-on disk test cihazinda asinma testine tabi tutuldular. Asindiran (karsi)

malzeme; AISI 52100 ¢eligi ve sertlik degeri 62 HRC (658 HB) dir.

Sertlik Olgiimleri (Innovatest, 422D): Kompozitlerin makro sertlik 6lciimleri Brinell
yontemiyle 31,25 kg-kuvvet ve 2,5 mm ¢apl bilye ile 10 saniye boyunca her numuneden 5

Olctim alinarak gergeklestirildi.

SEM-Taramah Elektron Mikroskobu (Jeol, JSM 7001F): EDS donanimina sahip
SEM cihazindan, fretilen kompozitlerin igyapt morfolojilerinin karakterizasyonunda
yararlanildi. Bu yontemde, numune yiizeyi yiiksek enerjili bir elektron demeti ile taranarak geri
sacilan elektronlar ve ikincil elektronlarin agiga ¢ikardigi sinyaller yardimiyla kompozitlerin

icyap1 gorlintiileri elde edilmeye ¢alisilmistir.

EDS- Enerji Sacihmm Spektroskopisi (Jeol, JSM 7001F): Baslangi¢ tozlarinin ve

seramik partikiillerin kimyasal bilesimlerini tespit etmek amaciyla kullanildi.
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ARASTIRMA BULGULARI

Baslangic Tozlarinin SEM Incelemeleri ve EDS Analizleri

Baslangi¢ bileseni olarak kullanilan Al, TiO2 ve B2Os tozlariin SEM goriintiileri ve
EDS analizleri Sekil 24, 25 ve 26°deki gibidir.

EHT = 15.00 kV Signal A = SE1
WD =11.5mm Mag= 10.00KX

Karadeniz Technical University
Metallurgical and Materials Engineering

| Probe = 100 pA

a)

1
F O

i B e e e e

1 2 3 4
El AN Series unn. C norm. C Atom. C Error
[wt.%e] [wt.%] [at.%a] [%a]

O 8 K-series 1048 1902 2837 2.1
Al13 K-series 4462 80098 7163 2.0

Total: 55.10 100.00 100.00
b)

Sekil 24. Al tozunun SEM gériintiisii ve EDS analizi a) 10.000 biiyiitme (Onal, M and Gavgali,
M. 2016) b) EDS analizi
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Aliiminyum tozuna ait EDS analizinde ¢ok yiiksek siddette (diisey siitundaki cps/eV:
counts per second per electron-volt) Al varligi ve ¢ok diisiik miktarda oksijen yer almaktadir.
Analizde X eksenindeki 2 keV noktasindan sonra yer alan pik, SEM incelemesi dncesinde
numunenin iletkenligini artirmak amaciyla yapilan altin-platin kaplamaya aittir. Bu nedenle

herhangi bir simgeyle gdsterilmemektedir.

Q= s .
EHT= 500 kV Signal A = InLens ZEISS
WD= 3.1 mm Mag= 10.00 KX

DAYTAM

——

297

264

231

198

165

132

99

66

33

0
0.00 1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00

lear 300 32 Cnte 2180 kaV/ Nat: Flamant-2 Nat

Element Weight % Atomic %  Net Int. Error %

oK 3493 61.65 41.83 14.57
Tik 65.07 3835 155.88 3487
b)

Sekil 25. TiO2 tozunun SEM goriintiisii ve EDS analizi a) 10.000 biiyiitme b) EDS analizi

36



Sekil 25.b’deki TiOz tozuna ait EDS analizinde Ti ve (O) piklerinin birbirine ¢ok yakin
oldugu i¢in ¢akistig1 goriilmektedir. Yine X eksenindeki 2 keV yakinlarindaki piklerin Au-Pt’e
ait oldugu disiiniilmektedir. TiO2 yapisindaki Ti ve (O)’nin atomik oranlari ve agirlikca

yiizdelerinin dogruluklart EDS analizi kanitlanmustir.

DAYTAM

EI AN Series unn. C norm. C Atom. C Error
[wt.%] [wt.%] [at.%] [%]

B 5 K-series 43.11 4311 5287 144
O 8 K-series 56.89 56.89 47.13 18.0

Total: 100.00 100.00 100.00

b)

Sekil 26. B203 tozunun SEM goriintiisii ve EDS analizi a) 41 biiyiitme b) EDS analizi
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Sekil 26.a’daki SEM incelemesinde B2O3 toz partikiillerinin 100 um 6l¢eginden kiiclik
veya daha biiyiik olduklar1 goriilmektedir. Karigima eklenen B2O3 tozunun teknik verilerine

gore ortalama tane boyutu 297 um’dir. X eksenindeki 2 keV civarindaki pik Au-Pt’e aittir.

DTA analizi

Isitma ve soguma islemlerinin Y1/Y's ve Hi/Hs ¢evrimlerindeki hizlarla Ar (argon) gazi

atmosferinde yapilmasi sonucu elde edilen DTA analizleri Sekil 27°deki gibidir.

l Endotermik

Al'un
T Ekzotermik ergimesi

'

! f

HyHs
Al TiE>
olusumun  olusumu
_‘__._-F""—lq—__-_ —
..--—“'"r_, _‘___Mf“
.l—'-.'-‘_r-

! $ YiYs

Al TiBs

el olusmmu
4801 100 2000 300 400 500 600 700 ] 200 1000

Tamgeraturs (*C)
Sekil 27. Tozlarin DTA analizleri

DTA analizleri malzemelerin faz doniisim sicakliklarin1 belirlemek amaciyla
yapilmustir. Sekil 27°deki grafikte asagi yonlii oklar endotermik (1s1 alan) reaksiyonlari, yukari
yonlii oklar ise ekzotermik (1s1 veren) reaksiyonlari simgelemektedir. Grafige gore; Hi/Hs
sartlarinda Al’'un endotermik olarak yaklasik 660°C’de erimesinin ardindan 780°C’e
gelindiginde ekzotermik reaksiyonlarla Al>Os, ardindan ekzotermik olarak 920°C’de TiB: fazi
olusmaya baslamaktadir. Y/Ys sartlarinda ise yine Al’un erimesinin ardindan 800°C’e

cikildiginda Al>Os fazi, ardindan da 950°C civarinda TiB> fazi olusmaya baglamaktadir.
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Numunelerin Yogunluk ve Porozitelerinin Belirlenmesi

Uretilen kompozit numunelerin tiimiinde aym soguk ve sicak presleme basinglari

uygulandigi i¢in yogunluklarinin hesaplanabilmesi amaciyla (8) esitliginden faydalanilmistir.

Pg= Wi psul/ (Wk— W) (8)

Burada;

pg : Numunenin goriiniir kat1 yogunlugu (g/cm?®)
Wk : Numunenin kuru haliyle havadaki agirlig1 (g)
Ws : Numunenin su igerisindeki agirligi (g)

psu : Suyun yogunlugu (g/cm®)

Uretilen numunelerden rastgele secilen bes tanesinden yapilan agirlik &lgiimleri
sonucunda - psui:l g/cm?® olarak kabul edilmistir — numunelerin goriiniir kat1 yogunluklari

ortalama olarak 2,93 + 0,005 g/cm?® hesaplanmustir.

Porozite dlgtimleri, goriinlir yogunluga bagli olarak esitlik 9’daki formiil yardimiyla

hesaplanmustir.
P=1-py/pr 9)
P : Porozite (%)
pg - Numunenin gériiniir kat1 yogunlugu (g/cm?®)
pt : Numunenin hesaplanan teorik yogunlugu (g/cm®)

Uretilen numunelerdeki kuvvetlendirilerin hacim oranlari Tablo 12°de verilmektedir.

Tablo 12. Kuvvetlendirilerin hacim oranlari

Kuvvetlendirici Hacim orant (%)
Al,O3 12
TiB: 8

Numunelerin teorik olarak hesaplanan yogunluklar1 2,99 g/cm? oldugu igin (9) esitligine

gore porozite oraninin; P= %2 civarinda oldugu goriilmektedir. .

Sertlik Olciimleri

Numunelerin makro sertlik ol¢timleri ASTM EI0 standartlarina goére hazirlanan
numuneler tizerinde Brinell yontemiyle 31,25 kg-kuvvet ve 2,5 mm capli bilye ile yapilmistir.
Yavas ve hizli 1sitma/soguma sartlari altinda numunelerin sertliklerinin 900°C ve1000°C’deki

sinterleme siireleri ile degisimleri Sekil 28 ve Sekil 29°daki gibidir.
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Sekil 28. Yavas 1sitma/soguma sartlarinda numunelerin sertlik degisimleri
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Sekil 29. Hizli 1sitma/soguma sartlarinda numunelerin sertlik degisimleri

Sekil 28 ve 29°da yer alan grafiklerde turuncu renkler 900°C’de iiretilen numuneleri,
mavi renkler ise 1000°C’de iiretilen numuneleri temsil etmektedir. Y1/Ys ve Hi/Hs sartlarinda
iiretilen her iki numune grubunda da sicaklik ve sinterleme siirelerinin artmastyla birlikte sertlik
degerlerinin de arttig1 goriilmektedir. Sekil 28’deki Y/ Ys sartlarinda iiretilen numunelerde en
yiiksek sertlik degeri degisiminin yaklasik %39’luk artis ile 128 HB’e tekabiil eden 30 dakika
boyunca sinterlenen numunede oldugu goriilmektedir. Sekil 29’daki Hi/Hs sartlarinda ise 60
dakika sinterlenen numunenin sertlik degisimi yaklasik %10’luk artis ile 215 HB’e
yiikselmistir.
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Basma Testi Verileri

Gevrek olmalar1 nedeniyle ¢ekme testinde saglikli sonuglar elde edilemeyen
numunelere mukavemet degerlerinin belirlenebilmesi amaciyla basma testi uygulanmuistir.
Y /Ysve Hi/Hs sartlarinda tiretilen numunelerin maksimum basma gerilmesi (Gucs) degerleri

Brinell cinsinden 6lgiilen sertlik degerleri ile eslestirmeli olarak Tablo 13’de yer almaktadir.

Tablo 13. Numunelerin 6ycs ve sertlik degerleri

Cevrim / Sicaklik / Siire 6ucs (MPa) Sertlik (HB)
Y/Ys/900°C / 15 dak. 83,4 85
Y/Ys/900°C / 30 dak. 125,2 92
Y\/Ys /900°C / 45 dak. 202,5 105
Y\/Ys /900°C / 60 dak. 263,3 116
Y\/Ys/1000°C / 15 dak. 261,2 115
Y/Ys/1000°C / 30 dak. 325,6 128
Y/Ys/1000°C / 45 dak. 360 135
Y/Ys/1000°C / 60 dak. 390,8 141
Hi/Hs / 900°C / 15 dak. 507,3 172
Hi/Hs / 900°C / 30 dak. 530 180
Hi/Hs / 900°C / 45 dak. 551,6 187
Hi/Hs / 900°C / 60 dak. 567,8 195
Hi/Hs / 1000°C / 15 dak. 545,2 185
Hi/Hs / 1000°C / 30 dak. 573,3 196
Hi/Hs / 1000°C / 45 dak. 590,7 204
Hi/Hs / 1000°C / 60 dak. 610 215

Tablo 13’de yer alan Gucs degerlerine gore; Y/Ys sartlarinda 900°C’de iiretilen
numuneler igerisinden 45 dakika boyunca sinterlenen numunenin basma gerilmesinin %61°’lik
oranla en fazla dayanim artis1 gésteren numune oldugu goriilmektedir. Ayn1 1sitma/soguma
hizinda 1000°C’de 30 dakika sinterlenerek iiretilen numunenin basma dayanimi %24’ liik artisla
325,6 MPa’a yiikselmistir. Hi/Hs sartlarinda ise en fazla dayanim artisin1 %4,4’liikk oraniyla
900°C’de 30 dakika sinterlenen numune gosterirken 1000°C’de yine 30 dakika sinterlenen
numunedeki artigin %5,1°lik oranla 573,3 MPa’a ¢iktig1 goriilmektedir.

Takviye Elemanlarinin SEM Incelemeleri ve EDS Analizleri

Takviye elemanlarmin bir arada bulundugu ve homojen olarak dagildiklar1 goriilen

Y/Ys sartlarinda tiretilmis bir numunenin mikroyapi incelemesinde (Sekil 30) sar1 ok isareti ile
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gosterilen, digerlerine gore daha agik renkli olan partikiillerin Al203, mavi ok ile gosterilen ve

daha koyu renkli olan partikiillerin ise TiB2 olduklari, yapilan EDS analizleri ile belirlenmistir.

Sekil 30. Al,O3 ve TiB: takviye partikiillerinin birarada bulundugu mikroyap1 goriintiisii

Takviye elemanlarinin mikroyapida homojen bir sekilde dagilimini gosteren bir diger

goriintii de Sekil 31°de yer almaktadir.

it hmey i d

20 pm* EHT = 10.00 kV Signal A = InLens Date :27 Nov 2018
WD = 52mm Mag= 5.00KX Time :14.45:07

Sekil 31. Numunelerin homojen dagilima sahip mikroyap1 goriintiisii
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Sekil 31°de yer alan SEM goriintiisii, H/Hs sartlarinda {iretilmis bir numuneye aittir.
Sekil 30’de bulunan goriintiide, 672 biiylitmede dahi kuvvetlendirici partikiiller kolaylikla ayirt
edilebiliyorken, Sekil 31°de ise 5.000 biiylitmede partikiillerin sadece, mikroyapidaki homojen
dagilimlart dikkat ¢ekmektedir. EDS analizlerinin yapilabilmesi i¢in Sekil 32 ve 33’de yer

aldig1 lizere en az 30.000 biiyiitmede net goriintii alinabilmistir.

Partikiillerin EDS analizleri Spot Analiz yontemiyle yapilmistir. Her bir partikiiliin (+
ile isaretlenmis) icerdigi elementlerin agirlik ve atomik oranlari ile analizin hata paylar1 Sekil

32 ve Sekil 33’deki gibidir.

Date :27 Nov 2018
Time :14:46:00

Sekil 32. Al,O3 partikiilii @) 30.000 biiyiitmedeki SEM goriintiisii b) Yakinlastirilmig goriintiisii
c¢) EDS analizi
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cps/eV

Element Agirhk (%)
O
Al

Toplam

c)

Sekil 32. Al,Oz partikiilii a) 30.000 biiyiitmedeki SEM goriintiisii b) Yakinlastirilmig goriintiisii
c) EDS analizi (devami)

Sekil 32.c’de yer alan EDS analizi ile, diisiik hata paylar1 sinirlart igerisinde iki (Al) ve
tic (O) atomundan olusan Al>O3 partikiiliiniin toplamda yaklagik %60’lik kisminin oksijen
atomundan ve %40’lik kisminin aliiminyum atomundan olustugu ve bu atomlarin toplam agirlik
igerisindeki oranlarinin dogru olarak tespit edildigi ispatlanmistir (Al2:54 g + O3:48 g = 102 g
icerinde Al2:%53, Os:%47 agirliktadir). isaretlenmeyen pikler Au-Pt kaplamaya aittir.
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EHT = 15.00 kV Signal A = InLens Date :27 Nov 2018

WD = 52mm Mag = 100.00 K X Time :14:51:41

b)

Sekil 33. TiB; partikiilii a) 100.000 biiyiitmedeki SEM goriintiisti b) Yakinlagtirilmis goriintiisii
¢) EDS analizi
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Sekil 33. TiB; partikiilii a) 100.000 biiyiitmedeki SEM goriintiisii b) Yakinlastirilmig goriintiisii
c) EDS analizi (devami)

Sekil 33.c’de yer alan EDS analizi ile, yine diisiik hata paylar1 sinirlari igerisinde bir
(Ti) ve iki (B) atomundan olusan kiibik sekilli TiB> partikiiliiniin toplamda yaklasik %66’l1k
kisminin bor atomundan ve %33’lik kisminin titanyum atomundan olustugu ve bu atomlarin
toplam agirlik igerisindeki oranlarinin dogru olarak tespit edildigi ispatlanmistir (Ti:48 g +
B2:22 g = 70 g igerinde Ti:%69, B2:%31 agirhiktadir). Isaretlenmeyen pikler Au-Pt kaplamaya

aittir.

Sekil 32.b ve 33.b’deki yesil renkli (+) ile isaretleme, ilgili partikiiliin igerigini
gostermek amaglidir. Yapilan EDS analizlerinden de anlasilacagi tizere hata paylarinin oldukga
diisiik degerlere sahip olmasi, tespit edilmeye c¢aligilan partikiiliin dogru olarak bulundugunu

kanitlar niteliktedir.
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~ 19 - K 4 N
100 pem® EHT = 1500 kV Signal A = HOBSD Date 27 Nov 2018
’_" WD = 93 mm Mag= 100KX Time 1500 55

Sekil 34. AlsTi bloklarinin SEM goriintiisii

Sekil 34’de yer alan kirmizi oklar ile isaretlenmis AlsTi bloklari, baslangicta tiretilen
deneme numunelerinde rastlanilan, boyutlar1 100 pm’nin tizerinde olan ancak tez kapsaminda
tiretilen numune gruplarinda artik mikroyapida rastlanilmamas, literatiirde varliindan ¢okga

sOz edilen bir faz tiradur.

Takviye Partikiillerinin Boyutlar:

Elde edilen kuvvetlendirici partikiillerin uzunluk ve ¢ap dl¢limleri sonucunda 3-5 pm
araliginda degerler tespit edilmistir. Sekil 35.a,b ve ¢ ayni numune lizerinde yapilan SEM
taramalarinda rastgele segilmis iki partikiilin uzunluk (Pa1=3,179 pm, Pa>=3,326 pm) ve
yerlesim agisin1 (Pb1=41,3°, Pb,=357°) gostermektedir.
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: ~ 2 . =
| 2 pm EHT=1500kV  Signal A = SE1

= Karadeniz Technical University
H WD=75mm  Mag= 500KX 'ope= 800pA ﬁ

Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 35. Takviye partikiillerinin boyutlari-1 a) Numune yiizeyi taramasi-1 b) Partikiil boyut
Olgtimii 6ncesi SEM goriintiisii ¢) Partikiil boyut ve ag1 degerleri

Sekil 36. a, b ve ¢ baska bir numune iizerinde yapilan SEM taramalarinda rastgele
secilmig iki partikiiliin ¢cap (Da1=1,224 um, Da,=1,166 um) ve alan degerlerini (Db1=1,177
pm?, Dbp=1,067 pm?) gostermektedir.
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ZEISX

Karadeniz Technical University
Metallurgical and Materials Engineering

| Probe = 800 pA

= SE1
= 500KX

Signal A
Mag

15.00 kV
9.0 mm

EHT
wD

leri

ger

Sekil 36. Takviye partikiillerinin boyutlari-2 @) Numune yiizeyi taramasi-2 b. Partikiil ¢ap1

Olctimii 6ncesi SEM goriintiisii (10.000x) c. Partikiil cap1 de
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Hi/Hs ve Y1/Ys Sartlarinda Takviye Partikiil Boyutlarinin incelenmesi

Isitma ve soguma islemlerinin hizli ve yavas uygulandigi sartlarda 15-30-45 ve 60
dakikalik sinterleme siirelerine bagli olarak kompozit numunelerin mikroyapisini olusturan
takviye partikiillerinin olusumunu ve 900°C ile 1000°C sicakliga bagli olarak boyut ve sekil
degisimlerinin incelendigi SEM goriintiileri Sekil 37, 38, 39 ve 40°da yer almaktadir.

%

EHT = 15000V Signal A = SE1Y

g - .
EMT=1500kV  SignalA = SE1
H WD=100mm  Mag= 1000KX

WD = 85mm Mag = 1000 KX

IProbe= 171pA  Karadenks TechnicalUrivrsy

- Karadeniz Technical University
IProbe= 171pA
PR Metaturgica

| and aterials Engineering

EMT=1500k/  Signal A = SE1
WD=110mm  Mag= 1000KX

) d)

EHT = 15,00 kv Signal A = SE1
WD =120mm Mag= 1000K X

Waradersz Techrucal Unsversity

Koradeniz Technical University
Metalburgical snd Materais Engineering

Metallurgical and Materials Engineering

|Probe = 171pA

|Probe= 171pA

Sekil 37. Hi/Hs sartlarinda 900°C’de iiretilen numunelerin mikroyap1 goriintiileri
a) 15 dak. sinterlenmis b) 30 dak. sinterlenmis c) 45 dak. sinterlenmis d) 60 dak. sinterlenmis
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c) d)

Sekil 38. Hi/Hs sartlarinda 1000°C’de iiretilen numunelerin mikroyap1 goriintiileri
a) 15 dak. sinterlenmis b) 30 dak. sinterlenmis c) 45 dak. sinterlenmis d) 60 dak. sinterlenmis

EMT = 1500 kv Signal A = SE1
WD=95mm  Mag= 1000KX

IProbe= 171 pA "K.Mx::’cmclun-w

IProbe = 171 pA

EHT=1500kV  Signal A= SE1
WD=115mm  Mag= 1000KX

a) b)

Sekil 39. Y//Ys sartlarinda 900°C’de iiretilen numunelerin mikroyapi goriintiileri
a) 15 dak. sinterlenmis b) 30 dak. sinterlenmis c) 45 dak. sinterlenmis d) 60 dak. sinterlenmis

EHT = 15.00 kv Signal A= SE1 - Keradeniz Technical University
WD =11.0mm Mag = 10.00 K X IProbe = 171pA Metallurgical and Materials Engineering

Karadentz Technical University
Metallurgical and Materials Engineering

IProbe = 171 pA
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EHT = 15.00 kv Signal A = SE1
WD = 95mm Mag= 1000 KX

EHT=1500kvV  SignalA=SE1 . = .  Karadeniz Technical University
WD=100mm  Mag= 10.00KX P Metallurgical and Waterials Enginesring

c) d)

Sekil 39. Y/Ys sartlarinda 900°C’de iiretilen numunelerin mikroyapi goriintiileri (devami)
a) 15 dak. sinterlenmis b) 30 dak. sinterlenmis c) 45 dak. sinterlenmis d) 60 dak. sinterlenmis

1 ym EWT = 15,00 kv Signal A = SE1 K = T == EHT =15.00 v Signal A= SE1 Karadena Technical University
Probe = aradeni Techrical University Probe = 171
H WO=80mm  Msg= 1000KX 171PA  eturgicel and Materisis Enginesring — WD=90mm  Mag= 1000KX ' A 31 and Materials Engmneering

-

[Hegragonal [

."

2 BT = 2000k Signal A = SE1 P a 786pA  Mewdenis Teshvwes Liversty

2em EMT = 20000 Signel A = SE1 aradees Tachrical Unkesraty
— WD=100mm  Mage 1000KX | ot TAGPA  pssurgicnt wvd Muteriats Engnessing — WO 108mm  Mage 1000KX Metshrpcal ane Maerian Exgresrg

c) d)

Sekil 40. Y|/Ys sartlarinda 1000°C’de iiretilen numunelerin mikroyap1 goriintiileri
a) 15 dak. sinterlenmis b) 30 dak. sinterlenmis c) 45 dak. sinterlenmis d) 60 dak. sinterlenmis

Her iki ¢evrime ait numunelerin {iretim sicakligi ve sinterleme siirelerine bagl olarak elde
edilen kuvvetlendiricilerinin yapilar1 incelendiginde Hi/Hs sartlarinda tiretilen numunelerin Y/Y's
sartlarinda tiretilenlere gére ¢cok daha ince partikiillere sahip oldugu goriilmektedir. Sekil 38.d’den

itibaren, artan sicaklik ve sinterleme siiresi ile partikiillerin irilestigi ve bazilarinin boyca uzadiklari
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goriilmektedir. Y/Ys sartlarinda tiretilen, 1000°C sicaklikta 45 ve 60 dakika boyunca sinterlenen
numunelerin SEM goriintiilerinde yer alan partikiil boyutlarmin (Sekil 40.c ve d) digerlerine gore gok
daha belirgin olmasi nedeniyle partikiil sekilleri kirmizi, sar1 ve mavi oklarla isaretlenerek
belirtilmistir. Sekil 40.c’de partikiil yapisinin genellikle kiiresel oldugu, Sekil 40.d’de ise kiiresel
partikiillerin yaninda hegzagonal ve diizgiin olmayan (irregular) sekle sahip partikiillerin de elde
edildigi goriilmektedir. Boyca uzama daha ¢ok kiiresel partikiillerde gozlenmistir (Sekil 39.c). Elde
edilen partikiillerin sekillerinin daha net olarak goriilebildigi bir diger fotograf da Sekil 41°de yer
almaktadir. Asinma izlerinin SEM yardimiyla incelenmesi sonucunda yiizeyde partikiil ¢ikmast
durumuna isaret eden fotografta, yapidaki hegzagonal ve kiibik yapili partikiillerin varligi da net
olarak goriilebilmektedir.

EHT = 15.00 kV Slgnn!A SE1
WD = 12,0 mm

- Karadeniz Technical University
IProbe = 150 pA
Mag= 1.00KX ® s ical and Materials EnqmaI

a)

b)

Sekil 41. Yapidaki hegzagonal ve kiibik yapili partikiiller a. Asinma izinin 1.000 biiyiitmedeki
SEM fotografi b. Partikiillerin yakinlagtirilmig goriintiisi

Numunelerin XRD Analizleri

Y\/Ys ve Hi/Hs sartlarinda iiretilen numunelerin 900°C ve 1000°C’deki XRD analizleri,
sinterleme siiresinin olusan partikiil miktarina etkisinin anlasilabilmesi amaciyla Sekil 42 ve

Sekil 43’de toplamda dort analiz olmak tizere ayr1 ayr1 verilmektedir.
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Sekil 42. Y|/Ys sartlarinda XRD analizi @) 900°C b) 1000°C (devami)
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Sekil 43. Hi/Hs sartlarinda XRD analizi a) 900°C b) 1000°C (devamni)




Sekil 42.b’de Y/Ys sartlarinda 1000°C’de iiretilen numunelerdeki kuvvetlendirici
miktarinin, artan sinterleme siiresiyle uyumlu olarak Sekil 42.a’da bulunan 900°C’de iiretilen
numunelere gore belirgin bir sekilde artis kaydettigi goriilmektedir. Al,Oz ve TiB2 pik
yogunluklarinin artis gostermesine karsin yiikselen sicaklik ve sinterleme siiresiyle birlikte
reaksiyona giren Al miktar1 arttig1 (Al, daha fazla harcandigi) igin Sekil 42.b’de Al piklerinin

yogunlugunun azaldig1 goriilmektedir.

Sekil 43.a ve b’de Hi/Hs sartlarinda iretilen numunelerdeki kuvvetlendirici
yogunluklari, Y/Ys sartlarindaki numunelere gore ¢ok daha fazla olmakla birlikte Al

piklerindeki yogunluklar daha da azalmaktadir.

Numunelerin Asinma Degerleri

15 x 15 x 4 mm ebatlarinda hazirlanan kompozit numunelerin, agirlik farki metodu
olarak bilinen yani; ilk agirliklarinin Sl¢iiliip kaydedilmesinin ardindan asinma testine tabi
tutulup son agirliklarinin da olciilerek agirlik farklarinin belirlenmesi yontemi sonucunda; 20
N vyiik altinda, 2 x 10® m kayma mesafesinde, 2 m/s kayma hiziyla uygulanan asinma
testlerinden sonra elde edilen agirlik kayiplarinin, Y/Ys ve Hi/Hs sartlar1 altinda numunelerin
sicaklik ve sinterleme siireleri ile degisimlerini gosteren asinma miktar1 — siire grafikleri Sekil

44 ve 45°de yer almaktadir. Agirlik kaybi birimi; 10° mg/m’dir.

12

10 900 C

1000 C

Agirlik kaybi (103 mg/m)

o N b O

15 30 45 60

Sinterleme siiresi (dakika)

Sekil 44. Y\/Ys sartlarinda agirlik kayiplari (Onal, M. ve Gavgali, M. 2017)
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Sekil 45. Hi/Hs sartlarinda agirlik kayiplari

900°C’de fiiretilen numunelerin mavi renk ile 1000°C’de iiretilen numunelerin ise
turuncu ile gosterildigi grafiklerde, numunelerin agirlik kayiplarinin, artan sicaklik ve
sinterleme siireleri ile birlikte azalmaya bagladig1 gériilmektedir. Hi/Hs sartlarinda 1000°C’de,
60 dak. boyunca sinterlenen numunenin digerlerine gore en az agirlik kaybina ugrayan yani

asinma direnci en yiikksek olan numune oldugu Sekil 45°de goriilmektedir.

Numunelerin 6zgiil asinma miktarlar1 hesaplanirken (10) esitliginden faydalanilmistir
(Varol, 2016).
Ws=Am/d*Fn*S (10)

Ws  : Ozgiil asinma miktart (mm?®Nm)
Am : Numunenin agirlik kaybi (mg)
d  :Numunenin yogunlugu (mg/mmq)

S : Asinma mesafesi (m)

Esitlik 10’a gore numunelerin Hi/Hs ve Y\/Ys sartlarinda hesaplanan asinma

miktarlarmin sertlik ile degisimlerini gosteren grafikler Sekil 46 ve 47°de yer almaktadir.

59



0,35
0,3
0,25
0,2
0,15 —8—900C
—8— 1000 C

0,1

0,05

Ozgiil asinma miktar1 (10 mm3/Nm)

80 90 100 110 120 130 140
Sertlik (HB)

Sekil 46. Y1/Ys sartlarinda 6zgiil asinma miktarlari
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170 180 190 200 210 220
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Sekil 47. Hi/Hs sartlarinda 6zgiil asinma miktarlar

Sekil 46 ve 47°de yer alan aginma miktar1 — sertlik grafiklerine gére numunelerin
sicaklik ve sinterleme siiresine bagli olarak degisen aginma miktarlari, artan sertlik degerleri ile

birlikte diisiis gostermektedirler.

Numunelerin Asinma Yiizeyleri

Y/Y's ve Hi/Hs sartlarinda tiretilen numunelerin, uygulanan aginma testi sonucunda elde
edilen aginma yiizeylerinin tamami 50 biiyiitmedeki SEM goriintiileri Sekil 48, 49, 50 ve 51°de

yer almaktadir.
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Tilimsekler (humps)
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c) d)

Sekil 48. Y|/Ys sartlarinda 900°C’de iiretilen numunelerin aginma yiizeyi goriintiileri
a) 15 dak. sinterlenmis b) 30 dak. sinterlenmis c) 45 dak. sinterlenmis d) 60 dak. sinterlenmis
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Delaminasyon katmanlari

Signal A = SE1
Mag= 50X
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Metallurgical and Materials Engine robe P i

Metallurgical and Materials Engine
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= Karadeniz Technical University [
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Metallurgical and Materials Engine

I|Probe = 150 pA Karadeniz Technical Univefgiy
Metallurgical and Materials Engine:

c) d)

Sekil 49. Y|/Ys sartlarinda 1000°C’de tiretilen numunelerin aginma yiizeyi goriintiileri
a) 15 dak. sinterlenmis b) 30 dak. sinterlenmis c) 45 dak. sinterlenmis d) 60 dak. sinterlenmis
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c) d)

Sekil 50. Hi/Hs sartlarinda 900°C’de iiretilen numunelerin aginma yiizeyi goriintiileri
a) 15 dak. sinterlenmis b) 30 dak. sinterlenmis c) 45 dak. sinterlenmis d) 60 dak. sinterlenmis

63



EHT=15.00kV  Signal A= SE1
WD =135 mm Mag= 50X

EHT =15.00kV  Signal A= SE1

= Karadeniz Technical University
WD=120mm Mag= 60X | FTOem 1B0PA e eical ad Materiais Engiiedlill

M 2 4 | Probe = 150 pA Karadeniz Technical University e
Metallurgical and Materials Engine il

Metallurgical and Materials Engine il

EHT=15.00kV  Signal A = SE1

EHT=15.00kvV  Signal A= SE1 5
= Karadeniz Technical Universi
| Probe = 150 pA ity PR WD =110 mm Mag= 50X

WD =11.0mm Mag= S0X Metallurgical and Materials Engine i

c) d)

Sekil 51. Hi/Hs sartlarinda 1000°C’de tiretilen numunelerin aginma yiizeyi gortintiileri
a) 15 dak. sinterlenmis b) 30 dak. sinterlenmis c) 45 dak. sinterlenmis d) 60 dak. sinterlenmis

|Probe = 150pa _Karadeniz Technical University JSR
Metallurgical and Materials Engin

Sekil 48.a, b. ve c.’de yer alan YyYs sartlarinda 900°C’de iiretilen numunelerin
yiizeylerinde asindiran malzeme etkisiyle, kirmizi renkli daireler ile isaretlenmis ¢ok miktarda
asinma dokiintiisi (debris) bulundugu goriilmiis, d.’de ise sar1 renk ile isaretlenmis tiimseklere
(humps) rastlanmigtir. Asinmanin net olarak gozlendigi Sekil 49.a’dan itibaren, 1000°C’de
tiretilen numunelerin aginma yiizeylerinde 900°C’de iiretilenlere gore bir miktar daha iyilesme
(dayanim) gozlenerek, mavi renk ile isaretli delaminasyon katmanlarinin giderek azaldigi
dikkat ¢ekmektedir. HyHs sartlarinda tiretilen 900°C’deki 15 dak.’lik numunede (Sekil 50.a)
belirgin olarak gbzlenen asinma yivlerinin (grooves) Sekil 50.d’e dogru azalmaya basladigt;
1000°C’lik dretimlere gegildiginde Sekil 51.a’dan itibaren artik kaybolmaya baslamalariyla
birlikte Sekil 51.d’de daha piiriizsiiz (smooth) bir yiizey gézlenmistir.
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TARTISMA ve SONUC

Baglangic tozlarmin karistirllmasi isleminde ii¢ eksenli turbula mikser tercih
edilmesinin baslica iki nedeni bulunmaktadir. Bunlardan ilki; karistirma sirasinda tozlarin,
stirekli degisen ritmik puls hareketi sonucunda dénme, yer degistirme ve tersine doniistiirme
siralamasi neticesinde daha kisa siirede istenilen homojenligin elde edilebilmesidir (Anonim
2016b). Homojenligin saglanmast ile birlikte tiretilen kompozitlerin makro ve mikroyapilarinin
esit dagilima sahip olmasi saglanacaktir. Turbula mikserin tercih edilmesinin ikinci nedeni ise;
tozlarin karisma islemi sirasinda herhangi bir kuvvete veya sekil degisimine maruz kalmadan
karigsmalariin istenilmesidir. Ciinkii; 6rnegin siklikla kullanilan ball-milling sisteminde
bulunan ve tozlar iizerine bir kuvvet uygulayacak olan toplar, toz partikiillerinin sekil
degisimlerine yol agarak peklesmelerini saglayacaktir. Peklesme sonrasinda iiretim kalibina
yerlestirilmek istenilen toz karisimi, lizerine uygulanacak soguk presleme basincina direng
gosterecektir. Soguk preslemenin amaci; tozlarin kaliba minimum porozite ile yerlesmelerini
saglamak oldugu i¢in bu durum partikiiller arasinda olusacak kontak ve soguk kaynaklanmay1
da zorlastiracaktir (Oztiirk ve igin, 2005). Arik vd. 2017°de yaptiklar calismada agirlik¢a %15
Al;Ozigeren Al toz karisimini 2 saat boyunca atritor (bilyeli degirmen) igerisinde karigtirdiktan
sonra baglangigta kiiresel formda bulunan Al toz partikiillerinin karistirma sonrasinda plakali
ve yiizeyinde girinti-¢ikintilar1 bulunan karmasik bir morfolojiye sahip oldugunu dolayisiyla

kalip igerisinde sikistirilabilirliginin zorlastigini belirtmislerdir.

Sinterleme islemi sirasinda Ar gazi kullanilmigtir. Sinterleme ortamlarinda Ar gazi
haricinde Ha (hidrojen), N (azot), He (helyum), hidrokarbon gazlari veya vakum da tercih
edilebilmektedir (Oztiirk ve Igin, 2005). Ancak bu gazlar reaksiyona katilip iiretilen malzeme
tizerinde etkileri olabildigi veya patlama riskleri bulundugu i¢in firin igerisine bir soygaz olan
Ar gaz1 gonderilerek ortamdaki oksijenin giderilmesi saglanmigtir. Bunun yaninda ¢elikten imal

edilen iiretim kalibinin da yiizeyinde olusacak tufal tabakasinin da olusumu 6nlenmistir.

Sinterleme sirasinda sicak presleme basinci 10 bar olarak uygulanmistir. Sicak
preslemenin amaci daha yogun bir yap1 elde etmektir. Baslangi¢ bilesenlerinin takviye
elemanlarina ekzotermik doniisiimiiniin yanisira porozite igeren yapilarin tek bir islemde
yiiksek yogunluklara ulagsmasini saglamak i¢in uygulanir (Tjong and Ma, 2000; Tjong et al.
2003). Ekici et al. 2014’de sicak presleme yontemiyle trettikleri, 40 MPa sicak pres
uygulayarak 595°C’de 15 dakikaligina sinterledikleri Al/ %10 SiC kompozitlerde bosluk

olusumunu 6nleyebilmek i¢in numuneler iizerindeki basinct yogunlagma tamamlanana kadar
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kaldirmadiklarimi ve ardindan numuneleri 200°C’e soguttuklarini bildirmektedirler. Bu tez
calismasinda Ekici ve ekibinin ¢alismasindan farkli olarak sicak presleme, aliiminyumun yari
kati-yar1 s1vi oldugu 580°C’de uygulanmigtir. Clinkii Al erimis haldedir ve eriyigin kalip disina
sizmasini onlemek amaciyla yiikselen sicakliklarda artik basing uygulanamamaktadir. Tjong et
al. ise 1999’da, bu c¢alismada yapilan sicak presleme islemine benzer olarak 800°C’e kadar
wsittiklart Al-TiO2-B203 toz karisgimini, 10 dakikalik sinterlemenin ardindan sicaklik 600°C’e

diistiikten sonra sicak preslemislerdir.

Sekil 27°deki DTA analizine gore erime olay1; disaridan enerji almay1 gerektiren, bag
olusumu ise enerji agiga ¢ikaran fiziksel ve kimyasal islemler oldugu i¢in 1sitma sirasinda Hi/Hs
sartlarinda Al’un endotermik reaksiyonla 660°C’de erimesinin ardindan 780°C’e ¢ikildiginda
ekzotermik reaksiyonla Al,O3 fazi, ardindan yine ekzotermik reaksiyonla 920°C’de TiB> fazi
elde edilmistir. Y)/Ys sartlarinda ise yine Al’un erimesiyle birlikte 800°C’e gelindiginde Al2O3
fazi, ardindan da yaklasik 950°C civarinda TiB> fazi1 olusmaya baslamaktadir. Her iki ¢evrimde
de matris bileseni Al’un erimesinden once ve 1000°C’den sonra herhangi bir faza
rastlanmamistir. Baglangi¢ bileseni olarak kullanilan B2Os3 tozunun bilinen erime sicakligi
450°C’dir (Anonymous 2015). Ancak yapilan DTA analizlerinde Al’un erimesinden Once
herhangi bir endotermik pike rastlanmamistir. Bunun nedeninin ise; Al’un bilesen olarak matris
gorevini yaptigindan Otiirii toz karistminin agirlikca %72’sini (18 gram) olustururken B203
tozunun ise karigimin %12’sini (3 gram) teskil etmesi nedeniyle sahip oldugu diistik agirlik
yiizdesinden dolay1 DTA analizlerinde belirgin bir pik olusturmadig: diistiniilmektedir. Tekmen
et al. 2009; farkl: siirelerce mekanik alagimlama yontemi ile bir araya getirdikleri Al-Si, TiO2
ve B203 toz karigimlarina uyguladiklart DTA analizlerinde Al2Os fazinin olusum sicakligini
680°C, TiB2’lin ise 900°C civarinda tespit ettiklerini bildirmisler ve yine bu ¢alismada oldugu
gibi B203 baslangic bileseni kullanmalarina ragmen ilk goézlenen erimeyi Otektik Al-Si
bilesimine ait olan yaklagik 570°C’deki endotermik pikle isaretlemis (Sekil 52), éncesinde

herhangi bir erime gézlemlememislerdir.

140f v-ALO;3
1200 MA-96 saat > Oluslmu
100} MA-72 saat o

SO

. MA-48 saat |
40 MA.-24 saat > 7 //

( rV'f
20! o /vV TiB2 olusumu
Al-Si erime

-4

Ist akust (uv)

100 200 300 400 SO0 600 700 S00 900 1000

Sicakhk (¢C)

Sekil 52. Farkli karistirma siirelerinde elde edilen DTA egrileri (Tekmen et al. 2009)
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DTA analizlerinde TiB; fazinin olusum sicakliklar1 gevrim sartlarina bagli olarak 920°C
ve yaklagik 950°C olarak tespit edilmesine ragmen iiretim sicakliklarindan birinin 900°C olarak
secilmesi su sekilde agiklanabilir: Her {iretim firinin ‘rampa’ olarak isimlendirilen bir sicaklik
artis hiz1 degeri vardir (Anonim 2015). Bu deger, firinda kullanilan 1sitici tel ve programatore
bagl olarak degiskenlik gostermektedir. Tez calismasi kapsaminda tercih edilen 1,5 mm’lik
1sitict Kanthal A-1 telin, firin1 yakma (kullanma) sayisina bagl olarak zamanla 1sitma hizinin
diismesi ve yenilenmesi sonucunda firin 900°C’e set edilse (programlamlansa) bile 1sitma
bolgesindeki sicaklik her seferinde 900°C’1 bir miktar gegmektedir. Aradaki 20°C ve yaklasik
50°C’lik sicaklik farki buradan kaynaklanmaktadir. Ayni durum 1000°C igin de gegerli olmakla
birlikte faz olusumlar1 1000°C’den 6nce tamamlanmaktadir. Tercih edilen Kanthal A-1 tel, bir
FeCrAl alasimidir ve Isve¢ menseilidir (Anonim 2020a).

Sekil 42 ve 43’de yer alan XRD analizlerinde, artan sicaklik ve sinterleme siireleri ile
birlikte Al’'un miktarinda azalma oldugu goriilmektedir. Buradan Al’un azalmasi sonucunda,
ikame reaksiyonlarla olusan Al,O3 partikiillerinin sayisinda artis kaydedildigi dolayisiyla
reaksiyona giren Al’un miktarinin arttig1 sonucu elde edilebilir. Lii et al. 2001°de kompozit
yapisindaki TiB; takviyelerinin hacim igeriginin artisi ile birlikte baslangigta reaksiyona giren
Al, Ti ve B elementlerinin miktarlarinin azalmaya basladigini ve Al>Ozile TiB2 miktarinda artis
oldugunu raporlamislardir. Uretim sicakliginin ve sinterleme siiresinin artisiyla, olusan
kuvvetlendiricilerin yogunluklari da artmaktadir. Hi/Hs sartlar1 altinda iiretilen numunelerde bu
artis daha da dikkat cekici seviyededir. Bu artisin nedeni su sekilde agiklanabilir: Cevrimlerde
uygulanan 1sitma hizlar farkli olmasina ragmen her iki cevrimde de numuneler ayni siirelerce
sinterlenmislerdir. Yani tim numuneler i¢in 15-30-45 ve 60 dakika boyunca beklenmistir.
Dolayistyla 900°C ve 1000°C’e ulagma hizlar1 farkli da olsa ayni sinterleme siirelerinden dolay1
numunelerin kuvvetlendirici miktarlarinin ayni olmasinin beklenmesi normaldir. Hi/Hs
sartlarinda, Y1/Y's sartlarina gore ¢ok daha fazla kuvvetlendiricinin elde edilmesinin nedeni;
numunelerin soguma hizidir. Soguma hizi, soguma siiresine baglidir. Y's sartlarinda 900°C’deki
numunelerin oda sicakligina sogumast i¢in toplamda 146 dak. beklenirken, bu siire
1000°C’dekiler i¢in 167 dakikaya ¢ikmaktadir. Hs sartlarinda 900°C’deki numuneler igin 48
dak., 1000°C’dekiler i¢in ise 60 dakika beklenilmistir. Yani Soguma siiresi yaklasik 1/3’iine
inmis olarak kabul edilebilir. Dolayisiyla bu siirede tane biiylimesinin 6niine ge¢ilip ¢ok daha
ince taneli bir mikroyap1 elde edilmistir. Sekil 37°de Hs sartlarinda, ayn1 biiylitme oraninda, 1
pum’nin altinda elde edilen partikiil boyutlarinin, Sekil 40.c ve Sekil 40.d’de Y's sartlarinda, 3-5
um araligina yiikselmesi bu iddiay1 kanitlar niteliktedir. Bu ¢aligmada, iiretim sicakliginin ve
sinterleme siiresinin artmasiyla birlikte bir sonraki iiretilen numunede (6rnegin 45 dak.’liktan

sonra gelen 60 dak.’lik numunede veya 900°C’den sonra gelen 1000°C’lik numunede) tane
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biiyiimesine bagli olarak mekanik 6zelliklerde diisiis beklenmesi normal bir durumken, XRD
analizlerinden de anlasilacagi tizere bir sonraki numunede her seferinde daha fazla
kuvvetlendiricinin elde edilmesi sonucunda 6zelliklerde siirekli bir iyilesme gézlenmistir. Yani
calismada, tane biylimesi ile, elde edilen kuvvetlendirici miktarmin bir tir rekabeti
irdelenmektedir. Hs sartlarinda iiretilen numunelerde ise tane biiyiimesinin 6niine, uygulanan
hizl1 soguma siiresi ile gecilmistir. Senel vd. 2017°de, Al igerisine ekledikleri grafeni, 550-600
ve 630°C sicakliklarinda, 20-300 dakika araliginda iki farkli sekilde sinterlemislerdir. ilki;
islem sonrasi numuneyi firindan ¢ikarip hizli sogutma yaparak sicakligini oda sicakligina
diisiirmek digeri ise; 10°C’dak.’lik daha diisiik hizlarla 1sitma-sinterleme ve oda sicakligina
sogutmaktir. Yani bu tez calismasina benzer sekilde yavas ve hizli 1sitma/soguma
parametrelerini denemislerdir. Hizli sogutma islemi uyguladiklari numunelerin mikro sertlik
degerlerinin, agirlikca %0,1 grafen iceren numune icin 38 HV’den 57 HV’e yiikseldigini
raporlamiglardir. Hizli sogutma uyguladiklar iiretimde, soguma i¢in gecen siirenin ¢ok diisiik
olmast nedeniyle tane biiylimesinin Oniline gegilerek sertlik artisi elde ettiklerini

belirtmektedirler.

Literatiirde yer alan iiretim sartlarinin genelinde ya diisiik sicakliklar tercih edilmis ya
da yiiksek sicakliklarda uzun siireler beklenilmedigi gozlenmistir. Dolayisiyla ¢alismalarin
bircogunda intermetalik bir faz olan AlsTi’nin varligindan s6z edilmektedir. AlsTi yiiksek
sertlige, yiikksek erime noktasina ve diisiik yogunluga sahip bir intermetalik bilesiktir (Tjong et
al. 2003). Bununla birlikte sahip oldugu tetragonal yapisindan dolay1 ¢ok gevrektir (Watanabe
et al. 2001). Tez kapsaminda yapilan caligmalarda, yalnizca baslangigta deneme amaciyla
iretilen kompozit numunelerin mikroyapilarinda 1000 kat biiylitmede dahi kolaylikla
farkedilebilen AlsTi bloklarina rastlanmistir. Sekil 34’de kirmizi oklarla isaret edilen bloklarin
artan sicaklik ve sinterleme siirelerinde ¢ozlinmeye baslaylp sonrasinda ise kayboldugu
mikroyapilari incelenen diger numunelerde gozlenmistir. Hem Y/Ys hem de Hi/Hs sartlar
altinda tiretilen numunelerin XRD ve EDS analizleri ile SEM goriintiilerinde ise AlsTi fazina
rastlanilmamistir. Bunun nedeni birka¢ farki yaklasimla acgiklanabilir. Bunlardan birincisi;
bahsedildigi gibi secilen her iki sart altinda iiretilen numuneler i¢in segilen {iretim
sicakliklarinin bir hayli yiiksek olmasidir. kinci bir yaklasim; segilen sicakliklarda yapilan
sinterleme stiresinin uzun olmasidir. Ciinkii artan sicaklik ve siire ile birlikte bir gecis fazi olan
AlsTi faz1 ¢oziinerek daha kararli olan TiB; fazina doniismektedir. Bir diger yaklasim ise;
uygulanan 1sitma ve sogutma ¢evrimlerinde bu fazin olugmasi icin gereken sicaklik araliginin

hizl bir sekilde ge¢ilmis olabilecegidir.
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Tablo 13’de numunelerin oucs degerleri ile Brinell yontemiyle Olgiilen sertlik
degerlerinin, artan sicaklik ve sinterleme siiresi ile birlikte artis gdsterdigi belirlenmistir. Ornek
olmast amaciyla Yi/Ys ¢evriminde iiretilen dort adet numunenin degerleri karsilastirilmali

olarak Tablo 14’de verilmektedir.

Tablo 14. Numunelerin karsilastirmali Gycs — HB degerleri

Sicaklhk 900°C 1000°C
Sinterleme siiresi 45 dak. 60 dak. 45 dak. 60 dak.
oucs 202,5 263,3 360 390,8
HB 105 116 135 141

Uretilen her bir numune toplamda %20 kuvvetlendirici hacim igerigine sahiptir (%12
Al>,O3 + %8 TiB.). En yakin kuvvetlendirici i¢erigine ve liretim yontemine sahip bir ¢alisma ile
kiyaslama yapilmak istendiginde Tjong et al. 1999°da in situ yontemiyle trettikleri, 800°C’de
10 dakika boyunca sinterleyip sicaklik 600°C’e diistiikten sonra sicak presleme yaptiklari ayrica
420°C’de 20:1 oraninda ekstriizyon uyguladiklari, hacimce %14,7 Al,Os + %5,3 TiB; igeren
kompozitin cucs degerini 390 MPa olarak oOlgtiikleri tespit edilmistir. Sicak preslemeye ek
olarak uygulanan ekstriizyon isleminin, kompozitin cucs degerini olduk¢a yiikselttigi
distiniilmektedir. Zhang et al. 2014°de trettikleri hacimce %40, %50 ve %60 kuvvetlendirici
iceren TiB2/Al i¢eren kompozitlerin oucs degerlerini sirasiyla 997 MPa, 1130 MPa ve 974 MPa
olarak belirtmektedirler. Ayrica matris olan Al’'u, Mg, Mo ve V ile alagimlandirarak elde
ettikleri hacimce %50 TiB2/Al kompozitlerin cucs degerlerini ise sirasiyla 1162 MPa, 1320
MPa ve 1348 MPa olarak raporlamiglardir. Bu tez ¢aligsmasi kapsaminda iiretilen numunelerin
kuvvetlendirici i¢eriginin sozii edilen ¢aligmadaki igerigin en az yarisi Seviyesinde olmasi ve
kullanilan Al’un %99,9 saflikta oldugu géz onilinde bulunduruldugunda sozii edilen calismada
elde edilen cucs degerlerinin 610 MPa’nin iizerinde olmasi normal karsilanmaktadir. 610 MPa,
Hi/Hs sartlarinda, 1000°C’de, 60 dakika boyunca sinterlenen numunenin cucs degeridir.
Urettikleri kompozitlerin akma ve basma dayanimlari ile sertliklerindeki artigin nedenini TiB2
iceriginin artmasi ile agiklamaktadirlar. TiB2 igeriginin artmasi, kompozit yapisinda daha fazla
miktarda TiB> kuvvetlendirici olmasi (sentezlenmesi) anlamina gelmektedir. Daha fazla
kuvvetlendirici ise tez kapsaminda, sicaklik ve sinterleme siiresinin artis1 ile elde edilmistir.
Ciinkii sicakligin ylikselmesi, meydana gelen reaksiyonlarin hizlanmasi ve daha fazla miktarda
kuvvetlendiricinin elde edilmesi ile sonuglanmaktadir (Zhao et al. 2015). Numunelerin
mekanik O6zelliklerindeki artisin bir diger nedeni ise; Al matris igerisinde yer alan
kuvvetlendiricilerin, dislokasyon hareketini bloke edici (zorlastiric1) etki olusturmalaridir.

Malzemelerin plastik sekillendirilmesinde onemli rolii bulunan dislokasyonlarin hareketi;
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yabanci atomlar, tane sinirlari, ikincil fazin taneleri gibi engeller karsisinda zorlasir ve gerilme
yigilmalart olusur. Buna bagl olarak mekanik 6zeliklerde iyilesmeler gozlenir. Reaktif sicak
presleme yontemi ile kiyaslama amagli yapilan bir literatiirde arastirmasinda, Hallem et al. 2018
‘de karistirmali dokiim (stir casting) yontemiyle tirettikleri agirlikga %10 Al.O3/Al kompozitin
oucs degerini 250 MPa ve sertligini 97 HB olarak bildirmekte, asinma testi de uyguladiklari
kompozitlerin sertlik ve asinma degerlerindeki artisin nedenini partikiil formda elde ettikleri
Al>O3 kuvvetlendiricilerin, dislokasyonlart engellemesiyle agiklamaktadirlar. Tez g¢alismasi
kapsaminda Hs sartlarinda iiretilen numunelerin, soguma hizindan kaynaklanan ince tane
yapisina sahip olmalari, mikroyapida daha fazla tane sinirinin olmasi dolayisiyla dislokasyon
hareketlerinin daha da zorlagsmasi anlamina gelmektedir. Tablo 13’de yer alan 6rnegin; Hi/Hs /
1000°C / 15 dak.’lik numunenin cucs : 545,2 MPa’lik degerinin, Y/Ys / 1000°C / 15 dak.’lik
numunenin oucs : 261,2 MPa’lik degerinin iki katindan fazla olmasi, hizli soguyan bu

numunenin yavas soguyana gore ¢ok daha ince taneli yapiya sahip oldugunu kanitlamaktadir.

Sekil 26°da, (B) ve (O) atomlarinin agirlik¢a yiizdelerinin beklenilenden farkli oldugu
tespit edilmistir. Zaten bu durum son siitundaki hata payindan da anlasilabilmektedir. Bu hata
pay1, EDS analizlerinde B, C, N, O, F elementlerinin siddet degeri bakimindan (cps/Ev)

giivenirliginin ¢ok da yiiksek olmamasindan kaynaklanmaktadir.

Numunelerin sinterleme siirelerinin  artmasiyla birlikte (15-30-45-60 dakika)
partikiillerin sayilarinda da artis oldugunu kanitlayan bir ¢alisma Dikici et al. tarafindan
2013’de yapilmistir. Saf Al’un igerisinde Al2Os3 partikiil olusumu ile ilgili yaptiklari calismada
sinterleme siiresinin arttikga mikron alt1 bityiikliiklerdeki a-Al2O3 partikiillerinin sayilarinda ve
olusum hizlarinda hizli bir artis gézlemlediklerini bildirmektedirler. Balci et al. 2014’de
mekanik alasimlama yontemiyle Al matris iginde TiB2 sentezlemek amaciyla yaptiklari
calismada, takviye partikiillerinin sayilarindaki artigla birlikte kompozitlerin sertliklerinin de

arttigin1 belirtmektedirler.

Sekil 40.d’de Y1/Ys sartlarinda 1000°C’de 60 dakika boyunca sinterlenmis numunenin
partikiillerinin, artan sicaklik ve sinterleme siiresi ile birlikte irilestigi gozlenmistir. German
M.R. benzer sekilde partikiil irilesmesine dair bulgularin varligindan, sinterleme ile alakali
arastirmalarinda bolca bahsetmektedir. Buradan sicakligin ve sinterleme siiresinin partikiil
boyutlar1 tizerinde etkili oldugu sonucu ortaya ¢ikmaktadir. Buna ek olarak Selvam et al.
2018’de AA6061 alasimina, titanyum ve borik oksit ekleyerek 950°C’de sinterlemeleri
sonucunda agirlikga %15 (Al2O3 + TiB>) elde ettikleri kompozit numunelerde hegzagonal ve
kiibik sekilli TiB2 partikiilleri ile kiiresel sekildeki Al2Os partikiillerine rastladiklarint rapor

etmislerdir. Matrisi olusturan alasim elementlerinin, olusacak partikiillerin sekilleri tizerinde
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etkisi oldugunu bildirmektedirler. Elde ettikleri SEM goriintiilerinde (Sekil 53), numunelerin
mikroyapilarinda ayni anda birden fazla kuvvetlendirici bulunabilecegini belirtmektedirler.
Zhang et al. 2014°de yanma sentezi (combustion synthesis) ve sicak presleme yontemlerini bir
arada kullanarak trettikleri Al/TiB, kompozitlerde de hegzagonal prizmatik ve dikdortgen
sekilli TiB> takviyeleri elde ettiklerini bildirmektedirler (Sekil 54). Bu ¢alismada da benzer

sekilde kiiresel, hegzagonal, kiibik ve diizgiin olmayan partikiil tiplerine rastlanmistir.

o St s £ in - = J - g, e | 3
um EHT = 15.00 kv Signal A = InLens Date :25 Jan 2017 A pm EHT =15.00 kv Signal A = InLens Date :25 Jan 2017
— WD = 68mm Mag= 1879KX Time 116:55:35 — WD = 69 mm Mag= 22.19KX Time :17:03:58

Sekil 53. Kuvvetlendirici sekilleri-1; H: Hegzagonal, I: Irregular (diizgiin olmayan), S:
Spherical (kiiresel), C: Cubic (Kiibik) (Selvam et al. 2018)
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Sekil 54. Kuvvetlendirici sekilleri-2; Hegzagonal prizmatik ve dikdortgen (Zhang et al. 2014)

Arik vd. 2017°de yaptiklart ¢caligmada, ortalama tane boyutu 49,6 um olan Al + %15
Al>O3 toz karigimi kullanarak boyutlar1 5 pm civarinda, takviye elemani olarak Al2O3 igeren
kompozitlerin mikroyapisinda parlak renkli ve sekil olarak bu tez kapsaminda yapilan
calismalar sonucunda elde edilen Sekil 32.b’deki diizgiin sekilli olmayan Al2O3 partikiillerine
(yesil isaretli) oldukca benzeyen SEM goriintiisii Sekil 55°de yer almaktadir. Karsilastirma
amagcli olarak Sekil 32.b’de yer alan SEM goriintiisii de Sekil 55 ile birlikte verilmistir.
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Sekil 55. Al;Oz partikiillerinin karsilastirilmasi @) Arik vd. 2017 b) Sekil 32.b

Sekil 44 ve 45°de yer alan, numunelerin agirlik kayiplart ve 6zgiil asinma miktarlarim
gosteren grafiklerde, agirlik kayiplarinin artan sicaklik ve sinterleme siiresi ile azaldigi ve
numunelerin sertlik degerleriyle uyumlu olacak sekilde 6zgiil asinma miktarlarinin da distigii

goriilmektedir.

Sekil 48’de yer alan asinma dokiintiileri, karst malzemenin numune yiizeyinden
kaldirdig1 yani yiizeyden kopan pargaciklar anlamina gelmektedir. Tabakali, iplik veya oluk
seklinde ve erimis goriiniimlii morfolojilere sahip olan asinma dokiintiileri (Panwar ve Pandey,
2013), Sekil 48.a’da miktar olarak daha yogun olmak {izere, sertli§in artmasiyla birlikte c’e
dogru azalma egilimi gostermektedirler yani yiizeyden kopan pargacik miktari azalmaktadir.
Sekil olarak parlak, erimis goriiniime sahip olan bu pargaciklara Kumar et al. 2013°de Al

matrisli LM13 motor pistonu Tlretimi ¢aligmalarinda yaptiklar1 asinma testlerinde
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rastlamiglardir. Kumar ve ekibinin ¢alismasindaki erimis halde (molten state) goriiniimlii
dokiintiilere, bu tez ¢alismasindaki 50 ve 500 biiyiitmede SEM goriintiilerindeki bulgularla

benzerliklerini gostermek amaciyla kirmizi renkle isaretlenmis olarak Sekil 56’de yer

verilmektedir.

| Probe= 500pa _ Karadeniz Technical Unwersity BN
Metallurgical and Materials Engines

WD=125mm  Mag= 60X

20 pm EHT=165.00kV  Signal A =SE1 | Probe = 150 pA Karadeniz Technical University
WD =11.5mm Mag = 500X Metallurgical and Materials Engine:

c)

Sekil 56. Erimis goriinimlii asinma dokiintilleri a) Kumar ve ekibine ait calisma
b) 50 biiylitmedeki SEM goriintiisii ¢) 500 biiyiitmedeki SEM goriintiisii

Kars1 malzemenin numune yiizeyine uyguladigi baski kuvvetiyle, asinma testi devam
ederken bir kism1 yiizeye batmis olan dokiintiilerin Sekil 48.d’de oldugu gibi, biraraya gelecek
sekilde toparlanmalar1 ile tiimseklerin olustugu goriilmektedir. Yani tiimsekler, asmma
dokiintiilerinin sikigtiritlmalart sonucunda birikmeleri olarak tanimlanabilir. Bu sekilde bir
olusuma, Al /AlzTi/Al203 kompozit tiretimlerinin asinma testlerinde rastlayan Lakra et.al

2020’de tiimseklerin goriintiilerini Sekil 57°deki gibi paylasmaktadirlar.
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Signal A = SE1

- Karadeniz Technical University
| Probe = 150 v
WD=115mm Mag= 50X P Metallurgical and Materials Engine:

a) b)

Sekil 57. Tumseklerin (humps) goriinimii a) Lakra ve ekibine ait ¢alisma b) Sekil 48.d’de yer
alan goriintii (tlimsekler sar1 renk ile isaretli)

Lakra ve ekibi, bu tiimseklerin asinmanin ilerleyen sathalarinda numune ve karsi
malzeme arasindaki temasi engelledikleri i¢in asinan malzeme hacminde azalmanin
goriildiigiinii dolayisiyla numunenin asinma direncinin arttigini gozlemlemislerdir. Bu tez
calismasinda da 60 dakika boyunca sinterlenen numunenin 15-30 ve 45 dakikaliklara goére
asinma testinde daha az agirlik kaybina ugramasi yani daha yiiksek asinma direncine sahip
olmasi, numune yiizeyinde rastlanan tiimsekler ile agiklanabilir. Asinma sirasinda ylizeyden
kopan dokiintiilerin tekrar numune ylizeyine lokal (bolgesel) olarak adhere olmasi (tutunmast)
sonucunda (Alidokht et al. 2013) tiimsekler olusturmasi nedeniyle numunelerde adhesiv
asinmanin etkisinden s6z edilebilir. Adhesiv asinma ile birlikte; Sekil 48.a’da 15 dak.’lik
numuneye ait, daha belirgin olarak goriilebilen daha derin formdaki aginma yivlerinin,
sinterleme siiresi artan numunelerde giderek kaybolmaya baslamasi bir baska deyisle yiizeyde
daha s1g hale gelmesi, numune yiizeylerinde ayrica abrasiv aginmanin da etkisinin goriildiigiine
isaret etmektedir. Abrasiv aginmanin dokiintiilerden kaynaklandigi, dokiintii miktarinin
azalmasinin ve artan sinterleme siiresinin beraberinde getirdigi sertligin, abrasiv asginmayi
azaltic1 yonde etkilerinin bulundugu diisiiniilmektedir. Bu durumda, Y/Y's sartlarinda 900°C’de
tiretilen numunelerdeki etkin asinma mekanizmalarimin adhesiv ve abrasiv asinma oldugu

sOylenebilir.

Sekil 49°da yer alan, Y/Ys sartlarinda 1000°C’de iiretilen numunelerin asinma
yiizeyleri genel olarak incelendiginde; asinma dokiintiilerinin ve tiimseklerin bir miktar daha
varligindan bahsetmek miimkiindiir. Ancak sinterleme siiresinin artmasiyla birlikte bu
olusumlarin yiizeylerden uzaklastigi yani azaldigir goriilmektedir. Sekil 49.a’dan baslamak

tizere yiizeylerde daha net olarak goriilen yapi; delaminasyon asinmasinin varligidir.
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Numune ylizeyinin hemen altinda baslayan catlaklarin biiyiiylip birlesmesi ile yilizeye
ulasarak yilizeyde bosluklar olusturmasi neticesinde numunelerde delaminasyon aginmasinin
baglamasindan soz edilebilir. Sekil 49.a ve b.’de 50 biiyiitmede SEM incelemeleri yer alan

numunelerin yapilarinda olusan ¢atlaklarin, 1000 biiyiitmedeki goriintiileri Sekil 58’de yer

almaktadir.

E %
EHT=1500kV  Signal A = SE1
WD =1156mm Mag= 1000 X

| Probe = 150 pA

hnical =
Metallurgical and Materials Engine:

4

=1500kV  Signal A=SE1 i iversit
I Probe= 150 Karadeniz Technical University
WD=11.0mm  Mag= 1.00KX i Metallurgical and Materials Engines

b)

Sekil 58. Yapidaki catlaklarin varligi-1 a) Sekil 49.a’nin 1000 biiyiitmedeki goriintiisii ve
yakinlastirtlmis gortinttisii b) Sekil 49.b’nin 1000 biiyiitmedeki goriintiisii ve yakinlastirilmis
goruntisu
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Figici, 2012°de trettigi %20 AlB2/Al kompozitlerin asinma testleri sonucunda
delaminasyon aginmasina rastladigini, kompozit malzemelerde catlak olusumunun nedeninin;
matris ile sert kuvvetlendiriciler arasindaki termal genlesme katsayisi farki oldugunu belirtmis

ve yapida olusan ¢atlaklarin goriintiilerini Sekil 59°deki gibi paylagsmustir.
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Sekil 59. Yapidaki gatlaklarin varligi-2 (Figici, 2012)

Bu tez calismasinda matris malzemesi olan Al’un termal genlesme katsayilari; Al i¢in:
24.10% /K; Al,O3 icin: 7,3.10° /K ve TiB; icin: 5,2.10% /K olarak ele alinirsa, Al matris ile
kuvvetlendiriciler arasindaki yaklasik 3 ve 5 kat arasinda degisen farkin, asinma sirasinda catlak

olusumunun baslica nedeni olarak gosterilebilir (Anonim 2021g; Akkurt vd. 2019).

Sekil 60°da, literatirde yer alan delaminasyon agmmalarinin goriintiilerine yer
verilmistir. ilgili calismalarda, asmnmaya ugramis numune yiizeylerinden ayrilan tabakalarin,

bu tez ¢aligsmasindaki asinma ile benzerlik gosterdigi goriilmektedir.
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Sekil 60. Literatiirdeki delaminasyon asinmasi gorintiileri @) Lakra et al. 2020 b) Alidokht et
al. 2013 c) Panwar and Pandey, 2013

Delaminasyon katmanlari

Sekil 61. Y1/Ys, 1000°C numunelerinin asinma yiizeyi goriintiileri
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Sekil 61°de yer alan Y)/Ys sartlarinda 1000°C’de iiretilen numunelerin yiizey
goriintiileri incelendiginde 15 dak. sinterlenen numuneden baglamak iizere, sinterleme siiresi
arttikca yiizeyden ayrilan delaminasyon katmanlarinin azalma egiliminde oldugu
goriilmektedir. Artan sertlik ile birlikte catlak olusumunun azaldigi dolayisiyla numunelerin
asinma dayanimlarinin arttig1 diistintildiigiinde, tiim numune yiizeylerinde goriilen katmanlarin
varhigi neticesinde, Yi/Ys sartlarinda 1000°C’de iiretilen numunelerdeki etkin asinma

mekanizmasinin delaminasyon aginmasi oldugu sdylenebilir.

Sekil 50’de, Hi/Hs sartlarinda 900°C’de {iretilen numunelerin yilizey goriintilerinde
genel olarak aginma yivlerinin varlig1 dikkat gekmektedir. Sekil 50.a’da 15 dak.’lik numunede
daha derin formda olan yivler, 60 dak.’lik numunede daha ince bir form almistir. Numune
yiizeyindeki derin asinma yivlerinin olusumunda, ylizeyden kopan veya karst malzemeden
gelen asinma pargaciklarinin etkisi oldugu disiiniilmektedir ¢linkii abrasiv aginmanin tanimi
geregi, ylizeylerde derin asinma izlerinin olusumuna temas yiizeylerinden kopan veya asinma
ortamina harici olarak katilan sert parcaciklar neden olmaktadir. Bu diisiinceyi kanitlar
nitelikteki, 30 dak.’lik numune yilizeyinde secilen bir noktada (Selected Area.1l) yapilan EDS
analizi Sekil 62°de yer almaktadir.

Sekil 62. Numune yiizeyinde seg¢ili noktada yapilan EDS analizi

Oncelikle numune yiizeyi incelendiginde; secilen alanin sekline benzer olarak yiizeyde
bir¢ok yerde olusumlar gdzlenmektedir. Secilen alanin EDS analizi; yliksek miktarda Al ve Fe

icerigine sahiptir. Yani biiyiik olasilikla matris tizerinde segilmis olan noktada, Fe igerigine
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rastlanmigtir. Asinma testi sirasinda ortamda bulunan, Fe igerigine sahip tek malzeme;
asindirandir (karsi malzeme). Se¢ili noktanin matris oldugu diisiiniilmektedir ¢iinkii EDS
analizinde oksijen igerigi oldukg¢a diisiik oldugu i¢in Al2Os partikiilii ihtimali {izerinde
durulmamaktadir. Al ve Fe igerigine sahip olan noktada, mekanik karismis bir tabakanin
varligindan so6z edilebilir. Literatiirde genellikle MML seklinde kisaltilarak gosterilen bu
tabaka, asinan ile asindiran malzemelerin igerik olarak karigimimdan meydana gelmektedir.
Numune yiizeyinde rastlanan MML tabakasinin varligi, aginma ortamina katilan aginma
parcaciklari diisiincesini dogrulamaktadir. Yani numune yiizeylerindeki derin veya s1g asinma
yivleri asinma parcaciklari nedeniyle olusmustur. Urettigi kompozitlerde gevsek halde bulunan
MML tabakasinin varligini bildiren Toptan, 2011°de aldigi SEM goriintiisiini Sekil 63’deki
gibi paylagmistir.

s

(b)

fiky

Sekil 63. MML tabakasi-1 (Toptan, 2011)

o e ¢
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Sekil 64. MML tabakasi-2 (Alidokht et al. 2013)

Sekil 64’de Alidokht ve ekibi tarafindan 2013’de goriintiisii paylasilan MML
tabakasinin, numune ve karsi malzeme ylizeyleri arasinda sert bir kaplama 6zelligi saglayarak

numunelerin asinma direnglerine katkida bulundugu bildirilmistir.
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EDS analizinin yer aldig1 Sekil 62’de, MML tabakasina benzeyen yapilarin tiimiiniin
igerikleri tespit edilmedigi icin MML goriiniimlii diger yapilarin, asinma sirasinda ezilmis ve
yiizeye gomiilmiis kuvvetlendiriler olabilecegi durumu da muhtemeldir (Alidokht et al. 2013).
Sekil 50’deki numune yiizeylerinin tiimiinde aginma yivleri gézlendiginden, Hi/Hs sartlarinda
900°C’de firetilen numunelerdeki etkin asinma mekanizmasinin abrasiv aginma oldugu
sOylenebilir. Yiizeylerde rastlanan MML tabakalarinin ve numunelerin sertliklerindeki artis,

numunelerin asinma direnglerini iyilestirerek 6zgiil asinma miktarlarini azaltmistir.

Sekil 51 genel olarak, Hi/Hs sartlarinda 1000°C’de firetilen numunelerin yiizeylerinde
cok daha s1g asinma yivlerinin bulundugunu géstermektedir. Yivler, 60 dak.’lik numunede artik
neredeyse belirsiz hale gelmektedir. Sekil 51.b’de yer alan 30 dak.’lik numunenin yiizeyinin
1000 biiyiitmesinde, asagida yesil renk ile isaretlenmis, kiibik veya hegzagonal sekilli bazi

kuvvetlendirici partikiillerin yerlerinden ¢iktiktan sonra tekrar numune yiizeyine goémiilerek

yiizeyde bosluklar (krater) olusturduklar1 gozlenmistir (Sekil 65 ve 66).

{

o

10gm EHT =15.00kv  Signal A = SE1 | Probe = 150 pA Karadeniz Technical University
| | WD =11.0 mm Mag = 1000 X Metallurgical and Materials Engine

Sekil 65. Yerlerinden ¢ikan kuvvetlendirici partikiiller
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100 um* EHT = 1500 kV Sgnal A = SE2 Date :23 Nov 2018
Wwo = 89mm Mag= 100KX Time 11:19.33

Sekil 66. Yiizeydeki bosluklar

Asinma testinde kayma sirasinda yiizeye iyi baglanamamis kuvvetlendiricilerin
yiizeyden ¢ikmast durumuna Raja ve Prakash, 2020°de yaptiklar1 ¢alismada rastladiklarini
bildirmektedirler (Sekil 67).

Kuvvetlendirici partikiiller

Sekil 67. Kuvvetlendiricilerin ¢ikma goriintiisii (Raja ve Prakash, 2020)
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Soguk kaynaklanma neticesinde yiizeyden ayrilan parcaciklarin yiizeyde bosluklar
olusturmasi, adhesiv asinmanin tanimina uygun bir durumdur. Benzer bosluklar, Toptan’in

2011°de iirettigi Al/B4C partikiil takviyeli kompozitlerde de bulunmaktadir (Sekil 68).

Sekil 68. Yiizeyde bosluk olusumu

Sekil 51’deki numune yiizeylerinin tiimiinde s1g da olsa aginma yivlerinin gézlenmesi
ve soguk kaynak yapan partikiillerin yerlerinden ayrilmalar1 durumu birlikte
degerlendirildiginde, Hi/Hs sartlarinda 1000°C’de iiretilen numunelerdeki asinma
mekanizmalariin abrasiv ve adhesiv asinma oldugu sdylenebilir. 15 dak.’lik numuneden 60
dak.’lik numuneye dogru gidildik¢e asinma yiizeylerinin daha piiriizsiiz (smooth) oldugu
goriilmektedir. Numune sertliklerindeki sinterleme siiresine bagli olarak goézlenen artis,

numunelerin asinma direnglerini iyilestirerek agirlik kayiplarii azaltmaktadir.

82



Tez calismasi kapsaminda yapilan iiretimler sonucunda;

RS

% Al matriste reaktif sicak presleme yontemiyle in situ seramik fazlarin basartyla elde

*

edildigi, baslangi¢ tozlarinin oksit formlarinin kullanilmasi sayesinde iiretim
maliyetlerinin diisiiriilebilecegi ve ikinci bir takviye fazi elde edilebilecegi

gorilmuistir.

X/
°e

Sicaklik ile sinterleme siiresinin ve uygulanan isitma/soguma hizlari ¢evrimlerinin
matris icerisinde daha fazla takviye eleman: elde edilmesi hususunda etkin birer
parametre olduklar1 dolayisiyla kompozitlerin numunelerin sertlik, basma

mukavemeti ve asinma dayanimlarinin yiikseldigi gérilmiistiir.

X/
°

Sinterleme Oncesi uygulanan soguk presleme basincinin daha yiiksek, sicak
presleme basincinin ise daha diisiik olacak sekilde uygulanmasi sayesinde yogun
yapili kompozitler elde edilebilmektedir.

% Uygulanan 1sitma/soguma  ¢evrimlerinin, istenmeyen fazlarin  elimine
edilebilmesine ve dolayisiyla kompozit numunelerin mekanik &zelliklerinin

iyilesmesine onemli katkilar sagladigi goriilmiistiir.

Bundan sonraki yapilacak ¢alismalarda takviye partikiillerinin elde edilebilecegi
sicaklik ve sinterleme siirelerinin, enerji maliyetlerini azaltabilmek maksadiyla optimize

edilmesi iizerinde durulmasi faydali olacaktir.

Calismanin Oncelikli amaglarindan birisi de es zamanli olarak uygulanan basing ve
sicakligin neticesinde yogunlugu artirilmis kompozit numuneler elde edebilmektir. Bu
calismada porozitelerin oniine gecilerek kompozit numunelerin yogunlugunun artirilabilecegi
gozlenmistir. Dolayisiyla ileride yapilacak olan ¢aligmalarda basing, sicaklik ve buna ek olarak
kabul edilebilecek sinterleme siirelerinin bir fonksiyonu olan yogunlugun nasil daha da

artirtlabilecegi ve ulagilabilecek en yiiksek yogunluk miktari lizerinde durulabilir.
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