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ONSOZ
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Temmuz 2023 Gokce BORAND
(Yiiksek Malzeme Bilimi Miihendisi)

viii



ICINDEKILER

Sayfa

ONSOZ...e s vii

ICINDEKILER ........ooooviiiieeceeeeeeee ettt iX

KISALTMALAR ..o s Xii

SEMBOLLER ... s Xiii

CIZELGE LISTESI ......cocooiiiieeeeeeeeeee ettt Xiv

SEKIL LISTEST .......ccoiviiiiieiceeeeeeeeeee ettt Xvii

OZET . ..couiieeieeieeeeeiieeeettuneeeeetuneeeeeennesseennnssseesssmmmmmssmssnessesisssinissnns XXXii

SUMMARY .o e XXXV

1.GIRISS., ... W A = A & A A O 1

1.1 T@ZIN AIMACT 1.ttt ettt ettt stttk e ettt e et e et e et e e sbeeenbeesbeeannee e 3

1.2 GrafN ..o 3

1.2.1 Grafen Gretim YONTEMICTI .. ...c.veveierierieriiiiesiesieeeeie e 5

1.2.1.1 EKSTOlASYON ..ot e 6

1.2.1.2 Kimyasal SENEZ ..........coiuiiiiiiiiieiie st 8

1.2.1.3 Epitaksiyel bUYTIME. .......ccooiviiiiiiiiieii i 9

1.2.1.4 Kimyasal buhar DIriKEIMe ... 10

1.2.1.5 Diger yONEMICT ......cccviiiiiiiiiiiieiccie s 10

1.3 Metal Matris KOMPOZITIEN .......cooiiiiiiieiese s 16

1.3.1 Aliiminyum matrisli KOmpozitler...........ccovviiiiiiiiiii 18

1.3.1.1 Aliiminyumun yapisal 6zellikIeri...........cccoooeniiniiniie 18

1.3.1.2 Aliminyum alagimlart..........cccocoviiiiiiiiiiiiie e 19

1.3.2 Bakir matrisli KOmpOZitler ..........ccooviiiiiiiieeeeee 23

1.3.2.1 Bakirin yapisal 0zelliKIeri ........cccooviiiiiiiiiiii 23

1.3.3 Metal matrisli kompozitlerin tiretim yontemi ........cccoccvevvviieenieenieerneenne 24
1.3.4 Grafen takviyeli metal matrisli kompozitlerin gliclendirme

MEKANIZMALATT ... 31

1.3.4.1 Tane boyutu KGGHIEME. .......cccevriiiiiiiiicci e 31

1.3.4.2 YUK @KEATTMI....oiviiiiicicce e 31

1.3.4.3 Orowan dOnGUST .........ccveiriiieiieiiiie s 32

1.3.4.4 Termal uyumsuzluk mekanizmast .........cccocoeriiiiicniiiiicne e 33

1.4 Fonksiyonel Derecelendirilmis Malzemeler ............c.ccoocvviviiiiiiiiniiiicne, 34

1.4.1 Fonksiyonel derecelendirilmis malzemelerin siiflandirilmast................ 37

1.4.2 Fonksiyonel derecelendirilmis malzemelerin uygulama alanlari.............. 38

1.4.3 Fonksiyonel derecelendirilmis malzemelerin iiretim yontemleri.............. 39

1.5 TOZ IMELAIUIJIST ...t 43

1.5.1 TOZ MOITOIOJIST.ceuviiuiiiiieiiieie e 48

1.5.2 Mekanik alasimlama ............cccceeeiiiiiii i 48

1.5.3 SeKIIENAITME .....ooviiiiiiiie e 52

1.5.4 SINErIEME ..o 55



1.6 Literatlir ATaStIIMAST ...cccciiuvieeeiiiieeeeeiieee e e esire e e e st e e e e st e e e e ssnna e e e e ssrneeessnreneeeans 60

1.6.1 Elektrik ark desarj yontemi ile grafen {iretimine yonelik ¢aligmalar ........ 60
1.6.2 Toz metalurjisi ile iiretilen grafen takviyeli alliminyum esasl
kompozitlere yonelik calismalar...........ccccooovviiiiiiiiiiiiee 61
1.6.3 Toz metalurjisi ile tiretilen grafen takviyeli bakir esasli kompozitlere
yOnelik caliSmalar.........cccocviiiiiiiiiiie e 65
1.6.4 Toz metalurjisi ile iiretilen Al esash fonksiyonel derecelendirilmis
malzemelere yonelik ¢alismalar ............ocoooiiiiiiiiiiie 71
2. MALZEME VE YONTEM ........c.ccooiiiiiiiiieieeeeeee e 74
2.1 MAIZEMEIET ... 74
B o) 131 ST OTTOR PR 74

2.2.1 Birkag katmanli grafenin elektrik ark desarj (EAD) yontemi ile iiretimi . 74
2.2.2 Grafen takviyeli aliiminyum ve bakir matrisli kompozit tozlarinin

mekanik alagimlama 1€ Gretimi........ooooeeiiiiiieiiiesie e 76
2.2.3 Grafen katkili fonksiyonel derecelendirilmis malzemelerin {iretimi ........ 81
2.2.4 Grafen katkili aliiminyum ve bakir matrisli kompozitlerin tiretimi.......... 85
2.3 KaraKLEIIZASYON.......eiivieie sttt ettt sttt ettt e esreeste e e sreeee e 88
2.3.1 Partikiil boyutu SIGUMIL .........eeiviiiiiieiicie e 88
2.3.2 Yiizey alani Olgimill (BET) ..oovviiiiiiiiiee e 88
2.3.3 RaMAN ANANIZI......oviiciiiicc e 89
2.3.4 Diferansiyel taramali kalorimetre (DSC) analizi ...........c.ccocvvvnivrivnvninnn. 90
2.3.5 X - Ismlart difraktometresi (XRD) analizi.........c.coeevvveivenenieniciinene, 91
2.3.6 Taramal1 elektron mikroskobu (SEM) analizi .........ccccccevvveiiiiiicnieninnnne 91
2.3.7 Gegirimli elektron mikroskobu (TEM) analizi ..........ccccoooveiiiicnnnnnene 92
2.3.8 YOZUNIUK taYINT....ceiiiiiiiiiiiiciiiiic s 93
2.3.9 MiKroyap1 INCEIEMESI........cccviiiiiirieiiciieeee e 94
2.3.10 Sertlik OIGUMTL . ..evvveevireeiiie it rae e saee e 96
2.3 11 ASINMA EEStL.cuuviiiiiieiiiie ettt ettt ettt ettt e e 97
2.3.12 BASMA ST ... 98
3. BULGU VE TARTISMA ...ttt 100
3.1 Elektrik Ark Yontemi ile Uretilen Birka¢ Katmanli Grafen Tozlarinin
KaraKIEIZASYONU.......ciuiiiiiiiiie ettt 100
3.2 Baglangi¢ Tozlariin KarakKterizasyonu ..........ccocvevvivveiiniiiicniniseeiisee s 104
3.3 Mekanik Alagimlanmis Tozlarin Karakterizasyonu.............ccocceeviiieiineennnnn. 107
3.3.1 Mekanik alasimlama ile elde edilen kompozit tozlarmin partikiil
DOYULLATT ... 107
3.3.2 Mekanik alasimlama ile elde edilen kompozit tozlarinin yiizey alani
(BET) OIGUMIETT. ...ceteiiiieiiiceiie e 113

3.3.3 Mekanik alasimlama ile elde edilen kompozit tozlarinin Raman analizi 114
3.3.4 Mekanik alasimlama ile elde edilen alasim ve FLG takviyeli kompozit
tozlarinin XRD analiZi.........c.ccovviiiiiiiiiicc e 118
3.3.5 Mekanik alagimlama ile elde edilen kompozit tozlarinin DSC analizi... 131
3.3.6 Mekanik alasimlama ile elde edilen kompozit tozlarinin SEM analizi .. 138
3.3.7 Mekanik alagimlama ile elde edilen kompozit tozlarinin TEM analizi .. 156
3.4 Sinterlenmis Numunelerin Karakterizasyonu ...........cccccoevvviienciiecnnnnnnenn 160
3.4.1 YOZUNIUK tAYINI..0cuviiiiiiiiiiiiiciiie e 160
3.4.1.1 FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lerin yogunluk tayini .. 160
3.4.1.2 Al-Zn esasl alasim ve FLG takviyeli Al-Zn esasli kompozitlerin
YOZUNIUK tAYINT eviiviiiiiiie et 161
3.4.1.3 FLG takviyeli Cu esasli kompozitlerin yogunluk tayini.................. 163



4.2 XRD ANAHZE .o 164

3.4.2.1 FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lerin XRD analizi ....... 164
3.4.2.2 Al-Zn esasli alasim ve FLG takviyeli Al-Zn esasli kompozitlerin
XRD @NAHZI ..o 168
3.4.2.3 FLG takviyeli Cu esashi kompozitlerin XRD analizi ..............c........ 172
3.4.3 MIKroyap1 iNCelIeMESI.......uuiviiriiiiiiiiieie e 173
3.4.3.1 FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lerin mikroyapisal
KaraKteriZaSYONU.........cciiieieieiiesie st 173
3.4.3.2 Al-Zn esasli alasim ve FLG takviyeli Al-Zn esasli kompozitlerin
mikroyapisal karakterizasyonu..........ccccoeciiieniiiinieiicc e 195
3.4.3.3 FLG takviyeli Cu esasli kompozitlerin mikroyapisal
KaraKteriZaSYONU.........cciiieieieiiesie st 217
3.4.4 Sertlik GIGUMIL . .eeiivvviiiiieiiiie i 222

3.4.4.1 FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lerin sertlik 6l¢timleri . 222
3.4.4.2 Al-Zn esash alasim ve FLG takviyeli Al-Zn esaslh alagim ve

kompozitlerin sertlik 61¢UMIETT .......ocvevvviviiiiiicie e 226

3.4.4.3 FLG takviyeli Cu esasli kompozitlerin sertlik 6l¢iimleri................. 231

3.4.5 ASINIMA tEST.eeeuveeiuiieiieiieieiee sttt ettt st et be e be et e e saeeenbeesbeeenne e 233

3.4.5.1 FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lerin asinma 6zellikleri233

3.4.5.2 FLG takviyeli Al-Zn esasli kompozitlerin asinma o6zellikleri.......... 241

3.4.5.3 FLG takviyeli Cu esasli kompozitlerin asinma ozellikleri............... 246

3.4.6 BaSMA TESHE ...t 248
3.4.6.1 FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lerin basma testi

SONUGIATT . 248

3.4.6.2 FLG takviyeli Al-Zn esasli kompozitlerin basma testi sonuglari..... 255

4. SONUC VE ONERILER............c.cocoiiiiiiieieceseeeeeeessese e enes s 261

KAYNAKLAR e 266

ERLER . 1 ettt 287

(0 F7€) 00117 1 15T 313

Xi



KISALTMALAR

A8.
ASTM
CNT
COF
CVvD
DSC
EAD
EDS
FDM
FLG
GNP
GO
HAADF
HRTEM
IFFT
MA
MMK
ROM
Sa

SAD
SEM
SWOT
TEM
TG

T/M
XRD

: Agirlikca

: American Society for Testing and Materials
: Karbon nanotiip

: Stirtiinme katsayist

: Kimyasal buhar biriktirme

: Diferensiyel taramali kalorimetre

. Elektrik ark desarj

: Enerji dagilim spektrometresi

: Fonksiyonel derecelendirilmis malzemeler

: Birka¢ katmanl grafen

: Grafen nanoplaka

: Grafen oksit

- Yiiksek acili agisal karanlik alan

- Yiiksek ¢oziiniirlikli gegirimli elektron mikroskobu
: Ters hizli Fourirer doniisiim

: Mekanik alagimlama

: Metal matris kompozit

: Karigimlar kurali

: Saat

> Secilmis alan kirinimi

: Taramal1 elektron mikroskobu

. Strengths,Weakness,Opportunities, Threats
. Gegirimli elektron mikroskobu

: Ticari grafen

: Toz metalurjisi

: X-Isimlarn difraktometresi
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SEMBOLLER

Al : Aliiminyum
cm? : Santimetrekiip
Cu : Bakir

g : Gram

HV - Vickers sertlik
K : Kelvin

KV : Kilovolt

m? : Metrekare

Mg : Magnezyum
mm : Milimetre

Mn - Mangan

MPa : Megapaskal
pm : Mikrometre
nm - Nanometre

p : Yogunluk

rpm : Dakikadaki devir sayis1
Zn : Cinko

°C : Santigrat derece
% - Yiizde
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GRAFEN TAKVIYELI ALUMINYUM VE BAKIR ESASLI YENILIKCi
MALZEMELERIN TOZ METALURJISI iLE URETIMININ
GELISTIRILMESI

OZET

Bu calismada, elektrik ark desarj yontemi (EAD) ile sentezlenen birka¢ katmanli
grafenin (FLG), toz metalurjisi (T/M) yontemi ile Al-Cu, Al-Zn ve Cu esasli matrise
takviye edilip, FLG takviyeli Al-Zn ve Cu esasli kompozit ve Al-Cu ve Al-Zn esash
fonksiyonel derecelendirilmis yenilikgi malzemelerin {iretimi, bu malzemelerin
yapisal, mekanik ve tribolojik 6zelliklerinin incelenmesi amaglanmuistir.

Bu amag dogrultusunda, oncelikle grafenin birka¢ katmanli ve yiiksek saflikta EAD
ile iiretimi saglanmistir. Takviye malzemesi olarak kullanilan FLG, belirli oranlarda
(ag. %0-0,1-0,2-0,3-0,5-0,7) Al-Cu ve Al-Zn esasli matrise mekanik alasimlama (MA)
yoluyla ilave edilmistir. Uretilen FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli kompozit tozlar
artan FLG igerigine gore alti katman olacak sekilde tasarlanmis, tek eksenli pres
yardimiyla istiflenerek sikistirilmis ve ardindan sinterleme islemine tabi tutulmustur.
Relatif yogunluklart %96 ile %98 arasinda degisen FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn
esasli fonksiyonel derecelendirilmis malzemelerin (FDM), artan FLG igerigine gore,
ilk katmandan son katmana dogru sertlik degerlerinde %50’ye varan oranlarda artig
goriilmistir. Ayrica, FLG igeriginin yogun oldugu bdlgelerde, grafenin yaglayici
etkisine bagl olarak siirtiinme katsayisinda (COF) iyilesmeler tespit edilmistir. FLG
takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lerin; optik mikroskop (OM), taramali (SEM)
ve gecirimli elektron (TEM) mikroskobuyla gergeklestirilen mikroyapisal
incelemelerinde ve X-1sin1 kirmim (XRD) analizlerinde tespit edilen AlsCs fazinin
matris yapisinda homojen dagilimi matristen yiik aktarimi saglayarak mekanik
ozelliklerde iyilesmeye sebep oldugu diistiniilmiistiir. Ayrica, her katman boyunca
artan sertlik degerlerinin, siinek faza takviye edilen FLG’nin dislokasyon
yogunlugunun ve tane boyutu kii¢iiltmesinin artmasina neden oldugu tespit edilmistir.

EAD ile sentezlenen FLG, belirli oranlarda (ag.%0-0,5-1-2) Al-Zn esasli matrislere
harmanlanmis (as-blended) ve farkl siirelerde (2, 4 ve 8 sa) gergeklestirilen MA
yardimiyla takviye edilmis ve bu tozlar tek eksenli pres yardimiyla sikistirilarak,
sinterleme islemine maruz birakilmistir. Relatif yogunluklar1 6giitme siirelerine gore
%88 ve %99 arasinda degisen FLG takviyeli Al-Zn esasli kompozitlerin, OM ve SEM
ile gergeklestirilen mikroyapisal incelemelerinde FLG’nin matris yapisinda homojen
olarak dagildigi goriilmiistiir. Buna bagli olarak, 4 sa MA ile iiretilen ag.%2 FLG
takviyeli Al-Zn-Mg-Cu esasli kompozit i¢in 155 HV sertlik degerine ulagilmis ve Al-
Zn-Mg-Cu alasimina kiyasla sertlik degerinde %63,15 oraninda artis goriilmiistiir.

EAD ile sentezlenen FLG, belirli oranlarda (ag.%0,0,1-0,3-0,5) Cu esasli matrise
farkli stirelerde (5 ve 7 sa) gerceklestirilen MA yardimiyla takviye edilmis ve bu tozlar
tek eksenli pres yardimiyla sikistirilarak, sinterleme islemine tabi tutulmustur. Relatif
yogunluklar1 %88 ile %94 arasinda degisen FLG takviyeli Cu esasli kompozitlerin,
OM ve SEM ile gerceklestirilen mikroyapisal incelemelerinde basingsiz sinterlemeye
bagli olarak porozite tespit edilmistir. Bununla birlikte, 5 sa MA sonrasi matris
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yapisinda deformasyonla gbéze carpmistir. Mevcut bu deformasyonun, matris
yapisinda FLG’nin aglomerasyonundan kaynakli olabilecegi tizerinde durulmustur. En
yiiksek sertlik degerine (101 HV) 7 sa MA sonras1 ag. %0,1 FLG takviyeli Cu esash
kompozitle ulagilmistir. Ayrica takviyesiz Cu ile karsilagtirildiginda, 7 sa MA
sonrasinda sinterlenmis olan ag. %0,3 FLG takviyeli Cu esash kompozitlerin sertlik
degerinde yaklasik %31,8 oraninda bir artis elde edilmistir. Fakat, artan FLG igerigi
ile Cu ve FLG arasindaki bagin zayiflig: ile ilgili oldugu diisiiniilen, ag. %0,5 FLG
takviyeli Cu kompozitlerin sertlik degerinde 6nemli bir diisiis gozlemlenmistir. 7 sa
MA ile elde edilen FLG takviyeli Cu esasli kompozitlerin COF degerlerinde azalma
gbzlenmistir. Grafenin yaglayici etkisinden dolayi, Cu esasli kompozitlerin aginma
ozelliklerini iyilestirdigi tespit edilmistir.

Anahtar kelimeler: Aliiminyum ve Alasimlari, Bakir, Metal Matris Kompozitler,
Fonksiyonel Derecelendirilmis Malzemeler, Grafen, Toz Metalurjisi
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DEVELOPMENT OF GRAPHENE-REINFORCED ALUMINUM AND
COPPER BASED INNOVATIVE MATERIALS PRODUCTION BY POWDER
METALLURGY

SUMMARY

In this study, it is aimed that few-layered graphene (FLG) synthesized by electric arc
discharge (EAD) was reinforced to Al-Cu, Al-Zn and Cu based matrix by powder
metallurgy (P/M) and FLG reinforced Al-Zn and Cu based composites and Al-Cu and
Al-Zn based functionally graded innovative materials, investigating the structural,
mechanical and tribological properties of these materials.

For this purpose, firstly, graphene was produced with few layers and high purity by
EAD. The FLG, which is used as a reinforcement material, is added to Al-Cu and Al-
Zn based matrix at various amounts (0-0.1-0.2-0.3-0.5-0.7 wt%) by mechanical
alloying (MA). The produced FLG reinforced Al-Cu and Al-Zn based composite
powders were designed to be as six layers according to the increasing FLG content,
were compacted by stacking via an uniaxial press and, then subjected to sintering
process. The relative density of the FLG reinforced Al-Cu and Al-Zn based
functionally graded materials (FGM) changes from 96% to 98% and these FGMs
showed an increase up to 50% in hardness values from the first layer to the last layer
according to the increasing FLG content. Moreover, in regions with high FLG content,
improvements in the coefficient of friction (COF) were determined due to the
lubricating effect of graphene. The homogeneous distribution of the AlsCs phase
detected in the microstructural examinations performed by optical (OM), scanning
(SEM) and transmission electron (TEM) microscopy and X-ray diffraction (XRD)
analyzes in the matrix structure was considered to cause an improvement in
mechanical properties by providing load transfer from the matrix. In addition, it was
determined that increasing hardness values along each layer caused an increase in
dislocation density and grain size reduction of the FLG reinforced to the ductile phase.

FLG synthesized by EAD was reinforced to the Al-Zn based matrix via MA with
different milling durations (0, 2, 4 and 8 h) performed at various amounts (0-0.5-1-2
wt%) Al-Zn based matrix and these composite powders were compacted by an uniaxial
press and then exposed to the sintering process. In the microstructural examinations of
FLG reinforced Al-Zn based composites, whose relative density vary between 88%
and 99% according to the milling time and it was observed that FLG was
homogeneously distributed in the matrix structure. Accordingly, the hardness value of
2 Wt% FLG reinforced Al-Zn-Mg-Cu based composite produced with 4h-MA was
reached 155 HV and the hardness value increased by 63.15% compared to the Al-Zn-
Mg-Cu alloy.

FLG synthesized by EAD was reinforced to the Cu-based matrix at various amount
(0,0.1-0.3-0.5 wt%) via MA performed at different milling times (5 and 7 h), and these
composite powders were compacted by an uniaxial press and then subjected to the
sintering process. The porosity was determined due to pressureless sintering in the
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microstructural examinations which was performed by OM and SEM of FLG
reinforced Cu based composites with relative density vary on 88% to 94%. Moreover,
after 5h-MA, the deformation was observed in the matrix structure. It has been
emphasized thas this deformation may be caused by the agglomeration of the FLG in
the matrix structure. It was achieved the highest hardness value (101 HV) for the 0.1
wt% FLG reinforced Cu-based composite after 7h MA.

Keywords: Aluminum and Aluminum Alloys, Copper, Metal Matrix Composites,
Functionally Graded Materials, Graphene, Powder Metallurgy
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1. GIRIS

Modern teknoloji gelistikge, malzemeleri anlama ve nihai ihtiyaca yonelik olarak
degistirme kabiliyeti, zamanla bir temele oturmaktadir. Giinlimiizde arastirmacilar ve
miihendisler; maliyet, ¢evre, raf Omrii gibi etkenleri g6z Oniinde bulundurarak
yenilikgi malzemelerin iiretiminin ve kullanimmin 6nemi {izerinde durmaktadir.
Ozellikle geleneksel alasimlar kullanilarak iiretilen mithendislik malzemelerinin daha
iyl bir performans gdsterebilmesi i¢in, ileri nesil malzemelere yonelik artan bir
thtiyacin mevcut oldugu goriilmektedir. Bu siirecte kompozit malzemeler, tiim
miihendislik alanlarin ihtiyaglarini karsilayarak, 6nemli bir rol tistlenmektedir (Pasha
ve Rajaprakash, 2022).  Ozellikle kompozitlerde takviye olarak kullanilan
nanomalzemelerin kesfiyle birlikte, nihai malzemelerin 6zellikleri miithis bir gelisme
gostermistir. Karbon nanotiip (CNT)(lijima, 1991) ve grafen (Novoselov ve dig.,
2004) gibi karbon yapili nano malzemeler; iistiin mekanik, elektriksel ve termal
ozelliklerle birlikte malzeme alaninda devrim yaratmistir (Esawi ve dig., 2009; Morsi
ve Esawi, 2007). Bu ozellikleri iistiinde durularak, kompozit yapilar i¢in ideal bir
takviye malzemesi olarak, grafen kullanilmaya baslanmistir. Grafen takviyeli metal
matris kompozitler (MMK), iizerine arastirma ¢aligmalari, 2011 yilindan itibaren
etkisini gostermistir (Bartolucci ve dig., 2011; Jagannadham, 2011; Singh ve dig.,
2011). Fakat mevcut literatiir ¢alismalart degerlendirildiginde, grafen takviyeli
polimer matris esasli kompozitler kadar detayli yogunlukta olmadig1 goriilmektedir.
Ozellikle, grafenin metal matris yapisinda homojen olarak dagitilmasima yonelik
tiretim ¢alismalarinin daha detayl bir sekilde gelistirilmesi gerekmektedir (Konakov
ve dig., 2020; Saboori ve dig., 2018).

MMK lar, endiistri uygulamalarinin gereksinimlerini yeterince karsilamaktadir fakat
modern teknolojinin gelisim siireciyle birlikte, malzeme zenginliginin artmasi ve
miisteri thtiyaglarinin buna bagl olarak degismesi iizerine, malzeme tasariminda artan
bir gereksinim mevcuttur (Kawasaki ve Watanabe, 1997). Bu tiir durumlarin
istesinden gelmek igin, fonksiyonel derecelendirilmis malzeme (FDM) gibi yeni nesil

malzeme tasarimlar1 6n plana ¢ikmaktadir. Farkli FDM'lerin gelistirilmesi, tek bir



malzemede bulunmayan 6zelliklerin ve bir malzemede gelistirilmesi ihtiyaci ile ortaya
¢ikmaktadir (Xu ve dig., 2004). FDM’lerde takviyenin hacmi ve dagilimi en ig
kisimdan en dis kisma dogru degismektedir. Boylece siirekli degisen ozellikler ve
kontrollii, homojen olmayan bir mikroyap1 saglanmaktadir (Kumar ve dig., 2021). Bu
tiir malzeme tasarimina sahip FDM’ler, daha yiiksek hacimsel tokluga ve mekanik
ozelliklere ihtiyacin oldugu durumlarda kullanilmaktadir (Melgarejo ve dig., 2006,
2008; Udupa ve dig., 2015). Bugiinlerde FDM’ler, miihendislik ve bilimin birgok
farkli alaninda, o6zellikle otomotiv, ucak ve savunma sanayinde, genis uygulama

yelpazesine sahip en son gelismis malzeme sinifi olarak giin gegtikge gelismektedir.

Dogada ¢ok bulunan ve kolayca elde edilebilen, bununla birlikte diger kolay bulunan
ve diisiik yogunluklu alagimlara ( Mg, Be veya Ti alasimlari) kiyasla daha ucuz olan
aliminyum (Al) ve Al alasimlari; yiiksek rijitlik, stineklik, daha yiiksek
mukavemet/agirlik orani, yiliksek 1sil mukavemet, kararlilik, iletkenlik, yiiksek
korozyon direnci gibi miikkemmel ve tercih edilen 6zelliklerinden dolayr endiistride ve
arastirma ¢alismalarinda yaygin olarak kullanilirlar (Chen ve dig., 2018; Md Ali ve
dig., 2021) Al ve alasimlari, otomobil ve ugak endiistrisinde kullanilan temel
malzemelerden biridir (Dursun ve Soutis, 2014; Zhang ve dig., 2018). Al ve farkli Al
alasimlar1 ve kompozitler, kompozit liretimi i¢in en yaygin kullanilan malzemelerdir
(Deuis ve dig., 1997). Otomotiv, ugak gibi uygulamalarda, genellikle, pargalar ¢esitli
mekanik ve termal yiiklere maruz kalmaktadir. Bununla birlikte, 6zellikle Al esash
kompozit malzemelerin bu tiir yiik durumlarinda karsilayamadigi gereksinimler igin,
Al esasli FDM’ler iyi bir malzeme tercihi olabilmektedir. Farkli tasarimlara sahip Al
esaslt FDM’ler, tercih edilen spesifik ihtiyaclara yonelik olarak, gelecek ¢aligmalarda

potensiyel uygulama alanlar1 dogurma kabiliyeti yiliksek yenilik¢i malzemelerdir.

Al esasli MMK ve FDM’lerin iiretiminde; kat1 (toz metalurjisi, SPS), sivi (dokiim,
infiltrasyon) ve gaz halde (kimyasal/fiziksel buhar biriktirme) gerceklestirilen birgok
yontem kullanilmaktadir. Toz metalurjisi (T/M), MMK ve FDM iiretimi i¢in en
elverisli ve en ¢ok kullanilan ydntemlerin basinda gelmektedir. Ozellikle kontrol
edilebilir olusu, takviye malzemelerinin homojen dagilim ve vasyasyonlarint optimize
edebilme kosullar1 ve maliyet agisindan bu tiir yenilik¢i malzemeler igin endiistriyel

kosullarda ideal bir yontem olarak diistiniilebilir.



1.1 Tezin Amaci

Bu tez ¢aligmasiin amaci; kendi laboratuvarlarimizda elektrik ark desarj yontemi
(EAD) ile tirettigimiz yiiksek safliktaki birka¢ katmana sahip grafeni, aliminyum (Al)
alasim ve bakir (Cu) esasli matris yapisina toz metalurjisi yontemi ile takviye ederek,
yeni nesil malzeme tasarimimi gergeklestirmektir. Ozellikle, havacilik endiistrisinde
ucak govde yapilarinda yaygin olarak kullanilan 2xxx (Al-Cu) ve 7xxxx (Al-Zn)
alasim serileri, fonksiyonel derecelendirilmis malzeme (FDM) ve kompozit yapilar
icin matris olarak bu tez calismasinda secilmistir. Bu kapsama yonelik olarak; ilk
olarak, EAD yoOntemiyle yiiksek saflikta birka¢ katmanl grafen (FLG) tretilmistir.
Daha sonra sentezlenen FLG, belirli oranlarda (ag.%0-%2), mekanik alagimlama
(MA) yontemi ile Cu, Al-Cu ve Al-Zn esasli tozlara takviye edilmistir. FLG ile takviye
edilen kompozit tozlarindan, Al-Cu ve Al-Zn esasli tozlari, alt1 katman olacak sekilde
istiflenerek tek eksenli manuel pres yardimiyla sekillendirilmis ve ardindan sinterleme
islemine tabi tutulmustur. Boylece, artan FLG igerigine bagl olarak, FDM tasarimi
gerceklestirilmistir. Uretilen bu FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lerin
yapisal ve mekanik Ozellikleri incelenerek, FDM tasarimiyla birlikte takviye

malzemesi olan FLG’lerin matrisle olan etkilesimi belirlenmistir.

Tez ¢alismasinin bir diger kisminda ise, T/M ile iiretilen FLG takviyeli Al-Zn ve Cu
esaslt kompozit malzemelerin; yapisal, fiziksel, mekanik ve tribolojik 6zellikleri
incelenmistir. FLG takviye igeriginin matriste dagilimi ve MA siiresinin bu 6zellikleri
ne sekilde etkiledigine dair caligmalar gerceklestirilmistir. Ayn1 zamanda, belirli
oranlarda FLG takviyeli Cu esasli kompozitlerinin mekanik ve tribolojik 6zellikleri
gelistirmek iizerine 6n ¢aligmalar yapilarak, EAD ile iiretilen FLG nin Cu matrisi

tizerindeki etkileri tartisiimistir.

1.2 Grafen

Grafen; iki boyutlu (2D) bir bal petegi kafesine sikica paketlenmis, sp? hibritlestirilmis
diiz karbon atomlarinin tek tabakasina verilen addir. (Edwards ve Coleman, 2013;
Geim ve Novoselov, 2010). Grafende, C-C bag mesafesi yaklasik 0,142 nm (1,42 A)
ve katman yiiksekligi (kalinhig1) yaklasik 0,33 nm (3,3 A)'dir (Sekil 1.1) (Adetayo ve
Runsewe, 2019). Grafen, gelecekteki uygulamalara yonelik olarak, yiiksek 6zgiil
yiizey alam1 (2630 m?/g)(Zhu ve dig., 2010), yiiksek elastisite modiilii modiilii(~1



TPa)(Lee ve dig., 2008), yiiksek elektrik iletkenligi (~6 x107°S m™1) (Castro Neto ve
dig., 2009) ve miikemmel termal iletkenlik (5000 W m~* K 1)(Balandin ve dig., 2008)
gibi bir takim benzersiz 6zelliklere sahiptir. Grafenin kovalent bagh yapisi; gelikten
daha yiiksek bir gerilme mukavemetine ve kimyasal reaksiyonlara kars1 yiiksek bir
esneklik ve oksijene karsi fiziksel bir bariyer saglamaktadir (Banks ve Brownson,
2018). Bununla birlikte, grafenin atomik ince yapisina bagh olarak; tek katmanl
grafen, %97'lik bir optik seffafliga sahipken, birkag¢ katmana sahip grafenin ise optik
seffafligt >%80'e kadar diismektedir (Khrapach ve dig., 2012). Grafen ailesi; tek
katmanli grafen (SLG), iki katmanli grafen (BLG), birkag¢ katmanli grafen (FLG), cok
katmanli grafen (MLG), grafen nanoplakalar (GNP'ler), grafen oksit (GO),
indirgenmis GO (rGO), fonksiyonellestirilmis grafen (FG), grafen nano seritler
(GNR'ler) ve GO nano seritler (GONR'ler) olarak siniflandirilabilmektedir (Bianco ve
dig., 2013; Johnson ve dig., 2015; Naseer ve dig., 2019).

(a) (b)

Sekil 1.1 : (a) Grafit ve (b) Grafitten tek katmanli grafen yapisinin sematik gosterimi.

Sekil 2.1; “Web of Science” veritabaninda 'grafen' anahtar sozctigii kullanilarak elde
edilen istatistiksel arastirmaya gore, 2013-2023 yillar1 arasinda grafenle ilgili
konularda yayinlanan dergi makalelerinin sayisinin yaklasik olarak 300000’1 astigin1
gostermektedir. Mevcut istatistiksel veride goze ¢arpacak sekilde olan bu mevcut artis,
farkli alanlarda grafen ailesine mensup malzemelerle ilgili ¢alismalarda 6nemli 6lglide

gelisme oldugunu soylemektedir.



45000

40000 +

35000 -

30000 -

25000

20000 -

15000 +

Grafenle ilgili yayin sayisi

10000 -

5000

2013 2014 2015 2016 2017 2018 2019 2020 2021 2022 2023
Yil

Sekil 1.2 : Web of Science veri tabanindan 'grafen' anahtar kelimesi kullanilarak elde
edilen, 2013-2023 yillar1 arasinda yaymlanan grafenle ilgili makalelere iliskin
istatistiksel veriler (Arama tarihi: 16 Subat, 2023).

1.2.1 Grafen iiretim yontemleri

Grafen, birgok yontemle basarili bir sekilde tretilebilmektedir. Mikro-mekanik-
kimyasal eksfoliyasyon, kimyasal buhar biriktirme (CVD), grafen oksidin sivi faz
indirgenmesi (kimyasal sentez) ve epitaksiyel biiylime, grafenin sentetik iiretim
yontemlerindendir. Grafen iiretimi, yukaridan asagiya veya asagidan yukariya bir
yaklagim olarak gruplanmaktadir (Sekil 1.3). Yukaridan asagiya yaklagimlar, tek
grafen tabakalar elde etmek i¢in istiflenmis grafit katmanlarini ayirmay: igerirken;
asagidan yukar1 yontemler ise alternatif karbon igeren kaynaklardan grafen
sentezlenmeyi kapsamaktadir. Yukaridan asag1 yontemler i¢in istiflenmis tabakalarin
ayrilmasi; nispeten diisiik tabakalar arasi baglanma enerjisine ragmen tabakalar1 bir
arada tutan Van der Waals kuvvetlerinin iistesinden gelmesidir. Bu alandaki zorluklar,
tabakalara zarar vermeden onlan etkili bir sekilde ayirmayr ve tabakalar eksfoliye
olurken topaklagmasini 6nlemeyi icermektedir. Genel olarak, bazi1 yukaridan asagiya
yontemler yiiksek oranda olgeklenebilirdir ve yiiksek kaliteli tiriinler tiretmektedir,
fakat tutarli 6zelliklere sahip triinler olusturmada giigliikkleri mevcuttur. Asagidan
yukart yontemlerde ise, iyi kalitede malzeme iiretmek icin yliksek seviyelerde
grafitizasyon yapilmalidir; bu nedenle bu yontemler genellikle yiliksek sicaklik
gerektirmektedir. Asagidan yukariya yontemler, neredeyse hatasiz ve genis yiizey
alanina sahip grafen iretebilse de, genellikle yiiksek tiretim maliyeti ve karmagsik

proses kurulumu gerektirmektedir (Edwards ve Coleman, 2013; Lee ve dig., 2019).
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Sekil 1.3 : “Asagidan yukar1" ve "yukaridan asagi" grafen liretiminin sematik
goriniimii.

Yukaridan asagi olarak; mekanik, kimyasal ve elektrokimyasal eksfoliasyon, kimyasal
sentez, ark desarj yontemleri ve asagidan yukari olarak ise; epitaksiyel biiyiitme ve
kimyasal buhar biriktirme yontemi gosterilebilir. Sekil 1.4’de, grafen iiretim
yontemleri; eksfoliasyon, kimyasal sentez, epitaksiyel biiyiitme, kimyasal buhar

biriktirme ve diger yontemler basliklar1 altinda siniflandirilmistir.

Grafen Uretim

Yontemleri
T
I I 1 I ]
. Kimyasal Epitaksiyel Kimyasal buhar| Diger
Eksfoliasyon sentez biiyiitme biriktirme yéntemler
- Mekanik Iy'lve'!:anik
8giitme
L] kimyasal Elektrik
¥ arklama

Elektrokimyasal

Sekil 1.4 : Grafen iiretiminde kullanilan yontemler (Mohan ve dig., 2018).

1.2.1.1 Eksfoliasyon

Grafen, mekanik bir sekilde ilk olarak 2004 yilinda eksfoliye olmustur (Novoselov ve
dig., 2004). Mikromekanik yontemin kendisi oldukga basittir ve herhangi bir 6zel
ekipman olmadan yapilabilmektedir. Sekil 1.5’de goriildiigii iizere, bir yapiskan bant
parcasi lizerine yerlestirildikten sonra, grafitin yiizeyi soyulur. Banta yapisan grafit
tabakalari; kristalin diizlemi boyunca belirli atomik diiz yiizeyler birakarak, diizlemde
ayrilmaktadir. Atomik kuvvet mikroskopisi (AFM) ve taramali tiinelleme

mikroskopisinde (TTM) uygun yiizeyler elde etmek i¢in bu yontem kullanilmaktadir.



Mikromekanik ayristirma ile elde edilen ince taneciklerin, birkag tabakaya ve hatta tek
katmanli grafene kadar, ardisik olarak daha ince numunelere bdliinebilecegi fark

edilmektedir (Whitener Jr ve Sheehan, 2014).

Althk Althk Althk

Grafen
- - B g

Yapiskan bant

Sekil 1.5 : Grafenin mekanik eksfoliasyon ile tiretiminin sematik gdosterimi.

S1vi fazda gergeklesen kimyasal eksfoliasyon, farkli s1vi ortamlarinda ultrasonikasyon
veya tek ve birka¢ katmanli grafen tabakalarini olusturmak icin kesme kuvvetleri
yardimiyla grafitin eksfoliasyona ugratilma islemidir (Sekil 1.6). Grafenin
eksfoliasyon olabilmesi icin, grafitin sahip oldugu Van der Waals baglarinin
tistesinden gelmek gerekmektedir (Parvez ve dig., 2015). Grafenin yiizey enerjisi 46,7
mN m? olarak kabul edilmektedir. Buna gore, grafen katmani ve ¢oziiciiler arasindaki
araylizey gerilimini minimize etmek igin, benzer yiizey enerjilerine sahip ortamlar
secilmelidir (Hernandez ve dig., 2008). Grafenin eksfoliasyonu i¢in kullanilan
¢oziiclilerden bazilari, N-metilpirolidon (NMP) ve N,N-dimetilformamidi (DMF)
icermektedir (Zhu ve dig., 2013).

(2 =
s

Santrifiljleme isleminden
sonra dagilma

Grafit Coziiclilerde dagihim Ultrasonikasyon

Sekil 1.6 : Kimyasal eksfoliasyonun sematik gdsterimi.

Elektrokimyasal eksfoliasyon iglemi; bir elektrik akimi ve siv1 bir ¢ozelti (elektrolit)
yardimiyla grafit bir elektrotun tiiketilmesini igermektedir. Elektrotlardan biri grafit
tabanlhidir ve diger yardimci madde genellikle platindir (Sekil 1.7). Eksfoliasyon
islemi, genellikle elektrotlara pozitif akim uygulanarak baslamaktadir. Grafit esash
elektrot oksidasyona ugramakta ve elektrolitten negatif yiiklii iyonlar grafit
katmanlarina girmektedir. Eksfoliasyon islemini kolaylastirmak igin, negatif bir
potansiyelin uygulanmasi, daha sonra uygulanmaktadir (Phiri ve dig., 2017). Grafen

hazirlamak i¢in elektrokimyasal eksfoliasyon islemi; yiiksek kalite ve verimlilik, cevre



dostu olma ve kolay kontrol edilebilirlik gibi avantajlara sahiptir (Han ve dig., 2021,
Zhang ve dig., 2021).

Farkli iyon tipleri
Grafit L 3

tabakalar

Grafit gubuk

Platintel el

Brgii SO, ve 0, gazlari
@ so.” FLGN
® OH Grafit tabakalarin
e CI eksfoliasyonu

Sekil 1.7 : Grafitin elektrokimyasal eksfoliasyon mekanizmasinin sematik gosterimi
(Phiri ve dig., 2017).

1.2.1.2 Kimyasal sentez

Grafit oksidin (GO) kimyasal olarak indirgenmesi, biiyiikk miktarlarda grafen
hazirlamanin geleneksel ve etkili yollarindan biridir. Grafit oksit, konsantre asitler ve
gliclii oksidantlar kullanilarak grafitin oksidasyonu yoluyla sentezlenmistir (Edwards
ve Coleman, 2013). Grafit oksit ilk olarak Brodie tarafindan grafit ve nitrik asit
(HNO3) karigimi iginde potasyum klorat (KC1O3) ile grafit oksidasyonu yoluyla
hazirlanmistir (Brodie, 1859). Staudenmaier ise, grafit ve HNO3 karigiminin asitligini
degistirerek ve karigima yavasga potasyum klorat (KCIO3) ¢ozeltisi katarak Brodie'nin
caligmasini daha da genisletti (Staudenmaier, 1898). 1958’de Hummers ve Offeman,
grafit ile sodyum nitrat (NaNOg), siilfiirik asit (H2SO4) ve potasyum permanganat
(KMnOQyg) karigimi kullanarak ¢ok daha giivenli bir grafit oksit sentezine dnciiliik ettiler
(Hummers Jr ve Offeman, 1958). GO'nun indirgenmesi i¢in farkli yontemler
mevcuttur ve bu alanda bir¢ok arastirma yapilmaktadir. Yontemlerden bazilari, termal
indirgeme(Larciprete ve dig.,2011;Xie ve dig., 2013), elektrokimyasal indigeme(Hung
ve dig., 2021), fotokimyasal indirgeme(Stroyuk ve dig., 2012) ve hidrotermal
indirgeme(Huang ve dig., 2018) olarak degerlendirilebilir. Segilen yontem iiretilen
grafenin kalitesini, 6zelliklerini ve potansiyel uygulama alanlarmi etkilemektedir.
Grafitin Hummers metodu ile oksidasyonu grafen tabakalarina kusurlar getirmektedir.
Bu kusurlardan bazilar1 indirgenme islemleriyle kismen giderilebilmektedir. Fakat
mevcut bilinen yoOntemlerin higbiri oksidasyonla ortaya ¢ikarilan tiim grafen

kusurlarini1 tamamen uzaklagtiramamaktadir (Phiri ve dig., 2017). Sekil 1.8, agiklanan



tic yontemi kullanarak grafit yonteminden GO sentezinin sematik bir diyagramini

gostermektedir.

Grafen oksit

Grafit

Sekil 1.8 : Brodie, Staudenmaier ve Hummers yontemleri kullanilarak kimyasal
oksidasyon yoluyla GO sentezinin sematik gosterimi (Adetayo ve Runsewe, 2019).

1.2.1.3 Epitaksiyel biiyiitme

Silisyum karbiir (SiC) iizerinde grafen olusumu (Sekil 1.9); silisyumun SiC
yiizeyinden tercih edilerek siiblimlesmesi ve ardindan geride kalan fazla karbon
atomlarinin grafitizasyonu ile ilerlemektedir (Edwards ve Coleman, 2013). C-SiC’nin
cok kontrollii bir Argon atmosferinde (veya hatta vakumda) yiiksek sicakliklarda
1sitilmasiyla, ylizeye yakin olan silisyum (Si) siiblimlesmektedir. Yeterince yiiksek
sicakliklar i¢in (yaklasik 1300°C) karbon yeniden diizenlenmekte ve bdylece

grafitizasyon saglanmaktadir(Kumar ve Wani, 2017).

SiC Althk Baslangig
Si
-~ c
/
SiC Althk Isi ile birlikte Si sublimlesmesi
Grafen
SiC Althk Grafen olusumu

Sekil 1.9 : Si siiblimlesmesinden sonra bir SiC altlig1 iizerinde epitaksiyel biiyiitmenin
gosterimi.

Epitaksiyel biiylitme; yar1 iletken endiistrisine, farkli elektronik aygitlara ve
transistorlere kolayca yerlestirilebilmesiyle umut vermektedir. Ayrica diisiik

sicakliktaki iglemler altindaki grafen standardinin, kimyasal buhar biriktirme (CVD)



prosesleri veya gecis metallerinde mekanik eksfoliasyon gibi farkli teknolojilere
kiyasla, daha da gelistirilmesi gerekmektedir(Kumar ve Wani, 2017).

1.2.1.4 Kimyasal buhar biriktirme

CVD, yiiksek yapisal kalitede tek katmanli grafen hazirlamak i¢in en kullanigh
yontemlerden biridir. Bir metalin yliksek sicakliklarda farkli hidrokarbon
baslaticilarina  maruz  birakilmasiyla, genis alana  sahip = numuneler
hazirlanabilmektedir. Grafen olusumunun mekanizmasi, biiyiime altligina baglidir;
ancak genel olarak, hidrokarbonlarin ayrismasindan ve ¢ekirdegin daha sonra biiyiik
alanlara dogru biiyiimesinden sonra metal {izerinde ¢ekirdeklenen karbon atomlarinin
biiyiimesi ile baslamaktadir (Sekil 1.10). Gelistirilen plazma destekli KBB, termal
KBB, sicak / soguk duvar KBB reaktorleri gibi farkli KBB yontemleri mevcuttur
(Papageorgiou ve dig., 2017).

Hidrokarbon

b
H LN L ™Y
Karbon kaynag .' . L — /
(Gaz, s, kati faz; tasiyici oe H
gazlarla birlikte) Altlik
————————— i
Tiip firin i Altlik (Cu, Ni)

Sekil 1.10 : Hidrokarbon kaynagi kullanilarak gerceklestirilen KBB yontemi ve
biiylime mekanizmasinin sematik goriiniimdi.

KBB grafen biiylimesi en ¢ok bakir ve nikel yiizeylerinde termal bir yontemle
yaptlmaktadir(Whitener Jr ve Sheehan, 2014). KBB’de kullanilan kimyasal
reaksiyonlarin sayisi oldukca fazladir ve termal ayrigma (piroliz), indirgeme, hidroliz,
oksidasyon, karbiirizasyon gibi reaksiyonlari igermektedir. KBB yiiksek kaliteli grafen
tirettigi icin, genellikle elektronik uygulamalarda kullanilmaktadir (Kumar ve Wani,
2017).

1.2.1.5 Diger yontemler

Mekanik 6giitme ile grafitten grafen elde edilme yontemine dair ¢caligsmalar, literatiirde
mevcuttur. 60 saat boyunca saf suda dagilmis grafite kesme kuvvetleri uygulayan bir
gezegensel degirmende Ggiitiilerek, yiiksek en — boy oranina sahip birka¢ katmanl
grafen tabakalari tiretilmistir (Antisari ve dig., 2006). Bununla birlikte birkag katmanl
grafenin, farkli sivi ortamlar kullanilarak bir bilyali 6giitme teknigi ile grafitten

tiretilebildigi tizerine ¢alisilmistir (Zhao ve dig., 2010). Bu tiir bir yontemde iiretilen

10



grafen tabakalarinin miktar1 ve kalitesi; donme hizi, 6giitme bilyasinin ¢api, 6glitme
stiresi, kullanilan grafit tiirli, ¢oziicii i¢indeki grafit konsantrasyonu ve santrifiijleme
hiz1 gibi parametrelere baghdir (Phiri ve dig., 2017). Etanol, formamid, aseton,
tetrahidrofuran (THF), tetrametiluren(TMU), N,N-dimetilformamid(DMF) ve N-
metilpirolidon (NMP) dahil olmak fiizere birgok ¢esitli organik ¢oziictiler, grafiti
eksfoliasyona ugratmak i¢in bilyali 6giitmede kullanilmistir (Zhao ve dig., 2010).
Grafit tabakalar1 arasindaki zayif Van der Waals baglarindan dolay1 grafit i¢indeki
grafen tabakalari, uygulanan kesme kuvvetleri altinda birbirlerine gore kolayca
kayabilmektedir ve Sekil 1.11'de gosterildigi gibi ¢6ziicli ortaminda izole edilmis

grafen tabakalar1 olusturabilmektedir.

(b)

Sekil 1.11 : Islak bilyali 6giitme kullanilarak c¢ok katmanli grafitten grafen
olusturulmasi: (a) Dagilmis grafen tabakalarinin, 6giitme isleminde 6giitiicii bilyalar
tarafindan ayristirilmasi, (b) Grafen tabakalarinin ¢oziicii i¢inde kendiliginden
olusmasi (Oklar, grafit tabakalara uygulanan kesme kuvvetini gostermektedir.).

Yiiksek saflikta grafit elektrotlar arasinda dogru bir akimin gecirildigi ark desarj
yontemi, fullerenler ve karbon nanotiipler (KNT) dahil olmak iizere, karbon
nanomalzemelerinin sentezinde yaygin olarak kullanilmaktadir(Edwards ve Coleman,
2013). Ark desarj yontemi, ilk kez olarak 1991 yilinda lijima tarafindan ¢ok duvarli
KNT’lerin iiretiminde kullanilmistir (lijima, 1991). Bu yontemde, inert bir atmosferde
tutulan iki elektrot arasinda bir plazma arki iretilir (Sekil 1.12). Elektrotlar arasinda
olusan yiiksek sicaklik (3000-4000°C) karbonun siiblimlesmesine neden olmaktadir.
Stiblimlesen grafit, negatif yiikli elektrotta ya da islemin yapildigt haznenin
duvarlarinda birikmektedir (Loos, 2014). Grafenin, elektrik arkla tiretimine yonelik
caligmalar zamanla mevcudiyetini arttirmaktadir. Diger yontemlere nazaran, daha az
maliyetli olusu 6nemli bir etkendir. Fakat iiretim parametrelerinin degiskenligi;

prosesin kontrol edilebilirligini azaltmakla birlikte, nihai Uriiniin Kalitesini de
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etkilemektedir. Sisteme verilen atmosfer ve basing, uygulanan akim, kullanilan

elektrotlarin 6zellikleri; grafenin kalitesini etkileyen dnemli parametrelerdendir.

Gaz Girisi Gaz Cikist

o
Bakir -
levha Ark Gug

plazma kaynagi

Sekil 1.12 : Ark desarj yonteminin sematik gosterimi.

Kesfedildigi giinden beri bilim diinyasinin ilgi odagi olan grafenin iiretimi icin
gergeklestirilen yontemlerin gii¢lii ve zayif yonleri, birbirlerinin tamamlayicist olarak
mevcut ¢aligmalar: giinden giine arttirmakta; bununla birlikte potansiyel uygulama
alanlarina yonelik olarak bu yontemler icin iyilestirmeler yapilmaktadir. Cizelge
1.1°de ifade edilen (Strengths-Weaknesses-Opportunities-Threats) SWOT analizi, bu
tyilestirmelere yonelik olarak, grafen iiretim yontemlerini karsilastirmali olarak

degerlendirmistir.
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Cizelge 1.1 : Grafen tretimi i¢in kullanilan yontemlerin SWOT analizi ile degerlendirilmesi.

Yontem Giiclii Yonler Zayif Yonler Firsatlar Tehditler
. Yl.,.lkfek kal.ltede pulsu yapilar Dusuk jErm Grafenin temel Seri iiretime uygun
e Diisiik maliyet Is gliciiniin szelliklerini  incelemek olmamasi
Mikromekanik o Ozel bir ekipmana yogunlugu Kaliteli iiriin  elde

eksfoliasyon

Kimyasal
eksfoliasyon

Elektrokimyasal
eksfoliasyon

gereksinim duyulmamasi
Hazirlama yonteminin kolay
olusu

Olgeklendirilebilir
Kontrol edilebilir
Yiiksek verim
Diisiik maliyet

Diisiik maliyet

Yiiksek verim

Yiiksek iglenebilirlik
Cevreye zararsiz

Iyi elektriksel dzellikler
Biiytik boyutlara sahip
grafen tabakalarinin tiretimi

Islem siirecinin yavas
olmasi
Piirtizla film tretimi

sp? benzeri grafen
baglarinin ~ kismen,
sp?-sp® yapilaria
parcalanabilmesi
Indirgeme
islemlerinin
yetersizligi

Oksidasyon
mevcudiyeti

Homojen  olmayan
pulsu yapilarin
kalinlig1

i¢in elverisli olusu
Ornek malzeme tasarimi
icin uygun olusu

Kompozit malzemelerin
liretimi  i¢in potansiyel
alan

Toz boya, miirekkep ve

biyolojik uygulama
alanlarinda kullanim
yayginligi

Ince film transistor, seffaf
iletken elektrot gibi 6zel
uygulamalarda kullanim
yaygilig

Film dretim igin elverisli
olusu

Biiyilk boyutlara sahip
grafen tabakalarina
yonelik elektriksel
uygulamalar i¢in elverisli
olma ihtimali

edilmesinin zorlugu
Boyutsal olarak sinirlt
uygulama alani

Kismen oksitlenmis
grafen yapilarinin elde
edilebilme ihtimali

Homojen olmayan
pulsu yapilardan
dolay1 uygulama
alanlarinin
kisitlanmast
Safsizliklar yiiziinden
elektrik iletkenliginin
diisme ihtimali
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Cizelge 1.1 (devam) : Grafen lretimi i¢in kullanilan yontemlerin SWOT analizi ile degerlendirilmesi.

Yontem Giiclii Yonler Zayif Yonler Firsatlar Tehditler
Elektronik
Zayif elektriksel Eygllj:]ag:?:]zrmlgm
Yiksek verim Ozellikler L . yg :
: Iyi dagilabilme Stire¢  gerektiren bir Endiistriyel uygulamalara thtimali
Kimyasal sentez Y1 Cagliabim ] . yonelik ¢aligmalarin Toksik madde
Nispeten diisiik maliyet islem

SiC iizerinde
epitaksiyel biiylime

Kimyasal buhar
biriktirme

Epitaksiyel grafen
katmanlarinin sayisinin
kontrol edilebilmesi

Grafen kalitesinin iyi olmasi

Yiiksek kalitede grafen
iretimi

Proseste istenen diisiik islem
sicakligi

Bakir altligin diisiik maliyeti

Kiigiik yiizey alanina
sahip yapraksi taneler

Yiiksek maliyet
Mekanik
eksfoliasyondan daha
disiik kalite ve kristal
boyutu

Ozel ekipman

ihtiyac1

Transferin grafen
tabakasini
kirletebilmesi ve
zarar verebilmesi

mevcudiyeti

En zorlu elektronik
uygulamalar igin
potansiyel kullanim alani

Elektronik ve optik
alanlar i¢in potansiyel
uygulama alanlarinin
mevcudiyeti

kullanimina bagl
olarak gevreye zararlt
Patlama ihtimali olan
bir proses mevcudiyeti

Yiiksek maliyeti
nedeniyle, 6zel
uygulamalar diginda
talebin diigiik olmas1
ilk grafen katmani
olustuktan sonra,
silisyumun tabakadan
uzaklagsmama ihtimali

Miktar olarak yiiksek
GNP iiretimi igin
elverissiz olusu
Yiiksek miktar
gerektiren takviyeler
i¢in, kompozit
malzemelerin
iretimine uygun
olmama ihtimali
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Cizelge 1.1 (devam) : Grafen liretimi i¢in kullanilan yontemlerin SWOT analizi ile degerlendirilmesi.

Yontem Giiclii Yonler Zayif Yonler

Firsatlar

Tehditler

e  Uzun siiren iglemler

e Kolay bir teknik olmasi * Kusurlarmn

Mekanik 6giitme o Kontrol edilebilir proses . g?ﬁlﬂ%ﬁl
e Nispeten diisiik maliyet . Dﬁzﬁk grafen
konsantrasyonu

e Nispeten diigitk maliyet

e  Yiiksek kalitede tiretim

e  Miktar olarak yiiksek tiretim
kolaylig1

e  Hizli liretim

e  Yiiksek 1s1l kararlilik

Proses kontroliiniin
zor olusu

Elektrik ark desarj
yontemi

Biiyiik miktarlar gerektiren
uygulamalar i¢in kullanilabilir
(Kompozit malzeme tiretimi
Vs.)

Seri liretime uygun olmasi

Yiiksek iiretim miktarina bagl
olarak, 6zellikle kompozit
malzemeler i¢in uygun
potansiyel alanlarinin
mevcudiyeti

Siiperkapasitor, Li-iyon pilleri
gibi enerji depolama
uygulamalari i¢in elverisli
olmas1

Diisiik yilizey enerjili
kaplamalar, yaglayici gibi
potansiyel uygulama alanina
yonelik ¢aligmalarda
kullanilabilme ihtimali

Olmas1 muhtemel
kusurlarina malzeme
kalitesini diisiirebilme
ihtimali

Kusurlara bagli olarak
potansiyel uygulama
alanlarinin smirh
olmasi

Proses kontrolii igin
iiretim
parametrelerinin
degiskenliginin
potansiyel uygulama
alanlarini
sinirlandirabilme
ihtimali

Seri tiretime uygun
olmasinin zorlugu
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1.3 Metal Matris Kompozitler

Bir kompozit malzeme; matris bileseni olarak bir metal icerdiginde, “metal matris
kompozit (MMK)” olarak adlandirilmaktadir. Sekil 1.13’de arastirma gelistirme
uygulamalarinda yaygin olarak kullanilan bazi metal matris malzemeleri
gosterilmistir. Al ve alagimlari, Cu, Mg ve alasimlari, Ti ve alasimlari, Ni genellikle
kullanilan metal matrislere 6rnek verilebilir. Al alasimlari, hafifligi, cevresel direnci
ve mukavemet, tokluk, darbe direnci gibi mekanik 6zellikleri sebebiyle bircok metal
matrisi icerisinde en uygun gruplarin basinda gelmektedir. Ayrica, Al’in ergime
noktas1 bir¢cok uygulama ihtiyacini karsilayacak kadar ytiksek ve bazi uygun kompozit

prosesleri i¢in de yeterince diisiiktiir (Natarajan ve dig., 2014).

Inconel 625
AlTi alagimlan
w

316L Paslanmaz celik
Fe alagimlan
Cu alagimlarn
AICu alagimlan
Mg

Ni

Ti

Ti alagimlarn
Mg alagimlan
Cu

Al

Al alagimlan

MMK'lerde matris malzemelerinin kullamimi (%)

Sekil 1.13 : MMK'larda matris malzemelerinin kullanimi (Mussatto ve dig., 2021).

Sekil 1.14, MMK’lerde yaygin olarak kullanilan takviye malzemelerin kullanimin
gostermektedir. Silisyum karbiiriin (SiC), yliksek mukavemet, miikemmel 1s1l direnci,
iyi korozyon direnci ve oOzellikle Al matris ile iyi uyumlulugu, diisiik maliyeti
nedeniyle en yaygin olarak kullanilan takviyelerden biri oldugu bilinmektedir
(Natarajan ve dig., 2014).
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Cu
rGO
GNPs
Ti
Grafen
wcC
Grafit
TiB
CNTs
B4C
TiB2
MWCNTs
Al203
TiC
SiC

2 4 6 8 10

o

MMK'lerde takviye malzemelerinin kullanimi (%)

Sekil 1.14 : MMK'larda takviye malzemelerinin kullanimi (Mussatto ve dig., 2021).

Grafen, essiz 6zelliklerinden dolayl, MMK ’lar igin tercih edilebilen ideal bir takviye
malzemesi olarak son yirmi yilda genis ¢apta arastirilmaya baslanmistir. Sekil 1.15,
“Web of Science” veritabaninda "grafen takviyeli metal matris kompozitler' anahtar
ifadesi kullanilarak elde edilen istatistiksel aragtirmaya gore, 2013-2023 yillart
arasinda grafen takviyeli metal matris kompozitlerle ilgili konularda yayimlanan dergi
makalelerinin sayisina ait bilgi vermektedir. 2016-2017 yillarindan itibaren, yayin
sayisinin yogun olarak artig gosterdigi goriilmektedir. Fakat, mevcut yayin sayilarina
gore, grafen iizerine gergeklestirilen arastirmalar (Sekil 1.2) g6z 6niine alindiginda,

hala sinirl bir sayida bu konuda caligsmalar gerceklestirildigi goriilmektedir.

250

200

kompozitlerin yayin sayisi
2 @
(=) f=1
1 L

Grafen takviyeli metal matrisli

(4]
<
1

2013 2014 2015 2016 2017 2018 2019 2020 2021 2022 2023
Yil

Sekil 1.15 : “Web of Science” veri tabanindan 'grafen takviyeli metal matris
kompozitler' anahtar ifadesi kullanilarak elde edilen, 2013-2023 yillar1 arasinda
yayinlanan ilgili makalelere iligkin istatistiksel veriler (Arama tarihi: 10 Nisan, 2023).
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1.3.1 Aliiminyum matrisli kompozitler

1.3.1.1 Aliiminyumun yapisal 6zellikleri

YMK yapisina (Sekil 1.16) ve 0,143 nm atomik yarigapa sahip olan Aliminyum (Al),
yerylizlinde oksijen ve silisyumdan sonra en ¢ok bulunan iiciincii elementtir. Diigiik
yogunluk, 6zgiil mukavemet, yiiksek korozyon direnci, kolay sekillendirilebilirlik,
yiiksek 1s1 ve elektriksel iletkenlik gibi fiziksel ve mekanik 6zelliklerinden dolay ilgi
goren hafif bir metaldir (Seyed Pourmand ve Asgharzadeh, 2020). Al’in bu 6zellikleri,
otomotiv ve ugak endiistrisinde genis kullanim alani1 saglamakta, yiiksek spesifik
mukavemetiyle birlikte yakit tuketimi gibi tasarruflar olusturmaktadir (Latief ve
Sherif, 2012). Cizelge 1.2, Al metalinin genel 6zelliklerini ifade etmektedir.

Sekil 1.16 : Aliiminyumun YMK yapis1 (Kafes parametresi : 4,0495 A).

Cizelge 1.2 : Aliminyumun genel 6zellikleri (Lampman ve Zorc, 1990).

Ozellik Deger
Atom numarasi 13
Ergime noktasi (°C) 660
Yogunluk (g/cm?®) 2,7
Cekme dayanimi (MPa) 80
Elastisite modiilii (GPa) 70
Elektrik iletkenlige(Q*m™) 3,2x107
Termal iletkenligi (Wm™K™?) 237
Termal genlesme katsayisi (K1) 21-24x10°°

Bununla birlikte, Al’in tek basina oldukca zayif tribolojik 6zellikleri ve genel olarak
diisiik mukavemeti sebebiyle, saf Al nadiren kullanilmaktadir. Bunun yerine, Al ¢esitli
metal elementleriyle alasimlandirilir veya takviye malzemeleri eklenerek kompozit

olarak degerlendirilmektedir.
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1.3.1.2 Aliiminyum alasimlari

Aliiminyum alasimlar1 genel olarak iki ana grupta siniflandirilmaktadir: Dévme ve
dokiim alagimi. Aliiminyum alasim sistemleri, dort basamakli sekilde ASM
standartlarina gore adlandirilmaktadir. D6vme alagimi i¢in, ilk basamak ana alasim
elementini ifade etmektedir. Dovme alasimi i¢in, asagidaki gibi dort basamakli bir

sistem kullanilmaktadir:

e Ixxx : Alagsimsiz saf kompozisyon (min. %99,00 Al).

e 2xxX : Bakir ana alasim elementi fakat magnezyum gibi diger elementlerin de
belirlenebildigi alagim.

e 3xxx : Mangan ana alagim elementi.

e 4xxx : Silisyum ana alasim elementi.

e 5xxx : Magnezyum ana alasim elementi.

e 6xxx : Magnezyum ve silisyum ana alasim elementleri.

e 7xxX: Cinko ana alasim elementi fakat bakir, magnezyum, krom ve zirkonyum
gibi diger elementlerin de belirlenebildigi alasimlar.

e 8xxx: Kalay ve bazi lityum kompozisyonlarini i¢eren alagim.

Dokiim alagimlari ise ti¢ basamakli bir sistemle ve ardindan bir ondalik degerle ifade
edilmektedir. Birinci basamak ana alasim elementini, 2. ve 3. Basamaklar ise, 0zel
alasim elementlerini belirtmektedir. Ondalik basamak ise, eger “.0” ise parca
dokiimleri “.1” veya “.2” ise ingotlar1 temsil etmektedir (Lampman ve Zorc, 1990).

Dokiim alagimi i¢in, agagidaki gibi dort basamakli bir sistem kullanilmaktadir:

e Ixx.x : Kontrollii alasimsiz bilesimler (min. %99,00 Al).

e 2xx.X : Bakir ana alasim elementi fakat diger alasim elementleri de
belirlenebilir.

e 3xx.X : Silisyum ana alasim elementi fakat bakir ve magnezyum gibi diger
alasim elementleri de belirlenebilir.

e 4xx.x : Siliyum ana alasgim elementi.

e 5xx.x : Magnezyum ana alasim elementi.

e 6xx.x : Kullanilmayan seri.

e 7xx.x : Cinko ana alagim elementi fakat bakir ve magnezyum gibi diger alasim
elementleri de belirlenebilir.

e 8xx.x : Kalay ana alagim elementi.
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Cizelge 1.3, aliiminyum alagimlarmin genel olarak simiflandirilmasini ifade

etmektedir.

Cizelge 1.3 : Aliiminyum alagimlarinin siniflandirilmasi(Lampman ve Zorc, 1990).

Dovme Dokiim

Alasim elementi Seri Alasim elementi Seri
Min. %99,00 Al IXXxX Min. %99,00 Al IxX.X
Cu 2XXX Cu 2XX.X
Mn 3XXX Si-Cu/Mg 3XX.X
Si AXXX Si 4XX.X
Mg OXXX Mg OXX.X
Mg, Si BXXX - BXX.X
Zn TXXX Zn TXX.X
Diger (Sn, Li vb.) 8XXX Sn 8XX.X

Ixxx, 3xxx ve 5xxx serileri, 1s1l islem uygulanmayan alagimlardir. Bu seriye ait

alagimlarin dayanimlari; deformasyon, kati ¢ozelti veya dispersiyon sertlesmeleri

kombinasyonuyla arttirilmaktadir. 2xxx, 6XXX ve 7xxx serileri ise, 1s1l islem uygulanan

alasim gruplaridir. Aliminyum alasimlarina uygulanan 1sil islemlerin adlandirilmast,

su sekilde ifade edilmektedir (Lampman ve Zorc, 1990):

F : Uretildigi gibi, islem gérmemis.

O : Tavlanmis.

H : Gerinim sertlestirilmesi yapilmas.

T : Cozelti 151l iglem gormiis.

T1 : Yiiksek sicaklikta sekillendirme prosesinden sogutulmus ve dogal
yaslandirilmas.

T2 : Yiiksek sicaklikta sekillendirme prosesinden sogutulmus, soguk deforme
edilmis ve dogal yaslandiriimis.

T3 : Cozeltiye alinmis, soguk deforme edilmis ve dogal yaslandirilmas.

T4 : Cozeltiye alinmis ve dogal yaslandirilmis

T5 : Yiksek sicaklikta sekillendirme prosesinden sogutulmus ve yapay
yaslandirilmais.

T6 : Cozeltiye alinmis ve yapay yaslandiriimis.

T7 : Cozeltiye alinmis ve asir1 yaglandirilmis.

T8 : Cozeltiye alinmis, soguk deforme edilmis ve yapay yaslandirilmis.

T9 : Cozeltiye alinmis, yapay yaslandirilmis ve soguk deforme edilmis.
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e T10: Yiiksek sicaklikta sekillendirme prosesinden sogutulmus, soguk deforme

edilmis ve yapay yaslandirilmis.

Cok sayida Al dokiim alasimlari kullanilmasina ragmen, yedi temel gelistirilmis

alasim grubu mevcuttur (Kaufman ve Rooy, 2004; Lampman ve Zorc, 1990):

e Aliiminyum-bakir (2xx)

e Aliminyum-silisyum-bakir (3xx)

e Aliiminyum-silisyum (4xx)

e Aliminyum-silisyum-magnezyum (3xx)
e Aliiminyum-magnezyum (5xx)

e Aliminyum-g¢inko-magnezyum (7xx)

e Aliiminyum-kalay (8xx)

Aliiminyum-bakir (Al-Cu) alasimlari, mukavemet ve toklugun gerekli oldugu dokiim
ve dovme formunda yaygin olarak kullanilmaktadir. Bu alagim grubu, oda sicakliginda
ve yiiksek sicakliklarda yiiksek mukavemet ve sertlik gostermektedir. ilk 6nemli Al
dokiim alasimlar1 yaklasik olarak ag. %10’a kadar ulasan kompozisyonlarda Cu
icermekteydi. Herhangi bir 1s1l islem uygulanmaksizin, bu alagim grubu dokiim olarak
tiretildiginde 6nemli ol¢giide gelistirilmis mukavemet ve sertlik gostermekteydi. Bu
alagim grubu genellikle ag. %3 ile %5 arasinda Cu igermektedir, genellikle degisen
oranlarda Mg elementi ile gli¢lendirilmistir. Giimiis eklenmesi ile birlikte, yaslanmay1
olumlu yonde etkilemektedir ve gerilim korozyon riskini azaltmaktadir. Bu tip 1s1l
proseslerine maruz birakilan kompozisyonlar, herhangi bir ticari dokiim alagimina
gore daha yiiksek mukavemet kazanmaktadir. Bu alasim grubu, diger alasim
gruplarina kiyasla 1y1 bir korozyon direncine sahip degildir ve belirli kosullar altinda
taneler aras1 korozyona maruz kalabilirler. Nikel eklenmesiyle birlikte, yiiksek
sicakliklarda, bakir mekanik 6zellikleri gelistiren birincil alagim elementidir (Davis,
2001; Kaufman ve Rooy, 2004; Lampman ve Zorc, 1990; Totten ve MacKenzie,
2003).

Aluminyum-silisyum-bakir (Al-Si-Cu), en yaygin kullanilan bir diger alasim
grubudur. Her iki alasim elementi ilavesinin miktarlar1 degiskenlik gostermektedir,
dolayisiyla, bazi alagimlarda Cu, digerlerinde Si daha yogun olarak kullanilmaktadir.
Cu'nun gii¢lendirici ve islenebilirlik etkisi baskinken, Si ic¢in ise alagimin

dokiilebilirligini arttirir. Daha yiiksek Si kompozisyonlari i¢eren alagimlar, normalde
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daha karmasgik dokiimler ve kalici kalip ile kalip dokiim islemleri igin daha uygundur.
ag. %5,6’dan daha az Cu igereren Al-Si-Cu alagimlari 1s1l islem gormektedir fakat
yiiksek mukavemet ve sertlik ihtiyact mevcutsa, Mg ilaveleri bu alasim grubunu 1s1l
islem gorebilir hale getirmektedir. Birgok 6tektik tistii Si alasimi (ag. %12 ile %30 Si)
ayrica Cu icermektedir. Birincil Si fazi, miikemmel asinma direnci saglamakta ve Cu,
matrisin sertlesmesine ve yiiksek sicaklik dayanimina katkida bulunmaktadir

(Kaufman ve Rooy, 2004; Lampman ve Zorc, 1990).

Aliiminyum-silisyum (Al-Si) alasim grubu, miikemmel dokiilebilirlik, akiskanlik ve
korozyon direnci, bunun yaninda diisik mukavemet ve =zayif islenebilirlik
gostermektedir. Bu alagimlar, diisiik 6zgiil agirlik ve termal genlesme katsayilarina
sahiptir. Dokiim ve triin performansinin iyilestirilmesi agisindan, hiperdtektik Al-Si
(ag. >%]12 Si) alasimlarinda fosfor ilavesi ile birlikte prodtektik Si fazinin

gelistirilmesi gerekmektedir (Kaufman ve Rooy, 2004; Lampman ve Zorc, 1990).

Aliminyum-silisyum-magnezyum (Al-Si-Mg) alasim grubunda, Mg ilavesiyle, 1s1l
islemden sonra mitkemmel 6zellikleriyle birlikte dokiim formunu gelistiren 6nemli ve
kullanight bir kompozisyon ailesi olusmaktadir. Korozyon direnci de mitkemmel bir
alasim grubudur. Yiiksek mukavemete sahip Al-Cu ve Al-Si-Cu alasimlar1 kadar giiglii
olmasa da, cesitli Al-Si-Mg alasimlari iyi mekanik 6zellikler saglamaktadir. Ozellikle

berilyum ilavesi mukavemeti ve siinekligi artirmaktadir(Kaufman ve Rooy, 2004).

Aliiminyum-magnezyum (Al-Mg) alasim grubunun en 6nemli karakteristik 6zelligi,
deniz suyu ve atmosferi de dahil olmak iizere korozyon direncine sahip olmalaridir.
Boylece bu ozellik ile birlikte, yiyecek ve icecek gibi uygulama alanlarma 6zgi
proseslerde genis kullanima sebep vermektedir. Bu alagim grubu ayrica, miikkemmel
kaynaklanabilirlik ozelligine sahiptir ve genellikle mimari ve diger dekoratif
uygulamalar i¢in uygun kullanima firsat vermektedir. Mg, oksidasyon hizini
arttirmaktadir. Ergimis halde, Mg kayiplar1 6nemli 6lciide olabilmektedir ve Al ve Mg
oksitleri dokiim kalitesini etkilemektedir. Al-Mg alagimlarinin nispeten zayif
dokiilebilirligi ve Mg’un oksitlenme egilimi, kullanim zorluklarim1 ve buna bagh

olarak maliyeti arttirmaktadir (Kaufman ve Rooy, 2004; Lampman ve Zorc, 1990).

Aliminyum-¢inko-magnezyum (Al-Zn-Mg) alasimlari, dogal olarak yaslanmakta ve
dokiimden sonra oda sicakliginda 20 ile 30 giin icinde tam mukavemete ulagmaktadir.

Islenebilirlik ve korozyona kars: direng genel olarak iyidir. Bu alasim grubu, genel
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olrak dokiim durumunda ortadan iyiye varan gerilme Ozellikleri gostermektedir.
Tavlama ile birlikte kullaniminda, iyi boyutsal kararlilik elde edilebilmektedir. Ayrica,
bu alagimlarin sertlestirilme siirecini hizlandirmak igin, yapay yaslandirma prosesi

uygulanabilmektedir(Kaufman ve Rooy, 2004; Lampman ve Zorc, 1990).

Aliminyum-kalay (Al-Sn) alasimlarinda, rulman uygulamalart igin gelistirilmek
tizere, ana alasim elementi olarak aliiminyuma kalay eklenmektedir. Ayrica,
islenebilirligi arttirmak i¢in, bizmut, kursun ve kadmiyum ile birlikte kullanilmaktadir.
ag. %5,0 ila %7,0 Sn iceren alasimlar; diisiik siirtiinme, basma dayanimi, yorulma
dayanimi ve korozyon direncinin énemli kriterler oldugu rulmanlarda ve burglarda
yaygin olarak kullanilmaktadir. Cu, Ni ve Mg ilaveleri sertlik ve mukavemete katkida
bulunmakta ve dokiilebilirligi iyilestirmek, basma ve akma mukavemetini arttirmak

icin Si ilave edilmektedir (Kaufman ve Rooy, 2004).
1.3.2 Bakir matrisli kompozitler

1.3.2.1 Bakirin yapisal 6zellikleri

YMK yapisina (Sekil 1.17) ve 0,128 nm atomik yarigapa sahip olan Bakir (Cu),
giiniimiizde endiistriyel kosullarda, demir-celik ve Al’un ardindan {i¢iincii sirada
yaygin olarak kullanilan ticari temel hammaddelerden biri olma 6zelligi tagimaktadir.
Genellikle manyetik 06zellik tasimayan Cu; milkkemmel elektriksel ve termal
iletkenlikleri, korozyona kars1 olaganiistii direngleri ve iyi mukavemet ile yorulma
dayanimlar1 nedeniyle endiistriyel anlamda potansiyel uygulamalari mevcuttur. Saf
Cu’un, genellikle, elektrik akimini ge¢irmek i¢in ihtiya¢c duyulan kablolar ve teller,

elektrik kontaklar1 gibi malzemelerde kullanim1 mevcuttur (Davis, 2001b). Cizelge

1.4; bakirin genel 6zelliklerini ifade etmektedir.

Sekil 1.17 : Bakirin YMK yapis (Kafes parametresi: 3,628 A).
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Cizelge 1.4 : Bakirin genel 6zellikleri (Jones ve Ashby, 2018; Lalet ve dig., 2014).

Ozellik Deger
Atom numarasi 29
Ergime noktasi (°C) 1083
Yogunluk (g/cm?®) 8,96
Cekme dayanimi (MPa) 210
Elastisite modiilii (GPa) 110
Elektrik iletkenligi (IACS) %102
Termal iletkenligi (Wm- K-1) 397
Termal genlesme katsayis1 (K™?) 17x10°

Bakairla birlikte en yaygin sekilde alasimlama i¢in kullanilan elementler ise; Al, Ni, Si,

Sn ve Zn’dir. Korozyon direnci veya islenebilirlik gibi belirli malzeme 6zelliklerini

gelistirmek i¢in, diger elementlerle de kiiclik miktarlarda alasimlandirilmaktadir

(Davis, 2001b).

1.3.3 Metal matrisli kompozitlerin iiretim yontemi

Metal matrisli kompozitler birgok farkli yontemle iiretilmektedir. MMK ’lerin iiretim

yontemleri, ti¢ temel grupta siniflandirilabilir: Kati, sivi hal ve biriktirme prosesi.

MMK ’larin genel olarak kullanilan iiretim yontemleri, Sekil 1.18’de gruplandirilarak

ifade edilmistir.

MMK Uretim
Yontemleri
|
] ] ]
Kati Hal Sivi Hal Biriktirme
Prosesleri Prosesleri prosesleri
| | Toz metalurjisi |[ | Kanistirmal || | Fiziksel buhar
(T/M) Dokum biriktirme (PVD)
Diflizyonla - N
baglanma Infiltrasyon Sprey biriktirme

Sekil 1.18 : MMK ’larin iiretim yontemi.

Kat1 hal prosesi igerisinde, T/M en yaygin olarak kullanilan MMK iiretim

yontemlerinden biridir. T/M prosesi, genellikle iki asamayi i¢ermektedir: toz

karistirma ve yogunlastirma. MMK ’larda T/M, metalik tozlardan parcalarin tiretildigi,

tozlarin

istenen sekle

sikistirilarak  sekillendigi ve ardindan partikiillerin
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yogunlastirilmasi i¢in ergime noktasinin altindaki bir sicaklikta sinterleme ad1 verilen
bir 1s1l islem sirasini takip eden metal proses teknolojisidir. T/M prosesinin temel
avantaj1, matris ve takviye fazinin kati halde karistirilmasidir, bdylece takviye ve sivi
metal arasindaki 1slanmama probleminin {istesinden gelinmekte, istenmeyen fazlarin

olusumu engellenmektedir (Vani ve Chak, 2018).

Difiizyonla baglanma, tek veya ¢ok katmanli kompozitler liretmeye yonelik olarak,
alternatif folyo ve fiber katmanlarimi yogunlastirmak icin kullanilan bir prosestir
(Natarajan ve dig., 2014). Sekil 1.19, genel olarak difiizyonla baglanma prosesinin
sematik gosterimini ifade etmektedir. Teknik olarak difiizyonla baglanma, 6zellikle
uzun kompozit fiber i¢in matris ve fiberi sikica baglayacak bir basing ve yiiksek
sicakligin mekanik olarak uygulanmasindan olugmaktadir. Bu proseste kontrol
edilmesi gereken li¢ 6nemli proses parametresi mevcuttur: Baglanma sicakligi ve
basinci, tutma veya bekleme siiresi. Baglanma sicakligi, en diisiik ergime sicakliginin
veya ana fazin ergime noktasinin %50 ile %70 arasinda olmalidir. Baglanma basinci,
birlesen yiizeyler arasinda siki bir temas saglamak, kaynak olusturan bdlgedeki tiim
bosluklar1 doldurmak ve yiizey piirlizlerinin deformasyonuna yardimei olmak i¢in
yeterli olmahidir. Ayrica, istenen baglanma verimini elde etmek ve yakin bir temas
olugturmak i¢in tutma stiresi, diflizyon isleminin ger¢eklesmesi igin optimize

edilmelidir (Garg ve dig., 2019).

basing

Metal folyo

..... H fiber

Sekil 1.19 : Difiizyonla baglanma prosesi (Garg ve dig., 2019).

Karistirmali dokiim prosesi, genellikle, secilen matris malzemesinin ergitilmesini,
takviye malzemenin bu erimis metale eklenmesini ve karistirmayla uygun bir dagilim
elde edilmesini igermektedir. Sekil 1.20, genel olarak, karistirmali dokiim prosesini

gostermektedir. Bilyiik parcalar liretmek icin, en ekonomik yontemlerden biri olarak
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degerlendirilen  karistirmali  dokiimiin  i¢inde vorteks teknigi en c¢ok
kullanilanlardandir. Matriste homojen bir takviye fazi dagilimi elde etmek i¢in; pota
boyutu, ergimis metalin sicakligi, takviye besleme hizi, kalip sicakligi, karistirma hizi
gibi bir¢ok kontrol edilmesi gereken proses parametresi mevcuttur. Bu prosesteki en
Oonemli asilmasi gereken zorluklar; takviye fazinin, genellikle, sivi metal matrisi
tarafindan 1slatilmamasi ve takviye fazinin homojen olarak dagitilamama ihtimali

(Garg ve dig., 2019).
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Sekil 1.20 : Karistirmali dokiim prosesi (Garg ve dig., 2019).

Infiltrasyon prosesi, takviye fazinin gdzenekli gdvdesini bir kalip igerisinde tutmayz,
gozenekleri doldurmak ve bir kompozit iiretmek i¢in bosluklardan akan erimis metalle
infiltrasyon etmeyi icermektedir. Infiltrasyon ve basingli infiltrasyon prosesleri,
sirastyla, Sekil 1.21 (a) ve (b)’de ifade edilmistir. Infiltrasyon prosesinde temel
parametreler; takviyenin baslangic kompozisyonu, morfolojisi, hacim fraksiyonu ve
sicakligi ile emdirilen metalin baslangic kompozisyonu ve sicakligi, metale uygulanan

kuvvettir (Natarajan ve dig., 2014).
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Sekil 1.21 : (a) Infiltrasyon, (b) Basingl infiltrasyon prosesi (Natarajan ve dig., 2014).

Fiziksel buhar biriktirme (PVD), genel olarak, birkag nanometre ile birka¢ mikrometre
araliginda malzemenin ince katmanlarini biriktirmek i¢in kullanilan kolektif ama
yavasg siiren bir prosestir. 150°C ile 500°C sicaklik araliginda, yiiksek vakum altinda
gerceklestirilmektedir. Termal buharlastirma ve piiskiirtme en yaygin olarak kullanilan
PVD prosesleridir. Termal buharlagtirma, malzemeyi vakumda uygun yontemler
kullanarak 1sitarak kaynak malzemenin buharlastirilmasina dayanirken, piiskiirtme,
hizlandirilmis gaz halindeki iyonlarla bombardiman yoluyla kaynak hedeften bir buhar
olusturan plazma destekli bir tekniktir (Garg ve dig., 2019; Kalra ve dig., 2018). Sekil

1.22; bir PVD prosesinin sematik gdsterimini ifade etmektedir.
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Sekil 1.22 : Fiziksel buhar biriktirme prosesi (Kalra ve dig., 2018).

Sprey (piiskiirterek) biriktirme yonteminde, ergimis metal damlaciklar takviye fazi ile
birlikte ptskiirtiilir ve metal katilagsmasinin tamamlandigi bir altlik tizerinde
toplanmaktadir. Piskiirtme prosesindeki etkin parametreler; metal damlalarinin
baslangi¢ sicakligi, boyut dagilimi ve hizi, takviyenin besleme hizi, sicakligi ve
malzemeyi toplayan altligin sicakligidir. Piiskiirtme prosesinin bir avantaji, elde edilen
matris mikroyapilarinin ince tane boyutu ve diisiik segregasyonudur. Sekil 1.23, sprey

biriktirme prosesini gostermektedir (Natarajan ve dig., 2014).
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Sekil 1.23 : Sprey (piiskiirterek) biriktirme prosesi (Natarajan ve dig., 2014).

MMK ’lar i¢in belirli bir yontemin se¢imi, nihai iiriiniin 6zelliklerinin gereksinimine,
Ongiiriilen uygulamalara ve iiretim ekonomisi gibi ¢esitli faktorlere baglidir. Ayrica
benzer kompozisyonlar kullanilsa bile, farkli {iretim yontemlerinin tamamen farkli
ozelliklere sahip kompozitler elde edebilecegi gercegi mevcuttur. Yaklasik son on yil
icerisinde MMK ’lar igin genel olarak kullanilan farkli tiretim yontemlerini, Sekil 1.24
gostermektedir. Bu yontemler icerisinde, toz metalurjisinin diger yontemler arasinda
kullanilabilirligi agisindan daha baskin bir yontem oldugu agikca goriilmektedir.

® Toz Metalurjisi ® Sikistirma Dokiim

® Kanistrma Dokiim = Puskirterek Biriktirme

® Fiziksel Buhar Biriktirme ® Sicak Izostatik Presleme

® Elektrokaplama 2%
5%

%30

Sekil 1.24 : MMK ’lerin tiretim yontemleri {izerine 2018 yilindan 6nceki son 10 yilda
gergeklestirilen arastirmalar (Vani ve Chak, 2018).

Cizelge 1.5°de ifade edilen SWOT analizi, MMK {iretiminde genel olarak kullanilan

iiretim yontemlerini, karsilastirmali olarak degerlendirmistir.
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Cizelge 1.5 : MMK iiretimi i¢in kullanilan genel yontemlerin SWOT analizi ile degerlendirilmesi.

Yontem

Giiclii Yonler Zayif Yonler Firsatlar

Tehditler

Toz metalurjisi

Difizyonla
baglanma

Karistirmali
dokiim

e Ham madde mevcudiyeti iyi K K ireti
Kontrol edilebilir alir‘l?féahi glr;;fg
e Homojen bir yap1 elde g P .

edilebilir * Nlha.u gunun .ﬂk e  Seri liretime uygun olmasi
iiretim sekliyle

o Dusiik maliyet sinirl kalmasi

e Daha az ekipman kullanimi

e  Maliyeti yiiksek
e  Yiiksek sicaklik ve
e lyi boyut toleransi basing gereksinimi
e Birkag saat siiren
islemler .

e Hassas bazi pargalarin
iiretilebilmesi

e Partikiillerin

homojen

dagilamama
e Basit bir proses ihtimali e  Biiyiik miktarlarda iiretime
e Diisiik maliyet e  Partikiiltin s1v1 uygun

metal ile yeterince

1slatilamama

ihtimali

Nihai tiriiniin istenilen
Ozellikte elde
edilememe ihtimali

Yiiksek sicakliklarda
oksidasyon
ihtimalinden dolay1
nihai {irlinde baz1
problemlerin
mevcudiyeti

Biiyiik miktarlarda
iiretime uygun
olmama ihtimali

Nihai {iriiniin istenilen
ozelligi
gosterememesi
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Cizelge 1.5 (devam) : MMK iiretimi igin kullanilan genel yontemlerin SWOT analizi ile degerlendirilmesi.

Yontem

Giiclii Yonler

Zayif Yonler

Firsatlar

Tehditler

Fiziksel buhar
biriktirme

Infiltrasyon

Piiskiirterek
(sprey)biriktirme

Partikiillerin homojen
dagilim
Kontrol edilebilir

Diisiik maliyet
Kontrol edilebilir

Homojen bir mikroyapi
Yiiksek iiretim hizi

Yiiksek maliyet

Takviye
elemanlarimin
homojen
dagilamama
ihtimali
Malzemelerin bazi
bolgelerinde
gozeneklilik
ihtimali

Maliyeti yiiksek
Proses siiresi uzun
Biiyiik miktarlarda
uzaklastirilacak atik
toz

Koruyucu bir film olugmasiyla

birlikte, hasarin mekanik olarak

azalmasi

Seri iiretime uygun

Seri tiretime uygun

Seri iiretime uygun
olmama ihtimali

Nihai tiriiniin istenilen
Ozellikte olmama
ihtimali

Nihai tiriiniin istenilen
ozellikte olmama
ihtimali
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1.3.4 Grafen takviyeli metal matrisli kompozitlerin giiclendirme mekanizmalari

Grafen takviyeli MMK’larda giiclendirmeyi agiklamak icin ¢esitli mekanizmalar
onerilmistir: (1) MMK'larda tane boyutu kiigiiltme; (2) Arayer karbon (C), oksijen (O)
ve azot (N) atomlar ile kat1 ¢ozelti gliglendirmesi; (3) MMK'larin homojen olarak
dagilmis grafen ile dispersiyon giiglendirilmesi; (4) matris iginde yerinde olusturulmus
karbiirlerin dislokasyon gii¢clendirmesi ve (5) Matristen grafene etkili yiik aktarma
fonksiyonu. Fakat, belirli bir kompozit i¢in kesin giiglendirme mekanizmasi yapilarin
dogasina baglidir. Dolayisiyla, metal matrislerde takviye olarak yaygin kullanilan
grafenin gelistirme mekanizmalar1; yiik aktarimi, Orowan dongiisii, termal
uyumsuzluk mekanizmasi ve tane boyutu kiigliltme giiglendirmesidir (Chen ve dig.,

2020).

1.3.4.1 Tane boyutu kiiciiltme

Grafenin genis spesifik ylizey alanina sahip olmasi, tanelerin boyutunun kii¢iilmesinde
kritik bir rol oynayan sinterleme sirasinda, metal matris tanelerin biiyiimesini etkili bir
sekilde onlemektedir. Ayrica, grafen ve metal matris arasindaki arayiizler, dislokasyon
hareketini ve catlak ilerlemesini engellemektedir (Chen ve dig., 2020). Tane boyutu
kiigliltme etkisi, Hall-Petch formiilasyonuyla (1.1) ifade edilmektedir (Li ve dig.,
2020; Naik ve Walley, 2020; Yan ve dig., 2014).

os = oo + kd*? (1.1)
Formiilasyonda; “os” akma dayanimini, “o0” tane i¢inde dislokasyon hareketine karsi
direnci, “k” tane smirinda plastik akisi baslatmak icin gereken bdlgesel gerilimin
oOl¢iistinti (Armstrong, 2014; Naik ve Walley, 2020) ve “d” matrisin ise tane boyutunu
ifade etmektedir (Ghodrati ve Ghomashchi, 2019). Hall-Petch esitligine gore, tane
boyutu kiiciildilkce mukavemet artmaktadir.

1.3.4.2 Yiik aktarim

Grafenin, metal matrisini i¢inde dagilimi yiikk aktarimini etkileyen Onemli bir
faktordiir. Sekil 1.25; grafenin metal bir matriste dagilim gesitlerini gdstermektedir.
Sekil 1.25(a)’daki gibi grafen matriste yatay olarak dagildiginda, grafenin arayiiz

boyunca vyiik transferine katkisi zayiftir, bu durum kompozitin mukavemetini
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azaltmaktadir. Clinkii, grafen diizlemleri arasinda yiizey enerjisi biiyiiktiir ve grafenin
aglomerasyonuna sebep olmaktadir. Ayrica, grafen ve metal matris arasindaki arayiiz
baglanmasi yapisal olarak zayiftir ve kompozit arayiizii bir ylike maruz kaldiginda
kolayca ayrilacaktir. Sekil 1.25(b)’de, grafen matriste belirli bir egime sahiptir,
boylece yiik kompozit arayliziine aktarildiginda, grafen donecek ve gerilecektir. Bu
proses gelismis bir yiik aktarimi saglayacaktir. Grafen, Sekil 1.25(c)’deki gibi dikey
konumda dagildiginda ise, grafen yiik altinda gerilecektir. Kompozitler icin, yiik
aktarimin etkisi, bu dagilim kosullarinda en fazla olarak gergeklesmektedir (Chen ve
dig., 2020).

metal matris

4

grafen 9044 M)

yuk -2 E ;;“e/ V‘:V :‘/::
A
"WW J‘/‘A
(a) (b) (c)

Sekil 1.25 : Grafenin metal matrisinde dagilim modelleri: (a) yatay, (b) egimli, (c)
dikey (Chen ve dig., 2020).

Araylizey baginin etkisi, grafen ile takviye edilen metallerde, yiik aktarimini ifade
eden kayma gecikmesi modeli (1.2) ile agiklanmaktadir (Ghodrati ve Ghomashchi,
2019):

as.=om + fuom(2) (1.2)

13 2

“os.”, “f’, “om” ve “S”, swrasiyla, kompozitin akma dayanimi, grafenin hacim
fraksiyonunu, matrisin akma dayanimini ve grafenin en-boy oranini ifade etmektedir.
Formiilasyona gore, grafenin hacim fraksiyonunu sabit tutup, grafenin en-boy orani
arttirildiginda, kompozitin akma dayanimi artmaktadir (Chen ve dig., 2020; Ghodrati
ve Ghomashchi, 2019; Li ve dig., 2020).

1.3.4.3 Orowan dongiisii

Orowan giiclendirme mekanizmasi, ince ¢okeltilerin  mevcudiyeti nedeniyle
dislokasyonlarin kisitli hareketlerinden kaynaklanmaktadir (Seyed Pourmand ve
Asgharzadeh, 2020). Sekil 1.26; grafenin matris igindeki homojen dagilimina bagh

olarak, Orowan dongiisii giiclendirme mekanizmasinin sematik gosterimini ifade
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etmektedir. Sekil 1.26(a)’da goriildiigii gibi kompozit malzeme plastik deformasyona
ugradiginda, dislokasyonlar meydana gelecektir. Sekil 1.26(b)'de gosterilen
dislokasyonlarin hareketi, bu dislokasyonlar grafen ile temas halinde oldugunda
engellenmektedir. Dolasiyla, dislokasyonun grafeni kesmesi ve ardindan hareket
etmeye devam etmesi i¢in, uygulanan gerilimi daha da artirmak gerekmektedir. Sekil
1.26(c)’de ifade edildigi gibi, grafeni ¢evreleyen dislokasyon halkalar1 olusacaktir
(Chen ve dig., 2020).

dislokasyon

cizgisi dislokasyon

donglisii

e - @

(a) (b) (c)

Sekil 1.26 : Orowan dongiisii giiclendirmesinin sematik gosterimi: (a) baslangic
dislokasyon; (b) dislokasyonun engellenmesi; (¢) dislokasyon dongiisii olusumu (Chen
ve dig., 2020).

Orowan dislokasyon giiglendirme mekanizmasi su esitlikle (1.3) ifade edilmektedir
(Saboori ve dig., 2018):

0,81M.G.b.In()
AGorowan = —b
2my/(1-0) (A-dy)

(1.3)
“M” Taylor faktoriinii, “G” metal matrisin kayma modiiliinii, “b” metal matrisin
Burgers vektoriinii, “v” Poission oranini ve “dp” ise ortalama partikiil boyutunu ifade
etmektedir (Seyed Pourmand ve Asgharzadeh, 2020). Dolayisiyla, homojen bir
dagilimla, matris igindeki grafen plakalar arasindaki boslugu azaltarak bu mekanizma
yoluyla giiglendirme etkisinin 6nemli 6l¢iide artacagi fark edilebilmektedir (Saboori
ve dig., 2018).

1.3.4.4 Termal uyumsuzluk mekanizmasi

Grafen ve matris arasindaki termal genlesme katsayisindaki (CTE) uyumsuzluk
nedeniyle, numunelerin sogutulmasi sirasinda, yiiksek yogunlukta dislokasyon

olustugu genel olarak kabul edilmektedir (Li ve dig., 2020). Bu mekanizma ile
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giiclendirilme su esitlikle (1.4) saglanmaktadir (Seyed Pourmand ve Asgharzadeh,
2020):

12ATACH,

Aocte= aGb b,

(1.4)

“a” sabit bir degeri (1,25), “G” ve “b” matrisin, sirasiyla, kayma modiilii ve Burgers
vektoriinii, “47T” matris ile grafen arasindaki “AC” matris ve grafen arasindaki CTE
farkini, “fy” grafenin hacim fraksiyonunu ve “dp” ise grafenin ortalama partikiil
boyutunu ifade etmektedir. Esitlige gore, kompozitler yliksek sicakliklarda prosese
maruz kaldiklarinda, CTE uyumsuzlugunun gii¢clendirmede 6nemli bir rol oynamasi

beklenmektedir (Li ve dig., 2020; Seyed Pourmand ve Asgharzadeh, 2020).

1.4 Fonksiyonel Derecelendirilmis Malzemeler

Fonksiyonel derecelendirilmis malzemeler (FDM), geleneksel kompozit malzemelerin
karsilayamadig1 yeni nesil 6zellikleri gelistiren, hacimsel olarak bilesimdeki tercihli
konumlarma bagl farkliliklar ile karakterize edilebilen ve fonksiyonel gereksinimler
dogrultusunda, malzeme Ozelliklerinde degisikliklere katkida bulunan gelismis bir
malzeme sinifidir(Loh ve dig., 2018). FDM’ler dogaya baktigimizda, varligini
gostermektedir. Kemik, dis, insan derisi, bambular, aga¢ saplarn farkh
derecelendirilmelere sahip, dogada mevcut olan FDM’lere 6rnek gosterilebilir (Sekil
1.27). Ornegin, disin en dis yiizeyinde bulunan mine tabakasi, asinmaya kars1 yiiksek
direng gosterirken, i¢ yiizeyi ise yorulma ve gevreklikten korunacak kadar yiiksek
stineklige sahiptir (Saleh ve dig., 2020).
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Sekil 1.27 : Derecelendirmeye sahip dogal FDM o6rnekleri; (a) Dinozor kemiginin
(Munoz-Rojas, 2016), (b) Bambu agacinin (Mannan ve dig., 2017), (c¢) Disin (Saleh
ve dig., 2020), (d) Insan derisinin kesit alan goriintiileri (Igarashi ve dig., 2005).

Derecelendirme kavrami ortaya ilk kez 1972’de kompozisyon ve yapisal olarak
derecelendirilen polimerik malzemeler igin ortaya ¢ikmistir (Bever ve Duwez, 1972;
Shen ve Bever, 1972). Fonksiyonel olarak derecelendirilmis metal/seramik termal
bariyer yapisinin tasarimi ve basarili liretimi ise, 1980’lerde malzeme bilimciler
tarafindan, Japonya’nin Sendai kentinde ger¢eklestirilmistir (Koizumi, 1997). Bu
proje ii¢ ana grup tarafindan yonetilmekte idi: Malzeme Tasarim Grubu, Malzeme
Sentezi Grubu ve Malzeme Degerlendirme Grubu (Niino ve Maeda, 1990). Bu gruplar
arasindaki iliski, Sekil 1.28’de gosterilmistir. Bu projede uzay mekigi i¢in tretilen
nihai malzemenin, 2000 K sicakliga dayanmasi ve i¢ ile dis yiizey arasinda 1000 K

sicaklik farkina sahip olmasi tasarlanmistir (Koizumi, 1997).

Malzeme
degerlendirilmesi

Test sonuglan

Malzeme
tasarimi

Veri tabani Numuneler

(o s

Optimize tasanm

Malzeme sentezi

Sekil 1.28 : FDM’ler i¢in tasarim sablonu.
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Sekil 1.29, saf metallerden itibaren FDM’ye dogru uzanan malzeme gelisimini

gostermektedir.

[ Saf Metal ]-)[ Alagimlar ]Q[vnmylslemmn ]»[Tonetalurjisi]»[ MK;’I';':’::; ]»[ FDM ]

Sekil 1.29 : FDM’lere dogru uzanan malzeme gelisimi (El-Galy ve dig., 2019).

Sekil 1.30, ilgili 6zelliklerin geleneksel kompozitlerde ve FDM’lerde olan degisimini
gostermektedir. FDM’lerde mevcut fazlarin, geleneksel kompozitlere kiyasla homojen
bir sekilde dagilmadigr goriilmektedir. Bu homojen olmayan dagilim, nihai
malzemenin Ozelliklerini, kompozitlerde oldugu gibi stabil olarak tutmamaktadir.
Fiziksel ve mekanik derecelendirmis olarak 6zel morfolojilere ve yapisal yeterlilige
ulasabilmek, diger geleneksel kompozitler arasinda FDM'lerin en biiyiik avantajidir.
FDM'lerin, bir malzemede konumsal islevlere bagli 6zellikleri; kimyasal bilesimi,
mikro yapiy1 ve atomik diizenlemeyi igermektedir(Ebhota ve dig., 2016). FDM’lerde,
diger geleneksel kompozit malzemelerine kiyasla takviye edilen malzemenin hacmi
ve dagilimi en igten en dis kisma degismektedir. Boylece, tasarlanan malzemede
stirekli degisen ozellikler ve kontrollii tek tip olmayan mikro yapi1 saglanmaktadir
(Kumar ve dig., 2021). FDM'ler; deformasyona, dinamik yiliklemeye ve ayrica
korozyon ve asinmaya karsi, malzemelerin nihai 6zelliklerini kontrol edebilecek
olanaklar sunmaktadir. Ayrica, FDM'ler iki uyumsuz malzemeyi birbirine baglamak
icin, yiiksek mukavemetli bir baglama arayiizii olarak kullanilabilmektedir (EI-Galy
ve dig., 2019).

. 0 0.0
® 00
e 000
Geleneksel 3 ) o
kompozit @ ® & ® @ razA
o 0 0 Faz B
. . . . Geleneksel kompozitin
nihai ozellikleri
— OzellikA

‘ Ozellik B
FDM
®

.g. FDM’lerin nihai 6zellikleri

Sekil 1.30 : Malzemelerin nihai 6zelliklerinin geleneksel kompozitlerde ve FDM’lerde
degisimi.
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1.4.1 Fonksiyonel derecelendirilmis malzemelerin siniflandiriimasi

FDM’ler temel olarak, {i¢ baslikta smiflandirilabilirler: Gozeneklilik olusumuna,

mikroyapisina ve kompozisyona gore derecelendirilmis FDM’ler (Sekil 1.31).

Fonksiyonel
Derecelendirilmis
Malzemeler (FDM)

Slzenekiti olupumuna Mikroyapisina gore Kompozisyonlarina gore
gore de;;::’lleer:dmlmls derecelendirilmis FDM’ler derecelendirilmig FDM’ler

|

(a) (c)

Sekil 1.31 : FDM’lerin siniflandirilmasi; (a) gézeneklilik olusumuna (Babu ve dig.,
2020), (b) mikroyapisina ve (¢) kompozisyonlarina gére (Mahmoud ve Elbestawi,
2017).

Ayrica, FDM’ler yapisal olarak iki farkli sekilde simiflandirilirlar: Adim adim
derecelendirilmis ve siirekli derecelendirilmis FDM’ler. Sekil 1.32(a), adim adim
derecelendirilmis katmanli bir FDM yapisin1 gostermektedir. Koyu goélgeye sahip
katmanlar, yiiksek konsantrasyona sahip takviye malzemelerinden dolay1 yiiksek
yogunluklu yapiyr ifade etmektedir. Daha agik renkli gélgeler ise, diisiik yogunluklu
yapiy1 gostermektedir. Adim adim derecelendirilmis bir malzemede, kompozisyonlar
ve/veya mikro yapilar, genellikle arayiiziin varlifiyla kademeli bir modda
degismektedir. Sekil 1.32(b)’de gosterilen siirekli derecelendirilmis FDM’lerde, ise
konuma gore siirekli bir degisim gostermektedir (Zhang ve dig., 2019).
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(a)

Malzeme derecelendirilmesi (b) Malzeme derecelendirilmesi

Co—

Diiglik yogunluk Yiiksek yogunluk

Ozellik
Ozellik

Konum Konum

Sekil 1.32 : (a) Adim adim derecelendirilmis, (b) Siirekli derecelendirilmis FDM.

1.4.2 Fonksiyonel derecelendirilmis malzemelerin uygulama alanlari

FDM’lerin iiretimi ve bunlara yonelik potansiyel uygulama alanlarinin mevcudiyeti,
giiniimiiz kosullarinda giderek artmaya baglamistir. FDM’lerin mekanik, fiziksel,
yapisal, elektriksel, termal uygulamalar gibi malzeme ihtiyaglarin1 karsilayacak
ozellikleri tasarlama kabiliyeti; kompozit, kaplama ve film formundaki bir¢ok nihai
tirtiniin imalat1 i¢in, FDM’leri ideal bir malzeme grubu olarak gostermektedir (Naebe
ve Shirvanimoghaddam, 2016). FDM’lerin mevcut uygulama alanlar1 arasinda;
havacilik, otomobil, biyomedikal, savunma, elektrik / elektronik, enerji, denizcilik,
opto-elektronik ve termo-elektronik bulunmaktadir. Sekil 1.33, FDM’lerin genel
olarak cesitli uygulama alanlarin1 gostermektedir. FDM gibi katmanli yapilarin
iiretimi, kompozit malzeme gelistirmede bir sonraki siire¢ olarak degerlendirilebilir.
Ozellikle, metal matris esasli kompozitlerin iiretimine ydnelik olarak optimizasyon
caligmalarinin gelistirilmesi devam ederken, FDM gibi ileri teknolojik malzemelerin
ithtiyaclara yonelik olarak tasarimi gelecekte daha fazla potansiyel uygulama alanim

ortaya c¢ikaracaktir.
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Kaplama

Elektronik Otomotiv

Sekil 1.33 : FDM’lerin ¢esitli uygulama alanlar1 (Jha ve dig., 2013; Naebe ve
Shirvanimoghaddam, 2016).

1.4.3 Fonksiyonel derecelendirilmis malzemelerin iiretim yontemleri

Gilinlimiizde, nihai {irliniin gereksinimlerine gore FDM’lerin {iretiminde ¢esitli
yontemler kullanilmaktadir. FDM’lerin iiretim yoOntemlerini dort ana baslikta
siiflandirabiliriz: Gaz hal prosesleri, sivi hal prosesleri, kat1 hal prosesleri ve diger

yontemler. Sekil 1.34; genel olarak FDM iiretim yontemlerini gostermektedir.

FDM Uretim
Yontemleri
1
l | l 1
Gaz Hal Sivi Hal Kati Hal - .
. . . Diger Yontemler
Prosesleri Prosesleri Prosesleri
|| Kimyasal/fiziksel || Dékiim | | Sparkplazma || | Plazma
buhar biriktirme sinterleme (SPS) piiskiirtme
| | Termal L infiltrasvon |_| Toz metalurjisi || | iyon isini
piiskiirtme 4 (T/M) biriktirme
Elektroforetik . Kendlllglnﬂden
L Lazer kaplama | S L ilerleyenyliksek
biriktirme .
sicaklik sentezi

Sekil 1.34 : FDM’lerin iiretim yontemlerinin siniflandirilmasi.

Buhar biriktirme (fiziksel/kimyasal), termal piiskiirtme, dokiim (santrifiij, slip, bant,

jel), lazer biriktirme, elektrokimyasal yontemler ve toz metalurjisi FDM’ler i¢in
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genelde kullanilan iretim yontemlerindendir (Kieback ve dig., 2003; Naebe ve
Shirvanimoghaddam, 2016).

Santrifiij dokiim, basitligi ve diger bircok benzersiz 6zelligi nedeniyle, FDM iiretmek
icin en yaygin kullanilan yontemlerden biridir. Bu yontemde merkez ka¢ kuvveti
yardimiyla simetrik driinler iretilebilmektedir(Kumar ve dig., 2021). Santrifiij
yonteminde, FDM’lerin {iretimi takviye malzemesinin erime sicakligina gore iki gruba
ayrilmaktadir: Erime noktas1 proses sicakligindan onemli dlgiide yiiksek ise, takviye
malzemesi s1v1 bir matris iginde kat1 halde kalmaktadir. Takviye malzemesinin erime
noktast proses sicakligindan diisiik ise, katilasma sirasinda hem takviyeye hem de
matrise merkezka¢ kuvveti uygulanabilmektedir (Saiyathibrahim ve dig., 2015).
Biriktirme yonteminde, bir ortamdaki bilesen malzemelerin tozlarinin bir ¢ozeltisi
hazirlanmaktadir. Bu malzemelerin biriktirme islemi; elektrik, kimyasal veya lazer
alani tarafindan baglatilmaktadir. Buna gore yontemler, elektro biriktirme ydntemi,
kimyasal ¢oOzelti biriktirme yontemi veya lazer biriktirme yontemi olarak
adlandirilmaktadir. Ozellikle, elektro kaplama, e-kaplama, elektroforetik kaplama,
anodik elektrot pozisyonu, katodik elektrot pozisyonu ve elektroforetik boyama,
endiistriyel uygulamalarda yaygin olarak kullanilan yontemlerdir (Parida ve Jena,
2019). Kimyasal, fiziksel, piiskiirtme ve plazma ile gii¢lendirilmis buhar biriktirme
gibi bir¢ok buhar biriktirme yontemi mevcuttur. Buhar biriktirme yonteminde; buhar
halindeki malzemeler, kat1 bir malzeme olusturmak i¢in yogunlagtirma, kimyasal
reaksiyon veya doniistiirme yoluyla yogunlastirilmaktadir. Bu islemler; alt tabakalarin
mekanik, elektriksel, termal, optik, korozyon direncini ve asinma o&zelliklerini
degistirmek i¢in kaplamalar olusturmaktadir. Bu mevcut buhar biriktirme yontemleri,
genellikle, ince ylizey kaplamasi i¢in mitkemmel mikro yapi saglayan FDM yiizey
kaplamalarini biriktirmek i¢in kullanilmaktadir (Gupta ve Talha, 2015).

Toz metalurjisi (T/M) yontemi kullanilarak FDM'lerin {iretimi; énceden tasarlanmis
bir dagilim formiilasyonuna gore toz malzemelerin karistminin hazirlanmasini (islak,
kuru 6giitme vb.), istiflenmesini ve son olarak sinterlenmesini (basingsiz sinterleme,
sicak presleme, sicak izostatik presleme) igermektedir. Sekil 1.35; T/M ile iiretilen
FDM’lerin genel akis semasim ifade etmektedir. Ilk olarak, malzeme
kombinasyonunun se¢imi ve bu kombinasyona uygun olarak en elverisli dagilim
yapilmaktadir. Ardindan bu malzeme se¢imine uygun olarak, siirekli veya adim adim

derecelendirilme ile toz malzemeler karistirilir ve daha sonra bu tozlar istiflenerek
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sekillendirilir. Son olarak, istiflenerek sekillendirilen kompakt malzeme, sinterleme
islemine tabi tutulmaktadir(Parihar ve dig., 2018). Sicaklik, zaman ve basing gibi
proses parametrelerinin, T/M yontemi kullanilarak tiretilen FDM’nin &zelliklerine

onemli bir etkisi mevcuttur (Naebe ve Shirvanimoghaddam, 2016).

Kanstirma (Tozlarin
kanstinlmasi)

|

\
Sekillendirme (Tozlann
istiflenmesi)

Adim adim
derecelendirme

Surekli
derecelendirme

Bitirme
islemleri

Sekil 1.35 : T/M ile iiretilen FDM’lerin genel akis semasi.

Cizelge 1.6, FDM’lerin genellikle kullanilan bazi {iretim yontemlerinin avantaj ve

dezavantajlarini ifade etmektedir.
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Cizelge 1.6 : FDM’lerin baz1 liretim yontemlerinin avantajlar1 ve dezavantajlar1 (EI-Galy ve dig., 2019; Gupta ve Talha, 2015).

Yontem

Avantajlan

Dezavantajlar:

Toz metalurjisi

Santrifiij dokiim

Buhar biriktirme

Lazer biriktirme

Infiltrasyon

Gegis fonksiyonunda proses degiskenligi kontrol
edilebilir

Farkli katman ve bilegenlerin {iretimi

Uretilen katmanlarin farkli kalinliklarda olabilmesi
Yiiksek verimlilik

Sinterleme sirasinda diisiik gerilim

Siirekli derecelendirme
Hacimsel veya biiyiik malzemeler i¢in uygun

Iyi baglanma 6zelliklerine sahip

Lazer kontrolii ile yiiksek dogruluk
Secilerek biriktirilen malzeme, islem sonrasi prosesi
azaltmaktadir.

Ince katmanlarin iiretimi

Mekanik dayanimi iyi

Cok farkli erime noktalarinin fazlarmi iceren FDM’ler
icin uygun bir yontem

Geometrik  tasarim  smirh,  karmasik
sekillerin tiretiminde baz1 zorluklar

Nihai iiriinde yiiksek gozeneklilik mevcut
olabilir.

Geometrik tasarima sinirl, sadece silindirik
malzeme tiretimi

Yiizey kaplamasti i¢in uygun. Hacimsel
numuneler iiretilemez.

Hacimsel FDM i¢in maliyetli
Nispeten artik gerilmeler olusabilir
Isil islem gerekebilir.

Proses kontrolii zor

Derecelendirilmis preform yeterli olmali
S1vi metalin niifuz etmesi ve katilagmasi
icin gozeneklilik mevcuttur.
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1.5 Toz Metalurjisi

Toz metalurjisi (T/M), genellikle, baslangi¢ tozlarinin karigtirilmasi, bu karigimin
sekillendirilmesi, ugucu kirleticilerin (baglayici, katkilar, yaglayici vb.), su buhar1 ve
gazlarin sekillendirilmis yapidan uzaklastirilmast ve bu ham kompakt yapisinin
dogrudan sinterleme, sicak izostatik presleme (HIP), sicak ekstriizyon gibi farkli
yontemlerle yogunlastirilmasi proseslerini kapsamaktadir(Ceschini ve dig., 2017).

Sekil 1.36; T/M prosesinin genel olarak akis semasini gostermektedir.

~

Baglayicilar Katkilar

=
Soguk Sicak
[ Gevsek tozlar ] sekillendirme | [ sekillendirme
. I I
[ Presleme * Sicak
+ Soguk presleme
izostatik * Sicak
presleme izostatik
* Diger presleme
\_ ydntemler ) * Ekstriizyon
[ Sinterleme ]

I
[ Sicak haddeleme ]

| ikincil islemler

[ Bitirme iglemleri ]

Sekil 1.36 : Toz metalurjisi prosesinin genel akis semasi (Upadhyaya, 1997).

T/M prosesi, tozlarin kullanish miihendislik ve bilimsel alandaki nihai pargalara
dontstiiriilmesi ile iligkilidir. P/M prosesine iliskin ii¢ temel kavramsal adim, Sekil
1.37°de gosterilmistir. “Toz teknolojisi” olarak adlandirilan ilk kavram, partikiillerin
dogas1 ve sekillendirme prosesi i¢in hammadde haline getirerek karistirilmasi ile
ilgilidir. Tozlarin boyutu ve morfolojisi, toz teknolojisi i¢in listiinde durulmasi gereken
onemli bir konudur. Istenilen 6zellikteki nihai iiriinii elde etmek icin; bir tozun yapist,
ozellikleri ve sekli kullanilan yontem tarafindan degisir. Yumusak tozlare neredeyse,
tam bir yogunlukta preslenebilirken, sert tozlar preslemeye kars1 direng gosterirler. Bu
yiizden istenilen sekle ulasmak i¢in, bu tozlara polimerler eklenir. Daha giiglii ve

kullanish kat1 yapilar elde etmek i¢in, sekillendirilmis toz partikiillerinin birbirlerine
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baglanmasinin saglanmasina yonelik olarak uygulanan 1sil islem, sinterlemedir.
Sekillendirme ve sinterleme proseslerinden sonra, iistiinde durulmasi gereken konu
nihai malzemenin mikroyapisidir (German, 1984, 2005). T/M prosesi kontrollii
asamalara sahip oldugundan dolay, istenilen 6zellikte mikroyap1 elde edilmesi diger
yontemlere kiyasla daha kolay oldugu sdylenebilir. Mikroyap ile birlikte, yogunluk

da nihai malzemenin 6zelliklerini etkileyen faktdrlerden biridir.

toz teknolojisi {
{

partikil boyutu
partikil sekli
partikdl Gretimi
mikroyapi
kimya
karistirma

sikistirma

sekil verme
polimeryakma
sinterleme

sicak yogunlastirma

yogunluk

mekanik 6zellikler
elektriksel 6zellikler
manyetik dzellikler
termal dzellikler
asinma ve korozyon

Karakterizasyon,
test ve ozellikler

Sekil 1.37 : Toz metalurjisi prosesinin kavramsal akis semas1 (German, 1984, 2005).

9% «¢

“Toz teknolojisi”, “toz prosesi” ve “karakterizasyon, test ve Ozellikler” ana kavram
bagliklart birbirleriyle iligkilidir. Toz morfolojisi ve tretimi ile ilgili belirlenen
kararlar; sikistirma ve sinterleme proseslerinin verimini etkilemektedir. Bununla
birlikte, sikistirma da mikroyapiyr etkilemekte ve bdylece kompakt yapinin
ozelliklerini tanimlamaktadir. Sekil 1.38’de ifade edilen diizgiin dortyiizli
(tetrahedron); kompozisyon, toz karakteristikleri, proses degiskenleri ve Ozellikler
tizerindeki bu karsilikli baglilik hakkinda fikir vermektedir(German, 1984, 2005)
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davranis ve ozellikler

toz
karakteristikleri

kompozisyon

proses degiskenleri

Sekil 1.38 : Kompozisyon, toz karakteristikleri, proses degiskenleri ve nihai {iriin
performansini igeren tetrahedron iligkisi (German, 2005).

T/M prosesinin; hammadde mevcudiyeti iyi, seri tiretime uygun, kimyasal bilesim
kontroliine sahip, gozenekli ve karmasik sekiller ile birlikte yogunluk farki nedeniyle
dokiim yontemiyle iiretimi olduk¢a zor olan metal matrisli kompozitlerin
tiretilebilmesi, daha homojen bir yap1 elde edilebilmesi, daha basit iiretim ekipmani
gerektirebilen malzemelerin tiretimi, daha az enerji tiikketimi ve daha kisa islem siireleri

gibi belirli avantajlara sahiptir (Giinay, 2009; Ruiz-Navas ve dig., 2005; Varol, 2016).

Grafen takviyeli kompozit ve FDM’ler icin T/M prosesi icerisinde kullanilan
yontemlerin karsilastirilmali degerlendirilmesi, SWOT analizi ile Cizelge 1.7°de ifade

edilmistir.
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Cizelge 1.7 : Toz metalurjisinde kullanilan yontemlerin SWOT analizi ile degerlendirilmesi.

Yontem Giiclii Yonler Zayif Yonler Firsatlar Tehditler
Grafen topaklarinin elimine S
edilebilmesi Kontrol edilebilir bir Diisiik mekanik

Bilyal1 6giitme

Islak karistirma +
Ultrasonikasyon

Ultrasonikasyon +
bilyal1 6giitme

Mekanik alasimlama

Diisiik maliyet

Kontrol edilebilir

Matris igerisinde homojen
dagilim

Kontrol edilebilir

Matris igerisinde miikemmel
bir dagilim elde edilebilmesi
Diisiik maliyet

Ustiin homojen dagilim
Diigiik maliyet
Kontrol edilebilir

Diisiik maliyet
Matris  iginde  homojen
dagilim

Grafenin 6giitme
sirasinda hasara
ugramasi

Topaklanma
siddetinin azalmama
ihtimali

Kompozit tozlarmnin
nem alma ihtimali

Grafenin kalan
nemden dolay1 hasara
ugrayabilme ihtimali

Yiiksek 6gilitme

stirelerinin grafen
yapisini bozarak,
hasara ugratmasi

stirecin mevcut olmast ile
birlikte optimum iiretim
kosullariin
saglanabilmesi

Seri liretime uygunlugu
Kontrol edilebilirligi
sayesinde optimum
iiretim kosullarinin
saglanabilmesi

Seri liretime uygunlugu
Uretim kosullarmin
optimize edilebilme
ihtimali

Endiistriyel uygulamalara
yonelik ¢aligmalarin
mevcudiyeti

ozelliklere sahip nihai
tiriin elde edilebilme
ihtimali

Mekanik 6zellikleri
diisiik nihai iiriin elde
edilebilme ihtimali

Mekanik 6zellikleri
diisiik nihai iiriin elde
edilebilme ihtimali

Mekanik ozellikleri
diistik nihai {iriin elde
edilebilme ihtimali
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Cizelge 1.7 (devam) : Toz metalurjisinde kullanilan yontemlerin SWOT analizi ile degerlendirilmesi.

Yontem

Giiclii Yonler

Zayif Yonler

Firsatlar

Tehditler

Sicak ekstriizyon

Sicak haddeleme

Spark plazma
sinterleme

Sicak presleme

Anizotropiyi kontrol
edebilme

Nihai {iriiniin mekanik
6zelliklerinin iyilestirilme
ihtimalinin yiliksek olmast

Yiiksek yogunluk
Hizli yogunlagtirma

Grafenin Onemli derecede

hasara ugramamasi
Diisiik tane biiyiimesi

Yiiksek yogunluk
Grafenin 6nemli derecede
hasara ugramamasi

Maliyeti yliksek

> 500°C’den yiiksek
sicakliklarda karbiir
olusumu

Toklugu azaltma
ihtimali

Haddeleme yoniiniine
bagli degisikliklerin
kontrol edilmesinin
gli¢ olmasi

Yiksek maliyet

Yiiksek maliyet
Sonuglarin
malzemenin
iletkenligine baglh
olarak degismesi

Yiiksek tane
bliylimesi

Uzun sinterleme
siiresi

Yiiksek maliyet

Anizotropiyi kontrol
etmesiyle birlikte, nihai
tirin i¢in istenilen
ozelliklerin
sinirlandirilabilmesi

Endiistriyel uygulamalara
yonelik ¢aligmalarin
mevcudiyeti

Nihai tirtiniin, mekanik
Ozelliklerinin iyilestirilme
ihtimalinin ytiksek olmasi

Nihai tirtiniin, mekanik
ozelliklerinin iyilestirilme
ihtimalinin yiiksek olmasi

Mekanik 6zellikleri
diisiik nihai iiriin elde
edilebilme ihtimali
Yiiksek maliyetinden
dolayi, seri iiretime
uygunlugunun
tartigilir olmasi

Nihai tiriiniin istenilen
Ozellikte tiretilmeme
ihtimali

Nihai tiriiniin istenilen
Ozellikte elde
edilememe ihtimali

Seri tiretime uygun
olmama ihtimali
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1.5.1 Toz morfolojisi

Toz metalurjisi prosesi i¢in, nihai iirliniin istenen 6zelliklerde olmasini saglayan en
temel durumlardan biri, baslangi¢ tozlarmin tasidig1 karakterdir. Tiim malzemeler
neredeyse toz haline getirilebilmektedir fakat bir tozun iiretilebilmesi igin, seg¢ilen
yontem belirli malzeme 6zelliklerine baghdir (German, 1984). Tozlarin {iretimini ana
bagliklar halinde su sekilde siniflandirabiliriz: Mekanik (6giitme), kimyasal (kimyasal
rediiksiyon), ve fiziksel (elektrolitik, atomizasyon) yontemler (Upadhyaya, 1997).
Biitiin toz {iretim yoOntemlerinde, yiizey enerjisi olusturmak igin, enerji
harcanmaktadir. Fakat proseslerin verimliligi diisiiktiir, bu nedenle bir tozu olusturmak

icin gereken enerji, yeni olusturulan yiizey enerjisinden ¢ok daha fazladir.

Tozlarin morfolojisi, tozlarin iiretim yontemine gore degiskenlik gdstermektedir. Sekil
1.39; partikiillerin olast morfolojik sekil ve adlandirmalarii gostermektedir.
Atomizasyon yontemiyle tiretilen partikiiller genellikle kiiresel, yuvarlak ve diizensiz
bir morfolojiye sahiptir. Dendritik yapidaki tozlar ise elektrolitik yoOntemiyle
tiretilmektedir. Mekanik olarak 6giitme ile elde edilen tozlarin yapist ise, diizensiz

veya pulsu bir morfoloji gostermektedir (Upadhyaya, 1997).

kiiresel ko;ell ’
yuvarlak
dendritik % @

|gnem5|

diizensiz
agrega S|I|nd|r|k

pulsu
g Coa
»
Lo q silindirik @

slingerimsi/gozenekli

@ gozyasi damlasi

lifsi poligonal

Sekil 1.39 : Partikiillerin olas1 morfolojik sekil ve adlandirilmalar1 (German, 2005).

1.5.2 Mekanik alasimlama

Mekanik alagimlama (MA), harmanlanmis elementel toz karigimlarindan baslanarak

homojen malzemelerin {iretimini gergeklestiren bir toz proses teknigidir. Kat1 hal toz
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proses tekniklerinden biri olan MA; toz parcaciklarinin, yiliksek enerjili bir bilyali
degirmende tekrar edilen soguk kaynaklama, kirilma ve yeniden islenmesini
icermektedir (Nieto ve dig., 2017; Suryanarayana ve Al-Ageeli, 2013). Sekil 1.40’da
ifade edildigi gibi, iki c¢elik bilya carpistiginda, aralarinda bir miktar toz
hapsolmaktadir. Darbenin kuvveti, toz partikiillerini plastik olarak deforme ederek
gerinim sertlesmesine ve kirilmasina neden olmaktadir. Olusturulan yeni yiizeyler
partikiillerin birbirine kaynamasini saglar ve bu da partikiil boyutunun artmasina
neden olmaktadir (Suryanarayana, 2001). Siinek elemental metal tozlar1 yassilasir ve
iist iiste bindikleri yerde, az dnce olusturulan atomik olarak temiz yiizeyler, aralarinda
kirilgan tozun ve hapsolmus partikiillerin bulundugu kompozit toz katmanlari

olusturarak, birbirine kaynak yapmaktadirlar(Upadhyaya, 1997).

Sekil 1.40 : MA sirasinda toz karigiminin bilya-toz-bilya ¢arpismasi (Suryanarayana,
2001).

MA islemi sirasinda istenen nihai toz yapisini elde edebilmek i¢in, bazi parametrelerin
istlinde durulmasi gerekmektedir (El-Eskandarany, 2001; Suryanarayana, 2001). Bu

parametreler,
e Ogiitiicii tiirii (Yiiksek enerjili, diisiik enerjili)
e Ogiitiicii kab1 (Paslanmaz celik, seramik vb.)
e Ogiitiicii atmosferi (Hava, inert gaz vb.)
e Qgiitiicii hizi
e Ogiitme siiresi

e Bilya-toz orani
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e Qgiitiicii kabin doluluk orani
e Ogiitme ortami1 (Kuru veya yas dgiitme)
e Proses kontrol ajani

seklinde belirtilebilir.

MA prosesi i¢in; attritdr, gezegensel tipli veya SPEX tipi titresimli karistirict bilyali
ogiitme kullanilarak gerceklestirilebilmektedir. Ogiitme tiplerinin galisma prensipleri
aynidir. Tozlar soguk kaynaklandigindan ve MA sirasinda kirildigindan, basarili bir
sekilde alasim yapmak icin bu iki islem arasinda bir denge kurmak ¢ok énemlidir.
Tozlarin soguk kaynak yapma ve kirilma kabiliyeti, alasim sistemine ve kullanilan
Ogiitme parametrelerine baghdir (L4 ve Lai, 1997). Yiiksek enerjili bilyal
ogiitiiciilerden olan atritor degirmenlerde, 6giitme prosediirii, yatak kollu dikey donen
merkezi bir mile sahip karistiricinin, karistirma eylemiyle gerceklesmektedir. Sekil
1.41; attritor degirmenin sematik gosterimini ifade etmektedir. Attritdr bilyal 6giitme
prosesi kolay ve etkili bir ydntemdir. Ogiitme etkisi; karistiricinin hizina, karistiricrya
ve haznenin geometresine baglidir (El-Eskandarany, 2015). Merkezi saft ile ¢elik
bilyalar ve kap ile gelik bilyalar arasindaki nispeten yiiksek siirtinme hareketi, tozun
kolayca kirlenmesine neden olabilmektedir. Alasimlama islemi sirasinda sicakliktaki
artis orta derecededir ve 100 ile 200°C'den az oldugu tahmin edilmektedir. Ogiitme
kabi sabit oldugundan su ile kolayca sogutulabilmektedir. Kirlenmeyi azaltmak i¢in;
kullanilan 6giitme ekipmanlari, Ogiitilecek malzeme ile benzer malzeme ile
kaplanabilmektedir (L ve Lai, 1997).
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Sekil 1.41 : Yiiksek enerjili atritor tipi bilyali degirmenin sematik gosterimi (El-
Eskandarany, 2015).
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Sekil 1.42°de gosterilen gezengensel bilyali degirmen, en yaygin olarak kullanilan MA
yontemidir. Bu tip bir degirmende, 6gtlitme ortam1 oldukea yiiksek bir enerjiye sahiptir,
¢linkii 6giitiilen malzemeler ve bilyalar 6glitme haznesinin i¢ duvarindan ¢ikar ve etkili
merkezka¢ kuvveti yergekimi ivmesinin yirmi katina kadar ulasir (El-Eskandarany,
2001). Destekleyici diskin doniisii ile birlikte, haznenin kendi ekseni etrasinda
donmesiyle olusan merkezkag kuvveti, haznedeki toz karigimina ve 6gilitme bilyalara
uygulanir. Toz karisimi, yliksek enerji etkisi altinda kirilir ve soguk kaynaklanir.
Ogiitme bilyalarmin darbe enerjisi, farkli disk dénme hizlar1 uygulanarak,
degistirilebilir. Bu tip bilyali degirmenin avantaji, yalnizca yiiksek darbe enerjisinin
elde edilebilmesi degil, ayn1 zamanda MA prosesinin siiresini kisaltabilen yiiksek
darbe frekansidir. Bilyalarin boyutu ¢ok kiiciikse, alasimlamanin gergeklesmesi icin
darbe enerjisi ¢ok diisiik olabilir. Donme hizin1 artirmadan darbe enerjisini artirmak

icin, tungsten gibi yogunlugu yiiksek bilyalar kullanilabilir (Li ve Lai, 1997).

Destekleyici diskin rotasyonu

Merkezkag kuvveti

Ogiitiicii kabin rotasyonu

Tozlar

Bilya

Sekil 1.42 : Yiiksek enerjili bir gezegensel bilyali degirmenin sematik gosterimi (El-
Eskandarany, 2020).

Titresimli karigtirict bilyali degirmenler, genellikle az miktarda toz karigimim
ogiitmek i¢in kullanilmaktadir. Bu tiir ogiitiiciilerin tipik bir 6rnegi, orijinal olarak
spektrografik numuneleri toz haline getirmek i¢in gelistirilmis olan SPEX 8000'dir.
Bu yiiksek enerjili bilyali 6giitiicii, genellikle 10 g'dan fazla olmayan toz yiikiinii ve
bilyalar1 karsilikli ti¢ dikey yonde, yaklasik 1200 rpm'de karistirmaktadir. Bilyalarin
titresimli bir degirmendeki hareketi ¢ok karmasiktir, ¢linkii haznenin stii ve altiyla
dogrudan c¢arpismalarla birlikte ayn1 zamanda, kenarlarla sekerek g¢arpismalar da
meydana gelmektedir (El-Eskandarany, 2015; Lii ve Lai, 1997). Sekil 1.43, titresimli

karistiric1 degirmenin sematik goriiniimiinii ifade etmektedir.
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degirmen degirmen
ohaznesi! haznesi

titresim
modu

ngelenmemis )
agirhik

Sekil 1.43 : Yiksek enerjili bir titresimli karistiric1 bilyali degirmenin sematik
gosterimi (El-Eskandarany, 2001).

1.5.3 Sekillendirme

Tozlarin sekillendirilme islemi icin, bircok yontem karsimiza ¢ikmaktadir.. Toz
karakteristikleri, baglayici formiilasyonlari, dispersiyonlar, karisim homojenizasyonu,
reoloji ve sekillendirilmedeki proses degiskenlerinin etkisi, yontemlerin tiimiinde
benzer ihtiyaclar dogurmaktadir. Enjeksiyon kaliplama, slip dokiim, ekstriizyon ve

geleneksel sikistirma bu yontemlere 6rnek verilebilir (German, 1984).

Enjeksiyon kaliplama, plastiklerin sekillendirilmesinde, diisiik maliyeti ve karmasik
sekilleri iiretebilme kabiliyeti sebebiyle yaygin olarak kullanilan bir prosestir. Sekil
1.44; toz enjeksiyon kaliplama prosesinin asamalarini gostermektedir. Proses, toz ve
baglayicilarin karigtirilmasi ile baslamaktadir. Genellikle ortalama boyutu 20 pum
altinda kiiresel sekle sahip partikiiller kullanilarak, sinterlemeye yardimci olmaktadir.
Baglayic1 olarak; polimerler, mumlar, yaglar, yaglayicilar ve siirfaktanlar iceren
termoplastik karigimlar kullanilmaktadir. Toz-baglayici karisimi, peletleme islemine
ve enjeksiyonla kaliplamaya tabi tutulur. Kaliplama isleminin ardindan baglayici
giderme gerceklestirilir ve daha sonra sinterleme islemi uygulanir. Sinterlemeden

sonra pargaya, istenirse, 1sil veya bitirme islemleri uygulanabilir (German, 1984,

solvent ile baglayici termal ile baglayici
giderme giderme, 6n sinterleme
l lbaglaylu 1 = m
{ ‘w5
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karistirmave 73

) peletleme

kalip
pargasi

6n karistirma VA Z7RNN
) Z 783
\

/7)) p—— 7%
i enjeksiyon Z|
kaliplama

Sekil 1. 44 : Toz enjeksiyon kaliplama proses asamalar1 (Basir ve dig., 2021).
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Ekstriizyon, genellikle, boru ve cubuk gibi uzun, ince yapilar i¢in uygun bir
sekillendirme yontemidir. Sekil 1.45; toz baglayici karisimini kalip deliginden gecisini
gosteren bir ekstriizyon islemini ifade etmektedir. Bir piston veya vida tipi bir nozula
yerlestirilen toz-baglayici karisimina kuvvet uygulanir. Baglayici partikiilleri islem

sirasinda tutmaktadir ve sinterleme 0ncesi uzaklastirilmaktadir.

gecis bolgesi

piston doner hazne

ekstriizyon
kuvveti

tiriin . toz-baglayici
plastik deformasyon karisimi
bolgesi

Sekil 1.45 : Boru, ¢ubuk gibi iirlinlerin sekillendirilmesinde kullanilan ekstriizyon
yonteminin sematik gosterimi (Tahmasbi ve Mahmoodi, 2018).

Slip dokiim, yavas bir prosestir fakat ekipman gereksinim maliyeti diisiik ve genis
nihai parcalar iiretilebilmektedir. Sekil 1.46; slip dokiim prosesinin asamalarini
gostermektedir. Toz-su-baglayici  karisimi, gozenekli kaliba  dokiilmektedir.
Karigimda diisiik viskoziteyi siirdiirmek i¢in, kendiliginden diisiik viskoziteye sahip
baglayicilar secilmelidir. Gozenekli kalip kullanilarak; baglayici, porlarin i¢indeki
kapilar etkiyle adsorbe edilmektedir ve karisimin viskozitesi artmaktadir. Dokiim
isleminin ardindan bekletilen kalip kuruduktan sonra, kompakt {iriin kaliptan
uzaklagtirilir ve sinterleme islemine tabi tutulur. Biiyiik parcalar i¢in, kurutma iglemi

birkag giin siirebilmektedir (German, 1984, 2005).
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Sekil 1.46 : Slip dokiim prosesinin sematik gosterimi (Souza ve Mansur, 2004).

Karistirma ve 6gilitme islemlerinin ardindan, ham bir kompakt hélde sinterleme 6ncesi
tozlarin sekillendirilmesi i¢in presleme uygulanmaktadir. Presleme isleminde, tozlarin
sekil almasi i¢in yiiksek bir basing uygulanmaktadir. Geleneksel presleme yontemi,
karsilikli zimbalarla birlikte bir kalibin igerisinde bulunan tozlarin sikistirilma
prosesidir. Preslemeden sonra elde edilen {iriin, ham kompakt olarak adlandirilir ve
heniiz tam olarak islenmemis anlamina gelmektedir. Presleme sonucunda elde edilen
ham yogunluk, ham mukavemet kullanimi i¢in yeterlidir fakat sinterlemeden sonra
elde edilecek olan yogunluktan ¢ok daha azdir (Groover, 2020). Sekil 1.47, geleneksel
presleme prosesi i¢in genel asamalar1 ifade etmektedir. Sikistirma islemenin ilk
asamasinda, tozun yogunlugu, yaklasik olarak gorlinlir yogunluk olarak
degerlendirilir. Partikiillerin arasinda bosluklar mevcuttur ve basing uygulandiginda,
ilk olarak, partikiiller bosluklari doldurmak {izere yeniden diizenlenmeye
baslayacaktir. Artan basing, partikiillerin birbirlerine yeni temasiyla birlikte iyi bir

baglanmay1 ve poroziteyi diisiirmeyi saglamaktadir (German, 1984, 2005).
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Sekil 1.47 : Geleneksel presleme asamalari (Sanchez-Castillo ve dig., 2003).

1.5.4 Sinterleme

Sinterleme; toz partikiillerini genellikle atomik 6l¢ekte meydana gelen kiitle tasinim
olaylar1 vasitasiyla, tutarl bir kat1 yapiya baglayarak ylizey alanini azaltan bir 1s1l
islemdir. Baglanma; artan mukavemete, boyutsal degisiklige ve daha diisiik sistem

enerjisine yol agmaktadir (Castro ve Van Benthem, 2012; Fang, 2010).

Sinterleme prosesi genel olarak, termal olarak aktive edilmektedir, dolayisiyla bu
durumda kiitle taginimi i¢in enerjiye ihtiya¢ duymaktadir. Difiizyonla sinterleme, bir
bosluk olusturma enerjisine ve bir atomu bu bosluga hareket ettirme enerjisine
baghdir. Arrhenius esitligi (1.5), aktivasyon enerjisi “Q” tarafindan belirlendigi iizere,
bir atomun hareket etmek icin yeterli enerjiye sahip olma olasiligim

belirlemektedir(Fang, 2010):
D= Doexp(--3) (1.5)

“Dy’, hacim difiizyon katsayisini, “Do " atomik titresim frekansini, “T ” mutlak sicaklik,
“R” gaz sabiti ve “Q " ise, bosluk degisimiyle birlikte atomik diizfuzyonu baslatmak
icin gereken enerjisiyi ifade etmektedir. Arrhenius esitligine gore, sinterleme, aktif
atomlarin ve uygun bosluklarin artmasiyla birlikte yiiksek sicakliklarda daha hizli
gerceklesmektedir. Dolayisiyla, sicaklik, sinterleme ig¢in 6nemli bir parametredir.
Diger 6nemli faktorler ise, partikiil boyutu, uygulanan basing, sivi fazin olusumu,

sinterleme siiresi, 1sitma hizi ve proses islemi yer almaktadir (Fang, 2010).
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Temel olarak sinterleme prosesi iki kategoride degerlendirilebilir: Kati hal ve sivi faz
prosesi. Kat1 hal sinterlemede, toz kompakt sinterleme sicakliginda tamamen kati
halde yogunlastiginda meydana gelirken; sivi faz sinterlemede ise, sinterleme
sirasinda toz kompakt i¢inde bir sivi faz mevcut oldugunda meydana
gelmektedir(Kang, 2004). Sekil 1.48; iki sinterleme mekanizmasini sistematik olarak
faz diyagrami iizerinde gostermektedir. T1 sicakliginda X; kompozisyonuna sahip A-
B toz kompaktta kati hal sinterleme gergeklesirken, T3 sicakliginda ise, aynmi toz

kompaktta siv1 faz sinterlemesi meydana gelmektedir.

T . .
. -sIvi faz sinterlemesi
Tm.ﬁ\ 4 -
Viskoz akis
x sinterlemesi Tus
S b
w
‘kati hal sinterlemesi
A B

kompozisyon

Sekil 1.48 : Farkli sinterleme mekanizmalarinin gosterimi (Kang, 2004).

Sinterlemenin itici giicii, partikiillerin yiizey enerjisinin azaltilmasidir (Fang, 2010;
Kang, 2004) Bir toz kompaktin toplam arayiizey enerjisi “y4 "~ olarak ifade edilir.
Burada spesifik ylizey (arayiiz) enerjisi ve “A” kompaktin toplam yiizey (arayiiz)
alanidir. Toplam enerjisinin azalmasi, denklem 1.6’da gosterildigi lizere su sekilde

ifade edilmektedir (Kang, 2004):

A(yA)=AyA + yAA4 (1.6)

Bu esitlikte, arayiizey enerjisindeki degisim (Ay) yogunlastirmadan, arayiizey
alanindaki degisim ise, tane biliylimesinden kaynaklanmaktadir. Kat1 hal sinterleme
icin, araylizey enerjisindeki degisim, kati/buhar arayiizlerinin (ylizey) kati/kati
araytizlerle degistirilmesi ile ilgilidir (Kang, 2004).

Sekil 1.49; katt hal sinterleme mekanizmasini ifade etmektedir. Azalan ylizey
enerjisiyle birlikte, birbirleriyle temas eden partikiiller boyun olusumuna sebep

vermekte ve boyun biiylimesi gercekleserek tane sinir1 olusmaktadir. Temas eden
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partikiiller arasindaki bu boyun biiyiimesi, sinterlemenin agik¢a bir ifadesidir
(German, 1996). Yeterli siire mevcut oldugu takdirde, iki partikiiliin arasindaki bag
gittikce bliylimekte ve boyutsal bir degisiklige yol agmaktadir. Uzun siire sinterleme
ile birlikte iki partikiil baglanarak baslangi¢ partikiil ¢apinin 1,26 kat1 olan tek bir
kiiresel tane olusmaktadir (Fang, 2010; German, 1984).

Baglangig noktasi
temasi

Boyun Kuresel partikil ¢api (D)

ilk kademe boyun
bliyimesi (kisa slire)

ileri kademe boyun
bilyimesi (uzun siire)

Son kademe tamamen
birlesme
(sonsuz sire)

':

Sekil 1.49 : Kati hal sinterleme mekanizmasi (Fang, 2010).

Sekil 1.50; sinterleme sirasinda gézenek yapisindaki degisiklikleri gostermektedir.
Sinterlemenin ilk asamasinda, birka¢ noktada birbirleriyle temas halinde olan
partikiiller arasindaki boyun bolgeleri géze carpmaktadir. Bu asamada daha az bir
boyutsal degisiklik mevcuttur. Ara asamada ise, boyunlarin biyiikligi, partikiillerin
boyutunun yaklagik ii¢te birinden daha biiylik fakat partikiil boyutunun yarisindan
daha kiigiik olmasina tekabiil etmektedir(Fang, 2010). Bu asamada gozenekler agiktir
ve partikiillerin birbirleriyle olan temasi gittikce artmaktadir. Ayrica, acik gézenekli
bosluklardan gaz gecisi miimkiindiir (German, 1996). Sinterlemenin son agsamasinda
ise, gozenekler gittikge kiiclilmektedir. Yogunluk artisiyla birlikte, artik gdzenekler
yiizeyden bagimsizdirlar. Boylece kapali gozeneklilik olusmaktadir(Fang, 2010;
German, 1996).
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Gevsek tozlar ilk kademe

Ara kademe Son kademe

Sekil 1.50 : Sinterleme sirasinda gozenek yapisindaki degisiklikleri ifade eden
sinterleme asamasinin gosterimi (Fang, 2010).

S1v1 faz sinterlemesi i¢in, olagan kosullarda, sivi katiyr 1slatmaktadir ve ayrica sivi,
kat1 i¢in bir ¢oziiniirliige sahiptir. Islatma sivisi, gozenekliligi ortadan kaldirmak ve
araylizey enerjisini  azaltmak icin kat1i  partikiiller {izerinde etkisini
gostermektedir(German ve dig., 2009). Sekil 1.51; s1vi hal sinterlemenin asamalarini
gostermektedir. Sivinin katiyr i1slatmasiyla birlikte, yeni olusan sivi, kati taneler
arasinda niifuz etmekte ve sinter baglanmasin1 ¢ézmekte bdylece tanelerin yeniden
diizenlenmesine sebep olmaktadir. Son asama genel olarak, kati hal kontrollii
sinterleme olarak adlandirilmaktadir. Bu asamada, kat1 bir iskeletin mevcudiyetinden
engellemekte, fakat mikroyapisal kabalagsma difiizyonla devam etmektedir (German
ve dig., 2009).
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baslangi¢ durumu,
toz karisimi

D

yeniden diizenleme
sivi yayilimi

i
N

kati iskelet

@@

Sekil 1.51 : Siv1 hal sinterleme mekanizmasi (German ve dig., 2009).

por \katkl

¢ozelti, yeniden
¢Okelme

S1v1 faz sinterlemesinde en temel faktor, sivi fazin 1slatma agisidir. Kati iizerinde sivi
yayilmasi; kati-buhar arayiiz enerjisini (ykn), kati-sivi(yks) ve sivi-buhar(ysp) arayiiz
enerjileriyle degistirmektedir (German ve dig., 2009). Islatma, bir yiizeye yayilan
siviyl ifade etmektedir. Islatma agis1 olarak bilinen temas acis1 “6”, sivi, kati ve
buharin kesistigi noktada olusmaktadir (Sekil 1.52). Yatay diizlemde, temas agis1
arayiizeylerle denklem 1.7°de gosterildigi iizere su sekilde ifade edilmektedir:

Ykb=Yks + Ysbcos(0) a7

Azalan 1slatma agis1 ile birlikte, 1slanabilirlik artmasiyla, sivi faz sinterlemede

yogunlagma artmaktadir ve baglanma ilerlemektedir(Kang, 2004).

buhar

VSb

SIVI o)

ka: >
kati Yio

Sekil 1.52 : S1v1 faz sinterlemesinde 1slatma agisinin gosterimi.
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Genel olarak; kat1 hal sinterlemeye gore sivi faz sinterleme, mikro yapinin kolay
kontroliine ve proses maliyetinin disiiriilmesine izin vermektedir, fakat mekanik

ozellikler gibi baz1 6nemli 6zellikleri olumsuz yonde etkilemektedir(Kang, 2004).

1.6 Literatiir Arastirmasi

1.6.1 Elektrik ark desarj yontemi ile grafen iiretimine yonelik caliymalar

Grafenin, elektrik ark desarj yontemi ile iiretimine yonelik calismalar zamanla
mevcudiyetini arttirmaktadir. Diger yontemlere nazaran, daha az maliyetli olusu
onemli bir etkendir. Fakat iiretim parametrelerinin degiskenligi; prosesin kontrol
edilebilirligini azaltmakla birlikte, nihai iiriiniin kalitesini de etkilemektedir. Sisteme
verilen atmosfer ve basing, uygulanan akim, kullanilan elektrotlarin 6zellikleri,

grafenin kalitesini etkileyen 6nemli parametrelerdendir.

Saf grafen sentezinin elde edildigi bir ¢alismada, grafit buharlagsmasinin dogru akimda
ark desarj1, herhangi bir katalizor kullanilmadan farkli oranlarda H> ve He karisimi ile
doldurulmus su sogutmali bir paslanmaz ¢elik haznede gergeklestirilmistir
(Subrahmanyam ve dig., 2009). H> (70 Torr) + He (500 Torr) / H2 (100 Torr) + He
(500 Torr) / H2 (200 Torr) + He (500 Torr) / H2 (400 Torr) + He (300 Torr) oranlarinda
H:2 ve He karisimlarina sahip sistemde; anot 6 mm capinda 50 mm boyunda; katot ise
13 mm ¢ap ve 60 mm boya sahip olmak iizere, iki saf grafit gubuk kullanilmis ve
aralarindaki mesafe ise 2 mm’de tutulmustur. Sistemdeki akim degeri 100-150 A
arasinda degismis ve voltaj degeri de 60 V olarak diisiiniilmiistiir. Nispeten daha az
sayida katmana sahip grafen tabakalarinin iiretilmesi saglanmistir. En verimli grafenin
100 A akimda, 50 V ve {stii voltaj degerinde, 200 Torr basincindaki H gazi ile elde
edildigi belirlenmistir. Gergeklestirilen bagka bir ¢alismada (Chen ve dig., 2012), 150
A dogru akim (DC) uygulanarak, bir su sogutmali paslanmaz ¢elik haznede, 400
Torr'da H2 ve inert gaz karistmi (H2 - He, Ar, N2) kullanilarak grafen tabakalari
tretilmistir. 2 mm'lik sabit mesafeyi korumak i¢in, 10 mm c¢apinda iki saf grafit
elektrot gubuk bu ¢alismada kullamlmustir. Uretilen grafen tabakalarinin yiiksek
saflikta, yeterli termal stabiliteye, genis ylizey alanina sahip oldugu ve miikemmel Li+
depolama performansi gosterdigi de gozlemlenmistir. Dogru akimda kullanilarak EAD
ile grafen tiiretilen baska bir galismada ise, sirasiyla 12 ve 8 mm ¢apa ve 10 cm boya
sahip safliklar yiiksek (%99,99) katot ve anot grafit gubuklar kullanilmistir (Shen ve
dig., 2012). Akim degeri yaklasik olarak 140 A'da tutulmustur. Farkli gazlarin
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etkilerini incelemek i¢in gergeklestirilen bu ¢alismada; sirasiyla He (400 Torr), N>
(400 Torr), hava (400 Torr), H2 (400 Torr), H2 (200 Torr) / He (200 Torr), H2 (200
Torr) / N2 (200 Torr) ve Hz (200 Torr) / N2 (100 Torr) / He (100 Torr) oranlarinda
gazlar sisteme verilmistir. Sonug olarak, sistemde az katmanli grafen tabakalar1 elde
etmek icin H, iceren gazlarin dénemi vurgulanmstir. Ozellikle, Ho-He gazlarinda
tiretilen grafen tabakalari, diger ortam atmosferine nazaran en iyi kristaliniteyi ve en
yiiksek spesifik yiizey alanini (85,5 m?/g) gostermektedir. Ayrica, grafen tabakalarinin

miikemmel termal stabilite ve dispersiyon kabiliyetine sahip oldugu goriilmiistiir.

Flor katkili grafen tabakalarinin iiretimi i¢in de EAD yontemi kullanilmistir (Shen ve
dig.,2012). Katot ve anot olarak %99,99 saflikta grafit ¢ubuklar kullanilmistir.
Haznedeki basing 1 Pa'ya ulastiginda, hazne H> (200 Torr) ve He (200 Torr) ile
doldurulmustur. Desarj sirasinda, akim 140 A'da tutulmustur. Flor katkili grafen
plakalarinin hazirlanmasi i¢in; anot olarak toz halinde grafit florit (flor igerigi: ag. %
60) ile doldurulmus i¢i bos bir grafit gubuk kullanilmistir. Cok katmanli, saf grafen
plakalardan ¢ok daha biiylik boyutta ve siiper hidrofobik bir malzeme {iretilmistir.

1.6.2 Toz metalurjisi ile iiretilen grafen takviyeli aliiminyum esash kompozitlere

yonelik calismalar

Aliminyum matris kompozitler; yiiksek mukavemet/agirlik orani, diisiik maliyeti,
yiiksek aginma ve korozyon direnci gibi 6zellikleri sebebiyle yapisal ve fiziksel olarak
gereksinimleri karsilayabilecek bir malzeme grubudur(Senyurt ve dig., 2022). Karbon
esasli malzemelerin icerisinde grafenin essiz Ozellikleri diisiiniilerek, aliiminyum
matrisli kompozitler i¢in ideal bir takviye malzemesi olarak kullanimi, yaklasik son
on bes yil i¢ginde incelenmektedir(Bartolucci ve dig., 2011). Aliiminyum matrisinde
grafen takviyesinin homojen dagilimi, bu kompozitlerin gelistirilmesinde énemli bir
role sahiptir. T/M prosesi igin, bu dagilimi gelistirilecek caligmalar incelenmeye

devam etmektedir.

Bartolucci ve dig. (2011), gergeklestirdikleri bir ¢alismada, bilyali 6giitme, sicak
izostatik presleme ve ekstriizyon yardimiyla grafen tabakalartyla takviye edilen Al
esaslt kompozitler tiretmiglerdir. Kompozitlerde, aliiminyum karbiir (Al4C3) olusumu
nedeniyle hem sertlikte hem de ¢cekme dayaniminda diisiis gézlemlenmistir. Wang ve
dig. (2012), T/M ile iiretilmis ag. %0,3 grafen i¢eren Al esasli kompozitin, takviyesiz
Al’a gore cekme mukavemetinde %62 artis gosterdigini belirlemistir. Bastwros ve dig.
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(2014), ag. %1 FLG takviyeli Al6061 esasli kompoziti, farkli 6giitme siireleri ile
grafen dagiliminin etkilerini arastirmak icin iiretmeyi basarmiglardir. 60 ve 90 dk
boyunca dgiitiilen ag. %1 FLG igeren kompozitin, sirastyla, egilme mukavemeti %47
ve %34 kadar artig gostermistir. Rashad ve dig. (2014), T/M ile ag. %0,3 GNP ilavesi
ile takviyesiz Al’a gore ag. %0,3 GNP eklenmis nano kompozitin akma dayanimi1 ve
maksimum mukavemetinde, sirasiyla, %14,7 ve %l1,1 oraninda artig tespit
etmislerdir. Yan ve dig. (2014), GNF takviyeli Al esasli kompozitleri bilyali 6glitme,
sicak izostatik presleme ve ardindan sicak ekstriizyon ile basarili bir sekilde
tiretmislerdir. Ag. %0,5 GNF takviyeli kompozitin akma dayanimini 214 MPa’da 319
MPa'ya arttirmay1 basarmiglardir. Bustamante ve dig. (2014), Al igerisine ag. %0,25,
%0,5 ve %1 oranlarinda GNP ilave ederek, yliksek enerjili bilyali 6giitiictide 1, 3 ve 5
sa MA yaparak, GNP ilavesi ve 6giitme siiresinin kompozitin tizerindeki etkisini
arastirmiglardir. Takviyesiz Al’in 5 sa 0giitme ve sinterleme sonrasi sertligi 79 HV
iken; ag. %1 GNP ilavesi ile ayni kosullarda iiretilen numunenin sertliginin 93 HV’e
ulastig1 gézlemlenmistir. Ogiitme siiresinin artigtyla, daha yiiksek sertlik degerleri elde
edilmistir. Shin ve Bae (2015), bilyali 6giitme ve sicak haddeleme ile iretilen FLG
takviyeli Al2024 esasli kompozitlerin mikroyapt ve mekanik o6zelliklerini
incelemislerdir. Yiiksek spesifik yiizey alanina sahip olan matris yapisinda dagilmis
FLG'lerin mevcudiyeti, kompozitlerin mukavemetini 6nemli Ol¢lide arttirmistir.
Hacimce %0,7 FLG igeren kompozitin ¢ekme dayanimi, 700 MPa olarak elde
edilmistir. Rashad ve dig. (2015b), ger¢eklestirdikleri bir galismada, CVD yontemiyle
tiretilmis olan GNP ve saf Al tozu, ¢ozelti bazli bir T/M yontemiyle tiretmislerdir. Hem
sinterlenmis hem de ekstriize halde olan ag. %0,25 GNP’ye sahip kompozitlerin, ag.
%0,5 ve %1 GNP’ye sahip olan kompozitlerden mekanik ve elektrokimyasal 6zellikler
bakimindan daha iyi performans gosterdigi goriilmiistiir. Reddy ve dig, (2015), T/M
prosesini kullanarak, arttirilmis termal ozelliklere sahip rGO takviyeli Al esash
kompozitleri liretmeyi basarmislardir ve ag. %0,5 rGO iceren Al esasli kompozitin,
sertlik ve termal iletkenlik degerlerinin arttig1 gézlemlenmistir. Shin ve dig.(2015),
T/M yontemi ile Al matrisi i¢inde homojen birkag¢ katli grafen dagilimi iizerine bir
calisma gerceklestirmistir ve hacimce %0,7 grafen igerigine sahip kompozitte 440
MPa gerilim mukavemeti elde etmislerdir. Grafen takviyeli Al esasli kompozitin akma
mulavemetinin, ¢ok duvarli KNT takviyeli Al’a kiyasla daha iyi oldugu
gozlemlenmistir. Zhang ve dig. (2016b), GNP takviyeli A15083 esasli kompozitleri,

bilyali 6gilitme, sicak pres ve ekstriizyonla liretmeyi basarmiglardir. GNP takviyesi
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arttikga, kompozitlerin mekanik 6zelliklerinde 6nemli gelismeler goriilmiistiir. Ag. %1
GNP icerigine sahip kompozitin, akma ve ¢cekme mukavemeti, sirasiyla, 322 MPa ve
470 MPa’a ulasmustir. Kumar ve Xavior (2016), ultrasonikasyonla asetonda dagitilan
grafenleri ag. %0,2; %0,4 ve %0,6 oranlarinda Al6061 alasimina bilyal1 6giitme ile
takviye ederek, intert ortamda sinterleyip grafen takviyeli Al esasli kompozitler
tiretmislerdir. Grafen ilavesinin, siirtiinmeyi ve asinma oranini (kiitle kaybi) bastirarak
kompozitler iizerinde olumlu etki gosterdigini tespit etmislerdir. Liu ve dig. (2016),
ag. %0,3 GO ilave edilen Al esasli kompozitler igin, takviyesiz Al’a gore sertlik
degerlerinde %32 kadar bir artis gozlemisler ve 560 MPa'lik maksimum basingta
%88,5 oraninda bir yogunluk elde etmislerdir. Gao ve dig. (2016b), GO-Al tozlarini
elektrostatik olarak kendiliginden, Setil trimetil amonyum bromiir (CTAB) ile
kaplayarak ve grafen takviyeli Al esasli kompozitleri ise, T/M yontemi ile elde
etmiglerdir. GO tabakalarinin CTAB ile kaplanmis olan Al tozlarinin {izerinde
homojen olarak yapistigi goriilmiis ve boylece Al matrisinde homojen bir grafen
dagilimi mevcudiyeti tespit edilmistir. Grafen takviyeli Al esasli kompozitlerin
maksimum ¢ekme dayanimi artmis daha sonra eklenen grafen miktar: arttikca diisiis
gostermistir. Kopma uzamasinin ise grafen igerigi ile birlikte diistiigii gozlemlenmistir.
Akgamli ve dig. (2016), GNP iceren Al esasli kompozitleri, mekanik alagimlama ve
basingsiz sinterleme ile tiretmeyi basarmiglardir. Kompozitlerin sertligi ag. %0,5 ve
ag. %1 GNP ilavesiyle kademeli olarak artarken, GNP miktarinin ag. %2 oranina
cikarilmasiyla olumsuz bir etki gozlenmistir. Tabandeh-Khorshid ve dig. (2016), yari-
toz (semi-powder) yontemi ile ag. %0,1 ve ag. %1 GNP takviyeli Al esasl kompozitler
elde etmiglerdir. Ag. %1 GNP igerigine sahip kompozitin siirtlinme katsayisi,
takviyesiz Al'a gore daha iyi bir iyilesme gostermistir. Ag. %1 GNP igerigine sahip
kompozitin ise yiiksek aginma oranina sahip oldugu goriilmiistiir. EI-Ghazaly ve dig.
(2017), bilyali dgiitme ve sicak ekstriizyon yontemleriyle birlikte ag. %5'e varan
oranlarda grafen takviyeli AA2124 esasli kompozit tiretmislerdir. Grafenin, Al alasim
matrisinde homojen dagilimi gézlemlenmis ve buna bagli olarak yiliksek mekanik
ozellikler de elde edilmistir. Ag. %S5 grafen igerigiyle birlikte grafen kiimelerinin
topaklanmas1 goriilmiistiir. Asinmaya karst en yiiksek sert ve direncli malzeme
tiretimi, ag. %5 grafen igerikli AA2124 esasl kompozitte tespit edilmistir. Grafenlerin
Al matrisinin tane boyutlarinda homojen dagiliminda diisiik asinma orani ve siirtiinme
katsayisi; homojen olmayan dagilimda ise grafen tabakalarmin siirtlinme sirasinda

soyulmasi ve ayrilmasi gozlemlenmistir. Li ve Xiong (2017), GNS takviyeli Al esasli
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kompozitleri, yiiksek enerjili bilyali degirmen ve vakumlu sicak presleme yontemi ile
tiretmeye calismislardir. GNS miktar1 arttikca Al4Cz olusumu gozlemlenmistir. Ag.
90,25 GNS takviye edilen kompozitin; akma ve ¢ekme mukavemetinde, sirasiyla,
takviyesiz Al'a gore %38,27 ve %56,19 oraninda artis goriiliirken, ag. %0,5 tizeri GNS
iceren kompozitte ise ¢ekme mukavemetinde diisiis tespit edilmistir. Kwon ve dig.
(2017), herhangi bir 6n GO indirgeme prosesi olmaksizin, ag. %1 GO takviyeli Al
esaslt matris kompozit malzeme elde etmislerdir. Sertlik degeri, AIMg5 alasimindan
iki kat daha iyi olup; maksimum ¢ekme mukavemeti 560 MPa'a kadar ulasmistir. Fakat
kopma uzamasinin %40 oraninda azaldig1 gozlemlenmistir. Egilme mukavemetinin ise
AlMg5 alagimindan dort kat daha iyi oldugu goriilmiistiir. Niteesh Kumar ve dig.
(2017), MLG takviyeli Al esasli kompozitleri, T/M ve sicak ekstriizyon yontemleriyle
tireterek gelistirmeye calismislardir. MLG’lerin matris yapisinda homojen dagilimi ve
matris ile mikemmel bir ara yiizey olusturdugu tespit edilmistir. Ag. %1 MLG
eklenmesiyle, kompozitin sertlik ve ¢ekme mukavemetinin artis gosterdigi
gorilmiistiir. Li ve dig. (2018b), GNP takviyeli Al esasli nanokompozitleri soguk ve
vakumlu sicak preslemeyi igeren iki adimli yeni bir prosesle liretmislerdir. GNP’ lerin,
Al matris yapisinda homojen olarak dagildigi goriilmiistiir. Hacimce %0,5; %1 ve %2
GNP iceren Al matrisli kompozitlerin basma mukavemeti 297, 345 ve 527 MPa’a
ulagmistir. Bhadauria ve dig. (2018), gergeklestirdikleri bir ¢alismada, fiziko-kimyasal
olarak fonksiyonellestirilmis GNP takviyeli Al esasli nanokompoziti SPS ile iireterek,
%99 oraninda relatif yogunluk elde etmislerdir. Ag. %0,5 GNP takviyeli Al esash
kompozitlerin, akma ve ¢cekme mukavemetinin, sirasiyla, %98 ve %63 oraninda artmis
oldugu goriilmiistiir. Ag. %1 GNP igeren kompozitlerde ise, GNP’lerin aglomerasyon
egiliminden dolayi, ¢ekme mukavemetini olumsuz yonde etkilemistir. Jiang ve dig.
(2018), GNS takviyeli Al matris kompozitleri, degisken hizli bilyali 6giitme (SSBM)
ile uzun siireli diisiik hizda bilyali 6giitme (LSBM) ve kisa siireli yiiksek hizli bilyali
oglitme (HSBM) ile tiretmislerdir. Hacimce %0,5 GNS takviyeli Al kompozitleri
SSBM ve 6 sa LSBM ile yapilan 6giitmeyle birlikte Al matrisleri ve GNS arasinda iyi
bir kombinasyon olusturulmus ve boylece GNS'lerin matris yapisinda homojen
dagilimi saglanmistir. GNS takviyeli kompozitte %13,5 oraninda siineklik ve 295 MPa
mukavemet elde edilmistir. Zhang ve dig.(2018c), mekanik giitme ve sicak presleme
ile GNS taviyeli Al-Si (A355) esasli kompozit iiretimi gergeklestirmislerdir. Hacimce
%1 oraninda GNS takviyeli kompozitin sertliginin, takviyesiz Al alasimindan, %115,1
oraninda daha yiiksek oldugu tespit edilmistir. Bhadauria ve dig. (2019), sodyum
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dodesil siilfat (SDS) ile fonksiyonellestirilmis GNP takviyeli Al esasli kompozitleri
yiiksek enerjili 6glitme ve SPS ile iiretmeyi bagarmislardir. Takviyesiz Al’a gore, ag.
%0,5 GNP takviyeli Al esasli kompozit, sirastyla, akma ve ¢gekme mukavemetinde
%85ve %44 oraninda artis saglamistir. Ak¢amli ve dig. (2019), GNP takviyeli Al
esasli kompozitleri; MA, soguk presleme ve basingsiz sinterleme iceren bir T/M
yontemi ile iliretmeyi basarmislardir. Ag. %2 GNP’ye sahip kompozitte GNP nin
aglomerasyona ugradigi tespit edilmistir. Ayrica, ag. %0,5 GNP’ye sahip Al esash
kompozitin sertlik degeri 199,4 HV olarak elde edilmistir. Xiong ve dig. (2020), GNP
takviyeli Al esasli kompozitleri, yliksek enerjili bilya ve SPS yontemi ile elde
etmiglerdir. GNP’lerin matris yapisinda homojen dagildigi gozlemlenmistir.
Sinterleme sicakligi 600°C’ye ¢iktiginda, relatif yogunluk %99’a ulagsmistir. Ayrica,
bu sicaklikla iiretilen kompozitlerde, diizensiz bir sekilde yapida dagilmis Al4Cs fazina
rastlanmistir. Bu durum, yiik transfer verimliliginde gozle goriiliir bir artisa ve
kompozitin mekanik 6zelliklerinde iyilesmeye yol actigi tespit edilmistir. Raj ve dig.
(2021), MA ve basingsiz sinterleme igeren T/M yontemi ile grafen takviyeli AA7075
esasli kompozitler gelistirip, liretmislerdir. Ag. %1 grafen igeren kompozit icin, en
yiiksek sertlik degerine (106,4 HV) ulagsmislardir. Akgamli ve dig. (2022), EAD ile
sentezlenmis FLG takviyeli Al-Si (ag. %10 Si) esasli kompozitlerin, T/M yontemi ile
basariyla iiretimini gerceklestirmislerdir. FLG takviyesi ile, sertlik degerlerinde artis
gozlemlenmistir. 4 sa MA ile elde edilen Al-10Si alasimi ve ag. %5 FLG takviyeli Al-
10S1 esasli kompozitin sertlik degerleri, sirasiyla, 102 ve 178 HV olarak belirlenmistir.
Ag. %0,5 FLG ilavesi ile, takviyesiz alasima gore basma dayanimi %50 oraninda
iyilesme gostermistir. Kaykilarli ve dig. (2022), EAD ile sentezlenen FLG takviyeli
Al-4Cu esash kompozitleri, bilyali 6glitme ve basingsiz sinterlemeyi kapsayan T/M
yontemi ile iiretmeyi basarmiglardir. En yiiksek sertlik degerine, 7 sa bilyali 6glitme
ve ag. %1 FLG katkili kompozit ile ulasmislardir. Sekil A.1; T/M ile iiretilen grafen
takviyeli Al esasli kompozitlere yonelik olarak su ana kadar incelenmis mevcut

literatiir ¢aligmalar1, genel olarak ifade etmektedir (EK A).
1.6.3 Toz metalurjisi ile iiretilen grafen takviyeli bakir esash kompozitlere
yonelik calismalar

Bakir esasli kompozitler; yliksek gerilme mukavemeti, yiiksek Young modiili,
miilkemmel aginma direnci, iyi elektrik iletkenligi ve termal iletkenlik gibi {istiin

mekanik ve fiziksel 6zelliklerinden dolayi; elektronik paketler, 1s1 alicilar1 ve yakit
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hiicresi elektrotu gibi alanlarda kullanilabilecek potansiyel yiiksek performanslh
malzemeler olarak kabul edilmektedirler (Yue ve dig., 2017). Saf Cu yiiksek
sicakliklarda zayif mekanik Ozelliklere sahiptir (Ayyappadas ve dig., 2017). Bu
nedenle, SiC (Schubert ve dig., 2007), Al.Oz (Rajkovi¢ ve dig., 2009) ve TiC
(Bagheri, 2016) gibi uygun takviye malzemeleri ile Cu esasli metal matrisli
kompozitler iretilmektedir. Grafen, essiz Ozellikleri bakimindan, metal matrisli
kompozitler i¢in ideal bir takviye malzemesi olarak diisiiniildiigiinden dolayi, bugiine
kadar mevcut literatiir incelendiginde, T/M yontemi ile Cu metaline grafen takviyesi
yapilan ¢alismalarin oldugu goriilmektedir. Fakat, grafenin homojen dagilimi, grafen
ve Cu matrisi arasindaki zayif islanabilirlik nedeniyle zordur (Tjong, 2013). Bu
nedenle, grafen takviyeli Cu esasli kompozitlerin gelistirilmesi {izerine aragtirmalar

detaylandirilmaya calisilmaktadir.

Hwang ve dig. (2013), yaptiklar1 bir ¢alismada, Hummers’ yontemiyle elde edilen
GO’yu, bakir asetat ¢ozeltisine (Cu(CH3COO).2-H20) ekleyerek 80°C'de 1sitmis ve
NaOH c¢ozeltisine eklemistir. Cu iyonlari, CuO’ya indirgenerek, GO/CuO
nanokompozit tozlari Uretilmistir. Grafen/Cu nanokompozit tozlarinin olusturulmasi
i¢in, bu tozlar Hz atmosferi altinda 400°C'de 3 sa indirgenmistir. Kompozit tozlari, 50
MPa basing altinda, 3dk boyunca ve 600°C’de SPS ile sinterlenmistir. Kompozitlerin,
saf Cu’a gore, sirastyla, elastik modiil (131 GPa) ve akma dayanimi (284 MPa), %30
ve %80 olarak daha yiiksek oranda elde edilmistir. Cui ve dig., (2014), birka¢ katmanli
grafen (FLG) ve Cu tozunu, homojen kompozit tozlar tiretmek igin, bilyali 6giitme
yardimi (100, 200 ve 300 rpm, 4 ve 8 sa) ile karistirmiglardir. Hacimce %2,4 FLG
takviyeli Cu esasli kompozitler; SPS ile 40 MPa basing altinda, 600°C’de
tiretilmislerdir. 4 sa, 100 rpm bilyali 6giitmeyle iiretilmis olan FLG/Cu kompozitinin,
akma dayanim1 378 MPa ve elektrik iletkenligi %70,4 IACS (International Annealed
Copper Standard) elde edilmistir. Chu ve Jia (2014), gergeklestirdikleri ¢alismada;
grafen nano tabakali (GNP) hacimsel Cu esasli kompozitlerin iiretilmesine yonelik
fizibilitesini incelemislerdir. Bu calismada kullanilan eksfoliye edilen GNP'ler,
modifiye Brodie'nin yontemine gore dogal grafit pullarindan elde edilmistir. Matris
yapisinda yiiksek GNP dagilimi elde etmek i¢in; hacimce %0, %3, %5, %8 ve %12
olan GNP'ler, bilyal1 6glitme yardimiyla Cu tozlan ile karigtirilmistir. Karistirilan
tozlarin her biri bir SPEX karistiriciyla, 1200 rpm'lik bir donme hizinda, Ar atmosferi

altinda 3 sa dgiitiilmiislerdir. Ogiitiilmiis tozlar ilk énce yaklasik %75 teorik yogunluga
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sahip olacak sekilde kompakt hale getirilmis ve yogunlagtirmak i¢in sicak pres teknigi
kullanilmigtir. Kompakt tozlar, 15 dk boyunca 800°C'de sinterlenmistir. Hacimce %3
ve %8 GNP icerigine sahip kompozitlerde, GNP’lerin Cu matrisinde iyi bir sekilde
dagilimi gozlemlenirken; hacimce %12 GNP igerigine sahip kompozitte GNP’lerin
matriste aglomerasyona ugradigi gozlemlenmistir. Hacimce %8 GNP’ye sahip
kompozitin akma dayaniminda %114, Young modiiliinde ise %37 oraninda bir artig
gozlemlenmistir. Fakat, GNP'lerin aglemerasyonu gozeneklilige yol agmis ve bu
durum mukavemeti zayiflatmistir. Li ve dig. (2015), bilyal1 6giitme (1700 rpm, 4 sa)
ile grafen kapli Cu tozlar1 ve ardindan SPS (60 MPa, 5 dk, 650°C) yoluyla yiiksek
kaliteli grafene (HQG) dayali elektriksel iletkenligi gelistirilmis bir grafen takviyeli
kompozit iiretmeyi basarmislardir. Porozite artist ile birlikte, ag. %0,5 oraninin
istinde HQG takviye edildigi takdirde, sertlik ve elektriksel iletkenligin diistiigii
gozlemlenmistir. En yiiksek sertlik (100 HV) degeri, ag. %0,5 HQG takviyeli Cu esash
kompozitte gorilmistiir. Dutkiewicz ve dig. (2015), grafen takviyeli Cu esash
kompozitleri vakum iginde tek eksenli sicak presleme ile tiretmislerdir. Biri 10-20 nm
kalinliginda ve 14 um'den daha az yanal boyuta sahip (N0006) ve digeri 2-4 nm tabaka
kalinliginda iki dereceli grafen tabakalar1 (RFGLO) takviye malzemesi olarak
kullanilmistir ve ag. %1 ve %2 seklinde Cu matrisine eklenmistir. Ag. %1-2 FLGRO
icerigi, N0OO6 grafen igerigine gore, kompozitin sertliginde %50 artisa ve %30 kadar
elektrik direncinde diislise neden olmustur; FLGRO’nun, matris yapisi igerisinde
NOO6 grafen igerigine gore daha homojen dagildigr goriilmiistiir. Varol ve Canakci
(2015), T/M ile iiretilen ¢ok katmanli grafen (MLG) igeriginin, MLG takviyeli Cu
esasli kompozitler iizerindeki etkisini incelemislerdir. Ag. 9%0,5; %1,5; %3 ve %S5
olarak matrise eklenen MLG’lerin igeriginin artmasiyla, MLG/Cu kompozitlerinin
sertliginin ve elektriksel iletkenliginin azaldigi goriilmistir. Bu durumun, MLG
partikiillerinin yumusak yapisina ve partikiil sinirlarindaki aglomerasyon icerigindeki
artisdan dolay1 oldugu diistiniilmiistiir. Li ve dig. (2015), RGO / Cu tozlarmi, glisin,
bakir nitrat ve GO karistminin tek basamakli bir termal reaksiyon vasitasiyla
sentezlemek i¢in yeni bir proses uygulamiglardir. Hazirlanan RGO/Cu kompozit
tozlar1 spark plazma sinterleme (SPS) ile 580°C'de, 50 MPa' bir basing altinda ve
vakum ortaminda 5 dk boyunca sinterlenmistir. Saf Cu'ya gore; ag. %0,6 RGO
takviyeli Cu esasli kompoziti, akma mukavemetinde %?75,8 artis; gerilme
mukavemetinde ise %47,7 bir artis gostermistir. Jiang ve dig. (2016), Cu ig¢in

bozunmamus saf grafenin (PG) takviye olabilme olasiligini incelemislerdir. Ticari PG,
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grafitin interkalasyon ve eksfoliyasyonuyla, oksijen iceren fonksiyonel gruplar
olmadan ve yiiksek kristalinite ile hazirlanmistir. Cu matrisinde PG'nin homojen
dagilimini gergeklestirmek igin; Cu tozu ve PG'nin, polivinil alkol (PVA) ve polivinil
pirolidon (PVP) ile modifikasyonu sirasiyla gergeklestirilmistir. Elde edilen kompozit
toz, 1s1yla islemden gegirilmis ve hacimsel PG/Cu kompozitini elde etmek i¢in SPS ile
sinterlenmistir. Ayrica bu ¢alismada, Hummers’ yontemi ile elde edilen GO ile PG
numunelerinin karsilastirilmasi da yapilmistir. PG ile takviye edilen kompozitler RGO
ile ilave edilenlere kiyasla, mukavemet arttirma yoniinden daha uygun oldugu tespit
edilmistir. PG/Cu kompozitlerinde akma dayanimi (172 MPa) saf Cu’dan %90; basma
mukavemeti (228 MPa) ise %81 daha iyi olarak elde edilmistir. Chen ve dig. (2016),
grafen aglomerasyonunun etkisi olmaksizin grafen konsantrasyonunun kompozitin
ozelliklerine etkilerini incelemek igin, molekiiler seviyede karistirma islemi ve SPS
islemi vasitasiyla, degisik grafen igerigine sahip Cu esasli matris kompozitleri
(Cu/GNPs) hazirlamislardir. Hacimce %0,2; %0,4; %0,6; %0,8; %2,0 ve %4,0 GNPs
iceren kompozit tozlar iiretilmistir. Cu/GNPs kompozit tozlari; 700°C'de 5 dk byounca
vakum altinda SPS ile sinterlenmistir. GNP’lerin miktar1 arttikga termal ve elektriksel
iletkenligin dustiigii gorilmiistiir. Elde edilen en yiiksek elastisite modiilii ve sertlik
degeri, sirastyla; 147 GPa ve 1,75 GPa olarak belirlenmistir. Yue ve dig. (2017), grafen
nano plaka (GNS) takviyeli Cu esasli kompozitleri, bilyali 6giitme ve sicak pres
sinterleme yontemlerini kullanarak elde etmislerdir. Bu calismada, Hummers’ yontemi
ile elde edilen GO nano plakalar1 ultrasonik bir islemle homojen bir dagilim elde
edebilmek i¢in, etanolde 1 sat siireyle dagitilmig ve saf Cu tozlar1 eklenmistir. Daha
sonra GO nano plakalarinin ve Cu tozlarmin karigimina; Ar atmosferi altinda, 1, 3, 5
ve 7 sa boyunca bilyali glitme uygulanmistir. Kompozitlerin GNS igeriklerinin
mekanik ozelliklerine etkilerini arastirmak i¢in, sirasiyla ag. %0,5; %1,0 ve %2,0 GO
nano tabakalar1 kompozitlere eklenmistir. Bilyal1 6glitme islemi tamamlandiktan sonra
elde edilen GO-Cu tozlari, daha sonra bir vakumlu sicak pres sinterleme firininda 25
MPa basing altinda, 850°C'de 1 sa sinterlenmistir. Sinterleme esnasinda GO, yiiksek
sicakliklarda grafene indirgenerek GNS/Cu kompoziti elde edilmistir. Sonug olarak,
bilyali 6giitmenin, Cu matris igerisinde GNS'lerin dagilim1 igin elverisli bir yontem
oldugu goriilmiistiir. Fakat uzun siiren bilyali 6glitmenin GNS'lere ciddi hasar verdigi
de gozlemlenmistir. GNS igerigi az oldugunda, GNS'ler ile Cu matris arasindaki ara
yiizey baglart iyi ve GNS'ler Cu tanelerinin sinirlari boyunca dagilmaktadir. GNS
igerigi yiiksek oldugunda ise GNS'lerin topaklanmasi, GNS/Cu kompozitlerinde
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belirgin olarak goriilmektedir. GNS igerigi ag. %0,5 oldugunda hem maksimum ¢ekme
kuvveti hem de kopma uzamasinin en yiiksek degerde oldugu goriilmiistiir. He ve dig.
(2018), elektrokimyasal eksfoliye olarak elde edilen grafeni (EG), ag. %0,05; %0,1;
%0,15 ve %0,2 oranlarinda, bilyal1 6glitme (200 rpm, 1 sa) ve vakumlu tiip firinda
sinterleme (800°C, 1 sa) ile takviye ederek Cu esasli kompozit yapilar elde etmislerdir.
En yiiksek sertlik degerini (70,2 HV), ag. %0,2 EG takviyeli Cu esasli kompozitle elde
etmislerdir. Gao ve dig. (2018) yaptiklar1 ¢alismada, GO-Cu tozlarini elektrostatik
olarak kendiliginden olusumu ile elde etmek i¢in; katyonik yiizey maddesiyle kapli Cu
tozlarina modifiye edilen, Hummers’ yontemi uygulayarak hazirlanan GO, ilave
etmislerdir. Hummers’ ile hazirlanmis GO tozlar1 (10, 30, 50 mg) damitilmis suya (50
mL) eklenmis ve GO sulu dispersiyon ¢ozeltisini elde etmek i¢in 2 sa sonike edilmistir.
Cu tozlart (10 g), CTAB sulu ¢6zeltisine (100 ml) ilave edilmis, 20 dk ultrasonik
islemle dagitilmis ve manyetik olarak 1 saat karigtirllmistir. CTAB ile modifiye edilen
tozlar damitilmig suya eklenip, karigtirilarak bdylece bir Cu toz siispansiyonu
olusturulmustur. GO sulu dispersiyon ¢ozeltisi, Cu tozu silispansiyonuna ilave edilmis
ve manyetik olarak karistirilmistir. Son olarak karisim damitilmis su ile durulanmis ve
GO-Cu tozlarimi elde etmek igin filtrelenmistir. Kompakt kompozit tozlar; Ar
atmosferinde, 25 MPa basing altinda 1 sa boyunca 900 °C'de sinterlenmistir. Kompozit
icindeki grafen igerigi, sirasiyla, ag. %0,1; %0,3 ve %0,5 olarak belirlenmistir. Sonug
olarak, grafenin Cu matrisinde homojen olarak dagildigi ve higbir grafen
aglomerasyonunun gozlenmedigi goriilmektedir. Grafen ig¢eriginin artmasiyla birlikte
kompozitlerin sertlik ve asinma 6zellikleri 6nce artmakta, daha sonra ise azalmaktadir.
Asgharzadeh ve Eslami (2019) gergeklestirdikleri bir ¢alismada, homojen bir grafen
dagilimi elde etmek igin, 1slak kimyasal karistirma yontemi ile grafen takviyeli Cu
esaslt kompozit tozlar1 hazirlamislardir. Ag. %0,25; %0,5; %0,75 ve %1 rGO takviyesi
ile sicak haddeleme prosesi kompozitler iiretilmistir. Kompozitteki rGO igerigi
arttitkga, Cu/rGO kompozitlerinin sertlik degerleri artarken, basma dayanimi ve
elektrik direnci baslangicta yiikselmekte ve daha sonra ise distiigi gozlemlenmistir.
Ayrica, rGO igerigindeki artis, kompozitlerin relatif yogunlugunun azalmasina yol
actig1 gorilmiistiir. Salvo ve dig. (2019); bilyali 6giitme (Ar, 150 rpm, 0,5-4 sa) ve
ardindan vakum ortaminda sicak presleme (30 MPa, 600°C -700°C) kullanarak, ag.%1
GNS ile takviye edilen Cu esasli kompozitlerin {iretimini gergeklestirmislerdir.
Kompozitlerin relatif yogunluk degerleri, %83 ve %92 arasinda degisim gostermistir.

700°C’de sinterlenen kompozit, tane boyutunun artmasi nedeniyle, 600°C’de
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sinterlenmis kompozite gore daha diisiik sertlik degerleri sergilemistir. Ag. %1 GNS
takviye edilerek elde edilen kompozitin elektriksel iletkenligi, saf Cu’a gore %22
olarak iyilesme gostermistir. Wu ve dig. (2019), farkli grafen igeriklerine sahip
(hacimce %0,5; %1, %1,5 ve %2) grafen plaka takviyeli Cu esasli kompozitleri, bilyali
oglitme (100 rpm, 3 sa) ve SPS (600°C, 5 dk, 35 MPa) yardimiyla iiretmislerdir.
Kompozitlerin relatif yogunluk degerleri, yaklasitk %95 ile %98 arasinda
degismektedir. Grafen igerigi arttik¢a, yogunluk degerlerinin diistiigii tespit edilmistir.
En yiiksek sertlik degerine (75 HV) ise, hacimce %1 grafen igerigine sahip kompozitle
ulagmislardir. Swikker ve dig. (2020) yaptiklari bir ¢alismada, GNS takviyeli Cu esaslh
kompozitleri (Cu/GNS), T/M yardimiyla iiretmisler ve sinterleme sicakliginin
Cu/GNS kompozitinin mikroyapisi Ve tane biiylimesi Tlzerindeki etkisini
incelemislerdir. Kompozitlerin relatif yogunluklari, %95 ile %98 arasinda degisim
gostermistir. En yiiksek sertlik degerini (95 HRB), ag. %1 GNS takviyeli ve 800°C’de
sinterlenen Cu esasli kompozitle elde etmislerdir. Cu matrisinde GNS'nin varligi hem
tane biiytimesini hem de dislokasyon hareketini kisitladigi goriilmistiir. Cu matrisinde
GNS igerigi daha disiik oldugunda dagilim homojendir ve tane biiyiimesi ile
dislokasyon hareketini kisitladigi diistiniilerek, yiiksek mekanik o6zellikler
kazanilmistir. Fakat, GNS icerigi ag. %2 ve %3 oldugunda; zayif arayiiz bagindan
dolay1 mekanik ozellikleri azalttig tespit edilmistir. Konakov ve dig. (2020), partikiil
boyutu dagilim sonuglarin1 baz alarak, grafen takviyeli Cu esasli kompozit tiretebilmek
i¢in, T/M ydntemini modifiye edilmesi tizerine ¢alismislardir. Grafen kaynagi olarak,
termal olarak eksfoliye olmus grafit (TEFG) kullanilmis ve ag. %0,1; %0,5; %1 ve %3
oranlarinda matrise takviye edilmistir. Gezegen tipli ogiitiiciide 350 rpm ve 5 sa
optimum kosullariyla 6giitiilen kompozit tozlari, soguk presleme yardimiyla 17
ton/cm?de sekillendirilmis ve ardindan 1 sa boyunca vakum altinda 1030°C’de 1s1l
isleme maruz birakilmistir. En yiiksek sertlik degerine (36 HV), ag. %0,5 TEFG
igerigine sahip kompozitle ulasilmistir. Takviye partikiil iceriginin artmastyla, partikiil
smirindaki takviye partikiillerinin sayis1 artmakta ve dolayisiyla aglomerasyon igerigi
arttigr disiiniilmektedir. Chen ve dig. (2021) gergeklestirdikleri ¢alisgmada, GO’u
mekanik 1slak bilyali 6giitme (280 rpm) yontemi ile Cu partiikiilleri ile
kanigtirmiglardir. Grafen takviyeli kompozitler, Ar atmosferinde, 40 dk boyunca,
900°C’de Cu-GO kompozit tozunun mikrodalga sinterlemesi sirasinda GO’nun
yerinde indirgenmesi ile tiretilmiglerdir. Kompozitlerin sertlik degerleri, 61,8 HV ile

92,8 HV (bolgesel olarak) arasinda degismektedir. Ortalama sertlik, saf Cu’ya kiyasla
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%14,2 oraninda iyileserek 81,1 HV olarak elde edilmistir. Hu ve dig. (2021) grafen
takviyeli Cu esasli kompozitleri, ag. %1, %2,5 ve %5 MLG takviyesiyle bilyal1 6glitme
(300 rpm, 2 sa) ve basingsiz vakum sinterleme yardimi ile 700°C, 800°C ve 850°C’de
(Ar, 1 sa) liretmislerdir. En yiiksek sertlik degerine (64,4 HV), ag. %2,5 MLG takviyeli
Cu esasli kompozit ile ulasmislardir. Sekil A.2; T/M ile iiretilen grafen takviyeli Cu
esasli kompozitlere yonelik olarak su ana kadar incelenmis mevcut literatiir

calismalari, genel olarak ifade etmektedir (EK A).

1.6.4 Toz metalurjisi ile iiretilen Al esash fonksiyonel derecelendirilmis

malzemelere yonelik calismalar

FDM’lerin benzersiz nitelige sahip Ozellikleri diislintilerek, tasarim ve {iiretim
yontemlerinin  gelistirilmesine yonelik arastirmalar devam etmektedir. Al ve
alagimlarinin  genis uygulama alanlar1 diisiiniilerek, T/M ile {retilmesi
gerceklestirilmis Al esaslit FDM’lere yonelik ¢alismalar literatiirde mevcuttur. Cong
ve dig. (2011), bes katmana sahip, Cu igeriklerini (Ag. %1, 2, 3 ve 4) her katman
boyunca arttirarak Al/Al-Cu esasli FDM iiretimini T/M yOntemiyle basariyla
gerceklestirmis ardindan, FDM’yi c¢ozeltiye alma ve yaglandirma islemine tabi
tutmuslardir. Ikinci bir faz olan CuAlz, Al matrisininin tane siirinda homojen bir
sekilde dagilmasiyla birlikte, FDM icin ¢okeltme sertlesmesinde 6nemli bir rol
oynamustir. Rajasekhar ve dig. (2021), iki katmanli FDM tasarimi diisiinerek, birincil
alasim elementi olan Cu’nun oranlarin1 (hacimce %5, 10 ve 15) degistirerek, T/M
yontemiyle FDM’ler tiretmislerdir. FDM'lerin mekanik ve mikroyapisal 6zelliklerinin,
malzeme kompozisyonunun artmasiyla derecelendirilerek degistigi gézlemlenmistir.
AlCu fazinin arayiizde dagilmis olmasi nedeniyle arayiiz bolgesinde daha yiiksek
sertlik degerleri elde edilmistir ve ag. %10 Cu i¢eren FDM daha fazla sertlik degeri
(65,75 HV) gostermistir.

Al esasli malzemeleri takviyelendirerek FDM tasarimlarina T/M yontemiyle ilgili
caligmalar da liateratiirde arastirilmistir. Canakci ve dig. ( 2014) gergeklestirdikleri bir
calismada; (Al — ag. %5 B4C) ve (Al — ag. %10 B4C) kompozisyonunda tek tipli
katmanlar; (Al —ag. %5 B4C + Al), (Al -ag. %10 B4C + Al) kompozisyonunda iki tipli
katmanlar ve (Al —ag. %10 B4C + Al — ag. %5 B4C + Al) kompozisyonuna sahip ii¢
tipli FDM tasarimini basarili bir sekilde tiretmislerdir. Hazirladiklar1 tozlari, 400 ve

500 MPa basinglarda sekillendirip, ardindan Ar atmosferinde 600°C’de 3 sa boyunca
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sinterleme iglemine tabi tutmuslardir. Al matris igerisinde homojen bir dagilim
gosteren B4C igeriginin artirilmasiyla; sertlik degerlerinin de arttig1 gézlemlenmis ve
FDM fiiretimine baglh olarak; mikro yapmin kademeli olarak degismesine gore
degerlendirilmistir. Ubeyli ve dig. (2014), farkli iki FDM tasarimi diisiinerek, zirh
malzemesi olarak kullanilmak {izere, iic katmanli, farkli kalinliklara sahip SiC
takviyeli AA7075 esasli FDM’leri T/M ile iretilmesini gergeklestirmislerdir.
Uygulanan balistik testlere gore, FDM’lerin 25 mm kalinliga kadar, merminin
darbesine dayanmadigi tespit edilmistir. Erdemir ve dig. (2015), T/M ve sicak presle
tiretilen farkli oranlarda SiC iceren (Ag. %30, 40, 50 ve 60) A12024 esaslt FDM’lerin,
SiC igerigine baglh olarak mekanik 6zelliklerinin {izerindeki etkisini incelemislerdir.
Artan SiC igerigi ile birlikte, FDM’lerin mekanik o6zellikleri iyilesirken, yiiksek
miktarda SiC igeriginin ise artan gozeneklilige bagl olarak FDM’lerin sertlik degerini
distirdiigii gortlmiustiir. Caliskan ve dig. (2017); T/M yontemi kullanilarak ¢esitli
takviye katmanlari, ag. %0 ile %10 ve ag. %0, 10 ve 15 oraninda Al2O3 iceren Al2124
esasli FDM’ler iiretmeyi basarmislardir. Atritor degirmende 6giitiiliip, 400 MPa’da tek
eksenli olarak basilan toz karisimi, 630°C’nin iistiinde Ar atmosferinde sinterlenmistir.
FDM olarak iiretilen Al2124/Al1203 tasariminin, artan Al2O3 igerigine gore, monolitik
Al2124 alasimina gore daha 1y1 mekanik 6zellik gosterdigi, sertlik degerlerinin daha
yiiksek oldugu goriilmiistiir. Bharathi ve Kumar (2018); T/M yontemi ile farkli
iceriklere sahip Al esaslt FDM’ler iiretmeyi basarmislardir. Ag. %0, %20, %40, %60
ve %80 SiC igerigi ile katman katman olacak sekilde ayr1 ayr1 50 MPa olarak ve daha
sonra biitlin olarak 10 KN olarak bir biitiin olarak sekillendirilmistir Preslenen
FDM’ler, 1100°C’de 30 dk boyunca mikrodalga sinterlemesine tabi tutulmustur.
Birikme yonii boyunca SiC parcaciklarinin agirlik yilizdesindeki artisla birlikte;
gozeneklilik seviyelerinde ve SiC takviyeli Al esasli FDM’ler i¢in matrisin sertliginde
bir artisa yol agmistir. SiC'nin 6nemli 6l¢iide farkli igerik oranina bagl olarak,
FDM'iin en u¢ bélgelerinde onemli Ol¢iide sertlik degerlerinin farkli oldugu

goriilmiistiir.

B4C, SiC, Al2Os gibi seramik takviye malzemelerine alternatif olarak, farkli tiirde
takviye malzemeleri de Al esasli FDM’lere T/M ile yapilan ¢alismalarda
uygulanmistir. Son yillarda; grafen ve karbon nano tiipler (CNT) dahil olmak iizere
karbon yapili nano malzemeler; olaganiistii yiiksek elastik modiilii ve mekanik

mukavemeti ile milkkemmel elektriksel ve termal iletkenliklerinden dolay1, yapisal
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miihendislik ve fonksiyonel cihaz uygulamalari i¢cin 6nemli yeni malzeme sinifi olarak
ortaya ¢ikmis ve ileri teknoloji malzemeleri igin etkili bir takviye malzemesi olarak bu
tir calismalarda kullanilmaktadirlar (Tjong, 2013). Kwon ve dig. (2011)
gerceklestirdikleri bir ¢alismada, homojen bir sekilde dagitilmis CNT tabakalar igin;
mekanik bilyali 6giitme ve sicak presleme prosesleriyle Al matrisinde CNT takviyeli
FDM'’ler,; yiiksek yogunlukta basarili bir sekilde T/M ile tliretmislerdir. CNT igerigi
arttikca, FDM’lerin katman boyunca sertlik degerinin arttig1 gézlemlenmistir. Udupa
ve dig. (2015); ag. % 0,1; 0,2; 0,3; 0,4 ve 0,5 oranlarinda CNT ekleyerek; soguk
presleme ve sinterleme ile CNT takviyeli Al matris laminatlar tiretmislerdir. Farkli
katmanlar boyunca elde edilen sertlik sonuglari, bir tarafta 31 HV'den diger tarafta 71
HV'ye kadar degismistir; bu da dogrusal bir sekilde FDM nin sertlik degerinde %129
oraninda bir artis sergilemistir. Tane sinirlart iizerinde CNT'lerin topaklanmasi, Al
matrisinin derecelendirilmis bir yapiya sahip olmasina yol agmis, bu da tane boyutunda

azalmaya ve takviye edilen malzemenin sertliginde iyilesmeye yol agmustir.
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2. MALZEME VE YONTEM

2.1 Malzemeler

Yiksek saflikta birka¢ katmanli grafen (FLG) sentezi igin, ortam atmosferi olarak
reaktorde kullanilmak {izere yiiksek saflikta (%99,999) Azot (N2) ve Helyum (He)
gazlari (Asalgaz, Tiirkiye) ile 6zel olarak tasarlanmis “120 mm” boy ve “10 mm” ¢apa
sahip grafit g¢ubuklar (Kent Kimya, Tiirkiye) temin edilmistir. Ayrica, grafen
nanoplatelet (GNP) takviyeli Al-Cu esasli FDM iiretiminde, takviye malzemesi olarak,
25 pm ortalama partikiil boyutuna ve 120-150 m?/g yiizey alanina sahip ticari grafen
(TG) (Sigma Aldrich, ABD) kullanilmustir.

FLG takviyeli Al-Cu, Al-Zn ve Cu esashi kompozit tozlarinin MA ile iiretilmesi i¢in
calismada; Al tozu (-325 mesh; %99,5 saflik, Alfa Aesar, ABD), Cu tozu (> %99
saflikta, <63 pm tane boyutuna sahip, Merck, Almanya), Zn tozu (325 mesh; %99,9
saflik, abcr GmbH), Mg tozu (-325 mesh, %99,8 saflik, abcr GmbH), Mn tozu (-325
mesh, %99,95 saflik, Alfa Aesar, ABD) kullanilmistir.

Ogiitme islemi sirasinda, tozlarin 6giitme kabi igerisinde sivanmamasi igin proses
kontrol ajan1 (PCA) olarak stearik asit (C1sHz602; %97 saflikta, Merck) kullanilmistir.
Ayrica glove box igerisinde hazirlanan numunelerin, ortam atmosferinden korunmasi
ve sinterleme islemlerinin inert ortamda gergeklesmesi i¢in kullanilmak tizere yiiksek

saflikta (%99,999) Argon (Ar) gazi (Asalgaz) temin edilmistir.

2.2 Yontem

2.2.1 Birkag¢ katmanh grafenin elektrik ark desarj (EAD) yontemi ile iiretimi

Takviye malzemesi olarak kullanilacak olan FLG, laboratuvarimizda mevcut olan
Sekil 2.1°de gosterilen 6zel olarak tasarlanmig paslanmaz gelik bir reaktdrde, EAD

yontemi kullanilarak basariyla tiretilmistir.
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Sekil 2.1 : FLG iiretiminin gerceklestirildigi reaktor.

Bu yontemde; reaktor icerisinde yerlestirilmis biri katot digeri anot olarak islev goren
yiiksek safliga sahip iki grafit elektrot arasina, yiikksek akim uygulanarak grafitin
buharlagsmasi1 saglanmaktadir. Sekil 2.2, FLG iretiminin gergeklestirildigi, reaktor

sisteminin sematik goriintiisiinii ifade etmektedir.

Gii¢ Kaynag:
(DC)

Gaz girisi

12 mm

% 1
Biriken FLG I | 100 mm

Grafit elektrot

\_Y_J

Ortam Atmosferi Bakir plaka

Gaz cikist

Sekil 2.2 : FLG {iretim sisteminin sematik goriiniimii.

Grafit cubuklar reaktérdeki yuvalarina yerlestirildikten sonra, sistem gilivenli bir
sekilde sikica kapatilir ve reaktor, sirasiyla N2 ve He gazlari ile beslenir. Ardindan,
reaktor igerisinde yer alan, grafit elektrot ¢ubuklar arasina yiiksek akim uygulanir.
Elektrik akimi, reaktdr sistemine baghi bir dogru akim (DC) kaynagi ile
saglanmaktadir. FLG iiretimi i¢in akim degeri, 150 Amper olacak sekilde daha dnceki
deneysel calismalar sonucunda optimum kosul olarak belirlenmistir. Katot ve anot
reaktor icerisinde, manuel olarak, birbirine yakin konuma getirildigi zaman, plazma
olusumuyla arklama baslamaktadir. Ark islemi sona erdiginde DC kaynagi kapatilir

ve reaktor i¢erisindeki gaz, tahliye vanasi yardimiyla bosaltilir. Elde edilen {iriin, anot
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grafit gubugun ist kismina yakin olan bdlgeden toplanmaktadir. Sekil 2.3(a), FLG
tiretimi sirasinda kullanilan grafit elektrotlarin baslangic goériiniimii ile birlikte,
arklama prosesi sonrasi tiiketilmis anot ve katot ¢ubuklarin goriintiisiinii vermektedir.

Ayrica, tiretilen FLG tozlarmin genel goriintiisii Sekil 2.3(b)’de gosterilmistir.

@ o (b)
- //’/;'.!;\‘.' R4

Grafit Katot Anot
Gubuk Elektrot  Elektrot —

Sekil 2.3 : (a) Sirastyla kullanilan ticari grafit elektrot, tiiketilen katot ve anot, (b) Elde
edilen FLG.

FLG iiretiminde kullanilan proses parametreleri, Cizelge 2.1’de verilmistir. Daha 6nce
laboratuvarimizda gergeklestirdigimiz ¢aligmalarda (Borand ve dig., 2021; Cotul ve
dig., 2018) optimize edilen parametreler kullanilarak, tez ¢aligmasi boyunca FLG

tiretimi gergeklestirilmistir.

Cizelge 2.1 : FLG iiretim parametreleri.

Parametre Deger
Elektrot kompozisyonu Grafit (%99,999)
Elektrot cap1 12 mm
Elektrot boyu 100 mm

Akim 150 A
Koruyucu atmosfer He ve N

2.2.2 Grafen takviyeli aliiminyum ve bakir matrisli kompozit tozlarinin

mekanik alasimlama ile iiretimi

FDM’lerin tasariminda kullanilmis olan FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esash
kompozit tozlarinin MA ile tiretiminde; yiiksek enerjili gezegen tipi bilyali dgiitlict
kullanilmigtir. Al-4,5Cu ve Al-6Zn esasl alasim grubu tozlartyla birlikte, bu tozlara
ag. %0,1; 0,2; 0,3; 0,5 ve 0,7 FLG takviye edilerek kompozit tozlar1 hazirlanmistir.
Al-Cu ve Al-Zn esasli alasim ve FLG takviyeli kompozit gruplarinin kompozisyonlari,

sirastyla, Cizelge 2.2 ve Cizelge 2.3’ de gosterilmistir.
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Cizelge 2.2 : Al-4,5Cu esashi alasim ve FLG takviyeli Al-4,5Cu esasli kompozit
tozlarinin kompozisyonu.

Alasim Grubu Ag. %Al  Ag8. %Cu Ag. %Mg Ag. %Mn Ag. WFLG

0;0,1;0,2;0,3;

Al-Cu Kal. 45 0 0 0.5:07
0;0,1;0,2;0,3;

Al-Cu-Mg Kal. 45 15 0 0,5;0,7
0;0,1;0,2;0,3;

Al-Cu-Mg-Mn Kal. 45 15 0,5 0.5:07

Cizelge 2.3 : Al-6Zn esasli alasim ve FLG takviyeli Al-6Zn esasli kompozit tozlarinin
kompozisyonu.

Alasim Grubu Ag. %Al Ag. %Zn Ag8.%Cu Ag. %Mg Ag. %FLG

0;0,1;0,2;0,3;

Al-Zn Kal. 6 0 0 0.5:0.7
0;0,1;0,2;0,3;

Al-Zn-Cu Kal. 6 2 0 0,5;0,7
0;0,1;0,2;0,3;

Al-Zn-Cu-Mg Kal. 6 2 2 0.5:0.7

Ogiitme islemleri, celik kap ve bilyalar kullanilarak gergeklestirilmistir. Bilya-toz
oran1 7:1 ve oOgitme hiz1 500 devir/dakika (rpm) olacak sekilde, 6gilitme islemi
uygulanmistir. Ogiitme islemlerinde, proses kontrol ajam olarak ag. %2,5 oraninda
stearik asit (CH3(CH2)16COOH) kullanilmistir. Ogiitme kabimin icindeki toplam toz
agirhig 25 g olacak sekilde; Al-4,5Cu ve Al-6Zn esash alasim ve FLG takviyeli
kompozit tozlart hazirlanmistir. Cizelge 2.4; Al-4,5Cu ve Al-6Zn esash alagim ve
FLG takviyeli kompozit tozlari igin MA parametrelerini ifade etmektedir.

Cizelge 2.4 : Al-4,5Cu ve Al-6Zn esasli alasim ve FLG takviyeli kompozit tozlari i¢in
MA parametreleri.

Parametre Deger
Ogiitiicii tipi Gezegensel
Ogiitme hiz1 500 rpm
Ogiitme kabi/bilya Paslanmaz ¢elik
Ogiitme kabinin hacmi 250 mL
Bilya cap1 10 mm
Bilya/toz agirlik orani 7/1
Ogiitme atmosferi Ar
Ogiitme siiresi 5 sa
Proses kontrol ajant (PCA) Stearik asit (ag. % 2,5)
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Metal tozlarmin oksitlenme problemi mevcut oldugundan dolay, 6gilitme islemleri Ar
atmosferi altinda yapilmistir. Ogiitme isleminden dnce; ticari metal tozlari, daha dnce
EAD yontemi ile irettigimiz FLG’lerle birlikte tartilip, 6giitme kaplarina
yerlestirilmesi, Sekil 2.4’de Mattek marka kapali ortam kutusu (glove box) igerisinde

Ar atmosferi altinda gergeklestirilmistir.

Sekil 2.4: Tozlarin inert ortamda hazirlanmasi i¢in kullanilan kapali ortam kutusu
(glove box).

Tozlarin 6glitme kaplarina yerlestirilmesinin ardindan, 6giitme kaplar1 parafin ile
birlikte sarilip, O-ring kullanilarak kapatilmistir. Bununla birlikte, gezegensel bilyali
ogiitiicli cithazinin 6zel 6giitme kabi sayesinde, bu cihazda yapilan g¢aligmalarda
oglitme kabi 6giitiicliye yerlestirildikten sonra, 6glitme kabina Ar gazi tekrarli olarak
verilmistir (Sekil 2.5).

A

Sekil 2.5 : Ogiitme islemlerinin yapildig1 gezegensel tipli bilyali dgiitiicii.

78



Al-Zn esash alasim ve FLG takviyeli Al-Zn esasli kompozit gruplarinin bilesimleri
Cizelge 2.5°de gosterilmistir. Ug farkli alasim kompozisyonu ve bu alagim gruplarina

ag. %0,5; 1,0 ve 2,0 FLG takviye edilerek, kompozit tozlar1 hazirlanmistir.

Cizelge 2.5 : Al-7,5Zn esash alasim ve FLG takviyeli Al-7,5Zn kompozit tozlarinin
kompozisyonu.

Alasim Grubu Ag. %Al Ag. %Cu Ag. % Mg Ag. %Mn Ag. %FLG

Al-Zn Kal. 7,5 0 0 0;0,5;1,0;2,0;
Al-Zn-Mg Kal. 75 2,5 0 0:0,5;1,0;2,0;
Al-Zn-Mg-Cu Kal. 75 2,5 1,8 0;0,5;1,0;2,0;

Al-7,5Zn alasim ve FLG takviyeli Al-7,5Zn esasli kompozit tozlarin MA ile iiretimi
icin elementel tozlar alasim bilesimine uygun miktarlarda tartilarak, toplam 7 g toz
oglitme islemi i¢in hazirlanmistir. 7 g olarak hazirlanan tozlara, farkli oranlarda ag.
%0, 0,5, 1 ve 2 FLG ilavesi gergeklestirilmistir. Hazirlanan tozlar, Sekil 2.6’da
gosterilen toz karistirma cihazinda 2 sa siireyle karistirilarak homojen toz karisimlar
elde edilmistir. MA ile iiretilmeyen bu karisim tozlarinin isimleri “harmanlanmis (0

sa)” olarak isimlendirilmistir.

Sekil 2.6 : Toz karistirma cihazi.

Al-7,5Zn alasim esasli tozlarin MA siireglerinde, Spex tipi yiiksek enerjili ogiitiicii

kullanilmistir. Calismanin bu kisminda MA siiresi birer parametre olarak alinip,
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hazirlanan toz karisimlarina 0 (harmanlanmis), 2, 4 ve 8 sa olmak tizere farkli siirelerde
ogitme uygulanmigtir. Farkli siirelerde Ogiitme yapilarak, her bir toz alasim
kompozisyonu i¢in optimum MA siiresi belitlenmistir. Ogiitme islemlerinde, dgiitiicii
ortam olarak paslanmaz celik kaplar ve bilyalar kullanilmistir. Bilya-toz oran1 7/1 ve
ogiitme atmosferi de, Ar secilmistir. Ogiitme islemleri boyunca tozlarin 6giitme
kaplarina sivanmasini 6nlemek amaciyla, proses kontrol ajan1 (PCA) olarak ag. % 2,5
oraninda stearik asit ilave edilmistir. Cizelge 2.6; Al-7,5Zn esasli alasim ve FLG

takviyeli kompozit tozlar i¢in MA parametreleri hakkinda bilgi vermektedir.

Cizelge 2.6 : Al-7,5Zn esasli alasim ve FLG takviyeli kompozit tozlar igin MA
parametreleri.

Parametre Deger
Ogiitiicii tipi SPEX
Ogiitme hiz1 1200 rpm

Ogiitme kaby/bilya Paslanmaz ¢elik
Ogiitme kabimin hacmi 55 ml
Bilya ¢ap1 6 mm
Bilya/toz agirlik orani 7/1
Ogiitme atmosferi Ar
Ogiitme siiresi 0,2,4,8 sa
Proses kontrol ajani Stearik asit (ag. % 2,5)

Metal tozlarinin oksitlenme problemi mevcut oldugundan dolayi; 6gilitme islemleri, Ar
atmosferi altinda yapilmistir Karistiricidan alman tozlar, kapali ortam kutusu
icerisinde Ar atmosferi altinda, paslanmaz ¢elik 6gilitme kaplarina alinarak, Ar gaz
ortaminda kapatilmistir. MA proseslerinde kullanilan Spex tipi yiiksek enerjili bilyali

oglitme cihaz1 Sekil 2.7°de gosterilmistir.

Sekil 2.7 : SPEX tipi yiiksek enerjili bilyal 6giitiicii.
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Ogiitme islemi tamamlandiktan sonra tozlar, kapal1 ortam kutusu (Sekil 2.4) igerisinde

Ar atmosferi altinda 6giitme kaplarindan bosaltilmistir.

2.2.3 Grafen katkili fonksiyonel derecelendirilmis malzemelerin iiretimi

MA ile elde edilen, farkli oranlarda FLG igerigine sahip Al-Cu ve Al-Zn esash
kompozit tozlar; FDM iiretimi i¢in katman katman olacak sekilde laboratuvarimizda
mevcut olan tek eksenli MSE marka manuel pres ile sekillendirme islemine tabi
tutulmustur (Sekil 2.8). Istiflenmis bir sekilde pres kalibina homojen olarak katman
halinde yerlestirilen toz bilesenlerinin her biri 450 MPa basing uygulanarak

sekillendirilmistir.

Sekil 2.8 : MSE marka manuel pres.
FDM tasarimi, farkli oranlara sahip FLG takviyeli Al-4,5Cu ve Al-6Zn esasli tozlar
icin gergeklestirilmistir. Sekil 2.9°da FLG takviyeli Al-4,5Cu esasli FDM’lere ait

tasarim gosterilmektedir.
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(a) (b)

Al-4,5Cu

Al-4,5Cu-ag.%0,1 FLG
Al-4,5Cu-a§.%0,2 FLG
Al-4,5Cu-ag.%0,3 FLG
Al-4,5Cu-ag.%0,5 FLG
Al-4,5Cu-ag.%0,7 FLG

Al-4,5Cu-1,5Mg

Al-4,5Cu-1,5Mg-ag.%0,1 FLG
Al-4,5Cu-1,5Mg-ag.%0,2 FLG
Al-4,5Cu-1,5Mg-ag.%0,3 FLG
Al-4,5Cu-1,5Mg-ag.%0,5 FLG
Al-4,5Cu-1,5Mg-ag.%0,7 FLG

Fonksiyonel derecelendirme
Fonksiyonel derecelendirme

Al-4,5Cu-1,5Mg-0,5Mn

Al-4,5Cu-1,5Mg-0,5Mn-ag.%0,1 FLG
———— Al-4,5Cu-1,5Mg-0,5Mn-ag.%0,2 FLG
Al-4,5Cu-1,5Mg-0,5Mn-ag.%0,3 FLG
Al-4,5Cu-1,5Mg-0,5Mn-ag.%0,5 FLG
Al-4,5Cu-1,5Mg-0,5Mn-ag.%0,7 FLG

Fonksiyonel derecelendirme

Sekil 2.9 : FLG takviyeli (a) Al-4,5Cu, (b) Al-4,5Cu-1,5Mg, (c) Al-4,5Cu-1,5Mg-
0,5Mn alasim esaslit FDM’lerin tasarimi.

FLG takviyeli Al-Zn esasli FDM’lere ait tasarim, sekil 2.10’da gosterilmistir.
(a) (b)

Al-6Zn
Al-6Zn-ag.%0,1 FLG
Al-6Zn-ag.%0,2 FLG
Al-6Zn-ag.%0,3 FLG
Al-6Zn-ag.%0,5 FLG
Al-6Zn-ag.%0,7 FLG

Al-6Zn-2Cu

Al-6Zn-2Cu-ag.%0,1 FLG
Al-6Zn-2Cu-ag.%0,2 FLG
Al-6Zn-2Cu-ag.%0,3 FLG
Al-6Zn-2Cu-ag.%0,5 FLG
Al-6Zn-2Cu-ag.%0,7 FLG

Fonksiyonel derecelendirme
Fonksiyonel derecelendirme

= Al-6Zn-2Cu-2Mg

Al-6Zn-2Cu-2Mg-ag.%0,1 FLG
e Al-6Z11-2Cu-2Mg-a§.%0,2 FLG
Al-6Zn-2Cu-2Mg-ag.%0,3 FLG
Al-6Zn-2Cu-2Mg-ag.%0,5 FLG
Al-6Zn-2Cu-2Mg-ag.%0,7 FLG

Fonksiyonel derecelendirme

Sekil 2.10: FLG takviyeli (a)Al-6Zn, (b) Al-6Zn-2Cu, (c) Al-6Zn-2Cu-2Mg alasim
esasli FDM’lerin tasarima.

Adim adim derecelendirilmis bir sekilde tiretilmesi tasarlanmis olan Al-4,5Cu/FLG

FDM numunesinin sekillendirilmis hali sekil 2.11°de gosterilmistir.
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Sekil 2.11 : Sekillendirilmis Al-4,5Cu-FLG FDM numunesi.

Presleme islemi tamamlanmis olan FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli kompakt

FDM’ler, daha sonra sinterleme islemine maruz birakilmak tizere kullanilmislardir.

MA sirasinda proses kontrol ajani olarak kullanilan stearik asidin, nihai malzeme
icerisinde gozenek olusturmamasi ve sinterleme isleminde firini kirletmemesi igin
sinterlenme isleminden 6nce baglayici giderme islemi gerceklestirilmistir. Tek eksenli
manuel pres yardimiyla istiflenerek sekillendirilen FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn
alasim esasli FDM numuneleri, aliimina tiipli MSE-T-1600-74-450 marka firinda
baglayici giderme islemine tabi tutulmustur (Sekil 2.12).

MSE D

Sekil 2.12 : Baglayic1 giderme igleminin yapildigi MSE T-1600-74-450 marka tiip
firin.

Baglayici giderme islemi, Ar atmosferinde gergeklestirilmistir. 420°C’ye, 5°C/dk ile
¢ikilmis ve bu sicaklikta FDM’ler 120 dk bekletilmistir. Daha sonra, 5°C/dk ile oda
sicakligina inilmistir. FDM’lere uygulanan baglayici giderme isleminin firmn
kademesi, Sekil 2.13’de gosterilmistir.
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Sekil 2.13 : FDM’lere uygulanan baglayici giderme isleminin firin kademesi.

Baglayici giderme islemi gerceklestirildikten sonra, FLG takviyeli FDM numuneleri,
aliimina tiiplii Protherm PZF12-105-900 marka firinda sinterlenmistir (Sekil 2.14).

Sekil 2.14 : Sinterleme igleminin yapildigi Protherm PZF12-105-900 marka tiip firin.

FLG takviyeli FDM’lerin sinterleme islemi Ar atmosferinde gerceklestirilmistir. FLG
takviyeli Al-Cu esasli FDM’ler i¢in 590°C, FLG takviyeli Al-Zn esasli FDM’ler igin
ise 600°C sinterleme sicakligi olarak secilmistir. Sinterleme islemi i¢in oda
sicakligindan 5°C/dk ile Al-Cu esasli FDM’ler ig¢in 590°C; Al-Zn esasli FDM’ler igin
ise 600°C’ye ¢ikilmis ve 3 sa boyunca bekletilmistir. Daha sonra 5°C/dk ile oda
sicakligina inilmistir. FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lerin sinterleme

isleminin firin kademesi, sirasiyla, Sekil 2.15(a) ve (b)’de verilmistir.
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Sekil 2.15 : FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lere uygulanan sinterleme
isleminin firin kademesi: (a) 590°C (b) 600°C.

FLG ile takviye edilen Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lerin T/M ile genel olarak iiretimi,
MA ile iiretilmis bu kompozit tozlarmin istiflenerek preslenmesi ve daha sonra
basingsiz sinterleme islemine tabi tutulmasini kapsamaktadir. Sekil 2.16; bu siireci
kapsayan deneysel prosediiriin sematik gosterimini ifade etmektedir. T/M yOntemi ile
elde edilen FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lerin kisaltilmis isimleri; tez
calismasinda, alasimlama i¢in eklenen elementlere gore, 6rnegin, Al’a Cu veya Zn

eklenmis bir FDM icin, “Al-Cu-FLG” veya “Al-Zn-FLG” seklinde ifade edilmistir.

%00 + ‘__.~~_
[5) ()

ok T

Tozlar

Karisim

Tozlarin Hazirlanmasi
(Glove Box, Ar)

Tozlarin
—_— Ogiitiilmesi
—

Presleme

(istiflenmis tozlar) E ':,:!1

EAD ile FLG
tiretimi

Sekil 2.16 : FDM’lerin genel iiretiminin sematik gériiniimii.

2.2.4 Grafen katkih aliiminyum ve bakir matrisli kompozitlerin iiretimi

MA ile elde edilen, Al-Zn alasimlari ile FLG igerigine sahip Al-Zn ve Cu esash
kompozit tozlar, tek eksenli MSE marka manuel pres ile sekillendirilmistir (Sekil 2.8).
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Tozlarin sekillendirilmesi yaklasik 450 MPa’da gergeklestirilmistir. Sekillendirme
islemi tamamlanmig olan Al-Zn alasimlar1 ve FLG takviyeli Al-Zn ve Cu esash

kompakt numuneler, sinterleme islemine maruz birakilmak iizere kullanilmiglardir.

Al-Zn esasl alasim ve FLG takviyeli Al-Zn esasli kompozitler i¢in baglayici giderme
islemi aliimina tiiplit MSE-T-1600-74-450 marka firin (Sekil 2.12) kullanilarak, Sekil
2.17°de ifade edilen firin rejimine uygun olarak Ar atmosferinde gerceklestirilmistir.
Daha sonra, DSC analiz sonuglari degerlendirilerek, Al-Zn esash alasim ve FLG
takviyeli Al-Zn esasli kompozitler i¢in, sinterleme sicaklig1 635°C; Al-Zn-Mg ve Al-
Zn-Mg-Cu esasli alasim ve FLG takviyeli Al-Zn-Mg ve Al-Zn-Mg-Cu esash
kompozitler i¢in 610°C olarak se¢ilmistir. Ar atmosferinde gerceklestirilen sinterleme
isleminin, 1sitma ve sogutma hizi 5°C/dk olarak uygulanmistir. Al-Zn esash
alasimlarin ve FLG takviyeli Al-Zn ile Al-Zn-Mg ve Al-Zn-Mg-Cu esash
kompozitlerin sinterleme isleminin firin kademesi, sirasiyla, Sekil 2.17(a) ve (b)’de

ifade edilmistir.
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Sekil 2.17 : Al-Zn esasli alasim ve FLG takviyeli Al-Zn esasli kompozitler igin
sinterleme iglemi firin kademesi: (a) Al-Zn, (b) Al-Zn-Mg ve Al-Zn-Mg-Cu.

FLG takviyeli Cu esasli kompozitler icin, baglayici giderme ve sinterleme islemi
alimina tipli  Protherm PZF12-105-900 marka firinda (Sekil 2.14)
gerceklestirilmistir. Baglayici giderme islemi igin, Ar atmosferi altinda, oda
sicakligindan 5°C/dk ile 400°C’ye ¢ikilmis ve 60 dk bekletilmistir. Daha sonra, 5°C/dk
ile oda sicakligina inilmistir. Sinterleme islemi ise, 5°C/dK 1sitma ve sogutma hiz ile
birlikte, Ar atomosferinde, 850°C’de 120 dk boyunca gergeklestirilmistir. FLG
takviyeli Cu esasli kompozitlerin baglayic1 giderme ve sinterleme isleminin firin

kademesi, sirasiyla, Sekil 2.18(a) ve (b)’de gosterilmistir.
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Sekil 2.18 : FLG takviyeli Cu esasli kompozitin (a) baglayict giderme, (b) sinterleme
islemi firin kademesi.

Al-Zn alasim ve FLG ile takviye edilen Al-Zn ve Cu esasli kompozitlerin T/M ile
tiretimi; MA ile tiretilmis bu tozlarin preslenmesini ve daha sonra basingsiz sinterleme
islemine tabi tutulmasimi kapsamaktadir. Sekil 2.19, bu siireci kapsayan deneysel

prosediiriin sematik gosterimini ifade etmektedir.

Cu Y (Al Zn, Mg, Cu} |
°} o i | |
og(%?o T i Tozlarin e = | !
i

i ! © %0 © H °® | | -
8% i 09%?%%%%0‘%0%5 hazirlanmasi| %° & | @Y |
——=_ - i 4 8 = — i
FLG i LG ] Hazne I
-------------------------------- Glove hox Mekanik alagimlama
(Ar) (Ar) Sekillendirme
i @

‘e

Sinterleme

(Ar)

EADile FLG /4 o
tretimi - -
FLG/AI-Zn FLG/Cu

Ortam atmosferi

Sekil 2.19 : Al-Zn alasim ve FLG ile takviye edilen Al-Zn ve Cu esash kompozitlerin
genel liretiminin sematik goriinimii.

T/M yontemi ile elde edilen FLG takviyeli Al-Zn esasli kompozitlerin kisaltilmig
isimleri; tez ¢alismasinda, alasimlama igin eklenen elementlere, kompozitlere eklenen
takviye malzemesine ve uygulanan MA siiresine gore belirlenmistir. Ornegin, Al’a Zn
eklenmis, %2 FLG takviyeli ve 4 sa MA uygulanarak elde edilen bir kompozit igin,
“Al-Zn-2FLG-4sa” seklinde ifade edilmistir. FLG takviyeli Cu esash kompozitler i¢in
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kisaltilmig isimleri, tez calismasinda, FLG igerikleri ve uygulanan MA siiresine gore
adlandirilmaktadir. Ornegin, %0,5FLG takviyeli ve 5 sa MA prosesine maruz kalmis
bir kompozit “Cu-0,5FLG-5sa” olarak ifade edilmistir.

2.3 Karakterizasyon

2.3.1 Partikiil boyutu ol¢iimii

Al, Cu, Zn, Mg ve Mn baslangi¢ tozlar1 ve FLG takviyeli Cu, Al-Cu ve Al-Zn esash
MA yoluyla elde edilen bazi toz numunelerinin partikiil boyutu 6l¢timleri; Malvern
Mastersizer 3000 marka (Bursa Teknik Universitesi, MERLAB) cihaz yardimiyla saf
su ortaminda gergeklestirilmistir (Sekil 2.20).

Sekil 2.20 : Malvern Mastersizer 3000 model partikiil boyut cihazi.

Lazer kirmim prensibine dayali olarak calisan sistemde, lazer 1sin1 dagilmis halde
bulunan partikiile niifiiz eder ve sacilan 151k yogunlugundaki agisal degisim detektorler
tarafindan tayin edilir. Kirmim agisi, partikiillerin boyutuyla ters orantilidir. Biiyiik
partikiiller; 15181, lazer 1s1ina gore kiigiik agilarda sagarken; kiiclik partikiiller 15181

biiyiik agilarda sagmaktadir (Chernick ve Kendig, 2006; Peciar vd., 2022).

2.3.2 Yiizey alam ol¢iimii (BET)

EAD ile elde ettigimiz FLG ve MA ile elde edilen FLG takviyeli Al-cu ve Al-Zn esasli
baz1 kompozit tozlarmin ve ticari grafenin (TG) Brunauer—Emmett—Teller (BET)
teorisine gore ylizey alani dl¢limleri i¢in; Micrometrics™ Tristar II marka yiizey alani
cihazi kullamlmistir (Sekil 2.21). FLG i¢in numunelerin gazdan arindirilmasi ve
analizleri 105°C'de N2 gazi altinda 12 saat boyunca ve -196°C'de analiz i¢in N2

referans igin ise He gazlarini absorbe ederek gergeklestirilmistir. FLG takviyeli Al
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esasli kompozit tozlarinin yiizey alani 6l¢iimleri ise; 77 K’de N2 gazi altinda 24 saat

boyunca gerceklestirilmigtir.

Sekil 2.21 : Micrometrics™ Tristar II marka ylizey alan1 ve gdzenek boyutu analiz
sistemi.

Yiizey alani dl¢timleri, genellikle 77 K’de dlgiilen nitrojen adsorpsiyon izotermlerine
yaygin olarak kullanilan Brunauer, Emmett ve Teller (BET) teorisi methodu
uygulanarak elde edilen “BET” yiizey alanlar1 olarak rapor edilmektedir (Walton ve
Snurr, 2007).

2.3.3 Raman analizi

EAD yontemi ile tiretilen FLG’nin ve FLG katkili Al-Cu, Al-Zn ve Cu esasli bazi
kompozit tozlarinin Raman analizleri, Renishaw Invia marka Raman spektroskopi
cihaz1 (Eskisehir Osmangazi Universitesi- ARUM) ile gerceklestirilmistir (Sekil
2.22). Raman analizi, lazerin dalga boyu ¢ikis degeri 532 nm; lazerin giicii %10,

tarama siiresi ise 30 saniye kosullarinda yapilmistir.

Sekil 2.22 : Renishaw InVia marka Raman spektroskopi cihazi.
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Raman analizi; titresim spektroskopisine dayanan, kizilotesi spekroskopisinin
tamamlayicisi olan bir analiz tiiridiir ve temeli inelastik Raman sa¢ilmasidir. Raman
spektroskopisi, bir molekiiliin titresim modunun 6l¢iilmesi sonucuyla, polar olmayan
gruplarin simetrik titresimlerini tespit etmektedir (Larkin, 2017). Boylelikle, bir
molekiile ait titresimsel modlar, o molekiiliin “parmak izi”” olma 6zelligi tasimaktadir
(Smith ve Dent, 2019). Molekiil ile temas eden 15181n dalga boyu ile sagilan 1518
dalga boyunda olusan fark “Raman kaymasi” olarak adlandirilmaktadir (Akge ve
Kadioglu, 2020).

2.3.4 Diferansiyel taramah kalorimetre (DSC) analizi

MA ile elde edilen FLG takviyeli Al-4,5Cu, Al-6Zn ve Al-7,5Zn esasli kompozit
tozlarina sekillendirme ve sinterleme islemi uygulanmadan 6nce, meydana gelebilecek
reaksiyonlart gérmek icin, diferansiyel termal analiz yapilmistir. Bu c¢alisma igin;
Linseis Sta Pt 1600 model (BTU) diferansiyel termal analiz cihazi (DTA)
kullanilmistir  (Sekil 2.23). Termal analiz koruyucu azot (N.) atmosferinde
gerceklestirilmis olup; 700°C’ye 10°C/dk 1sitma hiziyla ¢ikilmis, 30°C/dk ile oda

sicakligina inilmigtir.

Sekil 2.23 : Linseis Sta Pt 1600 marka diferansiyel termal analiz cihazi (DTA).

DSC; bir numunenin fiziksel 6zelliklerinin zaman karsi sicaklikla birlikte nasil
degistigini tespit eden bir termal analiz yontemidir. Sicakliga bagl olarak DSC,
numune ile referans malzeme arasindaki sicaklik farkina dayali olarak, numune
tarafindan asir1 derecede yayilan veya absorbe olan 1s1 miktarini 6lgmektedir (Gill ve

dig., 2010).
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2.3.5 X - Isinlan difraktometresi (XRD) analizi

MA ile elde edilen FLG takviyeli Cu, Al, Al-4,5Cu, Al-6Zn ve Al-7,5Zn esash
kompozit tozlar1 ve FLG takviyeli kompozit ve FDM’ler i¢in gerceklestirilen XRD
analizi, Bruker AXS/Discovery D8 marka (BTU, MERLAB) X - Ismlar
Difraktometresi ile CuKa radyasyonu ile (A = 1.5406 A; 35 kV, 40 mA, 26=10°-90°)
kosullarinda gergeklestirilmistir (Sekil 2.24). XRD paternlerine ait faz analizlerinin
tayini, “X’Pert HighScore Plus (Malvern Panalytical)” yazilim programi vasitasiyla

degerlendirilmistir.

Sekil 2.24 : Bruker AXS/Discovery D8 marka X - Isinlar1 difraktometresi.

XRD; “Bragg” kanununu esas alarak, karakterize edilecek numunenin bir Kristal
diizleminde toplanmig X-1smn1 demetinin yansimasi acisindan tanimlanarak
gerceklestirilmektedir. Numune {lizerinde X-1sinlarinin birbirleri ile sag¢ilmast sonucu
olusan girisim, Bragg yasasi uygulanarak, sistemdeki bir detektdr yardimiyla,

malzemenin kristal yap1 6zellikleri hakkinda bilgi vermektedir (Tekade, 2018).

2.3.6 Taramal elektron mikroskobu (SEM) analizi

EAD yontemi ile iiretilen FLG, MA ile elde edilen FLG takviyeli Al-Cu, Al-Zn ve Cu
esaslt kompozit tozlarinin ve FLG takviyeli Al-Cu, Al-Zn esasli FDM’lerin, Al-Zn ve
Cu esasli kompozitlerin; mikroyapisal incelemeleri, enerji dagilimli spektroskopi
(EDS, Bruker/X Flash 61100) ile entegre, yayinimli elektron tabancali (FEG) Carl
Zeiss / Gemini 300 marka (BTU-MERLAB) taramali elektron mikroskobu (SEM)
yardimi ile gerceklestirilmistir (Sekil 2.25). SEM incelemelerinde, geri sagilim

elektron veya ikincil elektron goriintii yontemleri kullanilmistir.
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Sekil 2.25 : Carl Zeiss / Gemini 300 marka taramali elektron mikroskobu.

2.3.7 Gegirimli elektron mikroskobu (TEM) analizi

EAD yontemi ile elde ettigimiz FLG ve MA ile iiretilen FLG takviyeli baz1 kompozit
tozlarinin TEM analiz incelemeleri; Sekil 2.26(a)’da gosterilen FEI TALOS F200S -
200 kV marka (Bayburt Universitesi - BUMER) taramali elektron mikroskobu (TEM)
ile gergeklestirilmistir. FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli baz1t FDM’lerin yapisi ise,
Sekil 2.26(b)’de gosterilen JEOL JEM-2100 — 200 kV marka (Ortadogu Teknik
Universitesi-MERLAB) TEM kullanilarak incelenmistir.

(b)

Sekil 2.26 : (a) FEI TALOS F200S - 200 kV, (b) JEOL JEM-2100 - 200kV marka
gecirimli elektron mikroskobu.

Yiiksek ¢oziiniirlikkli gegirimli elektron mikroskobu (HRTEM) goriintiileri, “ImageJ”
(Optik ve Hesaplamali Enstriimantasyon Laboratuvari, Wisconsin Universitesi; ABD)
adli bir yazilim programi yardimiyla degerlendirilmistir. Oncelikle HRTEM
gorintiilerinden belirlenen bolgelerden, hizli Fourier dontistimii (FFT) goriintiileri
tanimlanmistir (Liu ve dig., 2023). FFT kirimim bolgelerinde, belirgin kirinim
noktalar1 segilerek, ters Fourier doniisgimii (IFFT) goriintlisiine ¢evrilmistir. IFFT
gorlntiilerindeki belirgin ¢izgilere dikey olacak sekilde program iizerinden c¢izim

yapilip, hesaplanan ¢evrim sayisindan diizlemler aras1 mesafe hesaplanmistir. Sekil
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2.27(a)-(e); FLG takviyeli Al-Zn esasli FDM’ye ait TEM analizinde; ham HRTEM
goriintlilerinden elde edilen, 6rnek bir IFFT doniisiim degerlendirilmesinin is akigini
gostermektedir. Sekil 2.27(a) ve (b), ham HRTEM goriintiilerini temsil etmektedir.
Sekil 2.27(c), ham HRTEM goriintiilerinden elde edilen FFT kirinim noktalarini temsil
ederken, Sekil 2.27(d) ise FFT goriintiisiinden ¢evrilmis IFFT goriintiisiinii ifade
etmektedir. Program tiizerinden Sekil 2.27(d)’de belirtilen sar1 ile ¢izilen mesafe
tizerinden, Sekil 2.27(e)’de gosterilen ¢evrim sayilar1 grafigi elde edilmektedir. Al4Cs
fazina ait bu bolgede 13 olan ¢evrim sayisi, X ekseninde 10,75°¢e tekabiil eden ¢izim
araligina boliinmektedir. Buradan diizlemler arasi mesafe, yaklasik 0,83 nm olarak

elde edilmistir.

L , | \ / |l Y Range Whae Uve . (e)
® o] e | e |

Sekil 2.27 : FLG takviyeli Al-Zn esasli FDM i¢in; (a), (b) Ham HRTEM goriintiileri,
(c) (b)’den elde edilen FFT goriintiisii, (d) (c)’den elde edilen IFFT goriintiisii, ()
(d)’den elde edilen mesafeye gore ¢evrim sayisi (daisca = 0,83 nm =10,75/13).

2.3.8 Yogunluk tayini

Sinterlenmis numunelerin yogunluk degerleri Arsimet yogunluk prensibine gore
belirlenmistir. Ohaus marka hassas terazi ile birlikte kullanilan Arsimet yogunluk
Ol¢tim Kkiti, Sekil 2.28’de gosterilmistir. Arsimet yonteminde, tiretilen numunelerin
havada ve etil alkol igerisindeki agirliklar1 iki kez tekrarli olarak olgiilerek asagida
verilen Denklem 2.1 kullanilarak Arsimet yogunluk degerleri hesaplanmistir. Esitlikte

alkoliin yogunlugu 0,79 g/cm?®, havanin yogunlugu ise 0,001 g/cm? olarak alinmistir.

Yogunluk = Havadald ag. Alkoliin yog.-h 5)+h 5. (2.1)
ogunluk = ———— 2 -Alkoldeki ag.)‘( oliin yog.-havanin yog.)+havanin yog. .
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Sekil 2.28 : Arsimet ol¢lim kiti.

Uretimi tamamlanan kompozit ve FDM’lerin relatif yogunluklarin1 hesaplamak igin,
teorik yogunluklar1 da ayrica hesaplanmistir. Kompozit ve FDM’lerin teorik
yogunluklari; Denklem 2.2°de ifade edilen “Karigimlar Kurali (ROM)” yardimiyla
hesaplanmistir (Tam ve dig., 2012):

Pc= Pr. VI" +pm. Vm (22)

“Vr” ve “Vn”, sirastyla, takviye ve matrisin hacim fraksiyonunu; “pr” ve “pm” ise
sirastyla takviye ve matrisin yogunluklarini ifade etmektedir. Her bir FDM’nin alti
katmana sahip tasarimi distiniilerek; her katman i¢in ayri ayri hesaplanan teorik
yogunluklarin, yaklasik ortalamasi alinmigtir. Kompozit ve FDM yapisini olusturan;
Al, Cu, Zn, Mg, Mn ve FLG i¢in teorik yogunluklar, sirasiyla, 2,7; 8,96; 7,14, 1,74,
7,21 ve 1,77g/cm? (Borand ve dig.,2021) olarak alinmistir.

2.3.9 Mikroyap1 incelemesi

Optik ve elektron mikroskoplariyla gergeklestirilen mikroyap1 incelemeleri oncesi,
FDM ve kompozit numuneler belirli metalografik islemlerden ge¢mistir. Oncelikle,
sadece FDM’ler i¢in, katmanlar boyunca yapisal ve mekanik 6zellikleri incelenecegi
icin, tiretilen FDM’lerin kesitleri alinmistir. Her bir numune i¢in kesme islemi, Sekil
2.29(a)’da gosterilen Struers marka kesme cihazi yardimiyla gergeklestirilmistir.
Kesitleri alinan FDM ve diger hacimsel kompozit numuneler; 150°C sicaklik, 12 dk

1sitma ve ardindan yaklasik 7 dk sogutma siiresi ile Sekil 2.29(b)’de gosterilen Metkon
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Ecopress 100 marka cihaz yardimiyla bakalite alinmistir. Bakalite alinan numuneler,
strasiyla, su ile birlikte 800, 1200 ve 2500 numarali zimpara kagitlar ile yaklagik 15
dk boyunca zimparalanmistir. Ardindan, numunelere koloidal silika siispansiyon
(Metkon) ile yaklasik 10 dk boyunca parlatma islemi uygulanmistir. Zimparalama ve
parlatma islemleri, Sekil 2.29(c)’de gosterilen yari-otomatik ATM Saphir 520 marka

cihaz ile gergeklestirilmistir.

(b)

Sekil 2.29 : Sinterlenen numuneler i¢in; (a) Struers marka kesme cihazi, (b) Metkon
Ecopress 100 marka bakalite alma cihazi, (c) yari-otomatik ATM Saphir 520 marka
zimparalama-partlatma cihazi.

Sekil 2.30°da 600°C’de 3 sa boyunca sinterlenme iglemine tabi tutulan FLG takviyeli
Al-6Zn FDM ve bu FDM ’nin kesiti alinmis goriintiisii verilmistir.

Sekil 2.30 : 600°C’de 3 sa boyunca sinterlenmis olan; (a) Al-6Zn-FLG FDM, (b)
kesiti alinmis Al-6Zn-FLG FDM.

Metalografik islemleri gergeklestirilmis olan numunelerin mikroyapi incelemeleri igin

optik goriintiileri, Nikon™ Eclipse marka optik mikroskopta gergeklestirilmistir (Sekil
2.31).
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Sekil 2.31 : Nikon Eclipse marka optik mikroskop.

2.3.10 Sertlik dl¢iimii

Metalografik islemleri gerceklestirilen FDM ve hacimsel numunelerin; mikro sertlik
Olciimleri Qness Q10M model sertlik cihazi ile 136° elmas piramit Vickers ug

kullanilarak HV cinsinden 6l¢iilmiistiir (Sekil 2.32).

Sekil 2.32 : Qness Q10M marka sertlik cihazi.

Sertlik ol¢iimleri 200 g’hik yiik ile 15 saniye boyunca, FDM numunelerine
uygulanmigtir. Alt1 katmanin her birinden ayr1 ayr1 bes dl¢iim alinarak; her katman
bolgesi i¢in bu degerlerin ortalamasi ve standart sapmast alinmistir. FDM’lerin
tasarimi goz Oniinde bulundurularak; en alt katmandan en sondaki katmana dogru bir
6l¢tim islemi uygulanmistir (Sekil 2.33). Hacimsel alasim ve FLG takviyeli kompozit
numuneler igin ise, merkez, orta ve dis bolgelerden beser 6l¢iimle birlikte toplam 15

adet 6l¢lim alinarak ortalama ve standart sapma degerleri hesaplanmigtir.
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Sekil 2.33 : FDM’lerin sertlik 6l¢iimlerinin numune tizerindeki sematik gosterimi.

2.3.11 Asinma testi

Metalografik islemleri gergeklestirilen numunelerin asinma testleri Bruker UMT 2
marka cihaz ile gergeklestirilmistir (Sekil 2.34). Asinma testlerinde, 5 mm ¢apa sahip
celik bilyalar kullanilmistir. Bu ¢aptaki bilyalarin konumuna gére, FDM numunelerin
tabakali yapis1 diisiiniilerek ayni numune tizerinde hem alt hem de iist bolgelerine

asinma testi uygulanmistir (Sekil 2.35).

Sekil 2.34 : Bruker UMT 2 marka aginma cihazi.

Asinma iglemi; FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lere ve FLG takviyeli Cu
esaslt kompozitlere uygulanan yiik 3 N, asindirma mesafesi 5 mm, asinma hiz1 5
mm/sn ve buna bagli olarak toplam asinma mesafesi 20000 mm olacak sekilde
gerceklestirilmistir. FLG takviyeli Al-Zn esasli kompozitlere ise, toplam asinma

mesafesi 25000 mm olarak uygulanmustir.
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Sekil 2.35 : FDM’lerin aginma 6l¢iimlerinin numune {lizerindeki sematik gdsterimi.

FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’ler ve FLG takviyeli Al-Zn kompozitlerin
asinma testi sonrasi yiizeyindeki asinma izlerinin incelenmesi igin, Leica/DM2500
marka stereo mikroskop Kkullanilmigtir (Sekil 2.36). Elde edilen asmnma izi
goriintiilerinden, asimnma genisligi, “Image]” yazilim programi vasitasiyla, bes

Ol¢limiin ortalamasi alinarak tespit edilmistir (Morgado ve dig., 2016).

Sekil 2.36 : Leicay/DM2500 marka stereo mikroskop.

2.3.12 Basma testi

FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM ve FLG takviyeli Al-Zn esasli kompozit
numunelere basma testleri uygulanarak, numunelerin; elastik modulii, akma ve basma
mukavemeti ve %kisalma degerleri belirlenmistir. Basma testleri, Sekil 2.37(a)’da
gosterilen Shimadzu™ AG-X marka mekanik test cihazi ile 0,18 mm/dk yiikleme hiz1
uygulanarak gergeklestirilmistir. Basma testleri igin, T/M yoOntemi ile, ayn1 proses
kosullari1 igeren, Sekil 2.37(b)’de gosterilen 8 mm cap ve yaklagik 18 mm

uzunlugunda silindirik numuneler iiretilmistir.
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(b)

Sekil 2.37 : (a) Shimadzu™ AG-X marka mekanik test cihazi, (b) basma testi
numunesi.
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3. BULGU VE TARTISMA

3.1 Elektrik Ark Yontemi ile Uretilen Birka¢c Katmanh Grafen Tozlarmmn

Karakterizasyonu

EAD yontemi ile iiretilen FLG nin, gaz piknometresi ile dlciilen yogunluk degeri,
yaklagik 10 farkli 6l¢limiin ortalamasi alinarak hesaplanmistir. Bu 6lgiimleri gosteren
grafik Sekil 3.1°de ifade edilmistir. Bu dl¢limler sonucunda, FLG’nin yogunluk degeri
ortalama olarak 1,7731+0,0115 g/cm3 olarak belirlenmistir.

1,82

1,80

1,78

H\V/\ /,,./;/%

1,74

Yogunluk (g/cm?)

1,72 1

1!70 T T T T T T T T T T
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Olgiim Sayisi

Sekil 3.1 : FLG’ nin piknometre yogunluk 6l¢iim degerleri.

FLG’nin BET yiizey alam 153,52 + 2,36 m?/g olarak dl¢iilmiistiir. Bu deger, tek
katmanli grafenin teorik yiizey alani degerinden (2630 m?/g) daha diisiiktiir (Stoller ve
dig., 2008). Bu durumun, iiretilen grafenin birka¢ katmanli olmasi ve iiretim
yonteminden dolay1 oldugu sdylenebilir (Chen ve dig., 2012; Shen ve dig., 2012;
Wang ve dig., 2020). EAD ile iiretilen FLG’ye ait XRD paterni Sekil 3.2°de
gosterilmistir. XRD paternine bakildiginda, iiretilen grafenin amorf bir yapiya sahip
oldugu goriilmektedir. En giiclii pik, (002) diizlemine karsilik gelen yaklasik olarak
20=25,7°’de kristallesmis bir yapiya isaret etmektedir.
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Sekil 3.2 : FLG’ye ait XRD paterni.

Raman spektroskopisi, karbon malzemelerin yapisal 6zelliklerini arastirmak igin
kullanilan hizli, tahribatsiz ve kolay bir tekniktir (Soldano ve dig., 2010). Karbon esasl
malzemelerin Raman spektrumu; D, G ve 2D (D bandinin ikinci mertebesi) olarak
adlandirilan {i¢ ana pike sahiptir (Hao ve dig., 2010). Yaklasik 1350 cm™ civarinda
konumlanan D bandi, kusurlar hakkinda bilgi vermektedir (Ni ve dig., 2008). 1580 cm"
! civardaki G bandi, sp? karbon esasli malzemelerdeki fonon titresimleriyle ilgilidir
(Ferrari, 2007). D bandinin ikinci siras1 olan 2D bandi ise, yaklasik 2680 cm™'de
konumlanmaktadir ve grafen katmanlarinin sayisi hakkinda bilgi vermektedir (Wu ve
dig., 2016). Sekil 3.3; EAD yontemiyle iiretilen FLG’ye ait bir Raman grafigini
gostermektedir. D, G ve 2D bantlarini ifade eden, sirasiyla, yaklasik olarak, 1336, 1575
ve 2673 cm™’de konumlanan ii¢ karakteristik pik gdze carpmaktadir. Raman
spektrumundan elde edilen entegre siddet orani (Ip/lg), karbon yapilarinin kristalligi
ve safligi hakkinda bilgi vermektedir. Yiiksek Ip/lc degerleri, grafen i¢in diistik bir
kristalligi ve saflig1 ifade etmektedir (Pimenta ve dig., 2007;Sun ve dig., 2016).
Uretilen FLG icin elde edilen Ip/lg oram 0,66 olarak hesaplanmistir ve bu durum,
oldukga yiiksek safliga grafenin elde edildigini gostermektedir. Bununla birlikte,
Ic/lop'nin - entegre  siddet orani, FLG'lerin katman sayisin1  belirlemek igin
kullanilabilir(Liu ve dig., 2010). Wu ve dig. (2010), yaklasik olarak 0,4 degerine sahip
Ic/l2p entegre siddet oraninin, tek bir katmana karsilik geldigini bir ¢alismalarinda
belirtmislerdir . FLG igin Ig/lop oran1 1,29 olarak hesaplanmistir ve bu deger de
iretilen grafenin birka¢ katmanli (~3 katman) bir morfolojiye sahip oldugunu

gostermektedir (Li ve dig., 2016; Shen ve dig., 2012; Wu ve dig., 2010, 2016).
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Sekil 3.3 : FLG’nin Raman analiz sonuglari (Ekteki grafik, iiretim sirasinda kullanilan
grafit cubuklarina aittir.).

EAD ile iiretilen FLG"n farkli biiyiitmelerindeki SEM gériintiileri, Sekil 3.4(a) ve
(b)'de gosterilmektedir. He-N» atmosferi altinda, yaklasik olarak 50-90 nm ¢ap
araligina sahip oldugundan dolayi, karbon nanopartikiillerinin kiiresel ve biiyiik
kiimelenmis olarak topaklandigi gozlemlenmistir. FLG'nin bu topaklanan morfolojisi,
kullanilan ortam atmosferine ve iiretim kosullara bagl olarak degismektedir (Fronczak
ve Bystrzejewski, 2017; Shen ve dig., 2012; Yu ve dig., 2015; Zhang ve dig., 2019).
Sekil 3.4(c)'deki SEM goriintiisiindeki segilen alanlardan SEM-EDS analizi
uygulanarak elde edilen FLG'nin kimyasal kompozisyonuna ait EDS spektrumu, Sekil
3.4(d)'de verilmistir. Secilen alanlardan gerceklestirilen EDS analizi, FLG'nin ag.
%94,54 C ve ag. %5,46 O bilesimine sahip oldugunu gostermistir (Cizelge 3.1).
Mevcut O miktari, analiz kosullar1 ve iiretildikten sonra depolama sirasinda FLG
yiizeyinde biriken O ile iliskili olabilir. Bununla birlikte, bagka higbir farkli safsizlik

tespit edilmedi.
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Sekil 3.4 : FLG’ye ait (a),(b)farkl1 bliylitmelerdeki SEM goriintiileri; (¢) EDS igin
secilen bolgelerin SEM goriintiisii, (d) (c)’de belirtilen bolgelerin EDS analiz
spektrumu.

Cizelge 3.1 : Sekil 3.4(c)’deki isaretli bolgelerin EDS sonuglart.

Element Miktarlar (ag.

Bolgeler %)
C O
1 95,00 5,00
2 94,61 5,39
3 94,26 5,74
4 94,29 5,71

Sekil 3.5(a) ve (b), EAD ile iiretilen FLG'nin farkli biiytitmelerde aydinlik alan TEM
gorintiilerini gostermektedir. TEM goriintiilerinde kiiresel pargaciklar ve burusuk
grafen morfolojisi olmak iizere, iki yap1 géze ¢arpmaktadir (Wang ve dig., 2020). He-
N2 ortam atmosferinde uygun kosullarda iiretilen grafen i¢in temel yap1 olan kiiresel
parcaciklar, Sekil 3.4(a) ve (b)'de ifade edilen SEM goriintiileriyle uyumludur. Birgok
kiiresel ve burusmus yapilar, Sekil 3.5(a)'da kiimelenmis olarak goriinmektedir.
Ayrica, SEM goriintiilerinde tespit edilemeyen yar1 seffaf burusuk grafen yapilari,
Sekil 3.5(b)'de gorilmiistir. Beyaz oklarla belirtilen bu burusuk grafen yapilari,
topaklanmig olan kiiresel pargaciklara gomiilmiistir. Burusuk seffaf grafen
yiizeylerinden elde edilen HRTEM goriintiileri, Sekil 3.5(c) ve (d)'de farkli
bliyiitmelerde gosterilmektedir. Grafenin birka¢ katmanli olarak {iiretildigi, HRTEM
goriintiilerinde agikga (Qin ve dig., 2016; Wang ve dig., 2019; Wu ve dig., 2016; Yu
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ve dig., 2015). HRTEM goriintiileri boyunca grafen katmanlarinin sayisi, 4 ile 8
katman arasinda degismektedir. Seffaf katmanlardan alinan, Sekil 3.5(c)'nin eki olarak
gosterilen secilmis alan kirinim (SAD) paterni, karbonun bal petegi kafes yapilarinin
varhigimi dogrulayan (002) kirmim noktalarini géstermektedir (Karmakar ve dig.,
2013; Kumar ve dig., 2013; Li ve dig., 2016). Sekil 3.5(d)'deki ek kisim, isaretli alanin
ters hizli Fourier doniisiimii (IFFT) goriintiisiinii ifade etmektedir ve bu da iiretilen
FLG'nin diizelmler aras1 mesafesinin, grafitin diizlemler arasi mesafesinden (doo2
=0,33 nm) daha biiyiik olan yaklasik 0,34 nm oldugunu ortaya ¢ikarmaktadir (Guo ve
dig., 2013).

(a) 5 (b)

(© ) e

vKatmar'i'lavr

_ sXkatman. -

Katmanlar

e
®

¥ 5.001/nm

Sekil 3.5 : FLG’ye ait farkl biiylitmelerdeki (a), (b) Aydinlik alan TEM goriintiisii;
(¢), (d) HRTEM goriintiisii. (Sekil 3.5 (c)’deki ek SAD paternini, (d)’deki ek ise IFFT
goriintlisiinii ifade etmektedir.).

3.2 Baslangi¢ Tozlarinin Karakterizasyonu

Gergeklestirilen tez calismasinda, kompozit ve FDM’lerin iireriminde matris
malzemesi olarak kullanilan aliiminyum (Al), bakir(Cu), ¢inko(Zn), magnezyum(Mg)
ve mangana(Mn) ait baslangi¢c tozlarinin XRD paternleri Sekil 3.6(a)-(e)’de
verilmistir. Al, Cu, Zn, Mg ve Mn elementlerine ait karakteristik pikler, XRD
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paternlerinde goze carpmaktadir ve bu durum tozlarin herhangi bir empiirite fazi

icermeyen, saf hammadde oldugunu gostermektedir.
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Sekil 3.6 : Baslangi¢ tozlarinin XRD paternleri: (a) Al, (b) Cu, (¢) Zn, (d) Mg ve (e)
Mn.

Baslangi¢ tozlarina ait, partikiil boyut dagilimi Sekil 3.7(a)-(¢)’de gosterilmistir.
Unimodal ve diizgiin dagilim gosteren tozlarin ortalama partikiil boyutlari, Cizelge
3.2°de verilmistir. Al tozu 12,3 pm; Cu tozu, 21 pm; Zn tozu 23,6 um; Mg tozu 29,9

um ve Mn tozu 17 pm ortalama partikiil boyutuna sahiptir.
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Sekil 3.7 : Baslangi¢ tozlarinin partikiil boyut dagilimi: (a) Al, (b) Cu, (c) Zn, (d) Mg
ve (e)Mn.

Cizelge 3.2 : Baslangi¢ tozlarinin ortalama partikiil boyutu sonuglari.

Ortalama Partikiil Boyutu

Baslangic tozlan (um)
Al 12,3
Cu 21
Zn 23,6
Mg 29,9
Mn 17

106



Baslangi¢ tozlarina ait, SEM goriintiileri, Sekil 3.8(a)-(e)’de verilmistir. Sekil 3.8
(a)’da Al’in SEM goriintiilerine bakildiginda sekilsiz irili ufakli birgok partikiile sahip
oldugu goriilmektedir. Sekil 3.8(b)’de ifade edilen Cu’lar ise dendritik bir gériiniime
sahiptir. Ayrica, Zn’lerin Sekil 3.8(c)’de gosterilen SEM goriintiilerine bakildiginda,
irili ufakli bir¢ok partikiiliin mevcut oldugu ve bu partikiillerin yiiksek en-boy oranina

sahip oldugu goriilmektedir.

Sekil 3.8 : Baslangi¢ tozlariin SEM goriintiisti (2000X): (a) Al, (b) Cu, (¢) Zn, (d)
Mg ve (e)Mn.

3.3 Mekanik Alasimlanms Tozlarin Karakterizasyonu

3.3.1 Mekanik alasimlama ile elde edilen kompozit tozlarimin partikiil boyutlari

FLG takviyeli (ag. %0, %0,1; %0,3 ve %0,7) Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lerin
tiretiminde kullanilan MA ile elde edilen kompozit tozlarinin, FLG igeriklerine gore
partikiil boyut dagilimi belirlenmistir. Ayrica, partikiil boyut grafiklerinde Dv(10),
Dv(50) ve Dv(90) degerleri ifade edilmistir. Dv(10) degeri, partikiil boyut dagiliminin
%10’unun, Dv(90) ise %90’unun hangi boyutun altinda oldugunu agiklamaktadir.
Dv(50) degeri ise, partikiil dagilimin %50’sinin hangi boyut altinda, diger %50’sinin
de hangi boyut iistiinde oldugunu ifade etmektedir (Baig ve dig., 2018).

FLG takviyeli Al-4,5Cu esasl tozlarin partikiil boyut dagilim grafigi, Sekil 3.9(a)-
(d)’da gosterilmistir. Bimodal olarak hacimsel dagilim gosteren tozlarin, ortalama
partikiil boyutlari, yaklasik olarak, 45-80 pum arasinda degismektedir. FLG igerigi
arttik¢a, partikiil boyutunun genel olarak bir miktar distiigi goriilmektedir.
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Sekil 3.9 : 5 sa MA ile elde edilen (a) Al-4,5Cu; (b) Al-4,5Cu +ag. % 0,1 FLG; (c) Al-
4,5Cu + ag. %0,3 FLG ve (d) Al-4,5Cu + ag. %0,7 FLG tozlarinin partikiil boyut
dagilim grafigi.

FLG takviyeli Al-4,5Cu-1,5Mg esashi tozlarin partikiil boyut dagilim grafigi Sekil
3.10(a)-(d)’da verilmistir. Unimodal olarak hacimsel dagilim gosteren tozlarin,
ortalama partikiil boyutlar1, 20-40 pm arasinda degismektedir. FLG igerigi arttikca,
partikiil boyutlarinda bariz bir sekilde diisiis goriilmektedir.
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Sekil 3.10 : 5 sa MA ile elde edilen (a) Al-4,5Cu-1,5Mg; (b) Al-4,5Cu-1,5Mg +ag. %
0,1 FLG; (c) Al-4,5Cu-1,5Mg + ag. %0,3 FLG ve (d) Al-4,5Cu-1,5Mg + ag. %0,7
FLG tozlarimin partikiil boyut dagilim grafigi.
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FLG takviyeli Al-4,5Cu-1,5Mg-0,5Mn esasli tozlarin partikiil boyut dagilim grafigi
Sekil 3.11(a)-(d)’de verilmistir. Unimodal olarak hacimsel dagilim gosteren tozlarin,
ortalama partikiil boyutlari, 15-35 um arasinda degismektedir. FLG igerigi arttikca,
partikiil boyutlarinda bir miktar diistis gortilmektedir.
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Sekil 3.11 : 5 sa MA ile elde edilen (a) Al-4,5Cu-1,5Mg-0,5Mn; (b) Al-4,5Cu-1,5Mg-
0,5Mn +ag. % 0,1 FLG; (c) Al-4,5Cu-1,5Mg-0,5Mn + ag. %0,3 FLG ve (d) Al-4,5Cu-
1,5Mg-0,5Mn + ag. %0,7 FLG tozlarinin partikiil boyut dagilim grafigi.

FLG takviyeli, Al-6Zn esasli tozlarin partikiil boyut dagilm grafigi Sekil 3.12(a)-
(d)’de verilmistir. Bimodal olarak hacimsel dagilim gosteren numunelerin ortalama
partikiil boyutlar1, 65-140 pm arasinda degismektedir. Ag. %0,3 FLG igerigine kadar
partikiil boyutunda artma goriiliirken, ag. %0,7 FLG igerigiyle partikiil boyutunda bir

diisiis gdzlemlenmistir.
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Sekil 3.12 : 5 sa MA ile elde edilen (a) Al-6Zn; (b) Al-6Zn +ag. % 0,1 FLG; (c) Al-
6Zn + ag. %0,3 FLG ve (d) Al-6Zn + ag. %0,7 FLG tozlarimin partikiil boyut dagilim

grafigi.

FLG takviyeli, Al-6Zn-2Cu esasl tozlarin partikiil boyut dagilim grafigi Sekil 3.13
(@)-(d)’de verilmistir. Unimodal olarak hacimsel dagilim gdsteren numunelerin

ortalama partikiil boyutlar1, 20-35 pm arasinda degismektedir. FLG igerigi arttikca,
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Sekil 3.13 : 5 sa MA ile elde edilen (a) Al-6Zn-2Cu; (b) Al-6Zn-2Cu +ag. % 0,1 FLG;
(c) Al-6Zn-2Cu +ag. %0,3 FLG ve (d) Al-6Zn-2Cu + ag. %0,7 FLG tozlarinin partikiil
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FLG takviyeli, Al-6Zn-2Cu-2Mg esasli tozlarmn partikiil boyut dagilim grafigi Sekil
3.14(a)-(d)’de gosterilmistir. Bimodal ve unimodal olarak hacimsel dagilim gosteren
numunelerin ortalama partikiil boyutlari, 20-90 pm arasinda degismektedir. FLG
igerigi arttikca, partikiil boyutlarinda diistis goriilmektedir.
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Sekil 3.14 : 5 sa MA ile elde edilen (a) Al-6Zn-2Cu-2Mg; (b) Al-6Zn-2Cu-2Mg +ag.
% 0,1 FLG; (c) Al-6Zn-2Cu-2Mg+ ag. %0,3 FLG ve (d) Al-6Zn-2Cu-2Mg + ag. %0,7
FLG tozlariin partikiil boyut dagilim grafigi.

FLG takviyeli Cu esaslhi kompozitlerin iiretilmesinde kullanilmis olan, MA ile elde
edilen FLG takviyeli Cu esasl tozlarm partikiil boyut dagilimlari belirlenmistir. Sekil
3.15 (a)-(d), 5sa MA ile elde edilen FLG takviyeli Cu tozlarinin partikiil boyut dagilim
grafiklerini gostermektedir. Unimodal bir dagilim gosteren tozlarin ortalama partikiil
boyutu 6 ila 7 um arasinda degismektedir. Bununla birlikte, FLG igerigindeki artigin
partikiil boyut dagilimi {izerinde ¢ok etkili olmadig1 goriilmektedir.
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Sekil 3.15 : 5 sa MA ile elde edilen (a) Cu ; (b) Cutag. % 0,1 FLG; (¢) Cut ag. %0,3
FLG ve (d) Cu+ ag. %0,5 FLG tozlarinin partikiil boyut dagilim grafigi.

Sekil 3.16 (a)-(d), 7 sa MA ile elde edilen FLG takviyeli Cu tozlarinin partikiil boyut
dagilim grafiklerini gostermektedir. Tozlarin ortalama partikiil boyutu 6 ila 7 um
arasinda degismekte ve unimodal bir dagilima sahiptir. FLG igerigindeki artisin
partikiil boyut dagilimi {izerinde ¢ok etkili olmadig1 goriilmektedir. Fakat 5 ve 7 sa
MA ile elde edilen FLG takviyeli kompozit tozlarin Dv(90) degerinin FLG igerigi
arttikca arttigi gozlenmistir. Bu durum, FLG'in Cu matris yapisinda topaklanma

egiliminde olabilecegini gosterebilir (Cui ve dig., 2014; Varol ve Canakci, 2015).
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Sekil 3.16 : 7 sa MA ile elde edilen (a) Cu ; (b) Cutag. % 0,1 FLG; (¢) Cut ag. %0,3
FLG ve (d) Cu+ ag. %0,5 FLG tozlariin partikiil boyut dagilim grafigi.

3.3.2 Mekanik alasimlama ile elde edilen kompozit tozlarinin yiizey alam1 (BET)

ol¢iimleri

FLG takviyeli (ag. %0,1 ve %0,7) Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM iiretiminde kullanilmis
olan bazi nanokompozit tozlarinin, sinterleme davranislari igin yiizey alani1 dlgtimleri
(BET) gergeklestirilmistir. Sekil 3.17(a) ve (b), sirasiyla, 5 sa MA ile elde edilen ag.
%0,1 FLG ve ag. %0,7 FLG takviyeli Al-4,5Cu esasli kompozit tozlarimin azot
adsorpsiyon ve desorpsiyon izotermlerini gostermektedir. Grafige bakildiginda her
numunede, adsorpsiyon ve desorpsiyonun farkli yol izlemesi, histeresis halkalarinin
olugmasina sebep vermektedir. Bu durum, mikro gbézenekli bir yap: yaninda ayni

zamanda mezo gozenekler iceren katilar igsaret etmektedir.
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Sekil 3.17 : 5 sa MA ile elde edilen ag. (a) %0,1 ve (b) %0,7 FLG takviyeli Al-4,5Cu
esasli kompozit tozlarinin adsorpsiyon ve desorpsiyon izotermleri.
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Sekil 3.18 (a) ve (b), sirastyla, 5 sa MA ile elde edilen ag.%0,1 FLG ve ag. %0,7 FLG
takviyeli Al-6Zn esasli kompozit tozlarinin azot adsorpsiyon ve desorpsiyon
izotermlerini géstermektedir. Nanokompozit tozlarinda histeresis halkalar1 olusmustur
ve bu tozlarda da mikro gozenekli bir yap1 yaninda ayn1 zamanda mezo gézenekler

igceren katilar da mevcuttur.
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Sekil 3.18 : 5 sa MA ile elde edilen ag. (a) %0,1 ve (b) %0,7 FLG takviyeli Al-6Zn
esasli kompozit tozlarinin adsorpsiyon ve desorpsiyon izotermleri.

Cizelge 3.3’de FLG takviyeli Al-4,5Cu ve Al-6Zn esasli bazi kompozit tozlarina ait
yiizey alan1 sonuglar1 gosterilmistir. MA ile iiretilen kompozit tozlarinin yiizey alanlari
2-5 m?%g arasinda degismektedir. Kompozit tozlarinda mevcut FLG igeriginin
degistirilmesinin, ¢ok yiiksek bir etkisi bulunmamaktadir. Yiiksek enerjili bilyal
ogiitme; birkac m?/g ile 20 m%/g'den fazla genis bir spesifik yiizey alani arahiginda

tozlarin iretilmesine izin vermektedir (Esposito ve dig., 2020).

Cizelge 3.3 : FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli bazi kompozit tozlarinin yiizey
alan1 6l¢timleri.

Numune Yiizey alami (m?/g)
Al-4,5Cu-0,1FLG 3,6883
Al-4,5Cu-0,7FLG 2,0514

Al-6Zn-0,1FLG 3,9021
Al-6Zn-0,7FLG 2,1279

3.3.3 Mekanik alasimlama ile elde edilen kompozit tozlarimin Raman analizi

FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lerin iiretilmesinde kullanilan bazi FLG
takviyeli kompozit tozlarinin; yapisal degisikliklerini belirlemek icin, Raman
spektroskopisi kullanilmistir. Sekil 3.19; 5sa MA ile elde edilen ag. %0,7 FLG
takviyeli Al-4,5Cu esasli kompozit tozunun Raman spektrumunu goéstermektedir.
Sekil 3.3'te gosterilen FLG Raman spektrumu grafigine goére, FLG'nin D, G ve 2D
bantlari, sirasiyla, yaklasik olarak 1336, 1574 ve 2673 cm? olarak konumlanmustir.
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Ag. %0,7 FLG ile takviye edilen Al-4,5Cu esasli kompozit tozlar1 i¢in, bu karakteristik
pikler, sirasiyla, 1352 ve 1615 cm™ olarak D ve G bantlarma karsilik gelmektedir.
Ayrica, FLG’ye ait Raman spektrumunda oldugu gibi 2D bandi gozlemlenmemistir
(Kwon ve dig., 2017). Piklerin siddeti, 5 sa bilyal1 6giitmenin ardindan azalmaktadir.
Bununla birlikte, D ve G bandinin pikleri, ag. %0,7 FLG ile takviye edilen Al-4,5Cu
esasli kompozit tozu i¢in kaymistir. G bandiin konumundaki degisiklikler, grafendeki
gerilimin mevcudiyeti ile iligskilendirilebilir (Mohiuddin ve dig., 2009). MA prosesi
boyunca, dalga sayisi kaymasina neden olarak, grafen gerilmistir (Zhang ve dig.,
2018). Raman spektrumundan elde edilen D band1 ve G bandinin (In/lg) entegre siddet
orani ne kadar yiiksek olursa, grafenin kusurlari da o kadar yiiksek olur (Dasari ve dig.,
2018). Sekil 3.3’te gosterilen grafige gore, FLG nin Ip/lg orant 0,69 iken; ag. %0,7
FLG ile takviye edilen Al-4,5Cu esasli kompozit tozunun Ip/lg orani 0,89 olarak
bulunmustur. 5 sa bilyal1 6giitme sonrasinda, grafen yapisi i¢in kusurlar1 ve azalan
kristalit boyutunu ifade eden Ip/lg orani artmistir (Bastwros ve dig., 2014; Li ve dig.,
2018). Grafenin daha fazla kusurlu olmasina neden olan bilyali 6giitme enerjisi ne
kadar yiiksek olursa, grafenin yapida dagilimi o kadar homojen olmaktadir (Li ve dig.,
2019).
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Sekil 3.19 : 5 sa MA ile elde edilen ag. %0,7 FLG takviyeli Al-4,5Cu esasli kompozit
tozlarmin Raman spektrumlar1 (Ekteki grafik, Sekil 3.3’ten referans alinarak
eklenmistir.).
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Sekil 3.20; 5 sa MA ile elde edilen ag. %0,7 FLG takviyeli Al-6Zn-2Cu-2Mg esasl1
kompozit tozunun Raman spektrumunu gostermektedir. Ag. %0,7 FLG ile takviye
edilen Al-6Zn-2Cu-2Mg esash kompozit tozlari i¢in, bu karakteristik pikler sirasiyla
yaklasik 1314 ve 1609 cm™ olarak D ve G bantlarina karsilik gelmektedir. Ekteki
FLG’ye ait Raman spektrumuna bakildiginda; bu kompozit tozlarinda da 2D bandi
gozlemlenmemistir. Piklerin siddetinin 5 sa bilyal1 6giitmeden sonra azaldigi, bu

grafikte de agikca goriilmektedir.
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Sekil 3.20 : 5 sa MA ile elde edilen ag. %0,7 FLG takviyeli Al-6Zn-2Cu-2Mg esasli
kompozit tozlarinin Raman spektrumlar1 (Ekteki grafik, Sekil 3.3ten referans alinarak
eklenmistir.).

FLG takviyeli Al-Zn esasli kompozitlerin iiretiminde kullanilan bazi kompozit
tozlarinin, 6glitme siirelerine gore yapisal degisikliklerini belirlemek i¢in Raman
spektroskopisi kullanilmustir. Sekil 3.21 (a)-(d), sirasiyla, 0,2,4,8 sa MA ile elde edilen
ag. %2 FLG takviyeli Al-6Zn-2Cu-2Mg esasli kompozit tozlarinin Raman
spektrumunu gostermektedir. %2 FLG takviyeli harmanlanmis kompozit tozlarinda,
FLG’yi ifade eden, D, G ve 2D karakteristik pikleri mevcutken, 2,4 ve 8 sa MA ile
elde edilen kompozit tozlarinda 2D piki olusumu mevcut degildir. Bilyali 6gilitmeyle
birlikte FLG’nin deformasyona ugradigi goriilmektedir. Ayrica, FLG’ye ait ekteki
Raman spektrumuyla karsilastirildiginda, piklerin siddetinin arttig1 ve daha genis bir
goriiniime sahip oldugu tespit edilmistir. FLG’ye ait Raman spekturumuna kiyasla; 0,

2, 4 ve 8 sa MA ile elde edilen kompozit tozlarmin, D ve G bantlarinin konumlarinin
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bir miktar kaydig1 gézlemlenmis ve bu konumlar yaklasik olarak, sirasiyla, 1343 cm™
ve 1597 cm™’de tespit edilmistir. Ayrica, 0,2,4 ve 8 sa MA ile elde edilen kompozit
tozlarmin Ip/lg oranlari, sirasiyla, 1,23; 1,33; 1,37 ve 1,21 olarak bulunmustur. MA
uygulama siiresi arttik¢a, Ip/lg oraninin arttigi gériilmektedir. Fakat 8 sa MA sonrasi
bu oran, diismistiir. Genel olarak, 6giitme siiresi arttik¢a, bilyali dgilitmeye bagl

olarak, grafen kusur derecesinin arttig1 sdylenebilir.
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Sekil 3.21 : (a) 0, (b)2, (c)4 ve (d) 8 sa MA ile elde edilen ag. %2 FLG takviyeli Al-
7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu esasli kompozit tozlarinin Raman spektrumlar1 (Ekteki grafik,
Sekil 3.3’ten referans alinarak eklenmistir.).

FLG takviyeli Cu esasli kompozitlerin iiretiminde kullanilan bazi kompozit tozlarinin,
ogiitme siirelerine gore yapisal degisikliklerini belirlemek i¢in, Raman spektroskopisi
kullanilmistir. Sekil 3.22; 5 ve 7 sa MA ile elde edilen ag. %0,5 FLG takviyeli Cu
esaslt kompozit tozlarinin Raman spektrumlarini géstermektedir. Grafikte goriildiigii
gibi; D ve G bantlar1, kompozit tozlar i¢in, sirastyla, yaklasik 1307 cm™ ve 1600 cm"
Yde konumlanmustir. Ancak FLG'ye ait ekteki grafige baktigimizda, bu kompozit
tozlar i¢in Raman spektrumunda pik siddetinin azaldigin1 ve dalga sayis1 kaymasinin
oldugunu soyleyebiliriz. FLG'ye kiyasla, bantlarin konumlarindaki degisiklik, bilyali
ogiitme sirasinda grafenin maruz kaldig: gerilimden kaynaklandigi, FLG takviyeli Cu
esaslt kompozit tozlar igin de sOyleyebiliriz (Borand ve Uzunsoy, 2022). Ayrica,
FLG’ye ait Raman grafigi ile karsilastirildiginda; bilyali 6giitme sonrast1 Raman
spektrumunda 2D bandi burada da gézlemlenmemistir. D bandinin yogunlugunun G

bandindan daha yiiksek olmasi, bilyali 6giitme sonrasi grafen yapisinin zarar gérmesi
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ile ilgili olabilir(Kwon ve dig., 2017). Sekil 3.22'e gore; kompozit tozlarnin Ip/le
oranlar1 5 saat ve 7 sa 0gilitme siiresi i¢in, sirasiyla, 2,33 ve 2,44 olarak elde edilmistir.
Ogiitme siiresi arttik¢a grafenin kusur derecesinin de arttig1 diisiiniilmektedir (Yue ve
dig., 2017). Boylece yiiksek enerjili bilyal1 6giitme ile birlikte artan grafen kusurunun,

daha homojen bir dagilim saglayabilecegini burada da belirtebiliriz.
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Sekil 3.22 : 5 ve 7 sa MA ile elde edilen ag. %0,5 FLG takviyeli Cu esasli kompozit
tozlariin Raman spektrumlar1 (Ekteki grafik, Sekil 3.3’ten referans alinarak
eklenmistir.).

3.3.4 Mekanik alasimlama ile elde edilen alasim ve FLG takviyeli kompozit

tozlarimin XRD analizi

FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lerin iiretilmesinde kullanilacak olan
tozlarin MA sonrasi faz yapilarinin incelenmesi i¢in, XRD analizi uygulanmigstir. Sekil
3.23(a)-(d); 5 sa MA ile elde edilen FLG (ag. %0, %0,1; %0,3 ve %0,7) takviyeli
kompozit tozlarinin XRD paternlerini gostermektedir. Sekil 3.23(a)-(d)’de verilen
XRD paternlerinde; Al (Bravais kafes: YMK kubik, a=b=c=0,405 nm) ve Cu (Bravais
kafes: YMK a=b=c=3,62 nm) fazlar tespit edilmistir. Al ve Cu arasinda herhangi bir
intermetalik faz olusumu tespit edilmemistir. Ayrica, MA tozlarin yapisinda; dgiitme
ortaminin asinmasindan kaynaklanan Fe veya oksidasyon sonucu olusabilecek
herhangi bir empiiriteye XRD paternlerinde rastlanmadigi goriilmektedir. Ayrica, FLG
takviyeli kompozit tozlarinda grafene ait bir pikin gézlemlenmemesi, FLG'nin matris
yapisinda homojen bir sekilde dagilmis olduguna ithaf edilebilir (Bastwros ve dig.,
2014; Ju ve dig., 2017).
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Sekil 3.23 : 5 sa MA ile elde edilen FLG takviyeli Al-4,5Cu esasli kompozit tozlarinin
XRD paternleri: Ag. (a) %0, (b) %0,1, (c) %0,3 (d) %0,7.

Sekil 3.24(a)-(d), 5 sa MA ile elde edilen FLG (ag. %0, %0,1; %0,3 ve %0,7) takviyeli
Al-4,5Cu-1,5Mg esasli kompozit tozlarinin XRD paternlerini gostermektedir. Sekil
3.24(a)-(d)’de verilen XRD paternlerinde; Al (Bravais kafes: YMK Kkubik,
a=b=c=0,405 nm), Cu (Bravais kafes: YMK a=b=c=3,62 nm) ve Mg (Bravais kafes:
primitif hegzagonal, a=b=0,322 nm, ¢=0,523 nm) fazlari tespit edilmistir. Herhangi bir

intermetalik faz olusumuna rastlanmamastir.
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Sekil 3.24 : 5 sa MA ile elde edilen FLG takviyeli Al-4,5Cu-1,5Mg esasli kompozit
tozlarinin XRD paternleri: Ag. (a) %0, (b) %0,1, (c) %0,3 (d) %0,7.

Sekil 3.25 (a)-(d); 5 sa MA ile elde edilen FLG (ag. %0, %0,1; %0,3 ve %0,7) takviyeli
Al-4,5Cu-1,5Mg-0,5Mn esasli kompozit tozlarinin XRD paternlerini géstermektedir.
Sekil 3.25(a)-(d)’de verilen XRD paternlerinde; Al (Bravais kafes: YMK,
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a=b=c=0,405 nm), Cu (Bravais kafes: YMK a=b=c=3,62 nm) ve Mg (Bravais kafes:
primitif hegzagonal, a=b=0,322 nm, ¢=0,523 nm) fazlar1 tespit edilmistir. Mn fazinin
XRD cihazinin saptama limiti altinda kalan diisiik miktar1 (ag. %0,5) nedeniyle

belirlenemedigi diistiniilmektedir. Ayrica, herhangi bir intermetalik faz olusumuna

rastlanmadi@1 goriilmektedir.
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Sekil 3.25 : 5 sa MA ile elde edilen FLG takviyeli Al-4,5Cu-1,5Mg-0,5Mn esash
kompozit tozlarinin XRD paternleri: Ag. (a) %0, (b) %0,1, (¢) %0,3 (d) %0,7.

Sekil 3.26 (a)-(d), 5 sa MA ile elde edilen FLG (ag. %0, %0,1; %0,3 ve %0,7) takviyeli
Al-6Zn esasli kompozit tozlarinin XRD paternlerini gostermektedir. Sekil 3.26 (a)-
(d)’de verilen XRD paternlerinde; Al (Bravais kafes: YMK, a=b=c=0,405 nm) ve Zn
(Bravais kafes: primitif hegzagonal, a=b=0,266 nm, ¢=0,494 nm YMK a=b=c=3,62

nm) fazlarn belirlenmistir. Herhangi bir empiirite veya intermetalik bilesige

rastlanmamuistir.
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Sekil 3.26 : 5 sa MA ile elde edilen FLG takviyeli Al-6Zn esasli kompozit tozlarinin
XRD paternleri: Ag. (a) %0, (b) %0,1, (c) %0,3 (d) %0,7.

Sekil 3.27 (a)-(d); 5 sa MA ile elde edilen FLG (ag. %0, %0,1; %0,3 ve %0,7) takviyeli
Al-6Zn-2Cu esasli kompozit tozlarinin XRD paternlerini géstermektedir. Sekil 3.27
(a)-(d)’de verilen XRD paternlerinde; Al (Bravais kafes: YMK, a=b=c=0,405 nm),
Zn (Bravais kafes: primitif hegzagonal, a=b=0,266 nm, ¢=0,494 nm) ve Cu (Bravais
kafes: YMK, a=b=c=3,62 nm) fazlari tespit edilmistir. Kompozit tozlarinda herhangi

bir intermetalik bilesik veya empiirite goriilmemistir.
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Sekil 3.27 : 5 sa MA ile elde edilen FLG takviyeli Al-6Zn-2Cu esasli kompozit
tozlarinin XRD paternleri: Ag. (a) %0, (b) %0,1, (c) %0,3 (d) %0,7.
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Sekil 3.28(a)-(d); 5 sa MA ile elde edilen FLG (ag. %0, %0,1; %0,3 ve %0,7) takviyeli
Al-6Zn-2Cu-2Mg esasli kompozit tozlarinin XRD paternlerini gostermektedir. Sekil
3.28(a)-(d)’de verilen XRD paternlerinde; Al (Bravais kafes: YMK, a=b=c=0,405
nm), Zn (Bravais kafes: primitif hegzagonal, a=b=0,266 nm, ¢=0,494 nm), Cu (Bravais
kafes: YMK, a=b=c=3,62 nm) ve Mg (Bravais kafes: primitif hegzagonal, a=b=0,322
nm, ¢=0,523 nm) fazlar1 belirlenmistir. Kompozit tozlarinda herhangi bir intermetalik

bilesik ve empiiritiye rastlanmadig1 goriilmiistiir.
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Sekil 3.28 : 5 sa MA ile elde edilen FLG takviyeli Al-6Zn-2Cu-2Mg esasli kompozit
tozlarinin XRD paternleri: Ag. (a) %0, (b) %0,1, (c) %0,3 (d) %0,7.
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Al-Zn alasim ve FLG takviyeli Al-Zn esasli kompozitlerin iiretilmesinde kullanilmig
olan harmanlanmis ve MA ile elde edilen Al-7,5Zn alasimi ve ag. %0,5; %1 ve %2
FLG takviyeli Al-7,5Zn esasli kompozit tozlarinin faz yapilarinin incelenmesi igin,
XRD analizi uygulanmistir. Elde edilen XRD paternleri, sirasiyla, Sekil 3.29, Sekil
3.30, Sekil 3.31 ve Sekil 3.32’de gosterilmistir. AlZn-0sa, AlZn-2sa, AlZn-4sa ve
AlZn-8sa tozlarmin sirasiyla Sekil 3.29(a)-(d)’de verilen XRD paternlerinde, Al
(Bravais kafes: YMK, a=b=c=0,405 nm) ve Zn (Bravais kafes: primitif hegzagonal,
a=b=0,266 nm, ¢=0,494 nm) fazlar1 belirlenmistir. Al ve Zn arasinda herhangi bir
intermetalik faz olusumu tespit edilmemistir. Ayrica, MA tozlarin yapisinda; 6glitme
ortammnin asinmasindan kaynaklanan Fe veya oksidasyon sonucu olusabilecek
herhangi bir empiiriteye XRD paternlerinde rastlanmadigi goriilmektedir. Sekil
3.29(a)-(d)’de verilen grafige gore, artan MA siiresi ile birlikte piklerin siddetlerinin

azalarak pik genisliklerinin arttig1 gézlenmektedir. MA sirasinda partikiil boyutunun
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azalmasi ve partikiillerin deformasyonu nedeniyle XRD piklerinde bu degisimler
gozlenmistir (Suryanarayana, 2011). Ayrica, Sekil 3.29(d) incelendiginde, 8 sa MA
ardindan XRD paterninde Zn piklerine rastlanilmadig goriilmektedir. Bu durum, 8 sa

MA ardindan pik siddetlerinin 6nemli dl¢iide diismesinden kaynaklanmaktadir.
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Sekil 3.29 : Al-7,5Zn tozlarimin MA siiresine bagli olarak XRD paternleri: (a) 0 sa, (b)
2 sa, (c) 4 save (d) 8 sa.

Ag. %0,5 FLG takviyeli Al-7,5Zn esasli kompozit tozlarinin MA siiresine gére XRD
paternleri Sekil 3.30(a)-(d)’de verilmistir. Kompozit tozlarinin XRD analizlerinde, Al
ve Zn fazlan tespit edilmistir. Herhangi bir intermetalik faz olusumuna veya
empiiriteye rastlanmamistir. Ayni sekilde, ag. %1 ve %2 FLG takviyeli Al-7,5Zn esash
kompozit tozlarinin XRD paternleri, sirasiyla, Sekil 3.31(a)-(d) ve Sekil 3.32(a)-(d)’de
verilmistir. Al ve Zn fazlari, bu kompozit tozlarinda da belirlenmistir. Ayrica, XRD
paternlerinde 4 ve 8 sa gibi uzun 6giitme siirelerinde ve ag. %2 gibi yiiksek grafen
miktarlarinda dahi Al4C3 olusumunun goriilmemesi, MA sirasinda matris ve karbon
esaslt takviye malzemesi arasinda herhangi bir kimyasal reaksiyon meydana
gelmedigini gostermektedir. Bu durum, MA sirasinda grafen fazinin stabiletisini

korudugunu gostermektedir.
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Sekil 3.30 : Ag. %0,5 FLG takviyeli Al-7,5Zn tozlarinin MA siiresine bagli olarak
XRD paternleri: (a) 0 sa, (b) 2 sa, (c) 4 sa ve (d) 8 sa.
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Sekil 3.31 : Ag. %1 FLG takviyeli Al-7,5Zn tozlarinin MA siiresine bagli olarak XRD
paternleri: (a) 0 sa, (b) 2 sa, (c) 4 sa ve (d) 8 sa.

124



¢ Al ¢« Zn

Siddet (a.u.)
P

(b) : . e 4 s
(2) A A A
20 3I0 4I0 5I0 BIO 7"0 8I0 90

20 (Derece)

Sekil 3.32 : Ag. %2 FLG takviyeli Al-7,5Zn tozlarinin MA siiresine bagli olarak XRD
paternleri: (a) O sa, (b) 2 sa, (c) 4 sa ve (d) 8 sa.

Al-7,5Zn-2,5Mg alasimi ve ag. %0,5; %1 ve %2 FLG takviyeli Al-7,5Zn-2,5Mg esasl
kompozit tozlarinin harmanlanmis ve MA uygulandiktan sonrasi; faz yapilarinin
incelenmesi i¢in XRD analizleri uygulanmistir. Elde edilen XRD paternleri, sirasiyla,
Sekil 3.33, Sekil 3.34, Sekil 3.35 ve Sekil 3.36’de gosterilmistir. AlZnMg-0sa,
AlZnMg-2sa, AlZnMg-4sa ve AlZnMg-8sa tozlarinin, sirastyla, Sekil 3.33 (a)-(d)’de
verilen XRD paternlerinde, Al (Bravais kafes: YMK, a=b=c=0,405 nm), Zn (Bravais
kafes: primitif hegzagonal, a=b=0,266 nm, c=0,494 nm) ve Mg (Bravais kafes: primitif
hegzagonal, a=b=0,322 nm, ¢=0,523 nm) fazlar1 belirlenmistir. Al, Zn ve Mg arasinda
herhangi bir intermetalik faz olusumuna rastlanmamustir. Ayrica, MA sonrasi tozlarin
yapisinda ¢giitme ortaminin aginmasindan kaynaklanan Fe veya oksidasyon sonucu
olusabilecek herhangi bir empiiriteye rastlanmamistir. MA siiresi ile birlikte piklerin
siddetlerinin azaldigi ve pik genisliklerinin arttigt bu kompozit tozlarinda da
gozlenmektedir. MA sirasinda partikiil boyutunun azalmasi ve partikiillerin
deformasyonu nedeniyle XRD piklerinde bu degisimlerin meydana geldigi
bilinmektedir. Ayrica, Sekil 3.33(d) incelendiginde 8 sa MA ardindan Zn ve Mg
fazinin XRD paterninde dedekte edilmedigi goriilmektedir. Bu durum, 8 sa MA

ardindan pik siddetlerinin nispeten 6nemli 6l¢lide diismesinden kaynaklanmaktadir.
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Sekil 3.33 : Al-7,5Zn-2,5Mg tozlarinin MA siiresine bagli olarak XRD paternleri: (a)
0 sa, (b) 2 sa, (c) 4 sa ve (d) 8 sa.

Ag. %0,5; %1 ve %2 FLG takviyeli Al-7,5Zn-2,5Mg esasli kompozit tozlarinin MA
stiresine gére XRD paternleri, sirasiyla, Sekil 3.34(a)-(d), Sekil 3.35 (a)-(d) ve Sekil
3.36(a)-(d)’de verilmistir. Kompozit tozlarinin XRD analizlerinde; Al, Zn ve Mg
fazlan tespit edilmistir. Herhangi bir intermetalik faz olusumuna, karbiir bilesigine

veya empiiriteye rastlanmamaistir.
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Sekil 3.34 : Ag. %0,5 FLG takviyeli Al-7,5Zn-2,5Mg tozlarinin MA siiresine bagl
olarak XRD paternleri: (a) 0 sa, (b) 2 sa, (c) 4 sa ve (d) 8 sa.
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Sekil 3.35 : Ag. %1 FLG takviyeli Al-7,5Zn-2,5Mg tozlariin MA siiresine bagli

olarak XRD paternleri: (a) 0 sa, (b) 2 sa, (c) 4 sa ve (d) 8 sa.
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Sekil 3.36 : Ag. %2 FLG takviyeli Al-7,5Zn-2,5Mg tozlarinin MA siiresine bagli

olarak XRD paternleri: (a) 0 sa, (b) 2 sa, (c) 4 sa ve (d) 8 sa.

Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu alasimi ve ag. %0,5; %1 ve %2 FLG takviyeli Al-7,5Zn-

2,5Mg-1,8Cu esasli kompozit tozlarinin harmanlanmis ve MA uygulandiktan sonrast;

faz yapilarinin incelenmesi i¢in XRD analizleri uygulanmistir. Elde edilen XRD
paternleri, sirasiyla, Sekil 3.37, Sekil 3.38, Sekil 3.39 ve Sekil 3.40°da verilmistir.
AlZnMgCu-0sa, AlZnMgCu-2sa, AlZnMgCu-4sa ve AlZnMgCu-8sa tozlarinin,
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sirasiyla, Sekil 3.37(a)-(d)’de verilen XRD paternlerinde, Al (Bravais kafes: YMK,
a=b=c=0,405 nm), Zn (Bravais kafes: primitif hegzagonal, a=b=0,266 nm, ¢=0,494
nm), Mg (Bravais kafes: primitif hegzagonal, a=b=0,322 nm, ¢=0,523 nm) ve Cu
(Bravais kafes: YMK, a=b=c=0,361 nm) fazlar1 belirlenmistir. Al, Zn, Mg ve Cu
arasinda herhangi bir intermetalik faz olusumuna rastlanmamistir. MA ile iiretilen
tozlarin yapisinda 6glitme ortamindan kaynaklanan Fe veya oksidasyon sonucu
olusabilecek herhangi bir empiirite XRD analizinde goriilmemistir. Ayrica, MA Ssiiresi
ile birlikte piklerin siddetlerinin azaldig1 ve pik genisliklerinin arttig1 bu toz serisi igin
de gozlenmistir. Sekil 3.37(c) ve (d) incelendiginde 4 sa ve 8 sa MA ardindan Mg ve
Cu fazinin XRD paterninde dedekte edilmedigi goriilmektedir. Bu durum, 4 ve 8 sa

MA sonrasi pik siddetlerinin nispeten diismesinden kaynaklanmaktadir.
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Sekil 3.37 : Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu tozlarinin MA siiresine bagli olarak XRD
paternleri: (a) 0 sa, (b) 2 sa, (c) 4 sa ve (d) 8 sa.

Ag. %0,5; %1 ve %2 FLG takviyeli Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu esasli kompozit tozlarinin
MA siiresine gore XRD paternleri, sirastyla, Sekil 3.38(a)-(d), Sekil 3.39 (a)-(d) ve
Sekil 3.40(a)-(d)’da verilmistir. Kompozit tozlarinin XRD analizlerinde; Al, Zn, Mg
ve Cu fazlan tespit edilmistir. Herhangi bir intermetalik faz olusumuna veya
empiiriteye rastlanmamistir. Ayrica, XRD paternlerinde 4 ve 8 sa gibi uzun 6glitme
stirelerinde herhangi bir karbiir olusumu ya da fazlar arasinda herhangi bir kimyasal

reaksiyon goriilmemistir.
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Sekil 3.38 : Ag. %0,5 FLG takviyeli Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu tozlarmin MA siiresine
bagli olarak XRD paternleri: (a) 0 sa, (b) 2 sa, (c) 4 sa ve (d) 8 sa.
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Sekil 3.39 : Ag. %1 FLG takviyeli Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu tozlarinin MA siiresine
bagli olarak XRD paternleri: (a) 0 sa, (b) 2 sa, (c) 4 sa ve (d) 8 sa.
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Sekil 3.40 : Ag. %2 FLG takviyeli Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu tozlarinin MA siiresine
bagli olarak XRD paternleri: (a) 0 sa, (b) 2 sa, (c) 4 sa ve (d) 8 sa.

Takviyesiz Cu ve ag. %0,5 FLG takviyeli Cu esasli kompozit tozlarinin 5 sa ve 7 sa
MA sonrast; faz yapilarinin incelenmesi i¢in XRD analizleri uygulanmigtir. Sekil 3.41
(@), (b) ve (c), sirastyla, takviyesiz Cu ve 5 sa ile 7 sa MA ile elde edilen ag. %0,5 FLG
takviyeli Cu esasli kompozit tozlarmin XRD paternlerini gostermektedir. XRD
paternlerinde, Cu (Bravais kafes: YMK, a=b=c=0,361 nm) fazina ait pikler tespit
edilmistir. FLG/Cu kompozitleri diisiik miktarda FLG (ag. %0,5) igerdiginden ve C
metal atomlarma kiyasla kii¢lik sagilma uzunluguna sahip oldugundan, grafit veya
grafen igin gozlemlenen bir pik yoktur (Stein ve dig., 2012). Ayrica, herhangi bir

empiirite tespit edilmemistir.
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Sekil 3.41 : Takviyesiz Cu (a) ve ag. %0,5 FLG takviyeli Cu esasli kompozitlerin (b)
5 ve (c) 7 sa MA siiresine bagl olarak XRD paternleri.

3.3.5 Mekanik alasimlama ile elde edilen kompozit tozlarimn DSC analizi

FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lerin iiretilmesinde kullanilan MA ile elde
edilen tozlarin, sinterleme davranislarini ve herhangi bir reaksiyon olup olmadigini
incelemek icin tozlara DSC analizi gerceklestirilmistir. DSC analiz sonuglarina gore,
alasim ile FLG takviyeli kompozit tozlar: sadece ergime piki gostermekte ve herhangi
farkli bir reaksiyon olusumu goriilmemektedir. Sekil 3.42; 5 sa MA ile elde edilen
takviyesiz ve ag. %0,7 FLG takviyeli Al-4,5Cu esasli kompozit tozlarinin DSC
grafigini gostermektedir. Her iki numune i¢in endotermik karakterde pik olusumu
gozlemlenirken; bunun disinda farkli bir faz donilislimiiniin mevcut olmadig
goriilmistiir. Ag. %0,7 FLG takviyesi, Al-4,5Cu alagimina gore ergime pik sicakligini
yaklagik 2°C distirmiistiir. Al-4,5Cu esasli tozlarin ergime pik genisligi ise, Al esash

tozlara gore daha genis bir sekilde goriinmektedir (EK C; Sekil C.3).
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——Al-4,5Cu + ag. %0,7FLG
——AIl4,5Cu

Is1 Akisi (a.u.)

] L 1 T L 1
100 200 300 400 500 600 700
Sicaklik (°C)

Sekil 3.42 : 5 sa MA ile elde edilen takviyesiz ve ag. %0,7 FLG takviyeli Al-4,5Cu
esaslt tozlarin DSC egrileri.

Sekil 3.43; 5 sa MA ile elde edilen takviyesiz ve ag. %0,7 FLG takviyeli Al-4,5Cu-
1,5Mg esasli kompozit tozlarinin DSC grafigini gostermektedir. Endotermik karaktere
sahip ergime piki disinda, farkli bir pik olusumu mevcut degildir. Al-4,5Cu esash
tozlarda oldugu gibi, FLG takviyesinin ergime pik sicakligini yaklasik olarak 2°C

diistirdligii goriilmektedir.

—— Al-4,5Cu-1,5Mg
—— Al-4,5Cu-1,5Mg + ag. %0,7FLG

Is1 Akisi (a.u.)

100 200 300 400 500 600 700
Sicaklik (°C)

Sekil 3.43 : 5 sa MA ile elde edilen takviyesiz ve ag. %0,7 FLG igerigine sahip Al-
4,5Cu-1,5Mg esash tozlarin DSC egrileri.
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Sekil 3.44; 5 sa MA ile elde edilen takviyesiz ve ag. %0,7 FLG takviyeli Al-4,5Cu-
1,5Mg-0,5Mn esasli kompozit tozlarinin DSC grafigini gostermektedir. Endotermik
karakter gosteren pik disinda herhangi bir olusum reaksiyonu bu alagim tozlarinda da
mevcut olmadigi gozlemlenmistir. FLG takviyesinin, ergime sicakligini yaklasik
olarak 1°C olarak dusiirdiigii goriilmektedir. Diger alasim tozlarinda oldugu gibi

burada da daha yaygin olusum gosteren bir pikin varligi tespit edilmistir.

—— Al-4,5Cu-1,5Mg-0,5Mn
— Al-4,5Cu-1,5Mg-0,5Mn+ag. %0,7FLG

Is1 Akisi (a.u.)

1 Ll 1 T L] T
100 200 300 400 500 600 700
Sicaklik (°C)

Sekil 3.44 : 5 sa MA ile elde edilen takviyesiz ve ag. %0,7 FLG takviyeli Al-4,5Cu-
1,5Mg-0,5Mn esasl1 tozlarin DSC egrileri.

Sekil 3.45; 5 sa MA ile elde edilen takviyesiz ve ag. %0,7 FLG takviyeli Al-6Zn esasli
kompozit tozlarinin DSC grafigini gostermektedir. Bu grafige ait pikler, endotermik
karakterde ergime pikidir. Bunun disinda herhangi bir pik olusumu goriilmemistir.
FLG igerigi ile birlikte, Al-6Zn esasli kompozit tozunun ergime pik sicakliginin
yaklagik 3°C artmis oldugu goriilmektedir. Al esasli tozlara kiyasla, Al-6Zn esasl bu
kompozit tozlarinin da ergime sicaklik piki daha disiik goriilmektedir (EK C; Sekil
C.3). Birinci alasim elementi olarak kullanilan Cu gibi, bu serideki birinci alagim
elementi olan Zn’nin da ergime sicakligini diislirdiigii tespit edilmistir. Bununla
birlikte, Al-4,5Cu alasim serisinden farkli olarak, Al-6Zn alagim serisindeki ergime

sicaklik pikinin yiiksek oldugunu sdyleyebiliriz.
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— Al-6Zn
—— Al-6Zn+ag. %0,7FLG /

653°C

Is1 Akisi (a.u.)

656°C
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Sekil 3.45 : 5 sa MA ile elde edilen takviyesiz ve ag. %0,7 FLG takviyeli Al-6Zn esash
tozlarm DSC egrileri.

Sekil 3.46; 5 sa MA ile elde edilen takviyesiz ve ag. %0,7 FLG takviyeli Al-6Zn-2Cu
esaslt kompozit tozlarinin DSC grafigini gostermektedir. Endotermik karaktere sahip
olan pikler, Al-6Zn-2Cu esasli kompozit tozlarinin ergime sicakligini gostermektedir.
Bunun diginda herhangi bir pik olusumu goze ¢arpmamaktadir. FLG igerigiyle birlikte,
Al-6Zn-2Cu esasli kompozitlerde ergime sicakligi yaklasik 3°C bir artig gostermistir.
Al tozlarina kiyasla, bu piklerin de daha genis oldugu goriilmektedir. Ikinci alasim
elementi olarak Cu’un eklenmesiyle birlikte Al-6Zn esasl tozlara oranla ergime

sicakliginda bir miktar diisiis de géze carpmaktadir.
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— Al-6Zn-2Cu
—— Al-6Zn-2Cu+ag. %0,7FLG

Is1 Akisi (a.u.)

100 200 300 400 500 600 700
Sicaklik (°C)

Sekil 3.46 : 5 sa MA ile elde edilen takviyesiz ve ag. %0,7 FLG takviyeli Al-6Zn-2Cu
esaslt tozlarin DSC egrileri.

Sekil 3.47; 5 sa MA ile elde edilen takviyesiz ve ag. %0,7 FLG takviyeli Al-6Zn-2Cu-
2Mg esasli kompozit tozlarinin DSC grafigini gostermektedir. Her iki pikte de
endotermik karakterde ergime sicaklik piki goriilmektedir. FLG igeriginin

eklenmesiyle birlikte bir miktar ergime sicakliginin diistiigii tespit edilmistir.

—— Al-6Zn-2Cu-2Mg
—— Al-6Zn-2Cu-2Mg+ag. %0,7FLG

646°C

Is1 Akigi (a.u.)

647°C

1 I ] I 1 I
100 200 300 400 500 600 700
Sicaklik (°C)

Sekil 3.47 : 5 sa MA ile elde edilen takviyesiz ve ag. %0,7 FLG takviyeli Al-6Zn-
2Cu-2Mg esasli tozlarin DSC egrileri.
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Al-Zn alagim ve FLG takviyeli Al-Zn esasli kompozitlerin tiretilmesinde kullanilan,
harmanlanarak ve MA ile elde edilen Al-Zn alasim ve FLG takviyeli Al-Zn esash
kompozit tozlarmin sinterleme davramislarini ve herhangi bir reaksiyon olup
olmadigini incelemek i¢in, bu tozlara DSC analizi gergeklestirilmistir. Harmanlanmis
Al-7,5Zn ve 8 sa MA ile elde edilen Al-7,5Zn alasim tozlarinin Sekil 3.48’de verilen
DSC egrilerinde, sirasiyla, 652°C ve 653°C’de maksimum sicaklik noktasina sahip
endotermik pikler belirlenmistir. Bununla birlikte, 8 sa MA ile elde edilen ag. %2 FLG
takviyeli Al-7,5Zn kompozit tozlari igin ise bu sicakligin bir miktar diistiigii ve 647°C
olarak olguildiigi grafikte agikca goriilmektedir. Buna gore, FLG takviyesinin, ergime

sicakligini bu alagim serisi i¢in bir miktar diislirdiigii soylenebilir.

—— Al-7,5Zn As-blended
—— Al-7,5Zn 8 sa
—— Al-7,5Zn+ ag. %2FLG 8 sa

Is1 Akisi (a.u.)

I I I I I I
100 200 300 400 500 600 700
Sicaklik (°C)

Sekil 3.48 : 0 ve 8 sa MA ile elde edilen takviyesiz ve ag. %2 FLG takviyeli Al-7,5Zn
tozlarinin DSC egrileri.

Harmanlanmis Al-7,5Zn-2,5Mg ve 2 sa MA ile elde edilen Al-7,5Zn-2,5Mg tozlariin
Sekil 3.49°da verilen DSC egrilerinde, sirasiyla 637°C ve 647°C maksimum sicaklik
noktasina sahip endotermik pikler belirlenmistir. Ayrica, 2 sa MA ile elde edilen ag.
%2FLG takviyeli Al-7,5Zn-2,5Mg kompozit tozlar igin ise bu sicakligin bir miktar
diistiigi ve 640°C olarak olgildigl agik¢a goriilmektedir. Buna goére, FLG
takviyesinin ergime sicakligini bu alasim serisinde de bir miktar diistirdigi

sOylenebilir.

136



——AI-7,5Z2n-2,5Mg As-blended
——AI-7,5Zn-2,5Mg 2 sa
—— Al-7,5Zn-2,5Mg+ag. %2FLG 2 sa

Is1 Akigi (a.u.)

1 1 1 1 1 1
100 200 300 400 500 600
Sicaklik (°C)

Sekil 3.49 : 0ve 2 sa MA ile elde edilen takviyesiz ve ag. %2 FLG takviyeli Al-7,5Zn-
2,5Mg tozlarinin DSC egrileri.

Harmanlanmis Al-7,5Zn-2,5Mg ve 8 sa MA ile elde edilen Al-7,5Zn-2,5Mg tozlarinin
Sekil 3.50’de verilen DSC egrilerinde, sirastyla, 639°C ve 641°C maksimum sicaklik
noktasina sahip endotermik pikler belirlenmistir. Ayrica, 8 sa MA ile elde edilen ag.
%2 FLG takviyeli Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu esasli kompozit tozlar1 igin ise, bu
sicakligin MA tozlarda bir miktar diistiigii ve 628°C olarak olgiildiigii acikg¢a

goriilmektedir.
—— AIl-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu As-blended
——AI-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu 8 sa
—— Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu+ag. %2FLG 8 sa
3
Lok
&
=
< 641°C
&
//—\_’63?/
628°C
100 200 300 400 500 600

Sicaklik (°C)

Sekil 3.50 : 0 ve 8 sa MA ile elde edilen takviyesiz ve ag. %2 FLG takviyeli Al-7,5Zn-
2,5Mg-1,8Cu tozlarinin DSC egrileri.
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DSC analizi gergeklestirilen kompozit tozlari igerisinden; takviyesiz tozlar ve FLG
takviyeli kompozit tozlar se¢ilmistir. Boylece, FLG igeriginin; kompozit tozlarinin
termal 6zelliklerini etkileyip etkilemedigi incelenmistir. DSC analizi gerceklestirilen
bu kompozit tozlar1 genel olarak degerlendirildiginde; FLG igeriginin alasim
tozlarinda 6nemli Olciide bir degisiklik teskil etmedigi goriilmiistiir. Mevcut literatiir
degerlendirildiginde, karbon esasli takviye malzemeler i¢in DSC analizi
gerceklestirilen ¢alismalar incelendiginde, takviye igerigindeki C’nin Al ile reaksiyona
girmesi sonucu olusan karbiir yapilart arastirilmistir. Deng ve dig. (2007b),
gerceklestirdikleri bir calismada, ag.%5 KNT takviyeli A12024 kompozit tozuna farkli
1sitma hizlarinda DSC analizi uygulamiglardir. Endotermik karakter gosteren piklerin
yaninda, ayrica ekzotermik pik de gozlemlenmistir. AI’un KNT ile reaksiyona girmesi
sonucu AlsCs fazinin olusacagindan dolayi, ekzotermik karakterde olan pikin bu
reaksiyonla meydana gelebilecegini tespit etmislerdir. Bununla birlikte, Deng ve dig.
(2007a) baska bir calismada da; ag. %5 KNT takviyeli Al2024 tozu igin
gerceklestirdikleri DSC analizinde ayni sekilde endotermik karakterdeki ergime
pikinin yaninda 656,3°C — 699,6°C arasinda ekzotermik bir karakterde bir pik
olusumuna rastlamiglardir. Bu ekzotermik pikin de Al4Cz fazinin olusumundan
kaynakli oldugunu diistinmiislerdir. Bartolucci ve dig. (2011) ise, MA ile iiretilmis ag.
%0,1 grafen katkil1 bir Al toz numunesi icin gerceklestirdikleri DSC analizinde (700°C
sicakliga kadar), AlsCs olusumu gozlemlemediklerini belirtmislerdir. Takviye edilen

grafen igeriginin diislikliigiiniin, bu durumu etkiledikleri diistiniilmektedir.

Buna bagl olarak, analizi gergeklestirilen FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esash
kompozit tozlar1 igin, ergime piki disinda DSC analizlerinde herhangi bir pik olusumu
gozlemlenmemistir. Bu durum, ayn1 zamanda, FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esashi
kompozit tozlarinda, herhangi bir farkli faza rastlanmadigr tespit edilen XRD analiz

sonuglartyla da uyumlu oldugunu gostermektedir.

3.3.6 Mekanik alasimlama ile elde edilen kompozit tozlarimn SEM analizi

FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lerin iiretilmesinde kullanilan, MA ile elde
edilen kompozit tozlarm; yapi icerisinde dagilimi ve kimyasal bilesimlerinin

belirlenmesi i¢in SEM ve SEM-EDS analizi ger¢eklestirilmistir.

5 sa MA ile elde edilen ag. %0,7 FLG takviyeli Al-4,5Cu esaslhi kompozit tozlarinin
farkli biiyiitmelerdeki SEM goriintiileri Sekil 3.51°de gosterilmistir. Baslangic
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tozlarindan farkli olarak, 5 sa MA sonrasi tozlarin yasst bir goriintiiye sahip oldugu
goriilmektedir. Gezegensel tipli bilyali 6glitmeden sonra, asindirilmis bir sekilde
ogiitilmis olan tozlar; tekrarlanan siddetli plastik deformasyon, kirilma ve soguk
kaynak ile birlikte diizlestirilmis bir sekil sergilemektedir (Suryanarayana ve Al-
Ageeli, 2013). FLG'nin Al pargaciklarinin diizlesmesine neden olan bir gerilim
olusturabilecegi diisiiniilmektedir (Esawi ve Morsi, 2007; Wu ve dig., 2012). Tozlarin
yiizeyinde FLG kalintis1 goriilmediginden dolayi, FLG’lerin alagim tozlar tarafindan
ice gomiildiigi distiniilmektedir(Shin ve Bae, 2015). Bilyali 6giitme sirasinda Al
stinek bir davranis sergilerken, FLG ise kirtlgan bir yapiya sahiptir (Zhang ve dig.,
2018). Topaklanmuis bir halde olan FLG’ler, 6giitme boyunca kirilmakta ve katmanlara
ayrilmaktadir. Bu kirilmaya maruz kalmis olan FLG’ler; bilyali 6giitmenin etkisiyle
soguk kaynakli Al partikiillerine gomiilmektedir(Baig ve dig., 2018; Bastwros ve dig.,
2014).

Sekil 3.51 : 5 sa MA ile elde edilen ag. %0,7 FLG takviyeli Al-4,5Cu esasli tozlarin
farkli bliyiitmelerdeki SEM goriintiileri: (a) 500X, (b) 2000X, (c) 5000X.

Sekil 3.52°de ag. %0,7 FLG takviyeli Al-4,5Cu esasli kompozit tozlariin EDS nokta
analizi gosterilmistir. Matris alagimi igerisinde ana element olan Al ve birinci alasim
elementi olan Cu’nun varligi ile birlikte C miktar1 da géze ¢arpmaktadir. C elementi,
FLG’lerin matris igerisindeki varligin1 géstermektedir. Ayrica, ag. %0,7 FLG takviyeli
Al-4,5Cu esasli kompozit tozlarmin Sekil 3.52(a)’daki SEM goriintiisiinde isaretlenen

noktalarin EDS analiz sonuglari, Cizelge 3.4’de verilmistir.

139



%3
803
703

50
403
303
2

10
i LJ

0 - = T T

5 6 (b)

cps/eV
38
i
B
—

(a) i ‘ Enérji (ke\‘I)

Sekil 3.52 : 5 sa MA ile elde edilen ag. %0,7 FLG takviyeli Al-4,5Cu esasli tozlarin:
(a) SEM goriintiisii; (b) (a)’da belirtilen noktalarin EDS analiz spektrumu.

Cizelge 3.4 : 5sa MA ile elde edilen ag. %0,7 FLG takviyeli Al-4,5Cu esasli kompozit
tozlarina ait Sekil 3.52(a)’daki SEM goriintiisiinde isaretlenen noktalarin EDS analiz
sonuglari.

Nokta Al (ag. %) Cu (ag. %) C (ag. %)
1 89,46 1,20 9,34
2 89,09 1,79 9,11
3 91,98 0,30 7.72
4 92,65 0,45 6,90

5 sa MA ile elde edilen ag. %0,7 FLG takviyeli Al-4,5Cu-1,5Mg esasli kompozit
tozlarmin farkli biiylitmelerdeki SEM goriintiileri Sekil 3.53’de gosterilmistir. 5 sa bir
Oglitme sonucunda; plastik deformasyona maruz kalan FLG takviyeli Al-4,5Cu-1,5Mg
esasli kompozit tozlarinin yassilagmig goriinlimiiniin mevcut oldugu aciktir. FLG’lerin

Al esasl alagim partikiillerine gomiilmis oldugu diisiiniilmektedir.

Sekil 3.53 : 5 sa MA ile elde edilen ag. %0,7 FLG takviyeli Al-4,5Cu-1,5Mg esasl
tozlarm farkli biiylitmelerdeki SEM goriintiileri: (a) 500X, (b) 2000X, (c) 5000X.
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Sekil 3.54’de ag. %0,7 FLG takviyeli Al-4,5Cu-1,5Mg esasli kompozit tozlarinin
EDS alan analizi gosterilmistir. Matris alagimi igerisinde ana element olan Al, birinci
alagim elementi olan Cu ve ikinci alasim elementi olan Mg’ nin varlig: ile birlikte C
miktar1 da goze ¢arpmaktadir. C elementi, FLG’lerin matris yapisindaki mevcudiyetini
gostermektedir. Bununla birlikte, ag. %0,7 FLG takviyeli Al-4,5Cu-1,5Mg esash
kompozit tozlarmin Sekil 3.54(a)’daki SEM goriintiisiinde isaretlenen alanin EDS

analiz sonuglari, Cizelge 3.5’de verilmistir.

2 4 6 8 10 (b)

Enerji (keV

Sekil 3.54 : 5 sa MA ile elde edilen ag. %0,7 FLG takviyeli Al-4,5Cu-1,5Mg esasl
tozlarin: (a) SEM goriintiisii; (b) (a)’da belirtilen alanin EDS analiz spektrumu.

Cizelge 3.5 : 5 sa MA ile elde edilen ag. %0,7 FLG takviyeli Al-4,5Cu-1,5Mg esash
kompozit tozlarmna ait Sekil 3.54(a)’daki SEM goriintiisiinde isaretlenen alanin EDS
analiz sonuglari.

Alan Al (ag. %) Cu (ag. %) Mg (ag. %)  C (ag. %)
1 80,93 2,67 1,43 12,64

5 sa MA ile elde edilen ag. %0,7 FLG takviyeli Al-4,5Cu-1,5Mg-0,5Mn esasl
kompozit tozlarmin farkli biiylitmelerdeki SEM goriintiileri, Sekil 3.55°de
gosterilmistir. 5 sa bilyali 6giitme sonucunda; plastik deformasyona maruz kalan FLG
takviyeli Al-4,5Cu-1,5Mg-0,5Mn esasli kompozit tozlarnin, baslangi¢ tozlarindan
farkli olarak yassilasmig goriiniimiiniin mevcut oldugu goriilmektedir. FLG’lerin Al
esasli matris yapisinda kirilgan davranarak, gerilim olusturarak, FLG’lerin matris

yapisinda gomiildiigii diisiintilmektedir.
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Sekil 3.55 : 5 sa MA ile elde edilen ag. %0,7 FLG takviyeli Al-4,5Cu-1,5Mg-0,5Mn

esashi tozlarin farkli biiyiitmelerdeki SEM goriintiileri: (a) 500X, (b) 2000X, (c)
5000X.

Sekil 3.56’da ag. %0,7 FLG takviyeli Al-4,5Cu-1,5Mg-0,5Mn esasli kompozit
tozlarinin EDS alan analizi gosterilmistir. Matris alasimi igerisinde ana element olan
Al, birinci alagim elementi Cu, ikinci alagim elementi Mg ve ticlincii alagim elementi
olan Mn’nin varlig1 ile birlikte C miktar1 da goze carpmaktadir. Ag. %C orani,
FLG’lerin matris yapisindaki mevcudiyetini gostermektedir. Ayrica, ag. %0,7 FLG
takviyeli Al-4,5Cu-1,5Mg-0,5Mn esasli kompozit tozlarinin Sekil 3.56(a)’daki SEM

goriintlisiinde isaretlenen alanin EDS analiz sonuglari, Cizelge 3.6’da verilmistir.

cps/eV

Enerji (keV) (b)

Sekil 3.56 : 5 sa MA ile elde edilen ag. %0,7 FLG takviyeli Al-4,5Cu-1,5Mg-0,5Mn
esasli tozlarin: (a) SEM goriintiisii; (b) (a)’da belirtilen alanin EDS analiz spektrumu.
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Cizelge 3.6 : 5 sa MA ile elde edilen ag. %0,7 FLG takviyeli Al-4,5Cu-1,5Mg-0,5Mn
esasli kompozit tozlarma ait Sekil 3.56(a)’daki SEM goriintiisiinde isaretlenen alanin
EDS analiz sonuglari.

Alan  Al(ag. %) Cu(ag.%) Mg(ag. %) Mn(ag.%) C (ag. %)
1 73,46 2,49 1,58 0,37 22,10

5 sa MA ile elde edilen ag. %0,7 FLG takviyeli Al-6Zn esasli kompozit tozlarinin
farkl1 biyiitmelerdeki SEM goriintiileri, Sekil 3.57°de gosterilmistir. Baslangic
tozlarindan farkli olarak, bilyal1 6giitme sonucu gergeklestirilen ¢arpmanin etkisiyle
partikiiller yassilagsmis bir goriintii sergilemektedir (Azimi ve dig., 2015). Sekil
3.57(b)’deki yiiksek biiyiitmeye bakildiginda; tek bir toz partikiiliiniin ¢arpma etkisiyle
bircok partikiiliin soguk kaynaklanmasi sonucu oldugu goriilmektedir. Sekil
3.57(c)’deki yiiksek biiylitmede ise, partikiillerin ylizeyinde grafene ait kalintilar
goriilmemektedir. Burada da, grafenin Al esashi partikiillerin igine gomiildigi

diistinilmektedir.

Sekil 3.57 : 5 sa MA ile elde edilen ag. %0,7 FLG takviyeli Al-6Zn esash tozlarin
farkl bityiitmelerdeki SEM goriintiileri: (a) 500X, (b) 2000X, (c) 5000X.

Sekil 3.58’de ag. %0,7 FLG takviyeli Al-6Zn esasli kompozit tozlarinin EDS alan
analizi gosterilmistir. Matris alagimi igerisinde ana element olan Al ve birinci alagim
elementi Zn’nin varlig: ile birlikte C miktar1 da goze ¢arpmaktadir. Bununla birlikte,
ag. %0,7 FLG takviyeli Al-6Zn esasli kompozit tozlarinin Sekil 3.58(a)’daki SEM

goriintlisiinde isaretlenen alanin EDS analiz sonuglari, Cizelge 3.7°de verilmistir.
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Sekil 3.58 : 5 sa MA ile elde edilen ag. %0,7 FLG takviyeli Al-6Zn esasli kompozit
tozlarin: (a) SEM goriintiisii; (b) (a)’da belirtilen alanin EDS analiz spektrumu.

Cizelge 3.7 : 5 sa MA ile elde edilen ag. %0,7 FLG takviyeli Al-6Zn esasli kompozit

tozlarina ait Sekil 3.58(a)’daki SEM goriintiisiinde isaretlenen alanin EDS analiz
sonuglari.

Alan Al (ag. %) Zn (ag. %) C (ag. %)
1 72,16 7,14 20,71

5sa MA ile elde edilen ag. %0,7 FLG takviyeli Al-6Zn-2Cu esasli kompozit tozlarinin
farkl1 buyiitmelerdeki SEM goriintiileri, Sekil 3.59°da gosterilmistir. Baglangic
tozlarindan farkli olarak yassi partikiil sekli bu kompozit tozlarinda da mevcuttur.

Grafen kalintisi, partikiillerin tizerinde goze ¢arpmamustir.

(b)

Sekil 3.59 : 5 sa MA ile elde edilen ag. %0,7 FLG takviyeli Al-6Zn-2Cu esasl1 tozlarin
farkl bityiitmelerdeki SEM goriintiileri: (a) 500X, (b) 2000X, (c) 5000X.

Sekil 3.60’da ag. %0,7 FLG takviyeli Al-6Zn-2Cu esasli kompozit tozlarinin EDS alan

analizi gosterilmistir. Matris alagimi igerisinde ana element olan Al, birinci alagim
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elementi Zn ve ikinci alasim elementi olan Cu’nun varligi ile birlikte C miktar1 tespit
edilmistir. Bununla birlikte, ag. %0,7 FLG takviyeli Al-6Zn-2Cu esasli kompozit
tozlarinin Sekil 3.60(a)’daki SEM goriintiisiinde isaretlenen alanin EDS analiz

sonugclari, Cizelge 3.8’de verilmistir.

2 3 4 s & 1 8 9
Enerji (keV) (b)

Sekil 3.60 : 5 sa MA ile elde edilen ag. %0,7 FLG takviyeli Al-6Zn-2Cu esash
kompozit tozlarin: (a) SEM goriintiisii; (b) (a)’da belirtilen alanin EDS analiz
spektrumu.

Cizelge 3.8 : 5 sa MA ile elde edilen ag. %0,7 FLG takviyeli Al-6Zn-2Cu esash
kompozit tozlarma ait Sekil 3.60(a)’daki SEM goriintiisiinde isaretlenen alanin EDS
analiz sonuglari.

Alan Al (ag. %) Zn (ag. %) Cu (ag. %) C (ag. %)
1 84,07 2,34 2,10 11,50

5 sa MA ile elde edilen ag. %0,7 FLG takviyeli Al-6Zn-2Cu-2Mg esasli kompozit
tozlarimin farkl: biiylitmelerdeki SEM gortintiileri, Sekil 3.61°de gosterilmistir. Plastik
deformasyon etkisi bu kompozit tozlarinda da goze carparken, ayn1 sekilde FLG’lerin
matris yapisinin i¢inde gomiildiigii dolayisiyla SEM goriintiilerinde etkin bir sekilde

goriilmedigi anlasilmaktadir.
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Sekil 3.61 : 5 sa MA ile elde edilen ag. %0,7 FLG takviyeli Al-6Zn-2Cu-2Mg esasli
tozlarin farkl biiytitmelerdeki SEM goriintiileri: (a) 500X, (b) 2000X, (c) 5000X.

Sekil 3.62°de ag. %0,7 FLG takviyeli Al-6Zn-2Cu-2Mg esasli kompozit tozlarinin
EDS alan analizi gdsterilmistir. Matris alasimi igerisinde ana element olan Al, birinci
alasim elementi Zn, ikinci alagim elementi Cu Ve {igiincii alagim elementi olan Mg’ nin
varligi ile birlikte C miktar1 goriilmiistiir. Ayrica, ag. %0,7 FLG takviyeli Al-6Zn-2Cu-
2Mg esasli kompozit tozlarinin Sekil 3.62(a)’daki SEM goriintiisiinde isaretlenen

alanin EDS analiz sonuglari, Cizelge 3.9°da ifade edilmistir.
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Sekil 3.62 : 5 sa MA ile elde edilen ag. %0,7 FLG takviyeli Al-6Zn-2Cu-2Mg esasli

kompozit tozlarin: (a) SEM goriintiisii; (b) (a)’da belirtilen alanin EDS analiz
spektrumu.

Cizelge 3.9 : 5 sa MA ile elde edilen ag. %0,7 FLG takviyeli Al-6Zn-2Cu-2Mg esaslh
kompozit tozlarma ait Sekil 3.62(a)’daki SEM goriintiisiinde isaretlenen alanin EDS
analiz sonuglari.

Alan Al (ag. %) Zn(ag. %) Cu(ag.%) Mg(ag. %) C (ag. %)
1 79,33 1,92 2,16 1,45 15,13
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Al-Zn alagim ve FLG takviyeli Al-Zn esasli kompozitlerin iiretilmesinde kullanilan,
MA ile elde edilen alasim ve kompozit tozlarin; yap1 igerisinde dagilimi ve kimyasal
bilesimlerinin belirlenmesi i¢cin SEM ve SEM-EDS analizi gergeklestirilmistir.
Harmanlanmig Al-7,5Zn tozlarinin farkli biyiitmelerdeki SEM goriintiileri, sirastyla,
Sekil 3.63(a)-(c)’de verilmistir. Harmanlanmis Al-7,5Zn tozlarmin Sekil 3.63(a), (b)
ve (¢)’de verilen SEM goriintiilerinden, genellikle yuvarlak, kiiresel ve elips seklinde

partikiillerden olustugu goriilmektedir.

Sekil 3.63 : Harmanlanmis Al-7,5Zn tozlarmin farkli biyiitmelerdeki SEM
goriintiileri: (a) 500X, (b) 2000X, (c) 5000X.

Harmanlanmig Al-7,5Zn esash tozlarin icerdigi elementlerin yapi igerisindeki
dagilimlarinin incelenmesi i¢in, nokta EDS analizleri uygulanmistir. Harmanlanmis
tozlara ait Sekil 3.64(a)’da verilen SEM gorintiisiinde isaretlenmis noktalarin, EDS
analiz spektrumu Sekil 3.64(b)’de verilmistir.
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Sekil 3.64 : Harmanlanmis Al-7,5Zn esasl tozlarin: (a) SEM goriintiisii; (b) (a)’da
belirtilen noktalarin EDS analiz spektrumu.
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Ayrica, harmanlanmis Al-7,5Zn esasli tozlarin Sekil 3.64(a)’daki SEM goriintiistinde

isaretlenen noktalarin EDS analiz sonuglari, Cizelge 3.10°da ifade edilmistir.

Cizelge 3.10 : Harmanlanmis Al-7,5Zn esasli alagim tozlarina ait Sekil 3.64(a)’daki
SEM goriintiistinde isaretlenen noktalarin EDS analiz sonuglari.

Nokta Al (ag. %) Zn (ag. %)
1 1,92 98,08
2 13,10 86,90
3 63,04 36,96
4 1,73 98,27
5 99,67 0,33

0 ve 4 sa MA ile tiretilen ag. %2 FLG takviyeli Al-7,5Zn esasli kompozit tozlarmin
farkli biiytitmelerdeki SEM goriintiileri, sirasiyla, Sekil 3.65(a)-(d)’de verilmistir.
SEM goriintiilerinde, ag. %2 FLG takviyeli harmanlanmis Al-7,5Zn esasli kompozit
tozlarinin genellikle yuvarlatilmis koseli, kiiresel ve elips seklinde partikiillerden
olustugu goriilmektedir. Ag. %2 FLG igerigine sahip olan harmanlanmis toz
iceriginde, topaklanmis grafenlerin, partikiillerin tizerinde mevcudiyeti SEM
goriintiilerinde tespit edilmistir. Ayrica, 4 sa MA uygulanmis ag. %2 FLG takviyeli
Al-7,5Zn esasli kompozit tozlarinin Sekil 3.65(c) ve (d)’de verilen SEM

goriintiilerinde ise, toz morfolojisinde belirgin bir farklilik olustugu ve 4 sa 6giitiilmiis

Sekil 3.65 : Ag. %2 FLG takviyeli O ve 4 sa MA ile elde edilen Al-7,5Zn esash
kompozit tozlarmin farkli biiylitmelerdeki SEM goriintiileri: (a)0 sa, 500X, (b) O sa,
2000X, (c) 4 sa, 500X, (d) 4 sa, 2000X.
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Ag. %2 FLG takviyeli harmanlanmis tozlarina ait Sekil 3.66(a)’da verilen SEM
goriintlisiinde isaretlenmis noktalarin EDS analiz spektrumu, Sekil 3.66(b)’de
verilmistir. Ayrica, ag. %2 FLG takviyeli harmanlanmis Al-7,5Zn esasli tozlarin Sekil
3.66(a)’daki SEM goriintiisiinde isaretlenen noktalarin EDS analiz sonuglari, Cizelge

3.11°de ifade edilmistir.
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Sekil 3.66 : Ag.%2 FLG takviyeli harmanlanmis Al-7,5Zn esasli tozlarn: (a) SEM
goriintiisti; (b) (a)’da belirtilen noktalarin EDS analiz spektrumu.

Cizelge 3.11 : Ag.%2 FLG takviyeli harmanlanmig Al-7,5Zn esasli kompozit tozlarina
ait Sekil 3.66(a)’daki SEM goriintiisiinde isaretlenen noktalarin EDS analiz sonuglari.

Nokta Al (ag. %) Zn (ag. %) C (ag. %) O (ag. %)
1 9,80 0,22 79,69 10,29
2 11,81 0,17 83,66 4,86
3 6,68 79,86 11,76 1,70
4 15,50 0,00 77,61 6,88

0 ve 4 sa MA ile iiretilen ag. %2 FLG takviyeli Al-7,5Zn-2,5Mg esasli tozlarin farkli
biiyiitmelerdeki SEM  goriintiileri, sirasiyla, Sekil 3.67(a)-(d)’de verilmistir.
Harmanlanmis ag. %2 FLG takviyeli Al-7,5Zn-2,5Mg esasli tozlarinin Sekil 3.67(a)
ve (b)’de verilen SEM goriintiilerinden; tozlarin genellikle yuvarlak kdseli, kiiresel ve
elips sekilli, irili ufakl partikiillerden olustugu goriilmektedir. 4 sa MA ile elde edilen
ag. %2 FLG takviyeli Al-7,5Zn-2,5Mg esasli kompozit tozlarmin Sekil 3.67(c) ve
(d)’de verilen SEM goriintiilerinde ise, tozlarin yassilasmis partikiillerden olustugu
goriilmektedir. Ayrica, 4 sa MA sonrasi grafen fazinin, Al-Zn-Mg kompozisyonuna

sahip toz partikiillerinin i¢ine gémiildiigi distiniilmektedir.
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Sekil 3.67 : Ag. %2 FLG takviyeli O ve 4 sa MA ile elde edilen Al-7,5Zn-2,5Mg esasli
kompozit tozlarmin farkli biiyiitmelerdeki SEM goriintiileri: (a) 0 sa, 500X, (b) O sa,
2000X, (c) 4 sa, 500X, (d) 4 sa, 2000X.

Ag. %2 FLG takviyeli harmanlanmis Al-7,5Zn-2,5Mg esasli tozlarin Sekil 3.68(a)’da
verilen SEM goriintiisiinde isaretlenmis noktalarin EDS analiz spektrumu Sekil
3.68(b)’de verilmistir. Cizelge 3.12; ag.%2 FLG takviyeli harmanlanmis Al-7,5Zn-
2,5Mg esasli tozlarin, Sekil 3.68(a)’daki SEM goriintiisiinde isaretlenen noktalarin
EDS analizi sonuglari hakkinda bilgi vermektedir. SEM goriintilleri ve EDS
analizlerinde Al, Zn ve grafen fazlarinin homojen bir alagim olmaktansa ayr1 ayr1 yap1
icerisinde bulundugu goriilmektedir. Ayrica, nokta 3’iin Cizelge 3.12’de verilen EDS
analizinde belirlenen yiiksek C igerigi bu partikiiliin bagimsiz ve topaklanmis bir

grafen partikiilii oldugunu gostermektedir.
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Sekil 3.68 : Ag. %2 FLG takviyeli harmanlanmis Al-7,5Zn-2,5Mg esasli tozlarin: (a)
SEM goriintiisii; (b) (a)’da belirtilen noktalarin EDS analiz spektrumu.
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Cizelge 3.12 : Ag.%2 FLG takviyeli harmanlanmis Al-7,5Zn-2,5Mg esasli kompozit
tozlarina ait Sekil 3.68(a)’daki SEM goriintiisiinde isaretlenen noktalarin EDS analiz
sonugclari.

Nokta Al(ag. %) Zn(ag.%) Mg (ag. %) C (ag. %)
1 16,03 70,39 1,49 12,08
2 44,32 52,65 1,27 1,75
3 37,03 6,71 0,00 56,26
4 79,04 0,00 0,45 20,51

Ag. %2 FLG takviyeli 4 sa MA ile elde edilen Al-7,5Zn-2,5Mg tozlarinin Sekil
3.69(a)’da verilen SEM goriintiisiinde isaretlenmis alanin EDS analizine ait spektrum,
Sekil 3.69(b)’de verilmistir. Ayrica; kompozit tozlarmin Sekil 3.69(a)’daki SEM

goriintlisiinde isaretlenen alanin EDS analiz sonuglari, Cizelge 3.13’de verilmistir.

Enerjitkev) (b)
Sekil 3.69 : Ag.%2 FLG takviyeli 4 sa MA ile elde edilen Al-7,5Zn-2,5Mg esash
tozlarmn: (a) SEM goriintiisii; (b) (a)’da belirtilen alanin EDS analiz spektrumu.

Cizelge 3.13 : Ag. %2 FLG takviyeli 4 sa MA ile elde edilen Al-7,5Zn-2,5Mg esaslh
alagim tozlarna ait Sekil 3.69(a)’daki SEM goriintiisiinde isaretlenen alanin EDS
analiz sonuglart.

Alan Al(ag. %) Zn(ag.%) Mg (ag. %)  C (ad. %)
1 85,02 8,94 1,96 4,08

0 ve 4 sa MA ile iiretilen ag. %2 FLG takviyeli Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu- tozlarinin
farkli biiytitmelerdeki SEM goriintiileri, sirasiyla, Sekil 3.70(a)-(d)’de verilmistir.
Harmanlanmis ag.%2 FLG takviyeli Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu tozlarmin Sekil 3.70(a)
ve (b)’de verilen SEM goriintiilerinden tozlarin genellikle yuvarlak koseli, kiiresel ve
elips sekilli irili ufakli partikiillerden olustugu goriilmektedir. Ayrica, topaklanmis
grafenlerin, partikiillerin iizerinde mevcudiyeti SEM goriintiilerinde berlirlenmistir. 4
sa MA ile elde edilen ag.%2 FLG takviyeli Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu esaslh tozlarin
Sekil 3.70(c) ve (d)’de verilen SEM goriintiilerinde ise, toz morfolojisinde degisim

gozlenerek, tozlarin partikiil boyutlarinin azalarak kiireselliklerini kaybettikleri bunun
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yaninda igige gegmis bir alagim yapisi olusturduklart goriilmektedir. Ayrica, 4 sa MA
sonrasi yapida serbest grafen partikiilleri gozlenmemesi, grafen fazinin Al-Zn-Mg-Cu

alagim partikiillerinin i¢ine gomiildiigiinii diisiindiirtmektedir.

Sekil 3.70 : Ag. %2 FLG takviyeli 0 ve 4 sa MA ile elde edilen Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu
esasl kompozit tozlarmin farkl biiyiitmelerdeki SEM goriintiileri: (a) O sa, 500X, (b)
0 sa, 2000X, (c) 4 sa, 500X, (d) 4 sa, 2000X.

Ag. %2 FLG takviyeli harmanlanmis Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu esash tozlarin Sekil

3.71(a)’da verilen SEM goriintiisiinde isaretlenmis noktalarin EDS analizi spektrumu,
Sekil 3.71(b)’de verilmistir.
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Sekil 3.71 : Ag.%2 FLG takviyeli harmanlanmis Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu esash
tozlarmn: (a) SEM goriintiisii; (b) (a)’da belirtilen noktalarin EDS analiz spektrumu.

Ayrica, Cizelge 3.14; ag.%2 FLG takviyeli harmanlanmig Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu
esasli tozlarina ait Sekil 3.71(a)’daki SEM goriintiisiinde isaretlenen noktalarin EDS

analiz sonuglarin1 géstermektedir.
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Cizelge 3.14 : Ag.%2 FLG takviyeli harmanlanmig Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu esasl
tozlarina ait Sekil 3.71(a)’daki SEM goriintiisiinde isaretlenen noktalarin EDS analiz
sonugclari.

Nokta Al(ag. %) Zn (ag.%) Mg (ag. %) Cu(ag. %) C (ad. %)

1 2,71 59,62 0,00 0,25 37,42
2 2,50 0,33 77,47 0,15 19,56
3 26,25 1,45 3,22 7,07 62,01
4 4,82 0,01 0,22 0,00 95,15
5 81,67 0,08 0,31 0,08 17,86

Ag. %2 FLG takviyeli 4 sa MA ile elde edilen Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu tozlarinin Sekil
3.72(a)’da verilen SEM goriintiisiinde isaretlenmis alanin EDS analiz spektrumu, Sekil
3.72(b)’de verilmistir. Ayrica kompozit tozlarmin Sekil 3.72(a)’daki SEM

goriintlisiinde isaretlenen alanin EDS analiz sonuglari, Cizelge 3.15’de gosterilmistir.

cps/eV

6Enerjis(kev)l
Sekil 3.72 : Ag.%2 FLG takviyeli 4 sa MA ile elde edilen Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu
esasli tozlarin: (a) SEM goriintiisii; (b) (a)’da belirtilen alanin EDS analiz spektrumu.

Cizelge 3.15 : Ag. %2 FLG takviyeli 4 sa MA ile elde edilen Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu
esaslt alasim tozlarina ait Sekil 3.72(a)’daki SEM goriintiisiinde isaretlenen alanin
EDS analiz sonuglari.

Alan  Al(ag.%) Zn(ag.%) Mg (ag. %) Cu(ag.%) C (ag. %)
1 59,39 1,05 1,54 0,18 36,94

FLG takviyeli Cu esasli kompozitlerin liretiminde kullanilmis olan, 5 ve 7 sa farkl
stirelerde MA ile elde edilen ag. %0,5 FLG takviyeli Cu esasli kompozit tozlarin farkli
biiyiitmelerdeki SEM goériintiileri, Sekil 3.73’de gosterilmistir. Gezegen tipli bilyal
bilyal1 6giitme isleminden sonra, Sekil 3.8(b)'de goriilen baslangi¢ tozlarmin aksine,
parcaciklar diiz bir goriiniime sahip goriinmektedir. Cu partikiilleri tekrarli olarak
plastik deformasyona, kirilmaya ve soguk kaynaklanmaya maruz kalmaktadir
(Suryanarayana ve Al-Ageeli, 2013). Bilyali 6giitmeden kaynaklanan siddetli kayma

gerilimi nedeniyle FLG’nin parcalanabilecegi ve Cu matrisine gomiilecegi
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diistiniilmektedir (Jang ve dig., 2018). Buna bagli olarak, Cu partikiillerinin yiizeyinde
FLG kalintis1 gbzlemlenmemistir. Ayrica, Sekil 3.73(c) ve (d)'deki yiiksek biiyiitmeli
SEM goriintiilerine gore, birkag partikiiliin soguk kaynaklanmasinin bir sonucu olarak

ayrik partikiillerin olustugu tespit edilmistir.

Sekil 3.73 : Ag. %0,5 FLG takviyeli Cu esasli kompozit tozlarm farkli 6giitme
stirelerine bagli olarak SEM goriintiileri: (a,c): 5 sa, (b-d) 7 sa.

T/M ile elde edilen grafen takviyeli Al ve Cu esasli kompozit tozlarinin morfolojisinin
incelenmesi, mevcut literatirde SEM analizi uygulanarak degerlendirilmistir.
Bastwros ve dig. (2014); Al alasimina (A16061) ag. %1 grafen takviye ederek, farkli
stirelerde (10,30,60 ve 90 dk) uygulanan bilyali ogiitme ile iirettikleri kompozit
tozlariin SEM goriintiilerinde, grafenin aglomere olarak Al partikiillerinin igine
gomiildiginii tespit etmislerdir. Pérez-Bustamante ve dig. (2014); Al tozuna ag.
9%0,25; %0,50 ve %1,0 GNP takviye ederek, 1,3 ve 5 saat uyguladiklar1 MA sonrast,
elde edilen SEM goriintiilerinde, kompozit tozlarinin pulsu bir morflojiye sahip
oldugunu gérmiislerdir. Ayrica, GNP’lerin homojen bir sekilde dagildig1 ve 5 sa MA
sonrast yassilagmis partikiillerin miktarinin bir miktar azaldigi belirtilmistir. Shin ve
Bae (2015); gezegensel tipli bilyali 6giitme (100 rpm, 3 sa) sonrasi FLG takviyeli
Al2024 esasli kompozit tozlariin SEM goriintiilerinde, alasim partikiillerinin
tizerinde tespit edilen FLG’nin kademeli olarak bu alasim tozuna gomiildiiglinii
gormiiglerdir. Fakat daha sonra 6giitme islemi attritor degirmende (500 rpm, 9 sa)

uygulandiginda, gezegen tipli bilyali degirmene kiyasla, kompozit toz karisimina etkin
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darbe enerjisiyle toz morfolojisinin yassilasmig goriintiisii mevcutken ayni1 zamanda
partikiillerin yiizeyinde FLG tespit edilememistir. Zhang ve dig. (2016); gezegen tipli
bilyal1 degirmen (350 rpm, 24 sa) kullanarak ogiittiikleri, ag. %0,5 ve %1 GNP
takviyeli Al5083 esasli kompozit tozlarimin SEM goriintiilerinde, baslangic
tozlarindan farkli olarak diizensiz bir¢ok kiiglik partikiiliin yassilasmis tozlarda
parcalandigini tespit etmislerdir. Ayrica, takviyesiz tozlara kiyasla GNP takviyesi ile
birlikte, 6giitme siirecinin hizlandigim1 belirtmislerdir. Saboori ve dig. (2017),
GNP’leri etil alkolde Al tozlariyla birlikte karistirarak elde ettikleri kompozit
tozlarinin SEM-EDS haritalama goriintiilerinde, GNP’lerin morfolojik olarak irili
ufakli goriilen Al partikiillerine gomildiuginii fakat GNP miktarinin artisiyla,
GNP’lerin dagiliminda aglomerasyon egiliminin fazla oldugunu ifade etmislerdir.
Kwon ve dig. (2017), AIMg5 alasimi1 ve GO partikiillerinin gezegensel tipli bilyal
degirmende (360 rpm, 20 sa) ogiitiilmesiyle elde ettikleri kompozit tozlarinin SEM
goriintiilerinde, yliksek enerjili bilyali 6gilitme prosesiyle birlikte ince partikiillerin
aglomerasyonuyla tane biiylimesinin goriildiigiinii belirtmislerdir. Zhang ve dig.
(2018), gezegen tipli bilyali 6giitme (250 rpm; 2,5,10,15 ve 20 sa) ile GNS ve Al-Si
(A355) tozlarin1 karnistirarak elde ettikleri GNS takviyeli Al-Si esasli kompozit
tozlarmin, 6gilitme siiresi arttikca, GNS’lerin Al partikiilleriin i¢inde hapsolma
egiliminde oldugunu ve bdylece matris icinde GNS’lerin homojen bir sekilde

dagilabilecegini ifade etmislerdir.

Cui ve dig. (2014), farkli devir ve siirelerde bilyali 6giitme (100, 200, 300 rpm; 4 ve 8
sa) ile elde ettikleri FLG takviyeli Cu esasl kompozitlerin SEM goriintiilerinde; devir
hizinin artmasiyla birlikte, daha burusuk ve ince olan FLG, Cu partikiillerinin
yiizeyleri de dahil olmak iizere her yerde mevcut olarak dagildigini tespit etmislerdir.
Bu durum, FLG tabakalarinin, devir sayis1 ve dgilitme siiresinin artmastyla birlikte,
ayrilip daha kiiglik tabakalar haline geldigini gostermektedir. Chu ve Jia (2014),
hacimce GNP igeriginin artmasiyla birlikte, bilyal1 6&litme sonrasi, SEM goriintiilerine
gore, GNP’lerin Cu matrisinde aglomerasyona ugradigini belirtmislerdir. Yue ve dig.
(2017), farkl: siirelerde (400 rpm; 1,3,5 ve 7 sa) gezensel tipli bilyali 6giitme ile elde
ettikleri ag. %0,5 GO takviyeli Cu esasli kompozit tozlarin SEM goriintiilerinde,
Ogiitme siiresi arttikca kompozit tozlarin yassilagsmig goriiniimiiniin bir miktar graniil
haline geldigini gozlemlemiglerdir. Ayrica, 0giitme siiresinin artisiyla birlikte, GO

nano tabakalarinin kademeli olarak bakir tozlarinda dagildigini tespit etmislerdir.
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Ogiitme, yaklasik 1 sa olarak uygulandiginda, GO nano tabakalarmin kiimelenmis
hélde bakir tozlarmin yiizeyinde oldugu gériilmiistiir. Ogiitme siiresi artttkga GO nano
tabakalarinin kiimelenmesi azalmistir ve 5 sa 6glitme sonrast GO nano tabakalarinin
aglomerasyonunun Cu matrisinde mevcut olmadigi tespit edilmistir. Li ve dig. (2020),
bilyal1 6giitme sonrasi, dendrtik olan Cu partikiillerinin yass1 goriinimde oldugunu ve
grafenin Cu partikiilleri ylizeyinde dagilmig oldugunu SEM goriintiilerinde
gozlemlemislerdir. Ayrica bilyali 68iitmenin mekanik etkisi ile grafenin Cu yiizeyinde

kiiciik parcgalara ayrildigi kaplamasiz bir yapi1 elde etmeyi basarmislardir.

3.3.7 Mekanik alasimlama ile elde edilen kompozit tozlarimn TEM analizi

Sekil 3.74 (), (b), (), (d), (e) ve (f); ag. %0,7 FLG takviyeli Al-4,5Cu esasl kompozit
tozlarin, sirasiyla, gegirimli elektron mikroskobu (TEM) aydinlik alan, yiiksek
¢ozlinirlikli TEM (HRTEM) gorintisiinii ve secilmis alan kirimim (SAD)
paternlerini gostermektedir. Sekil 3.74(a); Al, Cu ve FLG'yi igeren kompozit yapiyi
ifade etmektedir. Sekil 3.74(b)'deki kirmiz1 kare, Sekil 3.74(c) ve Sekil 3.74(d)’de
gosterilen 0,233 nm ile Al11) ve 0,208 nm diizlemler aras1 mesafe ile Cu'nun (111)’e
karsilik gelen diizlemlerini gostermektedir. Ayrica, Sekil 3.74(e)’de gosterilen
HRTEM goriintiisiinde 0,34 nm diizlemler aras1 mesafeye sahip FLG’nin mevcudiyeti
tespit edilmistir. FLG, Al ve Cu fazlariyla birlikte kiimelenmektedir. Sekil 3.74(c),
Sekil 3.74(d) ve Sekil 3.74(e)’deki ek goriintiiler, sirasiyla, Al, Cu ve FLG fazlarina
karsilik gelen ters hizli Fourirer dontisim (IFFT) goriintiisiidiir. Sekil 3.74(f), Sekil
3.74(b)’deki kirmiz1 kareye ait bolgeden elde edilen SAD goriintiisiinii vermektedir.
SAD goriintiisiinde ifade edilen halkalar, yaklasik olarak hesaplanan 0,34 nm, 0,233
nm, 0,208 nm ve 0,143 nm diizlemler aras1 mesafesiyle sirastyla grafen(002), Al(111),
Cu(111) ve Al(220) fazlarini ifade etmektedir. Sekil 3.51’deki SEM goriintiisiine gore
5sa MA sonrast matrise gomiili oldugunu diisiindiigiimiiz FLG'min, HRTEM
goriintiilerinde Al ve Cu partikiilleri ile birlikte kiimeler halinde homojen bir sekilde
dagildig goriilmektedir. Bilyali 6giitme, yiiksek verimliligi nedeniyle grafeni matriste
esit sekilde dagitmanin etkili bir yoludur (Gao ve dig., 2016; Li ve dig., 2019; Yan ve
dig., 2014). Al-4,5Cu matris yapisinda FLG'nin homojen dagilimi gozlendiginden
dolay1, bilyali 6giitme isleminin tercihinin etkinli§i TEM goriintileri ile de

kanitlanmustir.
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Sekil 3.74 : 5 sa MA ile elde edilen ag. %0,7 FLG takviyeli Al-4,5Cu kompozit
tozlarinin (a), (b) Aydimnlik alan TEM goriintiisii; (c), (d), (e) (a)'daki kirmiz1 kareden
elde edilen HRTEM goriintiileri; (f) SAD modeli ((c), (d) ve (e)'deki ek IFFT
goriintiileri, sirastyla Al, Cu ve FLG’yi ifade etmektedir.).

Sekil 3.75(a), (b), (c), (d) ve (e) ag. %0,7 FLG takviyeli Al-6Zn-2Cu-2Mg esasli
kompozit tozlarm, sirasiyla, TEM aydinlik alan ve Al, Zn ve Cu fazlarini ifade eden
HRTEM gorintiisiinii gostermektedir. Sekil 3.75(a) ve (b); farkli fazlari igeren
kompozit toz yapisini belirtmektedir. Sekil 3.75(b)'deki kirmizi kare, Sekil 3.75(c), (d)
ve (e)’de belirtilen 0,233 nm ile Al(111), 0,247 nm ile Zn(002) ve 0,180 nm ile
Cu(200)’a karsilik gelen diizlemler aras1 mesafeyi ifade etmektedir. Boylece kompozit
yapisinda, Al, Zn ve Cu fazlarinin varhigr kanitlanmis olmaktadir. Ayrica, Sekil
3.75(c), (d) ve (e)’de ekteki goriintiiler, sirasiyla, Al, Zn, Cu fazlarinin IFFT

gorlintiisiinli temsil etmektedir.
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Sekil 3.75 : 5 sa MA ile elde edilen ag. %0,7 FLG takviyeli Al-6Zn-2Cu-2Mg
kompozit tozlarinin (a), (b) Aydinlik alan TEM goriintiisti; (¢), (d), (e) (b)’deki kirmizi
kareden elde edilen HRTEM goriintiileri (Ekteki goriintiiler, sirasiyla, Al, Zn, Cu
fazlarinin IFFT goriintiistdiir.).

Sekil 3.76 (a), (b) ve (c); 7 sa boyunca MA ile elde edilen ag. %0,5 FLG takviyeli Cu
esasli tozlarm farkli bilylitme oranlarina sahip aydmlik alan TEM ve HRTEM
goriintiilerini  gostermektedir. Sekil 3.76(a)'da gosterilen koyu renkli bolgeler
kompozit yapida goze ¢arpmaktadir. Sekil 3.76(a)'daki kirmizi kareden elde edilen
latis izleri, Cuqi1) fazim temsil eden 0,208 nm diizlemler aras1 mesafesine karsilik
gelerek Sekil 3.76(b)'de gosterilmektedir. Ayrica, Sekil 3.76(c)'de 0,34 nm ile
diizlemler arasi mesafeyi ifade eden FLG igin latis izleri gozlemlenmistir. Sekil
3.76(b) ve (c)'deki ek goriintiiler, Cu ve FLG i¢in IFFT goriintiisiinii gostermektedir.
Sekil 3.76(a)'daki kirmiz1 kareden elde edilen SAD paterni, Sekil 3.76(d)'de ifade
edilmektedir. SAD, Debye-Scherrer halkalari boyunca Cu'dan gelen yansimalar
gostermektedir. Paternler, diizlemler aras1 mesafe olarak sirasiyla 0,208 nm, 0,180 nm,
0,127 nm ve 0,108 nm'ye karsilik gelen Cuqi1), Cuo0), CU20), V& Cui1) fazlarini
icermektedir. Ayrica, Sekil 3.41°de ifade edilen XRD sonuglariyla birlikte, SAD
paternlerine gére kompozit tozlarinda Cu'nun oksit fazi tespit edilememistir. Sekil 3.73
(b) ve (d)'deki SEM goriintiisti, FLG'nin 7 sa MA uygulandiktan sonra Cu matrisine
gomiilebilecegini gostermektedir. Bununla birlikte, Cu ve FLG'nin, TEM
gorintiilerinde kiimeler halinde homojen bir dagilim gosterdigi goriilmektedir. Bu
nedenle, grafenin matris yapisinda homojen dagilimi i¢in; bilyali 6giitmenin uygun bir

yontem oldugu sdylenebilir (Borand ve Uzunsoy, 2022; Li ve dig., 2019).
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Sekil 3.76 : 7 sa MA ile elde edilen ag. %0,5 FLG ile takviye edilen Cu kompozit
tozlarinin (a) Aydinlik alan TEM goriintiisii; (b), (c) (a)'daki kirmizi kareden elde
edilen farkl biiylitmelerdeki HRTEM goriintiileri; (d) SAD modeli ((b) ve (c)'deki ek
IFFT goriintiileri, sirastyla Cu ve FLG’yi ifade etmektedir.).

Sekil 3.77(a), (b), (c), (d) ve (e), 7 sa MA uygulandiktan sonra ag. %0,5 FLG takviyeli
Cu esasli kompozit tozlarmin, TEM-EDS haritalama analizlerini gdstermektedir.
Yiiksek acili agisal karanlik alan (HAADF) goriintiisii, Sekil 3.77(a)'da
belirtilmektedir. Ayrica, Sekil 3.77(b), bir¢ok kiigiik boyutlu partikiil igeren faz
bolgelerini icermektedir. Sekil 3.77(c-e)'ye gore; tiim elementlerin yapida homojen
olarak dagildig1r gorilmektedir. Ayrica, FLG'nin Cu matrisindeki kiimeler olarak
dagildig ve Sekil 3.76(a)'daki TEM goriintiisii ile uyumlu oldugu diistiniilmektedir.
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Sekil 3.77 : (a) 7 sa MA ile elde edilen ag. %0,5 FLG takviyeli Cu tozlarinin HAADF
—STEM goriintiisii; (b) (c) Cu, (d) C ve (e) O elementlerinin iist iiste bir sekilde TEM-
EDS eslesmelerinin goriintiisii.

3.4 Sinterlenmis Numunelerin Karakterizasyonu
3.4.1 Yogunluk tayini

3.4.1.1 FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esash FDM’lerin yogunluk tayini

FLG takviyeli Al-Cu esasli FDM’lerin teorik ve relatif yogunluklari, Cizelge 3.16’da
gosterilmistir. FDM’lerin relatif yogunluklarinin yaklasik olarak %96 ile %97 arasinda

oldugu goriilmektedir.

Cizelge 3.16 : FLG takviyeli Al-Cu esasli FDM’lerin teorik ve relatif yogunluklari.

Numune Teorik Yogunluk Relatif Yogunluk (%)
(g/cm?)
Al-45Cu-FLG 2,783 96,1
Al-4,5Cu-1,5Mg-FLG 2,759 97,9
Al-4,5Cu-1,5Mg-0,5Mn-FLG 2,768 97,9

FLG takviyeli Al-Zn esasli FDM’lerin teorik ve relatif yogunluklari, Cizelge 3.17°de
gosterilmistir. FDM’lerin relatif yogunluklarinin yaklasik olarak %97 ile %98 arasinda
oldugu goriilmektedir.
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Cizelge 3.17 : FLG takviyeli Al-Zn esasli FDM’lerin teorik ve relatif yogunluklari.

Numune Te"“('; /‘C{r‘:]%;‘“'“k Relatif Yogunluk (%)
Al-6Zn-FLG 2,800 972
Al-6Zn-2Cu-FLG 2,841 97.3
Al-6Zn-2Cu-2Mg-FLG 2,808 98.8

3.4.1.2 Al-Zn esash alasim ve FLG takviyeli Al-Zn esash kompozitlerin

yogunluk tayini

Al-7,5Zn alagimlarinin ve FLG ile takviye edilen kompozitlerin teorik yogunluklari ve
sinterleme sonras1 elde edilen relatif yogunluk degerleri, Cizelge 3.18’de verilmistir.
Al-7,5Zn alasimlarinin ve FLG ile takviye edilen kompozitlerin relatif yogunluklar
yaklasik olarak, %88 ile %99 arasinda degiskenlik gostermektedir. Relatif yogunluk
degerlerinin, &giitme siirelerine gore, degiskenlik gosterdigi goriilmektedir. MA
uygulanmamis numunelere kiyasla; MA uygulanmis ve FLG ile takviye edilen
numunelerde, 6giitme siiresinin artmasi ile yogunlugun arttigi fakat 4 sa MA sonrasi,

yogunlugun bir miktar azaldig1 tespit edilmistir.

Cizelge 3.18 : Al-7,5Zn alagimlarinin ve FLG takviyeli kompozitlerin teorik ve relatif
yogunluklari.

Teorik Yogunluk

Numune (glem?d) Relatif Yogunluk (%)
Al-7,5Zn-0 sa 92,4
Al-7,5Zn-2 sa 90,5
Al-7.52n-4 sa 2,832 96.8
Al-7,5Zn-8 sa 90,0

Al-7,5Zn-0,5FLG-0 sa 90,5
Al-7,5Zn-0,5FLG-2 sa 2824 96,5
Al-7,5Zn-0,5FLG-4 sa ’ 97,8
Al-7,5Zn-0,5FLG-8 sa 93,6
Al-7,5Zn-1FLG-0 sa 89,9
Al-7,5Zn-1FLG-2 sa 2,816 98,2
Al-7,5Zn-1FLG-4 sa 98,7
Al-7,5Zn-1FLG-8 sa 94,6
Al-7,5Zn-2FLG-0 sa 88,4
Al-7,5Zn-2FLG-2 sa 2 801 99,9
Al-7,5Zn-2FLG-4 sa ’ 97,4
Al-7,5Zn-2FLG-8 sa 95,1

Al-7,5Zn-2,5Mg alasimlarmin ve FLG ile takviye edilen kompozitlerin teorik
yogunluklar1 ve sinterleme sonrasi elde edilen relatif yogunluk degerleri, Cizelge

3.19°da verilmistir. Al-7,5Zn-2,5Mg alasimlarinin ve FLG ile takviye edilen
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kompozitlerin relatif yogunluklar1 yaklasik olarak %86 ile %99 arasinda
degismektedir. Relatif yogunluk degerlerinin, 6giitme siirelerine gore degiskenlik
gosterdigi bu alasim serisinde de goriilmektedir. MA uygulanmamis numunelere
kiyasla; MA uygulanmis ve FLG ile takviye edilen numunelerde, MA siiresinin
artmasi ile yogunlugun arttigi fakat 4 sa ogiitme sonrasi, yogunlugun bir miktar

azaldig1 tespit edilmistir.

Cizelge 3.19 : Al-7,5Zn-2,5Mg alagimlarinin ve FLG takviyeli kompozitlerin teorik
ve relatif yogunluklari.

Teorik Yogunluk

: 5 0
Numune (glem?d) Relatif Yogunluk (%)

Al-7,5Zn-2,5Mg-0 sa 91,3

Al-7,5Zn-2,5Mg-2 sa 2791 99,1

Al-7,5Zn-2,5Mg-4 sa ’ 95,1

Al-7,5Zn-2,5Mg-8 sa 90,9
Al-7,5Zn-2,5Mg-0,5FLG 0 sa 88,8
Al-7,5Zn-2,5Mg-0,5FLG 2 sa 2,784 97,3
Al-7,5Zn-2,5Mg-0,5FLG 4 sa 93,7
Al-7,5Zn-2,5Mg-0,5FLG 8 sa 89,4
Al-7,5Zn-2,5Mg-1FLG 0 sa 87,1
Al-7,5Zn-2,5Mg-1FLG 2 sa 2,776 99,5
Al-7,5Zn-2,5Mg-1FLG 4 sa 97,5
Al-7,5Zn-2,5Mg-1FLG 8 sa 90,8
Al-7,5Zn-2,5Mg-2FLG 0 sa 88,3
Al-7,5Zn-2,5Mg-2FLG 2 sa 2,761 99,9
Al-7,5Zn-2,5Mg-2FLG 4 sa 92,6
Al-7,5Zn-2,5Mg-2FLG 8 sa 89,2

Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu alagimlarinin ve FLG ile takviye edilen kompozitlerin teorik
yogunluklari ve sinterleme islemleri sonrasi ulastigi relatif yogunluk degerleri, Cizelge
3.20°de verilmistir. Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu alasimlarinin ve FLG ile takviye edilen
kompozitlerin relatif yogunluklari yaklasik olarak %86 ile %99 arasinda degiskenlik
gostermektedir. Relatif yogunluk degerlerinin, 6glitme stirelerine gore degiskenlik
gosterdigi goriilmektedir. Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu alasimlarinda, MA uygulanmamis
numunenin relatif yogunlugu %89,4 iken; MA uygulanan numunelerde relatif
yogunluk bu numuneye kiyasla artma egilimindedir. Fakat 4 sa 6giitme sonrasi, relatif

yogunlugun bir miktar azaldig1 goriilmektedir.
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Cizelge 3.20 : Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu alagimlarinin ve FLG takviyeli kompozitlerin
teorik ve relatif yogunluklari.

Numune YI?lol;illflk Relatif
(gglcmS) Yogunluk (%)

Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu-0 sa 89,4
Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu-2 sa 2 828 97,0
Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu-4 sa ' 91,1
Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu-8 sa 89,4
Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu-0,5FLG-0 sa 86,7
Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu-0,5FLG-2 sa 2 820 99,8
Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu-0,5FLG-4 sa ' 96,3
Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu-0,5FLG-8 sa 95,2
Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu-1FLG-0 sa 89,5
Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu-1FLG-2 sa 5 812 98,5
Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu-1FLG-4 sa ' 99,3
Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu-1FLG-8 sa 93,4
Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu-2FLG-0 sa 90,3
Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu-2FLG-2 sa 2797 99,9
Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu-2FLG-4 sa ' 86,0
Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu-2FLG-8 sa 88,0

3.4.1.3 FLG takviyeli Cu esash kompozitlerin yogunluk tayini

FLG takviyeli Cu esasl kompozitlerin teorik ve relatif yogunluklari, Cizelge 3.21°de
gosterilmigtir. Kompozitlerin relatif yogunluklarinin yaklasik olarak %90 ile %94
arasinda degistigi gorlilmektedir. FLG igeriginin bir fonksiyonu olarak, FLG miktar
arttikca kompozitlerin relatif yogunlugunun arttig1 sdylenebilir. Bu sonuglar, FLG'nin
sinterleme sirasinda olusan bosluklar1 doldurma egiliminde oldugunu gostermektedir.
Sinterlenmis numunelerin yogunlugu, goézenekliligin azalmasina ve parcgaciklarin
kristal bliyiimesine baglidir (Moustafa ve Taha, 2020). Ponraj ve dig. (2018), Cu
martisinde artan grafen icerigi ile birlikte, %93 olarak elde edilen relatif yogunlugu
maksimum yogunluk olarak belirtmislerdir. Fakat, mevcut literatiirde bazi
arastirmalar, artan grafen iceriginin gozenekliligi arttirdigint 6ne siirmektedir
(Asgharzadeh ve Eslami, 2019; Fahimi ve Abachi, 2021; Moustafa ve Taha, 2020).
Fahimi ve dig. (2021), rGO igerigi arttik¢ca, Cu matris yapisinda topaklanmanin daha
kolay gerceklestigini belirtmislerdir. Boylece, yogunlastirma sirasinda Cu, rGO'lar
arasindaki bosluga niifuz edemez ve mikro gézenekler olusturarak relatif yogunluk
azalabilmektedir. Ayrica, rtGO'nun aglomerasyonu, yap1 iginde stres konsantrasyonuna
neden olarak rGO takviyeli Cu esasli kompozitlerin mekanik 6zelliklerini

zayiflatmaktadir (Asgharzadeh ve Eslami, 2019; Chu ve Jia, 2014).
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Cizelge 3.21 : FLG takviyeli Cu esasli kompozitlerin teorik ve relatif yogunluklari.

Numune Te"“('; /‘C{r‘:]%;‘“'“k Relatif Yogunluk (%)

Cu-5sa 87,57

Cu-7sa 8,96 87,03
Cu-0,1FLG-5sa 8.92 89,45
Cu-0,1FLG-7sa ' 88,18
Cu-0,3FLG-5sa 885 92,04
Cu-0,3FLG-7sa ' 93,99
Cu-0,5FLG-5sa 878 93,88
Cu-0,5FLG-7sa ' 93,28

3.4.2 XRD analizi

3.4.2.1 FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esash FDM’lerin XRD analizi

FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lerin sinterleme sonrasi faz yapilari, XRD
analizleri ile tespit edilmistir. FLG takviyeli Al-Cu esasli FDM’nin faz yapilarimi
gosteren XRD paterni Sekil 3.78’de gosterilmistir. FLG takviyeli Al-Cu esash
FDM’ye ait XRD paterni incelendiginde; Al (Bravais kafes: YMK, a=b=c=0,405 nm),
Al>,Cu (Bravais kafes: Hacim merkezli tetragonal, a=b=0,606 nm, ¢=0,487 nm) ve
Al4sC3 (Bravais kafes: primitif rombohedral, a=b=0,3335 nm, ¢=2,4967 nm) fazlar
belirlenmistir. AloCu intermetalik fazi, sinterlemeden sonra Cu’nun Al’da ¢6ziinmesi
sonucu olugmaktadir (Cheng ve dig., 2019). Ayrica, arayiizey bir olusum olan Al4Cs
faz1, karbon bazli malzemelerle takviye edilen Al matrisli kompozitler igin genellikle
yiiksek sicakliklarda ve yavas soguma hizlarinda gézlenmektedir (Etter ve dig., 2007,
Laha ve dig., 2007). Bu faz olusumunu etkileyen bir¢ok faktor vardir ve sinterleme
sicaklig1 bunlardan biridir (Bartolucci ve dig., 2011; Xiong ve dig., 2020).
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Sekil 3.78 : FLG takviyeli Al-Cu esasli FDM’nin XRD paterni.

Sekil 3.79, FLG takviyeli Al-Cu-Mg esasli FDM’nin XRD paternini gostermektedir.
Sekil 3.79’daki XRD paternine gore, Al (Bravais kafes: YMK, a=b=c=0,405 nm),
Al>Cu (Bravais kafes: Hacim merkezli tetragonal, a=b=0,606 nm, c=0,487 nm), Mg
(Bravais kafes: primitif hegzagonal, a=b=0,322 nm, ¢=0,523 nm) ve Al4Cs (Bravais
kafes: primitif rombohedral, a=b=0,3335 nm, ¢=2,4967 nm) fazlar1, bu FDM i¢in tespit

edilmistir.
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Sekil 3.79 : FLG takviyeli Al-Cu-Mg esasli FDM’nin XRD paterni.
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Sekil 3.80, FLG takviyeli Al-Cu-Mg-Mn esasli FDM’nin XRD paternini
gostermektedir. Sekil 3.80’deki XRD paternine gore, Al, Al.Cu, Mg ve Al4Cs fazlar,
bu FLG takviyeli FDM numunesi igin tespit edilmistir. Mn fazinin, XRD cihazinin

saptama limiti nedeniyle belirlenemedigi diisiintilmektedir.
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Sekil 3.80 : FLG takviyeli Al-Cu-Mg-Mn esasli FDM’nin XRD paterni.

FLG takviyeli Al-Zn esasli FDM’nin faz yapilarimi gosteren XRD paterni Sekil
3.81°de gosterilmistir. Sekil 3.81°deki XRD paternine gore, Al, Zn (Bravais kafes:
primitif hegzagonal, a=b=0,266 nm, ¢=0,494 nm) ve Al4Csz fazlari, tespit edilmistir.
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Sekil 3.81 : FLG takviyeli Al-Zn esasli FDM’nin XRD paterni.
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Sekil 3.82, FLG takviyeli Al-Zn-Cu esasli FDM’nin XRD paternini gostermektedir.
Sekil 3.82’deki XRD paternine gore; Al, Zn, Al.Cu ve Al4Cs fazlart bu FLG takviyeli

FDM ig¢in tespit edilmistir.

¢ Al «Zn ¢ALCU AALC,

Siddet (a.u.)

: T QW@@LA.@L M

10 20 30 40 50 60 70 80 20
20 (Derece)

Sekil 3.82 : FLG takviyeli Al-Zn-Cu esasli FDM’nin XRD paterni.

Sekil 3.83, FLG takviyeli Al-Zn-Cu-Mg esasli FDM’nin XRD paternini
gostermektedir. Sekil 3.83’deki XRD paternine gore; Al, Zn, Mg Mg (Bravais kafes:
primitif hegzagonal, a=b=0,322 nm, ¢=0,523 nm), Al>.Cu ve Al4C3 fazlar1 FDM igin

belirlenmistir.
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Sekil 3.83 : FLG takviyeli Al-Zn-Cu-Mg esasli FDM’nin XRD paterni.
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3.4.2.2 Al-Zn esash alasim ve FLG takviyeli Al-Zn esash kompozitlerin XRD

analizi

Al-7,5Zn esasli alasim ve kompozitlerin sinterleme sonrasi faz yapilari, XRD
analizleri ile belirlenmistir. 0 ve 4 sa MA ile elde edilen Al-7,5Zn alasimi ve ag. %2
FLG takviyeli Al-7,5Zn esasli kompozitlerinin faz yapilarint gésteren XRD paternleri,
sirastyla, Sekil 3.84 ve Sekil 3.85’de belirtilmistir.

AlZn-0sa ve AlZn-4sa alasimlarinin, sirasiyla, Sekil 3.84(a) ve (b)’de verilen XRD
paternlerinde Al (Bravais kafesi: YMK kiibik, a=b=c=0,405 nm) ve Zn (Bravais
kafesi: primitif hegzagonal, a=b=0,266 nm, ¢=0,494 nm) fazlar1 belirlenmistir. MA ile
elde edilen kompozitlerin yapisinda, 6glitme ortaminin aginmasindan kaynaklanan Fe
veya oksidasyon sonucu olusabilecek herhangi bir empiiriteye rastlanmadigi
goriilmistiir. Ayrica, Sekil 3.84(a) ve (b) kiyaslandiginda 4 sa MA ile birlikte piklerin

siddetlerinin azalarak pik genisliklerinin arttig1 da gozlenmektedir.

¢ Al « Zn

(b) Jl . J‘ IL JI_L

Siddet (a.u.)

10 20 30 40 50 60 70 80 90
20 (Derece)

Sekil 3.84 : Al-7,5Zn alagimlarinin XRD paternleri: (a) 0 sa, (b) 4 sa.

Ag. %2 FLG takviyeli Al-7,5Zn esasli kompozitin Sekil 3.85’de verilen XRD
paternlerinde, Al ve Zn faziyla birlikte, ayrica AlsCs (Bravais kafesi: primitif
rombohedral, a = b = 0,3335 nm, ¢ = 2,4967 nm) ve Al,O3 (Bravais kafesi: YMK
kiibik, a=b=c=7,906 nm) fazlar tespit edilmistir.
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Sekil 3.85 : Ag. %2 FLG takviyeli Al-7,5Zn esasli kompozitlerin XRD paternleri: (a)
0 sa, (b) 4 sa.

0 ve 4 sa MA ile iiretilen Al-7,5Zn-2,5Mg alasimi ve ag. %2 FLG takviyeli Al-7,5Zn-
2,5Mg esasli kompozitlerin faz yapilarin1 gosteren XRD paternleri sirasiyla Sekil 3.86
ve Sekil 3.87°de verilmistir. AIZnMg-0sa ve AlZnMg-4sa alagimlarinin, sirasiyla,
Sekil 3.86(a) ve (b)’de verilen XRD paternlerinde, Al (Bravais kafesi: YMK,
a=b=c=0,405 nm), Zn (Bravais kafesi: primitif hegzagonal, a=b=0,266 nm, ¢=0,494
nm) ve Mg (Bravais kafesi: primitif hegzagonal, a=b=0,322 nm, ¢=0,523 nm) fazlari
belirlenmistir. Ayrica, Sekil 3.86(a) ve (b) kiyaslandiginda 4 sa MA uygulandiktan
sonra, piklerin siddetlerinin bir miktar azalarak pik genisliklerinin arttig1 da

gozlemlenmistir.

Ag. %2 FLG takviyeli Al-7,5Zn-2,5Mg esasli kompozitin Sekil 3.87’de verilen XRD
paternlerinde; Al, Zn, Mg fazlaryla birlikte Al4Cz (Bravais kafesi: primitif
rombohedral, a=b = 0,3335 nm, ¢ = 2,4967 nm) fazi tespit edilmistir. Harmanlanarak
elde edilen ag. %2 FLG takviyeli Al-7,5Zn-2,5Mg kompozitinde; Sekil 3.2°de
gosterilen FLG’ye ait XRD paterniyle uyumlu goziiken, grafite ait bir pikin
mevcudiyeti goriilmiistiir. Ayrica, 0 ve 4 sa MA ile elde edilen kompozit tozlarinin
XRD paterni kiyaslandiginda, 4 sa MA uygulanan kompozitlere ait XRD paterninde

pik siddetlerinin bir miktar azaldig1 ve pik genisliklerinin arttig1 gozlemlenmistir.
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Sekil 3.86 : Al-7,5Zn-2,5Mg alagimlarinin XRD paternleri: (a) O sa, (b) 4 sa.
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Sekil 3.87 : Ag. %2 FLG takviyeli Al-7,5Zn-2,5Mg esasli kompozitlerin XRD
paternleri: (a) O sa, (b) 4 sa.

0 ve 4 sa MA ile iiretilen Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu alagim1 ve ag. %2 FLG takviyeli Al-
7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu esasli kompozitlerin faz yapilarii gosteren XRD paternleri,
sirasiyla, Sekil 3.88 ve Sekil 3.89’da verilmistir. AIZnMgCu-0sa ve AlZnMgCu-4sa
alagimlarinin, sirasiyla, Sekil 3.88(a) ve (b)’de verilen XRD paternlerinde, Al (Bravais
kafesi: YMK, a=b=c=0,405 nm), Zn (Bravais kafesi: primitif hegzagonal, a=b=0,266
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nm, ¢=0,494 nm), Mg (Bravais kafesi: primitif hegzagonal, a=b=0,322 nm, ¢=0,523
nm) ve Al,Cu (Bravais kafes: Hacim merkezli tetragonal, a=b=0,606 nm, c=0,487 nm)
fazlar1 belirlenmistir. Ayrica, 0 ve 4 sa MA ile elde edilen alasim tozlarinin XRD
paterni kiyaslandiginda, 4 sa MA uygulanan alasimlara ait XRD paterninde pik

siddetlerinin bir miktar azaldig1 ve pik genisliklerinin arttig1 goriilmiistiir.
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Sekil 3.88 : Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu alasimlariin XRD paternleri: (a) O sa, (b) 4 sa.

Ag. %2 FLG takviyeli Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu esasli kompozitin Sekil 3.89°da verilen
XRD paternlerinde; Al, Zn, Mg, Al>Cu fazlariyla birlikte, Al4Cs (Bravais kafesi:
primitif rombohedral, a = b = 0,3335 nm, ¢ = 2,4967 nm) fazlar1 tespit edilmistir.
Ayrica, 0 ve 4 sa MA ile elde edilen kompozit tozlarin XRD paternleri
kiyaslandiginda; 4 sa MA uygulanan kompozitlere ait XRD paterninde pik
siddetlerinin bir miktar azaldig1 ve pik genisliklerinin arttig1 bu kompozit tozlarinda

da gozlemlenmistir.
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Sekil 3.89 : Ag. %2 FLG takviyeli Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu esasli kompozitlerin XRD
paternleri: (a) O sa, (b) 4 sa.

3.4.2.3 FLG takviyeli Cu esash kompozitlerin XRD analizi

Farkli 6giitme siirelerinde (5 ve 7 sa) tretilen ag. %0,5 FLG takviyeli Cu esash
kompozitlerin, sinterleme sonrasi fazlarmi ifade eden XRD paternleri, Sekil 3.90’da
gosterilmistir. Cu (Bravais kafes: YMK a=b=c=3,62 nm) fazina ait ana karakteristik
pikler, XRD paternlerinde tespit edilmistir. Matris yapisindaki diisiik icerigi ve XRD
ekipmaninin duyarlilig1 nedeniyle, FLG'ye ait karakteristik pikler gozlemlenmemistir
(Esawi ve dig., 2010; Gao ve dig., 2016; Zhang ve dig., 2016). Ayrica sinterleme
sonrasi, iretilen kompozitler hava ortaminda bekletildiginden, yiizeydeki Cu
atomlarinin oksijen ile temasindan dolay1 az miktarda bakir oksit (Cu20) fazi (Bravais

kafes: YMK a=b=c=0,426 nm) XRD paternlerinde tespit edilmistir.
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Sekil 3.90 : (a) Takviyesiz Cu; ag. %0,5 FLG takviyeli (b) 5 sa ve (c) 7 sa MA ile elde
edilen FLG takviyeli kompozitlerin XRD paternleri.

3.4.3 Mikroyapi incelemesi

3.43.1FLG takviyeli AlI-Cu ve AI-Zn esash FDM’lerin mikroyapisal

karakterizasyonu

FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lerin mikro yap1 goriintiileri, FDM’lerin
kesitleri baz alinarak, her bir katman boyunca, yaklasik 7 mm kismindan inceleme
yapilarak almmistir. Sekil 3.91°de T/M ile iiretilen FLG takviyeli Al-4,5Cu esaslh
FDM’lerin sinterleme sonrasi optik goriintiileri, artan FLG igeriklerine gore, Al-4,5Cu
matrisi icerisinde yukaridan asagi dogru nasil bir sekilde derecelendirildigini
gostermektedir. FLG igerigi yogun olan katmanlara dogru olan bdlgelere gidildikge,

tane yapilarinin daha ince ve yassi1 goriindiigii gézlemlenmistir.
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Sekil 3.91 : FLG igeriklerinin Al-4,5Cu esasli FDM {izerinde yukaridan asagiya dogru
derecelendirilmesi.

Sekil 3.92 (a)-(f), her bir katmaninda farkli oranlarda FLG igeriklerine sahip (ag. %0,
%0,1; %0,2; %0,3; %0,5 ve %0,7) Al-4,5Cu esasli FDM’nin, 50X biiyiitme ile optik
gorlntiilerini ifade etmektedir. FLG'nin, matris yapisinda homojen olarak dagildig
acikca goriilmektedir. Al-4,5Cu esasli alasim matrisindeki FLG igeriginin ag. %0’dan
%0,7’ye dogru artmasi, FLG'nin matris yapisinda birer bariyer gorevi gdrmesini
saglar. Bu nedenle, tane boyutunun kii¢iilmesine ve ince taneli yapilarin olusmasina
neden olur (Latief ve Sherif, 2012). Ayrica, optik goriintiiler, daha ince taneli
pargaciklarin, yiiksek gozeneklilige isaret eden i¢i bos yapilara sahip olarak,
topaklasma egiliminde oldugunu gostermektedir (Tatar ve Ozdemir, 2010). Tane
siirlarinda kiimelenmis bir sekilde FLG yapilar1 géze ¢ar pmaktadir. Sekil 3.92(c)-
(f)’de belirtilen beyaz oklar, bu kiimelenmis yapilari ifade etmektedir. Al-4,5Cu esash
alasim yapisinda FLG’nin agirlik fraksiyonu arttik¢a; FLG’nin homojen dagilimu,
FDM’nin derecelendirilmesine gore mekanik Ozelliklerde iyilesme sergilemektedir

(Udupa ve dig., 2015).
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(a) Al-4,5Cu-ag. %0FLG (b) Al-4,5Cu-ag. %0,1FLG (c) Al-4,5Cu-ag. %0,2FLG

(d) Al-4,5Cu-ag. %0,3FLG

Sekil 3.92 : Ag. (a) %0; (b) %0,1; (c) %0,2; (d) %0,3; (e) %0,5 ve (f) %0,7 FLG
takviyeli Al-4,5Cu esasli FDM’nin 50X biiyiitmede optik goriintiileri.

(e) Al-4,5Cu-ag. %0,5FLG (f) Al-4,5Cu-ag. %0,7FLG

Sekil 3.93; T/M ile tiretilen FLG takviyeli Al-4,5Cu-1,5Mg esasli FDM’nin sinterleme
sonrast optik gortntiileri, artan FLG igeriklerine gore, Al-4,5Cu-1,5Mg matrisi
icerisinde yukaridan agag1 dogru nasil bir sekilde derecelendirildigini gdstermektedir.
FLG’lerin matris yapisinda homojen bir sekilde dagildig1 ve FLG igerigi arttikga

tanelerin boyutunun azaldig1 goriilmektedir.

wuw 7

v

Sekil 3.93 : FLG igeriklerinin Al-4,5Cu-1,5Mg esasli FDM iizerinde yukaridan
asagiya dogru derecelendirilmesi.
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Sekil 3.94(a)-(f), her bir katmaninda farkli oranlarda FLG igeriklerine sahip (ag. %0,
%0,1; %0,2; %0,3; %0,5 ve %0,7) Al-4,5Cu-1,5Mg esasli FDM’nin, 50X biiyiitme ile
optik goriintiilerini gostermektedir. FLG’lerin her bir katmanda homojen olarak
dagildigr goriilmektedir. Matris yapisinda bosluklar géze carparken, ayni zamanda bu
bosluklara FLG’lerin kiimelenmis olabilecegi diisiiniilmektedir. Beyaz okla gosterilen
yapilar, bu kiimelenmis bosluklar ifade etmektedir. Tane boyutunun azalmasi, bu

alagim serisine ait FDM tasariminda da goriilmektedir.

(a) Al-4,5Cu-1,5Mg-ag. %0FLG (b) Al-4,5Cu-1,5Mg-ag. %0,1FLG (c) Al-4,5Cu-1,5Mg-ag. %0,2FLG

(d) Al-4,5Cu-1,5Mg-ag. %0,3FLG (e) Al-4,5Cu-1,5Mg-ag. %0,5FLG (f) Al-4,5Cu-1,5Mg-ag. %0,7FLG

Sekil 3.94 : (a) %0; (b) %0,1; (c) %0,2; (d) %0,3; (e) %0,5 ve (f) %0,7 FLG takviyeli
Al-4,5Cu-1,5Mg esasli FDM’nin 50X biiyiitmede optik goriintiileri.

Sekil 3.95’de verilen; T/M ile iiretilen FLG takviyeli Al-4,5Cu-1,5Mg-0,5Mn esash
FDM’nin sinterleme sonrasi optik goriintiileri; artan FLG igeriklerine gore, Al-4,5Cu-
1,5Mg-0,5Mn matrisi igerisinde yukaridan asagr dogru nasil bir sekilde
derecelendirildigini gostermektedir. Yukaridan asagiya dogru katmanlar arasi
FLG’lerin alagim matrisi i¢erisinde homojen bir sekilde dagildig: goriilmektedir. Artan

FLG igerigine gore, katmanlar boyunca tane boyutunun azaldig1 tespit edilmistir.
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Sekil 3.95 : FLG igeriklerinin Al-4,5Cu-1,5Mg-0,5Mn esasli FDM iizerinde yukaridan
asagiya dogru derecelendirilmesi.

Sekil 3.96(a)-(f), her bir katmaninda farkli oranlarda FLG igeriklerine sahip (ag. %0,
%0,1; %0,2; %0,3; %0,5 ve %0,7) Al-4,5Cu-1,5Mg-0,5Mn esasli FDM’nin, 50X
biiyiitme ile optik goriintiilerini gostermektedir. Her bir katmanda FLG’lerin homojen
dagilim gosterdigi ve baz1 katmanlarda bosluklu yapilar goriilmektedir. Beyaz oklarla
gosterilen bu yapilarda FLG’lerin kiimelenmis oldugu bu alasim serisinde de

diistiniilmektedir.

(d) Al-4,5Cu-1,5Mg-0,5Mn-ag. %0,3FLG (e) Al-4,5Cu-1,5Mg-0,5Mn-ag. %0,5FLG (f) Al-4,5Cu-1,5Mg-0,5Mn-ag. %0,7FLG

Sekil 3.96 : (a) %0; (b) %0,1; (c) %0,2; (d) %0,3; (e) %0,5 ve (f) %0,7 FLG takviyeli
Al-4,5Cu-1,5Mg-0,5Mn esasli FDM’nin 50X biiyiitmede optik goriintiileri.
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Sekil 3.97°de ifade edilen T/M ile iiretilen FLG takviyeli Al-6Zn esasli FDM’nin
sinterleme sonrasi optik goriintiileri; artan FLG igeriklerine gore, Al-6Zn matrisi
icerisinde yukaridan agagi dogru nasil bir sekilde derecelendirildigini gdstermektedir.
FLG’lerin katmanlar boyunca homojen dagildigi goriilmektedir. Ayrica, her bir
katmanda, artan FLG igerigine gore, tanelerin yassilastigi ve tane boyutunun da

azaldig1 tespit edilmistir.

wuw /

Sekil 3.97 : FLG igeriklerinin Al-6Zn esasli FDM {izerinde yukaridan asagiya dogru
derecelendirilmesi.

Sekil 3.98(a)-(f), her bir katmaninda farkli oranlarda FLG igeriklerine sahip (ag. %0,
%0,1; %0,2; %0,3; %0,5 ve %0,7) Al-6Zn esasli FDM’nin, 50X biiylitme ile optik
goriintiilerini  gostermektedir. Katmanlar boyunca, FLG’lerin homojen dagildig:
goriilmektedir. Beyaz oklarla gosterilen yapilarda, FLG’lerin tane sinirlarinda
kiimelendigi bu alasim serisine ait FDM’ler i¢in de diisiiniilmektedir. Her bir katman
i¢cin mikro yapilara bakildiginda; alagim matrisinde FDM’lerin tasarimina bagl olarak,
FLG igeriginin yukaridan agagiya artmasiyla birlikte FLG’lerin yapida taneleri sararak
birer bariyer gorevi gérmektedir ve bu mikro yapiya bagl olarak tane boyutunun
azalmasiyla mekanik Ozelliklerinde iyilesme beklenmektedir (Kumar ve Xavior,
2017).
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(a) Al-6Zn-ag. %0FLG (b) Al-6Zn-ag. %0,1FLG (c) Al-6Zn-ag. %0,2FLG
- -
(d) Al-6Zn-ag. %0,3FLG (e) Al-6Zn-ag. %0,5FLG (f) Al-6Zn-ag. %0,7FLG

Sekil 3.98 : (a) %0; (b) %0,1; (c) %0,2; (d) %0,3; (e) %0,5 ve (f) %0,7 FLG takviyeli
Al-6Zn esasli FDM’nin 50X biiyiitmede optik goriintileri.

Sekil 3.99’de verilen; T/M ile iiretilen FLG takviyeli Al-6Zn-2Cu esasli FDM’nin
sinterleme sonras1 optik goriintiileri, artan FLG igeriklerine gore, Al-6Zn-2Cu matrisi
icerisinde yukaridan agag1 dogru nasil bir sekilde derecelendirildigini gdstermektedir.
FLG’lerin alasim matrisinde, katman katman olacak sekilde, yukaridan asagiya dogru
homojen bir dagilim iginde oldugu goriilmektedir. Katmanlar boyunca artan FLG

icerigine gore, tane boyutunun azalmasi ve tanelerin yassilagmasi tespit edilmistir.

-

wuw /
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Sekil 3.99 : FLG igeriklerinin Al-6Zn-2Cu esasli FDM iizerinde yukaridan asagiya
dogru derecelendirilmesi.
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Sekil 3.100(a)-(f); her bir katmaninda farkli oranlarda FLG igeriklerine sahip (ag. %0,
%0,1; %0,2; %0,3; %0,5 ve %0,7) Al-6Zn-2Cu esasli FDM’nin, 50X biiyiitme ile optik
goriintlilerini gdstermektedir. Her bir katmanda, tane boyutunun azaldig1 ve tanelerin
yasst bir goriiniime sahip oldugu agikca goriilmektedir. Bununla birlikte, matriste
yogun olarak bosluklu yapilar géze ¢arpmaktadir. Beyaz okla gosterilen yapilarda,

FLG’lerin kiimelenmis bir sekilde tane sinirlarina yerlestigi diistiniilmektedir.

(a) Al-6Zn-2Cu-ag. %0FLG (b) Al-6Zn-2Cu-ag. %0,1FLG (c) Al-6Zn-2Cu-ag. %0,2FLG
N
N
N
(d) Al-6Zn-2Cu-ag. %0,3FLG (e) Al-6Zn-2Cu-ag. %0,5FLG (f) Al-6Zn-2Cu-ag. %0,7FLG

Sekil 3.100 : (a) %0; (b) %0,1; (c) %0,2; (d) %0,3; (e) %0,5 ve (f) %0,7 FLG takviyeli
Al-6Zn-2Cu esasli FDM’nin 50X biiyiitmede optik goriintiileri.

Sekil 3.101°de verilen; T/M ile iiretilen FLG takviyeli Al-6Zn-2Cu-2Mg esasl
FDM’nin sinterleme sonrasi optik goériintiileri; artan FLG igeriklerine gore, Al-6Zn-
2Cu-2Mg matrisi  igerisinde yukaridan asagi dogru nasil bir sekilde
derecelendirildigini gostermektedir. Katmanlar boyunca, artan FLG igerigi baz
alindiginda, tane boyutunun azaldigi ve tanelerin gittikge yassilastigi acikga

goriilmektedir. FLG’lerin matris yapisinda homojen olarak dagildig: diisiiniilmektedir.
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Sekil 3.101 : FLG igeriklerinin Al-6Zn-2Cu-2Mg esasli FDM iizerinde yukaridan
asagiya dogru derecelendirilmesi.

Sekil 102(a)-(f), her bir katmaninda farkli oranlarda FLG igeriklerine sahip (ag. %0,
%0,1; %0,2; %0,3; %0,5 ve %0,7) Al-6Zn-2Cu-2Mg esasli FDM’nin, 50X biiyiitme
ile optik goriintiilerini gdstermektedir. Her bir katman i¢in, FLG’lerin matris yapisinda
homojen olarak dagildigr goriilmektedir. Artan FLG igerigine gore, katmanlar
boyunca, tane boyutunun gittik¢e azaldigi ve yassi bir goriiniime sahip oldugu tespit
edilmistir. Beyaz oklarla gosterilen tane siirlarinda kiimelenmis FLG yapilarinin,
matriste bariyer gorevi olusturarak, asagidan yukariya dogru, artan FLG igerigine gore,
FDM tasarimi baz alinarak, FDM’nin mekanik 6zelliklerinde iyilesme gosterebilecegi

diistiniilmektedir.
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(a) AI-GZn-ZC-ZMg-aé. %0FLG (b) Al-6Zn-2Cu-2Mg-ag. %0,1FLG (c) Al-6Zn-2Cu-2Mg-ag. %0,2FLG

N
N

(d) Al-6Zn-2Cu-2Mg-ag. %0,3FLG (e) Al-6Zn-2Cu-2Mg-ag. %0,5FLG (f) Al-6Zn-2Cu-2Mg-ag. %0,7FLG

Sekil 3.102 : (a) %0; (b) %0,1; (c) %0,2; (d) %0,3; (e) %0,5 ve (f) %0,7 FLG takviyeli
Al-6Zn-2Cu-2Mg esasli FDM’nin 50X biiyiitmede optik goriintiileri.

Sekil 3.103(a) ve (b), FLG takviyeli Al-Cu esasli FDM numunelerinin farkli
biiylitmelerdeki SEM goriintiilerini gostermektedir. Optik mikroskop goriintiileriyle
uyumlu oldugu gorillen SEM goriintiilerinde, FLG’lerin Al-Cu esasli matriste
homojen bir sekilde dagildigr gozlemlenmektedir. FLG’lerin matriste arayiiz olarak
islev gordiigli ve yapi icerisinde birer koprii gérevinde olup, tane boyutunu azalttigi

diistiniilmektedir.

Sekil 3.103 : FLG takviyeli Al-Cu esasli FDM’nin farkli biiyiitmelerdeki SEM
goriintiisii: (a) 300X ve (b) 1000X.

FLG takviyeli Al-Cu esasli FDM’nin SEM goriintiisii ve SEM goriintiisiinde
belirlenen noktalardan elde edilen EDS spektrumu, Sekil 3.104’de gosterilmektedir.
Cizelge 3.22, Sekil 3.104(a)’da kirmizi olarak isaretlenen noktalardan alinan EDS
sonuglarini ifade etmektedir. “1” ile isaretlenen noktasal bolgede, ince ve pargalanmis

parlak pargalarin XRD sonuglarinda da (Sekil 3.78) tespit edilen Al.Cu intermetalik
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fazinin varligina isaret ettigi goriilmektedir. Ayrica, FDM'lerin yapisindaki Al>Cu
fazinin homojen ve ince dagilimi, MA prosesinden kaynaklanan, tane boyutunun
azalmasini ve kafesin diizensizligine atfedilebilir (Khoshghadam-Pireyousefan ve dig.,
2020; Suryanarayana, 2001). Isaretlenen 2 ve 4 bdlgelerindeki, ag. %Al ve %C
oranlarinin mevcudiyeti diisiinelerek, XRD sonuglariyla (Sekil 3.78) uyumlu olarak o
bolgelerde, Al4Cs ara bilesiginin varligi diistiniilebilir. Ayni1 zamanda, Al4C3 fazinin,
optik mikroskop goriintiilerinde (Sekil 3.92) varsayilan kiimelenmis FLG ile birlikte

yapida da mevcudiyeti miimkiin olabilir.

cps/eV

1
(a) l : 3 :Enerjsi (ke\GI) 7 ' ’ (b)

Sekil 3.104 : FLG takviyeli Al-Cu esasli FDM’nin: (a) SEM goriintiisii ve (b) (a)’da
belirtilen noktalarin EDS analiz spektrumu.

Cizelge 3.22 : FLG takviyeli Al-Cu esasli FDM’e ait Sekil 3.104(a)’daki SEM
goriintlisiinde isaretlenen noktalarin EDS analiz sonuglari.

Nokta Al (ag. %) Cu (ag. %) C (ag. %)
1 51,01 28,04 20,95
2 67,93 0,80 31,27
3 79,17 0,97 19,86
4 73,85 1,45 24,70

Sekil 3.105(a)-(e), FLG takviyeli Al-Cu esasli FDM’lerin; Al, Cu ve C elementleri i¢in
SEM ve SEM-EDS haritalama goriintiilerini gdstermektedir. Olduk¢a yogun bir yap1
acikca goriilmektedir ve C elementinin matris yapisindaki mevcudiyeti
degerlendirilerek, FLG’nin, FDM’lerin matris yapisinda homojen bir sekilde dagildigi
sOylenebilir. Ayrica, Al,Cu intermetalik fazi, matris yapisinda ince ve iyi bir dagilim

gostermistir.

183



Sekil 3.105 : FLG takviyeli Al-Cu esasli FDM’nin (a) SEM goriintiisi, (b) Al, (¢) Cu,
(d) C elementel haritalama analizleri ve (e) haritalama analizlerinin iist {iste goriintiisi.

Sekil 3.106(a) ve (b), FLG takviyeli Al-Cu-Mg esasli FDM numunelerinin, sirasiyla,
farkli buyiitmelerdeki SEM goriintiilerini  gostermektedir. Optik mikroskop
goriintlileriyle uyumlu goriinen SEM goriintiilerinde, FLG ve ince pargacik halinde
parlak olarak goziiken Al>Cu intermetalik fazinin homojen bir sekilde yapida oldugu
goriilmektedir. Kirmizi okla gosterilen yapilarin, tane sinirlarinda kiimelenmis

FLG’ler oldugu diistintilmektedir.

Sekil 3.106 : FLG takviyeli Al-Cu-Mg esasli FDM’nin farkli biiyiitmelerdeki SEM
goriintiisii: (a) 300X ve (b) 1000X.

FLG takviyeli Al-Cu-Mg esasli FDM’nin SEM goriintiisii ve SEM goriintiistinde
belirlenen noktalardan elde edilen EDS spektrumu, sirastyla, Sekil 3.107 (a) ve (b)’de
gosterilmektedir. Cizelge 3.23; Sekil 3.107(a)’da kirmizi olarak isaretlenen
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noktalardan alinan EDS sonuclarini ifade etmektedir. “1” ile isaretlenen kirmizi
noktada intermetalik Al>Cu bilesiginin mevcut oldugu ve matris yapisinda homojen

olarak dagildig: goriilmektedir.

2 3 4 s 6 1 8 9 10
Enerji (keV) (b)

Sekil 3.107 : FLG takviyeli Al-Cu-Mg esasli FDM nin: (a) SEM goriintiisii ve (b)
(a)’da belirtilen noktalarin EDS analiz spektrumu.

Cizelge 3.23 : FLG takviyeli Al-Cu-Mg esasli FDM’e ait Sekil 3.107(a)’daki SEM
goriintlisiinde isaretlenen noktalarin EDS analiz sonuglari.

Nokta Al(ag. %) Cu(ag.%) Mg(ag. %) C (ad. %)
1 67.03 30,38 1,00 1,60
2 96,52 0,79 0,78 1,91

Sekil 3.108(a)-(f); FLG takviyeli Al-Cu-Mg esasli FDM’nin; Al, Cu, Mg ve C
elementleri i¢in SEM ve SEM-EDS haritalama goriintiilerini géstermektedir. AloCu
intermetalik fazi, matris yapisinda homojen olarak ince partikiiller halinde dagilim
gostermektedir. Ayrica tane smirlarinda kiimelenen FLG’nin, FDM’lerin matris

yapisinda homojen bir sekilde dagildigi sdylenebilir.
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Sekil 3.108 : FLG takviyeli Al-Cu-Mg esasli FDM’nin (a) SEM goériintiisii, (b) Al, (¢)
Cu, (d) Mg, (e) C elementel haritalama analizleri ve (f) haritalama analizlerinin iist
uste goruntist.

Sekil 3.109(a) ve (b), FLG takviyeli Al-Cu-Mg-Mn esasli FDM’nin, sirasiyla, 300X
ve 1000X farkli biyiitmelerindeki SEM goriintiilerini gostermektedir. Optik
mikroskop goriintiileriyle (Sekil 3.96) uyumlu goriinen SEM goriintiilerinde, kirmizi
oklarla gosterilen yapilarin tane siirlarinda biriken FLG’ler; diger alasim serilerine

ait FDM tasarimlarda oldugu gibi burada da gbze ¢arpmaktadir.

Sekil 3.109 : FLG takviyeli Al-Cu-Mg-Mn esasli FDM’nin farkli biiyiitmelerdeki
SEM goriintiisii: (a) 300X ve (b) 1000X.

FLG takviyeli Al-Cu-Mg-Mn esasli FDM’nin SEM goriintiisti ve SEM goriintiistinde
belirlenen alandan elde edilen EDS spektrumu, sirasiyla, Sekil 3.110(a) ve (b)’de
gosterilmektedir. Matris yapisindaki ikincil fazlarin dagilimi, Cizelge 3.24°de, Sekil
3.110(a)’da belirlenen alandan alinan EDS sonuglar1 ile ifade edilmistir. Sekil
3.111(a)-(g), FLG takviyeli Al-Cu-Mg-Mn esasli FDM’lerin; Al, Cu, Mg, Mn ve C
elementleri i¢in SEM ve SEM-EDS haritalama goriintiilerini gostermektedir. Matris

yapisindaki ikinci fazlarim dagiliminin homojen oldugu goriilmektedir. Tane
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siirlarinda kiimelendigi diisiiniilen FLG’lerin, matris yapisinda iyi bir sekilde

dagildig: diistiniilmektedir.

10 v i (b)

4 6 8
Enerji (keV)

Sekil 3.110 : FLG takviyeli Al-Cu-Mg-Mn esasli FDM’nin: (a) SEM goriintiisii ve (b)
(a)’da belirtilen alanin EDS analiz spektrumu.

Cizelge 3.24 : FLG takviyeli Al-Cu-Mg-Mn esasli FDM’e ait Sekil 3.110(a)’daki
SEM goriintiisiinde isaretlenen alanin EDS analiz sonuglari.

Alan Al (ag. %) Cu(ag. %) Mg(ag. %) Mn (ag. %) C (ag. %)

1 84,27 1,44 2,31 0,12 11,87

c

(f) 2

(e) .

Sekil 3.111 : FLG takviyeli Al-Cu-Mg-Mn esasli FDM’nin (a) SEM goriintiisi, (b)
Al, (c) Cu, (d) Mg, (e) Mn (f) C elementel haritalama analizleri ve (g) haritalama
analizlerinin iist iiste goriintiisii.
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Sekil 3.112(a) ve (b), FLG takviyeli Al-Zn esasli FDM nin sirasiyla, 300X ve 1000X
farkli biliylitmelerindeki SEM goriintiilerini  gostermektedir. Optik mikroskop
gorintiileriyle (Sekil 3.98) uyumlu olan SEM goriintiilerinde, yassilagmig tane
boyutlar1 géze ¢arpmaktadir. Kirmizi oklarla gosterilen bosluklu yapilarda, FLG’lerin

kiimelenmis bir sekilde oldugu diisiiniilmektedir.

2 (a) T

Sekil 3.112 : FLG takviyeli Al-Zn esasli FDM’nin farkli biiyiitmelerdeki SEM
goriintiisii: (a) 300X ve (b) 1000X.

FLG takviyeli Al-Zn esasli FDM’nin SEM goriintiisii ve SEM goriintiisiinde belirlenen
alandan elde edilen EDS spektrumu, sirasiyla, Sekil 3.113(a) ve (b)’de gosterilmistir.
Matris yapisindaki ikincil fazlarin dagilimi, Cizelge 3.25°de, Sekil 3.113(a)’da
belirlenen alandan alinan EDS analiz sonuglari ile ifade edilmistir. Matris yapisinda,
ikincil alasim elementi olan Zn ve FLG takviyesinin homojen olarak dagilim

gosterdigi soylenebilir.
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Sekil 3.113 : FLG takviyeli Al-Zn esasli FDM’nin: (a) SEM goriintiisii ve (b) (a)’da
belirtilen alanin EDS analiz spektrumu.

Cizelge 3.25 : FLG takviyeli Al-Zn esasli FDM’e ait Sekil 3.113(a)’daki SEM
goriintlisiinde isaretlenen alanin EDS analiz sonuglari.

Alan Al (ag. %) Zn (ag. %) C (ag. %)
1 87,96 521 6,84
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Sekil 3.114 (a)-(e), FLG takviyeli Al-Zn esasli FDM’nin; Al, Zn ve C elementleri i¢in
SEM ve SEM-EDS haritalama goriintiilerini gostermektedir. Yassilasmis tane
sinirlarinda beliren FLG’lerin kiimelenmis bir sekilde matris yapisinda dagilim

gosterdigi diisiiniilmektedir.

Sekil 3.114 : FLG takviyeli Al-Zn esasli FDM’nin (a) SEM goriintiisii, (b) Al, (¢) Zn,
(d) C elementel haritalama analizleri ve (¢) haritalama analizlerinin {ist {iste goriintiisii.

Sekil 3.115(a) ve (b), FLG takviyeli Al-Zn-Cu esasli FDM’nin sirasiyla, 300X ve
1000X farkl biiyiitmelerindeki SEM goriintiilerini gostermektedir. Optik mikroskop
goriintiileriyle (Sekil 3.99) uyumlu olan SEM goriintiilerinde, kirmizi oklarla
gosterilen bosluklu yapilarda, FLG’lerin kiimelenmis bir sekilde oldugu sdylenebilir.

e T (a) e oasat i )

Sekil 3.115 : FLG takviyeli Al-Zn-Cu esasli FDM’nin farkli biiyiitmelerdeki SEM
goriintiisii: (a) 300X ve (b) 1000X.
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FLG takviyeli Al-Zn-Cu esasli FDM’nin SEM goriintiisii ve SEM goriintiisiinde
belirlenen alandan elde edilen EDS spektrumu, sirasiyla, Sekil 3.116(a) ve (b)’de
gosterilmistir. Matris yapisindaki ikincil fazlarin dagilimi, Cizelge 3.26°da, Sekil
3.116(a)’dan belirlenen alandan alinan EDS sonuglart ile ifade edilmistir. AloCu
intermetalik bilesiginin ve tane sinirlarinda belirlenen FLG’nin homojen bir sekilde

matris yapisinda dagildigi sdylenebilir.
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Sekil 3.116 : FLG takviyeli Al-Zn-Cu esasli FDM’nin: (a) SEM goriintiisii ve (b)
(a)’da belirtilen alanin EDS analiz spektrumu.

Cizelge 3.26 : FLG takviyeli Al-Zn-Cu esasli FDM’e ait Sekil 3.116(a)’daki SEM
goriintlisiinde isaretlenen alanin EDS analiz sonuglari.

Alan Al(ag. %)  Zn (ag. %) Cu (ag. %) C (ag. %)
1 87,79 5,07 2,00 5,14

Sekil 3.117(a)-(f); FLG takviyeli Al-Zn-Cu esasli FDM’nin; Al, Zn, Cu ve C
elementleri i¢in SEM ve SEM-EDS haritalama goriintiilerini gostermektedir. Matris

yapisinda, ikincil fazlarin homojen bir sekilde dagildig1 soylenebilir.
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Sekil 3.117 : FLG takviyeli Al-Zn-Cu esasli FDM’nin (a) SEM goriintiisii, (b) Al (c)
Zn, (d) Cu, (e) C elementel haritalama analizleri ve (f) haritalama analizlerinin iist iiste
goruntisu.

Sekil 3.118(a) ve (b), FLG takviyeli Al-Zn-Cu-Mg esasli FDM’nin, sirastyla, 300X ve
1000X farkli biiylitmelerindeki SEM goriintiilerini géstermektedir. Optik mikroskop
goriintiileriyle (Sekil 3.102) uyumlu olan SEM goriintiilerinde, tanelerin yassilagmis
ve boyutlarinin azalmis oldugu goriilmektedir. Kirmiz1 oklarla gosterilen bosluklu

yapilarda, FLG’lerin kiimelenmis bir sekilde oldugu soylenebilir.

I (b)
Sekil 3.118 : FLG takviyeli Al-Zn-Cu-Mg esasli FDM’nin farkli biiyiitmelerdeki SEM
goriintiisii: (a) 300X ve (b) 1000X.

FLG takviyeli Al-Zn-Cu-Mg esasli FDM’nin SEM goriintiisii ve SEM goriintiisiinde
belirlenen alandan elde edilen EDS spektrumu, sirasiyla, Sekil 3.119(a) ve (b)’de
gosterilmektedir. Matris yapisindaki ikincil fazlarin dagilimi, Cizelge 3.27°de, Sekil
3.119(a)’dan belirlenen alandan alinan EDS analiz sonuglari ile ifade edilmistir. Beyaz
parlak partikiillerin, XRD sonuglarinda da (Sekil 3.83) belirtilen, Al.Cu intermetalik

fazina ait oldugu tespit edilmistir.
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Sekil 3.119 : FLG takviyeli Al-Zn-Cu-Mg esasli FDM’nin: (a) SEM goriintiisii ve (b)
(a)’da belirtilen alanin EDS analiz spektrumu.

Cizelge 3.27 : FLG takviyeli Al-Zn-Cu-Mg esasli FDM’ye ait Sekil 3.119(a)’daki
SEM goriintiistinde isaretlenen alanin EDS analiz sonuglari.

Alan  Al(ag. %) Zn(ag. %) Cu(ag. %) Mg (ag. %) C (ag. %)

1 87,64 1,99 2,99 1,73 5,65

Sekil 3.120 (a)-(g); FLG takviyeli Al-Zn-Cu-Mg esasli FDM’nin; Al, Zn, Cu, Mg ve
C elementleri icin SEM ve SEM-EDS haritalama goriintiilerini gostermektedir. Matris
yapisinda, ikincil fazlarin homojen bir sekilde dagildigi bu alagim serisine ait FDM

tasariminda da goriilmektedir.

(e) % e st i eam

Sekil 3.120 : FLG takviyeli Al-Zn-Cu-Mg esasli FDM’nin (a) SEM goériintiisii, (b) Al,
(¢) Zn, (d) Cu, (e) Mg (f) C elementel haritalama analizleri ve (g) haritalama
analizlerinin iist iiste goriintiisii.
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Sekil 3.121(a)-(c), FLG takviyeli Al-Cu esasli FDM’nin TEM goriintiilerini
gostermektedir. Grafenin arayiiz olarak burusuk, kivrimli ve az katmanli yapisi, Sekil
3.121(a)’da gosterilen aydinlik alan TEM goriintiisiinde, goze ¢arpmustir (Li ve dig.,
2018; Zhang ve dig., 2016). Ayrica, Al ve FLG arasinda Sekil 3.78’de XRD analiz
sonuglarini dogrulayan yaklasik 0,83 nm diizlemler aras1 mesafeye sahip Al4Cs fazinin
bulundugu goriilmektedir (Shao ve dig., 2018; Xiong ve dig., 2020; Zhou ve dig.,
2019). Sekil 3.121(b) ve Sekil 3.121(c)'de bulunan ekler, HRTEM goriintiilerinde
tespit edilen Al ve Al4Cs fazlari i¢in, karsilik gelen IFFT goriintiisiidiir.

d(111)=0;233 nm
. — \ —
~Al{111) QS —

Sekil 3.121 : FLG takviyeli Al-Cu esasli FDM’nin aydinlik alan TEM goriintiileri: (a)
Diisiik biiylitme (Ekteki goriintii, kirmizi karedeki alanin biiyiitiilmiis goriintiisiidiir.),
(b) ve (c¢) Yiksek biiyiitme (Ekteki goriintiller, Al ve AlsCs fazlarina ait IFFT
goriintiilerini ifade etmektedir.).

Sekil 3.122(a)-(c), FLG takviyeli Al-Zn esasli FDM’nin TEM goriintilerini
gostermektedir. Sekil 3.122(a); FLG takviyeli Al-Zn-Cu-Mg esasli FDM yapiyi ifade
etmektedir. Sekil 3.122(a)’da kirmiz1 kare ile isaretli bolgenin HRTEM goriintiisii,
Sekil 3.122(b)’de gosterilmistir. Grafenin arayiiz ve bariyer gorevi gordigi, TEM
goriintiileriyle uyumlu (Sekil 3.5) birka¢ katmanli burusuk yapisi, Sekil 3.122(b)’de
tespit edilmistir. Ayrica, yapida ana matris elementi olan Al ve takviye malzemesi
FLG’nin mevcudiyetini ifade eden IFFT goriintiisii de gosterilmistir. Sekil 3.122(c),
FLG takviyeli Al-Zn-Cu-Mg FDM yapisinda, XRD sonuglarinda da tespit edilen
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(Sekil 3.83), 0,83 nm diizlemler aras1 mesafeye sahip AlsCs bilesiginin mevcudiyetini
ifade etmektedir. Sekil 3.122 (b) ve (c)’deki ekler, sirasiyla, tespit edilen Al fazi ve
Al4C3 bilesigi igin, karsilik gelen IFFT goriintiisiidiir.

(a)

A3
mm
i

A K//////

7 N
0,83 nm

Al4Cs (003)
> \\

Sekil 3.122 : FLG takviyeli Al-Zn-Cu-Mg esasli FDM’nin aydinlik alan TEM
goriintiileri: (a) ve (c) Diistik, (Ekteki goriintiiler, Al4C3 fazina ait IFFT goriintiilerini
ifade etmektedir.), (b) (a)’daki kirmizi kareden alinan yiiksek biiyiitme (Ekteki goriintii
Al ve FLG’ye ait IFFT goriintiilerini temsil etmektedir.).

Al4Cs fazinin olusumu, Al matrisi ile grafen arasinda meydana gelebilir ve agsagidaki

reaksiyonla (3.1) ifade edilmektedir (Li ve Xiong, 2017):
4Alx) + 3Ck) — AlsC3 (3.1)

Al4C3 faz1 Al esash matriste kirllgan ve nem ¢ekici yapist nedeniyle istenmeyen bir
faz olmasina ragmen; matris yapisinda homojen olarak dagilmigsa, matristen yiik
aktarimina katkida bulunabilmektedir (Kwon ve dig., 2014). Al esasli matristen
FLG’ye yiik aktarimi yapilirken, yiik aktarim verimini etkileyecek olan stresin kii¢lik
bir kisminin Al4Cs fazlarindan gegmesi gerekmektedir. AlsCs ve FLG arasinda giiglii
arayliiz bagi da olusmaktadir. Ciinkii Al4sC3 fazi ve FLG, Al esasli matristen
kaynaklanan basma gerilmesine maruz kalmaktadir (Xiong ve dig., 2020). FLG
takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lerde TEM goriintiilerinde belirgin bir sekilde
tespit edilen Al4Cs olusumu, matris ve takviye arasinda giiclii bir arayilizey baginin

olusmasi i¢in elverisli oldugunu géstermektedir.
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CNT gibi karbon esasli malzemelerin takviye edilerek T/M ile elde edilen ve Al
matrisinde tasarlanan FDM’lerin mikroyapilart literatiirde degerlendirilmistir (Kwon
vd., 2011; Udupa vd., 2015). Kwon ve dig. (2011); hacimce %5; %10 ve %15 CNT
takviyeli T/M ile {iretilen FDM’nin mikroyapist hacimce %10 ile %15 CNT arasindaki
katmanlarda diizensiz bir morfoloji gosterdigini ve CNT igeriginin yogun oldugu
bolgelerde, CNT takviyeli kompozitlerde goézlemlenen ince pulsu partikiillerin
olustugunu belirtmislerdir. Ayrica, gerceklestirdikleri XRD ve TEM analizlerinde,
sicak presleme prosesi boyunca olusan Al ve C’nin reaksiyonuyla birlikte, AlsCs
varlig1 tespit edilmistir ve genelde istenmeyen bu yapinin, Al ve CNT arasinda iyi bir
baglanma sagladigi, Al matrisi ve CNT takviyesi arasinda ylik aktarimina neden
olabilecegini ifade etmislerdir. FDM tasariminda, katmanlar boyunca, CNT
eklenmesiyle birlikte, sertlik degerlerinin artisini yiik transferiyle iliskili oldugunu
bildirmislerdir. Udupa ve dig. (2015); T/M ile irettikleri CNT takviyeli Al esash
FDM’nin optik mikroskop goriintiilerini degerlendirdiginde, katmanlar boyunca
mikroyapinin degisimini belirtmislerdir. Al matrisine ag. %0,1’den ag. %0,5’e kadar
artacak sekilde CNT takviye edilerek, katmanlar boyunca tane boyutunun 127 pum’den
53,4 um’ya kadar diistiigiinii gézlemlemislerdir. Katmanlar boyunca CNT igeriginin
arttirllmasiyla, tane boyutunun kiiciilmesi ve buna baglh olarak sertlik degerlerinin

artt1g1 da tespit edilmistir.

3.4.3.2 Al-Zn esash alasim ve FLG takviyeli Al-Zn esash kompozitlerin

mikroyapisal karakterizasyonu

Farkli siirelerde MA ile elde edilen tozlardan iiretilen Al-7,5Zn-XFLG (x= ag. %0, 0,5,
1 ve 2) kompozitlerinin genel mikroyapilar1 optik mikroskop ile incelenmistir. 2, 4 ve
8 sa MA ile elde edilen tozlarin sinterlenmesi ile tiretilen Al-7,5Zn alagimlarinin optik
mikroskopta belirlenen farkli biiyiitmelerdeki mikroyapilart Sekil 3.123(a)-(f)’de
gosterilmistir. Optik mikroskop goriintiilerinden, Al-7,5Zn numunelerinin sinterleme

sonrasi yiiksek yogunluklu yapilar olarak iiretildigi anlasilmaktadir.
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(e) (f)

Sekil 3.123 : Farkli siirelerde MA ile elde edilen Al-7,5Zn alagimlarinin optik
mikroskop goriintiileri: (50X): (a) 2 sa, (c) 4 sa ve () 8 sa; (200X): (b) 2 sa, (d) 4 sa
ve (f) 8 sa.

Ayrica; 2, 4 ve 8 sa MA ile elde edilen Al-7,5Zn-0,5FLG, Al-7,5Zn-1FLG ve Al-
7,59Zn-2FLG kompozitlerinin optik mikroskopta farkli biiyiitmelerde incelenen
mikroyapilari, sirastyla, Sekil 3.124, Sekil 3.125 ve Sekil 3.126°da gdsterilmistir.
Sinter sonrast numunelerin, Cizelge 3.18’de verilen relatif yogunluk degerleri ile
uyumlu olarak, yiiksek yogunluklu kompozitler iiretildigi fakat bununla birlikte bazi
numunelerde bosluklarin bulundugu anlasilmaktadir. Bazi optik goriintiilerde
belirlenen bu koyu renkli bolgelerin, XRD analizinde (Sekil 3.85) tespit edilen AlsC3

fazina veya bosluklu yapilara ait olabilecegi diisiiniilmektedir.
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Sekil 3.124 : Farkl siirelerde MA ile elde edilen ag. %0,5 FLG takviyeli Al-7,5Zn-
esasli kompozitlerin optik mikroskop goriintiileri: (50X): (a) 2 sa, (c) 4 sa ve (e) 8 sa;
(200X): (b) 2 sa, (d) 4 sa ve (f) 8 sa.
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()
Sekil 3.125 : Farkli siirelerde MA ile elde edilen ag. %1 FLG takviyeli Al-7,5Zn esasli

kompozitlerin optik mikroskop goriintiileri: (50X): (a) 2 sa, (c) 4 sa ve (e) 8 sa; (200X):
(b) 2 sa, (d) 4 sa ve (f) 8 sa.
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Sekil 3.126 : Farkli siirelerde MA ile elde edilen ag. %2 FLG takviyeli Al-7,5Zn esash
kompozitlerin optik mikroskop goriintiileri: (50X): (a) O sa, (b) 2 sa, (c) 4 sa ve (d) 8
sa; (200X): (e) 0 sa, (f) 2 sa, (g) 4 sa ve (f) 8 sa.

Farkl: siirelerde (2, 4 ve 8 sa) MA ile elde edilen tozlardan tiretilen Al-7,5Zn-2,5Mg-
XFLG (x= ag. %0,5, ve 2) kompozitlerin; optik mikroskopta farkli biyiitmelerde
belirlenen genel mikroyapilari, sirasiyla, Sekil 3.127 ve Sekil 3.128’de gosterilmistir.

Sinterleme isleminden sonra, Cizelge 3.19°da ifade edilen relatif yogunluk
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degerleriyle uyumlu bir sekilde yiiksek yogunluga sahip olarak kompozitlerin
tiretildigi goriilmektedir. Bununla birlikte, yapida koyu renkli bdlgelerin bosluklara ve
XRD analizinde (Sekil 3.87) tespit edilen AlsC3 fazina ait olabilecegi
diisiiniilmektedir. Ayrica,  ikincil fazlarin yapida homojen olarak dagildig:

goriilmektedir.

Sekil 3.127 : Farkli siirelerde MA ile elde edilen ag. %0,5 FLG takviyeli Al-7,5Zn-
2,5Mg esasli kompozitlerin optik mikroskop goriintiileri: (50X): (a) 2 sa, (c) 4 sa ve
(e) 8 sa; (200X): (b) 2 sa, (d) 4 sa ve (f) 8 sa.
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Sekil 3.128 : Farkli siirelerde MA ile elde edilen ag. %2 FLG takvyeli Al-7,5Zn-2,5Mg
esasli kompozitlerin optik mikroskop goriintiileri: (50X): (a) 2 sa, (c) 4 sa ve (e) 8 sa;
(200X): (b) 2 sa, (d) 4 sa ve (f) 8 sa.

Farkli siirelerde MA ile elde edilen tozlardan tiretilen Al-7,5Zn-2,5Mg1,8Cu-xFLG
(x= ag. %0; 0,5, 1 ve 2) kompozitlerinin genel mikroyapilar1 optik mikroskop ile
incelenmistir. Harmanlanmis ve 2, 4 ve 8 sa MA uygulanmis tozlarin sinterlenmesi ile
tiretilen Al-7,5Zn2,5Mg1,8Cu alagimlarinin optik mikroskopta farkli biiyiitmelerde
belirlenen mikroyapilar1 Sekil 3.129(a)-(h)’de verilmistir. Optik mikroskop
goriintiilerinden, Al-7,5Zn-2,5M@1,8Cu alagimlarinin sinterleme sonrasi yiiksek

yogunluklu yapilar olarak elde edildigi goriilmektedir.
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(h)

Sekil 3.129 : Farkli siirelerde MA ile elde edilen Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu alagimlarinin
optik mikroskop goriintiileri: (50X): (a) 0 sa, (c)2 sa, (e) 4 sa ve (g) 8 sa; (200X): (b)
0 sa, (d) 2 sa (f) 4 sa ve (h) 8 sa.

Ayrica, harmanlanmig ve 2, 4 ve 8 sa MA ile elde edilen Al-7,5Zn-2,5Mg1,8Cu-
0,5FLG, Al-7,5Zn-2,5Mg1,8Cu-1FLG ve Al-7,5Zn-2,5Mg-2FLG kompozitlerinin
optik mikroskopta farkli biiylitmelerde belirlenen mikroyapilari, sirastyla, Sekil 3.130,
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Sekil 3.131, ve Sekil 3.132°de gosterilmistir. Sinterleme isleminden sonra
kompozitlerin, Cizelge 3.20’de ifade edilen relatif yogunluk degerleri ile uyumlu
olarak, yiiksek yogunluklu kompozitler olarak iiretildigi fakat bununla birlikte bazi
numunelerde optik goriintiilerde koyu olarak gosterilen bolgelerin bosluklara ait
oldugu gorilmektedir. XRD analizleri ile belirlenen AlCu (Sekil 3.88, Sekil 3.89)

fazinin yap1 igerisinde olduk¢a homojen bir sekilde dagildig: diistiniilmektedir.

Sekil 3.130 : Farkli siirelerde MA ile elde edilen ag. %0,5 FLG takviyeli Al-7,5Zn-
2,5Mg-1,8Cu esasli kompozitlerin optik mikroskop goriintiileri: (50X): (a) 0 sa, (c¢)2
sa, (e) 4 sa ve (g) 8 sa; (200X): (b) 0 sa, (d) 2 sa (f) 4 sa ve (h) 8 sa.
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Sekil 3.131 : Farkli siirelerde MA ile elde edilen ag. %1 FLG takviyeli Al-7,5Zn-
2,5Mg-1,8Cu esasli kompozitlerin optik mikroskop goriintiileri: (50X): (a) 0 sa, (c) 2
sa, (e) 4 sa ve (g) 8 sa; (200X): (b)0 sa, (d) 2 sa (f) 4 sa ve (h) 8 sa.
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Sekil 3.132 : Farkli siirelerde MA ile elde edilen ag. %2 FLG takviyeli Al-7,5Zn-
2,5Mg-1,8Cu esasli kompozitlerin optik mikroskop goriintiileri: (50X): (a) 2 sa, (c) 4
sa ve (e) 8 sa; (200X): (b) 2 sa, (d) 4 sa ve (f) 8 sa.

Ag. %2 FLG ile takviye edilen harmanlanmig Al-7,5Zn esasli kompozitin, sirasiyla,
1000X ve 5000X biyiitmelerdeki SEM goriintiileri, Sekil 3.133 (a) ve (b)’de
verilmistir. SEM goriintiilerinde matris yapist igerisinde dagilmis ikincil fazlarin
bulundugu goriilmektedir. Mikroyapi igerisinde dagilmis fazlarin karakterize edilmesi
i¢in, kompozitlere SEM-EDS analizleri uygulanarak Al, Zn ve C elementlerinin yap1
icerisindeki miktar ve dagilimlari incelenmistir. Sekil 3.134(a); ag. %2 FLG ile
takviye edilen harmanlanmig Al-7,5Zn esasli kompozitin 5000X biiyiitmedeki SEM
goriintiistinii gostermektedir. Sekil 3.134(b) ise; Sekil 3.134(a)’da goriilen kirmizi ile
isaretli noktalarin EDS analiz spektrumunu ifade etmektedir. Sekil 3.134(b)’de

goriilen nokta EDS analizine gore, Sekil 3.134(a)’da yap1 ig¢erisinde dagilmis ince ve
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koyu renkli fazlarin Al4Cz fazi1 olabilecegi diisiniilmektedir. Bu durumun, XRD
bulgular1 (Sekil 3.85) ile uyumlu oldugu goriilmektedir. Ag. %2 FLG ile takviye
edilmis harmanlanmis Al-7,5Zn esasli kompozitinin Sekil 3.134(a)’daki SEM

goriintiisiinde isaretlenen noktalarin EDS analiz sonuglar1 Cizelge 3.28’de verilmistir.

o [B (b)

Sekil 3.133 : Ag. %2 FLG takviyeli harmanlanmis Al-7,5Zn esasli kompozitin farkli
biiylitmelerdeki SEM goriintiisii: (a) 1000X ve (b) 5000X.

cps/eV
-
=
B
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Sekil 3.134 : Ag. %2 FLG takviyeli harmanlanmis Al-7,5Zn kompozitinin: (a) SEM
goriintlisii ve (b) (a)’da belirtilen noktalarin EDS analiz spektrumu.

Cizelge 3.28 : Ag. %2 FLG takviyeli Al-7,5Zn esasli harmanlanmig kompozite ait
Sekil 3.134(a)’daki SEM goriintiisiinde isaretlenen noktalarin EDS analiz sonuglari.

Nokta Al (ag. %) Zn (ag. %) C (ag. %)
1 26,90 3,96 69,15
2 65,00 0,47 34,53
3 91,28 2,46 6,26
4 48,23 4,93 46,84
5 91,63 1,03 7,34

Ag. %2 FLG takviyeli harmanlanmis Al-7,5Zn kompozitinin mikroyapisinda bulunan
fazlarin ve elementlerin yapi igerisindeki dagilimlarinin belirlenmesi i¢in SEM-EDS
haritalama analizi uygulanmustir. Sekil 3.135 (a), ag. %2 FLG takviyeli harmanlanmig
Al-7,5Zn kompozitinin, 2000X biiyiitmedeki SEM goriintiisiinii ifade etmektedir.
Sekil 3.135 (b), (¢), (d) ve (¢)’de ise; Sekil 3.135(a)’da goriilen mikroyapi i¢in sirasiyla
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Al, Zn ve C elementlerinin SEM-EDS haritalama analizi sonuglart gosterilmektedir.
Sekil 3.135(b)-(e)’de verilen SEM-EDS haritalama sonuglari incelendiginde, Zn ve C
elementlerinin dagilimlarinda, bosluklu yapilar da géze ¢arpmaktadir. Benzer olarak,
Sekil 3.135(¢)’de goriilen haritalama analizinde de, XRD ve SEM-EDS (Sekil 3.85 ve
Sekil 3.134(b)) analizlerinde gozlenen AlsCs fazinin, bosluklu yapilarda yogun olarak

goriildiigii tespit edilmistir.

C

(d) ©

Sekil 3.135 : Ag. %2 FLG takviyeli harmanlanmis Al-7,5Zn kompozitinin: (a) SEM
gorlntiisi, (b) Al (c) Zn, (d) C elementel haritalama analizleri ve (e) haritalama
analizlerinin iist liste goriintiisi.

4 sa MA ile elde edilen ag. %2 FLG ile takviye edilen Al-7,5Zn esasli kompozitinin,
1000X ve 5000X biiyiitmelerdeki SEM goriintiileri, sirasiyla, Sekil 3.136 (a) ve (b)’de
verilmistir. 4 sa MA uygulanmig FLG takviyeli Al-7,5Zn kompozitinin SEM
goriintiilerinde, matris yapist igerisinde dagilmis ikincil fazlarm bulundugu

diistiniilmektedir.
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il(a)

(b)

Sekil 3.136 : Ag. %2 FLG takviyeli 4 sa MA ile elde edilen Al-7,5Zn esasli kompozitin
farkl bityiitmelerdeki SEM goriintiisii: (a) 1000X ve (b) 5000X.

Mikroyapr igerisinde dagilmis fazlarin tespit edilebilmesi i¢in kompozitlere, SEM-
EDS analizleri uygulanarak Al, Zn ve C elementlerinin yapi igerisindeki miktar ve
dagilimlart incelenmistir. Sekil 3.137(a), 4 sa MA ile elde edilen ag. %2 FLG ile
takviye edilen Al-7,5Zn kompozitinin 5000X biiylitmedeki SEM goriintiisiini
vermektedir. Sekil 3.137(b) ise, Sekil 3.137(a)’da goriilen kirmizi ile isaretli bolgelerin
SEM-EDS analiz spektrumlarini gostermektedir. SEM-EDS analizine gore, Sekil
3.137(a)’da goriilen koyu ve ince bolgelerin, XRD bulgulartyla da uyumlu olan (Sekil

3.85), Al4C3 fazinin mevcudiyetine isaret ettigi diistiniilebilir.
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Sekil 3.137 : Ag. %2 FLG takviyeli 4 sa MA ile elde edilen Al-7,5Zn esash

kompozitinin: (a) SEM goriintiisii ve (b) (a)’da belirlenen noktalarin EDS analiz
spektrumu.

Cizelge 3.29, 4 sa MA ile elde edilen ag. %2 FLG ile takviye edilen Al-7,5Zn
kompozitinin, Sekil 3.137(a)’daki SEM goriintiisiinde isaretlenen bolgelerin EDS

analizi sonuclarini ifade etmektedir.
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Cizelge 3.29 : Ag. %2 FLG takviyeli 4 sa MA ile elde edilen Al-7,5Zn esash
kompozite ait Sekil 3.137(a)’daki SEM goriintiisiinde isaretlenen noktalarin EDS
analiz sonuglari.

Nokta Al (ag. %) Zn (ag. %) C (ag. %)
1 57,23 12,32 30,45
2 17,81 1,27 80,92
3 78,79 5,01 16,20
4 71,21 3,71 25,08

Bununla birlikte, kompozitin mikroyapisinda bulunun fazlarin ve elementlerin
dagilimi SEM-EDS haritalama analizleri ile belirlenmistir. Sekil 3.138(a), 4 sa MA ile
elde edilen ag. %2 FLG takviyeli Al-7,5Zn kompozitinin, 1000X biiyiitmedeki SEM
goriintiisiinii ifade etmektedir. Sekil 3.138 (b), (c), (d)’de ise Sekil 3.138(a)’da goriilen
mikroyapi i¢in sirastyla Al, Zn ve C elementlerinin SEM-EDS haritalama analizi
sonuglart gosterilmektedir. Sekil 3.138(b)-(d)’de verilen SEM-EDS haritalama
sonuglari incelendiginde, Zn ve C elementlerinin yapida homojen bir sekilde dagildig:

sOylenebilir.

Sekil 3.138 : Ag. %2 FLG takviyeli 4 sa MA ile elde edilen Al-7,5Zn kompozitinin:
(a) SEM goriintiisti, (b) Al, (c) Zn, (d) C elementel haritalama analizleri.

Ag. %2 FLG ile takviye edilen harmanlanmis Al-7,5Zn-2,5Mg esasli kompozitin,
1000X ve 5000X biiyiitmelerdeki SEM goriintiileri, Sirasiyla, Sekil 3.139(a) ve (b)’de
gosterilmistir. SEM goriintiilerine gore, matris yapisi icerisinde homojen bir sekilde

dagilms ikincil fazlarin mevcudiyeti goriilmektedir.
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(b)

Sekil 3.139 : Ag. %2 FLG takviyeli harmanlanmis Al-7,5Zn-2,5Mg esasli kompozitin
farkl bityiitmelerdeki SEM goriintiisii: (a) 1000X ve (b) 5000X.

Matris yapisi igerinde dagilmis fazlarin tespit edilebilmesi i¢in kompozitlere, SEM-
EDS analizleri uygulanarak Al, Zn, Mg ve C elementlerinin yap1 igerisindeki miktar
ve dagilimlart incelenmistir. Sekil 3.140(a), ag. %2 FLG takviyeli harmanlanmis Al -
7,5Zn-2,5Mg esasl kompozitin 2000X biiyiitmedeki SEM goriintiisiinii vermektedir.
Sekil 3.140(b) ise, Sekil 3.140(a)’da isaretli kirmizi noktalarin SEM-EDS analiz
spektrumlarim1 gdstermektedir. EDS analizine gore, 6zellikle 4 numarali noktada
belirtilmis olan ve yapi igerisinde dagilmis koyu renkli bolgelerin XRD sonuglariyla
da uyumlu olan (Sekil 3.87) AlsCs fazina ait olabilecegi diistiniilmektedir.

cps/eV
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Sekil 3.140 : Ag. %2 FLG takviyeli harmanlanmis Al-7,5Zn-2,5Mg esasli kompozitin:
(a) SEM goriintiisii ve (b) (a)’da belirtilen noktalarin EDS analiz spektrumu.

Cizelge 3.30, 4 sa MA ile elde edilen ag. %2 FLG ile takviye edilen Al-7,5Zn-2,5Mg
kompozitinin, Sekil 3.140(a)’daki SEM goériintiisiinde isaretlenen kirmizi noktali

bolgelerin SEM- EDS analiz sonuglarini ifade etmektedir.
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Cizelge 3.30 : Ag. %2 FLG takviyeli harmanlanmig Al-7,5Zn-2,5Mg esasli kompozite
ait Sekil 3.140(a)’daki SEM goriintiisiinde isaretlenen noktalarin EDS analiz sonuglari.

Nokta  Al(ag. %)  Zn (ag. %) Mg (ag. %) C (ag. %)
1 65,69 24,23 5,06 5,02
2 77,78 11,31 6,74 4,17
3 88,88 6,04 0,68 4,41
4 81,48 4,04 7,27 7,21

4 sa MA ile elde edilen ag. %2 FLG ile takviye edilen Al-7,5Zn-2,5Mg esash
kompozitin, 2000X ve 5000X biiyiitmelerdeki SEM goriintiileri, sirasiyla, Sekil 3.141
(a) ve (b)’de gosterilmistir. Matris yapist igerisinde, ikincil fazlarin homojen olarak

dagildigin1 SEM goriintiilerine bakarak sdyleyebiliriz.

Sekil 3.141 : Ag. %2 FLG takviyeli 4 sa MA ile elde edilen Al-7,5Zn-2,5Mg esash
kompozitin farkli biiyiitmelerdeki SEM goriintiisii: (a) 2000X ve (b) 5000X.

Ayrica, ag. %2 FLG takviyeli 4 sa MA ile elde edilen Al-7,5Zn-2,5Mg esasli kompozit
icin, SEM-EDS analizleri uygulanarak; Al, Zn, Mg ve C elementlerinin yap1
icerisindeki miktar ve dagilimlar1 incelenmistir. Sekil 3.142(a), kompozitin 5000X
biiytitmedeki SEM goriintiisiinii gostermektedir. Sekil 3.142(b) ise, Sekil 3.142(a)’da
gorillen kirmizi ile isaretli noktalarin SEM-EDS analiz spektrumlarini ifade
etmektedir. ikincil fazlarm, matris yapisi igerisinde homojen olarak dagildigini
soyleyebiliriz. Cizelge 3.31; 4 sa MA ile elde edilen ag. %2 FLG takviyeli Al-7,5Zn-
2,5Mg esasli kompozitin Sekil 3.142(a)’daki SEM goriintiisiinde isaretlenen

noktalarin SEM-EDS analiz sonuglarin1 géstermektedir.
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Sekil 3.142 : Ag. %2 FLG takviyeli 4 sa MA ile elde edilen Al-7,5Zn-2,5Mg esasli
kompozitin: (a) SEM goriintiisii ve (b) (a)’da belirtilen noktalarin EDS analiz
spektrumlari.

Cizelge 3.31 : Ag. %2 FLG takviyeli 4 sa MA ile elde edilen Al-7,5Zn-2,5Mg esasl
kompozite ait Sekil 3.142(a)’daki SEM goriintiisiinde isaretlenen noktalarin EDS
analiz sonuglari.

Nokta  Al(ag. %)  Zn (ag. %) Mg (ag. %) C (ag. %)
1 68,75 22,18 0,89 8,18
2 88,63 5,52 0,62 5,24
3 87,42 3,89 0,47 8,22
4 52,29 38,58 0,89 8,24

Sekil 3.143(a), 4 sa MA ile elde edilen ag. %2 FLG takviyeli 5000X biiyiitmedeki
SEM goriintiisiinii vermektedir. Sekil 3.143(b), (c), (d) ve (e)’ de ise; Sekil 3.143(a)’da
goriilen mikroyap: i¢in, sirasiyla, Al, Zn, Mg ve C elementlerinin SEM-EDS
haritalama analiz sonuglar1 gosterilmektedir. Sekil 3.143(b)-(f)’de verilen SEM_EDS
haritalama sonuglar1 incelendiginde, Zn, Mg ve C elementlerinin homojen bir sekilde

matris yapisinda dagildig: goriilmektedir.
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Sekil 3.143 : Ag. %2 FLG takviyeli 4 sa MA ile elde edilen Al-7,5Zn-2,5Mg
kompozitinin: (a) SEM goriintiisti, (b) Al, (¢) Zn, (d) Mg, (e) C elementel haritalama
analizleri ve (f) haritalama analizlerinin iist {iste goriintiisii.

Ag. %2 FLG takviyeli harmanlanmis Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu esasli kompozitin,
strastyla, 1000X ve 5000X biiylitmelerdeki SEM goriintiisti Sekil 3.144 (a) ve (b)’de
verilmistir. Kompozite ait SEM goriintiilerinde, matris yapist i¢inde ikincil fazlarin

mevcudiyeti ve homojen olarak dagildig: goriilmektedir.

Sekil 3.144 : Ag. %2 FLG takviyeli harmanlanmis Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu esash
kompozitin farkl biiylitmelerdeki SEM goriintiisii: (a) 1000X ve (b) 5000X.

Sekil 3.145(a); ag. %2 FLG takviyeli harmanlanmis Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu
kompozitinin 2000X biiyiitmedeki SEM goriintiistinii gostermektedir. Sekil 3.145(b)
ise, Sekil 3.145(a)’da kirmizi ile isaretlenen noktalarin SEM-EDS analizi
spektrumlarini gostermektedir. XRD sonuglarinda da (Sekil 3.89) tespit edilen, SEM
gorlntiilerinde parlak renkli olarak beliren Al>Cu intermetalik bilesiginin matris
yapisinda homojen olarak dagildigi goriilmektedir. Kompozite ait Sekil 3.145(a)’daki
SEM goriintiisiinde isaretlenen noktalarin, SEM-EDS analiz sonuglari, Cizelge

3.32°de ifade edilmistir.

213



cps/eV

(a) 5 Erslerji(I:eV) =~ & = (b)

Sekil 3.145 : Ag. %2 FLG takviyeli harmanlanmis Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu esash
kompozitin: (a) SEM goriintiisii ve (b) (a)’da belirtilen noktalarin EDS analiz
spektrumlari.

Cizelge 3.32 : Ag. %2 FLG takviyeli harmanlanmis Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu esasl
kompozite ait Sekil 3.145(a)’daki SEM goriintiisiinde isaretlenen noktalarin EDS
analiz sonuglart.

Nokta Al(ag. %) Zn(@ag. %) Mg @ag. %) Cu(ag.%) C (ag. %)

1 24,66 46,38 12,82 12,45 3,69
2 87,14 1,80 0,48 2,13 8,45
3 82,89 1,32 2,78 2,94 10,07
4 53,73 17,45 10,51 8,64 9,66

Sekil 3.146(a), ag. %2 FLG takviyeli harmanlanmig Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu
kompozitinin 5000X biiyiitmedeki SEM goriintiisiinii ifade etmektedir. Sekil 3.146(b),
(c), (d) ve (e)’ de ise; Sekil 3.146(a)’da goriilen mikroyap1 i¢in, sirasiyla Al, Zn, Mg,
Cu ve C elementlerinin SEM-EDS haritalama analiz sonuglari gosterilmektedir. SEM-
EDS haritalamaya gore, matris yapisindaki ikincil fazlarin homojen olarak dagildig

goriilmektedir.
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Sekil 3.146 : Ag. %2 FLG takviyeli harmanlanmis Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu
kompozitinin (a) SEM goriintiisii, (b) Al, (c) Zn, (d) Mg (e) Cu (f) C elementel
haritalama analizleri ve (g) haritalama analizlerinin {ist iiste goriintiisii.

Sekil 3.147(a) ve (b), 4 sa MA ile elde edilen ag. %2 FLG takviyeli Al-7,5Zn-2,5Mg-
1,8Cu esasli kompozitin, sirasiyla, 3000X ve 5000X biiyiitmelerdeki SEM
goriintiilerini ifade etmektedir. Matris yapisinda ikincil fazlarin mevcudiyeti, goze

carpmaktadir.

Sekil 3.147 : Ag. %2 FLG takviyeli 4 sa MA ile elde edilen Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu
esasli kompozitin farkl biiyiitmelerdeki SEM goriintiisii: (a) 2000X ve (b) 5000X.

Sekil 3.148(a), 4 sa MA ile elde edilen ag. %2 FLG takviyeli Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu
esaslt kompozitin 5000X biiylitmedeki SEM goriintiisiinii gostermektedir. Sekil
3.148(b) ise, Sekil 3.148(a)’da kirmizi ile belirtilen noktalarin SEM-EDS analizi
spektrumlarini gostermektedir. SEM-EDS analizine gore; ikincil fazlarin, homojen bir

sekilde matris yapisinda dagildig: diisiiniilmektedir. Cizelge 3.33, Sekil 3.148(a)’daki

215



SEM goriintiisiinde kirmizi ile isaretlenen noktalarin, SEM-EDS analizi sonuglarini

vermektedir.

Er:erji (kzv) ’ ! ! (b)
Sekil 3.148 : Ag. %2 FLG takviyeli 4 sa MA ile elde edilen Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu
esasli kompozitin: (a) SEM goriintiisii ve (b) (a)’da belirtilen noktalarin EDS analiz
spektrumlari.

Cizelge 3.33 : Ag. %2 FLG takviyeli 4 sa MA ile elde edilen Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu
esasli kompozite ait Sekil 3.148(a)’daki SEM goriintiisiinde isaretlenen noktalarin
EDS analiz sonuglari.

Nokta Al(ag. %) Zn(ag. %) Mg (ag.%) Cu(ag. %) C (ag. %)

1 51,06 0,00 1,24 43,30 4,39
2 84,30 2,61 0,28 1,53 11,29
3 58,32 35,49 0,78 0,47 4,95
4 68,30 5,23 1,06 18,08 7,34

Bununla birlikte, 4 sa MA ile elde edilen ag. %2 FLG takviyeli Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu
esaslt kompozit mikroyapisinda bulunan fazlarin ve elementlerin yap1 igerisindeki
dagilimlarinin belirlenmesi i¢in, SEM-EDS haritalama analizleri uygulanmistir. Sekil
3.149(a)’da, kompozitin 5000X biiyiitmedeki SEM gorilintiisii verilmistir. Sekil
3.149(b), (c), (d), (e) ve (f)’ de; Sekil 3.149(a)’da goriilen mikroyapi i¢in, sirasiyla, Al,
Zn, Mg, Cu ve C elementlerinin SEM-EDS haritalama analiz sonuglari
gosterilmektedir. Sekil 3.149(b)-(f)’de verilen SEM-EDS haritalama sonuglarina gore;
Zn, Mg, Cu ve C elementlerinin homojen bir sekilde dagildigi goriilmektedir. Buna
gore MA prosesinin etkin bir sekilde uygulanarak, homojen dagilima sahip

kompozitlerin iiretilebilecegi soylenebilir.
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Sekil 3.149 : Ag. %2 FLG takviyeli 4 sa MA ile elde edilen Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu
kompozitinin (a) SEM goriintiisii, (b) Al, (¢) Zn, (d) Mg (e) Cu (f) C elementel
haritalama analizleri ve (g) haritalama analizlerinin {ist iiste gorilintiisii.

3.4.3.3 FLG takviyeli Cu esash kompozitlerin mikroyapisal karakterizasyonu

Sekil 3.150; 5 ve 7 sa MA ile elde edilen FLG takviyeli Cu matris kompozitlerin optik
mikroskop goriintiilerini  gostermektedir. Beyaz oklarla gosterilen koyu renkli
bolgelerin bosluklar1 ve bu bosluklara biriken kiimelenmis FLG'yi temsil ettigi
diistiniilmektedir. 7 sa 6glitme sonrast, iiretilen kompozitler icin FLG'nin nispeten daha
homojen olarak dagildig: soylenebilir. Ozellikle ag. %0,1 FLG iceren Cu esash
kompozitlerde bosluk miktarinin daha az oldugu goriilmektedir. Bununla birlikte, ag.
%0,5 FLG igeren kompozitin daha fazla porozite i¢erdigi gézlenmistir. Ancak FLG'nin
matris yapisinda homojen dagilimi mekanik 6zellikleri 1yilestirebilecek bir durumdur

(Moustafa ve Taha, 2020).
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Sekil 3.150 : 5 ve 7 sa MA igin, sirasiyla, (a-b) ag. %0,1 (c-d) ag. %0,3 (e-f) ag. %0,5
FLG takviyeli Cu esasl kompozitlerin optik mikroskop goriintiileri.

Sekil 3.151(a) ve (b), 5 sa MA ile elde edilen ag. %0,5 FLG takviyeli Cu esash
kompozitin, sirasiyla, 400X ve 800X biiyiitmelerdeki SEM goriintiilerini ifade
etmektedir. Beyaz oklarla belirtilen bolgelerde, matris yapisinda deformasyonlar géze
carpmaktadir. Bu koyu renkli bolgelerdeki mevcut deformasyonun, matris yapisinda

FLG’lerin aglomerasyonundan kaynakli olabilecegi diistiniilmektedir.

(b)

Sekil 3.151 : 5 sa MA ile elde edilen ag. %0,5 FLG takviyeli Cu esasli kompozitin
farkl biiyiitmelerdeki SEM goriintiileri: (a) 400X (b) 800X.

Sekil 3.152(a); 5 sa MA ile elde edilen ag. %0,5 FLG takviyeli Cu esasli kompozitin
500X biyiitmedeki SEM goriintiisiinii gostermektedir. Sekil 3.152(b) ise, Sekil
3.152(a)’da belirlenen alanin SEM-EDS analiz spektrumlarini1 gostermektedir. SEM-
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EDS analizine gore; C element yogunlugunun yiiksek olusu, koyu renk bolgelerde
FLG’lerin kiimelendigini, matris yapisinda buna bagl olarak deformayona neden
oldugu disiiniilmektedir. Cizelge 3.34, Sekil 3.152(a)’daki SEM goriintiisiinde

belirlenen alanin SEM-EDS analizi sonuglarini ifade etmektedir.

10
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Sekil 3.152 : 5 sa MA ile elde edilen ag. %0,5 FLG takviyeli Cu esasli kompozitin:
(a) SEM goriintiisii ve (b) (a)’da belirtilen alanin EDS analiz spektrumu.

Cizelge 3.34 : 5 sa MA ile elde edilen ag. %0,5 FLG takviyeli Cu esasli kompozite ait
Sekil 3.152(a)’daki SEM goriintiisiinde isaretlenen alanin EDS analiz sonugclari.

Alan Cu (ag. %) C (ag. %)

1 89,04 10,96

Bununla birlikte, 5 sa MA ile elde edilen ag. %0,5 FLG Cu esash kompozit
mikroyapisinda bulunan elementlerin yap1 icerisindeki dagilimlarinin belirlenmesi i¢in
SEM-EDS haritalama analizi uygulanmigtir. Sekil 3.153(a)’da kompozitin 5000X
biiylitmedeki SEM goriintiisii verilmistir. Sekil 3.153(b) ve (c)’de; Sekil 3.153(a)’da
goriilen mikroyapi igin, sirasiyla, Cu ve C elementlerinin SEM-EDS haritalama analiz
sonuglar1 gosterilmektedir. Sekil 3.153(b)-(d)’de verilen SEM-EDS haritalama
sonuclarina gore; FLG’lerin matris yapisinda yogun bir sekilde aglomerasyona

ugradig acikg¢a goriilmektedir.
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Sekil 3.153 : 5 sa MA ile elde edilen ag. %0,5 FLG takviyeli Cu esaslt (a) SEM
goriintiisi, (b) Cu, (c) C, elementel haritalama analizleri ve (d) haritalama analizlerinin
ust tste goruntusu.

Sekil 3.154(a) ve (b), 7 sa MA ile elde edilen ag. %0,5 FLG takviyeli Cu esash
kompozitin, sirasiyla, 400X ve 800X biiyiitmelerdeki SEM goriintiilerini
gostermektedir. Beyaz oklarla belirtilen bolgelerde, matris yapisinda FLG’lerin
aglomerasyona ugradig distiniilmektedir. Fakat, bu koyu renkli bolgelerdeki mevcut
aglomerasyonun, 5 sa MA ile elde edilen kompozitin, matris yapisina gore (Sekil
3.151) daha az oldugu goriilmektedir.
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Sekil 3.154 : 7 sa MA ile elde edilen ag. %0,5 FLG takviyeli Cu esasli kompozitin
farkl bityiitmelerdeki SEM goriintiileri: (a) 400X (b) 800X.

Sekil 3.155(a); 7 sa MA ile elde edilen ag. %0,5 FLG takviyeli Cu esasli kompozitin
500X biyiitmedeki SEM goriintiisiinii ifade etmektedir. Sekil 3.155(b) ise, Sekil
3.155(a)’da belirlenen alanin SEM-EDS analiz spektrumlarini géstermektedir. SEM-

EDS analizine gore; FLG’lerin aglomerasyon yogunlugunun, 5 sa MA ile elde edilen
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kompozite gore daha az oldugu tespit edilmistir. FLG’lerin matris yapisinda
kiimelenmesinden kaynaklanan yogun deformasyon, bu kompozit yapisinda
goriilmemektedir. Cizelge 3.35; Sekil 3.155(a)’daki SEM goriintiisiinde belirlenen

alanin SEM-EDS analizi sonuglarin1 gostermektedir.

cps/eV
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Sekil 3.155 : 7 sa MA ile elde edilen ag. %0,5 FLG takviyeli Cu esasli kompozitin:
(a) SEM goriintiisii ve (b) (a)’da belirtilen alanin EDS analiz spektrumu.

Cizelge 3.35 : 7 sa MA ile elde edilen ag. %0,5 FLG takviyeli Cu esasli kompozite
ait Sekil 3.155(a)’daki SEM goriintiisiinde isaretlenen alanin EDS analiz sonuglari.

Alan Cu (ag. %) C (ag. %)

1 95,73 4,27

Ayrica, 7 sa MA ile elde edilen ag. %0,5 FLG Cu esasli kompozit mikroyapisinda
bulunan elementlerin yap1 igerisindeki dagilimlarinin belirlenmesi icin SEM-EDS
haritalama analizi uygulanmustir. Sekil 3.156(a), kompozitin S00X biiyiitmedeki SEM
goriintlistinii gostermektedir. Sekil 3.156(b) ve (c)’de; Sekil 3.156(a)’da goriilen
mikroyapt igin, sirasiyla, Cu ve C elementlerinin SEM-EDS haritalama analiz
sonuglar1 gosterilmektedir. Sekil 3.156(b)-(d)’de verilen SEM-EDS haritalama
sonuglarina gore; FLG’lerin matris yapisinda, 5 sa MA ile iiretilen kompozit yapisina

gore daha homojen olarak dagildig sdylenebilir.
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Sekil 3.156 : 7 sa MA ile elde edilen ag. %0,5 FLG takviyeli Cu esasli (a) SEM
goriintiisii, (b) Cu, (¢) C, elementel haritalama analizleri ve (d) haritalama analizlerinin
ust uste goruntisi.

3.4.4 Sertlik ol¢iimii

3.4.4.1 FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lerin sertlik él¢iimleri

FLG takviyeli Al-Cu esasli FDM numunelerinin sertlik degerleri, Cizelge 3.36’da
gosterilmistir. Sekil 2.33’de gosterildigi gibi, bakalit iizerinden alt1 katmandan alinan
her bes Ol¢limiin aritmetik olarak ortalamas: ve standart sapma degerleri
hesaplanmugtir. FLG takviyeli FDM'ler i¢in, yiiksek FLG igerigine sahip katmanlarda
mikrosertlik degerlerinde artis agikga gozlemlenmistir. Katmanlardaki bu sertlik
degerindeki artis, FLG nin matris yapisinda iyi dagilimina ve yiiksek enerjili bilyali
ogiitme islemiyle birlikte olusan deformasyon sertlesmesiyle iliskilendirilebilir (Kwon
ve dig., 2011). Artan FLG igerigi ile birlikte; FLG takviyeli Al-Cu, Al-Cu-Mg ve Al-
Cu-Mg-Mn esasli FDM’lerin sertlik degerinde ilk katmandan son katmana dogru
yaklasik olarak, sirasiyla, %25,84; %44,44; %50,74 oraninda artis goriilmiistiir. Sekil
3.157; FLG takviyeli Al-Cu esasli FDM’lerin her katmani igin sertlik (HV) ve standart

sapma degerlerini hata ¢ubuklariyla birlikte ifade eden grafigi gostermektedir.
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Cizelge 3.36 : FLG takviyeli Al-Cu esasli FDM numunelerinin katmanlar boyunca
sertlik degerleri (HV).

Katman 1 Katman Katman Katman Katman Katman 6

Numune (Rk6) 2 (Rtc) 3 (Rte) 4 (Rte) 5 (Rte)  (Ro)
Al-Cu-FLG 89+10 93+7 102+11 108+11 108+15 11249
Al-Cu-Mg-FLG 8119 87410 9347 1042 107224 117:4
Al-Cu-Mg-Mn-FLG 67411 8111 89+8  92+11  99+12 10148

Not: x: Aritmetik ortalama; o Standart sapma.

140 - Bl Al-Cu-FLG
I Al-Cu-Mg-FLG
150 1 I Al-Cu-Mg-Mn-FLG

-

(=4

o
1

80

60
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40

Katman 1 Katman 2 Katman 3 Katman 4 Katman 5 Katman 6

Sekil 3.157 : FLG takviyeli Al-Cu esasli FDM’lerin her katmani igin sertlik
degerlerinin (HV) grafigi.

FLG takviyeli Al-Zn esasli FDM’lerin sertlik degerleri Cizelge 3.37’de gosterilmistir.
Al-Zn esasli FDM serisinde de, Al-Cu esasli FDM serisinde oldugu gibi, artan FLG
icerigine gore katmanlar boyunca sertlik degerlerinde artis gortiilmiistiir. Artan FLG
icerigi ile birlikte; FLG takviyeli Al-Zn, Al-Zn-Cu ve Al-Zn-Cu-Mg esasli FDM’lerin
sertlik degerinde ilk katmandan son katmana dogru yaklasik olarak, sirasiyla, %18,39;
%32,14; %39,13 oraninda artis goriilmiistiir. Sekil 3.158, FLG takviyeli Al-Zn esashi
FDM’lerin her katmani icin sertlik (HV) ve standart sapma degerlerini hata
cubuklariyla birlikte ifade eden grafigi gostermektedir.
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Cizelge 3.37 : FLG takviyeli Al-Zn esasli FDM numunelerinin katmanlar boyunca
sertlik degerleri (HV).

Katmanl Katman2 Katman3 Katman4 Katman5 Katman6
Numune

(X+0) (X+0) (X+0) (X+0) (X+0) (X+0)

Al-Zn-FLG 87+6 88+9 94+3 97+11 102+13 103+4
Al-Zn-Cu-FLG 84+7 85+10 90+14 94+18 96+5 11148
Al-Zn-Cu-Mg-FLG 69+2 71+9 76+11 86+8 89+11 96+13

Not: x: Aritmetik ortalama; o Standart sapma.
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Sekil 3.158 : FLG takviyeli Al-Zn esasli FDM’lerin her katmami igin sertlik
degerlerinin (HV) grafigi.

CNT gibi karbon esasli malzemelerin takviye edilereck T/M ile elde edilen ve Al
matrisinde tasarlanan FDM’lerin, sertlik degerleri literatiirde degerlendirilmistir.
Kwon ve dig. (2011), T/M yontemi ile tasarladiklarit CNT takviyeli Al matris esash
FDM’nin artan CNT igerigine gore, katmanlar boyunca sertlik degerlerinde artis tespit
etmiglerdir. Takviyesiz ilk katmandan (33,2 HV), hacimce %15 CNT igerigine sahip
son katmana dogru (258,1 HV), yaklasik olarak, %677 oraninda sertlik degerlerinde
artis elde etmislerdir. Artan CNT takviyesi ile birlikte, tane boyutunun kii¢iilmesinin
sertlikte artis1 6nemli derecede etkiledigini vurgulamislardir. Udupa ve dig. (2015),
ag. %0’dan ag. %0,5 CNT ye kadar tasarimin1 T/M yontemi ile gergeklestirdikleri Al
esasli FDM i¢in, ilk katmandan (31 HV) son katmana (71 HV) dogru sertlik degerinde
%129’a ulasabilecek bir artis gozlemlemislerdir. Bunun nedeninin, mikroyap1
incelemelerinde de tespit edilen CNT nin tane smirlarindaki kiimelenmis kademeli

yapisindan kaynaklandigini vurgulamislardir.
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FLG igeriginin mevcudiyeti, karisimlar kurali ile ifade edilebilen bir esitlikle
(Denklem 3.2) her katman i¢in FDM'lerin sertligini arttirmaktadir (AbuShanab ve dig.,
2020; Reddy ve dig., 2017).

Hc = Hmfm + Hrfr (32)

Denklem 3.2°de ifade edilen esitlige gore; Hc her katmana ait kompozit yapinin, Hm
matrisin, Hy takviye malzemenin sertligini temsil ederken; fm matrisin , f ise takviye

malzemenin hacim fraksiyonunu gostermektedir.

Grafenin metal matris icinde homojen bir sekilde dagildigr diisiiniildiigiinde, grafen
takviyeli metal matris esasli kompozit yapilar i¢in olas1 giliglendirme
mekanizmalarindan s6z edilebilir: Tane boyutu kiigiiltme, yiik aktarimi, Orowan ve
termal genlesme katsayis1 uyumsuzluk mekanizmasi (Kwon ve dig., 2017; Li ve dig.,
2020; Rashad ve dig., 2015; Wang ve dig., 2012; Zhao ve dig., 2015). Tane boyutu
kiigiiltme veya tane sinir1 gli¢lendirme, ilk olarak, yogun bir deformasyon sonucu
grafenin iyi dagilmasina neden olan MA islemine atfedilebilir (Suryanarayana, 2011).
FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lerde, her katman boyunca artan sertlik
degerlerinin, siinek faza takviye edilen FLG’ nin dislokasyon yogunlugunun ve tane
boyutu kii¢iiltmesinin artmasina neden oldugu diisiiniilmektedir. FLG, sinterleme
sirasinda matris i¢in tane biiyiimesini engellemektedir. FLG, ara yiizeyde
dislokasyonlarin hareketini kisitlayarak dislokasyonlarin birikmesine yol agmaktadir.
Bu durum, katmanlar boyunca artan FLG igerigi ile birlikte, mevcut FDM yapisinin
sertliginin artmasina neden olmaktadir (Moghadam ve dig., 2015; Saboori ve dig.,
2017; Zhang ve dig., 2018). Her katmandaki FLG igerigi nedeniyle, tane boyutu
kiigliltmenin FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM'ler i¢in en etkili gliglendirme
mekanizmasi oldugu sdylenebilir. Matris ve takviye arasindaki ara yiizey bag ile ilgili
olan yiik aktarimi ise, FDM’ler i¢in ikinci 6nemli giiglendirme mekanizmasi olarak
kabul edilebilir. Giiglii bir arayiiz bag1, grafenin yiik aktarimini ve giliglendirici etkisini
arttirmaktadir. FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lerin TEM goriintiilerine
(swrastyla, Sekil 3.121 ve Sekil 3.122) gore, FLG ile matris arasinda iyi bir arayiiz
mevcudiyeti goriilmektedir. Ayrica, EAD ile sentezlenen (Borand ve dig., 2021)
FLG’nin sahip oldugu yiiksek yiizey alan1 (~153 m?/g), yiik aktarimindan dolay1 matris
ve FLG arasinda bir ara yiizey bolgesi olusturmaktadir (Asgharzadeh ve Sedigh,
2017). Kendi laboratuvarlarimizda sentezledigimiz FLG takviyeli Al-Cu esasli FDM
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ile kiyaslamak icin, ayrica ticari grafen takviyeli Al-Cu esasli FDM iiretimi ayni
yontemle gerceklestirilmistir. Sertlik degerlerinde katmanlar boyunca, FDM tasarimi
i¢in, lineer bir artis gdzlemlenmemistir (Sekil E.7). Ticari grafenin Olgiilen yilizey
alanmin 42,7202 m?/g olmasi ve sentezledigimiz FLG nin yiizey alanina gore diisiik
olmasi, ticari grafen takviyeli bu FDM tasarimi i¢in, yiik aktarimimin verimli bir
mekanizma olmadigi diistiniilmektedir. Ayrica, optik mikroskop (Sekil E.1 ve Sekil
E.2) incelemelerinde, daha bosluklu bir yap1 ve tane boyutu kiigiiltme mekanizmasinin
katmanlar boyunca homojen bir sekilde gerceklesmedigi tespit edilmistir. Bununla
birlikte, FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lere ait XRD analizi ve TEM
goriintiilerinde (sirasiyla, Sekil 3.78, Sekil 3.83 ve Sekil 3.121, Sekil 3.122) tespit
edilen AlsCsz fazinin, matris yapisinda homojen olarak dagilimi, matristen yiik
aktarimma katkida bulunmaktadir (Kwon ve dig., 2014). Orowan gii¢clendirme
mekanizmasi, matris yapisindaki sertlestirme takviyesinin dagilimu ile ilgilidir. Matris
yapisinda yogun bir sekilde homojen olarak dagilmis grafen, tane iglerinde
dislokasyon hareketini 6nlemektedir (Kim ve dig., 2014). Grafen ile Al, Al4Csz ile Al
ve grafen ile AlsCs arasinda olusan termal genlesme katsayisinin uyumsuzlugu
nedeniyle olusan termal uyumsuzluk giiclendirme mekanizmasi, dislokasyon
hareketini Onleyerek mukavemetin arttirilmasini saglamaktadir (Ak¢amlh ve dig.,
2022; Xiong ve dig., 2020). Mevcut tez ¢alismasinda, FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn
esasli FDM’ler i¢in etkin olan mekanizmalar; elde edilen bulgulara gore, tane boyutu

kiiciiltme ve yiik aktarimi olarak belirlenmistir.

3.4.4.2 Al-Zn esash alasim ve FLG takviyeli Al-Zn esash alasim ve

kompozitlerin sertlik él¢iimleri

Cizelge 3.38, Al-7,5Zn alagimlarinin ve FLG ile takviye edilen Al-7,5Zn esash
kompozitlerin, FLG igerikleri ve &giitme siiresine bagli olarak sertlik degerlerinin
(HV) degisimini gostermektedir. FLG igerigi arttikga, sertlik degerlerinin genel olarak
arttig1 goriilmektedir. Ayrica, 6glitme siirelerine gore degerlendirildiginde, 6glitme
siiresinin artistyla birlikte, sertlik degerlerinde artis mevcuttur. Ornegin, harmanlanmis
Al-7,5Zn alasimimin sertlik degeri 51+6 HV olarak 6l¢iilmiisken, 4 sa MA ile elde
edilen kompozitin sertlik degeri 77+7 HV olarak belirlenmistir. Ag. %0,5; %1, ve %2
oraninda FLG igeren 4 sa boyunca MA uygulanan kompozitlerin sertlik degerleri,
sirastyla, 89+ 8 HV; 107 +£7 HV ve 119 +15 HV olarak 6l¢iilmiistiir. 4 sa MA ile
tiretilmis olan FLG takviyesiz Al-7,5Zn alasimina kiyasla, ag. %2 FLG igeren Al-
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7,5Zn esasli kompozitin sertlik degeri %58,3 olarak artig gostermistir. Bununla
birlikte; 2 sa MA ile elde edilen, Al-7,5Zn alasiminin ve ag.%0,5; %1, ve %2 oraninda
FLG igeren kompozitlerin sertlik degerleri ise, sirastyla, 75 +9 HV, 87 =13 HV, 100
+13 HV ve 116 £16 HV olarak belirlenmistir. Al-7,5Zn alasimina kiyasla, ag. %2 FLG
iceren Al-7,5Zn esasli kompozitin sertlik degerinin, %54,6 olarak artis gosterdigi
goriilmektedir. 8 sa MA ile iiretilmis olan Al-7,5Zn alasiminin ve ag. 0,5, 1, ve %2
FLG igeren Al-7,5Zn esash kompozitlerin sertlik degerleri de, sirasiyla, 80 +4 HV, 83
+6 HV, 99 £5 HV ve 133 +6 HV olarak 6l¢iilmiistiir. 8 sa MA ile birlikte, Al-7,5Zn
alasimina kiyasla, ag. %2 FLG igeren Al-7,5Zn esasli kompozitin sertlik degerinin,
%66,25 oraninda artis gosterdigi gorilmistiir. Sekil 3.159; Al-7,5Zn alasim ve FLG
takviyeli Al-7,5Zn esasli kompozitlerin, 6glitme ve FLG igeriklerine gore, sertlik (HV)
ve standart sapma degerlerini hata cubuklariyla birlikte ifade eden grafigi

gostermektedir.

Cizelge 3.38 : Al-7,5Zn alagim ve FLG takviyeli Al-7,5Zn esasli kompozitlerin sertlik
degerleri (HV).

NUMune 0sa 2sa 4 sa 8 sa
(X+0) (X+0) (X+0) (X+0)

AlZn-0FLG 51+6 7549 77+7 80+4
AlZn-0,5FLG 63+£8 87+13 89+8 83+6
AlZn-1FLG 68+12 100+13 107+7 99+5
AlZn-2FLG 41+6 116+16 119415 133+6

Not: x: Aritmetik ortalama; ¢ Standart sapma.

140 | [ 0 sa
{ Il 2 sa
120 1 [ 4 sa
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Sekil 3.159 : Al-7,5Zn alagimlarinin ve FLG takviyeli Al-7,5Zn esasli kompozitlerin
sertlik (HV) degerleri.
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Cizelge 3.39, Al-7,5Zn-2,5Mg alagimlarinin ve FLG ile takviye edilen Al-7,5Zn-
2,5Mg esasli kompozitlerinin, FLG igerikleri ve 6gilitme siiresine bagl olarak, sertlik
degerlerinin (HV) degisimini gostermektedir. Ogiitme siireleri arttik¢a, genel olarak,
sertlik degerlerinde artis goriilmektedir. Ornegin, harmanlanmis Al-7,5Zn-2,5Mg
alasiminin sertlik degeri 62 £13 HV olarak dlgiilmiisken; 4 ve 8 sa MA ile elde edilen
alagimin sertlik degeri, sirasiyla, 85 +9 HV ve 89 +16 HV olarak belirlenmistir. 4 sa
MA ile tiretilmis olan Al-7,5Zn-2,5Mg alasimi ve ag. %0,5; %1 ve %2 oraninda FLG
igeren Al-7,5Zn-2,5Mg kompozitlerin sertlik degerleri ise, sirasiyla, 85 £9 HV, 109
+6 HV, 116 +15 HV ve 135 £7 HV olarak 6l¢iilmiistiir. Al-7,5Zn-2,5Mg alagimina
kiyasla, ag. %2 FLG iceren Al-7,5Zn-2,5Mg esasli kompozitin sertlik degerinin,
%58,82 oraninda artis gosterdigi goriilmektedir. Ayrica, 2 sa MA ile iretilen Al-
7,5Zn-2,5Mg alagim ve ag. %0,5; %1 ve %2 oraninda FLG igeren kompozitlerin sertlik
degerleri ise, sirasiyla, 78 +£13 HV, 109 £10 HV, 110 £16 HV vel19 £15 HV olarak
Ol¢iilmiistiir. 2 sa MA ile elde edilen Al-7,5Zn-2,5Mg alasimina kiyasla, ag. %2 FLG
iceren Al-7,5Zn-2,5Mg esasli kompozitin sertlik degerinin, %52,56 oraninda artis
gosterdigi goriilmektedir. Bununla birlikte; 8 sa MA ile iiretilen Al-7,5Zn-2,5Mg
alasimi1 ve ag. %0,5; %1 ve 2 oraninda FLG igeren Al-7,5Zn-2,5Mg kompozitlerinin
sertlik degerleri, sirasiyla, 89 £16 HV, 102 +6 HV, 104 +£8 HV ve 125 £13 HV olarak
Olgtilmiistiir. Al-7,5Zn-2,5Mg alagimina kiyasla, ag. %2 FLG igeren Al-7,5Zn-2,5Mg
esaslt kompozitin sertlik degerinin, %40,44 oraninda artis gosterdigi goriilmektedir.
Sekil 3.160; Al-7,5Zn-2,5Mg alasim ve FLG takviyeli Al-7,5Zn-2,5Mg esash
kompozitlerin, 6giitme ve FLG igeriklerine gore, sertlik (HV) ve standart sapma

degerlerini hata ¢cubuklariyla birlikte ifade eden grafigi gostermektedir.

Cizelge 3.39 : Al-7,5Zn-2,5Mg alasim ve FLG takviyeli Al-7,5Zn-2,5Mg esasli
kompozitlerin sertlik degerleri (HV).

NUMune O0sa 2sa 4 sa 8 sa
(X+0) (X+0) (X+0) (X+0)
AlZnMg-0FLG 62+13 78+13 8549 89+16
AlZnMg-0,5FLG 77+13 109+10 109+6 102+6
AlZnMg-1FLG 60+13 110+16 116+15 10448
AlZnMg-2FLG 74416 119+15 135+7 125+13

Not: x: Aritmetik ortalama; o: Standart sapma.
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Sekil 3.160 : Al-7,5Zn-2,5Mg alasimlarinin ve FLG takviyeli Al-7,5Zn-2,5Mg esash
kompozitlerin sertlik (HV) degerleri.

Cizelge 3.40; Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu alasim ve FLG ile takviye edilen Al-7,5Zn-
2,5Mg-1,8Cu esasli kompozitlerin, FLG igerikleri ve 6gilitme siiresine bagli olarak,
sertlik degerlerinin (HV) degisimini gostermektedir. Harmanlanmis Al-7,5Zn-2,5Mg-
1,8Cu alagiminin sertlik degeri 69 £8 HV olarak 6l¢iilmiisken; 2 sa MA ile elde edilen
alasimin sertlik degeri ise 88 £10 HV olarak belirlenmistir. Ag. % 0,5; %1, ve %2
oraninda FLG ile takviye edilen ve 2 sa MA uygulanan kompozitlerin sertlik degerleri,
sirastyla, 107 =11 HV, 128 £19 HV ve 145 +15 HV olarak 6l¢iilmiistiir. 2 sa MA ile
elde edilen Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu alasimina kiyasla, ag. %2 FLG igeren Al-7,5Zn-
2,5Mg-1,8Cu esasli kompozitin sertlik degerinin, %64,77 oraninda artis gosterdigi
goriilmektedir. Ayrica, 4 sa MA ile iiretilen Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu alasim1 ve ag.
%0,5; %1 ve%?2 oraninda FLG igceren Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu esasli kompozitlerin
sertlik degerleri ise, sirasiyla, 95 +15 HV, 121 £12 HV, 138 £11 HV ve 155 £11 HV
belirlenmistir. 4 sa MA ile elde edilen Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu alasimina kiyasla, ag.
%?2 FLG igeren Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu esasli kompozitin sertlik degerini ise %63,15
oraninda artmistir. Bununla birlikte, 8 sa MA ile iiretilmis olan Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu
alasimi ve ag. %0,5; %1 ve %2 oraninda FLG igeren Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu kompozit
numunelerinin sertlik degerleri ise, sirasiyla, 93 £13 HV, 107 £16 HV, 120 £7 HV ve
142 £21 HV olarak ol¢iilmiistiir. Ag. %2 FLG takviyesiyle birlikte, Al-7,5Zn-2,5Mg-
1,8Cu alasimina nazaran, sertlik degerinde %52,68 oraninda artis goriilmiistiir. Sekil

3.161; Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu alasim ve FLG takviyeli Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu esash
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kompozitlerin, 6gilitme ve FLG igeriklerine gore, sertlik (HV) ve standart sapma

degerlerini hata ¢cubuklartyla birlikte ifade eden grafigi gostermektedir.

Cizelge 3.40 : Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu alasim ve FLG takviyeli Al-7,5Zn-2,5Mg-
1,8Cu esasli kompozitlerin sertlik degerleri (HV).

Numune Osa 2sa 4 sa 8 sa
(X+0) (X+0) (X+0) (X+0)
AlZnMgCu-0FLG 69+8 88+10 95+15 93+13
AlZnMgCu-0,5FLG 51+11 107+11 121+12 107+16
AlZnMgCu-1FLG 62+11 128+19 138+11 12047
AlZnMgCu-2FLG 77+16 145+15 155+11 142421

Not: x: Aritmetik ortalama; o: Standart sapma.
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Sekil 3.161 : Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu alagimlarinin ve FLG takviyeli Al-7,5Zn-2,5Mg-
1,8Cu esaslt kompozitlerin sertlik (HV) degerleri.

T/M yontemi ile elde edilen grafen takviyeli Al esasli kompozitlerin sertlik degerleri
literatiirde degerlendirilmistir. Pérez-Bustamante ve dig. (2014); 5 sa bilyali &giitme
sonrast sertik degeri 79 HV olan Al’in, %1 GNP takviyesi ile birlikte bu kompozitin
degerinin 93 HV’ye kadar ulastigini raporlamislardir. Rashad ve dig. (2014); saf Al’a
asetonda homojen bir sekilde bir saat karistirarak ag. %0,3 GNP takviye edilmesiyle
birlikte, sertlik degerini, 76 HV’den 85 HV’ye ¢ikarmislardir. Liu ve dig. (2016); farkli
coOzeltilerde (aseton, etil alkol) Al ve GNP’leri karistirarak elde ettikleri kompozit
tozlarin sekillendirilmesiyle, ag. %0,3 rGO takviyesiyle birlikte saf Al’a (26 HV) gore,
yaklasik olarak %32 (34 HV) oraninda sertlik degerlerinde artis elde edebilmislerdir.
Akgamli ve dig. (2016); 4 sa MA sonrasi elde edilen ag. %1 GNP takviyeli Al esash
kompozit i¢in, saf Al’a gore, sertlik degeri 44 HV’den 56 HV’ye yiikseldigini tespit
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etmiglerdir. Li ve dig. (2017); yiiksek enerjili bilyal1 6giitme ve vakum esasli HP ile
birlikte tirettikleri GNS takviyeli Al esasli kompozitte, ag. %1 GNS takviyesiyle,
sertlik degerini, saf Al’a (62 HV) kiyasla, 81 HV’ye kadar ulastigini raporlamislardir.
Zhang ve dig. (2018); bilyali 6giitme sonrast HP uyguladiklart hacimce %1 GNS
takviyeli Al-Si esasli kompozitlerde ise sertlik degerini saf Al-Si alasimina (81,2 HV)
gore yaklasik olarak %115,1 arttirarak, 174,7 HV’ye kadar ulasmislardir. Raj ve dig.
(2021); 1slak ortamda MA uygularak Al alasimia (AA7075) ag.%]1 grafen takviye
edilmesiyle birlikte, saf alasima (34,20 HV) kiyasla kompozitin sertlik degerinin 106,4
HV’ye ulastigimi tespit etmislerdir. Kaykilarli ve dig. (2022); EAD yontemiyle
sentezledikleri FLG’yi Al-Cu alagimina takviye ederek, kompozitin sertlik degerini 7
sa MA ile birlikte, yaklagik 110 HV’ye kadar ulastirmay1 basarmiglardir.

3.4.4.3 FLG takviyeli Cu esash kompozitlerin sertlik él¢iimleri

Cizelge 3.41, farkli oranlarda FLG igerikleri ve farkli 6giitme siireleri kullanilarak
tiretilen FLG takviyeli Cu esasli kompozitlerin sertlik degerlerini gostermektedir. En
yiiksek sertlik degeri (101 HV), 7 sa MA sonras1 sinterlenen, ag. %0,1 FLG takviyeli
Cu esasli kompozit igin elde edilmistir. Ayrica, takviyesiz Cu ile karsilagtirildiginda,
7 sa MA sonras1 sinterlenen ag. %0,3 FLG takviyeli Cu esasli kompozit i¢in sertlik
degerinde yaklasik %31,8 oraninda bir artis elde edilmistir. Fakat, artan FLG igerigi
ile Cu ve FLG arasindaki bagin zayiflig: ile ilgili oldugu diisiiniilen, ag. %0,5 FLG
takviyeli Cu kompozitlerin sertlik degerinde 6nemli bir diisiis gbézlemlenmistir.
Ayrica, FLG'nin aglomerasyonu ve Cu matrisinde kiimelenmis bir sekilde mevcut
olusu, sertlik degerlerini diisiirmektedir (Erdemir ve dig., 2015). Sekil 3.162; 5 ve 7 sa
MA ile elde edilen FLG takviyeli Cu esasli kompozitlerin kompozitlerin, 6giitme ve
FLG igeriklerine gore, sertlik (HV) ve standart sapma degerlerini hata ¢ubuklariyla
birlikte ifade eden grafigi gostermektedir.

Cizelge 3.41 : 5 ve 7 sa MA ile elde edilen FLG takviyeli Cu esasli kompozitlerin
sertlik (HV) degerleri.

Numune ‘i’ sa 7_sa
(X+0) (X+0)

Cu-0FLG 66+8 9649
Cu-0,1FLG 68+11 10145
Cu-0,3FLG 87+11 84+10
Cu-0,5FLG 57+9 70+£9

Not: x: Aritmetik ortalama; o: Standart sapma.
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Sekil 3.162 : 5 ve 7 sa MA ile elde edilen FLG takviyeli Cu esasli kompozitlerin sertlik
(HV) degerleri.

T/M yontemi ile elde edilen grafen takviyeli Cu esasli kompozitlerin sertlik degerleri
literatiirde degerlendirilmistir. Genel olarak, sicak presleme (HP) ve spark plazma
sinterleme (SPS) uygulanarak iiretilen kompozitlerin sertlik degerlerinde yiiksek
degerler elde edilebilmistir (Chen ve dig., 2016; Khobragade ve dig., 2017; Wang ve
dig., 2017). Chen ve dig. (2016); in situ (yerinde) olusumla Cu matrisinde grafen
tireterek elde ettikleri kompozite HP (800°C, 1 sa, vakum) uygularak; sertlik degerini
ag. %0,95 grafen takviyeli Cu esasli kompozitte 143 HV’ye kadar ¢ikarmigslardir.
Khobragade ve dig. (2017); HP ve ardindan diisiik sicaklikta sinterleme (400°C, 2 sa)
uygulayarak elde ettikleri GO takviyeli Cu esasli matriste hacimce %15 grafen
takviyeli kompozit i¢in yaklasik olarak 155 HV degerine ulasmislardir. Wang ve dig.
(2017), SPS (600°C, 5dk, 40 MPa) uygularak elde ettikleri hacimce %2,5 RGO
takviyeli Cu esasl kompozitte 188,8 HV sertlik degeri elde edebilmislerdir. Grafenin
CTAB ile modifiye edilerek, Cu matrisine takviye edildigi calismalarda ise, genel
olarak, diistiik sertlik degerleri elde edilmistir (Gao ve dig., 2016, 2018). Gao ve dig.
(2016), CTAB ile modifiye edilen ag. %0,3 grafen takviyeli Cu matrisli kompozit igin,
50 HV sertlik degerine ulasabilmislerdir. Gao ve dig. (2018); CTAB ile modifiye
edilen GO’nun ag. %0,3 olarak Cu matrisine takviye edilmesiyle birlikte,
kompozitlerin sertlik degerinin 51 HV’ye ulagtigim1 tespit etmislerdir. He ve dig.
(2018); elektrokimyasal eksfoliye edilen grafen takviyeli Cu esasli kompozitte, en
yiiksek sertlik degeri i¢in, 70,2 HV’ye kadar ulagsmislardir. Wu ve dig. (2019); Cu
matrisine hacimce %0,5 ve %1 grafen takviyesiyle, sertlik degerleri 75 HV ye kadar
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ulasmiglardir. Hacimce %2 grafen takviyesi ise, kompozitlerin sertlik degerlerini 70
HV’ye kadar diisirmiistiir. Hu ve dig. (2021); elde ettikleri MLG takviyeli Cu esaslh
kompozitlerin sertliginin ag. %2,5 MLG takviyesiyle 64,4 HV degerine ulagabildigini

raporlamiglardir.
3.4.5 Asinma testi

3.4.5.1 FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esash FDM’lerin asinma ozellikleri

FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lerin, bolgesel olarak FLG dagilimlari
diistiniilerek asmnma testine tabi tutulmuslardir. Asinma testinden elde edilen
sonugclarla, her FDM i¢in FLG yogunluguna gore siirtiinme davraniglari incelenmistir.
Birinci bolgede, FLG igerigi daha azken, temsilen ikinci bolgede ise FLG igerigi daha
yogun olarak bulunmaktadir. Bu durum g6z oniinde bulundurulak, her bolge icin COF
degerleri belirlenmistir. Her malzeme i¢in farkli olan siirtiinme katsayisi (COF), iKi
yiizey arasindaki siirtiinme kuvvetinin normal kuvvete oraninin bir dlgiistidiir (Fahimi
ve Abachi, 2021). COF diisiik oldugunda, kayma kuvveti igin gereken kuvvet daha
az, COF yiiksek oldugunda ise bu kayma kuvveti daha yiiksek olmaktadir (Bird ve
Chivers, 2014).

Sekil 3.162; FLG takviyeli Al-Cu esasli FDM!'ler i¢in FLG igerigi igeren farkli
alanlarin bir fonksiyonu olarak COF degisimini zamana bagl olarak gostermektedir.
FLG igeriginin yogun oldugu katman bolgelerinde COF degerinin bir miktar diistiigi
gozlemlenmistir. FDM'lerin derecelendirmesinden dolayr FLG igeriginin arttirilmasi,
sirtinme katsayisindan kaynaklanan dalgalanmalarin azaldigr gézlemlenmektedir
(Raj ve dig., 2021). FLG’nin az yogun oldugu bolgede COF degeri; 0,603 olarak
bulunurken, katmanlar boyunca FLG igeriginin arttig1 bolgede ise COF degeri 0,562
olarak belirlenmistir. Boylece, FLG takviyeli Al-Cu esasli FDM numunesinde,
katmanlar boyunca artan FLG igerigine bagl olarak COF degeri, yaklasik olarak,

%6,79 oraninda diigmiistiir.
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Sekil 3.163 : FLG igerik bolgelerinden Al-Cu esasli FDM’nin COF degerlerinin
kayma siiresine gore degisimi.

Sekil 3.164; FLG takviyeli Al-Cu-Mg esasli FDM i¢in FLG igerigi igeren farkli
alanlarin bir fonksiyonu olarak COF degisimini zamana baglh olarak gostermektedir.
FLG igerigi az olan bolgelerde biraz daha yiiksek dalgalanmalar goriilmektedir.
Katmanlar boyunca FLG igerigi arttikca, dalgalanmalarin azaldig1 belirgindir. FLG
takviyeli Al-Cu-Mg esasli FDM’nin birinci bolgesinde COF degeri, 0,596 elde
edilirken; FLG’ nin yogun oldugu katmanlarda 0,539 olarak tespit edilmistir. Yaklasik

olarak, katmanlar boyunca %9,5 oraninda COF degerinde diisiis goriilmiistiir.
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Sekil 3.164 : FLG igerik bolgelerinden Al-Cu-Mg esasli FDM nin COF degerlerinin
kayma siiresine gore degisimi.

Sekil 3.165; FLG takviyeli Al-Cu-Mg-Mn esasli FDM i¢in FLG igerigi i¢eren farkli
alanlarin bir fonksiyonu olarak COF degisimini zamana bagli olarak gostermektedir.

FLG’nin az oldugu bolgede, COF degeri 0,577 iken; FLG’nin yogun oldugu
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katmanlarda COF degeri 0,568 olarak tespit edilmistir. Katmanlar boyunca FLG
icerigi arttikca, COF degerinde yaklasik olarak %1,55 oraninda diisiis goriilmiistiir.
Ayrica, COF degerlerindeki dalgalanma farkinin bolgeler arasinda ¢ok siddetli

olmadig tespit edilmistir.
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Sekil 3.165 : FLG igerik bolgelerinden Al-Cu-Mg-Mn esasli FDM’nin COF
degerlerinin kayma siiresine gére degisimi.

Sekil 3.166; FLG takviyeli Al-Zn esasli FDM i¢in FLG igerigi igeren farkli alanlarin
bir fonksiyonu olarak COF degisimini zamana baglh olarak gostermektedir. FDM’nin
birinci bolgesinde COF degeri, 0,573 iken, FLG igerigi artan ikinci bdlgede 0,530
olarak tespit edilmistir. Katmanlar boyunca FLG igerigi arttikca COF degeri yaklasik
olarak %7,5 oraninda diisiis gostermistir. Grafikteki dalgalanmalar, FLG igeriginin az

oldugu bolgelerde daha yiiksek olarak seyir etmektedir.
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Sekil 3.166 : FLG igerik bolgelerinden Al-Zn esasli FDM’nin COF degerlerinin
kayma siiresine gore degisimi.
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Sekil 3.167; FLG takviyeli Al-Zn-Cu esasli FDM i¢in FLG igerigi igeren farkli
alanlarin bir fonksiyonu olarak COF degisimini zamana bagli olarak gdstermektedir.
Dalgalanmalar, FLG igerigi az olan bolgelerde bir miktar daha yiiksek goriinmektedir.
FDM’nin birinci bolgesinde COF degeri 0,565 iken, FLG igeriginin arttig1 bolgede
0,557 olarak tespit edilmistir. Katmanlar boyunca FLG igerigi artan bdlgeye dogru
COF degeri yaklasik olarak %1,41 oraninda diisiis gostermistir.
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Sekil 3.167 : FLG igerik bolgelerinden Al-Zn-Cu esasli FDM’nin COF degerlerinin
kayma siiresine gore degisimi.

Sekil 3.168; FLG takviyeli Al-Zn-Cu-Mg esasli FDM igin FLG igerigi igeren farkli
alanlarin bir fonksiyonu olarak COF degisimini zamana bagl olarak gostermektedir.
FLG igeriginin az oldugu bolgede dalgalanmanin yiiksek oldugu goriilmektedir.
FDM’nin birinci bolgesinde COF degeri 0,601 iken, ikinci bolgede ise bu deger 0,597
olarak hesaplanmistir. Katmanlar boyunca FLG igeriginin artan bolgesine dogru COF
degeri yaklasik olarak, %0,6 olarak diisiis gostermistir.
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Sekil 3.168 : FLG igerik bolgelerinden Al-Zn-Cu-Mg esasli FDM’nin COF
degerlerinin kayma siiresine gore degisimi.
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Cizelge 3.42, FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lerin bolgesel olarak COF
degerlerini ifade etmektedir. Bolge 1, az yogun FLG bolgesini ifade ederken; bolge 2
cok yogun olan FLG bolgesini temsil etmektedir. Bolge 1’den bdlge 2’ye dogru,
katmanlar boyunca COF degerlerinin bir miktar diistiigii agik¢a goriilmektedir.

Cizelge 3.42 : FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lerin bolgesel olarak COF

degerleri.

Bolge 1 Bolge 2

Numune (%0) (¥0)
Al-Cu-FLG 0,603+0,121 0,562+0,101
Al-Cu-Mg-FLG 0,596+0,090 0,539+0,117
Al-Cu-Mg-Mn-FLG 0,577+0,103 0,568+0,129
Al-Zn-FLG 0,573+0,098 0,530+0,103
Al-Zn-Cu-FLG 0,565+0,129 0,557+0,108
Al-Zn-Cu-Mg-FLG 0,601+0,114 0,597+0,133

Not: x: Aritmetik ortalama; o Standart sapma.

Asmma sonras1 FLG takviyeli Al-Cu, Al-Cu-Mg ve Al-Cu-Mg-Mn esasli FDM’lerin
yiizeylerinde olusan asinma izlerinin stereo mikroskop goriintiileri, Sekil 3.169(a)-
(f)’de gosterilmistir. Stereo mikroskoptan elde edilen asinma izi goriintiilerine gore,
FLG’lerin yogun oldugu bolgelerde, asinma iz genisliginin bir miktar azaldigi
goriilmektedir. Asmma izinin genislik degerleri, goriintiilerin {stlerinde yer
almaktadir. Ayrica, daha diisik FLG oranlarinin oldugu bolgelerde, yapidan kopan

parcalarin mevcut oldugu tespit edilmistir.

1,019 mm [ e | o 5o7mm

1,112 mm

Sekil 3.169 : FLG takviyeli Al-Cu (a-b), Al-Cu-Mg (c-d) ve Al-Cu-Mg-Mn (e-f) esashi
FDM’lerin aginma izlerinin elde edilen stereo mikroskop goriintiileri: (a-c-e) Yiiksek
FLG, (b-d-f) Diistik FLG igerik bolgesi.
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Asmma sonrasit FLG takviyeli Al-Zn, Al-Zn-Cu ve Al-Zn-Cu-Mg esasli FDM’lerin
yiizeylerinde olusan asinma izlerinin stereo mikroskop goriintiileri, Sekil 3.170(a)-
(f)’de gosterilmistir. Asinma izi goriintiilerine gore, FLG miktarinin daha yogun
oldugu katman bolgelerinde asinma izi genisligini bir miktar azaldig1 sdylenebilir.
Asmma izinin genislik degerleri, goriintiilerin {istlerinde yer almaktadir. Bununla
birlikte, FLG igeriginin az oldugu boélgelerde, yapidan kopan parcalarin oldugu

goriilmektedir.

Sekil 3.170 : FLG takviyeli Al-Zn (a-b), Al-Zn-Cu (c-d) ve Al-Zn-Cu-Mg (e-f) esash
FDM’lerin aginma izlerinin elde edilen stereo mikroskop goriintiileri: (a-c-e) Yiiksek
FLG, (b-d-f) Diisiikk FLG igerik bolgesi.

Asinma testinden sonra, FLG takviyeli Al-Cu esasli FDM igin, asinmig yiizeylerin
ikincil elektron SEM goriintiileri, farkli biyiitmelerde, Sekil 3.171(a)-(d)’de
gosterilmistir. FLG igeriginin diisiik oldugu boélgede, asinmanin daha siddetli
gerceklestigi sOylenebilir. Her iki alan i¢in de FLG igerigi yeterince yiiksek
olabileceginden, iki bolge arasinda anlamli bir fark gozlemlenmemistir. Fakat
FLG’nin bir miktar yiiksek oldugu bolgede, asmmma izi genisliginin azaldigi
sOylenebilir. Ayrica, asinma izi boyunca her iki bolge igin abrazif ve adhezif asinma
gbze carpmaktadir. Kayma sirasinda, plastik deformasyon meydana gelmektedir. Bu
durum, matriste yiiksek FLG icerigine sahip bolge ile birlikte, COF degerinde
azalmaya neden olarak metal kalintilar1 ve gelik bilya arasindaki temasin azalmasiyla
sonuclanan bir film olusturmaktadir. Siirtlinme sirasinda kayma siiresi arttik¢a siirekli
olarak yaglayict film olusumu devam etmektedir. Yaglayict film, grafen

partiikiillerinin iceriginden, dagilimindan ve boyutundan etkilendiginden dolay1; eger
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grafen miktar1 diisiik olursa, temas yiizeyinde siirekli grafen filminin olusumu yetersiz
kalmaktadir ve siirtiinme sirasinda yok edilmesi kolaylagsmaktadir. (Nie vd., 2018;
Xavior vd., 2018).

Kayma yonii .

megdans o

Sekil 3.171 : FLG takviyeli Al-Cu esasli FDM igin farkli biiyiitmelerde asinmis
yiizeylerin SEM goriintiileri: (a-c) Yiiksek FLG, (b-d) Diisiik FLG igerik bolgesi.

FLG takviyeli Al-Zn-Cu-Mg esasli FDM i¢in, aginmis yiizeylerin ikincil elektron SEM
gortntiileri, farkli biiylitmelerde, Sekil 3.172(a)-(d)’de gosterilmistir. FLG igeriginin
diisiik oldugu bolgelerde daha tabakali bir asinma yapisi olustugu sdylenebilir. Ayrica,
FLG’nin bir miktar yiiksek oldugu katman bolgelerinde asinma izi genigliginin

azaldig1 goriilmektedir.
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Sekil 3.172 : FLG takviyeli Al-Zn-Cu-Mg esasli FDM i¢in farkli biiyiitmelerde
asinmis yiizeylerin SEM goriintiileri: (a-c) Yiiksek FLG, (b-d) Diisiik FLG igerik
bolgesi.

Grafen, malzemelerin performansinda mitkemmel 6zelliklere sahip bir yaglayici kati
olarak iglev gormektedir (Berman ve dig., 2013; El-Ghazaly ve dig., 2017; Zhai ve
dig., 2014). Gazali ve dig. (Ghazaly ve dig., 2016), Al matrisindeki ag. %5 grafen
miktarinin COF degerini diisiirmesi nedeniyle COF'un grafen igeriginden etkilendigini
diisinmislerdir. Tabandeh-Khorshid ve dig. (Tabandeh-Khorshid ve dig., 2016) ag.
%1 grafen igerigine sahip Al kompozitlerinin, COF degerini diislirdiigiinii
belirtmisglerdir.

FDM’lerin mevcut tasarimlart diigiiniilerek, asinma testi uygulanan Al esash
FDM’lerin literatiirde genellikle bolgesel olarak az katmanli olduklar1 dikkat
cekmektedir. Literatiirde 6zellikle dokiim yontemiyle tasarlanan ve tiretilen FDM’lerin
genellikle bolgesel olarak aginma testi uygulandigi goriilmektedir. Radhika (2018);
silisyum nitriir (SizNas) takviyeli Al (LM25) esasli alasim FDM’leri s1vi metalurjisi ve
santrifiij dokiim ile tireterek FDM’nin dis, orta ve i¢ yiizeylerine asinma testi
uygulamiglar ve FDM’nin dis yiizeyinde homojen bir sekilde dagilan SisNas’e baglh
olarak, asinma oraninin azaldigini tespit etmislerdir. Radhika ve Raghu (2018); ag.
%10 silisyum karbiir (SiC) takviyeli Al-5Si-3Cu esasli FDM’leri karigtirmali ve
santrifiij dokiim yontemleri ileri farkli santrifiij hizlar ile tiretmislerdir ve mevcut
hizlarda FDM’nin dis ylizeyinde SiC’nin homojen ve yogun bir sekilde dagilip, sertligi
ve asinma Ozelliklerini iyilestirdigini gérmiislerdir. Jojith ve Radhika (2020); santrifiij
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ile iirettikleri ag. %10 bor karbiir (B4C) takviyeli FDM’lerin kesilen dis yiizeyine T6
1s1l islemi uygulamis ve FDM’lerin dis katmaninin, dokiim ile {iretilen katmanlara

kiyasla daha iistiin asinma 6zelliklerine sahip oldiugunu belirtmislerdir.

3.4.5.2 FLG takviyeli Al-Zn esash kompozitlerin asinma o6zellikleri

4 sa MA uygulanan tozlardan elde edilen FLG takviyeli Al-Zn esasli kompozitlerin,
FLG igeriklerine gore, asinma testi uygulanmistir. Asinma testinden elde edilen

sonuglarla, her kompozit i¢in FLG igerigine gore siirtiinme davranislar1 incelenmistir.

Sekil 3.173; FLG takviyeli Al-Zn esasli kompozitler i¢in, FLG igeriginin bir
fonksiyonu olarak, COF degisimini zamana bagl olarak gostermektedir. Al-Zn alagimi
icin, blyik bir dalgalanma goziikiirken; FLG igerigi arttikga bu dalgalanmalar
azalmaya baslamistir. Artan FLG igerigi ile birlikte, ortalama COF degerinde diisiis
tespit edilmistir.
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Sekil 3.173 : 4 sa MA uygulanan tozlardan elde edilen FLG takviyeli Al-Zn esash
kompozitlerin COF degerlerinin kayma siiresine gore degisimi.

4 sa MA uygulanan tozlardan elde edilen Al-7,5Zn-xFLG (x: ag. %0; 0,5; 1 ve 2)
kompozitlerinin stirtiinme katsayisi (COF) degerleri, Cizelge 3.43de gosterilmistir.
FLG igeriginin artmasiyla birlikte COF degerlerinde bir miktar iyilesme

gbzlemlenmistir.
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Cizelge 3.43 : 4 sa MA uygulanan tozlardan elde edilen Al-7,5Zn-xFLG (x: ag. %0,
%0,5; %1 ve %?2) kompozitlerinin COF degerleri.

Numune COF (x+0)
AlZn-0FLG 0,795+0,178
AlZn-0,5FLG 0,759+0,179
Al-Zn-1FLG 0,731+0,156
Al-Zn-2FLG 0,698+0,148

Not: x: Aritmetik ortalama; o Standart sapma.

Asmma sonrast numunelerin ylizeylerinde olusan asinma izleri stereo mikroskop
yardimiyla incelenmistir. Sekil 3.174(a), (b), (c) ve (d) sirasiyla AlZn-4sa, AlZn-
0,5FLG-4sa, AlZn-1FLG-4sa ve AIlZn-2FLG-4sa numunelerinin asinma sonrasi
yiizeylerinin genel goriiniimlerini gostermektedir. Sekil 3.174(a)-(d)’de verilen genel
asinma izi goriintiilerinden FLG miktar artisi ile birlikte, numunenin aginma oraninin
azaldig ve grafen icermeyen yada diisiik grafen miktarinda daha derin asinma izlerinin
olustugu ve yapidan kopan mikro pargalarin varligir goriilmektedir. Asinma izlerinin
genislik degerleri, goriintiilerin Ustlerinde yer almaktadir. Buna gore, artan grafen

miktarina bagli olarak aginma direncinin arttig1 diistintilebilir.

1,221 mm

Sekil 3.174 : 4 sa MA uygulanan tozlardan elde edilen Al-7,5Zn-xFLG
kompozitlerinin aginma izlerinin 30X biiylitmede elde edilen stereo mikroskop
goriintiileri: x (ag.%)=(a) 0, (b) 0,5, (¢) 1 ve (d) 2.

Sekil 3.175; FLG takviyeli Al-Zn-Mg esasli kompozitler i¢in, FLG igeriginin bir
fonksiyonu olarak, COF degisimini zamana bagli olarakifade etmektedir. Al-Zn-Mg

alasimi i¢in, daha genis bir dalgalanma genligi mevcutken; FLG igerigi arttikca bu
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dalgalanmalar biraz azalma egilimi gostermektedir. Artan FLG igerigi ile birlikte,

ortalama COF degerinde bir miktar diislis tespit edilmistir.

—— AlZnMg-0FLG
—— AIZnMg-0,5FLG
—— AlZnMg-1FLG
i —— AlZnMg-2FLG
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Sekil 3.175 : 4 sa MA uygulanan tozlardan elde edilen FLG takviyeli Al-Zn-Mg esasli
kompozitlerin COF degerlerinin kayma siiresine gore degisimi.

4 sa MA uygulanan tozlardan elde edilen Al-7,5Zn-2,5Mg-xFLG (x: ag. %0; 0,5; 1 ve
2) kompozitlerinin siirtlinme katsayis1 (COF) degerleri, Cizelge 3.44’de gosterilmistir.
FLG igeriginin artmasiyla birlikte, Ag. %2 FLG igerigine kadar, COF degerlerinde bir
miktar iyilesme gozlemlenmistir. Fakat ag. %2 FLG takviyeli Al-7,5Zn-,2,5Mg

kompozitinin COF degerinde artis egilimi goriilmiistiir.

Cizelge 3.44 : 4 sa MA uygulanan tozlardan elde edilen Al-7,5Zn-2,5Mg-xFLG (x:
ag. %0, %0,5; %1 ve %2) kompozitlerinin COF degerleri.

Numune COF (x+0)
AlZnMg-0FLG 0,739+0,169
AlZnMg-0,5FLG 0,738+0,181
AlZnMg-1FLG 0,702+0,127
AlZnMg-2FLG 0,727+0,126

Not: x: Aritmetik ortalama; o: Standart sapma.

Sekil 3.176(a), (b), (c) ve (d) sirastyla AlZnMg-4sa, AlZnMg-0,5FLG-4sa, AlZnMg-
1FLG-4sa ve AlZnMg-2FLG-4sa numunelerinin asinma sonrasi yiizeylerinin genel
gortiniimlerini, stereo mikroskoptan elde edilen goriintiilerle ifade etmektedir. Sekil
3.176(a)-(d)’de verilen genel asmnma izi gorintilerinden, FLG miktarinin diisiik
oldugu asinma izlerinde yapidan mikro parcalarin siyrildigi ve FLG miktar1 artisi ile

birlikte, asinma oraninin azaldig goriillmektedir. Boylece, FLG miktarina bagli olarak,
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asinma direncinin arttig1 soylenebilir. Asinma izlerinin genislik degerleri, goriintiilerin

tistlerinde yer almaktadir.

1,292 mm \

Sekil 3.176 : 4 sa MA uygulanan tozlardan elde edilen Al-7,5Zn-2,5Mg-xFLG
kompozitlerinin aginma izlerinin 30X biiylitmede elde edilen stereo mikroskop
gorlntiileri: x (ag.%)= (a) 0, (b) 0,5, (¢) 1 ve (d) 2.

Sekil 3.177; FLG takviyeli Al-Zn-Mg-Cu esasli kompozitler i¢in, FLG igeriginin bir
fonksiyonu olarak, COF degisimini zamana bagli olarak gdstermektedir. Al-Zn-Mg-
Cu alasimu i¢in genis bir dalgalanma genligi seyir ederken, FLG igerigi arttik¢a daha

sabit ve azalmis bir dalgalanma grafigi mevcuttur.

—— AlZnMgCu-0FLG
144 —— AlZnMgCu-0,5FLG
™ —— AlIZnMgCu-1FLG
8 1,2 —— AlZnMgCu-2FLG
@
> 104
®
Z
o 0.8-
£
_C
2 08,
=1 i
/2]
0,4 -
0,2

T T T T T T T T T
0 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000 8000 9000 10000
Kayma siiresi (s)

Sekil 3. 177 : 4 sa MA uygulanan tozlardan elde edilen FLG takviyeli Al-Zn-Mg-Cu
esasli kompozitlerin COF degerlerinin kayma siiresine gore degisimi.

4 sa MA uygulanan tozlardan elde edilen Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu-xFLG (x: ag. %0;
0,5; 1 ve 2) kompozitlerinin siirtlinme katsayis1 (COF) degerleri, Cizelge 3.45°de
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gosterilmistir. FLG igeriginin artmasiyla birlikte, COF degerlerinde bir miktar

iyilesme gozlemlenmistir.

Cizelge 3.45 : 4 sa MA uygulanan tozlardan elde edilen Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu-xFLG
(x: ag. %0, %0,5; %1 ve %2) kompozitlerinin COF degerleri.

Numune COF (x+o0)
AlZnMgCu-0FLG 0,825+0,204
AlZnMgCu-0,5FLG 0,819+0,205
AlZnMgCu-1FLG 0,731+0,153
AlZnMgCu-2FLG 0,663+0,108

Not: x: Aritmetik ortalama; o Standart sapma.

Sekil 3.178(a), (b), (c) ve (d) sirasiyla AlZnMgCu-4sa, AlZnMgCu-0,5FLG-4sa,
AlZnMgCu-1FLG-4sa ve AlZnMgCu-2FLG-4sa numunelerinin aginma sonrasi
yiizeylerinin genel gériiniimlerini gostermektedir. Sekil 3.178(a)-(d)’de verilen genel
asinma izi goriintlilerinden FLG miktar1 artis1 ile birlikte numunenin asinma izinin
azaldig1 ve FLG igermeyen yada diisiik FLG miktarinda daha derin aginma izlerinin
olustugu goriilmektedir. Asinma izlerinin genislik degerleri, goriintiilerin istlerinde
yer almaktadir.Ayrica, FLG miktarinin az oldugu bdlgelerde, yapidan kopan mikro

parcalarin varlig1 tespit edilmistir.

1,063 mm

Sekil 3.178 : 4 sa MA uygulanan tozlardan elde edilen Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu-xFLG
kompozitlerinin aginma izlerinin 30X biiyiitmede elde edilen stereo mikroskop
goriintiileri: x (ag.%)=(a) 0, (b) 0,5, (c) 1 ve (d) 2.
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3.4.5.3 FLG takviyeli Cu esash kompozitlerin asinma o6zellikleri

Sekil 3.179(a) ve (b), sirasiyla, 5 ve 7 sa MA ile elde edilen FLG takviyeli Cu esasli
kompozitler i¢cin FLG igeriginin bir fonksiyonu olarak siirtiinme katsayisinin (COF)
degisimini gostermektedir. Sekil 3.179(a) ve (b)'de goriildiigii gibi saf Cu'nun ortalama
COF degerinin her iki kosul i¢in de yaklasik 0,6'ya yakin oldugu sdylenebilir. Cu'nun
yiiksek COF degeri, mekanik deformasyon ve siirtiinme yiizeyleri arasindaki siddetli
yapisma nedeniyle gerinim sertlestirme etkisine baglanabilir (Wu ve dig., 2019). Cu
matrisine FLG eklenmesiyle COF degerleri degismistir. En diisiik COF degeri 0,281
olarak, 5 sa ogiitme ile iiretilen kompozitler arasinda ag. %0,1 FLG igerigine sahip
kompozitte goriilmiistiir. Fakat FLG nin eklenmesiyle dogrusal bir diisiis beklenirken,
bu kompozit serisi i¢in esit olmayan COF sonugclari elde edilmistir. Optik mikroskop
ve SEM goriintiilerine bakildiginda, ag. %0,1 FLG takviyeli Cu kompozitinin
yiizeyinde bazi kusurlar mevcuttu. FLG'nin matris yapisindaki aglomerasyonla birlikte
Cu ile zayif baglanmasi, asir1 bir kayma kuvvetinin uygulanmasina neden oldugunu
diisiniilmektedir. Boylece, ag. %0,5 FLG takviyeli Cu kompozitinin COF degeri
biiyiik 6l¢iide azalmistir. Bununla birlikte, 7 sa MA sonrasi elde edilen kompozitler
i¢in, COF degerlerinde dogrusal bir diisiis elde edilmistir. En diisiik COF degeri ag.
0,5 FLG igeren kompozit i¢in 0,285 olarak tespit edilmistir. Literatiirde mevcut son
aragtirmalar, grafen takviyeli Cu esasli kompozitlerin COF degerlerinin artan grafen
miktar1 ile diistiigiinii iddia etmektedir (Ayyappadas ve dig., 2017; Chen ve dig., 2016;
Fahimi ve Abachi, 2021; Gao ve dig., 2018; He ve dig., 2018; Hu ve dig., 2021; Li ve
dig., 2015; Pratik ve dig., 2020; Wu ve dig., 2019). COF degeri, grafen igerigindeki
artigla genellikle yaklasik en diisiik olarak 0,2'ye diisebilmektedir. Pratik ve dig. (2020)
ag. %0,5 rGO takviyeli Cu esasli kompozitin COF degerinin, takviyesiz Cu’ya gore
%?77,5 oraninda azalttiklarini belirtmislerdir (Pratik ve dig., 2020). Ayrica, Gao ve dig.
(2018), takviyesiz Cu'ya kiyasla yaklasik %65 oraninda bir azalma ile en diisiik
COF'un ag. %0,3 grafenle takviye edilen Cu esasli kompozit i¢in elde edildigini
gozlemlemislerdir. COF degerindeki bu azalma, sertlestirilmis disk lizerinde yaglayici
bir kaplama olusturan ve COF'u diisliren FLG'min katmanlar arasi kaymasina
baglanmaktadir (Zhang ve Chen, 2006). Sekil 3.154(b)'de goriildiigii gibi FLG; 7 sa
MA uygulanan tozlardan elde edilen ag. %0,5 FLG ile takviye edilen Cu esash
kompozitin Cu matrisinde, daha homojen bir sekilde dagilmis goriinmektedir. Bu
homojen dagilim sertlik degerlerinde etkili olmazken ag. %0,5 FLG takviyeli
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kompozitin asinma o6zelliklerinde iyilesme saglamistir. Grafen igerigi arttikca, yliksek
stres kosullar1 altinda, grafen, karbon ve oksijen agisindan zengin bir tabaka
olusturmak i¢in bakir oksit ile birlesmektedir (Chen ve dig., 2016; Pratik ve dig.,
2020). Bu karbon agisindan zengin katman, bir yaglayict gérevi gérmekte ve FLG ile
takviye edilen Cu esasli kompozitlerin COF degerini azaltmaktadir (Liu ve dig.,
2019). Bununla birlikte, Sekil 3.179(a) ve (b)'de ifade edilen grafiklerde, takviyesiz
Cu'nun her iki 6giitme siiresi i¢in de biiyiik bir dalgalanmaya sahip oldugu sdylenebilir.
Fakat FLG igerigi arttikca, bu dalgalanmalar daha kiiciik genliklerle olusmustur.
Ayrica, 7 sa MA uygulanarak elde edilen ag. %0,1 FLG takviyeli Cu esasli kompozitin
COF degeri, takviyesiz Cu'ya yakindir ve bu dalgalanma, takviyesiz Cu gibi daha
biiyiik bir genlige sahiptir. FLG igerigi arttikca, egrinin genligi COF degeri ile birlikte
azalmakta ve daha kararli hale gelmektedir. Bu durumda FLG'nin yani sira, aginma
ozelliklerinin de FLG ve Cu arasindaki arayiizey bagina bagli olarak degistigi
sOylenebilir (Wu ve dig., 2019). Cizelge 3.46; FLG takviyeli Cu esasli kompozitlerin
COF degerlerini, standart sapmalariyla birlikte belirtmektedir.

08 c 0,8 :
——¢Cu — -
oy —— Cu-0,1FLG & o7 ——Cu-0,1FLG
g o7 Cu-03FLG 3 —— Cu-0,3FLG
= Cu-0,5FLG = 06 —— Cu-0,5FLG
o 0,6 ; !
>
a E 0,5
w 054 ©
3 2 0,4
@ 1]
E 04+ £ ]
c c 03
2 - S ) =
E oW e £
b:; ¥ m‘—x_v__,\_‘ﬁ«__,_,d——-\_\_fh“' 3 0,2
0,24 (a) 0,14 ‘ l ' I ' r r (b]
0 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000 8000 0 1000 2000 3000 4000 5000 600D 7000 8000
Kayma siiresi (s) Kayma siresi (s)

Sekil 3.179 : (a)5 ve (b)7 sa MA uygulanan tozlardan elde edilen FLG takviyeli Cu
esasli kompozitlerin COF degerlerinin kayma siiresine gore degisimi.

Cizelge 3.46 : FLG takviyeli Cu esasli kompozitlerin COF degerleri.

Numune COF (X+06)
Cu-5sa 0,537+0,108
Cu-7sa 0,557+0,086

Cu-0,1FLG-5sa 0,281+0,022
Cu-0,1FLG-7sa 0,558+0,093
Cu-0,3FLG-5sa 0,511+0,077
Cu-0,3FLG-5sa 0,375+0,080
Cu-0,5FLG-5sa 0,321+0,031
Cu-0,5FLG-7sa 0,285+0,021

Not: x: Aritmetik ortalama; o: Standart sapma.
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3.4.6 Basma testi

3.4.6.1 FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esash FDM’lerin basma testi sonuclari

FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lerin basma testi i¢gin, FDM’nin katmanlar
boyunca artan FLG igerigine yonelik tasarimlar1 géz 6niinde bulundurularak, FLG’nin
yogun oldugu bolge ile FLG yogunlugunun az oldugu katman boélgelerine dogru
kuvvet uygulanarak gergeklestirilmistir. Sekil 3.180, FLG takviyeli Al-Cu esasli FDM
igin, basma egrilerini gostermektedir. Ayrica, FLG miktarina bagl olarak, yiik
uygulama yoniine gore akma, basma mukavemeti ve %kisalma degerleri, sirasiyla,
Sekil 3.181(a), (b) ve (c)’de ifade edilmistir. Bu grafiklere gore, en yliksek akma ve
basma mukavemetine FLG miktarinin yogun oldugu katmanlarda ulagilmistir. FLG
iceriginin yogun oldugu katmanlarda, yaklasik 298 MPa basma mukavemeti elde
edilirken, daha diisiik FLG igerigine sahip katmanlarda 204 MPa basma mukavemeti
elde edilmistir. Akma dayaniminda da, FLG igeriginin yogun oldugu bolgede, yaklasik
olarak 215 MPa’a ulagilmistir. FLG’nin yogun oldugu boélgelerde, FLG takviyeli Al-
Cu esasli FDM’lerde %kisalma degerlerinde, her iki bdlge i¢in anlamli bir degisiklik
tespit edilmemistir. Bu durum, FDM’nin FLG igerigine gore katmanlar boyunca

tasarimiyla iligkilendirilebilir.

Diisiik FLG katmani

300 + — Yiiksek FLG katmani

250

200

150

Gerilim (MPa)

100

50

0 T T T
2 4 6 8 10

Gerinim (%)

Sekil 3.180 : FLG takviyeli Al-Cu esasli FDM’lerin FLG igeriklerine gore basma
egrileri.
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Sekil 3.181 : FLG takviyeli Al-Cu esasli FDM’lerin FLG igeriklerine gore: (a) akma
dayanimi, (b) basma dayanimi, (¢) %kisalma degerlerinin degisimi.

Sekil 3.182, FLG takviyeli Al-Cu-Mg esasli FDM’ye ait, basma egrilerini
gostermektedir. Bununla birlikte, FLG miktarina bagh olarak, yiik uygulama yoniine
gore akma, basma mukavemeti ve %kisalma degerleri, sirasiyla, Sekil 3.183(a), (b) ve
(c)’de verilmistir. Akma ve basma mukavemetinde artis, FLG i¢eriginin yogun oldugu
katmanlarda meydana gelmistir. Buna gore, FLG igeriginin daha yogun oldugu
katmanlarda, sirastyla, yaklasik olarak 238 MPa ve 302 MPa; akma ve basma dayanim
degerleri elde edilmistir. FLG takviyeli Al-Cu-Mg esasli FDM tasarimi diistiniilerek,

yiizde kisalma degerlerinde her iki bolge i¢in anlamli bir degisiklik tespit edilmemistir.
350

Diigiik FLG katmamni

Yiiksek FLG katmani
300

250 +

200

150

Gerilim (MPa)

100 4

N

<

0

2 4 6 8 10 12
Gerinim (%)
Sekil 3.182 : FLG takviyeli Al-Cu-Mg esasli FDM’lerin FLG igeriklerine gore basma
egrileri.
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Sekil 3.183 : FLG takviyeli Al-Cu-Mg esasli FDM’lerin FLG igeriklerine gore: (a)
akma dayanimi, (b) basma dayanimi, (c) %kisalma degerlerinin degisimi.

FLG takviyeli Al-Cu-Mg-Mn esasli FDM’ye ait basma egrileri Sekil 3.184’de
gosterilmistir. Ayrica, FLG miktarina bagl olarak, yiik uygulama yoniine gére akma,
basma mukavemeti ve %kisalma degerleri, sirasiyla, Sekil 3.184(a), (b) ve (c)’de
verilmigtir. FLG igeriginin yogun oldugu katman bolgesinde, sirasiyla, yaklasik olarak
241 MPa ve 339 MPa akma ve basma mukavemetine ulasilmistir. Yiiksek FLG
igeriginin oldugu bolgede, %kisalma degeri bir miktar diismiistiir. Bunun nedeni,

FLG’nin yapiya gevreklik 6zelligi katmasindan dolay1 oldugu diistiniilmektedir.

Diisiik FLG katmani
Yiiksek FLG katmani

350 +

300
250
200
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100 +
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0 T T T T T
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Sekil 3.184 : FLG takviyeli Al-Cu-Mg-Mn esasli FDM’lerin FLG igeriklerine gére
basma egrileri.
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Sekil 3.185 : FLG takviyeli Al-Cu-Mg-Mn esasli FDM’lerin FLG igeriklerine gore:
(a) akma dayanimi, (b) basma dayanimi, (c) %kisalma degerlerinin degisimi.

Sekil 3.186, FLG takviyeli Al-Zn esasli FDM’ye ait, basma egrilerini géstermektedir.

Bununla birlikte, FLG miktarina bagli olarak, yiik uygulama yoniine gére akma, basma

mukavemeti ve %kisalma degerleri, sirastyla, Sekil 3.187(a), (b) ve (¢)’de verilmistir.

Diger FDM tasarimlarina kiyasla, FLG takviyeli Al-Zn esasli FDM i¢in, akma ve

basma mukavemetinde ciddi bir degisim goriilmemektedir. Yiiksek FLG icerigine

sahip olan katman bolgelerinde, sirasiyla, yaklasik olarak, 118 MPa ve 244 MPa, akma

ve basma mukavemeti degelerine ulasilmistir. Diisiik FLG igerigine sahip katman

bolgelerinde ise, sirasiyla, yaklasik olarak, 105 MPa ve 240 MPa, akma ve basma

mukavemeti degerleri elde edilmistir. Bununla birlikte, FDM tasarimi goz oniinde

bulundurularak, FLG iceriklerine gore, iki bolge arasinda anlamli bir %kisalma degeri

tespit edilmemistir.
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Sekil 3.186 : FLG takviyeli Al-Zn esasli FDM’lerin FLG igeriklerine gére basma
egrileri.
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Sekil 3.187 : FLG takviyeli Al-Zn esasli FDM’lerin FLG igeriklerine gore: (a) akma
dayanimi, (b) basma dayanimi, (¢) %kisalma degerlerinin degigimi.

FLG takviyeli Al-Zn-Cu esasli FDM’ye ait basma egrileri Sekil 3.188’de
gosterilmistir. Ayrica, FLG miktarina bagl olarak, yiik uygulama ydniine gére akma,
basma mukavemeti ve %kisalma degerleri, sirasiyla, Sekil 3.189(a), (b) ve (c)’de
verilmistir. Buna gore, daha yogun FLG igerigine sahip katman bolgesinde, sirasiyla,

yaklasik olarak, 299 MPa akma ve 362 MPa basma mukavemeti degerlerine
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ulagilmistir. Ayn1 zamanda, bu deger, bu tez calismasinda elde edilen FLG takviyeli
Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lerde en yiiksek akma ve basma mukavemet degerleri

olarak degerlendirilmistir.
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Sekil 3.188 : FLG takviyeli Al-Zn-Cu esasli FDM’lerin FLG igeriklerine gore basma
egrileri.
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Sekil 3.189 : FLG takviyeli Al-Zn-Cu esasli FDM’lerin FLG igeriklerine gore: (a)
akma dayanimi, (b) basma dayanimi, (c) %kisalma degerlerinin degisimi.

Sekil 3.190; FLG takviyeli Al-Zn-Cu-Mg esasli FDM’ye ait, basma egrilerini

gostermektedir. Bununla birlikte, FLG miktarina bagli olarak, yiik uygulama yoniine
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gore akma, basma mukavemeti ve %kisalma degerleri, sirastyla, Sekil 3.191(a), (b) ve
(c)’de verilmistir. Buna gore, FLG’nin yogun oldugu bdlgede, sirasiyla, yaklasik
olarak, 288 MPa ve 336 MPa akma ve basma mukavemeti degerlerine ulagilmistir.

Bununla birlikte, artan FLG igerigine bagli olarak, %kisalma degerlerinde bir miktar

diisiis yasanmustir.
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Sekil 3.190 : FLG takviyeli Al-Zn-Cu-Mg esasli FDM’lerin FLG igeriklerine gore
basma egrileri.
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Sekil 3.191 : FLG takviyeli Al-Zn-Cu-Mg esasli FDM’lerin FLG igeriklerine gore: (a)
akma dayanimi, (b) basma dayanimi, (c) %kisalma degerlerinin degisimi.
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Basma testinden sonra, FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lerin fotograflari
sekil 3.192°de gosterilmistir. Fotograflara gore, basma testinden sonra olusan kirik
yizeyler, FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lerde kirilgan bir model

gosterdigini ifade etmektedir.

(b)

(d)

Sekil 3. 192 : Basma testinden sonra FLG takviyeli FDM’lerin gosterimi : (a) FLG
takviyeli Al-Cu; (b) FLG takviyeli Al-Cu-Mg; (c) FLG takviyeli Al-Zn-Cu; (d) FLG
takviyeli Al-Zn-Cu-Mg.

3.4.6.2 FLG takviyeli Al-Zn esash kompozitlerin basma testi sonuclari

FLG takviyeli Al-Zn-xFLG-4sa (x= ag.% 0, 0,5, 1 ve 2) kompozitlerinin basma
egrileri Sekil 3.193’de verilmistir. Ayrica, Al-7,5Zn alasim grubundan 4 sa MA
uygulanmis numuneler i¢in degisen grafen miktarina bagli olarak akma mukavemeti,
basma mukavemeti ve % kisalma degerleri sirasiyla Sekil 3.194(a), (b) ve (c)’de
verilmistir. Basma testi sonuglarina gore, AlZn-4sa, AlZn-0,5FLG-4sa, AlZn-1FLG-
4sa ve AlZn-2FLG-4sa numunelerinin basma mukavemetleri sirasiyla, 179 MPa; 246
MPa; 287 MPa ve 224 MPa olarak belirlenmistir. Buna gore en yiiksek basma
mukavemeti degeri Al1Zn-1FLG-4sa numunesi ile elde edilmistir. Ayrica, AlZn-2FLG-
4sa numunesi AlZn-1FLG-4sa numunesine kiyasla daha diisiik basma mukavemeti

degeri ve %kisalma gostermistir. Bu durumun artan grafen miktarinin yapida gevreklik
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olusturmasindan ileri geldigi diisiiniilebilir. Akma mukavemeti degerleri de basma
mukavemeti ile paralel davranis gostererek ag.%1 FLG ilavesi ile maksimum deger
gostermis ve sonrasinda bir miktar azalmistir. Ayrica, Sekil 3.194(c)‘de goriildiigii gibi
artan FLG miktar1 ile kompozitlerin gosterdigi % kisalma degerleri giderek azalmis ve

Al-7,5Zn alagimi i¢in belirlenen %17,8 degeri, ag. %2 FLG ilavesi ile birlikte %5,9’a

inmistir.

——0FLG
300 - —0,5FLG

Gerilim (MPa)

Gerinim (%)

Sekil 3.193 : Al-7,5Zn-xFLG-4sa (x=ag.%0; 0,5, 1 ve 2) numunelerinin basma
egrileri.
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Sekil 3.194 : Al-7,5Zn esasli kompozitlerin takviye edilen FLG miktarina gore: (a)
akma dayanimi, (b) basma dayanimi, (c) %kisalma degerlerinin degisimi.

FLG takviyeli Al-Zn-Mg-xFLG-4sa (x= ag. % 0, 0,5, 1 ve 2) numunelerinin basma
egrileri, Sekil 3.195°de verilmistir. Ayrica, Al-7,5Zn-2,5Mg alasim grubundan 4 sa
MA uygulanmis numuneler i¢in degisen FLG miktarina bagli olarak akma
mukavemeti, basma mukavemeti ve %kisalma degerleri, sirasiyla, Sekil 3.196(a), (b)
ve (¢)’de verilmistir. Basma testi sonuglarina gore, AlZnMg-4sa, AlZnMg-0,5FLG-
4sa, AIZnMg-1FLG-4sa ve AlZnMg-2FLG-4sa numunelerinin basma mukavemetleri
sirastyla, 222 MPa; 260 MPa; 301 MPa ve 232 MPa olarak belirlenmistir. Buna gore
en yiksek basma mukavemeti degeri AlZnMg-1FLG-4sa numunesi icin elde
edilmistir. Ayrica, AlZnMg-2FLG-4sa numunesi AlZnMg-1FLG-4sa numunesine
kiyasla daha diisiik basma mukavemeti degeri ve % kisalma gostermistir. Bu durumun
artan FLG miktarmin yapida gevreklik olusturmasindan ileri geldigi diisiiniilebilir.
Akma mukavemeti degerleri de basma mukavemeti ile paralel davranig gostererek ag.
%1 FLG ilavesi ile maksimum deger gostermis ve sonrasinda bir miktar azalmistir.
Ayrica, Sekil 3.196(c)’de goriildiigii gibi artan FLG miktart ile kompozitlerin
gosterdigi % kisalma degerleri giderek azalmis ve Al-7,5Zn-2,5Mg i¢in belirlenen
%14 degeri, ag. %2 FLG ilavesi ile birlikte %3,1’e inmistir.
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Sekil 3.195 : Al-7,5Zn2,5Mg-XFLG-4sa (x=ag.%0; 0,5, 1 ve 2) numunelerinin basma
egrileri.
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Sekil 3.196 : Al-7,5Zn-2,5Mg esasli kompozitlerin takviye edilen FLG miktarina gore:
(a) akma dayanimi, (b) basma dayanimi, (c) %kisalma degerlerinin degisimi.

FLG takviyeli Al-Zn-Mg-Cu-xFLG-4sa (x=ag. % 0, 0,5, 1 ve 2) numunelerinin basma
egrileri, Sekil 3.197°de verilmistir. Ayrica, Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu alasim grubundan
4 sa MA uygulanmis numuneler i¢in degisen FLG miktarina bagli olarak akma
mukavemeti, basma mukavemeti ve % kisalma degerleri, sirasiyla, Sekil 3.198(a), (b)

ve (¢)’de verilmistir. Basma testi sonuglarma goére, AlZnMgCu-4sa, AlZnMgCu-
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0,5FLG-4sa, AlZnMgCu-1FLG-4sa ve AlZnMgCu-2FLG-4sa numunelerinin basma
mukavemetleri sirasiyla, 242 MPa; 290 MPa; 342 MPa ve 268 MPa olarak
belirlenmistir. Buna gore en yliksek basma mukavemeti degeri AlZnMgCu-1FLG-4sa
numunesi i¢in elde edilmistir. Ayrica, AlIZnMgCu-2FLG-4sa kompoziti AlZnMgCu-
1FLG-4sa kompozitine kiyasla, daha diisiikk basma mukavemeti degeri ve % kisalma
gostermistir. Bu durumun artan FLG miktarinin yapida gevreklik olusturmasindan ileri
geldigi diisiiniilebilir. Akma mukavemeti degerleri de basma mukavemeti ile paralel
davranis gostererek ag.%1 FLG ilavesi ile maksimum deger gostermis ve sonrasinda
bir miktar azalmistir. Ayrica, Sekil 3.198(c)’de goriildiigii gibi artan FLG miktari ile
kompozitlerin gosterdigi %kisalma degerleri giderek azalmis ve Al-7,5Zn-2,5Mg-
1,8Cu ig¢in belirlenen %14,9 degeri, ag. %2 FLG ilavesi ile birlikte %5,6’a indigi
goriilmiistiir.
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Sekil 3.197 : Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu-xFLG-4sa (x=ag.%0; 0,5, 1 ve 2) numunelerinin
basma egrileri.
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Sekil 3.198 : Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu esasli kompozitlerin takviye edilen FLG
miktarina gore: (a) akma dayanimi, (b) basma dayanimi, (c) %uzama degerlerinin
degisimi.

T/M yontemi ile elde edilen grafen takviyeli Al esasli kompozitlerin basma testi ile
ilgili ¢aligmalar1 literatiirde degerlendirilmistir. Rashad ve dig. (2014);
gerceklestirdikleri cekme testi sonuglarinin aksine, basma testinde, saf Al’a gore (493
MPa), ag. %0,3 GNP takviyeli kompozitin basma mukavemetini (457 MPa), 2D
boyutlu grafen levhalarinin burkulma ihtimalinden dolay1 oldugunu diisiinerek, daha
diisiik olarak elde ettiklerini ifade etmislerdir. Li ve dig. (2018); Al’a homojen bir
sekilde hacimce %0,5; %1 ve %2 GNP takviye ederek basma mukavemetini, sirasiyla,
297, 345 ve 527 MPa olarak elde etmislerdir. Ak¢amli ve dig. (2022); Al-10Si
alasimina ag. %0,5 ve %2 FLG (EAD sentezi) takviyesi ile birlikte, sirasiyla, Al-Si
alagimina (260 MPa) kiyasla, basma mukavemetinde yaklasik olarak %50 (395 MPa)
ve %20 (316 MPa) bir artis tespit etmislerdir. Kaykilarli ve dig. (2022); Al-4Cu
alasimima ag. %0,25; %0,5 ve %1 FLG (EAD sentezi) ile birlikte, basma
mukavemetinde diisiis gézlemlemislerdir. Ozellikle, Al-4Cu alasimina ag. %1 FLG

ilavesinin, basma mukavemetinde keskin bir diisiise neden oldugunu raporlamislardir.
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4. SONUC VE ONERILER

Tez ¢alismasinin timiini kapsayan; elektrik ark desarj yontemi ile birka¢ katmanli

grafen sentezine, birka¢ katmanli grafen takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli fonksiyonel

derecelendirilmis malzeme iiretimine, birkag katmanli grafen takviyeli Al-Zn esash ve

birka¢ katmanli grafen takviyeli Cu esasli kompozitlerin iiretimine yonelik

degerlendirilen sonuglar asagidaki basliklar altinda 6zetlenmistir:

(a) Elektrik ark desarj yontemi ile birkag katmanli grafen sentezi:

Al-Cu, Al-Zn ve Cu esasli matris yapilari igin takviye malzemesi olarak
kullanilan grafen, EAD yontemiyle yiliksek saflikta basarili bir sekilde
sentezlenmistir.

HRTEM goriintiileri, sentezlenen grafenin birkag katmanl olarak iiretildigini
ifade etmektedir.

FLG’nin yiizey alam, 153,52 m?/g olarak tespit edilmistir.

Sentezlenen FLG’nim yogunluk degeri ortalama olarak 1,77 g/cm?® olarak

belirlenmistir.

(b) Birkag katmanli grafen takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esashi fonksiyonel

derecelendirilmis malzeme tiretimi:

FLG takviyeli FDM iiretmek i¢in hazirlanan Al-Cu ve Al-Zn esash tozlar,
gezegen tipli bilyali 6giitme yardimiyla iiretilmislerdir. SEM goriintiilerine
gore, MA sonrasi tozlar plastik deformasyona ugradig: icin, daha yassi bir
gortintime sahiptirler. SEM goriintiilerinde MA sonrasi tozlarin iizerinde
herhangi bir grafen kalintis1 olmadigi, FLG’lerin matris tozlarinda gomildigi
diistiniilmektedir. Ayrica, Raman analiz sonuglart FLG'nin matris yapisinda
homojen dagilima sahip yiliksek enerjili bilyali &giitme nedeniyle deforme
oldugunu kanitlamistir.

MA ile elde edilen ag. %0,7 FLG takviyeli Al-Cu esasli kompozit tozlarin
TEM goriintiilerine bakildiginda, FLG’lerin matris yapisinda homojen bir
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sekilde dagildigi dogrulanmaktadir. SEM-EDS haritalamasinda da alasim
tozlarina gémiilii oldugu diisiiniilen FLG'nin, kompozit toz yapisini olusturan
Al ve Cu fazlar ile birlikte kiimelenmis olarak homojen bir sekilde yapida
dagildigt HRTEM goriintiilerinde tespit edilmistir.

FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lerin optik goriintiilerine gore,
FLG’nin matris yapisinda katmanlar boyunca homojen olarak dagildigi
gozlemlenmistir. Tasarlanan FDM’lere gore, alt1 katman boyunca FLG’lerin
iceriginin arttig1 agikca goriilmektedir. Katmanlar boyunca artan FLG igerigi,
FLG’nin matris yapisinda birer bariyer gérevi gérmesine neden olmaktadir.
FLG'nin burusuk yiizey morfolojisi, matris ile iyi bir baglanma olusturmasini
saglamaktadir. Bu nedenle tane boyutunun kiigiilmesine ve buna bagli olarak
ince taneli yapilarin olugsmasina neden olmaktadir.

FLG takviyeli Al-Cu esasli FDM’lerin relatif yogunluklart %96-%97 olarak
degisirken, FLG takviyeli Al-Zn esasli FDM’lerin relatif yogunluklar1 %97-
%098 arasinda degismektedir. FDM’lerin olduk¢a yogun yapida tretildikleri
gbzlemlenmistir.

FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lerin SEM goriintiileri
degerlendirildiginde, optik gorlntiilerle uyumlu oldugu goriilmektedir.
FLG’nin matris yapisinda homojen olarak dagildigi tespit edilmistir. FLG'nin
matriste arayliz ve yap1 iginde koprii gorevi gorerek tane boyutunu azalttig
diistiniilmektedir.

FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lerin her birinde, FLG igerigi
yiiksek olan katmanlarda sertlik (HV) degerlerinde artis acik¢a goriilmiistiir.
FLG takviyeli Al-Cu, Al-Cu-Mg ve AI-Cu-Mg-Mn FDM’ler i¢in, ilk
katmandan son katmana dogru, sirasiyla, sertlik degerlerinde %25,84; %44,44
ve %50,74 oraninda artig tespit edilmistir. FLG takviyeli Al-Zn, Al-Zn-Cu ve
Al-Zn-Cu-Mg FDM’ler i¢in ise, ilk katmandan son katmana dogru, sirasiyla,
sertlik degerlerinde %18,39; %32,14 ve %39,13 oraninda artis belirlenmistir.
Tane boyutunu kiigiiltme, her katman boyunca artan FLG igerigine gore, Al-
Cu ve Al-Zn esasli FDM’ler i¢in en etkili giiclendirme mekanizmasidir. MA
prosesi ile matris yapisinda iyi bir sekilde dagilan FLG, ara yiizeyde

dislokasyonlarin hareketini kisitlayarak, dislokasyonlarin birikmesine yol
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agcmaktadir. Bu durum, artan FLG igerigine sahip FDM'ler i¢in katmanlar
boyunca sertligin artmasina neden olmaktadir.

FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lerde Al4Cs olusumu XRD ve TEM
analizlerinde tespit edilmistir. AlsC3'iin  arayiliz fazi, dislokasyonlarin
hareketini engelleyen, matris ve FLG arasinda iyi bir yik aktarimi
saglayabilecegi diisiiniilmektedir. Katmanlar boyunca FLG igerigi ile birlikte
artan  sertlik, yapidaki  Al4Cz  fazinin  mevcudiyeti ile de
iligkilendirilebilmektedir.

FLG takviyeli Al-Cu ve Al-Zn esasli FDM’lerde, FLG igerigi artan alanlarda,
COF degerinin azaldig1 gozlemlenmistir. FLG’nin kendiliginden yaglayici
olmasindan dolayi, tribolojik davranislar1 gelistiren bir yapiya sahiptir. Bu
nedenle kayma sirasinda, plastik deformasyon meydana gelmektedir ve bu
durumda matriste yliksek FLG igerige sahip alanda COF’un bir miktar

azalmasina sebep olmaktadir.

(c) Birkag katmanl grafen takviyeli Al-Zn esasli kompozitlerin tiretimi

Al-Zn, Al-Zn-Mg ve Al-Zn-Cu-Mg esasli alasimlar ve FLG takviyeli Al-Zn
esasli kompozit tiretmek i¢in hazirlanan Al-Zn esashi tozlar, SPEX tipli bilyali
oglitme yardimiyla, farkl siirelerde iiretilmislerdir. MA ile elde edilen tozlarin
XRD analizlerinde, herhangi bir karbiir faz1 olusumuna rastlanmamistir. MA
sirasinda oksitlenmeden kaynaklanan veya 6giitme ortaminin asinmasi ile Fe
gibi empiiritelerin yapida bulunmadig: belirlenmistir.

Al-Zn, Al-Zn-Mg, Al-Zn-Mg-Cu esasli alasim ve FLG takviyeli Al-Zn, Al-Zn-
Mg, Al-Zn-Mg-Cu esasli kompozitlerin relatif yogunluklari, sirastyla, %88-
%99, %86-%99 ve %86-%99 arasinda degismektedir. Kompozitlerin oldukga
yogun yapida iiretildikleri goriiliirken, relatif yogunluk degerlerinin 6giitme
stirelerine gore degiskenlik gosterdigi tespit edilmistir.

4 sa MA ile iretilen ag. %2 FLG takviyeli Al-Zn esaslhi kompozitin, sertlik
degeri 119 HV olarak elde edilmis ve Al-Zn alasimina kiyasla %58,3 oraninda
sertlik degerinde artis goriilmiistiir. 4 sa MA ile iiretilmis olan ag. %2 FLG
takviyeli Al-Zn-Mg esasli kompozitin sertlik degeri 135 HV ye ulasmis ve Al-
Zn-Mg alasimina kiyasla sertlik degerinde %58,82 oraninda artis elde
edilmistir. 4 sa MA ile iiretilmis olan ag. %2 FLG takviyeli Al-Zn-Mg-Cu
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esaslt kompozitin sertlik degeri 155 HV olarak elde edilmis ve Al-Zn-Mg-Cu

alagimina gore sertlik degerinde %63,15 oraninda artig gosterdigi goriilmiistiir.

(d) Birkag katmanli grafen takviyeli Cu esasli kompozitlerin tiretimi

e FLG takviyeli Cu esasli kompozit liretmek i¢in hazirlanan Cu esash tozlar,
gezegen tipli bilyali 6giitme yardimiyla iiretilmislerdir. 5 ve 7 sa MA ile elde
edilen Cu esasli kompozit tozlara, ag. %0,1; %0,3 ve %0,5 FLG takviye
edilmigtir. SEM goriintiilerine gére, MA sonrast kompozit tozlart bilyali
oglitmeden dolayi plastik deformasyona ugradigi igin, daha yass1 bir gériiniime
sahiptirler. SEM goriintiilerinde MA sonras1 tozlarin tizerinde herhangi bir
grafen kalintis1 olmadigi, FLG’lerin matris tozlarinda gomiildigi
diistiniilmektedir.

e Raman analiz sonuglarina gore, Ogiitme siiresi arttikca FLG'nin hasar
derecesinin arttig1 dogrulanmistir.

e FLG takviyeli Cu esasl kompozitlerin relatif yogunluk degerleri %88 ile %94
arasinda degismektedir. Basingsiz sinterlemeye bagli olarak, kompozitlerde
porozite gbzlemlenmistir.

e En yiiksek sertlik degerine 101 HV olarak 7 sa MA ile iiretilen ag. %0,1 FLG
takviyeli Cu kompozit ile ulasilmistir. Fakat 5 sa MA sonrasinda ag. %0,3 FLG
takviyeli Cu esasli kompozitin sertlik degerinin takviyesiz Cu'ya gore %31,8
arttig1 gozlenmistir.

e FLG takviyesi ile 7 sa MA sonunda elde edilen kompozitlerin COF
degerlerinde azalma gozlenmistir. Grafenin yaglayici etkisinden dolayi, Cu

esasli kompozitlerin asinma 6zellikleri iyilestirildigi tespit edilmistir.

Tez ¢aligmasindan elde edilen sonuglara gore; EAD yontemiyle tiretilen yiiksek safliga
sahip FLG’lerin hem FDM’ler hem de kompozitler i¢in takviye malzemesi olarak
hammadde ihtiyacin1 karsiladigi goriilmiistiir. Benzer o6zelliklere sahip, birkag
katmanli ticari grafenle yapilan bazi ¢alismalarla kiyaslandiginda, sentezledigimiz
grafenin Al-Cu esasli matris yapisinda daha elverigli mekanik sonuglar elde edildigi
tespit edilmistir. Fakat FLG takviyeli Cu esasli kompozitlerde, FLG’lerin matris
yapisina 1y1 baglanamamasindan dolayi, kompozit yiizeyinde belirgin olarak goriilen
FLG’lerin topaklanmasindan kaynaklandig1 diisiinilen baz1 deformasyonlar

gozlemlenmistir. Dolayisiyla EAD ile {iretilen FLG’lerin, Cu matris yapisina
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baglanabilmesi i¢in, FLG nin matris yapisinda dagitabilecek bazi kimyasal yontemler
ilerleyen yeni calismalarda uygulanabilir. CTAB veya SDS gibi modifiye edici

malzemelerle, Cu matris yapisinda FLG’lerin yapigsmas1 saglanabilir.

FLG takviyeli Al-Cu, Al-Zn ve Cu esasli kompozit tozlarinin bilyali 6giitme prosesleri
lizerine daha fazla optimizasyon calismalar1 gergeklestirilebilir. Boylece daha az

stirede, daha ¢ok tozun 6giitme islemleri endiistriyel kosullarda saglanabilir.

Tez ¢alismasinda T/M ile iiretimi basariyla gergeklesen FLG takviyeli AI-Cu ve Al-
Zn esaslit FDM’lerin, FLG miktarlarina bagli olarak katman boyunca gelisen mekanik
ozellikleri diistintilerek, elektriksel veya termal iletkenlik, korozyon direnci gibi farkli
ozellikleri gelistirebilecek yeni FDM tasarimlar1 diisiiniilebilir. Ozellikle katman
sayilar1  azaltarak, grafenin asmnma Ozellikleri iizerine ¢esitli malzeme
kombinasyonlariyla nasil etkin bir mekanizma gosterdigi tartisilabilir. Farkli alasim
gruplar iizerine FDM tasarimlar1 gergeklestirilebilir, FLG ile birlikte farkli takviye
malzemelerini igeren hibrit modellere sahip katmanlar olusturulabilir. Mevcut tez
calismasiyla birlikte, detaylandirilmis bu tiir FDM tasarimlarinin, otomotiv ve ucak
endiistrisinde olmak {izere, ileri teknolojik iirlin ihtiyacina yonelik kullanimi

arttirilabilir.

T/M ile iiretimi basariyla ger¢eklesen Al-Zn alasimi ve FLG takviyeli Al-Zn esash
kompozitlerin, dgilitme siirelerine, FLG miktarlarina ve sinterleme kosullarina gore
daha detayli optimizasyon caligmalar1 yapilabilir. Ayrica, FLG ile birlikte farkli
takviye malzemeleri Al-Zn esasli kompozit tiretiminde kullanilarak, hibrit modeller

gelistirilebilir.

FLG takviyeli Cu esasli kompozitlerin tiretimi i¢in, nihai lirliniin mekanik 6zelliklerini
arttirmak i¢in; farkli 6glitme siire ve hizlari ile birlikte sinterleme sicakliklari tizerine
farkli optimizasyon c¢aligmalar1 gergeklestirilebilir. Ayrica, mevcut literatiir
degerlendirildiginde, grafen takviyeli Cu esasli alasim kompozit iiretimi iizerine daha
fazla detayli ¢calismalar yapilarak, mekanik ve elektriksel 6zelliklerinin gelistirilmesi

ve endiistriyel kosullarda kullanimi arttirilmasi saglanabilir.
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EKA

Calhisma Grubu

Cizelge A.l : Toz metalurjisi ile liretilen grafen takyiveli Al esasli kompozitlere yonelik caligsmalar.

Matris Tiirii

Takviye Icerigi

Yontem

Ozellik

(Bartolucci ve dig.,
2011)

(Wang ve dig., 2012)

(Bastwros ve dig.,
2014)

(Rashad ve dig.,
2014)

Atomize edilmis Al tozu
(~22 pum tane boyutu)

Al tozu (2 um tane boyutu)

Al6061 tozu (13,8 pm
ortalama baslangic boyutu)

Al tozu (%99, 1-3 pm tane
boyutu)

Eksfoliye edilen GO

GNS (Eksfoliye GO)

FLG (Brodie; 100
pm ortalama
baslangi¢ boyutu)

GNP (5-15 nm
ortalama
kalinlik)

Karistirma, yiiksek

enerjili 6giitme (Ar, 1 sa),

HIP (550°C, 4 sa),
ekstriizyon

Sinterleme (Ar), sicak
ekstriizyon

Bilyal1 degirmen (10, 30,

60, 90 dk), iki asamali
presleme (oda

sicakliginda 6n presleme;

sicak presleme yari1 kati
rejimde)

Kismi toz metalurjisi,
sinterleme (muffle firin;
600°C, 6 sa), sicak
ekstriizyon (470°C)

Grafen, yapida Al4C3
olusturma
egiliminde; bu durum
aliminyumun
sertligini ve gekme
mukavemetini
distirmektedir.
Ag. %0,3 GNS/Al i¢in
¢ekme
mukavementinde saf

Al'a gore %62 artis

Ag. %1 grafen iceren
kompozit i¢in 60 dk
ogiitme ile %47; 90 dk
ogiitme ile ise %34
kadar mukavemet
artig1 gorilmiistiir.

Kompozitin sertlik
degerinde %11,8 ve
¢ekme
mukavemetinde
%11,1 artis
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Cizelge A.1 (devam) : Toz metalurjisi ile iiretilen grafen takyiveli Al esasli kompozitlere yonelik ¢alismalar.

Calisma Grubu

Matris Tiiri

Takviye Icerigi

Yontem

Ozellik

(Yan ve dig., 2014)

(Pérez-Bustamante
ve dig., 2014)

(Shin ve Bae, 2015)

(Rashad ve dig.,
2015b)

Al alagim tozlar1 (Mg-Cu;
ag. %1,5; %3,9)

Al tozlar1 (%99,9; 325 mesh)

Gaz atomize edilmis
Al2024 alasim tozlari
(%99,5; <150 pm gap)

Al (%99,5; tane boyutu 2
pm)

GNF (Hummers”)

GNP (grafit
eksfoliyasyonu, <10
nm kalinlikta)

FLG (6-8 nm
kalinlik)

GNP (CVD ile
dretim; 5-25 nm
kalinlik, ortalama ¢ap
0,5-20 pm)

Ultrasonikasyon (1 sa,
GNF+etanol), bilyali
ogilitme (12 sa,75 rpm),
HIP (480°C,110 MPa, 2
sa), sicak ekstriizyon
(450°C, 1 sa)

Yiiksek enerjili bilyal:
ogilitme (1,3,5 sa; Ar),
soguk presleme (950
MPa), sinterleme (Ar;
500°C, 0,5;1,2,3,4,ve 5
sa)

Gezegen tipli 6giitme
(100 rpm, 3 sa), yiiksek
enerjili 6giitme (500 rpm,
9 sa, Ar), sicak
haddeleme (450°C)

Mekanik karigtirma (1 sa,
2000 rpm)7 kurutma
(vakum, 80°C,12 sa),

sekillendirme (540 MPa)

sinterleme (600°C; 5,5
sa), ekstriizyon (470°C)

Ag. % 0,5 GNF ile
akma dayanimi
214'den 319 MPa'ya
ulagmustir.

2 sa sinterleme islemi
uygulanan
kompozitlerin, 6glitme
stireleri arttikca sertlik
degerlerinde artig
goriilmistiir.

Ag. %0,7 FLG’ye
sahip kompozit i¢in
¢ekme mukavemeti

700 MPa’a ulagsmustir.

GNP'lerin matristeki
orani arttikga,
kompozitlerin sertlik
degerleri de
artmaktadir.
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Cizelge A.1 (devam) : Toz metalurjisi ile iiretilen grafen takyiveli Al esasli kompozitlere yonelik ¢alismalar.

Calisma Grubu

Matris Tiiri

Takviye Icerigi

Yontem

Ozellik

(Reddy ve dig.,
2015)

(Shin ve dig., 2015)

(Zhang ve dig.,
2016b)

Atomize edilmis Al tozu
(45-75 pm tane boyutu)

Al tozu (%99,5; < 150 pm)

Kiiresel A15083 tozu
(300 mesh)

rGO (Hummers’)

FLG (grafit
eksfoliyasyonu)

GNP (5-20 nm
kalinlikta)

Sonikasyon (30 dk,
etanol), gezegen tipli
bilyali 6glitme (30 dk, 80
rpm), sinterleme (490°C,
1sa)

Gezegen tipli bilyali
ogilitme (200 rpm, 1 sa;
100 rpm 3 sa 'AlI+FLG"),

atritor (500 rpm, 6 sa,
Ar), sicak haddeleme
(500°C)

Gezegen tipli bilyali
ogilitme (350 rpm, 24 sa,
Ar atmosferi), sicak
presleme (773 K, 1 sa,
300 MPa), sicak
ekstriizyon (773 K)

Ag. %0,5 rGO
takviyeli Al
kompozitin sertlik ve
termal iletkenliginde
gelisme
gozlemlenmistir.

FLG takviyesinin
matriste homojen
dagilimi; hacimce
%0,7 FLG/AI
kompozitte 440 MPa
¢ekme mukavemeti

Takviyesiz Al’a gore;
ag. %1 GNP icerigine
sahip kompozit i¢in;
akma dayaniminda
219 MPa'dan 322
MPa'a; maksimum
¢cekme
mukavemetinde ise
301 MPa'dan 470
MPa'a kadar
ulagilmisgtir.
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Cizelge A.1 (devam) : Toz metalurjisi ile iiretilen grafen takyiveli Al esasli kompozitlere yonelik ¢alismalar.

Calisma Grubu

Matris Tiirii

Takviye Icerigi

Yontem

Ozellik

(Kumar ve Xavior,
2016)

(Liu ve dig., 2016)

(Gao ve dig., 2016)

(Akcamli ve dig.,
2016)

Ticari Al6061 tozu

Al tozu (250 mesh,
%99,5)

Al tozu (CTAB ile
islem)

Al tozu (325 mesh, %99
saflik)

Ticari grafen (10
pm'den biiyiik tane
boyutu)

rGO; (su bazli grafen
oksit kolloidi)

GO (Hummers’)

Ticari GNPs

Bilyal1 6giitme, presleme
(450 MPa), sinterleme
(500°C)

Mekanik karistirma (Al
tozlar1 + alkol, 15 dk),
sonikasyon (GO su
koloidi, 1-3 sa), soguk
presleme
(30,73,220,260,330,560
MPa)

GO/Al tozlar1 (CTAB
islem), sinterleme (Ar,
600°C, 1 sa, 25 MPa)

Gezegen tipli bilyali

ogilitme (1,2,4 sa; Ar, 300

rpm), presleme (625

MPa), sinterleme (630°C,

3 sa, Ar)

Grafen ilavesi;
siirtiinmeyi ve aginma
oranini (kiitle kaybr)
bastirarak olumlu etki

gOstermistir.

Sertlik degerlerinde
artig; 560 MPa'lik
maksimum basingta
%88,5 relatif
yogunluk

Ag. %0,3 grafen
icerigine sahip
kompozitin ¢ekme
mukavemeti en iyi
degerde; kopma
uzamast ise grafen
icerigi ile birlikte
diismektedir.

Ag. %2 GNP igerigi
ile birlikte topaklanma
ve sertlik degerlerinde

diislis gortilmistiir.
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Cizelge A.1 (devam) : Toz metalurjisi ile iiretilen grafen takyiveli Al esasli kompozitlere yonelik ¢alismalar.

Cahisma Grubu

Matris Tiirii

Takviye Icerigi

Yontem

Ozellik

(Tabandeh-Khorshid
ve dig., 2016)

(El-Ghazaly ve dig.,

2017)

(Li ve Xiong, 2017)

(Kwon ve dig., 2017)

Al tozu (%99; 75 pm tane
boyutu)

AA2124 tozu
(ort. 45um tane boyutu)

Al tozu (%99,5; 40 um ¢ap)

Gaz-atomize Al-Mg5
(AlMg5) alasim tozu
(%99,5; tane boyutu < 63

pm)

GNP (6 nm ortalama
kalinlik)

MLG (5-10 nm
kalinlik)

GNS (<5 pm, 5-8
nm kalinlik)

Kendiliginden
hazirlanan GO tozu
(5-20 nm kalinlik, 1

um uzunluk)

Atritor ile 6glitme (6 sa,
500 rpm),
soguk (200 MPa) ve sicak
presleme (525°C, 500
MPa)

Karistirma (1 sa, 96 rpm,
Ar), yiiksek enerjili
bilyali 6giitme (400 rpm,
2 sa), presleme (525
MPa), sinterleme (450°C,
75 dk), sicak ekstriizyon

Ultrasonikasyon (40 dk),
yiiksek enerjili 6glitme
(Ar, 4 sa, 250 rpm), sicak
presleme (vakum, 30
MPa, 610°C, 4 sa)

Gezegen tipli bilyali
ogiitme (Ar,360 rpm,20
sa), sicak presleme
(550°C, 570 MPa, 4 sa)

Ag. %1 GNP igerikli
kompozitin siirtiinme
katsayis1 ve aginma
orani takviyesiz Al'a
gore iyilesme
gostermektedir.

Ag. %5 grafen
iceriginden sonra
grafen
kiimelerinin
topaklanmasi.

Ag. %0,25 GNS
eklenen kompozitte;
akma ve
¢ekme
mukavemetinde
sirastyla Al'a gore
%38,27 ve %56,19
artis;

Kompozitin
maksimum ¢ekme
mukavemeti 560
MPa'a kadar
ulagmustir, fakat
kopma uzamast %40
kadar azalmistir.
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Cizelge A.1 (devam) : Toz metalurjisi ile iiretilen grafen takyiveli Al esasli kompozitlere yonelik ¢alismalar.

Calisma Grubu

Matris Tiirii

Takviye Icerigi

Yontem

Ozellik

(Niteesh Kumar ve
dig., 2017)

(Li ve dig., 2018)

(Bhadauria ve dig.,
2018)

(Jiang ve dig., 2018)

Al tozu (20-45 pm; %98)

1060 saf Al tozu
(%99,96; 3 um ¢ap)

Al tozu (%99,5;
7-15 pm tane boyutu)

Atomize Al tozu (%99,8)

Grafen (%99; 0,5-20
pum tane boyutu)

GNP (5 nm ortalama
kalinlik)

GNP (10-15 nm
ortalama kalinlik)

GNS (3-10 nm
kalinlik)

Bilyal1 &giitme (300 rpm,
2 sa), soguk presleme
(350 MPa), sinterleme

(560°C, 4 sa), sicak
ekstriizyon (400°C)

Sonikasyon, manyetik
karistirma, gezegen tipli
bilyal1 6giitme (350 rpm,

150 dk), kriyo tipli
ogilitme (Ar, -5°C),
ekstriizyon (50 MPa),
sicak pres (580°C, 4sa)

Ultrasonikasyon (4 sa,
GNP; GNP+AI),
manyetik karigtirma (15
dk, AI+GNP), SPS
(550°C, 20 dk, 80 MPa)

Hiz degigkenli gezegen
tipli bilyalt degirmen
(Ar), presleme (500
MPa), sinterleme (540°C,
2 sa, vakum), sicak
ekstriizyon (450°C)

Ag. %1 MLG
eklenmesiyle,
kompozitin sertlik ve
¢ekme mukavemetinin
artig

Takviyesiz Al’a gore;
basma mukavemeti
%330 ve %586
oraninda artig
gorilmistiir.

Ag. %0,5 GNP
icerigine sahip
kompozitte akma ve
maksimum
mukavemet i¢in,
sirasiyla, %98 ve %63
artig gorilmiistiir.

295 MPa ¢ekme
mukavemeti
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Matris Tiiri

Cizelge A.1 (devam) : Toz metalurjisi ile iiretilen grafen takyiveli Al esasli kompozitlere yonelik ¢alismalar.
Calisma Grubu

Takviye Icerigi

Yontem

(Zhang ve dig., 2018)

(Bhadauria ve dig.,
2019)

(Akg¢amli ve dig.,
2019)

Ticari A335 Al-Si alasim
(Si: ag. % 4,6; Cu:
Ag. %0,8; Mg: ag. % 0,51
Fe: ag. % 0,15; 30 pm tane
boyutu)

Al tozu (%99,5;
7-15 um tane boyutu)

Aliimiyum (325 mesh,
%99,9)

GNS (1-5 nm
kalinlik)

GNP (10-15 nm
ortalama
kalinlik)

Ticari GNP

Gezegen tipli bilyali
Ogiitme (2,5,10,15,20 sa;
250 rpm), soguk presleme

(350 MPa), sicak
presleme (50 MPa, 1 sa,
500°C)

Yiiksek enerjili 6giitme
(180 rpm); GNPs (SDS
ile iglem),

SPS (550°C, 80 MPa, 20
dk)

Mekanik alagimlama
(SPEX, 2-8 sa,

1200 rpm), presleme (300

MPa; CIP 200 MPa),

sinterleme (650°C, 5 sa,

Ar)

Ozellik

Al-GNSs
kompozitinin sertlik
degeri, Al alasimindan
%115,1 oraninda daha
yiiksektir.

SPS yardimryla %99
relatif yogunluk elde
edilmistir. Ag. %0,5
GNP eklenmesiyle;

akma mukavemetinde

%385; ¢cekme
mukavemetinde ise
%44 artis.

Ag. %2 GNP’ye sahip
kompozitte
aglomerasyonu; ag.
%0,5 GNP’ye sahip
kompozitin sertlik
degeri 199,4 HV
olarak elde edilmistir.
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Cizelge A.1 (devam) : Toz metalurjisi ile liretilen grafen takyiveli Al esasli kompozitlere yonelik ¢caligmalar.

Calisma Grubu Matris Tiirii Takviye Icerigi Yontem Ozellik
Ultrasonikasyon (GNPs, Nan%ﬁls/CAglfam,
etil alkol kompozitlerinin
(Xiong ve dig., 2020) Al tozu (40 pm ortalama GNP (3-10 nm jusa), Yiiksek enerjili arayiizey bagint ve
ortalama kalinlik) oglitme (300 rpm, 4 sa, e T .
mekanik 6zelliklerini

(Raj ve dig., 2021)

(Akgamli ve dig.,
2022)

(Kaykilarl ve dig.,
2022)

¢ap; %99.5)

Al AA7075 alagimi

Al (325 mesh, %99,5); Si
(325 mesh, %99,5)

Al (%99,5;
<74 um), Cu (%99,5; <63
pm)

Ticari grafen
(ortalama kalinlik 8-
15 nm)

FLG (EAD fiiretim)

FLG (EAD iiretim)

Ar), SPS (510°C, 540°C,
570°C,600°C; 20 dk)

Bilyal1 6giitme (24 sa, etil
alkol, 240 rpm), presleme
(555 MPa, 20 dk),
sinterleme (Ar, 1 sa,
600°C)

Yiiksek enerjili titresimli
bilyali degirmen (Ar,
0,2,4,8 sa), soguk
presleme (650 MPa),
sinterleme (2 sa, Ar,
565°C)

Gezegen tipli bilyali
ogilitme (500 rpm; 5,7,9
sa); presleme (300 MPa),
sinterleme (Ar, 590°C, 3
sa)

iyilestirmeye yardimct
olmustur.

Ag. %1 grafen icerigi
ile en yiiksek sertlik
degeri (106,4 HV)

Ag. %0,5 FLG ilavesi
ile, basma dayanimi
%350 iyilesmistir.

En yiiksek sertlik
degeri, 7 sa dgiitme ve
ag. %1 FLG katkili
kompozit ile elde
edilmistir.
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Cizelge A.2 : Toz metalurjisi ile {iretilen grafen takyiveli Cu esasli kompozitlere yonelik ¢aligsmalar.

Calisma Grubu

Matris Tiiri

Takviye Icerigi

Yontem

Ozellik

(Hwang ve dig.,
2013)

(Cui ve dig., 2014)

(Chu ve Jia, 2014)

(Li ve dig., 2015)

Cu(CHsCOO0), -H,0

Cutozu

Cu (%99,9 saflik, 15-20 pm)

Cu tozu (%99,7 saflik, ~5
pm)

GO(Hummers’)

FLG (Ozel iiretim)

GNP (Brodie)

GO (Hummers')-
(RGO) ve HP ile
yiiksek kalitede

grafen tiretiliyor

(HQG)

Sonikasyon, SPS (50
MPa, 3dk, 600°C)

Bilyal1 6giitme (100,200
ve 300 rpm, 4 ve 8 saat),
SPS (600°C, 40 MPa)

SPEX (Paslanmaz ¢elik,
1200 rpm, 3 sa, Ar),

HP (800°C,15 dk,50°C/dk
1sitma, 40 MPa)

Bilyal1 6giitme (1700
rpm, 4 saat),

SPS (650°C, 60 MPa, 5
dk)

Elastik modiil ve
akma dayanimi
strastyla 131 GPa
(Takviyesiz Cu'ya
gore %30 yiiksek) ve
284 MPa, (Takviyesiz
Cu'ya gore %80
yiiksek)

FLG / Cu-100-4
kompozitinin akma
dayanimi 378 MPa;
FLG / Cu- 100rpm-
4saat- kompozitinin
iletkenligi, % 70,4
IACS'ye ulagmistir.

Hacimce %8
GNP/Cu'da akma
dayaniminda %114,
elastisite modiiliinde
ise %37'lik bir artig
gozlemlenmistir.

Ag. %0,5 oraninin
iistiinde HQG
eklendigi takdirde,
sertlik ve elektriksel
iletkenlik diisiiyor.
Ciinkii porosite artis1
mevcut.

296



Cizelge A.2 (devam) : Toz metalurjisi ile iiretilen grafen takyiveli Cu esasli kompozitlere yonelik ¢alismalar.

Calisma Grubu

Matris Tiirii

Takviye Icerigi

Yontem

Ozellik

(Dutkiewicz ve dig.,
2015)

(Varol ve Canakei,
2015)

(Li ve dig., 2015)

(Varol ve Canakei,
2015)

Cu tozu (%99,9 saflik; 40-
90 pm)

Gaz atomize Cu tozu
(%99,9 saflik, 58,5 um)

Cu tozu (Bakir nitrat, glisin,
GO  karigtmindan  1s1l
reaksiyonla)

Atomize Cu tozu
(58,5 pm)

GNP (NOO6 tip),
FLGRO

MLG (%96-99 saflik,
50-100 nm ortalama
kalinlik)

RGO-(GO;
Hummers’)

e Nanografit (100
nm tane boyutu);

e GNS  (%96-99
ortalama kalinlik
50-100 nm);

e KNT (ortalama
¢ap 9,5 nm)

5 saat bilyal1 6glitme
(Pulverisette 5 Fritsch, ZrO;
kap ve bilya);

HP (550 MPa, 510°C 10-2
bar vakum)

5 saat bilyali 6giitme (125
ml kap, gezegen tipli, 300
rpm, WC bilya ve kap)
200 MPa 6n sekillendirme,
HP (500 MPa,1 sa, 500°C)
Sinterleme 950°C, 2 sa Ar

SPS (580°C, 5 dk, 50 MPa)

5 saat 6giitme (Gezegen
tipli; Retsch PM 200; WC
kap, bilya, 300 rpm, kuru
ortam)

200 MPa 6n sekillendirme,
HP (500 MPa, 1 sa, 500°C)
Sinterleme (950°C-2 saat,
Ar)

SPS (30 MPa, 973K, 5 dk,
Ar)

Ag. %1-2'lik FLGRO
icerigi NOO6 grafen
icerigine gore %50
sertlikte artiga; %30
kadar elektrik direncinde
diisiise neden olmustur.

MLG / Bakir
nanokompozitlerin
sertligi, MLG partikiil
icerigi arttikca
azalmustir.

Akma mukavemetinde
(225 MPa) % 75,8 artis;
gerilme mukavemetinde
(316 MPa) % 47,7 bir
artig

Grafen orani arttik¢a,
sertlik diismektedir. Bu
durum, artan takviye
icerigi ile gdzenek
icerigindeki artisa ve
yogunlugun azalmasina
baglanabilir.
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Cizelge A.2 (devam) : Toz metalurjisi ile liretilen grafen takyiveli Cu esasli kompozitlere yonelik caligsmalar.

Calisma Grubu

Matris Tiiri

Takviye Icerigi

Yontem

Ozellik

(Jiang ve dig.,
2016)

(Chen ve dig.,
2016a)

(Gao ve dig., 2016)

(Chmielewski ve
dig., 2016)

Cu tozu (dendritik; 3
pm)

Cu iyonunun alkollii
¢oOzeltisi

Cu tozu

Cu (%99,8; dendritik, 3
pm)

e PG (%4  viskoz

¢amurda bozulmamis
saf grafen)

e GO (Hummers’)

GNPs (2,4 nm kalinlikta)

GO (Hummers’)

Grafen (1-5 nm tane
boyutu)

SPS (30 MPa, 973K, 5 dk,
Ar)

SPS (700°C, 5 dk, vakum
altinda, 40 MPa)

CTAB ile iglem;
Sinterleme (900°C, 1 saat
Ar, 25 MPa

Ogiitme (Gezegensel; 100
rpm, 4 sa);

SPS (Vakum, 950°C, 10 dk,

50 MPa)

PG/Cu kompozit
malzeme, sirasiyla
172 ve 228 MPa'lik
akma dayanimi ve
basma dayanimina
sahiptir.

Elde edilen en yiiksek
elastisite modiilii ve
sertlik degeri,
sirastyla; 147 GPa ve
1,75 GPa.

En yiiksek sertlik
degeri (50 HV); ag.
%0,3 grafen icerigi ile
elde edilmistir. Grafen
Cu matrisinde
homojen bir sekilde
dagilmigtir.

En yiiksek sertlik
degeri (88,5 HV) v/v
%3 grafen igerigi ile
elde edilmistir.
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Cizelge A.2 (devam) : Toz metalurjisi ile iiretilen grafen takyiveli Cu esasli kompozitlere yonelik ¢alismalar.

Calisma Grubu Matris Tiirii Takviye Icerigi Yontem Ozellik

e Ultrasonikasyon (etanol,1 En yiiksek sertlik degeri (50

(Yue ve dig., 2017)

(Saboori ve dig.,

Cu tozlar1

Cu tozu (%99,5;

GO nano tabakalari,
(PG'den, Hummer's
yontemi; GNSs)

GNPs  (%99; 10 nm
kalinlik; 25 pm genislik,

saat),

Bilyal1 6giitme (400 rpm,
Ar; 1,3,5,7 saat),
Vakum-HP- sinterleme
(25 MPa, 1 saat, 850°C)

Cu ve GNP tozlar
etanolde ultrasonikasyon

HV) ag. %0,5 GNSs igerigi
ile elde edilmistir. Uzun
siire gerceklestirilen

bilyali 6giitmede, GNS'lerde
hatalar mevcuttur.

En yiiksek sertlik degeri
(48,6 HV) h/h %8 GNP
icerigi ile elde edilmistir.

2018b) 150-240 pm) 27 (45 dk) yardimiyla GNP igerigi arttikca, tane
700 mg yiizey alani) karistirtld. sinirlarinda; nanoplakalar
kiimeler olusturma
egilimindedir.
Gezegen tipli Ogiitme
(200 r/dk, 1 sa);
GNS (EG - 2,5 MPa ve 5 MPada En yiiksek sertlik degeri
(He ve dig., 2018) Cutozu - . sekillendirme, (70,2 HV); ag. %0,2 EG
Elektrokimyasal eksfoliye) Vakumlu  tip firinda icerigi ile elde edilmistir.
sinterleme (800°C'de 1
saat)
%0,3 GO igerigi ile sertlik
Elektrostatik olarak kendi degeri 51 HV olarak
Cu (CTAB ile kendine GO'nun CTAB bulunmustur. Grafen, Cu
(Gao ve dig., 2018) modifiye) GO (Hummers') ile modifiye edilmesi taneciklerinin sinirinda

Sinterleme (Ar,900°C'de
1 saat, 25 MPa altinda)

homojen bir sekilde
dagilmistir.
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Cizelge A.2 (devam) : Toz metalurjisi ile iiretilen grafen takyiveli Cu esasli kompozitlere yonelik ¢aligmalar.

Calisma Grubu Matris Tiirii Takviye Icerigi Yontem Ozellik
S)Z;ﬁ;]lajrgsgl;onu, Cu En yiiksek sertlik degeri
S O
(Asgharzadeh ve Elektrolitik C sonikasyona martiz '(14(')“1'{'\1/) algd. A)(li{{GOt
Es?amiz 2019\)/ (%99; <I4|5 m) ) GO (Pggers) brrakiliyor. Kompozitieki GO
’ 0775 =l 600 MPa sekillendirme, rompozitte
850°C, 30 dk 6n 1s1tma; 1ger1g1ndek1 artis,
’ ’ numunelerin yogunlugunun
(Séga(l)liélaldde)leme azalmasina yol agmaktadir.
,1 sa
(Salvo ve dig. Cu tozu (%99,9 . ogiitme; (0,5-4 sa, .150 aﬂmgm nedeniyley600°C de
2019) <75um) GNS (Grafitten sentez) rpm; ZrO; hazne-bilya) sinterlenen kompozite gore

(Wu ve dig., 2019)

(Swikker ve dig.,
2020)

Cu (%99,5; 500 nm)

Cu tozu (Dendritik,
%99,7; <70 um)

GPLs (6 nm kalinlik, 20
pm gap)

GO (Hummers")-GNS
(Grafitin; yiikseltgenme ve
indirgenme
reaksiyonlariyla elde
edilmistir.)

Vakum-HP (600-700°C,
30 MPa)

Ogiitme (3 sa, 100 rpm)
SPS (600°C, 5 dk, 35
MPa)

Ultrasonikasyon (Aseton,
4 sa);

PVA ile siddetli mekanik
karigtirma;

Cu/GO karigimi
kalsinasyon (550°C, Ar,
2 sa);

Soguk presleme (1 GPa);
Sinterleme
(750;800;850°C, 1 sa,Ar)

daha diisiik sertlik degerleri
sergilemistir.

En yiiksek sertlik degeri (75
HV) hacimce %1 grafen
icerigi ile elde edilmistir.

En yiiksek sertlik degeri (95
HV) ag. %1 RGO igerigi ile
800°C sinterleme

sicakliginda elde edilmistir.
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Cizelge A.2 (devam) : Toz metalurjisi ile liretilen grafen takyiveli Cu esasli kompozitlere yonelik ¢aligmalar.

Calisma Grubu

Matris Tiirii

Takviye Icerigi

Yontem

Ozellik

(Konakov ve dig.,
2020)

(Chen ve dig.,
2021)

(Hu ve dig., 2021)

Cu tozlar1 (%99,5)

Elektrolitik Cu (50
um, %99,9; kiiresel)

Cu (%99,5; 30 um
¢ap)

Termal olarak eksfoliye
olmus grafit, (TEFG)

GO (> %97; 5-10 um ¢ap)

MLG (5 katmandan az)

Gezegen tipli 6glitme
(150-400 rpm; 5 saat; 5
dk tersinir)

17 ton/cm? soguk
presleme

Isil iglem (vakum firini,
1030°C; 1 sa)

Etanolde karigtirma

Islak ortamda 6giitme; (8
sa, 280 r/dk)

Kurutma (80°C, 20 h,
vakumda)

Mikrodalga sinterleme
(Ar, 900°C, 40 dk.)

Gezegen tipli 6glitme
(300 rpm, 2 saat;
paslanmaz c¢elik bilya)
Presleme (500 MPa),
Sinterleme (700-800-
850°C, Ar, 1 sa)

En yiiksek sertlik degeri (36
HV) ag. %0,5 TEFG igerigi
ile elde edilmistir. Takviye
partikdil iceriginin
artmasiyla, partikdil
sinirindaki takviye
partikiillerinin sayis1 artar ve
dolayisiyla aglomerasyon
artmaktadir.

Sertlik degerleri 61,8 HV ile
92,8 HV (bolgesel olarak)
arasinda degismektedir.
Ortalama sertlik 81,1 HV
olarak elde edilmistir.

En yiiksek sertlik degeri
(64,4 HV) ag. %2,5 MLG
icerigi ile elde edilmistir.
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Sekil B.1 : Reaktoriin farkli bolgelerinden toplanan FLG’lerin Raman spektrumlart.
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Sekil B.2 : Reaktoriin anot bolgesinden toplanan FLG, aseton ve etil alkolde
sonikasyona maruz kalan FLG’lerin Raman spektrumlari.
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——FLG (Anot)
Ticari grafen

2D

Siddet (a.u.)

__,/\—/\ e

1000 1500 2000 2500

Raman Kaymasi (cm™)

Sekil B.3 : Reaktorden toplanan FLG ve ticari grafenin Raman spektrumlari.

Cizelge B.1 : Raman spektrumlarinin hesaplanan sonuglari.

Numune D bant G bant 2D bant In/l le/l2p
Grafit 1327 1578 2661 0,51 1,35

FLG (Anot) 1336 1575 2673 0,66 1,29
FLG (Yan) 1311 1584 2626 1,50 2,99
FLG (On) 1315 1587 2619 1,81 3,23
FLG (Etil Alkol) 1319 1575 2638 1,66 1,72
FLG (Aseton) 1316 1584 2628 1,37 2,28
Ticari grafen (TG) 1339 1575 2674 0,66 1,48
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Dv(10) = 21,3 um
1Dv(50) = 44,7 um
o1 Dv(90) = 77,2 um

Hacim (%)

01 1 10 100 1000
Partikiil Boyutu (um)

Hacim (%)

@

{ Dv(10) = 18,0 pm

Dv(50) = 43,3 um

1 Dv(90) = 181 pm

0,1

T T
1 10

Partikiil Boyutu (um)

1

o

o

Hacim (%)

{Dv(10) = 11,8 um
|Dv(50) = 25,9 pm
Dv(90) = 50,5 p

()

T
01 1

T
10

T
100 1000

Partikiil Boyutu (um)

Sekil C.1 : 5 sa MA ile elde edilen (a) Al+ag. % 0,1 FLG; (b) Al+ ag. %0,3 FLG ve
(c) Al + ag. %0,7 FLG tozlarinin partikiil boyut dagilim grafigi.

. + Al
g (C) 1) JL AL
£ |o I L L
Ur
(b) B k A
(a) Jk A A JLJ\
20 3I0 4I0 5I0 GID 7I0 8I0

20 (Derece)
Sekil C.2 : 5 sa MA ile elde edilen FLG takviyeli Al esasli tozlarinin XRD paternleri:

Ag. (a) %0, (b) %0,1, (c) %0,3 (d) %0,7.
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—— Al +ag. %0,7 FLG
—Al r

Is1 Akigl {(a.u.)

e
662°C r

662°C
1

100 200 300 400 500 600 700
Sicaklik (°C)

Sekil C.3 : 5 sa MA ile elde edilen takviyesiz ve ag. %0,7 FLG takviyeli Al esasl
tozlarin DSC egrileri.

(b)

Sekil C.4 : 5 sa MA ile elde edilen ag. %0,7 FLG takviyeli Al esasl tozlarin farkl
biiylitmelerdeki SEM goriintiileri: (a) 500X, (b) 2000X, (c) 5000X.
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wuw /

A 4

Sekil D.1 : FLG igeriklerinin Al esasli FDM {izerinde yukaridan asagiya dogru
derecelendirilmesi.

(a) Al-ag.%O0FLG (b) Al-ag.%0,1FLG (c) Al-ag.%0,2FLG

(d) Al-ag.%0,3FLG (e) Al-ag.%0,5FLG (f) Al-ag.%0,7FLG

Sekil D.2 : (a) %0; (b) %0,1; (c) %0,2; (d) %0,3; (e) %0,5 ve (f) %0,7 FLG takviyeli
Al esasli FDM’nin 50X biiyiitmede optik goriintiileri.
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-(a) (b)

Sekil D.3 : FLG takviyeli Al esasli FDM nin farkli biiytitmelerdeki SEM goriintiisii:
(a) 300X ve (b) 1000X.

140

120

100

80

60

Sertlik (HV)

40

20

04
Katman 1 Katman 2 Katman 3 Katman 4 Katman 5 Katman 6

Sekil D.4 : FLG takviyeli Al esasli FDM nin her katmani i¢in sertlik degerlerinin (HV)
grafigi.

—_ Bolge 1
[TH -
o M0 Bolge 2
Q
@
>
4]
¢ 0,84
ot
©
-
Q
£
S5
T 08-
E=1
(7
0,4

T T T T T T T
Q 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000 8000
Kayma siiresi (s)

Sekil D.5 : FLG igerik bolgelerinden Al esasli FDM’nin COF degerlerinin kayma
stiresine gore degisimi.
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wuw /

Sekil E.1 : TG igeriklerinin Al-4,5Cu esasli FDM iizerinde yukaridan asagiya dogru
derecelendirilmesi.

(a) Al-4,5Cu-ag. %0TG (b) Al-4,5Cu-ag. %0,1TG (c) Al-4,5Cu-ag. %0,2TG

N
N

(d) Al-4,5Cu-ag. %0,3TG (e) Al-4,5Cu-ag. %0,5TG (f) Al-4,5Cu-ag. %0,7TG

Sekil E.2 : (a) %0; (b) %0,1; (c) %0,2; (d) %0,3; (e) %0,5 ve (f) %0,7 TG takviyeli
Al-4,5Cu esasli FDM’nin 50X biiyiitmede optik goriintiileri.
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Sekil E.3 : TG takviyeli Al-4,5Cu esasli FDM’nin farkli bilyiitmelerdeki SEM
goriintiisii: (a) 300X ve (b) 1500X.

cps/eV
.8
—
e
-
e

'é(a) R R i e é g o (b)
Enerji (keV)

Sekil E.4 : TG takviyeli Al-4,5Cu esasli FDM’nin: (a) SEM goériintiisti ve (b) (a)’da
belirtilen alanin EDS analiz spektrumu.

Cizelge E.1 : TG takviyeli Al-4,5Cu esasli FDM’e ait Sekil E.4(a)’daki SEM
goriintlisiinde isaretlenen alanin EDS analiz sonuglari.

Alan Al (ag. %) Cu (ag. %) C (ag. %)
1 92,21 4,83 2,96
. * Al 9ALCuU AAIC,
I
E +
5;
* +
4
b Al % o9 [0 0o

10 20 30 40 50 60 70 80 90
20 (Derece)

Sekil E.5 : TG takviyeli Al-4,5Cu esasli FDM’nin XRD paterni.
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Sekil E.6 : TG takviyeli Al-4,5Cu esasli FDM’nin (a) SEM goriintiisii, (b) Al, (c) Cu,
(d) C elementel haritalama analizleri ve (e) haritalama analizlerinin iist liste goriintiisii.
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Sekil E.7 : TG takviyeli Al-4,5Cu esasli FDM nin her katmani i¢in sertlik degerlerinin

(HV) grafigi.
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Sekil E.8 : TG igerik bolgelerinden Al-4,5Cu esasli FDM’nin COF degerlerinin kayma
stiresine gore degisimi.
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Sekil F.1 : Al-7,5Zn-xFLG tozlarinin MA siiresine bagli olarak ortalama latis gerilimi
ve kristalit boyutlarinin degisimleri; x (ag. %) = (a) 0, (b) 0,5, (c) 1 ve (d) 2.
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Sekil F.2 : Al-7,5Zn-2,5Mg-xFLG tozlarmin MA siiresine bagli olarak ortalama latis
gerilimi ve kristalit boyutlarinin degisimleri; x (ag. %) = (a) 0, (b) 0,5, (¢) 1 ve (d) 2.
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Sekil F.3 : Al-7,5Zn-2,5Mg-1,8Cu-xFLG tozlarinin MA siiresine bagli olarak
ortalama latis gerilimi ve kristalit boyutlarinin degisimleri; x (ag. %) = (a) 0, (b) 0,5,
(c) 1 ve (d) 2.
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