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SENTEZLENEN VE TiCARI LaBs KATKILI MEKANIK ALASIMLANMIS
Al-a§.%7Si TOZ VE SINTER HiBRiT KOMPOZITLERIN
GELISTIRILMESI VE KARAKTERIZASYONU CALISMALARI

OZET

Metal matriks kompozit teknolojisi giinden giline ilerleyerek {istiin 6zellikli
malzemelerin gelistirilmesine olanak saglamaktadir. Cesitli bortir, karbiir, nitriir gibi
pekistiriciler takviyesiyle metal ve/veya alasimlarin mekanik, fiziksel ve termal
ozellikleri gelistirilmektedir. Aluminyum ve aluminyum alagimlar1 da metal matriks
kompozit teknolojisinin odak noktasmndadir. Ozellikle Al-Si alasimlar1 otomotiv
sektorii basta olmak tizere genis bir kullanim alanina sahiptir. Sert ve mukavemetli
takviyeler 1ile diisiik yogunluktaki Al-Si matriksinin mekanik 6zellikleri
gelistirilmektedir. Pekistirici takviyeler fiber ve tabaka yapida bulunabilecegi gibi
partikiil formunda da olabilmektedir. Partikiil pekistiriciler matriks igerisinde daha
homojen dagilabildikleri i¢in tercih edilmektedir.

Metal matriks kompozitler sivi, kati ve gaz fazda farkli yOntemlere
iretilebilmektedirler. Al-Si esasli metal matriks kompozitler genellikle sivi fazda
dokiim  teknigiyle iretilmektedir. Dokiim yoOnteminde pekistiricilerin yapida
homojen olarak dagilamamasi, segregasyonlarmm olusmasi karsilagilan baslica
sorunlardandir. Dokiim teknigine alternatif olarak kati1 fazda toz metalurjisi ile
iretim tekleri mevcuttur. Toz metalurjisi prosesleri, hammaddelerin harmanlanmasi,
sekillendirilmesi ve sinterlenmesi esaslarina dayanmaktadir. Dokiim tekniginin
aksine pekistirici malzemelerin yapida homojen olarak dagilmasi miimkiindiir.
Mekanik alagimlama (MA) prosesi de bir tiir toz metalurjisi teknigidir. Yiiksek
enerjili 6glitme ortamlarinda harmanlanan toz malzemeler mekanik etkilerle kati
fazda alasimlanabilmektedirler. MA ile kompozit tozlar, mikroskobik 0Olcekte
meydana gelen ve periyodik olarak tekrarlanan ¢arpisma, soguk kaynak ve kirilma
olaylarinin zincirleme dongiisii ile daha ince ve homojen bir mikroyapiya sahip
yiiksek kompozit malzemelerin tretilmesinde kullanilir.Yiiksek enerjili 0gilitme
ortamlarindan dolay1 partikiil boyutlar1 oldukca kiiciik degerlere ulasabilmekte
homojen yapida kompozitler elde edilebilmektedir.

Bu calisma kapsaminda oncelikle agirlikca %7 Si iceren Al alagimlari matriks
bilesimi (A17S1) 1,2,3,4,6 ve 8 saat MA teknigiyle tiretilmistir. Ardindan laboratuvar
ortaminda mekanokimyasal yontemler ve takibinde li¢ islemiyle La,0O3;, B,O3 ve Mg
tozlarmdan MgO yan {iriinii esliginde lantanhekzaboriir (LaBg) sentezlenmistir.
Sentezlenen LaBgpekistirici olarak Al-ag.%7S1 matriksine ag.%?2 olacak sekilde
katilmis ve 1,4,8 MA’lanmistir. Ticari LaBg pekistirici takviyeli Al7S1 tozlar1 da yine
1,4 ve 8 saat MA’lanmistir. Ayrica standardize edilen 4 saat MA siiresinde ticari
NbB,, sentezlenen Nb,B,(NbB-NbB,-Nb;B,), ticari VB ve sentezlenen V,B,(VB-
VB-V3B,) pekistirici takviyeli kompozitler sentezlenmistir.
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Gelistirilen tiim hibrit metal matriks kompozitler i¢cin harmanlanmis ve farkl
siirelerde mekanik alagimlanmis numunelerde mekanik alasimlama siiresinin etkisi
incelenmistir. Ayrica farkli boriir pekistiricilerin kompozit 6zellikleri iizerine etkisi
incelenmistir.

Harman karisimindaki ve MA’lanmis tozlarin faz analizleri X-1sinlar1 difraktometresi
(XRD) teknigi ile gergeklestirilmistir. XRD analizleri sonucuda tozlarda takviyeler
ile matriks arasinda ara bilesiklerin olugmadig1 ayrica 6giitme ortami kaynakl kirlilik
bulunmadigr goriilmiistiir. MA’lanmis tozlarm partikiil boyutu O6lgiimleri laser
partikiil boyutu 6l¢iim teknikleriyle Olciilmiistiir. Yiizey alani 6l¢iimleri Brunauer,
Emmet ve Teller(BET) metodu kullanilarak yapilmistir. Artan mekanik alasimla
siiresiyle partikiil boyutunun diisiisii gosterilmistir. Yiizey alan1 dlgiimlerinde ise
yiiksek mekanik alasimlama siirelerinde topaklanmadan dolay1 ylizey alani diisiisii
goriilmiistiir. Gerek partikiil boyutlarinin desteklenmesi gerekse MA siireglerinin
takibi icin taramali elektron mikroskobu (SEM) calismalar1 gerceklestirilmistir.
MA’nm kaynaklanma, kirilam, yeniden kaynaklanma asamalar1 swrasinda yapraksi,
es eksenli ve aglomere olmus partikiil morfolojileri SEM analizleriyle incelenmistir.
MA’lanmis tozlarm termal analizleri (TA) yapilarak sinter kosullar1 belirlenmistir.
Kat1 hal sinterlemesi yapilacagi i¢in termal analizlerde belirlenen endoterm
sicakliginin altinda bir sinterleme sicakligi belirlenmistir.

MA’lanan matriks ve kompozit tozlar1 tek eksenli hidrolik pres ile preslenerek bulk
malzemeler elde edilmistir. Sinterleme Oncesi yapidaki tozlarmn 6giitme ortamina
kaynaklanmasin1 ve aglomerasyonunu engellemek amaciyla kullanilan stearik asit
baglayicisinin uzaklastirilmas: i¢in baglayici giderme islemi yapilmistir. Ardindan,
termal analizler sonucunda belirlenen sicakliga gore bulk numunelere kati faz
sinterlemesi yapilmistir.

Sinterleme sonrast kompozit malzemelerin faz analizleri XRD ile mikroyap1
analizleri ise optik mikroskop (OM) ve SEM ile gercgeklestirilmistir. MA sliresinin
artmastyla ikincil fazlarin yapida homojen olarak dagildigr goriilmiistiir.
Kompozitlerin fiziksel 6zelliklerini belirlemek icin Arsimet teknigiyle yogunluklari
Olgtilmiistiir. MA’lanip sinterlenmis numunelerin goéreceli yogunluklari%99’lara
kadar artis gostermis olup ortalama %95 civarmmdadir. Numunelerin mekanik
ozelliklerini belirlemek icin Mikro Vickers sertlik analizi ile sertlik degerleri,
asinma testleriyle numunelerin asinma hizlar1 incelenmistir MA ile kompozit
malzemelerin sertlik degerleri arttirilmigtir. Artan MA siiresi ile sertlik degerleri artig
gosterirken 4 saat MA sonunda plato degerine ulasmistir. Al7S1 matriks numunesi
ele alindiginda ortalama sertlik degeri 0,933 GPa iken Al7Si matrikse kiitlece %2
sentezlenen LaBg ilave edildiginde 0,969 GPa, ticari LaBg ilave edildiginde ise 1,012
GPa degerleri elde edilmistir. 4 saat mekanik alasimlanmis matriks numunesi ile
kiyaslandiginda her bir takviye asinma hizin1 azaltarak asinma direncini arttirmustir.
En diisiik asinma hizi degeri ticari LaBg ilavesiyle elde edilmistir (0,98 mm® /mm).

MA siiregleri ile pekistiricilerin  mikroyapida homojen dagilimi saglanarak
hedeflenen fiziksel ve mekanik oOzelliklerin gelisimi boriir takviyeleri ile
saglanmigtir.
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DEVELOPMENT AND CHARACTERIZATION INVESTIGATIONS OF
LABRATORY SYNTHESIZED AND COMMERCIAL LaBs REINFORCED
Al-7% wt.Si POWDERS AND SINTERED HYBRIDE COMPOSITES

SUMMARY

Metal matrix composite (MMC) technologies are developed day by day to produce
advanced materials. Metal matrix composites have superior mechanical, thermal and
physical properties over the conventional alloys due to presence of the reinforcement
materials such as; carbides, nitrides, oxides and borides (TiC, ZrC, SiC, ZrO2, Al203,
B4C and Si3N4 etc.)Reinforcement materials can be short fibers, whiskers, and
particulates forms. Particulate reinforcements have higher distribution inside the
composite than the other forms. Therefore, homogeneous microstructure formation
enhance the final properties of the products.

Aluminium (Al) and its alloys are widely used for aerospace, automotive and many
other industrial applications due to their lightweight and high specific strength.
Silicon (Si) is the most important and main alloying element of aluminium alloys.
Al-Si based particulate reinfoeced composites are used in many applications due to
their advanced properties such as low density, light weight, high strength, high
elastic modulus, high wear and corrosion resistance.

MMC’s are usually fabricated liquid phase production techniques like stir casting,
squeeze casting, etc. However, it is possible to fabricate MMC’s by solid state
production techniques especially powder metallurgy. Mechanical alloying (MA) is a
high energy ball milling technique is a part of the powder metallurgy. In MA,
components are blended and then welded due to the collisions of the balls in a high-
impact vial environment. After the repeated cold welding, fracturing and rewelding
of powder particles homogeneous materials can be produced. Welded structures are
repeatedly fractured and crushed to form new alloys which are difficult to be
produced by conventional methods. Some variables effect the MA’ing process such
as, composition of the powders, the type of materials of the milling balls and vials,
milling medium, ball-to-powder ratio, milling atmosphere, milling time and process
control agent (PCA) usage.

In this study,Alwt. 7% Si based metal matrix alloy powders were produced via
mechanical alloying process using different MA times ( 1,2, 3, 4, 6, 8 hours).The
starting powders were mixed with 2 wt% zinc stearate which is a process control
agent to prevent excessive cold welding and agglomeration of the powders and they
were place inside a hardened steel vial in a glove-box filled with high purity argon
using a 7/1 ball to powder weight ratio.

As particulate reinforcement, LaBg hybrid boride powders were mechanochemically
synthesized (for 5 h) and leached with HCI from the La,03-B,O3-Mg powder blends.
After the leaching, pure LaBs were synthesized without side products of the reaction
like magnesium oxide (MgO). Both of the, commercial and synthesized LaBs
reinforced wt.2% to (Al-7 % wt. Si) powders were produced via mechanical alloying
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process for different durations (1,4 and 8h) in a high energy ball mill environment
with a 7/1 ball-to-powder weight ratio. In addition to LaBs, commercial NbB,, VB
and synthesized NbB-NbB,-Nb3;B4 and VB-VB-V;Bswere added as reinforcement
material to the Al7S1 matrix mechanically alloyed only 4 hour. After the milling, all
hardened steel vials open in a glove-box filled with high purity argon.

Differences between non- reinforced metal matrix powders and 2%wt. different type
of borides reinforced metal matrix composites werecharacterized. After the milling,
phase anaylsis, particle size analysis with laser technics, surface area analysis and
microstructral characterizations of the unmilled/milled Al7Si matrix and boride
reinforced powders are conducted.

XRD results verified the existence of the only Al, Si and different boride phases at
the powder systems. Therefore, there were no secondary phases and intermetallics
occurred during the mechanical alloying between the Al, Si and boride phases, or Fe
impurity from the milling vials/balls due to collisions. Crystallite sizes and % lattice
strains of Al were calculated by the TOPAS software. Crystallite sizes of the
particles decreased, lattice deformation increased with increasing MA time.
Microstructural evolution of the powder constituents during mechanical alloying was
determined with scanning electron microscope (SEM). Particle sizes of the powders
were characterized by laser diffraction techniques. During milling, particle size gets
reduced continuously. There is no remarkable corelation between the particle size
distribution and adding reinforcement material into the structures. On the other hand,
Brunauer, Emmet ve Teller(BET) surface area analysis shows that the unmilled
powders have smaller surface area than the milled powders (1 hour MA). However,
increasing milling time decrease the surface area values becouse of the aglomeration
of the powders.

Thermal analysis of the hybride composites are conducted via differential scanning
calorimetry (DSC). Sintering temperature is determined regard of the DSC analysis.
DTA analyses showed a endothermic peak belonging to unmilled powders nearly at
655°C which is the melting temperature of aluminum. In a comprasion with the
unmilled powders, endothermic peak shifted to nearly 577°C at the temperature
where Al- Si point is. This endothermic peak belonging to the eutectic point of Al-
Si, was seen even at the powders milled for 1 hour. This means, mechanical alloying
is actualized even if in a 1 hour milling timeDTA curves showed no remarkable
difference between reinforced and unreinforced powders.

After the characterization investigations of powders, milled and unmilled composite
powders are compacted in uniaxial press with a pressure of 450 MPa.At the
debinding stage; stearic acid removed out of the green bodies under Argon
atmosphere at at 420°C with a 2 -C/minute heating rate and 2 hours holding time.
Then, samples sintered at 570°C for 2h under argon gas flowing
conditions.Microstructures of the Al7Si based MMC'’s are characterized via optical
microscobe (OM) and scanning electron microscobe (SEM).No remarkable effect of
thereinforcement materials on the microstructure was noticedwith regard tothe
microstructral investigations. There are cracks and porosities at the unmilled
samples, but mechanically alloyed samples have less porosities than unmilled ones.
Besides, mechanically alloyed samples have homogeneous mictostructures.

Density measurements of the sintered bodies were conducted to determine the
physical properties. Al7Si matrix composites had average 95% relative densities.

XX1v



Unmilled composites hadlower relative densities becouse of porosities and cracks on
the microstructures.

At the final stage of the characterization investigations, mechanical tests including
microhardness and siliding wear testswere conducted to determine the mechanical
properities of the produced MMC’s.Microhardness measurements were conducted
on the as-blended and MA’d powders to determine the effects of mechanical alloying
and boride reinforcements.According to results of the Vickers microhardness tests,
increasing mechanical alloying time and boride reinforcements increase the hardness
of the sintered materials. Especially commercial borides are increased the Vickers
microhardness values. Microhardness value increase from 0,933 GPa to 1,012 GPa
with LaBg reinforcement amonst the 4h MA’d samples.

As a results of the sliding wear test boride reinforcements reduce the wear rate of the
materials. Commercial LaBg reinforced sample has minimum wear ratevalue (0,98
mm’/mm).

In conculusion, mechanical and physical properties of the hypo-eutectic Al-Si metal
matrix hybride composites were enhanced by mechanical alloying.
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1 GIiRIS VE AMAC

Cesitli uygulama alanlar1 i¢in 500.000’den fazla miihendislik malzemesi
bulunmaktadir. Yiizyillardir var olan ve kullanilan metallerin yani sira gelisen
malzeme bilimi teknolojileriyle istiin 6zellikli yeni malzemelerin gelistirilmesi
miimkiindiir(Askeland, 1998; Mazumdar, 2002) . Kompozit malzeme teknolojisiyle
de geleneksel metal ve/veya alasimlara kiyasla malzemelerinmekanik, termal,
fiziksel 6zelliklerinin gelistirilmesi hedeflenmektedir. Kompozit malzemeler matriks
ve pekistiriciler olmak iizere iki veya daha fazla bilesenden olusan miihendislik
malzemeler olduklarindan farkli malzemelerin her birinin olumlu 6zellikleri alarak
birlestirmesi kompozit malzemelerin en biiylik ustiinligidiir (Hashim, 1999;

Schwartz, 1984).

Metal matriksli kompozit malzemeler ise metal ve/veya alagimlarin igerisine sert ve
direngen seramik, metalik ya da organik yapida malzemelerin ilavesiyle elde
edilmektedir. MMKler yiiksek sertlik, yiiksek elastik modiil, yiiksek asinma ve
sirinme dayanimi,diisiik termal genlesme, yiiksek termal iletkenlik, yiiksek
elektriksel 1iletkenlik ve kolay islenebilirlik gibi istiin ozelliklere sahiptirler
(Thamladan, 2015) (Chawla, 2013; Kainer, 2006). Gelistirilmis 6zelliklerinden
dolayr metal matriksli kompozit malzemeler ugak, uzay, otomotiv, savunma
sanayisinde ve elektronik uygulamalar basta olmak {izere pek c¢ok alanda

kullanilmaktadirlar(Kainer, 2006; Uygur ve Saruhan, 2004).

Metal matriks kompozitlerde matriks malzemesini pekistirmek amaciyla kullanilan
malzemelerpartikiil, fiber, kisa fiber ya da tabaka seklinde bulunabilirler (Chawla ve
Chawla, 2013; Kainer,2006; Kaczmar ve digerleri, 2000). Ozellikle partikiil
pekistiriciler es eksenli formda olduklarindan dolayt MMK yap1 igerisinde homojen
olarak dagilmaktadirlar. Ayrica kolay iretilebilir ve diisik maliyete sahip
olmalarindan dolay1 partikiil takviyeler MMKler i¢in 6n plana ¢ikan pekistiricilerdir
(Hull ve Clyne, 1996;Thamadan ve digerleri, 2015).



MMKler icin kati, sivi ve gaz fazda pek cok iiretim yontemi vardir. MMK’ler
genellikle sivi fazda dokiim yontemi ile tiretilmektedir. Fakat net sekile yakin MMK
iirlinlerinin oldukga diisiik maliyette ve seri bir sekilde liretimi miimkiin olmamasi,
pekistirici malzemelerin yapida homojen olarak dagilmamasi, aglomere olusumu,
gozeneklikler ve yliksek sicakliklarda pekistiricilerle matriks arasinda olusabilecek
reaksiyonlar dokiim yonteminin bazi olumsuz yanlaridir (Hashim ve digerleri, 1999;
Suresh ve Moorthi, 2003; Bharath ve digerleri, 2014; Nishida, 2002). Ancak kat1
fazda iiretim yontemleriyle yani toz metalurjisi yontemiyle pekistirici malzemeleri
yapida homojen olarak dagitma, yliksek sicaklikta meydana gelecek tepkimeleri

engellemek miimkiindiir(Nishida, 2002).

Toz metalurjisiyle baslangi¢c tozlarmmin karistirilmasinin ardindan, presleme ve
sinterleme proseslerinintakip edildigi bir kati hal iiretim prosesidir (German,
1996)(Torralba, 2003). 1966 yilinda John S. Benjamin ve digerleri tarafindan,
Uluslararasi1 Nikel Sirketi (INCO)’ya ait Paul D. Merica Arastirma Laboratuvari’nda
gelistirilen bir toz metalurjisi teknigi olan mekanik alasimlama yontemi ile de metal
matriksli kompozitler iiretilebilmektedir. MA, partikiillerin yiiksek enerjili 6giitme
ortaminda birbiri ile soguk kaynaklanmasi, kirilmasi ve tekrar kaynaklanmasi
siireclerini iceren bir kat1 hal toz proses teknigidir(Goft, 2003; Suryanarayana, 2001 ;
El-Eskandarany, 2015).

Mekanik alagimlanmis tozlardan kompakt {riin eldesi i¢in Oncelikle tozlar
preslenmelidir. Partikiiller aras1 mesafe azaltilarak yogun bir malzeme elde
edilmektedir ve bdylece sinterleme adimina yardimci olunmaktadir (Mehrotra,
2014). Presleme adimindan sonra birbirine fiziksel olarak baglanan partikiiller,
sinterleme prosesinde yliksek termal ve/veya basing altinda partikiiller arasinda
gerceklesen yaymma nedeniyle birbirine kimyasal olarak baglanirlar. Yapidaki
gozeneklikler azalarak malzemenin yogunlugu ve mekanik 6zellikleri artig gosterir

(German, 1996; Beddoes ve Bibby, 2003).

Aluminyum esasli MMK’ler 6zellikle diisiik yogunluklar1 nedeniyle metal matriks
kompozitlerin en ¢ok ilgi gorenlerindendir. Magnezyum, titanyum gibi diger diisiik
yogunluklu matriks malzemelerine kiyasla Al esashh MMK’ler yiiksek 06zgiil
mukavemet, yiiksek sertlik, yiliksek elastik modiilii, milkemmel asinma dayanimlari
ve diisiik maliyetleri gibi 6zelliklere sahip olduklarindan uzay-havacilik, otomotiv

ve askeri uygulamalar gibi pek cok uygulama alanina sahiptirler (Torralba, 2003;



Surappa, 2003). Al esasli metal matriks kompozitlere partikiil pekistiriciler olarak;
aluminatlar (AlsMo, Al;Ti, Al;Zr), karbiirler (SiC, TiC, ZrC), nitriirler (AIN, SizNy),
oksitler (Al,O3, Si0;) ve boriirler (TiB,, ZrB,) ekelnmektedir (Balci, 2014).

Aluminyum esasli MMK’larin tiretimleri ¢cogunlukla sivi fazda dokiim ydntemleri
ile gerceklestirilmektedir. Kat1 fazda iiretim yontemlerinden atritér ve/veya gezegen
bilyal1 6glitme ortamlarinda diisiik enerjili ve diisiik devirli (400-500 devir/dakika)
Al-S1 MMK’larm gelistirildigi calismalar vardir (Chang ve digerleri, 2011; Liang ve
digerleri, 2014; Lee ve digerleri, 2001). Yiiksek enerjili ve yiiksek devirli 6glitme
ortami kullanilarakWoo ve digerleriAl-7%S1-0.4%Mg matriks alasimma SiC
partikiil takviyesi yaparak kompozit malzeme gelistirilmistir(Woo, 2004). Mekanik
alasimlanmis sinter {iriin, daha az gdzeneklikye ve daha homojen bir yapiya sahip

oldugundan, sertlik degerleri ¢cok daha ytliksek bulunmustur(Woo, 2004).

Istanbul Teknik Universitesi Partikiil Malzemler Laboratuvarlarinda (PML) da Al
esasli MMK’ler konusunda ¢esitli calismalarbulunmaktadir. MA siiregleri ile ¢esitli
Al esash kompozit alasimlar gelistirilmis ve karakterize edilmistir. WC partikiilleri
ile pekistirilmis Al-2Cu alasim kompoziti (Evirgen, 2010), TiC ve ZrC partikiilleri
ile pekistirilmis Al-4Cu alasim kompoziti (Kaftelen, 2010), TiB, partikiilleri ile
pekistirilmis Al matriks kompoziti (Balc1 ve digerleri, 2014), B4C pekistiricili
Al12S1 kompozitleri (Dutdibi, 2011), TiB,, ZrB,, Y,03, La,0; ve CeO; pekistiricili
Al20S1 (Gokge, 2013) ve Al15Si -Cu-Mg matriksine Y,03;, LaOs ve CeO;
pekistiricili AI15S1 kompozitlerinin gelistirmesi ve karakterizasyonu ¢aligmalar1 bazi

orneklerdir.

Sunulan tez ¢aligmanin amaglari ise; yukarida da bahsedilen yiliksek enerjili 6glitme
ortaminda mekanik alagimlama proseslerini takiben agirlik¢a %7 Si iceren Al alagim
matriksi temelli hibrit kompozitlerin gelistirilmesi ve karakterizasyonu ¢alismalarmin
gerceklestirilmesidir.  Hibrit kompozit iretmek i¢in kullanilan pekistirici
malzemelerden biri olan lantanhekzaboriiriin (LaBe) laboratuvar ortaminda
mekanokimyasal yOntemlerle sentezlenebilirligi de hedefler arasindadir. Sonug
olarak sentezlenen ve ticari boriir pekistiriciler otektik alti1 bilesimdeki Al-7Si
matriks icerisine katilip farkl siirelerde mekanik alagimlanarak pekistiricilerin etkisi
hem tozlara hem de sinterlenmis kompozit malzemelere yapilan karakterizasyonu

calismalariyla belirlenmeye ¢aligilmstir.






2 KOMPOZIT MALZEMELER

2.1 Kompozit Malzemelerin Tanimlanmasi

Kompozit malzemeler iki veya daha fazla bilesenden olusan miihendislik
malzemeleridir. Bilesenler matriks ve pekistriciler olarak ayrilmaktadir (Schwartz,
1984). 1960 wyillarinda polimer matriksli kompozitlerin {iretimiyle kompozit
malzemelerin endiistriyel agcidan deger kazanarak basta otomotiv ve havacilik olmak

tizere ¢esitli sektorlerde kullanilmigtir (Mazumdar, 2002).

Icerdigi  farkli  malzemelerin  her  birinin  olumlu  &zellikleri  alarak
birlestirmesikompozit malzemelerin en biiyiik {istiinliigiidiir. Ozellikle kompozit
malzeme caligmalarinda agirlik diistiriilerek fiziksel, mekanik ve termal 6zelliklerin
gelistirilmesi  hedeflenmektedir (URL-2; Hashim,1999).Bu nedenle diisiik
yogunluklu matriks malzemeleri pekistiricilerle daha yiiksek sertlige, mukavemete
sahip malzemeler haline getirilmektedir (Hashim,1999). Sekil 2.1°de baz1 monolitik

malzemeler ve kompozitlerin farkli 6zellikleri karsilastirilmigtir (Chawla, 2013).

Sk Al Kompozit Kompozit
= Eompozit
Celik
Al {;;E]Jk '[;'E]J.L Al
2 Al i
Eompozit
I Eompozit
I
Ak Termal Genlegme Sertlik Mukavemet Yo Discasci

Sekil 2.1:Bazi monolitik malzemeler ve kompozitlerin farkl 6zellikleri
karsilastirilmasi (Chawla, 2013).

Kompozit malzemeleri matriks malzemesinin yapisina gore smiflandirmak
miimkiindiir;

1. Metal matriks kompozitler (MMC )

2. Plastik matriks kompozitler



3. Seramik matriks kompozitler (CMC ya da FRC)

4. Cam matriks kompozitler (FRG)

5. Intermetalik bilesik matriksli kompozitler (IMC)

6. Karbon fiber takviyeli karbon (CC kompozitler)sekilnde simniflandirilabilir
(Nishida, 2013).

2.2Metal Matriks Kompozitler

Metal Matriks Kompozitler, saf metal ya da alagimlardan olusan matriks fazmna
seramik, metalik ya da organik pekistiricilerin eklenmesiyle
iiretilmektedirler(Chawla, 2013; Kainer, 2006; Nishida,2001; 3M, 2013; Ramnath,
2013). Aluminyum, magnezyum, bakir, titanyum en ¢ok kullanilan matriks
alasimlarina 6rnek verilebilir. Metal matriks kompozitlerin en 6nemli 6zelligi hafif
metallerin takviyelerle mekanik 6zelliginin gelistirilmesi oldugu i¢in bu metaller
tercih edilmektedir (Chawla, 2013; Thamladan, 201; 3M, 2002). Metal Matriks
Kompozitler (MMK) pekistirici takviyeleri nedeniyle metallerle karsilastirildiginda
istiin 6zellik gostermektedirler (Thamladan, 2015).

a) Yiiksek asinma dayanimi

b) Yiiksek yorulma direnci

¢) Yiiksek korozyon direnci

d) Yiksek sertlik ve mukavemet

e) Yiksek siirtinme direnci

f) Diisiik termal genlesme

g) Yiiksek termal iletkenlik

h) Yiksek elektriksel iletkenlik

1) Islenebilirlik gibi pek ¢ok ozellik gelistirilen MMK lere aittir (Advanced
Materials by Design; Thamladan, 2015; Chawla, 2013; Kainer, 2006).

MMKlerin olumsuz yani iistliin performansli malzeme iiretiminin metal liretimine
kiyasla daha pahali olmasidir. Ciinkii takviye malzemeler ve gelistirilen iiretim
prosesleri ekstra maliyet olusturmaktadir. Ayrica diisiik siineklik ve toklukta olmalar1
da MMK lerin dezavantaji1 olarak sayilabilir (Advanced Materials by Design, 1988;
Thamladan, 2015).



2.2.1 Metal Matriks Kompozitlerin Uygulama Alanlan

Metal matriksli kompozit malzemeler ugak, uzay, otomotiv, savunma sanayisinde ve
elektronik uygulamalarda kullanilmaktadirlar (Chawla, 2013; Kainer, 2006; Nishida,
2001). Kompozit malzemeler farkli malzemelerin bir araya getirilmesi ile
olusturulduklarindan dolay1 tstiin 6zelliklere sahiptir ve kullanim alanlar1 oldukca
genistir. Hafif metal matriksli kompozitlerde diisiik agirlikli malzeme iiretimi
oldukca avantajlidir. Ayrica takviye malzemelerle yiiksek asinma ve yorulma direnci,
yiiksek c¢ekme mukavemeti gibi mekanik Ozelliklerin yami swra diisiik termal
iletkenlik, termal genlesme gibi Ozellikler demir esaslt malzemeler karsisinda
istiinliik gostermektedir (Uygur ve Saruhan, 2004). MMK’ler otomotiv sektoriinde;
valfler, pistonlar, miller, silindirler, krank milleri gibi motor pargalarinin liretiminde
kullanilmaktadirlar (Kainer, 2006). Ornegin 3M tarafindan gelistirilen motordaki itici
miller aluminyum metali matriksli kompozitten tretilmistir. Celik yerine Nextel™
olarak adlandirilan seramik takviyelerle pekistirilmis aluminyum MMK malzeme
kullanilarak agirlik %40 azaltilmis ve sertlik yaklasik %10 arttirilmistir (Aluminium
Matrix Composite Pushrod, 2002). Ayrica GKN Automotive (USA) firmasmnin
pekistiricili aluminyum alagimindan {iretilen tirettigi otomobil saflarinin agirligi celik
saftlara gére %50 oraninda daha azdir (Kaczmar ve digerleri, 2000). Hafif malzeme
kullanilmas1 otomotiv sektorii i¢in 6nemli bir parametredir ¢linkii agirliktaki %10’ luk
diisiis yakit tiiketimini %35 azaltmaktadir. (Uygur ve Saruhan, 2004). Al-SiC, Al-
ALOs, Mg-SiC, Mg-ALO; iceren ve pekistirici ilave edilmis MMK’lerden cesitli

otomotiv parcalar1 tiretilmektedir (Kainer, 2006).

Yiiksek sertlik, mukavemet, darbe ve yorulma direnci gerektiren malzemelerin
kullanilmas1 gerektigi savunma sanayisinde de MMK ler kullanilmaktadirlar. Al-B,
Al-SiC, Al-C, Ti-SiC, Al-AlLOs;, Mg-AlL,O;, Mg-C ciftleri cesitli pekistirici
takviyeler ile birlikte kullanilmaktadir. MMK ler iistiin mekanik 6zelliklerin yaninda
diisiik termal iletkenlik ve termal genlesme katsayilarindan dolay1 uzay ve havacilik
sektoriinde de 6n plana ¢ikmaktadirlar. Baglanti elemanlari, antenler, tiirbin bigaklar1

MMK esasli iiretilmektedirler.

Elektronik uygulamalarinda ise yliksek elektrik iletkendigi, sicaklik, korozyon ve
asinma direncinden dolayr MMKler tercih edilmektedir. Cu-C, Ag-Al,O3, Ag-C,
Ag-Sn0O,, Ag-Ni kompozitleri elektronik uygulamalarda kullanilanlara 6rnek



gosterilebilir (Kainer, 2006; Kaczmar ve digerleri, 2000).Baska bir 6rnek vermek
gerekirse karbon fiber takviyeli bakir alasimlari da asmma direngleri ve termal
ozelliklerinden dolay1 yar1 iletken sektoriinde kullanilan kompozit malzemeler
arasindadir. (Kaczmar ve digerleri 2006). Ayrica yiiksek sertlik ve diisiik
agirliklarindan dolay1r cesitli bisiklet pargalar1 ve spor ekipmanlari MMK’lerden
iiretilmektedir (Chawla, 2013).

2.2.2Metal Matriksli Kompozitlerin Simiflandirilmasi

Tim MMK’lerin matrisleri metal ya da alasimlardan meydana gelmektedir.
Kompozit yapilar elde edilirken metalik ya da seramik pekistiriciler yapiya ilave
edilmektedir. Pekistirici malzemelerde aranan 6zellikler: diisiik yogunluklu, mekanik
ve kimyasal agidan matrikse uyumlu, yiiksek Young modiiliine, yiiksek ¢ekme ve
basma mukevetine sahip, ekonomik ve kolay islenebilir olmasidir (Kainer,2006).
MMK malzemeler 4 baglik altinda siniflandirilabilirler:

1. Partikiil takviyeli MMK,

2. Visker ya da kisa fiber takviyelit MMK,

3. Siirekli fiber takviyeli MMK,

4. Laminer ya da tabakali MMK (Chawla ve Chawla,2013; Kainer,2006;

Kaczmar ve digerleri, 2000)

Takviye malzemelerin 6zelliklerine gore siniflandirilan MMK ’lerin ¢aplari, ¢ap/boy

oranlar1 ve 6rnek kompozitler Cizelge 2.1°de gosterilmistir.

Cizelge 2.1: Farkl tiirdeki takviye malzemelerin 6zellikleri ve 6rnekleri (Chawla,

2013).
Takviye Tipi Cap/Boy Cap, (um) Ornek
Partikiil 1-4 1-25 pm SiC, ALOs, BN, B4C, WC
Visker ya da kisa fiber 10-10000 1-5 um C, SiC, ALLO;, ALO; + SiO,
Stirekli fiber >1,000  3-150 um SiC, ALOs, C, B, W, Nb-Ti,NbsSn
Nanopartikiil 1-4 <100 nm C, ALO3, SiC
Nanotiip >1000 <100 nm C

Sekil 2.2 ‘de de farklt MMK tiirleri i¢in gorseller bulunmaktadir.
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Sekil 2.2:Partikiil takviyeli MMK, Kisa fiber/Visker takviyeli MMK, Siirekli fiber
takviyeli MMK, Laminer MMK o6rnekleri (Chawla ve Chawla, 2013).

Sekil 2.2 ve Cizelge 2.1°de agiklanan farkli tiirdeki takviye malzemeler asagida

detayli olarak incelenmistir.
2.2.2.1 Partikiil takviyeli metal matriks kompozitler

Partikiil takviyelerin tiim yonlerdeki boylar hemen hemen aynidir ve kiiresel ya da
diizensiz sekilli olabilirler (Hull ve Clyne, 1996). MMK yap1 igerisinde izotropik
ozellik gdstermelerinin yani sira, kolay iiretilebilir ve diisiik maliyete sahip
olmalarindan dolay1 partikiil takviyeler MMKler i¢in 6n plana ¢ikan pekistiricilerdir
(Hull ve Clyne,1996; Thamadan ve digerleri, 2015).AL O3, Si3N4,Si0,, MgO,SiC,
TiC, B4C partikiil olarak MMK yapisma katilan bazi pekistiricilere Ornektirler
(Thamadan ve digerleri, 2015).Al matriksli malzemelerde departikiil takviyeler
cesitli amaglar i¢cin kullanilmaktadir.bor karbiir (B4C) bilinen en sert malzemelerden
oldugundan sertligi arttrmak amaciyla kullanilirken; alumina (AL Os)partikiillerinin
takviyesi asinma direncini arttirir, silisyum karbiir (SiC) ise sertlik ve mukavemetine
olumlu etkide bulunmaktadir. Partikiil pekistiricilerin ilavesinde o6nemli olan

partikiillerin yapida homojen olarak dagilabilmesidir (Ramnath ve digerleri, 2013).



2.2.2.2 Kisa fiber takviyeli metal matriks kompozitler

Viskerlar, yiiksek mukavemetli tek kristal kisa fiberlerdir. Boy ve cap uzunluklari
oldukea diisiiktiir ve boy/cap orani Cizelge 2.1 ‘de de belirtildigi gibi 10°dan 10000’
kadar genis araliga sahiptir. Monokristal yapida olduklarindan dolay: tane sinirlari
bulunmamaktadir, boylece dislokasyonlar gibi yapisal kusurlar olmadigindan yiiksek
mukavemete sahiptirler (Chawla, 2013). Ustiin 6zelliklerinden ve gelistirilebilir
tasarimlarindan dolay1 viskerlar ile pekistirilmis MMK’ler 21. Yizyilin 6ne ¢ikan
arastrma konularindandir (Liang ve Li-dong, 2011). Kisa fiberler, siirekli fiberlere
kiyasla daha izotropik davranis gosterirler. Boylece fiber takviyeli kompozitlerin
iistiin mekanik 6zellikleri yone bagimsiz hale gelirler. Ayrica kisa fiberlerin homojen

boyutlar1 olmadigindan 6zellikler cesitlilik gostermektedir (Chawla, 2013).

SiC, TiB,, ALO; MMK ler i¢in kullanilan bazi1 visker takviye 6rnekleridir. Mekanik
ozellikleri incelenecek olursa, 10 mm ¢apinda 5.9 pm c¢apindaki bir SiC viskerina ait

Young modiilii degeri 581 GPa iken ¢ekme mukavemeti 8.4 GPa’dir (Chawla, 2013).
2.2.2.3 Siirekli fiber takviyeli metal matriks kompozitler

Stirekli fiberlerin temel 6zellikleri sonsuz denebilecek kadar yiiksek ¢ap/boy oranina
ve diisiik ¢aplara sahip olamlaridir. Fiber takviyelerde Ozellikler yone bagmmhdir.
Ayrica oOzellikle siirekli seramik fiber takviyeler partikiillere gore oldukca pahalidir

(Chawla, 2013).

Polimer, metal ya da seramik malzemeler fiber formuna getirilebilirler. Karbon
fiberler siklikla kullanilmaktadirlar. Metal fiberler ise yliksek yogunluklar1 ve reaktif
olmalar1 sebebiyle tercih edilmemektedirler (Kainer, 2006). Cap1 100-150 pm olan
ve tek bulunan fiberler monofilaman olarak adlandirilmaktadir. Cap1 7-30 pm
arasinda olup sayilar1 14000°e kadar ¢ikabilen fibrlerin bilesiminden olusanlara ise
multifilaman denilmektedir(Hull ve Clyne, 1996) . Multifilamanlar ise kimyasal
bilesimlerine gore karbon, karbiir ve oksit fiberler olarak simiflandirilabilirler

(Kainer, 2003).

Stirekli fiber takviyelerin esneklikleri ve mukavemetleri yiiksektir. (Chawla, 2013).
Cizelge 2.2°de bazi ticari seramik SiC monofilamanlara ait ¢ekme mukavemeti ve

Young modiiliidegerlerinin yiiksek oldugu goriilmektedir (Kainer, 2003).
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Cizelge 2.2: Bazi ticari seramik SiC monofilamanlara ait cekme mukavemeti ve
Young modiilii degerleri (Kainer, 2003).

Uriin Ad1 SCS-6 SCS-9  SCS-Ultra
Cap (um) 140 78 140
Cekme mukavemeti (MPa) 3450 3450 5865
Young Modiili (GPa) 380 307 415
Yogunluk (g/cm?) 3 2.8 3
Nanotiip >1,000 <100 nm C

Fiberlerin yonlenmesi kompozit malzemenin mekanik 6zelliklerini etkilemektedir.
Tek yonlii yonelme s6z konusu oldugunda Young modiilii ve mukavemet fiber
ekseni yoniinde en yiiksek degere ulasir. Fiber takviyeli kompozitlerin mekanik
ozelliklerini etkileyen bir diger degisken de fiber ile matriks arayiizeyindeki
baglardir. Eger fiber matriks arayiizeyi iy1 tutunamamigsa uygulanan yiik dogrudan

diisiik mukavemetli matriksi etkiler bu da 6zellikleri zayiflatir (Demirkesen, 2003).
2.2.2.4 Tabaka yapih metal matriks kompozitler

Farkli mekanik, fiziksel ve kimyasal Ozellikler elde etmek amaciyla farkl
malzemeler bir araya getirilerek kompozit olusturulmaktadir. Ornegin korozyon
direnci diisiik olan metaller direnci yiiksek metallerde veya polimerle kaplanarak

korozyona dayanikli hale getirilebilir (Demirkesen, 2003).

2.2.3 Aluminyum Esash Metal Matriks Kompozitler

Aluminyum esasli kompozitler diisiik yogunluga, yliksek mukavemet, tokluk,
korozyon ve asinma direncine, diisiik termal genlesme katsayilarma sahip
olmalarindan dolay1 otomotiv ve havacilik basta olmak iizere pek cok alanda
kullanilmaktadirlar (Nishida, 2002; Kaftelen ve digerleri, 2010; Aigbodion, 2004;
Koli ve digerleri, 2015; Toralba ve digerleri, 2003).

Al esasli metal matriks kompozitlere partikiil pekistiriciler olarak: aluminatlar
(AlsMo, AlTi, AlsZr), karbiirler (SiC, TiC, ZrC), nitriirler (AIN, Si3N4), oksitler
(ALOs, Si0,) ve boriirler (TiB,, ZrB,) eklenerek cesitli yontemlerle sentezleme
siirecleri gergeklestirilmistir (Balci, 2014).

Yapilan ¢alismalarm ¢ogunda Al esasli MMK’lere pekisitici malzeme olarak SiC ve

Al O3 kullanilmaktadir. SiC ilavesi Al alasimlarinin ¢ekme mukavemeti, sertlik ve
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asmnma direnci gibi mekanik o6zelliklerini 1yilestirmektedir (Ramnath ve digerleri,
2013). Abhik ve digerlerinin yaptig1 calismada Al-Si-%10SiC ve Al-Si-%20SiC
bilesimindeki kompozitler fren balatas1 gelistirmek amaciyla toz metalurjisi
teknigiyle iiretilip sinterlenmistir. Sonug¢ olarak %20 SiC takviyelinin %10 SiC
takviyeli’den %30 daha sert oldugu, %7 daha az gozeneklik icerdigi ve %48 daha
yiiksek asinma direncine sahip oldugu belirtilerek SiC ilavesinin mekanik 6zellikleri

olumlu etkiledigi ifade edilmistir (Abhik ve digerleri, 2014).

Al MMKlere partikiil agirlikca %15,30,45 ALOs pekistirici malzeme eklenerek toz
metalurjisi teknigiyle iiretilen kompozitlerin elektriksel diregleri ve termal iletkenlik
ozellikleri Tatar ve digerlerinin calismasinda ele alinmistir. A,Os; mikatar arttikga

termal iletkenlik ve elektriksel direng artmustir (Tatar ve Ozdemir, 2010) .

Kaftelen ve digerlerinin yaptig1 ¢alismada da 8 mikron boyutundaki ZrC seramik
partilkiillerinin ilavesiyle mekanik alagimlanan Al4Cu alasimlarmin sertligi
0.902+0.08 GPa’dan 1.9124+0.17 GPa’ya artmistir ayrica aginma direnci de iki kat
yiikselmistir (Kaftelen ve digerleri, 2010).

Balc1 ve digerlerinin yaptig1 ¢alismada Al matriks icerisine ag.%5 ve %15 TiB;
pekistirici malzeme olarak ilave edilerek mekanik alagimlanmistir. Mekanik
alasimlama sirasinda yapida olusan AlTi; ara fazi yapmin sertlik ve yogunlugunu
arttrmustir. TiB, mikrar1 ag. %5’den %15°e ¢iktiginda kompozit malzemenin sertligi
1.09 £0.27 GPa’dan 2.04 £ 0.21 GPa’a atmustir. Yogunluk ise %89.16’den %93.55’e
yiikselmistir (Balci, 2014).

Ayrica,termik giic santrallerinin atiklar1 olan ugucu kiiller yapilarinda Si0,, AL,Os,
Fe,O3 ve CaO bulundururlar. Ucucu kiil Al matriks igerisine pekistirici olarak ilave
edildiginde tretilen MMK’in asinma direnci artarken korozyon direnci azalmistir

(Ramnath ve digerleri, 2013).

2.2.4MMK ’lerin Uretim Yontemleri

MMK iiretim yontemleri kat1 fazda, sivi fazda ve gaz fazda tiretim olmak iizere ii¢
grupta incelenebilir. Farkli proseslerin tasarlanmasinda enerji tiiketimi 6nemli bir
etkendir. Ayrica takviye malzmeler ile metal matriksin arayiizeyindeki bagin

gelistirilmesi de esas alinmaktadir (Nishida, 2002).
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2.2.4.1 Sivi fazda iiretim teknikleri

MMK’lerin sivi  fazda iiretim teknikleri,diisiik tiretim maliyetleri ve yiiksek
miktarlarda tiretime olanak saglamalarmdan dolay1 kullanilmaktadirlar. Kum kaliba
dokiim, sikistirmali dokiim (squeeze casting), basing infiltrasyon (pressure
infiltration), karistrmali dokiim (stir casting), puskiirtmeli biriktirme (spray
deposition) sivi  fazda  gerceklestirilen MMK  iiretim  tekniklerinden

bazilaridir.(Hashim ve digerleri, 1999; Nishida, 2002; Surappa, 2003; Chawla, 2013).

Dokiim yontemi, net sekile yakin MMK f{iriinlerinin oldukc¢a diisiik maliyette ve seri
bir sekilde iiretimine olanak sagladig: icin tercih edilmektedir (Hashim ve digerleri,
1999; Suresh ve Moorthi, 2003; Bharath ve digerleri, 2014). Fakat pekistirici
malzemelerin yapida homojen olarak dagilmamasi, aglomere olusumu, gozeneklikler
ve yuksek sicakliklarda pekistiricilerle matriks arasinda olusabilecek reaksiyonlar
dokiim yonteminin bazi olumsuz yanlaridir. Pekistirici malzeme ile matriks
araylizeyindeki 1slanabilirlik de 6nemli bir parametredir. Yiizey gerilmelerinden
dolay1 1slanabilirlik diisiikse ergimis matriks pekistirici ylizeyini 1slatmaz ve
pekistirici matriks iizerinde yilizer (Bharath ve digerleri, 2014; Hashim ve digerleri,
1999; Kainer, 2006).Pekistirici malzemelerin homojen dagilmamast ve
gozeneklikmukavemet ve kirilma toklugu gibi mekanik 6zelliklerin zayiflamasina

neden olmaktadir (Chirita ve digerleri, 2008).
2.2.4.2 Kat1 fazda iiretim teknikleri

Stv1 fazda gerceklesen MMK iiretim yontemlerinde pekistiricilerin yapida homojen
olarak dagilimmi saglamak zordur. Ayricayliksek sicakliklarda olusan arayiizey
tepkimeleri sonucunda kompozit yapisinin mekanik o6zelliklerinin bozulacagmdan
dolay1 kat1 fazda tretim teknikleri alternatif olarak tercih edilmektedir (Chawla,
2013; Hashim, 1999). Temel olarak kat1 fazdaki iiretim tekniklerinde toz ya da folyo
halindekimetaller takvilerle karistirilarak sinterlenir.Bagka bir ifadeyle kat1 fazdaki
dretim tekniklerinin temelini toz metalurjisi olusturmaktadir (Nishida, 2002).
Geleneksel olarak harman hazirlama, karistirma iglemlerinin yani sira gelistirilen
farkli teknikler liretim proseslerini zenginlestirmistir. Kompozit tozlarin {iretimi igin
hizli katilastirma, eriyik dondiirme, mekanik 6glitme, mekanik alasimlama,
mekanokimyasal sentez teknikleri gelistirilmistir(Nishida,2002; Batraev ve digerleri,

2014). Presleme ve sinter siirecinde ise sicak izostatik presleme (HIP), vakum sicak
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presleme, ekstriizyon, yaymmali baglanma (diffusion bonding) ve spark plazma
sinterleme (SPS) yontemleri  kullanilarak ~ MMK  iretim  prosesi
tamamlanmaktadir(Batraev ve digerleri, 2014; Nishida, 2002; Chawla, 2013; Kainer,
2006).

2.2.4.3 Gaz fazda iiretim teknikleri

Ince film tabakasmn altlik malzeme iizerine gaz fazdan kaplanmasiyla elde edilen
kompozitler gaz fazda MMK iiretimi baslig1 altinda incelenebilirler. Gaz fazdaki
iretim yontemlerine 6rnek olarak Kimyasal buhar biriktirme (CVD-Chemical Vapor
Deposition) ve Fiziksel buhar biriktirme (PVD-Physical Vapor Deposition)
gosterilebilir(Nishida, 2002; Chawla,2013).
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3 MALZEME SECiMi

3.1. Aluminyum (Al)

Aluminyum yeryiiziinde en ¢ok bulunan igiinclii element olarak bilinmektedir.
Aluminyum dogada elementel halde degil kimysal bilesikler seklinde bulunmaktadir
(Lumney, 2011). Atom numarasi 13 olan aluminyum periyodik cetvelin 3A grubunda
yer almaktadir. Atom agirhigr 26,98 g/mol’diir (Totten ve MacKenzie, 2010).
Aluminyumun yogunlugu 2,7 g/cm’’tiir. Celigin 7,83 g/cm’ ve bakirin 8,93 g/em’
oldugu g6z oniinde bulundurulursa diger bazi1 malzemelere kiyasla diisiik yogunluk
degerine sahiptir (Totten ve MacKenzie, 2010; Davis, 1993). Diger baz1 6zellikleri
Cizelge 3.1°de gosterilmistir (Nishida, 2002).

Cizelge 3.1 : Aluminyum’a ait bazi fiziksel, mekanik ve termal 6zellikler(Nishida,

2002).
Ozellik Deger
Yogunluk (kgm™) 2,698
Termal iletkenlik (Wm'K™) 23,9

Termal Genlesme Katsaysi o (x10°K™) 238

Ozgiil Is1 (kJ kg'K™) 0,9

Ergime Noktasi (K) 933
Vickers Sertligi (Hv) 18
Young Modiilii (GPa) 75,7
Kayma Modiilii (GPa) 26

Aluminyum, Sekil 3.1°de de goriildiigii gibi ylizeymerkezli kiip Bravais kafes
yapisma (Al-Structrubericht) sahip olup koordinasyon sayis1 12, birim hiicredeki net

atom sayis1 4 ve yapidaki doluluk orani ise 0,74’tiir (Warmuzek). Bakir, giimiis ve

15



altin gibi siinek malzemelerde oldugu gibi aluminyumda YMK yapisina sahiptir

(Kobden ve Banburry, 1994).

Sekil 3.1 : Al kristal yapisi (Totten ve MacKenzie, 2010).

Aluminyumun korozyon davranisini incelendiginde, oksitlenmesi durumunda yapida
gozle gorilemeyecek seffaf ince bir film tabaka olusarak yiizey
korunmaktadir. Aluminyum yiizeylerin yansitict 6zelligi vardir. Gerek goriniir 15181
gerek radyasyonu ve elektromanyetik dalgalar1 yansitabilme 6zelligine sahiptir

(Davis, 1993).

Aluminyum endiistride en ¢ok kullanilan demir dis1 metaldir. Yilda yaklasik 24
milyon ton aluminyum tiiketitimi sdzkonusudur. Bu tiiketimin yaklasik %75’ini
cevherden kazanilan aluminyum olustururken geri kalani ikincil kaynaklar yani
aluminyumun hurdalarinin =~ geri  doniisiimiinden  saglanmaktadir(Totten ve
MacKenzie, 2010). Boksit ya da diger aluminyum cevherlerinden iiretimde oncelikle
cevher cikarilir, cevherden alumina elde edilir ve aluminadan aluminyum eldesi

gergeklestirilir (Tabereaux, 2014).

3.1.1Al-Si Alasimlan

Cizelge 3.2°de Al esasli alasimlarin igerdikleri alagim elementlerine gore

siiflandirilmasi gosterilmistir(Lumley, 2011; Nayak ve Karthik, 2011).
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Cizelge 3.2 : Aluminyum alasim gruplari

Seri Alasim elementleri
1xxx > 9,99,0 Al
2XXX Cu

3xxX Mn

4xxX Si

SXXX Mg

6xXX Mg, Si

TxXxX Zn

8XXX Sn

Bazi malzemelerin yogunluk ve mukavemet degerleri Cizelge 3.3 ’degdsterilmistir.
Al-Si alagimlar ¢elikler, dokme demirler gibi diger malzemelerle karsilastirildiginda
yiiksek mukavemet degerlerine sahiptirler ve diisiik yogunluktadirlar (Warmuzek,
2004). Aluminyum-Silisyum dokiim alasimlar1 i¢in silisyum orami %5 ile %23
arasinda olabilecegi standardize edilmistir. Sekil 3.2’de Al-Si ikili faz diyagram
gosterilmistir. Otektik alt1, otektik ya da otektik iistii bilesimdeki Al-Si alasimlari
diyagramda goriilmektedir (Warmuzek, 2004).

Cizelge 3.3 : Bazi malzemelerin mekanik 6zellikleri( Warmuzek, 2004).

Maksimum Cekme Yogunluk

Malzeme

Mukavemeti (MPa) (kg/m’)

Al (%99,999) 78 2690

Al-%7Si (T6) 210 2685

Al-%58i-%2Cu (T6) 310 2690

Al-%9Si (T6) 240 2650

Al-%208Si (T6) 200 2650

Celik 1,9 7650

Gri dokme demir 380 7100
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Sekil 3.2 : Al-Si faz diyagrami1 (Warmuzek, 2004).

Al-Si alagimlarinda Si miktarinin artmasi1 mekanik 06zellikleri olumlu yodnde
etkilemektedir. Sekil 3.3°’de Cai ve digerlerinin yaptig1 ¢alimada da artan Si miktar1
ile cekme mukavemeti ve elastisite modiiliinlin arttig1 goriilmiistiir. Si partikiilleri
dislokasyonlarin hareketini engelleyerek Al matriksinde dispersiyon sertlesmesine
neden olmaktadir. Bu nedenle yapida sertlik ve mukavemet artmaktadir (Cai ve
digerleri, 2015).Al-Si alasimlarinda Si partikiilleri matriksle asindiric1 yiizey
arasindaki temasi engellediginden dolay1 asinma direncinin arttirmaktadir (Torabian,
1994).
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Sekil 3.3 : Al-Si alagimlarinda Si miktari ile degisen mekanik 6zellikler.
Kang ve digerlerinin Al-20Si MMK kompozitini gezegen tipi bilyali ogiitiiclide
gergeklestirdigi sentezde Si takviyesinin Ogiitme siiresinin sertlik iizerine etkisi
incelenmistir, sonuglar Sekil 3.4’de gosterilmistir. Si takviyesinin Al esash
MMK lerin sertligini arttirdig1 belirtilmistir (Kang ve digerleri, 2012). Ogiitme
siirecinde Si yapida ¢oziinmemis, fakat homojen olarak dagilmistir. Kaynaklanan
yapraks1 partikiillerinin kirilmasmi sagladigindan dolay1 partikiillerin incelmesine
sebep olmustur. Tane boyutu kiiclilmesi ve dispersiyon bulunmasimin herikisinin de

sertligi arttirmistir (Kang ve digerleri, 2012).

# Harmanlarmig Al tozu
701 48— Harmanlanmg A1-208i tozu

i —

304

Vickers Mikrosertlik (HV)

4=

0 10 20 30 40 50 G
Mekanik Alasimlama Siiresi {dakika)

Sekil 3.4 : Alasim elementi olarak Si’un 6giitme prosesinde Al esasli malzemenin
sertligi lizerine etkisi.
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3.1.2 Al-Si Esash Metal Matriks Kompozitler

Al-Si esasli MMKler genellikle sivi fazda dokiim yontemleri ile tiretilmektedirler.
Toz metalurjisi ile iiretimde az sayida calisma bulunmaktadir. Bunlar da atritor,
gezegen bilyali degirmen (planetary ball mill) gibi 68ilitme ortamlarinda diisiik
enerjili ve diisiik devirli (400-500 devir/dakika) Al-Si MMK’larin iiretilmektedir
(Kang ve digerleri, 2012; Liang ve digerleri, 2014). Woo ve digerlerinin yaptigi
calismada yiiksek enerjili ve yiiksek devirli Spex tip1 6giitiicli kullanarak Al-7%Si—
0.4%Mg matriks alasimina SiC partikiil takviyesi yaparak kompozit malzeme {iretimi

gerceklestirilmistir (Woo, 2004).

3.2 Silisyum (Si)

Silisyum elementinin atom numarast 14’tiir. Sekil 3.5’de de goriildiigii gibi elmas

kristal yapisina sahiptir (Structurbericht: A4).

‘_..

. ' -
"% ...
Ny
* %

Sekil 3.5 : Silisyumun kristal yapis1 (Tilli ve digerleri, 2010).
Yogunlugu 2,329 g/cm’® (298 K’de), ergime noktasi 1687 K, termal iletkenligi 149
W/mK, Young modili 150 GPa’dir (Tilli ve digerleri, 2010). Silisyum alagim
elementi olarak bulundugu yapmin asinma dayanimini arttirmaktadir. Aluminyum

alasimlarinda Si asinma direncini arttirma amaciyla kullanilmaktadir (Apelian,

2009).

3.3 Lantan Hegzaboriir (LaBg)

Lantan hekzaboriir (LaB¢) nadir toprak elementi boriirlerinden biridir. LaBg¢ yiiksek
elektrik iletkenliginin yanisira, iistiin termoiyonik elektron emisyonu Ozelligine

sahiptir. Yiiksek emisyon yogunlugu, yliksek ergime sicaklifi, termal stabilitesi,
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kimyasal direnci, mekanik mukavemeti ve uzun kullanim 6mriine sahiptir. Bu
nedenle geleneksel tungsten filamanlara alternatif olarak elektron mikroskopisinde
elektron kaynagi olarak kullanilmaktadir (Bai, 2009; Pengting,2012; 2014; Dou ve
digerleri, 2011). LaBe¢ suda ve HCl’de ¢oziinmemektedir (Agaogullari, 2012).

LaBg’ya ait bazi 6zellikler Cizelge 3.4’de sunulmustur.

Cizelge 3.4 : LaB¢ ya ait baz1 termal, fiziksel ve mekanik 6zellikler (Agaogullari,
2012; Martinesen, 2006; Bakr, 2011).

Ozellikler LaBs

Molekiil Agirligi (g/mol) 203,772
Teorik Yogunluk (g/cm?) 4,7
Ergime Sicakligi (K) 2483

Sertlik (HV) 2070-2825

Elektriksel Direng (u€.cm) 8,9-50
Termal Iletkenlik (W/m.K) 147

Termal Genlesme Katsays1 (10°/K)  5,6-6,4

Young Modiilii (GPa/mm?) 392-470

LaB¢’nin istiin 6zelliklere sahip olmasmin nedeni elektronlarin koparilmast ic¢in
gereken termal engelin diisiik olmasi, yiiksek ergime noktasi yapisindaki B-B
atomlar1 arasindaki yiiksek kovalent baglardir (Lihong, 2014). LaBgbasit kiibik
Bravis kafesine sahip olup kiibik CsCl yapisindadir. Lantan iyonlar1 Cs noktalarinda
iken bor atomlar1 oktahedral bosluklarda bulunmaktadir. Uzay grubunda Pm3m
simetrisi gostermektedir (Agaogullari, 2012). LaB¢ nin kristal yapis1 Sekil 3.6°de
gosterilmistir (Pengting, 2012).

Sekil 3.6 : LaBs nin kristal yapisi.
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Son yillarda ise, miikemmel mekanik Ozellikleri nedeni ile yapisal malzemelerde
kullannmina ilgi artmistir. Pengting ve digerlerinin yaptig1 ¢alismada, aluminyum
alasimlarina LaBe takviyesinin aluminyumun tane biiylimesini yavaslattigi
goriilmiistiir. LaBs” nin kristal yapisinin aluminyum (YMK) ile benzerlik gostermesi
LaBs’nin Al matris igerisinde uyumlu (koherent) ve homojen dagilim gostermesine
sebep olmaktadir. Bu sekilde de tane biiylimesinin etkin bir gekilde Oniine
gecilebilmektedir (Penting, 2012). Shen ve digerlerinin yaptig1 calismada, WC-10Co
malzemesine ag.%]1’den az LaBgs takviyesinin yogunluk, sertlik ve kirilma toklugu

degerlerine olumlu etkisini incelenmistir (Shen, 2011).
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4 URETIM YONTEMIi

4.1 Toz Metalurjisi

Toz metalurjisi baslangi¢ tozlarinin karistirilmasinin ardindan ayni tozlara presleme
ve sinterleme proseslerinin gergeklestirildigi bir kat1 hal tiretim prosesidir (German,

1996; Torralba, 2013).

Toz metalurji ile tretimde yiiksek kalitede, karmasik sekilli ve diisiik boyutsal
toleranslara sahip parcalarin tretilebilmesidir (German,1994).Toz metalurjisi ile
iiretimde dokiimde oldugu gibi malzemenin sivi faza gegmesi i¢in gereken yliksek
sicakliklara ihtiyag yoktur, toz metalurjisi yontemiyle homojen mikroyapida
malzemeler elde edilebilmektedir (German,1994;Torralba, 2013). Sekil 4.1°de Al
matriksli MMK’lerin farkli iiretim yOntemleriyle iretildigindeki mikroyapilar
gosterilmistir. Toz metalurjisi ile tiretimde dokiim yontemine goére daha homojen

mikroyapi elde edildigi goriilmektedir (Kainer, 2006).

Sekil 4.1 : Partikiil takviyeli farkli yontemlerle tiretilmis Al esasli SiC partikiil
takviyeli MMK ’lerin yapilar1 a) Kaliba dokiim b) Basingli dokiim ¢) Ekstriizyon ile
toz metallurjisi d) Dokiim ve ekstriizyon.
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4.1.1 Mekanik Alasimlama

Mekanik alasimlama kat1 fazda metalik ve seramik toz partikiillerin iiretiminde
kullanilan alternatif bir yontemdir (Benjamin ve Volin, 1973; Lai ve Lu, 1998).
Ergitme veya dokiim yoluyla iiretilemeyen bazi alasimlar mekanik alagimlama
teknigiyle elde edilebilmektedir (El-Eskandarany, 2015). Toz karisimlarinin yiiksek
enerjili bilyal1 6giitme ortaminda kirilma ve yeniden kaynaklanmalarmin tekrarh
olarak gergeklestirilmesi mekanik alasimlama olarak ifade edilmektedir (Lai ve Lu,
1998; Suryanarayana, 2001). Mekanik alasimlama ilk olarak 1960’11 yilinda
International  Nickel Company’s (INCO) Paul D. Merica Arastirma
laboratuvarlarinda nikel bazli siiper alasimlarada sivi fazda dagilmayan oksitleri kat1
fazda dagitmak amaciyla gelistirilmistir (Lai ve Lu, 1998; Goft, 2003). Siv1 fazdan
iiretim ucuz olsa da mekanik alasimlama ile kati fazda gerceklestirilen iiretim
sonucunda homojen alasimlar elde edilebilmektedir (Soni, 2001). Yiiksek enerjili
bilyal1 6&ilitme siirecinde toz partikiiller tekrarli olarak diizlesir, soguk kaynaklanir,
kirtlir ve tekrardan kaynaklanir. Sekil4.2°de de sematik olarak bilya/toz etkilesimi
goriilmiistiir ((Suryanarayana, 2001). Mekanik alagimlama siirecinde, toz partikiiller
uygulanan kuvvetle plastik deformasyon meydana gelmektedir ve deformasyon
sertlesmesi sonucu partikiiller kirilmaktadir. Yeni yiizeylerin olugmasiyla yeniden
kaynaklanma gergekleserek partikiil boyutu artmaktadir (Suryanarayana, 2001;El-
Eskandarany, 2015).

Sekil 4.2 : Bilya ile tozlarin etkilesiminin sematikgosterimi
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Mekanik alasimlama; Sekil 4.3’de de goriildiigii gibi deformasyon, kirilma ve soguk
kaynaklanma adimlarinda incelenebilir (Bagherzadeh, t.y.). ALOs; partikiilleriyle
ogiitillen Al tozlar1 ilk asamada plastik deformasyona ugrayarak yassi sekil alirlar.
Stinek malzeme olan Al yassilasirken gevrek pekistirici olan ALO; partikiilleri
parcalanir. Ardindan siinek yapilar kaynaklanmaya baglarlar ve gevrek pekistiriciler
(dispersoidler, intermetalikler) ise arylizeylere yerleserek kompozit yapilar elde
edilir. Ikinci asamada ise deformasyon sertlesmesi, intermetalikler, dispersoidler
sayesinde kirilma mekanizmasi etkinlesmektedir. Son asamada ise kaynaklanma ve
kirilma dengeye ulasarak es eksenli homojen partikiiller elde edilmektedir

(Suryanarayana, 2001; Goft, 2003, Bagherzadeh, t.y.).

Rastrele kaynalkdanma Kararh hal
vionehm

Sekil 4.3 : Mekanik alagimlama prosesinini sematik gosterimi (Bagherzadeh, t.y.)

Sekil 4.4’de mekanik alagimlama prosesinde bilya toz etkilesimi ve morfoloji

degisimi gosterilmistir.
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Sekil 4.4 : Mekanik alasimlama prosesinde bilya toz etkilesimi vemorfoloji degisimi
(Goft, 2003).

Mekanik  alagimlanabilen  potansiyel malzemeler asagida  siralanmistir
(Suryanarayana ve digerleri, 2001);

a) Saf metaller

b) Nanoyapili malzemeler

c¢) Hidrojen depolayan, manyetik malzemeler, sensorler, katalizoler vs.

d) ODS (Oksit Dispersiyon Sertlesmesi) siiperalagimlar

e) Lehim alasimlar1 f) Karbiirler, nitriirler, silisitler vs.
4.1.1.1 Mekanik alasimlamay etkileyen degiskenler

Mekanik alasimlama pek ¢ok degisken iceren karmasik bir prosestir. Ogiitiicii tipi,
ogiitme hizi, 6glitme siiresi, Ogiitiicti kap tiirti, 6giitiicii kabin dolulugu, bilya/toz
orani, 0giitme atmosferi, proses kontrol ajanlar1 ve 6giitme sicakligi gibi pek cok

degisken mekanik alagimlama siireclerini etkilemektedir (Suryanarayana, 2001).

Ogiitiiciilerin verimi, kapasitesine gore farkli dgiitiicii gesitleri bulunmaktadir. Ayrica
ogiitiicli bilyalarin tiirti, biiyiikliigli, yogunlugu da ¢arpma enerjisini etkilediginden
mikroyap1 iizerinde etkilidir. Ogiitiicii kap ve bilya malzemesi olarak sertlestirilmis
celik, takim celigi, paslanmaz ¢elik, krom celigi, WC, WC-Co, SizNy4, zirkonya
bulunmaktadir. Ogiitillecek malzemenin bilya ve kabi asnmamasma dikkat
edilmelidir (Suryanarayana, 2001). Bilya/toz orani mekanik alasimlama prosesi i¢in

oldukca kritik bir parametredir. Diisiik bilya/toz orani oldugunda ¢arpisma sikligi
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azalirken bilya toz orami yiliksek oldugunda partikiillerin hareketi kisitlanmis olur
(Soni, 2001). Sekil 4.5’de goriildiigii gibi 6glitme siiresi, bilya/toz orani arttik¢a
partikiil boyutu azalmaktadir (Suryanarayana, 2001).

Ogiitiicii kap icerisinde 6giitiicii bilyalarm ve tozlarin kolaylikla harket edebilecegi
alan bulunmalidir. Bu nedenle 6giitme kabin1 yaklasik olarak hacimce %50’sinin bos
birakilmas1 gerekmektedir (Suryanarayana, 2001).Ogiitme atmosferi MA’lanan
malzemelerin safiyeti agisindan 6nemlidir. Cilinkii inert atmosferde calisilmadigi
takirde metalik numunlerde oksit, nitriir vb. olusumlar goriilmektedir. Tozlarin
havayla temasini engellemek i¢cin genellikle saf argon veya yiiksek saflikta argon
inert atmosferi altinda calisan kapali ortam kutular1 igerisinde 6giitiicii kapakalar1

doldurulup bosaltilmalidir (Suryanayanara, 2001).
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Ogiitme Siiresi (saat)
Sekil 4.5 : Partikiil boyutu 6gilitme siiresi iliskisi

Ogiitme hiz1 diger bir 6nemli parametreidir. Diisiik 6giitme hizlarinda istenilen
reaksiyonun gerceklesmesi i¢in uzun zaman gerekir ayrica homojenlik saglanamaz.
Ogiitme hiz1 yiiksek olmasi ise sistemin 1sinmasina ve dgiitiicii ortamm asmnmasina
sebep olmaktadir (Soni, 2001). Ogiitme ortanu ve ogiitiicii bilyalarin asmmasi
sonucu kopan pargalar malzemeye kirletmektedir. Sekil 4.6’de de gorildigi gibi
Eskandanary’nin AlzpTay alasimi ile yaptigi calismanin sonuglarinda da gorildigi
gibi artan MA siiresi 6glitme ortamindan gelen demir kirliliginin artmasina neden
olamktadir. Herbir ¢evrimde bir 6nceki ¢evrimden ¢ikan malzemeler tekrar mekanik
alasgimlanmistir. Yapiya gecen demir kirlilgi azalmistir ¢iinkii ilk alagimlama

sonucunda Ogiitiicli ortam ¢eperleri toz ile kaplanmistir (ElI-Eskandarany, 2015).
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Sekil 4.6 : Mekanik alasimlanmis AlzoTayo igin demir kirlilik miktarininMA siiresi
ile degisimi.

Al-Mg gibi her ikisi de siinek olan malzemeler mekanik alasimlanmak istendiginde
yiiksek plastik deformasyondan dolay1 asmr1 soguk kaynaklanma goriilmektedir.
Soguk kaynaklanmay1 azaltarak soguk kaynaklanma ve kirilmayr dengelemek
amaciyla oglitme ortamma proses kontrol ajan1 olarak adlandirilan organik yiizey
aktif maddeler eklenmektedir. Gerek partikiiller aras1 aglomerasyon gerekse kap ya
da bilyalar ile partikiillerin kaynaklanmasi engellenmis olur. Oksalik asit, metanol,
stearik asit, benzen, toluen, heptan, hekzan, parafin proses kontrol ajanlarina 6rnek
verilebilir. PCA’lar kati, sivi ve gaz fazda kullanilabilmektedirler (Soni, 2001;
Suryanayanara, 2001).

4.1.1.2 Mekanik alasimlama prosesi ekipmanlar

Mekanik alagimlanmis tozlar sentezleyebilmek i¢in c¢esitli yiiksek enerjili 6gttlici
elemanlar kullanilmaktadir. Verimleri, kapasiteleri ve ilave ekipmalar1 (1sitma,

sogutma gibi) nedeniyle farlilagmaktadirlar (Suryanayanara, 2001).

Calkalayic1  ogiitiiciler mekanik alasimla proseslerinde kullanilmaktadirlar.
Genellikle Spex (SPEX CertPrep, Inc., Metuchen, NJ, USA) markasinin adiyla
anilmaktadirlar. SPEX tipi ogiitiiciiler laboratuvar olcekli olup 10-20 g toz
kapasitesine sahiptirler. 1200 m/s hizla ve 5 cm genlikte kavanozlarin hareket
etmesinden dolay1 bilyalarin ¢arpma enerjisi oldukga yiiksektir. Bu nedenle yiiksek

enerjili ogitiiclilerdir. SPEX tip1 Ogiitiicliler icin sertlestirilmis c¢elik, alumina,
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tungsten karbiir, zinkonya, paslanmaz ¢elik, silisyum nitriir, plastik, metakrilat olmak
iizere farkli 6glitme kaplar1 kullanilabilir (Suryanayanara, 2001; El-Eskandarany,
2015; Soni, 2001).

Gezegen tipi degirmenler de mekanik alagimlama prosesler i¢in kullanilan
ekipmalardandir. Tek seferde birkacyiiz gram malzeme ogiitebilme kapasitesine
sahiptirler. Fakat SPEX tipi ogiitiiciilere kiyaslanirsa diisiik enerjili 6giitiictiler olarak
adlandirilmaktadirlar. Gezegen tipi ogiitiiciilerde 6giitlicii kavanozlar kendi eksenleri
etrafinda donmektedirler. Disk ise farkli yonde dondiigiinden doalyr merkezkag
kuvvetinin etkisiyle bilyalar carpmaktadir (Suryanayanara, 2001; El-Eskandarany,
2015).

Atritér tipi Ogiitiiclilerin kapasitesi 0,5-100 kg arasinda degismektedir. 250 rpm
donlis hizina sahip olan bir saft ve karistiricinin igerisinde bulundugu tanktan
olugsmaktadir. Sekil 4.8’de atritdr tipi Ogiitiici sematik olarak gosterilmistir
(Suryanayanara, 2001).

Water-cooled
stationary tank

(b)

Gas seal

/

)

Steel ball
bearings

Ball mill Rotating impeller

Sekil 4.7 : Attritor tip1 6giitiiclilerin sematik gosterimi.
4.1.2 Mekanokimyasal Sentez

Uzun yillar mekanik alasgimlama ile mekanokimyasal sentezleme birbirerinden
bagimsiz olarak gelismislerdir. Mineraller, inorganik bilesikler ve polimerlerin
mekanik etkilerle sentezlenebilmesinin her iki konu ile iligskilendirilmesi 19.
Yiizyilda gergeklesmistir (Takacs, 2013). Basing, kaynma ya da siirtiinme gibi
mekanik etkilerle kimyasal dontisiimlerin ger¢eklesmesi mekanokimyasal sentezleme
olarak adlandirilmaktadir. Ogiitme gibi plastik deformasyona yol acan etkiler
mekanik enerji ortaya c¢ikararak mekanokimyasal reaksiyonlar ic¢in itici gii¢

olusturmaktadir. Kimyasal tepkimelerin gerceklesmesi igin 1s1  gerekirken
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mekanokimyasal sentezde mekanik etkilerle aciga ¢ikan 1sidan dolayr ekstra
disaridan enerji vermeye gerek yoktur (Takacs, 2013; Suryanayanara, 2001). Ilk
olarak 1989 yilinda CuO’in bilyali 6giitlicii ortaminda Ca gibi daha reaktif bir
metalle 0giitiilmesi sonucu saf Cu senteziyle ortaya ¢ikmistir (Suryanayanara, 2001).
Mekanokimyasal tepkimelerin ¢ogu yer degistirme reaksionlaridir.

MO +R >M + RO (4.1)
Esitlikte 4.1°de goriildiigi gibi metaloksitin kendisinden daha reaktif bir metalle
rediiklenmesi sonucu saf metal elde edilmektedir (Soni, 2001).

Bilya/toz oram arttiginda reaksiyonun gerceklesmesi i¢in gereken siire azalmaktadir
Ornegin, TiCly’iin Mg ile rediiklenmesi bilya/toz oram 2:1 oldugunda 48 saat
sirerken bilya/toz 12:1 oldugunda 18 saat siirmektedir (Soni, 2001).
Mekanokimyasal sentezin yliksek enerji gerektirmesi ve wuzun siirelerde
gerceklesmesi dezavantajlar olarak sayilabilir. Ayrica 6giitme ortamindan kirlilik

bulagma ihtimali de bulunmaktadir (Sharif, 2016).

4.2 Sinterleme

Gozenekli yapida sekillendirilen tozlarm, uygulanan termal enerji ile spesifik yiizey
alanlarinin kiiciilmesi, pargaciklarin temas noktalarinin biiylimesi ve gozenek
hacminin azalmasma neden olan 1s1l islem sinterleme olarak adlandirilmaktadir
(Kurt, t.y.). Sinterleme, toz metalurjisi parcalar1 ve seramik malzemelerin iiretiminde
yaygin olarak kullanilmaktadir (Kang, 2005). Sinterleme genellikle metallerin
ergime noktasmin %70-80’in1 kadar sicaklikta gercklesmektedir (URL-1).
Sinterlemede amag, yaymma, basing ve 1sinin etkisiyle, malzemenin yapisinda
bulunan gozenekliklerin ortadan kalkmasidir. Béylece malzeme yiiksek yogunluk ve
mukavemete sahip olur (Rahaman, 2003).

Sinterlemeye etki eden parametreler sicaklik, zaman, basing, atmosfer, 1sitma ve
sogutma oranlar1 olarak siralanabilir. Ayrica malzemenin tane boyutu, sekli,
dagilimi, aglomerasyonu da sinterelme siireclerini etkilemektedir (Kang, 2005).
Sinterleme prosesleri temelde:

a) Kati hal sinterleme

b) S1v1 fazda sinterleme olarak iki grupta incelenebilir.
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Kat1 hal sinterlemesinde sekillendirilmis toz malzeme sinterleme siirecinde kati
fazdayken yogunlasir fakat sivi faz sinterlemesinde sinterleme sirasinda yapida sivi

faz olusumu meydana gelmektedir (Kang, 2005).

4.2.1 Kat1 Hal Sinterleme

Sekil 4.11°de de sinteleme asamalar1 sematik olarak gosterilmistir. Sinterlemenin ilk
evresinde birbirleriyle temas halinde olan partikiiller belirli bir diizene gegerler
ardindan tane sinrrlarinda gerceklesen kiitle transferi sonucu boyun vermeye
baslarlar. Sinterleme i¢in gerekli zaman gectiginde gozeneklik kiiresel yapiya ulasir
ve boyun bolgesi genisler. Sonug olarak yapidaki gozeneklik giderek kiigiiliir, tane
biiyiir ve yogun bir yapi1 elde edilir (Angelo, 2009) (Kang,2005).

(©)

Sekil 4.8 : Sinteleme asamalarinin sematik gosterimi a) Temas halindeki partikiiller
b) Boyun verme agamasi ¢) Sonug sekil.

Sekil 4.12°de sinterleme siiresince yogunluk degisimi ve sinterleme asamalari

gosterilmistir (Kang, 2005).
i

100 ————————————————o
Son Asama (Y ahtibes shacncklor)
Ghressh

Vogurhik

'1!

Sinterleme S0resi

Sekil 4.9 : Sinteleme siirecinde yogunluk degisimi (Kang, 2005).
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5 DENEYSEL CALISMALAR

Deneysel caligmalar sirasinda matriks alasimi olarak otektik alt1 bilesimdeki agirlikca
%7 Si, %93 Al belirlenmistir. Agirlikca %93 Al ve %7 Si igeren matriks alagimi
bundan sonra Al7Si olarak adlandirilacaktir. Pekistirici malzeme olarak ise LaBg
secilmistir.  Ticari ve laboratuvar kosullarinda mekanokimyasal olarak
sentezlenenlLaB¢ pekistiriciler agirlikca %2 oraninda ilave edilmistir. Takviyeli Al-Si
esasl otektik alt1 bilesimdeki kompozit iiretimine iliskin akim semas1 Seki 5.1°de

gosterilmistir.

Toz Karigiminin Hazirlanmasi

Mekanik Alasimlama

Toz Karakterizasyonu

(XRD, SEM, Boyut ve yiizey alan1 6l¢iimii,
Termal analizler)

Presleme

Sinterleme Calismalar1

Karakterizasyon
(XRD, OM, SEM, Yogunluk, Sertlik, Asinma)

Sekil 5.1: Deneysel caligmalara ait akim semasi.
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5.1 Kullanilan Malzemeler
5.1.1 Matriks Malzemeleri

5.1.1.1 Aluminyum

Al-Si matriksinde kullanilacak olan Al tozu Alfa Aesar firmasindan temin edilmistir.
%99,5 saflik degerindeki tozlarin ortalama partikiil boyutlar1 yaklagik 10
umcivarindadir. Bu partikiill boyutu {retilecek kompozit igin uygun boyutta

oldugundan Al tozlarina herhangi bir 6n iglem yapilmamaistir.
5.1.1.2 Silisyum

Al-Si matriksinde kullanilacak olan silisyum tozu Alfa Aesar firmasindan temin
edilmistir. %99,5 saflik degerindeki tozlarin ortalama partikiil boyutlar1 130 pm
civarindadir. Yiksek partikiill boyutuna sahip tozlar kompozit yapi igerisindeki
homojen dagilimi engelleyecegi i¢in Si tozlar1 30 dakika siireyle Sekil 5.2(a)’da
gosterilen Spex'™ Dual Mixer-Mill 8000D vyiiksek enerjili 6giitiicide Sekil 5.2
(b)’deki sertlestirilmis ¢elik O0glitme kabi ve bilyalar yardimiyla o6giitiilmiistiir.
Yapilan 6giitme sonucunda silisyum tozlarmin partikiil boyutu um mertebelerine

kadar diistirilmiistiir.

Sekil 5.2: a)Spex™ 8000D Dual Mixer-Mill Yiiksek enerjili dgiitiict
b) Ogiitiicii kap ve bilyalar.
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5.1.2 Takviye Malzemeler

5.1.2.1 Lantan Hekzaboriir (LaBg)

Pekistirici olarak kullanilan, Alfa Aesar firmasindan alinan lantanhekzaboriir tozlar1

%99,5 safiyette oluportalama partikiil boyutlar1 44 um’den diisiiktiir.

5.1.2.2 Niobyumdiboriir (NbB,)

Pekistirici olarak kullanilan, Alfa Aesar firmasindan alian niyobyum boriir (NbB,)

tozlar1 %99 safiyettedir.

5.1.2.3 Vanadyum boriir (VB)

Bir diger pekistirici olarak kullanilan, Alfa Aesar firmasindan alinan vanadyum bortiir

(VB) tozlar1 %99,5 safiyette olup ortalama partikiil boyutlar1 44 pm’nin altindadir.

5.1.3 Boriir Sentezinde Kullanilan Malzemeler
5.1.3.1 Bor Oksit (B,03)

Mekanokimyasal yollarla boriir sentezinde kullanilmak {izere ETI Maden’den tamin
edilen bor oksit (B,O3)tozu %98 saflikta ve ortalama 422 pm partikiil boyutuna
sahiptir.

5.1.3.2 Magnezyum (Mg)

Boriir sentezinde kullanilmak tizere MME firmasindan aliman Magnezyum (Mg)

tozu %99,7 safliktadir ve ortalama 142,7 422 um partikiil boyutuna sahiptir.
5.1.3.3 Lantan Oksit (La0O3)

Boriir sentezinde kullanilmak tizere Alfa Aesar firmasindan alinan lantan oksit
(LayO3) tozlart %99,99 safiyette olup ortalama partikiill boyutlar1 44 pm’nin

altindadir.

5.2 Pekistirici LaBg Tozlarinin Sentezlenmesi

Otektik alt1 Al7Si bilesimindeki alagimlara ilave edilecek olan LaBg takviyeler
laboratuvar ortaminda optimize edilmis kosullar mekanokimyasal sentezleme ve
ardindan li¢ prosesi ile iretilmistir. LaBs sentezi swrasinda sitokiyometrik oranda
hazirlanan La;03-B,03-Mg toz karisimlarindan, 5 saat siiren mekanokimyasal islem

sonucunda MgO faz1 ile birliktelantanhekzaboriir malzemeler elde edilmistir.
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LaBe¢’nin  yiiksek sicaklik sentezi sirasinda meydana gelen tepkime asagida

verilmistir (Dou ve digerleri, 2011).

La,O; + 6B,05 + 21Mg - 2LaBs + 21MgO (5.1

5.2.1 Mekanokimyasal sentez

Mekanokimyasal sentezleme Sekil 5.2(a)’daki Spex ™ Dual Mill model 6giitiiciide
iiretim gerceklestirilmistir. Sekil 5.2(b)’deki sertlestirilmis ¢elik 6giitme kavanozlari
ve bilyalar kullanilmisir.Bilya/toz orami ise 10/1 olacak sekilde belirlenmistir.
Mekanokimyasal sentez islemi Argon atmosferi altinda gergeklestirilmistir. Ogiitme
oncesinde, stokiyometrik oranlarda hazirlanan La;03-B,03-Mg tozlari, 0giitme
kavanozlari ile birlikte vakuma alinan ve art1 basingta (>1 veya 1,1 atm) Argon gaz1
ile doldurulan Sekil 5.3’de goriilen Plaslabs™ kapali ortam kutusuna (glove box)
alimarak hazirlanmistir. 5 saat mekanakimyasal islem sonucunda Ogiitiicliden
cikarilan kaplar yine kapali ortam kutusu i¢inde Ar atmosferi altindaagilarak tozlar
alimmustir. Elde edilen tozda LaBs nin yanisira tepkimenin yan {iriinii olan MgO veya

ogilitme ortamu kaynakli kirlilikler (Fe, Cr vs.) bulunmaktadir.

Sekil5.3:Plaslabs"Kapali ortam kutusu.

5.2.2 Lig islemi

Mekanokimyasal sentezleme sonucunda LaBg iirlinlerinin yani sira reaksiyon yan
irlinii olan MgO ya da 6giitme ortamindan kaynaklanan Fe gibi istenmeyen fazlarin

uzaklagtirilmasi igin ise, tozlara 4 M HCI konsantrasyonunda Sekil 4.5 (a)’daki

36



1sitmalr ultrasonik banyodalig, Sekil 5.4 (b)’deki tekrarl santrifiijleme-dekantasyon-
yikama ise Sekil 5.4(c)’deki diizeneklerde uygulanmis ve ardindan etiivde kurutma

islemleri uygulanmistir.

.
! Ll
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Sekil5.4: (a) Bandalin Sonorex' ™ Ultrasonik Banyo, (b) Santrifiij Cihazi (¢) Yikama
islemi sirasinda kullanilan meziirler.

HCl1 c¢ozeltisinde LaBg disinda ¢Oziinen empiiriteler ¢ozeltiye gegmektedir.
Ultrasonik banyoda ¢oziiniirliik saglanirken, santrifiij cihazinda empiiriteleri i¢eren
cozelti ve ¢okelen LaBg tozlari ayrilmaktadir. Filtre kagitlar1 ve meziirden olusan
sistem yardimiyla ¢ozelti ve ¢okelen partikiiller ayrilir. Ardindan ¢okelen partikiiller
saf su ile tekrar karistirma ve santrifiijleme islemi uygulanarak yikama adimi
gerceklestirilir. 1ki kez tekrarlanan yikama isleminin ardindan elde edilen ¢ozelti

etiivde bekletilerek yapidan su uzaklastirilir ve bu siire¢ sonrasinda saf LaBg tozlar1

elde edilir.

Bortir takviye elemanlarmin labotaruvarda sentezlenmis olmasi, bu tozlarin yiiksek
fiyatlarla yurtdisindan temin edilme zorunlulugunu ortadan kaldirmakta ve ayrica
daha kontrollii 6zelliklere sahip iirlin elde etme konusunda da yardimci olmaktadir.
Yapilacak mekanik alagimlama g¢aligmalarinda hem laboratuvarda sentezlenen hem
de ticari olarak temin edilen Dboriir takviyeler kullanilarak sonuglar

degerlendirilecektir.

5.2.3 Sentezlenen pekistiricilerin karakterizasyonu

Mekanokimyasal sentez ve takibindeki li¢ prosesinin belirli adimlarinda X-1ginlar1
difraksiyonu yontemiyle faz analizi yapilmistir.Ayrica li¢ ¢ozeltisinden elementel

analiz yapilmstir.
5.2.3.1 X-151m1 difraksiyonu analizleri

Li¢ islemi oncesinde ogiitiicliden ¢ikarilan tozlar i¢in Sekil 5.5’deki Bruker™ D§

Advance difraktometresi ile X-iginlar1 difraksiyonu yontemiyle faz analizi
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yapilmistir. Aymi sekilde li¢ islemi sonrasi elde edilen tozlara da XRD analizi

yapilarak elde edilen fazlar tespit edilmistir.

Sekil 5.5: Bruker™ D8 Advance difraktometresi.
XRD c¢aligmalari, 35 kV ve 40 mA sartlarinda CuKa(A = 0,154 nm) radyasyonu
altinda analizler ger¢eklestirilmistir.
5.2.3.2 Atomik adsorpsiyon spektroskopisi yontemiyle elementel analiz

Bortir takviyelerinin sentezinde XRD ile faz analizinin yani sira Sekil 5.6’daki AAS

(Atomik Adsorpsiyon Spektroskopi) ile elementel analiz yapilmistir.

Sekli5.6: Perkin Elmer™ Analyst 800 atomik adsorpsiyon spektroskopisi.

HCI ile gergeklestirilen li¢ islemi sonrasinda siiziintii alindiktan sonra kalan HCI

¢ozeltisi incelenerek ¢ozeltide boriir kalip kalmadigi analiz edilmektedir.
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5.3 Mekanik Alasimlama

Kompozit tozlarm tliretiminde mekanik alagimlama islemi Sekil 5.2 (a)’da goriilen
1200 devir/dakika hizdaki Spex'™ Dual Mixer-Mill 8000D &giitiicii kullanilarak
gerceklestirilmistir. Ogiitiicii ortam olarak Sekil 5.2(b)’deki sertlestirilmis ¢elik
ogiitiici kap ve bilya (6,25 mm-4 ing) kullanilmistir. Deneysel calismalarda
kullanilacak bilya /toz oran1 7/1 olarak belirlenmistir.Oksijen ortaminda yapilacak
olan Oglitme, aliminyumun oksidasyonuna yol agacagindan dolayi, tiim 6giitme
islemleri Argon atmosferi altinda gercgeklestirilmistir. Bu nedenle, 6giitme Oncesi
ogiitme kap veya kavanozlari vakuma alinan ve arti1 basingta (>lya da 1,1 atm)
Argon gazi ile doldurulan Sekil 5.3’deki Plaslabs™ kapali ortam kutusunun (glove
box) i¢ine yerlestirilmistir. Toz harmani ile bilyalar yine kapali ortam kutusunun
icinde tartilarak 6giitme kaplarina yerlestirilmis ve daha sonra kavanozlarin kapaklar1
kapatilmistir. Ogiitme islemi bittiginde kavanozlar yine kapali ortam kutusunda

acilmis ve gerekli karakterizasyon islemleri i¢in disar1 ¢ikarilmistir.

Ayrica baslangi¢ tozlariyla birlikte 6glitme kavanozuna agirlikga %2 olacak sekilde
stearik asit(CH3;(CH;)16COOH) baglayic1 olarak eklenmektedir.Toz numunelerin
mekanik alagimlama sirasinda 6giitme ortamina yapismamasi, aglomere olmamasi ve

kolay preslenebilmesi i¢in baglayict kullanilmaktadir.

Matriks alagimi i¢in mekanik alagimlama (MA) siiresi 1, 2, 3, 4 ve 8 saat olarak
belirlenmistir. Sentezlenen ve ticari LaBg pekistiricili numuneler ise 1,4 ve 8’er saat
mekanik alagimlanmistir. Ayrica optimize edilen 4 ssat MA siiresinde matrikse
sentezlenen ag.%?2 oranindaNb,B, (NbB-NbB,-NbsB,), ticari NbB,, sentezlenenV,B,
(VB-VB-V3By) ve ticari VB pekistiriciler eklenerek mekanik alsimlama caligmalar1
yapilmistir. Cizelge 5.2°de matrik alasimma ve boriir takviyeli numunelere ait
kompozisyon bilgileri bulunmaktadir. (T) ile ifade edilenler ticari boriir pekistiriciler
(S) ile ifade edilenler ise laboratuvar ortaminda sentezlenen boriir pekistiricilerdir.

Cizelge 5.1°de tiim kompozisyonlar gosterilmistir.
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Cizelge 5.2:Matriks bilesiminde ve farkli boriir pekistiricili numunelerin MA siiresi
ve kompozisyon bilgisi.

Kompozisyon MLA. Siiresi
.A. Siiresi
Numune Adi Bilgisi (sat)
saat
(agirhkea %)
Al7Si (%93 Al-%7 Si)  0,1,2,4,6,8
AI7Si-2LaBq(S) (%93 Al-%7 Si)- 0,1,4,8
i-2La
‘ %2 LaBe(S)
AI7Si-2LaBy(T) (%93 Al-%7 Si)- 0,1,4,8
i-2La
° %2 LaBg(T)
(%93 Al-%7 Si)-
Al7Si- 2Nb,By (S) 4
%2 NbBy (S)
(%93 Al-%7 Si)-
Al7Si-2NbB,(T) 4
%2NDbB; (T)
(%93 Al-%7 Si)-
Al7Si-2 VB, (S) 4
%2 VBy(S)
(%93 Al-%7 Si)-
Al7Si-2VB,(T) 4
%2VB (T)

5.4 Mekanik Alasimlanmis Tozlarin Karakterizasyonu

5.4.1 Partikiil boyutu dl¢iimleri

Ogiitiilmiis tozlarmpartikiil boyutu nanometre (I nm = 10° m) mertebelerinde
oldugundan partikiil boyutlar1 ve dagilimlar1 i¢in, Nano-Flex™ Partikiil Boyut
Olgiim cihazma ihtiya¢ duyulmustur. Sekil 5.7 (a)’daki Stabino™ Zeta Potansiyel
cthaz1 ile nanometre mertebelerindeki partikiillerin zeta potansiyeli degerleri
Ol¢tilmiistiir. Nanopartikiillerin disperse halde bulundugu en uygun pH miktar1 ve
buna bagl zeta potansiyeli (isoelectric point) belirlenerek, ayn1 sartlarda hazirlanan
kolloidal c¢ozelti ile Sekil 5.7 (a)’daki Nano-Flex™ Partikiil Boyut Olciim

cthazindapartikiil 6l¢timleri ¢ok daha dogru sonuglar elde edilmistir.
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Sekil 5.7:a)Nano-Flex™ partikiil boyut ve Stabino™ zeta potansiyel cihazlari, b)
Bandelin™ homojenizatér cihazi.

Partikiillerin ¢ozelti igerisinde dagilimini saglamak amaciyla Sekil 5.7(b)‘deki
ultrasonik karistirict kullanilmigtir. Ayrica partikiillerin zeta potansiyelleri 6lglilerek
aglomere yapilarin bozulacagi sekilde zeta potansiyeli elde etmek icin Sekil
5.7(a)‘daki Stabino™ Zeta Potansiyel cihazinda titrasyon yapilarak uygun zeta

potansiyeli degerleri elde edildikten sonra partikiil boyut 6l¢iimlerine gegilmistir.

5.4.2 Yiizey alani analizi

Mekanik alasimlanmis toz kompozitlerin yilizey alani oOlglimleri Sekil 5.8’deki
Quanthachrome™ Autosorb Yiizey Alan1 ve Gozeneklik Olgiim Cihaz1 ile

gergeklestirilmistir.

Sekil 5.8: Quanthachrome™ Autosorb Yiizey Alan1 veGozeneklik Ol¢iim Cihazi.

Brunauer, Emmet ve Teller (BET) methoduyla yiizey alani ¢aligmalar1 sivi azot

kontrollii helyum atmosferi ve 7 noktali ¢oklu nokta prensibi ile yapilmistir. Partikiil

41



boyut ve dagilim odl¢iimleri ile, ylizey alani Slglimlerinin birbirini tamamlamasi

degerlendirilmistir.

5.4.3 X-Isinlan difraktometresi ile faz analizi

XRD yontemiyle faz analizi Sekil 5.5°de goriilen Bruker'™ D8-Advance X-1smlari
difraktometresi cihazinda 35 kV ve 40 mA sartlarinda CuKaradyasyonu kullanilarak
gergeklestirilmistir.

5.4.4 Taramal elektron mikroskobu ¢calismalar

Sentezlenen tozlarin mekanik alagimlama siirecindeki mikrayapisal degisimleri Sekil
5.9°daki JEOL™-6000 Neoscope taramali elektron mikroskobu (SEM) cihazi ile

incelenmistir.

Sekil5.9: JEOL™-6000 Neoscope taramali elektron mikroskobu (SEM) cihazi.

5.4.5 Termal analizler

Termal analizler icin Sekil 5.10‘daki TA Instruments’™ SDT Q600 model
DTA/TG/DSC analiz cihazi kullanilmistir.

re _

Sekil 5.10: TA Instruments™ DTA/DSC/TGA termal analiz cihazi.
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Termal analizler; 700 °C sicakliga kadar 10 °C/dakika 1sitma hizi ile Argon gaz
atmosferinde alumina potalar kullanilarak yapilmistir. DTA analizleri ile sinterlenme

sicakliginin ve tepkimelerin tayini miimkiindiir.

5.5 Presleme

Matriks ve pekistirici takviyeli olarak mekanik alagimlanmig tozlar 450 MPa basing
altinda Sekil 5.11°de goriilen MSE marka 10 tonluk tek eksenli hidrolik el presi ile

preslenmistir.

Sekil 5.11:MSE tek eksenli hidrolik el presi.

12 mm gapindaki rijit kaliplar kullanilmistir. Kalip ¢eperlerini yaglamak amaciyla ise

¢inko stearat ((CH3(CH,);6CO0),Zn) kullanilmistir.

5.6 Sinterleme Calismalar

Preslenen numunelerin sinterlenmesi ¢alismlar1 i¢in oncelikle eklenen stearik asit

baglayicisi ugurulduktan sonra sinterleme yapilmistir.

5.6.1 Baglayici giderme

Preslenmis numunelerin yapisinda bulunan stearik asit sinterleme esnasinda yapida
gozeneklik olusumuna sebep olabilecegi ya da daha sinterleme esnasinda ugarak
firma zarar verebilecegi icin baglayici giderme islemi uygulanmaktadir. Baglayici

giderme iglemi i¢in Sekil 5.12°de gosterilen MTI model tiip firin kullanilmagtir.

43



Sekil 5.12: MTI model tiip firin.

Stearik asit 380 °C’de buharlastig1 i¢in baglayict giderme rejimi Sekil 5.13’deki gibi
belirlenmistir. Preslenmis numuneler tiip fir igerisine yelestirildikten sonra quartz
tip igerisinden Ar gazi gecirilmistir. Dakikada 2°C sicaklik artis1 ile 420°C’ye
cikilarak 1 saat beklenmistir ve yine dakikada 2°C’lik hiz ile sicaklhik diisiisi
saglanmistir.

500

1 saat bekleme

400

300

2°C/ dakika 2°C/ dakika

Sicaklik ('C)

0 100 200 300 400

Tavlama Siiresi (dakika)

Sekil5.13:Baglayici giderme firin1 rejimi.

5.6.2 Sinterleme

Preslenmis numunelerin sinterleme islemleri vakum, hidrojen (H;), azot (N;) ve
argon (Ar) gazlar altinda c¢alisan1800 M Vac Graphite Linn™ model kontrollii
atmosfer firmi kullanilarak gergeklestirilmistir. Numunelerin sinterlenmesi sirasinda
vakum ve argon koruyucu gaz atmosfer olarak kullanilmistir. Sekil 5.14‘de Linn™

1800 M Vac Graphite firin1 gosterilmistir.
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1800 M Vac kontrollii atmosfer sinter firini.

Sekil 5.14: Linn

200°C’ye kadar vakuma alindiktan sonra 570°C’ye Ar atmosferine 2°C/dakika
1sitma/sogutma hizlariyla sinterleme islemi gerceklestirilmistir. Sinterleme rejimi

Sekil 5.15°de belirtildigi gibidir.

- 120 dak.
G 570 =C
— 5:C/dak. 5=C/dak.
= | 400 -c ... 3042k
v
1]
O | 5e/dak,
%5

0

4 Sirre (dakika)

Sekil 5.15: Sinterleme rejimi.

5.7 Metalografi ve Numune Hazirlama

Karakterizasyon ¢alismalarinin gergeklestirilmesi amaciyla numune hazirlanmasi
icin metalografi calismalar1 yapilmigtir. Sinterlenmis numuneler 6ncelikle Sekil
5.16(a)’daki Struers™  Labopress-1 bakalite alma cihaz1 ile sicak bakalite
almmuglardir. Sekil 5.16 (b)’deki Struers™ Tegrapol-15 otomatik parlatma cihazi

kullanimi ile de numuneler parlatilmiglardir.
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Sekil 5.16:(a) Struers'™ Labopressbakalite alma cihazi.
(b) Struers™ Tegrapol-15 parlatma cihazu.

5.8 Sinterlenmis Malzemelerin Karakterizasyonu

5.8.1 Yogunluk olciimleri

Sinterlenen numunelerin yogunluklar1 Sekil5.17’de goriilen Arsimet diizenegi ile

hesaplanmuistir.

i
Sekil 5.17: Arsimet yogunluk 6l¢liim diizenegi.

Ayrica sinterleme sonrasi silindirik seklini koruyan tiim numunelerin boyutsal
yogunluklart da hesaplanmistir.Preslenen ve sinterlenen silindir seklindeki
numunelerin ¢aplarmin ve yiiksekliklerinin Gl¢limiinden sonra silindir hacmi
hesaplanmistir. Bir sonraki agama olarak silindir seklindeki numunelerin agirliklari

Ol¢tilmiis ve buradan ham yogunluk degerlerine ulagilmistir.

5.8.2 XRD c¢alismalar

Sinter sonrasi numunlerin faz analizleri Sekil5.5¢deki Bruker™ marka XRD cihazi

ile gergeklestirilmistir.
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5.8.3 Optik mikroskop calismalar

Metalografik olarak hazirlanmig numuneler, Nikon™ Eclipse L150 optik mikroskop
ile Clemex™ goriintii analiz yazilimi araciligiyla incelenmislerdir. Sekil 5.18’da

Nikon™ Eclipse L150 model optik mikroskobu gdsterilmistir.

Sekil5.18: Nikon™ metal optik mikroskobu.
Parlatilmis numuneler tane smirlarinin belirginlestirilmesi amaciyla Keller ¢ozeltisi
(0,5 HF, 2,5 HNO;, 1,5 HCI, 95,5 su) ile yakalsik olarak 15 saniye daglanmustir
(Evangelista, 1999). Hazirlanan numuneler Sekil 4.19°da goriillen Nikon™ Eclipse

L150 model optik mikroskop ile incelenmistir.

5.8.4 Taramal elektron mikroskobu ¢calismalar

Sinterlenmis numunelerin mikroyapilar1 Sekil 5.10’daki JEOL™-6000 Neoscope
taramali elektron mikroskobu (SEM) cihazi ile incelenmistir. Ayrica EDS (Energy
dispersive spectroscopy) dedektorii yardimiyla kompozitlerde elementel analizler

gergeklestirilmistir.

5.8.5 Mikrosertlik ol¢iimleri

Matriks alagimlarmin ve boriir takviyelerle pekistirilmis mekanik alasimlanmis ve
sinterlenmis numunelerin mikrosertlik 6lciimleri Shimadzu™ mikrosertlik test cihazi
(Sekil 5.19) ile gergeklestirilmistir.Herbir numune i¢in 100 g’lik yikiin 15 sn

uygulanmasi sonucu alman 25 basarili sertlik 6l¢iimii sonuglar1 degerlendirilmistir.
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Sekil 5.19:Shimadzu™ mikrosertlik test cihazi.

5.8.6 Asinma analizi

Asinma analizi Tribotester ™ marka asmma cihazinda 6 mm ¢apli 100Cr6 celiginden
asindirma bilyalar1 kullanilarak yapilmistir (Sekil 5.20). 3N yiik uygulanmistir ve
asindirma uzunlugu Smm olacak sekilde 2500 salinim yapilarak toplamda 25m

asindirilmastir.

.AI
Sekil5.20: Tribotester™ Asinma cihazi.

Asmnma testleri sonunda olusan asinma izinin eni ve derinligi Sekil
5.21°dekiVeeco™ marka optik profilometre yardimiyla 6l¢iilmiis daha sonra asinmis

olan yiizeyler stereo mikroskop ve SEM ile incelenmistir.
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Sekil 5.21: Veeco™ Model Profilometre

Profilometre sonuclarindan kaybolan hacim miktar1 tespit edilerek malzemelrin
asmma direngleri karsilastirilabilmistir. Ayrica SEM goriintiileriyle de aginma izinin

yapisi1 incelenmistir.
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6 SONUCLAR VE YORUMLAR

6.1 Sentezlenen Takviye Elemanlarimin Karakterizasyonu

Mekanokimyasal sentez ve takibindeki li¢ isleminin ardindan lantanhekzaboriir
tozlar1 sentezlenmistir. Li¢ islemi Oncesinde sentezlenen tozlarin XRD paternleri
incelendiginde Sekil 6.1°de goriildiigii gibi LaBgile tepkime yan {iriinii olan MgO

faz1 goriilmektedir.

3000

% LaB6-00-034-0427
¢+  MgO0-03-065-0476

2500 G

2000 -

1500

Siddet

1000

500 —

20 40 60 80
Derece (268)

Sekil 6.1:LaBg sentezi sirasinda li¢ 6ncesi tozlarin difraksiyon paterni.

Lig, tekrarli santrifiijleme-dekantasyon-yilkama ve kurutma islemleri uygulanan

tozlarm XRD analizi yapildiginda ise li¢ 6ncesinde goriilen MgO fazima ait piklerin
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ortadan kalktig1 gorilmiistiir. Boylece

istenilen boriir fazlarmin sentezlenebildigi

ispatlanmigtir. Sekil 6.2°de li¢ sonras1t XRD paternleri bulunmaktadir.
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Sekil 6.2:LaBg sentezi sirasinda li¢ sonrasi tozlarin difraksiyon paterni.

4 M HCI ile li¢ yapildiginda LaBs disindaki istenmeyen fazlarm ¢oziinmesi

gerceklesmistir ve Sekil 6.2°de goriildiigii gibi sadece sentezlenen LaBg fazma ait

pikler bulunmaktadir.

Boriir takviyelerinin sentezinde XRD ile faz analizinin yani sira AAS (Atomik
Adsorpsiyon Spektroskopi) ile elementel analiz yapilmistir. HCI ile gerceklestirilen
li¢ islemi sonrasinda siiziintii alindiktan sonra kalan HCI c¢ozeltisi incelenerek

cozeltide boriir kalip kalmadigi analiz edilmektedir. Cizelge 6.1’de LaBg¢ sentezi i¢in

AAS sonuclar1 gosterilmektedir.

Cizelge 6.1: AAS Sonuglar1

Lic Sivisindaki Elementler (ppm)

Fe
77.48

B
797.78

Mg
9232
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Cizelge 6.1°de goriildigi gibi li¢ sivisindaki yiiksek miktardaki Mg, li¢ islemi ile
cozeltiye aliman MgO’den kaynaklanmaktadir. Demir (Fe) ise 6glitme ortami
kaynakli empiiriteleri ifade etmektedir. Li¢ sivisinda bor (B) elementinin okunmasi

ise siizme igsleminde bir miktar LaBs’nin ¢ozeltiye kagmasi seklinde agiklanabilir.

Li¢ islemi sonrasinda elde edilen LaBg¢ tozlarinin partikiil boyutu olctilmiistiir. Sekil

6.3’de de partikiil boyutu gdsterildigi gibi tozlar ortalama 176 nm partikiil boyutuna

sahiptirler.
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Sekil 6.3: SentezlenenLaBg tozlarma ait partikiil boyutu dagilimi.

6.3 Mekanik Alasimlanmis Tozlarin Karakterizasyonu

6.3.1 Faz analizleri

Al-ag. %781 iceren baslangigcta harmanlanmis ve farkl siirelerde (1,2,3,4,6, 8 saat )
mekanik alagimlanmis matriks tozlarna ait XRD paternleri Sekil 6.4’de

gosterilmistir.

Harman karisiminda ve c¢esitli siirelerde MA’lanmis Al7Si matriks tozlarinin
tiimiinde sadece Al ve Si fazlarma ait difraksiyon piklerine rastlanmistir. Yiiksek
mekanik alagimlama siirelerinde bile 6giitme ortamindan kaynaklanabilecek Fe, Cr,

vb. gibi gozle goriiliir kirlilikler bulunmamaktadir.

Harmanlanmis tozlara difraksiyon pikinin siddeti MA’lanmis tozlarmnkinden daha
siddetlidir. Artan mekanik alasimlama siiresi ile piklerin siddetlerinde azalma ve pik

genisliklerinde artma goriilmektedir.
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Sekil 6.4:Harmanlanmis vegesitli siirelerde (1,2,3,4,6, 8 saat) mekanik alagimlanmig
Al7S1 matriks tozlarinin XRD paternleri.

XRD paternlerindeki piklerin 6zelliklerinden ve ampirik olarak Scherrer
Esitligi’nden (6.1) yararlanilarak kristalit boyutu 6l¢timleri yapilmaktadir (Cullity,
1956).

KA (6.1)

B(Z@): D cos 0

0 : Difraksiyon agis1, B(2 0 ): pik yar1 yiiksekligindeki pik genisligi,

K: sabit ~0,9-0,95, D ise hesaplanan kristalit boyutudur. Mekanik alagimlama
siiregleri sirasinda malzemenin biinyesine giren yiiksek enerji kafes ve kalint1
deformasyonlar1 arttrmaktadir. Yiksek deformasyon siireclerinden gecmis
malzemeler i¢in Scherrer denklemine deformasyonu igeren bir terimin de
eklenmesiyle modifiye Scherrer denklemi (6.2) kullanilmaktadir(Suryanarayana,

2004; Monshi, 2012).

KA
B(20)= +4etant B(20)cos6 = XX 4 45in 0 (6.2)
Dcos6 ( ) D
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Modifiye Scherrer denkleminde ¢ : Latis deformasyonudur. Bu denklemde D
(kristalit boyutu) ile ¢ (latis deformasyonu) bilinmeyenler degiskenler XRD
cthazindaki TOPAS programi kullanilarak herbir patern i¢cin hesaplanmistir.

Harman ve mekanik alasimlanmis Al7Si matriks tozlarmin 6giitme siiresine bagl

olarak degisen kristalit boyutlar1 Sekil 6.5°de gosterilmistir.
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Sekil 6.5:Harmanlanmig ve farkl stirelerde (1,2,3,4,6 ve 8 saat) MA’lanmig Al7S1
matriks tozlarinda 6giitme siiresine bagl olarak Al kristalit boyutlarmin degisimi.

Sekil 6.5°de goriildiigii gibi Al7Si harman karigimindaki tozlar ile 1 saat mekanik
alasimlama ile Ogiitiilmiis tozlarin kristalit boyutlar1 arasinda keskin bir diisiis
gorlilmiistir (224,4 nm—>79,86 nm). Genel olarak, artan mekanik alasimlama
siiresiyle kristalit boyutu diismektedir. 8 saat MA’lama sonunda kristalit boyutu
42,93 nm degerine ulagsmstir.

Harman ve mekanik alasimlanmis Al7Si matriks tozlarinin 6giitme siiresiyle latis

deformasyonu degisimi Sekil6.6’da gosterilmistir.

55



m Al7Si
0,5 - ' ]
0.4
=
S
=
=
g
£ 0,3- - n i
=]
= . -
()]
5 02-
0,1 [ ]
I L i ' I ! I ¥ 1
0 2 4 6 8

Ogiitme Siiresi (saat)

Sekil 6.6 :Harmanlanmis ve farkl siirelerde (1,2,3,4,6 ve 8 saat) MA’lanmis Al7S1
matriks tozlarinda 6giitme siiresine bagli olarak Al latis deformasyonu degisimi.

Matriks tozlar1 Ogiitme sirasinda  yogun olarak plastik deformasyona maruz
kalmaktadirlar ve bu nedenle latis deformasyonu  degerleri artis
gostermektedir.Harman karisimindaki tozlardan oOgiitiilmiis tozlara gecildiginde
(harman>MA 1 saat) latis deformasyonu degerlerinde keskin bir artig
goriilmektedir. Ayrica 8 saat mekanik alagimlanmis tozlarda en yiiksek degerlerine
ulagmustir.

Latis deformasyonu degerleri ile kristalit boyut degerleri arasinda ters bir korelasyon
iligkisi bulunamaktadir. MA ile artan latis deformasyonuna karsilik kristalit boyutu
azalmaktadir.

Sekil 6.7’desentezlenen LaBg pekistirici takviyeli harman karisiminda ve farkh
siirelerde mekanik alagimlanmig Al7Si tozlarmin XRD paternleri goriilmektedir.
Sekil 6.7°deki tiim XRD paternlerinde Al, Si ve LaBs fazlarma ait pikler tespit
edilmis ve bu fazlar disinda herhangi bir bagka faza ait pik ya da piklerin olmadigi
icin Ogiitme siirecleri sirasinda mikroyapida Al, Si ve LaB¢ arasinda herhangi bir ara
bilesik olusmadig1 sOylenebilir. Ayrica 6giitme ortamindan gelebilecek Fe ve Cr

kirliliginden kaynakl1 herhangi bir kristal faz1 ortaya ¢ikmamustir.
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Derece (26)

Sekil 6.7:Sentezlenen LaBg takviyesi ile harmanlanmis ve ¢esitli siirelerde (1,4 ve 8
saat) mekanik alasimlanmis tozlara ait XRD paternleri A17Si-2LaBg(S).

Sentezlenen LaBg takviyeli tozlarin 6lgiilen kristalit boyutlar1 ve latis deformasyonu
degerleri de asagidaki Sekil 6.8 ve Sekil 6.9 ile birlikte verilmistir.

Sekil 6.8’de goriildiigii gibi sentezlenen LaB¢ takviyeli Al7Si tozlarinda harman 1
saat mekanik alagimlanmis tozlarin kristalit boyutlar1 arasinda matriks
numunelerindeki gibi keskin bir diisiis gortiilmektedir (277,73 nm—>96,46 nm).
Ogiitme ortaminda yogun olarak plastik deformasyona maruz kalan matriks
tozlarinda latis deformasyonu degerleri artis gostermistir. Ayrica yine matriks
numunelerindeki gibi deformasyon degerleri ile kristalit boyut degerleri arasinda ters

bir korelasyon iligkisi mevcuttur.
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Ogiitme Siiresi (saat)

Sekil 6.8:Sentezlenen LaBg takviyesi ile harmanlanmis ve ¢esitli siirelerde(1,4 ve 8
saat) mekanik alasimlanmis tozlarda 6giitme siiresine bagli olarak Al’nin kristalit
boyutunun degisimi Al7Si-2LaBg(S).
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Ogiitme Siiresi (saat)

Sekil 6.9:Sentezlenen LaBg takviyesi ile harmanlanmis ve ¢esitli siirelerde (1,4 ve 8
saat) mekanik alasimlanmis tozlarda 6glitme siiresine bagli olarak Al’nin latis
deformasyonu degisimi Al7Si-2LaBg(S).

Sekil 6.10’daag. %2 ticari LaB¢ takviyeli farkli siirelerde mekanik alagimlanmis
Al7S1 matriks bilesimindeki tozlarin XRD paternleri goriilmektedir.
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Sekil 6.10:Ticari LaBe takviyesi ile harmanlanmis ve ¢esitli siirelerde (1,4 ve 8 saat)
mekanik alasimlanmis tozlara ait XRD paternleri A17Si-2LaBg(T).

Al, Si ve LaBg fazlarma ait pikler disinda farkh pik/pikler goriilmemektedir. Sekil
6.10’daki paternde Al, Si ve LaBg pikleri disinda farkli bir pik bulunmadig i¢in Al,
Si ve LaB¢ arasinda herhangi bir bilesik olusmadigi anlasilmistir. Ayrica 6gilitme
ortamu kaynakli kirlilikler (Fe, Cr) bulunmamaktadir.

Ticari LaBg takviyeli tozlarin dlgiilen kristalit boyutu ve latis deformasyonu degerleri

asagidaki Sekil 6.11 ve 6.12iizerinde gosterilmistir.
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Ogiitme Siiresi (saat)

Sekil 6.11:Ticari LaBe takviyesi ile harmanlanmis ve ¢esitli siirelerde(1,4 ve 8 saat)
mekanik alasimlanmis tozlarda 6giitme siiresine bagli olarak Al’ninkristalit boyutu
degisimi Al7Si-2LaB¢(T).
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Ogtitme Siresi (saat)

Sekil 6.12:Ticari LaBe takviyesi ile harmanlanmis ve ¢esitli siirelerde(1,4 ve 8 saat)
mekanik alagimlanmis tozlarda 6giitme siiresine bagli olarak Al’nin latis
deformasyonu degisimi.

Sekil 6.11°deki Al7Si-2LaBg(T) tozunda ise yine MA siiresi arttik¢a kristalit boyutu
azalmasi1 s6z konusudur. Fakat, sadece 8 saat MA’da kristalit boyutta 4 saate kiyasla

az miktarda bir artis goriilmektedir. Sekil 6.12’de de Al7Si-2LaBg(T) tozuna ait

60



ogiitme siiresiyle latis deformasyonu degisimi gdsterilmistir. Ogiitme siiresiyle latis
dedormasyonu artig gostermistir. Fakat 8 saatlik MA ile daha diisiik bir latis

deformasyonu elde edilmistir.

6.3.2 Partikiil boyutu analizi

Partikiil boyutu Olciimlerinden 6nce Al esasli tozlarin su igerisinde askida
kalabilmesini saglamak icin zeta potansiyeli ayarlama caligmalar1 yapilmistir.
Partikiillerin minimum zeta potansiyeli degeri gosterdigi noktada partikiillerin
birbirinden uzaklastig1 distiniilerek saglikli boyut oOlciimii  gerceklestirildigi
varsayilmistir.

Sekil 6.13(a)’da gosterildigi gibi asit titrasyonu sonucunda pH distiriildiigiinde zeta
potansiyeli sifira yakalsarak partikiiller sivi ortamda topaklanma egilimi
gostermektedir. Sekil 6.13 (b)’de ise bazik yonde yapilan titrasyon sonucunda pH

degeri arttirilirken zeta potansiyeli sifirdan uzaklasmaktadir.

Her bir toz i¢in zeta potansiyeli grafikleri benzer oldugundan paylasilmamistir. Her
biri yaklasik pH=9 degerinde benzer davranis gosterdiginden partikiil boyutu

Olciimleri bu pH degeri civarinda gergeklestirilmistir.
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Sekil 6.13: Al7S1 4 saat MA’lanmis matriks tozlarinin sulu ¢ozeltilerinde a) Asidik
b) Bazik yonde titrasyonlar sonucu zeta potansiyeli degisimi.
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Sekil 6.14°de ve Cizelge 6.2°de ¢esitli siirelerde mekanik alagimlanmig A17S1 matriks

alasimi tozlara ait hacimsel partikiil boyut dagilimlar1 ve ortalama boyut degerleri

gosterilmistir.

(a)! Particle Size Distribution (b) Particle Size Distribution
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Sekil 6.14:Cesitli stirelerde mekanik alasimlanmis Al7S1 matriks alasimi tozlara ait
hacimsel partikiil boyut dagilimlar1 (a) 1 saat MA, (b) 4 saat MA, (c) 8 saat MA.

Sekil 6.14°’de de goriildiigii gibi Al7Si matriks alasiminda da artan mekanik

alasimlama siiresi ile partikiil boyutu diismektedir. 1 saat mekanik alagimlanmis

tozlarda bimodal partikiil boyutu dagilimi goriilmesine ragmen 4 ve 8 saat MA

tozlarda daha homojen boyut dagilimlar1 goriilmektedir.

Cizelge 6.2: Cesitli siirelerde mekanik alagimlanmig Al7S1 matriks alagimi tozlarin
ortalama partikiil boyutlar1.

Ortalama Partikiil Boyutu

Malzeme
(1m)
Al7S1 Harman >6
Al7S1 1saat MA 0,79
Al7S1 4saat MA 0,18
Al7S1 8saat MA 0,19
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Cizelge 6.2°deki ortalama partikiil boyutu degerleri de mekanik alasimlama siiresinin
artmastyla partikiil boyutunun kiiciildiigiinii gostermektedir.

Sekil 6.15°de ve Cizelge 6.3’de Al7Si-2LaBe(S) tozlarma ait hacimsel partikiil
boyutu dagilimlar1 ve ortalama partikiil boyutu degerleri bulunmaktadir.

Particle Size Distribution Particle Size Distribution
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Sekil 6.15:(a) 4 saat, (b) 8 saat mekanik alagimlanmis Al7S1-2LaB¢(S) tozlarna ait
hacimsel partikiil boyut dagilimlari.

4 saat MA’lanmis Sekil 6.15°deki Al7Si1-2LaBe(S) tozlar1 genis bir aralikta partikiil
boyutu dagilimi araligina sahipken, Sekil 6.15 (b)’deki 8 saat MA’lanmis Al7Si-
2LaBe(S) tozlarinda daha homojen boyut dagilimi goriilmektedir.

Cizelge 6.3: Cesitli siirelerde mekanik alasimlanmig Al7S1-2LaBg(S) tozlarin
ortalama partikiil boyutlari.

Ortalama Partikiil
Malzeme
Boyutu (um)
Al7S1—2LaB¢ (S) Harman >6
Al7S1 - 2LaBg (S) 4 saat MA 0,448
Al7S1 - 2LaBg (S) 8 saat MA 0,113

Cizelge 6.3°deki veriler sonucunda da MA’lama siiresi arttikga partikiil boyutu
diismektedir.

Cesitli siirelerde mekanik alasimlanmis Al7Si-2LaBe(T) tozlarma ait hacimsel
partikiil boyut dagilimlar1 Sekil 6.16°da, ortalama partikiil boyutlar1 Cizelge 6.4’de

bulunmaktadir,
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Sekil 6.16:(a) 4 saat, (b) 8 saat mekanik alagimlanmis Al7Si1-2LaB¢(T) tozlarma ait
hacimsel partikiil boyut dagilimlari.

Cizelge 6.4:Cesitli siirelerde mekanik alagimlanmis Al7Si-2LaB¢(T) tozlarin
ortalama partikiil boyutlar1.

Malzeme Ortalama Partikiil Boyutu (um)
Al7Si - 2LaBg (T) Harman >6
Al7S1 - 2LaBg (T) 4 saat MA 0,39
Al7S1 - 2LaBg (T) 8 saat MA 0,24

Sekil 6.16 ve Cizelge 6.4 sonuclarinda yine Al7Si - 2LaB6 (T) tozlarinda MA siiresi
artis1 partikiil boyutlarinin diismesine neden olmustur. Sentezlenen ve ticari LaBs

takviyesinin partikiil boyutu iizerine etkisinde bir iliskisi bulunamamastir.

6.3.3 Brunauer-Emmett-Teller (BET) yiizey alam analizleri

Al7S1 bilesiminde harmanlanmis ve farkli slirelerde mekanik alagimlanmis matriks
alasimlarin Brunauer-Emmett-Teller (BET) Yiizey Alan1 Analizi yontemiyle bulunan
ylizey alan1 degerleri Cizelge 6.5°de gosterilmistir.

Cizelge 6.5:Harman karisiminda ve farkl siirelerde mekanik alasimlanmis A17Si
bilesimindeki matriks alasimlari Brunauer-Emmett-Teller (BET) ylizey alani

Olgtimleri
MA siiresi 5
Kompozisyon Yiizey alam (m°/g)
(saat)

Harman 1,71

Al7Si 1 2,80

4 0,99

8 0,93

Mekanik alasimlama siiresi arttik¢a partikiil boyutu kiiclileceginden ylizey alaninda

artis goriilmelidir. Fakat 1 saat mekanik alasimlama ile partikiil boyutu kiigiiltiilerek
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yiizey alani arttirilmistir. 4 ve 8 saatte meydana gelen yiizey alani diisiligiiniin

partikiillerin topaklanmasimdan kaynaklandigi sdylenebilir.

Cizelge 6.6°de boriir takviyeli ve 4 saat siirelerde mekanik alagimlanmis Al7Si ve
tozlarin Brunauer-Emmett-Teller (BET) Ylizey Alan1 Analizi yontemiyle Olgiilen
yiizey alani degerleri gosterilmistir.

Cizelge 6.6: Al7Si matrikslerine farkl boriir takviyeleriyle 4 saat mekanik
alasimlanmis tozlarin yiizey alani 6lgtimleri.

Kompozisyon MA siiresi(saat) Yiizey alam (m’/g)

Al7Si-2LaBg(T) 4 0,80
Al7Si-2LaBg (S) 4 0,86

6.3.4 Mikroyap: analizleri

Harman karisimindaki ve ¢esitli siirelerde mekanik alasimlanmis tozlarin
mikroyapisal karakterizasyonu SEM gorintiileri yardimiyla yapilmistir. Al7Si
bilesimindeki matrikse ait harmanlanmis, 1,2,3,4,6 ve 8 saat mekanik alasimlanmis
tozlarin SEM goriintiileri Sekil 6.17°de gosterilmistir. Bu goriintiilerden mekanik
alasimlama  siireglerinin = her bir admmindaki toz morfolojisi degisimi

gortilebilmektedir.

High=vac. SEIL PC-std. SEl PC-std. 15 kV

Sekil 6.17:Al7Si bilesimindeki matrikse harmanlanmig a) 1000x b) 5000x, 1 saat
MA ¢) 1000x d) 5000x, 2 saat MAe) 1000x f) 5000x, 3 saat MA g)1000xh) 5000x, 4
saat MA1) 1000x 1) 5000x, 6 saat MA j) 1000x k) 5000x, 8 saat MA 1) 1000x m)
5000x tozlarin SEM goriintiileri.
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Sekil 6.17 (devam): Al7Si bilesimindeki matrikse harmanlanmis a) 1000x b) 5000x,
1 saat MA ¢) 1000x d) 5000x, 2 saat MAe) 1000x f) 5000%, 3 saat MA g)1000xh)
5000x, 4 saat MA1) 1000x i) 5000x, 6 saat MA j) 1000x k) 5000x, 8 saat MA 1)

1000x m) 5000x tozlarin SEM goriintiileri.
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High-vac. SEI PC-std. 15 kV,

High-vac.  SEI' pc£td)
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Sekil 6.17 (devam): Al7Si bilesimindeki matrikse harmanlanmis a) 1000x b) 5000x,
1 saat MA ¢) 1000x d) 5000x, 2 saat MAe) 1000x f) 5000%, 3 saat MA g)1000xh)
5000x, 4 saat MA1) 1000x i) 5000x, 6 saat MA j) 1000x k) 5000x, 8 saat MA 1)

1000x m) 5000x tozlarin SEM goriintiileri.

Harman karisimindaki tozlarda biiyiik partikiil boyutluolanlar Al tozlar iken 1 saatlik
on 6giitme islemi goren Si tozlar1 daha kiigiik partikiil boyutuna sahip olanlardir. Al
partikiillerinin stinek karakterinden doaly1 Si partikiilleri Al yiizeylerine fiziksel
olarak tutunmustur. Mekanik alasimlama ile birlikte 6glitme prosesi sirasinda bilya-
bilya ve bilya-kap arasinda sikisan siinek Al tozlarinin 1 saat sonundaplastik
deformasyonun etkisiyle yapraksi bir morfolojiye doniismektedirler. 2 saatte de

benzer bir morfoloji hakimdir. 3 saatlik 6glitme sonucunda yapmin hem yapraksi
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hem de birbirine soguk kaynaklanmis yapraksi partikiillerin meydana getirdigi
topaklar seklinde iki farkli morfolojiye ait tozlar barmndirdigi gorilmiistiir. Ayrica
yapida serbest Si partikiilleri gormek zorlagmustir. 4 saat MA’da SEM goriintiileri
partikiillerin tamamen yaprakst morfolojiden armmis es eksenli partikiiller
goriilmektedir. Mekanik alasimlamanimn ileri safhalarinda ise soguk kaynaklanma
mekanizmasi kirilmaya kiyasla daha baskin hale gelmis ve aglomerasyonlar meydana

gelmektedir.

Al7Si alasimma sentezlenen LaBg pekistiriciler eklenerek harman ve 1, 4, 8 saat

mekanik alagimlanmis tozlara ait SEM goriintiileri Sekil 6.18°de gosterilmistir.

& B o
Highsyaci S "SEl  PC-low

——eee o 5T

' - - 20 pm Y % v - i _
Hiohsvac. SEl__PC-ow, 15 kV.‘J LS 00 S, LR High-vac, SEIl PC-How, 15 KV £ 55000

Sekil 6.18: Sentezlenen LaBg pekistiricili A17Si Harman a) 1000x b) 5000x, 1 saat
MA c¢) 1000x d) 5000x, 4 saat MA ¢) 1000x f) S000x, 8 MA g) 1000x h) 5000x
tozlarna ait SEM goriintiileri.
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Sekil 6.18 (devam): Sentezlenen LaBg pekistiricili A17Si Harman a) 1000x b)
5000x, 1 saat MA ¢) 1000x d) 5000x, 4 saat MA ¢) 1000x f) 5000x, 8 MA g)
1000x h) 5000x tozlarina ait SEM goriintiileri.

Al7Si alagimma ticari LaBg pekistiriciler eklenerek harman ve 1, 4, 8 saat mekanik

alagimlanmuis tozlara ait SEM goriintiileri Sekil 6.19°da gosterilmistir.

e 0 |_.'|m. et

Hioh-vack,  SELEPC-ow,* 15Ky A5 1000 4. 3 igh-vac.  SEI PC-IBWE 15KV

Sekil 6.19:Ticari LaBg pekistiricili A17Si Harman a) 1000x b) 5000x, 1 saat MAc)
1000x d) 5000x, 4 saat MA e) 1000x f) S000x, 8 MA g) 1000x h) 5000x tozlarina
ait SEM gortintiileri.
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SEl PC-low 15 kV

SEIl PC-low 15 kv

SEI PC-low 15 KVES Sl X 1000 Highezvacig s SEI PC-low 15 kV il x 5000

20/m 5 pm

Sekil 6.19 (devam): Sentezlenen LaBg pekistiricili A17Si Harman a) 1000x b)
5000x, 1 saat MA ¢) 1000x d) 5000x, 4 saat MA ¢) 1000x f) 5000x, 8 MA g)
1000x h) 5000x tozlarina ait SEM goriintiileri.

LaB¢ takviyeli tozlarda partikiill morfolojileri takviyesiz tozlar ile parallelik
gostermektedir. Ogiitme siiresi arttikga partikiil morfolojileri yapraks: sekillerden es
eksenli tanelere sonra da soguk kaynaklanmis sekle dogru degisim gostermektedir.

6.3.5 Termal analizler

MA’lanmis tozlarin ergime davranisinin, 1sil islem sirasinda meydana gelebilecek

tepkimelerinin yada faz doniigiimlerinin belirlenmesi i¢in termal analizleryapilmistir.
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Sekil 6.20°de harman ile farkli stirelerde MA’lanmig Al7Si matriks alagim tozlarinin

DTA egrileri goriilmektedir.
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Sekil 6.20: (a) Harman karisgiminda Al7Si tozlar1 ile (b) 1 saat, (c)4 saat, (d) 8 saat
mekanik alasimlanmis Al7S1 matriks alasimi tozlarmimn DTA egrileri.

Al-Si ikili faz diyagraminda goriildiigii gibi Al’nin ergime sicakligi 660,68 C’dedir.
Al7S1 bilesimindeki harman karigimindaki numunelere ait DTA egrilerinde de bu
sicakliga yakin degerlerde Al'nin endotermik ergime piki goriilmektedir. MA ile
Al'nin igerisindeki Si ¢oziintirliigiiniin artmasiylaendotermik pikin bulundugu ergime
sicakligi Al-Si o6tektik ergime sicakligi olan 577°C ’ye yaklagsmaktadir. DTA
sonuclarmna gore 1 saatlik MA sonucunda bile Si sicakligin etkisiyle Al kafesinin
igerisine girerek sicakligi 660°C’den daha diisiik degerlere cekmektedir. MA siiresi
arttikca ergime sicaklig1 otektik noktaya yaklasmaktadir. Ayrica otektik alt1 A17Si
bilesimindeki MA’lanmis tozlarda ¢ift endotermler goriilmiistiir. Ilk endotermler:
aar+Si>pre-Otektik+Sivi, 630°C’ler civarinda goriilen 2. endotermler ise pre-
otektik->S1v1 tepkimelerini ifade etmektedir. ilk endoterm yapidan once &tektik

bilesimin, ikinci endoterm de kalan Al’ninergidigini gostermektedir.
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Sekil 6.21°de ticari ve sentezlenen LaBgpekistiricili 4 saat MA’lanmis tozlara ait
DTA egrilerinde de endotermler Al-Si ikili faz diyagramindaki 6tektik noktaya ait
stvi fazin olusmaya basladigi 577 °C sicakligi yOniinde oOtelenmistir. Matriks

tozlarimin termal analiz sonuglariyla benzerlik gostermektedir.
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Sekil 6.21:4 saat MA’lanmis (a) Al7S1—2LaBe (S), (b) Al7S1—2LaBg¢ (T) tozlarinin
DTA egrileri.

Sinterleme kosullar1 termal analizler sonucunda belirlenmistir. Kat1 faz sinterlenmesi
yapilabilmesi i¢in ergime gerceklesmemelidir. Endotermik pikler incelendigindekati

faz sinterlemesi yapabilmek i¢in sinterleme sicakligi 570°C olarak belirlenmistir.
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6.4Sinterlenmis Numunelerin Karakterizasyonu

6.4.1 Faz analizleri

Al7Si bilesimindeki sinterlenmis matriks numunelere ait degisen mekanik

alasimlama siirelerindeki XRD paterni Sekil6.22de gosterilmistir.

<+ Al-00-004-0787 0Si-00-027-1402
S > <& DR
8h j e A >
6h
4h - ‘_
3h
- - e BRI e D e
.=
.=
» |2h
A ® - _)IQ_A_L_A A S
lh | L A R
harman N L k 4
T T T T T T T T T T T T
20 30 40 50 60 70 80

Derece (20)

90

Sekil 6.22: Al7Si sinterlenmis matriks numunelerine ait degisen mekanik alasimlama

stirelerindeki XRD paterni.

Sekil 6.22°de goriilen sinterleme sonrasi Al7Si matriks malzemelerine ait XRD

patrninde Al ve Si disinda farkli bir faza ait piklere rastlanmamistir. MA’lanmis

tozlarin XRD pikleri ile kiyaslandiginda sinterleme sonrasinda pikler daha siddetli ve

keskin hale gelmistir. MA siiresince 6glitme ortamindaki yogun plastik deformasyon

nedeniyle tozlar biinyelerinde soguk islem enerjisi ve buna bagl olarak latis

deformasyonu depolanmislardir. Sinterlemem ile yapidaki deformasyonun biiyiik bir

kismi1 uzaklastirilmstir.
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Al7Si matriksine ag.%2 sentezlenen LaBg eklenerek  hazirlanan sinterlenmis

numunelere ait degisen mekanik alagimlama siirelerindeki XRD paterni Sekil6.23‘de

gosterilmistir.

“Al-00-004-0787  @Si-00-027-1402 +LaB6-03-065-1831

o

e ’ N
gsaat @ .l f. ® 2 lo .".‘ .:T

Siddet
e
-

1 saat & ) J e

o
Harman _JL K ix Jk P
T

L I ' I : 1 I 4 I 4
20 30 40 50 60 70 80 90
Derece (20)

Sekil 6.23:Harman karisiminda ve ¢esitli siirelerde (1, 4 ve 8 saat) mekanik
alasimlanmis Al17Si-2LaB¢(S) malzemelerin sinterleme sonrast XRD paternleri.

Al7S1 matriksine ag.%?2 ticari LaBs eklenerek hazirlanan sinterlenmis numunelere

ait degisen mekanik alasimlama siirelerindeki XRD paterni  Sekil6.24‘de

gosterilmistir.
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Sekil 6.24:Harman karisiminda ve ¢esitli stirelerde (1, 4 ve 8 saat) mekanik
alasimlanmis Al17S1-2LaB¢(T) malzemelerin sinterleme sonrast XRD paternleri.

Sekil 6.22 ve 6.23 ‘de de goriildiigii gibi yapida sadece Al, Si ve LaBg fazlarna ait
pikler goriilmektedir. Sinterleme sirasinda LaBg faz1 matriks igerisinde ayrigsmadan
karali faz olarak kalmigs ve bilesenler arasinda herhangibir tepkime

gerceklesmemistir.

6.4.2 Mikroyap1 karakterizasyonu

Metalografik olarak hazirlanan numunelerin mikroyapisal karakterizasyonlar1 Optik
Mikroskop (OM) ve Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) kullanilarak
gergeklestirilmistir. Ayrica SEM-Enerji Dagilim Spektroskopisi (EDS) cihazi
kullanilarak spektral analizler gergeklestirilmis ve OM ve SEM goriintiilerinde tespit
edilen farkli faz boélgelerinde yari-kantitatif olarak kiitlesel elementel analiz
yapilmistir. Sekil 6.25’de Harman karisiminda veya cesitli siirelerde MA’lanmis ve
sinterlenmisAl7S1 matriksine ait 20x ve 100x biiylitmedeki OM goriintiileri

bulunmaktadir.
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Sekil 6.25:Harman ve MA’lanmis ve sinterlenmis Al7Si numunelerin OM
gortintiileri harman (a) 200X, (b) 1000X, 1 saat MA (c) 200X (d) 1000X, 4 saat MA
(e) 200X (f) 1000X, 8 saat MA (g) 200X (h) 1000X.

OM goriintiilerine bakildiginda harmanlanmis ve sinterlenmis Al7Si matriks
kompozitlerinde koyu faz tane sinirlarinda bulunmaktadir, acik renkli fazin ana
matriks olan Al oldugu diistiniilmektedir (Sekil 6.24(a) ve (b)), MA siiresinin
artmasiyla birlikte sinterlenen Al7Si alasimlarinda koyu faz mikroyapinin igerisinde

homojen olarak dagilmistir (Sekil 6.24(c),(d),(e),(f),(g) ve (h)).

Sekil 6.26 ve Sekil 6.27°de sirasiyla harman karisiminda veya cesitli siirelerde
MA’lanmis ve sinterlenmis Al7Si-2LaBg(S) ve Al7Si-2LaBg(T) numunelerine ait

OM goriintiileri goriilmektedir.

76



Sekil 6.26:Harman karisiminda veya cesitli siirelerde MA’lanmis ve sinterlenmis
Al7Si-2LaBg(S) numunelerin OM goriintiileri Harman (a) 200X, (b) 1000X, 1 saat
MA (c) 200X (d) 1000X, 4 saat MA (e) 200X (f) 1000X.

Sekil 6.27:Harman karisiminda veya ¢esitli siirelerde MA’lanmis ve sinterlenmis
Al7Si-2LaBg(T) numunelerin OM goriintiileri Harman (a) 200X,(b) 1000X, 1 saat
MA (c) 200X (d) 1000X, 4 saat MA (e) 200X (f) 1000X.

Sekil 6.27(a)’da mekanik alagimlanmamis ve sinterlenmis Al7Si matriks malzemenin
SEM goriintiisiine  bakildiginda malzeme biinyesinde gozeneklikler goze

carpmaktadir. Ayrica, agik renkte goriilen silisyum faz bdlgelerinin yapida homojen
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bir dagilim gostermeyip tane sinirlarinda birikmis oldugu goriilmektedir. Sekil 6.28
(b) ve (c¢)’de artan mekanik alasimlama siiresi ile birlikte silisyumunun, mikroyapinin

icerisinde daha homojen dagilim gdsterdigi goriilmektedir.

Sekil 6.28:Harman karisiminda veya ¢esitli siirelerde MA’lanmig ve
sinterlenmisAl7S1 matriks malzemenin SEM goriintiileri (a) A17Si Harman(1000X),
(b) Al7Si 4 saat MA(1000X), (c) Al7Si 8 saat MA(2400X).

Sekil 6.28’deki SEM goriintiileri lizerindeki A, B ve C noktalar1 tizerinden yapilan
EDS analizi sonuglar1 Cizelge 6.7°dedir. Harman karisimindaki numunelerde OM ve
SEM goriintiilerindeki ana fazin Al oldugu, tane smirlarinda ise Si agirlikli faz
oldugu gosterilmistir. 4 saat MA’lanmis numunede C noktasindan yapilan EDS

analizinde ise Al ve Si’un homojen dagildigi bolge belirtilmistir.

Cizelge 6.7: EDS analizi sonuglari.

Nokta Al (ag.%) Si (ag.%)
A 100 ;
B 5,12 94,88
C 45,6 54,84

78



Sekil 6.29(a) ve (b)’de 4 saat mekanik alasimlanmis ve sinterlenmigsAl7Si-2LaBg(S)
ve Al7Si-7LaB¢(T) numunelerine ait SEM goriintiileri bulunamktadir.

BCH & Roiari:

Sekil 6.29:Harman karisiminda veya 4 saat MA’lanmis ve sinterlenmis kompozit
malzemelerin SEM goriintiisii (a) Al7Si-2LaB¢(S) 4 saat MA(2400X),(b) Al7Si-
2LaBg(T) 4 saat MA(2400X).

4 saat MA’lanmig takviyeli kompozitlerde de fazlarin homojen dagilimi

goriilmektedir.

6.4.3 Yogunluk olciimleri

Harman karisimimda veya MA’lanmis ve sinterlenmis Al7Si numunelerinin boyutsal

ve Arsimet yogunluk degerleri Cizelge 6.8’de goriilmektedir.

Cizelge6.8:Harman karisiminda veya ¢esitli siirelerde MA’lanmig ve sinterlenmis
Al7Si numunelerinin boyutsal ve Arsimet yogunluk degerleri.

MA Boyutsal Goreceli Arsimet Goreceli

Teorik
siiresi Yogunluk Boyutsal Yogunluk Arsimet
Yogunluk 5 5
(saat) (g/cm’) Yogunluk (g/cm’) Yogunlugu
0 2,517 94,20 2,560 95,88
1 2,671 99,98 2,666 99,84
2,670 2 2,587 96,84 2,594 97,15
3 2,564 95,99 2,614 97,89
4 2,559 95,79 2,543 95,23
6 2,617 97,95 2,618 98,04
8 2,285 85,53 2,393 89,62
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Mekanik alasimlanmis kompozit malzemeler harmanlanmis malzemelere gore daha
yiiksek yogunluk degerlerine sahiptirler. Artan 6gilitme siiresiyle sinter malzemelerin
yogunluklarmin azaldigi goriilmektedir. 8 saat MA’lanmis ve sinterlenmis Al7Si
matriks alasiminda en diisilk boyutsal ve Arsimet goreceli yogunluk degerleri elde
edilmistir. Al7Si ana matriks numunelerinde de boyutsal ve Arsimet degerleri
arasinda belirgin farklar goriilmemektedir.

Hem boyutsal hem de Arsimet yogunluk degerlerine gére Al7Si ana matriks sinter
numunlerinin yogunluk degerlerinin %99’ a kadar arttig1 goriilmiistiir. MA’lanmis ve
sinterlenmis numunlerde ortalama yogunluk degerlerinin ise genellikle % 95

civarinda yiiksek degerlere sahip oldugu goriilmektedir.

Cizelge 6.9°da harman karisiminda veya ¢esitli stirelerde (1,4,8 saat) MA’lanmis ve
sinterlenmis sentezlenen ve ticari LaBg pekistirici takviyeli Al7Si numunelerinin
boyutsal ve Arsimet yogunluk degerleri goriilmektedir. Teorik yogunluk 2,694

g/cm’oldupgundan goreceli yogunluk degerleri de gosterilmistir.

Cizelge 6.9:Harman karisiminda veya ¢esitli siirelerde (1,4,8 saat) MA’lanmis ve
sinterlenmis sentezlenen ve ticari LaBg pekistirici takviyeli Al7S1 numunelerinin
boyutsal ve Arsimet yogunluk degerleri.

MA Boyutsal Goreceli Arsimet Goreceli
Malzeme siiresi  Yogunluk  Boyutsal Yogunlugu Arsimet

(saat) (g/em’) Yogunluk (g/cm’) Yogunlugu

0 2,477 91,983 2,534 94,08
Al7Si- 1 2,518 93,480 2,575 95,60
2LaBg(S) 4 2,605 96,719 2,586 96,01

8 2,552 94,763 2,564 95,19

0 2,029 75,344 2,330 86,50
Al7Si- 1 2,603 96,627 2,625 97,45
2LaB(T) 4 2,594 96,294 2,592 96,22

8 2,568 95,344 2,607 96,78

LaBg pekistirici takviyeli Al7Si numunelerinde de yine MA siiresinin artmasiyla
yogunluk degerlerinin arttig1 goriilmektedir (1saat—=>4 saat). En yiiksek %96 goreceli
yogunluk degerlerine 4 saat MA’lanmis numunelerde ulasilmistir. 8 saat MA’lanmis

ve sinterlenmis kompozit malzemelerin goreceli yogunluk degerleri, 4 saat
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MA’lanmis malzemelere gore daha diisiiktiir. LaBe pekistirici takviyeli Al7Si
numunelerine ait yogunluk degerleriyle matriks numunelerine kiyasla benzerdir.
Ayrica yine boyutsal ve Arsimet yogunluk degerleri arasinda belirgin farklar

bulunmamaktadir.

6.4.4 Sertlik ol¢iimleri

Cizelge 6.10ve Sekil 6.30’da Al7S1 matriks alagimi i¢in artan MA siiresinin sertlige
etkisi gosterilmistir. Harmanlanmigs ve ardindan sinterlenmis Al7Si1 matriks
alasiminin ortalama sertlik degeri 0,439 GPa iken, 6 saat MA’lanmis Al7S1 matriks
alasiminda bu deger 1,001 GPa’a kadar yiikselmistir.

Cizelge 6.10: Harman karisiminda veya cesitli siirelerde MA’lanmis ve sinterlenmis
Al7S1 matriks alagimlarmin sertlik degerleri.

Sertlik Degeri Standart
Bilesim MA siiresi

(GPa) Sapma

Harman 0,439 +0,042

1saat 0,637 +0,126

2 saat 0,863 +0,257

Al7S1 3 saat 0,952 +0,132
4 saat 0,933 +0,079

6 saat 1,001 +0,156

8 saat 0,880 +0,095
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Sekil 6.30:Harman karisiminda veya ¢esitli siirelerde MA’lanmis ve sinterlenmis
Al7S1 matriks malzemenin sertlik degisimi.

Artan mekanik alagimlama siiresiyle sertlik degerlerinin yiikseldigi goriilmiistiir. 3
MA’lamadan sonra sertlik degerleri sabit bir deger etrafinda seyretmektedir.

Cizelge 6.11, Sekil 6.31ve Cizelge 6.12 ile Sekil 6.32°de ¢esitli siirelerde mekanik
alasimlanmis ve sinterlenmis sirastyla Al7Si-2LaBg (S) ve Al7Si-2LaBe(T) kompozit

malzemeleri i¢in sertlik degerleri gosterilmistir.

Cizelge 6.11: Harman karisiminda veya c¢esitli siirelerde MA’lanmis ve sinterlenmis
Al7Si- 2LaB¢(S) kompozit malzemenin sertlik degerleri.

Sertlik Degeri Standart

Bilesim MA siiresi
(GPa) Sapma
Harman 0,533 +0,168
1saat 0,661 +0,102
Al7Si-2LaB¢ (S)
4 saat 0,969 +0,111
8 saat 0,973 +0,092
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Sekil 6.31:Harman karisiminda veya ¢esitli siirelerde MA’lanmis ve sinterlenmis

Al7Si- 2LaBe(S) kompozit malzemenin sertlik degisimi.

Cizelge 6.12: Harman karisiminda veya cesitli siirelerde MA’lanmis ve sinterlenmis

Al7Si1- 2LaB¢(T) kompozit malzemenin sertlik degerleri.

MA  Sertlik Degeri Standart
Bilesim
siiresi (GPa) Sapma
Harman 0,422 +0,067
1saat 0,686 +0,162
Al7Si-2LaB¢ (T)
4 saat 1,012 +0,121
8 saat 1,063 +0,084
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Sekil 6.32:Harman karisiminda veya cesitli siirelerde MA’lanmis ve sinterlenmis
Al7Si- 2LaBe(T) kompozit malzemenin sertlik degisimi.

Sekil 6.31 ve 6.32 ve Cizelge 6.12 ve 6.13 verileri dogrultusunda; 4 saat mekanik
alasimlanmis Al7Si1 matriks numunesi ele alindi§inda ortalama sertlik degeri 0,933
GPa iken Al7Si matrikse kiitlece %2 sentezlenen LaBg ilave edildiginde 0,969 GPa,
ticari LaBg ilave edildiginde ise 1,02 GPa degerleri Olgiilmistiir. Ticari ve
sentezlenen LaBg pekistiricili kompozit malzemelerin sertlik degerlerinin arttig1
goriilmiistiir. En yiiksek sertlik degerine Al7Si-2LaBg (T) bilesimndeki 8 saat
MA’lanmis kompozitte uvalsilmistir. Artan mekanik alagimlama siiresiyle sertlik

degerlerinin arttig1 da goriilmiistiir.

6.4.5Asinma analizi

Baslangic ve farkli siirelerde mekanik alagimlanmis ve sinterlenmis matriks
alasimlarina 3N yiik altinda yapilan asinma testi sonuglarini degerlendirmek i¢in
asinma izlerinin Stereo Mikroskop ve SEM goriintiileri alinmistir. Ayrica optik
profilometre yardimiyla asinma srrasinda kaybolan hacim hesaplanmis ve sonuglar

Cizelge 6.13°de gosterilmistir.
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Cizelge 6.13: Harman karisiminda ve farkli stirelerde mekanik alagimlanmis ve
sinterlenmis matriks alagimlarinin aginma degerleri.

Numune Asinma Hizi (mm’/mm)
Al7S1-Harman 1,37X10'5

Al7Si-4h 1,98x107

Al7Si-8h 1,51x107

Sekil 6.33’de Al7Si matriks alagimlarinin asinma yiizeylerine ait stereo mikroskop

goriintiileri goriilmektedir.

Sekil 6.33: Sinterlenmis Al7S1 matriks malzemelerinin asinma yiizeylerine ait stereo
mikroskop goriintiileri a) Harman b) 4 saat MA c) 8 saat MA

Sekil 6.34 de Al7Si matriks alagimlarinin agmma yiizeylerine ait SEM goriintiileri
bulunmaktadir.

Sekil 6.33 ve 6.34°de goriildiigii gibi 6zellikle harman numunesinin yiizeyine ait
asmma izi genisliginin yer yer farklilik géstermesinin nedeni numunenin homojen
yapida olmamasidir. 4 ve 8 saat MA’lanmis numunelerde homojen iz genisligi

gortildiigiinden artan MA stiresi ile homojen bir yap1 elde edilmistir.
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Sekil 6.34: Harman karisiminda ve farkli siirelerde mekanik alasimlanmis ve
sinterlenmis Al7Si matriks malzemenin aginma yiizeylerine ait SEM goriintiileri (a)
Harman (30X), (b) Harman (200X), (c) 4 saat MA (50X), (d) 4 saat MA (200X), (e)

8 saat MA (50X), (f) 8 saat MA (200X).

Cizelge 6.14’de farkli boriir pekistirici takviyeler iceren Al7Si kompozit

malzemelerine ait aginma testi sonucunda kaybolan hacim miktarlar1 verilmistir.

86



Cizelge 6.14: 4 saat mekanik alagimlanmis ve sinterlenmis Al7Si-2LaBg (T), LaBg
(S) , hibrit kompozit malzemelerin asinma degerleri.

MA siiresi Asmmma Hizi
Malzeme

(saat) (mm’/mm)
Al7Si-LaBy(T) 4 0,98x107
Al7Si-LaBy(S) 4 1,20x107

4 saat mekanik alagimlanmis matriks numunesi ile kiyaslandiginda her bir takviye
asinma miktarin azaltarak asinma direncini arttirmistir. En yiiksek deger ticari LaBg
ilavesiyle elde edilmistir.

Sekil 6.35’de 4 saat MA’lanmis ve sinterlenmis LaBg(T), LaBe(S)pekistiricili A17Si
bilesimindeki kompozit malzemelerin asinma yiizeylerine ait SEM goriintiileri

gosterilmistir.

—1mm
High-vac. SEI PC-std. 15 kV x 30

100 pm

High-vac, SElI PC-std. 15 kV 3 High-vac.. - SEl . PC-sid. 15 kV. 5 x 200

Sekil 6.35:4 saat mekanik alagimlanmis ve sinterlenmis kompozit malzemelerin
asmma yiizeylerine ait SEM gortintiileri (a) Al7Si-2LaBg(T) (30X),(b) Al7Si-
2LaBg(T) (200X) (c) Al7Si-2LaB¢(S) (30X) (d) Al7Si-2LaB¢(S) (200X).

Sekil 6.35° gore yiiksek asinma direnci degerine sahip numunelerin aginma izlerinin
boyutlarinin homojen ve aginma izi genisliklerinin 4 saat MA’lanmis ve sinterlenmis

Al7Si matriks alagimimin aginma iz genisligine gore daha dar oldugu goriilmektedir.
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6.6 Optimize Edilmis Kosullarda Ticari NbB,, VB ve Sentezlenen Nb,B,, V,B,
Pekistiricili A17Si Bilesimindeki Hibrit Kompozitlerin Gelistirilmesi

Yukaridaki ¢aligma sonucunda Al7Si matriksi i¢in 4 saat MA siiresi optimum siire
olarak se¢ilebilmektedir. Ciinkii MA stieregleri incelendiginde 4 saat MA ile yapraksi
morfolojiden uzak homojen yapida soguk kaynaklanmis  partikiiller
eldeedilebilmistir. Ayrica 4 saat civarindaki MA siirelerinde sertlik degerleri sabit bir
deger etrafinda Slgiilmektedir. Ozellikle LaBg pekistiricili numunlerde goriildiigii
gibi en yiiksek yogunluk degerleri de 4 saat MA ile elde edilmistir. Al7Si matriks
alasimma NbB; (T), NbB-NbB,-Nb3;B4 (S), VB(T), VB-VB-V;3B, (S) pekistiriciler
eklenerekAl7Si-2NbB,(S), Al7Si-2 NbBy(T), Al7Si-2V,By(S), Al7Si-2VB(T)
bilesimindeki hibrit kompozitleri yukaridaki deneysel calismalarda belirtilen
kosullarda MA ve sinterleme siireclerini takip ederek iretilmistir. Toz ve
sinterlenmis numune karakterizasyonlar1 yine yukarida belirlenen sartlarda sirasiyla

gerceklestirilmis ve sonuglar paylasiimistir.

4 saat MA’lanmis Al7Si-2Nb,By (S), Al7Si-2 NbB»(T), Al7Si-2V,By (S), Al7Si-2VB
(T) hibrit kompozitlerinin XRD paternleri Sekil 6.36’da gosterilmistir.
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Sekil 6.36: 4 saat mekanik alagimlanmis Nb,By (S), NbB»(T), ViBy (S), VB (T)
pekistiricili Al7S1i kompozit tozlarinin XRD paternleri.
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4 saat MA’lanmisfarkli boriir takviyeli tozlarin Olgiilen kristalit boyutu ve latis

deformasyonu degerleri asagidaki Cizelge 6.15 iizerinde gdsterilmistir.

Cizelge 6.15: 4 saat mekanik alasimlanmis Al7Si1-2NbxBy (S), Al7Si-2 NbB2(T),
Al7S1-2VxBy (S), Al7Si-2VB (T) sistemlerinde 6gilitme siiresine gore Al’nin
kristalit boyutunun ve latis deformasyonu degerinin degisimi.

Kristalit Latis
MA siiresi
Bilesim Boyutu Deformasyonu
(saat)
(nm) (%)

Al7S1- 2Nb,By (S) 4 47,56 0,454
Al7S1 - 2NbB, (T) 4 126,66 0,180
Al7S1-2VBy (S) 4 81,56 0,265
Al7S1-2VB (T) 4 67,93 0,326

4 saat mekanik alasimlanmis Nb,By (S), NbBy(T), V. By (S), VB (T)takviyeli Al7S1
sistemlerinde Ogiitme siiresine gére Al’nin kristalit boyutu ve latis deformasyonlar1

arasinda ters bir korelasyon bulundugu goriilmektedir.

Cesitli siirelerde mekanik alagimlanmis Al7Si-2NbB, (T), Al7Si-2(NbB-NbB,-
NbsB4) (S), Al7S1-2VB(T), Al7Si-2(VB-VB-V3B4) (S) tozlarina ait hacimsel
partikiil boyut dagilimlar1 Sekil 6.37°de, ortalama partikiil boyutlar1 Cizelge 6.16’da
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Sekil 6.37:4 saat MA’lanmis a) Al7S1-2NbBy (S), b) Al7Si1-2 NbB, (T), c) Al7Si-
2V,By) (S), d) Al7S1-2VB(T) tozlarmna ait partikiil boyut dagilimlari.
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Cizelge 6.16: 4 saat MA’lanmis a) Al7Si-2V, By (S), b) Al7S1-2 NbB, (T), ¢) Al7Si-
2V,By) (S), d) Al7S1-2VB(T) tozlarmna ait ortalama partikiil boyutlari.

MA siiresi Ortalama Partikiil
Malzeme
(saat) Boyutu (um)
Al7S1 - 2NbBy (S) 4 0,413
Al7S1-2 NbB, (T) 4 0,237
Al7S1-2V, By (S) 4 0,899
Al7Si1-2 VB (T) 4 0,376

Partikiil boyutu degerleri ile takviye malzemeler arasinda herhangi bir korelasyon
tespit edilememistir. Partikiil boyutu degisimi iizerinde Ogiitme siiresi etkili bir
parametredir.

Cizelge 6.17°da boriir takviyeli ve 4 saat siirelerde mekanik alasimlanmis Al7Si ve

tozlarin Brunauer-Emmett-Teller (BET) Yiizey Alan1 Analizi yontemiyle Olciilen

ylizey alan1 degerleri gosterilmistir.

Cizelge 6.17: Al7S1 matrikslerine farkli bortir takviyeleriyle 4 saat mekanik
alasimlanmis tozlarin yiizey alani 6lgtimleri.

MA siiresi

Kompozisyon Yiizey alam (m’/g)
(saat)
Al7Si- 2Nb,B, (S) 4 0,72
Al7Si-2NbB; (T) 4 6,52
Al7Si- 2V,B, (S) 4 5,63
Al7Si-2VB (T) 4 6,58

Boriir pekistiricili matriks tozlar1 arasinda degerlendirme yapilacak olursa, 6zellikle
NbB, (T) takviyeli Al7Si tozlar1 igin 6,52 m*/g ve VB(T) takviyeli Al7Si tozlar1 i¢in
6,58 m’/g ile en yiksek yiizey alami degerleri elde edilmistir. Kompozisyona ve
takviye cinsine bagl olarak yiizey alani degerleri i¢in herhangi bir egilim ya da

korelasyon yapmak miimkiin degildir.

Al7Si alasimma NbB2 (T), NbB-NbB,-NbsBs (S), VB(T), VB-VB-V3B4s (S)
pekistiriciler eklenerek harman ve 1, 4, 8 saat mekanik alagimlanmis tozlara ait SEM

goriintiileri Sekil 6.38de gosterilmistir.
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Sekil 6.38:4 saat MA’lanmig a) Al7Si-2NbxBy (1000x) b) Al7Si-2NbxBy (5000x)
¢) Al7Si-2NbB, (1000x) d) Al7Si-2NbB; (5000x) e) Al7Si-2VxBy (1000x)f) Al7Si-
2VxBy (5000x)g) Al7Si-2VB (1000x) h) Al17Si-2VB (1000x)tozlarmna ait SEM
gortintiileri.
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4 saat MA’lanmis NbB, (T), NbB-NbB,-NbsB, (S), VB(T), VB-VB-V;B, (S)

pekistiricili Al7Si bilesimindeki tozlarin termal analiz sonuclar1 Sekil 6.39°da

gosterilmistir.
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Sekil 6.39: (a) Al7S1— 2Nb,By (S), (b) Al7S1—2NbB; (T), (¢) Al7Si—2V,By (S),
(d) Al7S1- 2VB(T) tozlarmin DTA egrileri.

4 saat MA ile endotermik pikin 578°C’lere kaydig1 gorilmiistiir. Takviye tiirii ile

endotermik pik sicaklig1 arasinda iliski kurulmamastir.

Al-ag.%7S1 matriksine ag.%?2 sentezlenen NbB-NbB,-Nb3;B,4, ticari NbB,,
sentezlenen VB-VB,-V3By, ticari VB eklenerek 4 saat MA’lanan ve sinterlenen
numunelere ait degisen mekanik alasgimlama siirelerindeki XRD paterni Sekil

6.40‘dagosterilmistir.
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Sekil 6.40:4 saat mekanik alagimlanmis sentezlenen Nb,By, ticari NbB,, sentezlenen
V.By, ticari VB pekistirici takviyeli A17S1 malzemelerin sinterleme sonras1t XRD
paternleri.

4 saat MA’lanmis ve sinterlenmis NbB, (T), NbB-NbB,-NbsB4 (S), VB(T), VB-VB-
ViB4 (S) pekistiricili Al7S1 bilesimindeki kompozit malzemelere ait boyutsal ve
Arsimet yogunluk degerleri Cizelge 6.18’de verilmistir.

Cizelge 6.18:4 saat MA’lanmis ve sinterlenmis NbB; (T), NbiBy (S), VB(T), VB-
VB-V3Bs (S) pekistiricili Al7S1 bilesimindeki kompozit malzemelere ait boyutsal ve
Arsimet yogunluk degerleri.

MA  Boyutsal Goreceli Arsimet Goreceli
Bilesim siiresi  Yogunluk Boyutsal Yogunlugu Arsimet
(saat) (g/cm’)  Yogunluk (g/cm’) Yogunlugu
Al7Si-2NbyBy (S) 4 2,57 95,20 2,57 95,23
Al7Si-2NbB, (T) 4 2,67 98,67 2,64 97,50
Al7Si-2V,By (S) 4 2,66 98,48 2,55 94,53
Al7Si-2VB (T) 4 2,56 94,80 2,58 95,55
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4 saat MA’lanmis ve sinterlenmis farkli boriir takviyeli kompozit malzelerin Arsimet
ve boyutsal yogunluk degerleri ortalama %95 goreceli yogunluk degerine sahiptirler.

En yiiksek yogunluk degerine Ticari NbB, takviyesiyle ulasilmistir.

Cizelge 6.19°da optimize edilmis siirede (4 saat) mekanik alasimlanmis ve
sinterlenmis swrasiyla Al7Si-2NbBy (S), Al7Si-2NbB, (T), Al7Si-2V, By (S) ve
Al7S1-2VB(T) kompozit malzemeleri i¢in sertlik degerleri gosterilmistir.

Cizelge 6.19: 4 saat MA’lanmis ve sinterlenmis Al7S1-2NbyBy (S), Al7Si-2NbB, (T),
Al7Si-2V, By (S) ve Al7S1-2VB(T) kompozit malzemenin sertlik degerleri.

MA siiresi  Sertlik Degeri Standart

Bilesim
(saat) (GPa) Sapma
Al7Si-2NbyBy (S) 4 0,878 +0,083
Al7Si-2NbB; (T) 4 1,140 +0,155
Al7S1-2V,By (S) 4 1.040 +0,117
Al7Si-2VB (T) 4 0,865 +0,247

Sentezlenen takviyeleriyle sentezlenen kompozitlerde matriks alasimina kiyasla
yiiksek sertlik degerleri elde edilememistir.
Cizelge 6.20°de farkli boriir pekistirici takviyeler igeren Al7Si kompozit

malzemelerine ait asinma testi sonucunda aginma hizi degerleri verilmistir.

Cizelge 6.20: 4 saat mekanik alasimlanmis ve sinterlenmis Al7Si-2 NbB, (T),
NbyBy (S), VB (T), V\By (S)) kompozit malzemelerin asinma degerleri.

MA siiresi Asinma Hizi

Malzeme
(saat) (mm’/mm)
Al7SI-NDB-NbB,-Nb;B4(S) 4 1.156x10°
AI7Si-NbBy(T) 4 1,932x10°
Al7Si-VB-VB;-V;3B4(S) 4 1,092x1 0
Al7Si-VB(T) 4 1,424x10

4 saat mekanik alagimlanmis matriks numunesi ile kiyaslandiginda her bir takviye
asinma miktarim1 azaltarak asmma direncini arttrmistir. En  yliksek deger

sentezlenenV By ilavesiyle elde edilmistir.
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Sekil 6.41°de 4 saat MA’lanmis ve sinterlenmis NbB, (T), NbB-NbB,-NbsB4 (S),
VB(T), VB-VB-V;By4 (S) pekistiricili Al7Si bilesimindeki kompozit malzemelerin

asmnma yiizeylerine ait SEM gortintiileri gosterilmistir.

[ ——
High-vac. SElI PC-std. x 30

High-vac. SEI PC-std. 15 kV

15 kV

High-vac. SEl PC-std. 15 kV High-vac. SEl PC-std.

Sekil 6.41:4 saat mekanik alagimlanmis ve sinterlenmis kompozit malzemelerin
asinma yiizeylerine ait SEM (a) Al7Si-2NbB; (T) (30X), (b) Al7Si-2NbB(S) (30X),
(c) Al7Si-2VB (T) (30X), (d) Al7Si-2VBy(S) (30X).

Sekil 41°e gore yiiksek asinma direnci degerine sahip numunelerin aginma izlerinin

boyutlarinin homojen ve aginma izi genisliklerinin 4 saat MA’lanmis ve sinterlenmis

Al7Si matriks alasimimin aginma iz genisligine gore daha dar oldugu goriilmektedir.
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7 SONUCLAR VE DEGERLENDIRME

1. LaBe pekistirici tozlar1 laboratuvar sartlarinda mekanokimyasal sentez ve
devamindaki li¢ prosesleri ile sentezlenmistir. Sentezlenen LaBg tozlarinin X-1ginlar1
difraksiyon paternleri incelendigindeLaBg fazinin varligmin tespit edilmesi sentezin
gergeklestiginin gostergesidir.

2. Al-ag.%7S1 matriks alasimi harman karisiminda ve farkl siirelerde (1,2,3,4,6 ve 8
saat); sentezlenen ve ticari LaBg pekistiricili AI7S1 metal matriks kompozitleri de
harman karisiminda ve farkhi siirelerde (1,4 ve 8saat) mekanik alagimlanmustir.
Ayrica optimize edilen 4 saaat mekanik alasimlama siiresinde NbB; (T), NbB-NbB,-
NbsB4 (S), VB(T), VB-VB-V;3By4 (S) pekistiricili Al7S1 bilesimindeki metal matriks
kompozitler sentezlenmistir.

3. Mekanik alagimlanmis kompozit tozlarin X-isinlar1 difraksiyon paternleri
incelendiginde artan mekanik alagimlama siiresi ile numunelerin kristalit boyutlar1
azalmig ve plastik deformasyondan dolay: artan kafes gerilmelriyle difraksiyon
paternlerindeki pikler genislemis ve pik yiikseklikleri azalmistir. MA islemleri
sonucunda yapida herhangi bir reaksiyon meydana gelmedigi ve yeni faz olusmadigi
da XRD analizleri ile belirlenmistir.

4. Partikiil boyut Olglimleri MA siire arttikca partikiil boyutunun diistiigiiniin
gostermektedir. Farkli pekistirici takviyelerin partiikiil boyutu iizerine etkisinde bir
iliski bulunmamaktadir. BET yiizey alan1 6l¢iimlerine ise mekanik alagimlanmis
tozlar (1 saat) yliksek ylizey alanina sahiptirler. 4 ve 8 saat MA’da yiizey alaninin
diismesinin nedeni partikiillerin aglomerasynundan kaynaklanmaktadir. Son olarak
SEM goriintiileriyle MA  siiregleri boyunca partikiillerin morfolojik degisimi
gozlemlenmistir. Farkli siirelerde mekanik alasimlanmis takviyeli ve takviyesiz
tozlarda Ogilitme siiresi arttikga partikiil morfolojileri yapraks: sekillerden soguk
kaynaklanmis sekle dogru degisim gostermektedir.

5. Termal analizlere gore, artan mekanik alasimlama siiresiyle DTA egrilerinde

goriilen endotermik pikin bulundugu sicaklik diismektedir. Belirgin endotermik pikin
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sola kaymasmin nedeni Al'nin igerisindeki Si ¢Ozlniirliigliniin artmasidir. 1MA
siiresi arttikga Al kafesi icerisindeki Si miktar1 da artmaktadir yani mekanik
alagimlama siiresi arttik¢a ergime sicakligi Al-Si otektik ergime sicakligi olan 577°C
’ye daha da yaklagmaktadir. Al7Si bilesimindeki MA’lanmis tozlarm DTA
egrilerinde ¢ift endoterm goriilmiistiir. Al7S1 6tektik alti1 bilesimde olduklarindan
dolay1; 630°C’ler civarinda goriilen 2. endotermler: pre-6tektik—=>Sivi tepkimeleridir.
Yani yapidan Once otektik bilesim daha sonra kalan Al ergidiginden dolayr iki
endotermik pik bulunmaktadir.

6. Sinterleme sonrasinda XRD ile yapilan faz analizleri sonucundasinterlenmis
harman karisimindaki ve mekanik alasimlanmis numunelerde de takviyeler ile
matriks fazlar1 arasinda herhangi bir bilesik olugsmadigi goriilmektedir.

7. Optik mikroskop goriintiilerinde ise mekanik alasimlama siiresinin artmasi ile
birlikte yapidaki ikincil fazlarin, matriks icerisinde dagilimmin daha homojen hale
geldigi goriilmektedir.Ayrica mekanik alasimlama siiregleri optik mikroskop
goriintiilerinden de tespit edilebilmektedir.

8. Al7S1 ana matriks sinter blinyelerinin yogunluk degerlerinin %99’ a kadar arttig1,
ortalama yogunluk degerlerinin ise genellikle yiiksek kabul eedilebilecek% 95
degerlerinde oldugu goriilmektedir. Al7Si esasli kompozit malzemelerde Olciilmiis
boyutsal ve Arsimet goreceli yogunluk degerleri takviyesiz matriks alagimlarina
yakin goreceli yogunluk degerleri gostermistir.

9. Harman karigimindaki sinterlenmis numunlerin sertlikleri diisilk iken MA ile
kompozit malzemelerin sertlik degerleri arttirilmistir. Artan MA siiresi ile sertlik
degerleri artis gosterirken 4 saat MA sonunda plato degerine ulagmustir. Pekistirici
takviyelerin etkisini incelemek i¢in 4 saat mekanik alagimlanmis Al7Si matriks
numunesi ele alindiginda ortalama sertlik degeri 95,12HViken Al7Simatrikse kiitlece
%2 sentezlenen LaBg ilave edildiginde 98,83HV, ticari LaBg ilave edildiginde ise
103,25 HV degerleri 6l¢iilmiistiir.

10. 4 saat mekanik alasimlanmis matriks numunesi ile kiyaslandiginda her bir
takviye asmma miktarin1 azaltarak asmma direncini arttirmistir. En yliksek deger

ticari LaBg ilavesiyle elde edilmistir.
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