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eksiksiz atif yapildigini, bilimsel etige uygun olarak kaynak gosterildigini bildirir ve

taahhiit ederim.
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YUKSEK LiSANS TEZi

NI KAPLI GRAFEN NANOPLAKALAR ILE TAKVIYELENDIRILMIS AL
KOMPOZITLERIN URETIiMI VE KARAKTERIZASYONU

IREM KOCASULEYMAN

KASTAMONU UNIVERSITESI FEN BiLIMLERI ENSTITUSU

MAKINE MUHENDISLiGi ANA BiLiM DALI
DANISMAN:DOC.DR. ARIF UZUN

Bu ¢alismada, nikel kapli grafen ilavesinin aliminyum kompozitlerin fiziksel ve mekaniksel
ozellikleri iizerindeki etkileri incelenmistir. Calisma oncelikli olarak grafen nano plakalarin
(GNP) nikel ile kaplanmasi ile baslamistir. Bu islem ic¢in bes farkli kimyasal siire¢ takip
edilmistir. Bunlar GNP pargaciklarinin temizlenmesi, yiizey piiriizliliigliniin artirilmast,
ylizeylerin aktif hale getirilmesi ve kaplama ¢ozeltisinin uygulanmasi seklindedir. Kimyasal
kaplama siiregleri tamamlandiktan sonra Al ve Ni-GNP (agirlik¢a %0; 0,8; 1,2 ve 2) tozlar
geleneksel toz metalurjisi prosediirleri uygulanarak bulk numune haline getirilmistir.
Oncesinde baslangi¢ tozlar1 bilyal karistiricida 300 rppm donme hizinda dort saat boyunca
karigtirllmigtir. Karigim siiresince islem kontrol ajani olarak agirlikga%0,3 oraninda stearik
asit kullanilmistir. Soguk kaynak yapilmasini dnlemek ve grafenin yapisinin bozulmasini
onlemek igin bilyali 6giitme her dongiide 10 dakika dinlenerek 20 dakika boyunca
calistirtlmistir. Karigim sonrasinda toz numuneler 600 MPa basing altinda soguk olarak
preslenmistir. Ham dayanima sahip bulk numuneler devaminda 630°C sicaklikta argon
atmosferi altinda sinterleme islemine tabii tutulmustur. Akabinde iretilen kompozit
malzemelerin mekanik 6zelliklerini belirlemek i¢in Vickers mikrosertlik testi ve basma testi
uygulanmigtir. Deneysel mikrosertlik sonuglari, Meyer yasasi, orantili numune direnci modeli,
elastik-plastik deformasyon modeli ve Hays Kendall (HK) yaklasimi kullanilarak analiz
edilmigtir. Boylece en uygun yaklasim modeli olarak Hays—Kendall yaklagimi
belirlenmistir. Artan Ni-GNP orani ile birlikte basma dayaniminda %7 artis saglanmistir.

ANAHTAR KELIMELER:Grafen: Toz Metalurjisi; Vickers Sertlik
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ABSTRACT

MSC THESIS

PRODUCTION AND CHARACTERIZATION OF AL COMPQOSITES
REINFORCED WITH NI COATED GRAPHEN NANOPLATES

IREM KOCASULEYMAN

KASTAMONU UNIVERSITY INSTITUTE OF SCIENCE

DEPARTMENT OF MECHANICAL ENGINEERING
SUPERVISOR:ASSOC. PROF. DR. ARIF UZUN

In this study, the effects of nickel-coated graphene addition on the physical and mechanical
properties of aluminum composites were examined. The work primarily started by coating
graphene nanoplates (GNP) with nickel. Five different chemical processes were followed for
this process. These include cleaning GNP particles, increasing surface roughness, activating
the surfaces and applying the coating solution. After the chemical coating processes were
completed, Al and Ni-GNP (0; 0,8; 1,2 and 2 wt%) powders were turned into bulk samples by
applying traditional powder metallurgy procedures. Beforehand, the starting powders were
mixed in a ball mixer at a rotation speed of 300 rpm for four hours. Stearic acid at a rate of
0.3% by weight was used as a process control agent during the mixing. To prevent cold
welding and prevent the structure of graphene from deteriorating, the ball milling was operated
for 20 minutes with a 10-minute rest in each cycle. After mixing, the powder samples were
cold pressed under 600 MPa pressure. Bulk samples with green strength were subsequently
subjected to sintering under argon atmosphere at 630°C. Subsequently, Vickers microhardness
test and compression test were applied to determine the mechanical properties of the produced
composite materials. Experimental microhardness results were analyzed using Meyer's law,
proportional sample resistance model, elastic-plastic deformation model and Hays Kendall
(HK) approach. Thus, the Hays—Kendall approach was determined as the most appropriate
approach model. With the increasing Ni-GNP ratio, a 7% increase in compressive strength
was achieved.

KEYWORDS:Graphene; Powder Metallurgy; Vickers Hardness
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1. GIRIS

Son zamanlarda, olaganiistii Ozelliklere sahip yeni kompozit malzemelerin
kesfedilmesi farkli teknolojilerde hayati bir role sahiptir (Gangil vd., 2017; Kumar vd.,
2020; Wang vd., 2017). Birgok endiistri yiiksek sicaklik, yiiksek basing ve asindirici
ortam gibi birgok durumla kars1 karsiyadir (Miller vd., 2000; Miracle, 2005; Surappa,
2003). Bu nedenle, giivenilir gelismis malzemelerin iiretimi giin gectikce dnem
kazanmaktadir (Alishavandi vd., 2020; Dinaharan vd., 2020; Ebrahimi ve Par, 2019;
Nie, 2003). Aliiminyum alagimlari, giivenilirlik ve sekillendirilebilirlik agisindan
faydali ozelliklerinden dolay1 farkli miihendislik endiistrilerinde yaygin olarak
kullanilmaktadir (Lloyd, 1994). Uretilen malzemeler yiiksek mukavemet ve toklukta,
asinmaya, hasara ve korozyona kars1 dayanikli olmalidir (Abu-Okail vd., 2020; Li vd.,
2020; Moustafa vd., 2020; Nazari vd., 2019). Ornegin otomobil endiistrisinde motor
bloklarmin imalatinda kullanilan aliiminyum alagim matrisleri, iyi dokiilebilirlikleri
nedeniyle 6tektik Al-Si alagimlarina dayanmaktadir (Requena, 2009). Son zamanlarda,
Al-Si alagimlarma dayali matrislere kisa fiberlerin takviye edilmesi kompozitlerin
siiriinme direncinde énemli bir artis saglamistir (Requena vd., 2006; 2008). Otektik
silikonun giiglendirici roli, yiikiin aliiminyum matristen daha sert 6tektik silisyuma
aktarilmasina dayanir. Bu durum Si partikiillerinin yap1 icerisindeki oryantasyonuna
ve oranina baglidir (Requena, 2009). Bununla birlikte aliiminyum alagimlarinin
mekaniksel ve fiziksel Ozelliklerinin iyilestirimesine yonelik pek cok inorganik
parcacik matris igerisine ilave edilerek kullanilmaktadir (Abu-Okail vd., 2020; Huang
vd., 2018; Santella vd., 2005). Ozellikle seramik pargaciklar, termal genlesmeye ve
stiriinmeye direncleri gibi faydali 6zelliklerinden dolay1 siddetle tercih edilirler (Abu-
Okail vd., 2020). Bu parcaciklar arasinda nano yapili grafen son yillarda oldukca
dikkat ¢ekicidir.

Grafen nanoplakalar (GNP) ile giiclendirilmis nanokompozitlerin arastirilmasi
grafenin pratik uygulamasi agisindan biiyiik 6nem tasimaktadir (Wang vd.,2012). Baz1
on arastirmalar, GNP’lerin eklenmesinin aliiminyum matrisli kompozitlerin
dayanimini artirdigini gostermektedir (Gao vd., 2016; Jaim vd., 2016; Li vd., 2015;
Tian vd., 2016;Yolshina vd., 2016; Zhang vd., 2016; Wang vd., 2012). Ornegin,
Wang vd. (2012) flaketoz metalurjisi yontemi ile GNP’lerle giiclendirilmis aliiminyum



kompozitler tiretmisler ve kompozitlerin gerilme mukavemetinin
agirlik¢a%0,3GNP’lerin eklenmesiyle %62 arttigini bulmuslardir. Shin vd., (2015)
mekanik 6gilitme ve sicak haddelemeyi birlestiren yeni bir iiretim yontemi ile GNP
iceren Al matrisli kompoziti basariyla iiretmislerdir. Arastirmacilar aliiminyumun
mukavemetinin agirlikga %0,7 grafen ilavesiyle %68 arttigin1 bildirmislerdir.
GNP’lerin yiiksek giiclendirme potansiyeline ragmen grafen/Al sisteminlerinde
homojen dagilim ve 1slatilabilirlik gibi ¢esitli zorluklarla karsilasilmaktadir. Bu
durumda grafen aglomerasyonlar1 veya zayif arayiizey bagi gerilme yiiklemesi
sirasinda catlak baslangi¢ yerleri olarak hareket edecek ve sonug olarak kompozit
mukavemeti diisecektir (Hai-Yang ve Xin-Wei, 2010). Bununla birlikte Bartolucci vd.,
(2011) GNP’lerin orta derecede pekistirici etkilerini ve zaman zaman GNP’lerin
eklenmesinin Al’in giiclinii azalttigini bildirilmistir. Grafenin dagilma ve 1slanabilirlik
problemlerinin ayni anda tistesinden gelmek i¢in mevcut yaklagimlardan biri, grafeni
bakir veya Ni gibi metallerle kaplamaktir (Guan vd., 2019;Hai-Yang ve Xin-Wei,
2010, Zhao vd., 2015). Cu kapli grafenin aliiminyum ile iy1 1slanabilirlik sergiledigi
ve haddeleme sonrasinda Al kompozitlerinde homojen olarak dagildig: belirlenmistir.
Agirlikga %3 Cu kaph grafen/Al kompozitin gerilme mukavemeti ve sertligi,
takviyesiz aliiminyuma kiyasla sirastyla%77,5 ve%?9,1 oraninda iyilesmistir (Zhao vd.,

2015).

Bu ¢aligmada literatiirde verilen ¢alismalar diginda Ni kaplamali-kaplamasiz grafen
plakalar ile takviye edilmis Al kompozitlerin toz metalurjisi yontemi ile liretilmesi ve
tretilen kompozitlerin mekaniksel ve fiziksel Ozellikleri {lizerine grafenin etkisi

belirlenmistir.



2. GRAFEN TAKVIYELI ALUMINYUM MATRISLI KOMPOZIT
MALZEMELER

2.1 Grafen

Grafen (Gr), benzersiz yapisi ve Ozelliklerinden dolay1r genellikle "tiim grafit
formlarinin temeli" olarak anilir. Altigen bir kafes yapisinda diizenlenmis tek bir
karbon atomu tabakasindan olugsur. Grafendeki her karbon atomu, gii¢lii sigma baglari
olusturan ii¢ komsu karbon atomuna kovalent olarak baglanir. Bu baglar karbon
atomlarinin sp? hibridizasyonundan kaynaklanir. Her bir karbon atomutrigonal bir
diizlemsel diizenlemede sigma baglar1 olusturmak i¢in dort degerlik elektronundan
ticiinii kullanir. Geriye kalan dordiincii degerlik elektronu, grafene olaganiistii
elektronik ve termal 6zelliklerini veren delokalize pi bagindan sorumludur (Pérez-
Bustamante vd., 2014). Grafen, farkli sekillerde manipiile edildiginde farkli 6zelliklere
sahip ¢esitli yapilar olusturabilir. Tek bir grafen tabakasi bir kiireye sarildiginda,
Buckminsterfulleren veya bir karbon fulleren ad1 verilen 0 boyutlu bir yap1 olusturur.
C60 olarak da bilinen Buckminsterfullerene altigen ve besgen yiizleri olan futbol topu
benzeri bir yapida diizenlenmis 60 karbon atomundan olusur. Tek bir grafen tabakasi
dikissiz silindirik bir tiipe yuvarlandiginda karbon nanotiip (CNT) olarak bilinen 1
boyutlu bir yap1 olusturur. Karbon nanotiipler, grafen tabakasinin nasil yuvarlandigina
bagli olarak farkli yapilara sahip olabilir ve bu da farkli 6zelliklerle sonuglanir. Birden
fazla grafen tabakas: iist iiste istiflendiginde 3 boyutlu grafit olusturur. Grafit, zayif
Van der Waals kuvvetleri tarafindan bir arada tutulan grafen katmanlarindan olusur.
Grafitin katmanli yapisi ona katmanlar boyunca kayganlik ve iletkenlik gibi benzersiz
ozellikler verir. Sekil 2.1°de grafen ve grafen bazh tiirevlerin sistematik diyagrami
gosterilmektedir (Hashmi vd., 2022). Hem karbon nanotiipler hem de grafen,
aliminyum (Al) matrisler dahil olmak iizere cesitli malzemelerde takviye olarak
onemli Olclide ilgi gérmiistiir. Al matrisine karbon nanotiiplerin veya grafenin
eklenmesi onu cok c¢esitli uygulamalar icin uygun hale getirerek mekaniksel,

elektriksel ve termal 6zellikleri gelistirebilir (Singh vd., 2019).



Azaltilmig
grafen oksit

(Yuvarlanmig grafen)

Grafen esasli
tiirevler

/ Karbon nano tiip
\

Grafen

Grafen oksit

Sekil 2.1 Grafen ve grafen bazli tiirevlerin sistematik diyagrami

Tek bir karbon atomu tabakasi1 olan grafen, olaganiistii mekanik 6zellikler sergiler.
Gerilme altinda deformasyona direnme kabiliyetini ifade eden inanilmaz derecede
yiiksek bir elastik modiiliine ve ayrica kirilmadan 6nce gerilime dayanma kabiliyetini
ifade eden yiiksek bir gerilme mukavemetine sahiptir. Benzer sekilde, karbon
nanotiipler (CNT’ler) de olaganiistii mekanik 6zellikler sergilerler (Pillari vd., 2018).
Metal veya polimer gibi bir matris malzemesine grafen veya CNT eklendigindetemas
ylizeyleri arasinda bir yaglama tabakasi olusturabilirler. Bu katman yiizeyler
arasindaki dogrudan temasi ve siirtiinmeyi azaltarak siirtiinme katsayisini distriir
(Arribas vd., 2012). Grafenin daha yiiksek spesifik yiizey alan1 solventlerdeki iistlin
dagilma kabiliyetine katkida bulunurken karbon nanotiiplerin daha yiiksek en-boy
orani genellikle onlara bir matris malzemesini giiclendirmek i¢in daha biiyiik bir
potansiyel saglar ve gelismis mekanik 6zellikler sunar (Bisht vd., 2017; Lahiri vd.,
2012; Li ve Xiong, 2017; Li vd., 2015,2018; Yue vd., 2017). Grafen, 1s1y1 verimli bir
sekilde transfer etmesine izin veren tipik olarak 5000 W/m-K civarinda, olaganiistii
yiiksek bir termal iletkenlige sahiptir. Essiz iki boyutlu yapisi termal enerjinin diizlemi
boyunca hizla yayilmasini saglayarak onu miikemmel bir 1s1 iletkeni yapar. Elektriksel
iletkenlik acisindan grafen yaklasik 108 S/cm tipik degerlerle CNT’leri de gecer.
Termal iletkenlik ve elektriksel iletkenlik ac¢isindan CNT’ler grafenden daha diisiik

olmasma ragmen yine de dikkate degerdir ve kompozitlerin termal ve elektriksel



ozelliklerine katkida bulunabilirler (Asgharzadeh ve Sedigh, 2017; SeyedPourmand
ve Asgharzadeh, 2020). GNP’leriniiretimi, Olgeklenebilirlik ve maliyet etkinligi
acisindan karbon nanotiiplere (CNT’ler) gore avantajlar sunarken, tek katmanl
grafenin sentezi daha zorlu ve daha az ekonomiktir (Karthiselva ve Bakshi, 2016;
Shahil ve Balandin, 2012; Yang vd., 2017). Tek katmanli grafenin sentezlenen hacmi
siirlidir. Bu durum onu havacilik, uzay ve otomobil sanayisi gibi endiistrilerde biiyiik
Olgekli uygulamalar i¢in pratik yapmamaktadir. Sonu¢ olarak aliiminyum matriste
nano-dolgu malzemesi olarak GNP’lerin kullanilmasi tavsiye edilmektedir (Choi vd.,
2010).

2.2 Kompozit Malzemelerin Ozellikleri

Bir kompozit malzemenin nispi yogunlugu bilesenlerinin yogunluklarindan
etkilendiginden aliminyum matrise grafen veya GNP’lerin eklenmesi nispi
yogunlukta bir azalmaya neden olur. Diisik yogunluklu grafen veya GNP’lerin
agirlikca %’si arttikca kompozitin nispi yogunlugu giderek azalacaktir (Ghazaly vd.,
2016; Hasanzadeh vd., 2019; Khan vd., 2019). Al-grafen kompozitinin bagil
yogunlugu ayni zamanda malzeme i¢inde gelistirilen mikro yapidan etkilenir. Yogun
bir mikro yapiya ulagsmak grafen veya GNP’lerin topaklanma egilimi gibi belirli
faktorler nedeniyle zor olabilir. Grafen ve GNP’ler katmanlar1 arasindaki zayif van der
Waals c¢ekim kuvvetleri nedeniyle aglomeralar olusturma egilimindedir. Bu
topaklanmalar kompozit malzemede yogun bir mikro yapinin elde edilmesini
engelleyebilir. Aglomeralarin varligi malzeme i¢inde bosluklara veya gozeneklilige
neden olarak daha diisiik bir nispi yogunluga yol agabilir. Bununla birlikte aliiminyum
(660 °C) ve grafen/GNP’ler (~4625 °C) arasindaki erime noktalarindaki biiyiik fark:
dikkate almak Onemlidir. Kompozitin islenmesi sirasinda aliiminyum matris ile
grafen/GNP’ler arasinda yeterli baglanma ve entegrasyon saglanirken aliiminyumun
ergime noktasinin asilmamasima 6zen gosterilmelidir (Liu vd., 2016; Rashad vd.,
2014). Aliminyum ve grafen arasindaki ergime noktalarindaki 6nemli uyumsuzluk
atomlarin diflizyonunu ve iki malzeme arasinda gii¢lii bir arayiiz olusumunu
engelleyebilir. Bu, kompozitte aliiminyum ve grafen arayiiziinde bosluklarin
olusmasina neden olur (Ghazaly vd., 2016). Grafen ve aliiminyum farkli termal

genlesme katsayisina (CTE) sahiptir. Yani sicaklik degisikliklerine maruz



kaldiklarinda farkli oranlarda genisler ve daralirlar. Termal dongli veya degisen
sicakliklara maruz kalma sirasinda grafen/GNP’ler ve aliiminyum arasindaki

TGK’daki uyumsuzluk kompozit malzeme iginde i¢ gerilimlerin olusmasina neden

olur (EI-Ghazaly vd., 2017).

Bir aliiminyum matriste grafen takviyesinin en énemli avantajlarindan biri, sertlik ve
¢cekme mukavemeti dahil olmak {izere farkl1 mekanik 6zelliklerin gelistirilmesidir. Al-
grafen kompozitinin sertligi karisim kurali kullanilarak tahmin edilebilir. Karisim
kural1 bilesenlerinin 6zelliklerine ve hacim oranlarina dayali olarak kompozitin
mekanik 6zelliklerinin bir tahminini saglayan basit bir modeldir. Sertlik durumunda
karisim kurali her fazin (aliminyum ve grafen) kompozitin genel sertligine katkisini
dikkate alir (Li vd., 2015). Karisim kuralina gore, kompozitin sertligi asagidaki
denklem (Esitlik 2.1) kullanilarak hesaplanabilir:

Hkompozit = (VAl X HAl) + (VGr X HGr) (2-1)

Burada, Hkomposite; kompozitin sertligini, Vai; aliminyumun hacim fraksiyonunu, Hai;
aliminyumun sertligini, Vgr; grafenin hacim fraksiyonunu ve Hgr; grafenin sertligini

temsil etmektedir.

Bununla birlikte, bu modelin kaba bir tahmin sagladigin1 ve mikroyap1 diizeyinde
meydana gelen karmasik etkilesimleri ve takviye mekanizmalarini tam olarak
yakalayamayacagin1 not etmek onemlidir. Bu model topaklanma veya gdézeneklilik
gibi herhangi bir kusur olmaksizin ideal bir bilesigi varsayar. Esasinda miikemmel
sekilde {iniform ve hatasiz bir Al-Gr kompoziti elde etmek zordur. Bir Al-Gr
kompozitte sertligi ve buna katkida bulunan faktorleri dogru bir sekilde analiz etmek
icin deneysel karakterizasyon ve testler esas alinmalidir. Deneysel yaklagim
kompozitin mekanik 6zelliklerinin ve ¢esitli faktorlerin etkisinin daha kapsamli bir
sekilde anlagilmasini saglar. Genel olarak, GNP’lerin dagiliminin ve hizalanmasinin
iyi kontrol edildigi varsayildiginda, GNP’lerin agirlikga %’sindeki bir artis,
kompozitin sertliginde bir artisla sonuglanma egilimindedir (ElI-Ghazal vd., 2017,
Geim ve Novoselov, 2007; Jiang vd., 2018; Khan vd., 2020; Sun vd., 2017; Turan,



2019; Yu vd., 2021; Zhang vd., 2017; Zhou vd., 2019; Wang vd., 2012; Wang vd.,
2019).

GNP’ler ve aliiminyum arasindaki termal genlesme katsayisindaki uyumsuzluk
nedeniyle termal dongii veya sicaklik degisimleri sirasinda malzemeler farkli
oranlarda genlesirler veya daralir. Bu durum iki malzeme arasindaki araylizeyde
onemli bir stres olusturur. Arayiizeydeki gerilme birikimi kristal yapidaki ¢izgi
kusurlar1 olan dislokasyonlarin kiimelenmesine neden olabilir ve plastik
deformasyonu engelleyebilir. Buda kompozit iginde gerinim sertlesmesine yol agar.
Bununla birlikte, aliiminyum matris/grafen kompozitinin sertliginin azalmaya
basladigr grafen ekleme miktarinin bir sinir1 olabilecegini not etmek Onemlidir.
Sertlikteki belirli bir smirin {izerindeki bu diisiis GNP’lerin topaklasmasi, zayif
dagilim veya matris i¢inde grafenin kiimelenmesi gibi cesitli faktorlere baglanabilir

(Hasanzadeh vd., 2019; Khan vd., 2019).

Bisht vd. (2017) GNP ilavesi ile kompozitin gerilme mukavemetinin arttirdiginm
belirtmistir. Bulgularina gore, GNP’lerin agirlikca %1 dahil edilmesi kompozitin
¢ekme mukavemetinde %54,8 oraninda 6nemli bir artisa neden olmustur (Bisht vd.,
2017). Benzer sekilde agirlikga %0,5 oraninda grafen eklenmesi iizerine gerilme
mukavemetinde %42 oraninda artigin bildirilmesi kompozitlerin mekanik 6zelliklerini
tyilestirmede takviye malzemesi olarak grafenin potansiyelini gostermektedir (Wang
vd., 2019). Oysaki belirli bir grafen-GNP oran1 asildiginda gerilme mukavemetinde
gozlemlenen azalma kompozit malzemelerde istenen mekanik 6zellikleri elde etmek
i¢in takviye icerigi, dagilim kalitesi ve arayiizey etkilesimleri arasinda dogru dengeyi
bulmanin 6nemini vurgulamaktadir (Gao vd., 2016; Khan vd., 2020; Li vd., 2015;
Wang vd., 2019). Bununla birlikte Elghazaly vd., (2017) ¢alismalarinda daha yiiksek
grafen igeriginin (%5) dahil edilmesinin bazi ¢alismalarda gozlemlendigi gibi gerilme
mukavemetinde bir azalmaya yol agmadigini 6ne siirmiislerdir (E1-Ghazaly vd., 2017).
Sinterleme sonrasinda sicak ekstriizyon kullanarak Al matrisi i¢inde diizgiin bir grafen
dagilimi elde edilebilmektedir. Bu iyilestirilmis dagilim daha yiiksek grafen igerigi ile
gerilme mukavemetinde gozlemlenen artisa katkida bulunmustur (Guan vd., 2019;

Tian vd., 2016; Yan vd., 2014).



Grafen igeriginin Al-Gr kompozitlerinin siinekligi iizerindeki etkisi onemli bir
husustur. Genel olarak Al matrise grafen eklenmesi kompozitin siinekligini
etkileyebilir ve takviye edilmemis Al matrise kiyasla uzama yiizdesinin azaldigi
siklikla gozlemlenebilir (Geim ve Novoselov, 2007; Jiang vd., 2018; Khan vd., 2020;
Yu vd., 2021; ; Zhang vd., 2017; ; Zhou vd., 2019; Wang vd., 2019). Bunun nedeni
birka¢ faktorle agiklanabilir. Grafeni Al matrisinde dagitmak icin kullanilan bilyeli
ogiitme islemi, grafen yapisinda mekanik hasara neden olabilir. Bu hasar stres
yogunlastiricilar olarak islev gorebilen ve kompozitin siinekligini azaltabilen
kusurlarin ve yapisal bozulmalarin ortaya ¢ikmasina neden olur (Latief ve Sherif,
2012). Bununla birlikte grafen tabakalar1 topaklastiginda matris i¢inde kiimeler veya
biiylik 6lgekli yapilar olustururlar. Bu aglomeralar catlak baslangicini destekleyerek
stinekligin azalmasina neden olabilir (Li vd., 2015). Al matrisinde grafenin varlig1 iki
malzeme arasinda arayiiz reaksiyonlarini indiikleyebilir. Olas1 bir reaksiyon kirillgan
bir bilesik olan Al4C3’lin olusumunu saglayacaktir. Bu kirilgan fazin olusumu genel
stinekligi azaltarak kompozitte zayif bolgelere neden olabilir (Li vd., 2015). Diger
taraftan artan gerilme mukavemetinin yani sira yiizde uzamada da iyilesmenin elde
edildigi durumlar da vardir. Bu gelismeler kompozit i¢cinde uygun bir mikro yapinin
gelistirilmesine baglidir. Grafenin etkin dagilimi ve aglomerasyonun kontrolii gibi
uygun toz isleme teknikleri ince taneler ve diizgiin dagilmis grafen parcaciklari ile 1yi
dengelenmis bir mikro yapiya yol agabilir. Bu optimize edilmis mikro yap1 gerilme
mukavemetinden 6diin vermeden gelistirilmis siineklige katkida bulunur (Jiang vd.,
2019; Yan vd., 2014).

Grafit, diisilk stirtiinme katsayisina sahip kati bir yaglayici olarak genis capta
taninmaktadir. Iyi paketlenmis karbon atomlarindan olusan benzersiz katmanli yapisi
sayesinde miikemmel yaglama 6zelliklerine sahiptir. Grafitteki katmanlar, zayif van
der Waals kuvvetleri tarafindan bir arada tutularak birbirleri iizerinde kolayca
kaymalar1 saglanir. Katmanlar arasindaki bu kayma hareketi temas halindeki yiizeyler
arasindaki siirtiinmeyi azaltan bir yaglama etkisi olusturur. Sonug olarak grafit diger
bircok malzemeden énemli 6l¢iide daha diisiik olan 0,14 civarinda diisiik bir siirtiinme
katsayis1 sergiler (Jackson ve Morrell, 2011; Lahiri vd., 2012; Sahoo ve Das, 2017).
Aliminyum matrisli kompozitlere grafit eklenmesi asinma direnci Ozelliklerini

artirabilir. Grafitin dogal yaglama 6zellikleri daha 6nce bahsedildigi gibi onu etkili bir



kat1 yaglayict yapar. Aliiminyum matrise eklendiginde grafit parcaciklar1 yaglama
saglayabilir ve kayan ylizeyler arasindaki siirtlinmeyi azaltabilir. Benzer sekilde
gnp’ler de aliiminyum matriste kati yaglayicilar olarak islev gorebilir. Yapidaki
GNP’lerin varlig1 temas halindeki yiizeyler arasinda siirtiinmeyi ve aginmay1 azaltan
yaglayict katmanlar saglayabilir (El-Ghazaly vd., 2017; Tabandeh-Khorshid vd.,
2016).

Grafenin aliiminyum matrisin tribolojik 6zellikleri tizerindeki etkisi, grafen igerigine
bagli olarak degisir. Daha diisiik agirlik yilizdelerinde agirlikga %3 gibi grafen
ilavesinin Al matrisli kompozitlerde asinma oranini ve siirtiinme katsayisini azalttigi
gozlemlenmistir. Burada grafen katmanlar1 dogrudan temasi dnleyen ve yiizey hasarimi
azaltan koruyucu bir bariyer saglamaktadir. Oysaki agirlik¢a %5 gibi belirli bir grafen
iceriginin Gtesinde aginma oraninin ve siirtiinme katsayisinin artmaya baslayabilecegi
de dikkat cekicidir. Bu durum birka¢ faktore baglanabilir. Muhtemel bir sebep
diizensiz dagilima ve etkisiz yaglamaya yol agabilen daha yiiksek konsantrasyonlarda
grafen parcaciklarinin topaklagsmasidir (Bhadauria vd., 2019; El-Ghazaly vd., 2017;
Tabandeh-Khorshid vd., 2016). Bu topaklagmalar yiikii etkili bir sekilde
aktaramayabilir veya takviye saglayamayabilir. Bu da grafenin iyi dagilmis bir
dagilimina kiyasla daha diisiik sertlige sahip alanlarin ortaya ¢ikmasina neden olur.
Sonug olarak bu bolgelerde kayma veya asindiricit temast sirasinda daha ytiksek

asinma oranlart meydana gelir (Guiderdoni vd., 2013).

2.3 Kompozit Malzemelerin Uretimindeki Giicliikler

Aliiminyum matrisli kompozitlere grafen eklenmesiyle ilgili baz1 zorluklarin ortaya
ciktigr bilinmektedir. Bu zorlukluklara o6rnek olarak grafenin aglomerizasyonu,
grafenin Al ile zayif 1slanabilirligi, istenmeyen arayiizey reaksiyonlariin olusumu ve
grafen yapisinin bozulmasi verilebilir. Esasinda bu giicliikler kompozitin fiziksel,
mekaniksel ve tribolojik dzellikleri tizerinde 6nemli etkiye sahiptir (Daha vd., 2021;
Jiang vd., 2018; Li vd., 2015; Pérez-Bustamante vd., 2014).

Kompozitte kusurlu grafen yapilarinin varligi Al4Cz olusumuna katkida bulunabilir.

Grafen kafesindeki kusurlar imalat islemi sirasinda aliiminyum ve karbon arasindaki



kimyasal reaksiyonlar i¢in tercihli bolgeler olarak islev gormektedir. Boylece kirilgan
bir faz olan ve kompozitin mekanik 6zelliklerini olumsuz etkileyebilen Al4Cs olusumu
meydana gelir (Bartolucci vd., 2011; Jia vd., 2014; P’erez-Bustamante vd., 2014;
Rashad vd., 2014). Al4C3 olusumunu azaltmak i¢in grafen yapisindaki kusurlari en aza
indirmek 6nemlidir. Daha az kusurlu yiiksek kaliteli grafen kullanmak, etkili sentez
yontemleri kullanmak ve isleme kosullarini optimize etmek gibi stratejiler kusur
olusumu olasiligin1 azaltmaya yardimci olabilir. Ek olarak grafenin ylizey
islevsellestirilmesi veya kimyasal modifikasyonu AlsCz fazinin aliiminyum ile
uyumlulugunu artirabilir. Sicaklik, zaman ve atmosfer gibi sentez ve isleme
parametrelerinin kontrol edilmesi Al4Cs olusumunu 6nlemede ¢ok Onemlidir. Bu
kosullar dikkatli bir sekilde uyarlayarak kusur olusumunun boyutunu en aza indirmek
ve grafen ile aliiminyum arasinda istenen arayiizey bagini desteklemek miimkiindiir
(Bisht vd., 2017; Ghasali vd., 2018). Ayrica koruyucu kaplamalarin, ara katmanlarin
veya ylizey islemlerinin kullanilmasi grafen ve aliiminyum arasinda bir bariyer
olusturarak dogrudan temasi engelleyebilir ve kimyasal reaksiyon olasiliginm
azaltabilir. Bu onlemler grafenin yapisal biitlinliigliniin korunmasina ve kompozitin

istenen Ozelliklerinin saglanmasina yardimci olur.

Al4Cs kompozitin genel siinekligini ve toklugunu azaltabilen sert ve kirilgan bir fazdir.
Dolayisiyla uygulanan ¢cekme veya egme yiikleri altinda erken ¢atlamaya ve hasara yol
acarak kompozitin plastik deformasyona ugrama kabiliyetini sinirlar (Li ve Xiong,
2017; Sun vd., 2017). Bununla birlikte belirtilenin aksine arayiizde ince bir Al4Cs
tabakasinin olusumu kompozitin arayiizey bag kuvvetini etkili bir sekilde
iyilestirebilmektedir. Ince bir AlsCs tabakasmin varligi aliiminyum matris ile grafen
takviyesi arasinda daha gii¢lii bir baglant1 saglayan bir bag kopriisti gorevi géormiistiir
(Bakshi vd., 2010). Olusan ara yiizey karbiir fazinin miktar1 kontrol edildiginde ve
uygun bir seviyede tutuldugunda Al4Cs, kompozitin fiziksel ve mekanik 6zelliklerinin
genel gelisimine katkida bulunabilir. Araylizey karbiir fazinin asirt olusumunun
kirilganlik ve azalan mekanik Ozellikler gibi zararli etkileri olabilecegi
unutulmamalidir. Bu nedenle kompozitte mukavemet, siineklik ve diger mekanik
ozellikler arasinda istenen dengeyi elde etmek i¢in ara yiizey reaksiyonunun ve karbiir

tabaka kalimligmin dikkatli kontrolii ve optimizasyonu yapilmalidir (Alfonso vd.,
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2015; P’erez-Bustamante vd., 2014; Yu vd., 2021). Sekil 2.2’de GNS ve Al matris
arasinda olusmus AlsC3 faz1 gosterilmektedir (Li ve Xiong, 2017).

Dislokasyonlar

Sekil 2.2 GNSs/Al kompozitlerinin TEM goriintiileri (a) Al-0.25GNSs; (b) Al-0.50GNS'ler;
(c) Al-1.0GNSs ve (d) segilmis bir kirinim paterni

Takviye parcaciklari ve matris arasindaki ara yiizey bagi bir kompozit malzemenin
termodinamik stabilitesi ve mekanik oOzellikleri i¢in olduk¢a 6nemlidir (Thakur ve
Dhindaw, 2001). Giiglii bir araylizey bagi takviye ve matris arasinda etkili yiik aktarimi
saglayarak gelistirilmis sertlik ve mukavemete yol agar. Al-grafen kompozitlerinde
aliminyum ve grafen arasindaki zayif ara ylizey bag1 kompozitte siineklik kaybina yol
acar. Al ve grafen arasindaki zayif 1slanabilirlik bu zayif arayiiz baginin arkasindaki
ana nedenlerden biridir (Huang vd., 2014; Uzun, 2019). Al ve grafen arasindaki tipik
olarak 140° ila 160° arasinda degisen yiiksek temas agis1 iki malzeme arasinda zayif
1slanma ve siirl temas oldugunu gosterir. Bu durum etkili arayiizey alanini sinirlar
ve giiclii baglarin olusumunu engeller. Sonug¢ olarak matris ile takviye arasindaki

gerilim ve ylik aktarimi tehlikeye girerek siineklikte bir azalmaya yol agar (Huang vd.,
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2014). Karbonlu takviyeler lizerinde bir kaplama saglayarak Al ve grafen arasindaki
islanabilirlik iyilestirilebilir. Grafen ylizeyine nikel (Ni) veya bakir (Cu) gibi
malzemelerin kaplamalar1 uygulanabilmektedir. Bu kaplamalar Al ve grafen arasinda
daha iyi temas ve yapismay1 tesvik ederek temas agisini azaltmaya ve 1slanma

davranigini gelistirmeye yardimet olur (Guan vd., 2019; Oh vd., 2012).

Grafenin aglomerasyonu Al-grafen kompozitlerinin iiretiminde énemli bir zorluktur.
Grafen katmanlar1 arasinda gii¢lii vander Waals kuvvetlerinin varligi grafenin matris
icindeki diizglin dagilimini etkilemekte ve parcaciklarinin aglomerasyonuna veya
kiimelenmesine yol agabilmektedir. Yiiksek oranda kompozite grafen yiiklemesi
yapildiginda pargaciklarin birbirine yaklasma ve aglomera olusturma olasiligi da
artmaktadir (Bisht vd., 2017). Yiiksek enerjili bilyali dgiitme (YEBO), Al-grafen
kompozitlerde grafen takviyesiyle iliskili topaklanma zorluklarinin iistesinden gelmek
icin etkili bir yontemdir ve matristeki grafenin dagilimi i¢in daha iyi kontrol saglar
(Xie vd., 2019). Bununla birlikte YEBO karistirma sirasinda, grafen yapisinda
kusurlar ve diizensizlikler meydana getirebilmektedir. YEBO sirasinda iiretilen yiiksek
darbe kuvvetleri grafen katmanlarmin morfolojisinde ve kristalliginde degisikliklere
veya bozulmalara neden olur. Ayrica artan bilyali 6gilitme siiresi grafen yapisinin
kusuruna ve diizensizligine katkida bulunabilir (Bastwros vd., 2014; P’erez-
Bustamante vd., 2014). Ogiitme islemi sirasinda toz parcaciklar1 arasindaki ¢arpma
ve carpismalar grafenin kristalligini ve oOzelliklerini etkileyerek yapisinda
amorfizasyona veya diizensizlige yol agabilmektedir (Zhou vd., 2018; Zhou vd.,
2014). Aliminyum matris ile iyi dagilim ve karisim elde ederken, grafen yapisinin
hasarmni ve diizensizligini en aza indirmek i¢in bilyal1 6glitme siiresi ve yogunlugu gibi

isleme parametrelerini kontrol etmek 6nemlidir.
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3. DENEYSEL CALISMALAR

3.1 Malzemeler

Kompozit malzeme iiretiminde baslangi¢c malzemeleri olarak saf Al tozu ve grafen
nonoplakalar (GNP) kullanilmigtir. Matris malzemesi olarak Duha Toz Metal
firmasindan kiiresel sekilli Al tozu (%99,9 saflikta) ve takviye elemani olarak
Nanografi firmasindan grafen nonoplakalar (3 nm) temin edilmistir. Tablo 3.1°de
deneysel c¢aligmalarda kullanilan malzemelerin parcacik boyutu ve karisim oranlar
verilmistir. Bununla birlikte grafen plakalarin kimyasal yontemlerle Ni ile kaplanmak
i¢in; sodyum hidroksit (NaOH - %96), nitrik asit (HNOs - %68), hidroklorik asit (HCI
- %37,5), kalay(II) kloriir (SnCl; - %99), kalay (Sn - %99,5), glimiis nitrat (AgNOs3 -
%99,8), amonyum hidroksit c¢ozeltisi (%28 NHs.H20), nikel siilfat hekzahidrat
NiSO4-6H20 - %98,0), amonyum kloriir (NH4Cl - %99,5), disodyum hidrojen sitrat
seskuhidrat (NazHCeHs07-1.5H20 - %98,0), borik asit (H:BOs - %99,5), sodyum
hipofosfit (NaH2PO: - %99,0) ve damitilmis su kullanilmigtir. Deneysel ¢alismalarda

kullanilan tozlarin SEM goériintiisii Sekil 3.1°de verilmistir.

Tablo 3.1 .Tozlarin boyutlar1 ve karigim oranlart

Toz Temin edildigi yer Parcacik boyutu Karisim oram (agirhikca %)

Al Duha toz metal <45 um Kalan
GNP Nanografi 3nm 0-0,8-1,2-2

Sekil 3.1 Aliiminyum (a) ve GNP’lerin (b) SEM goriintiisii
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3.2 GNP’lerin Ni Kaplanmasi

Deneysel calismalar oncelikli olarak GNP’lerin kaplanmasi ile baglamistir. Bu siireg
bes asamadan meydana gelmistir. 1. asamada GNP’ler agirlik¢a %4.5 NaOH sulu
cozeltisine ilave edilmis ve 35 °C’de 20 dakika boyunca ultrasonik islemle
temizlenmistir. Daha sonra karisim damitilmis su ile notr olacak sekilde seyreltimis ve
filtrelenmistir (Sekil 3.2). 2. asamada GNP’ler agirlikca %40 nitrik asite ilave edilmis
ve 1 saat boyunca 60 °C’de ultrasonik isleme tabii tutulmustur. Akabinde 1. asamada
oldugu gibi cozeltiyi seyreltme ve filtreleme islemleri uygulanmistir. Bu islem
sonunda nikelin grafenin yiizeylerine tutunmasi i¢in piiriizlii yiizeyler elde edilmistir.
3. asamada GNP’ler hidroklorik asit, SnCly, Sn ve damitilmis sudan hazirlanan
hassaslastirma ¢ozeltisi igerisine ilave edilmistir. Burada 30 dakika boyunca 25 °C’de
ultrasonik isleme tabii tutulmustur. Daha sonra karisim damitilmis su ile nétr olacak

sekilde seyreltilmis ve filtrelenmistir.

Sekil 3.2 Filtreleme islemi

4. asamada GNP’ler aktive edici ¢6zeltiye ilave edilmis ve 30 dakika boyunca 25 °C’de
ultrasonik isleme tabii tutulmustur. Aktive edici ¢ozelti AgNO3 ve 1 1t damitilmis su
¢ozeltisine NH3-H>O damlatarak hazirlanmistir. 5. asamada GNP’ler NiSO4-6H20,
NH4Cl, NazHCgHsO7-:1.5H20, H3BO3 ve damitilmis sudan olusan Ni kaplama
cozeltisine ilave edilerek 60°C’de karistirilmustir (Sekil 3.3). Karisimin pH degeri 12
olacak sekilde NH3-H20 ilave edilmistir. Ph degeri ayarlandiktan sonra karisima
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NaH2PO: ilavesi gerceklestirilmis ve 40 dakika sonra karisim filtrelenmistir. Akabinde
Ni kaplt GNP’ler 60 °C’de 12 saat boyunca kurutulmustur.

Sekil 3.3 Manyetik karigtirma islemi

3.3 Ni Kaph GNP’lerin Al Tozlari ile Karistirilmasi

Ni kapli GNP’ler kompozit yapiy1 olusturmak i¢in Tablo 3.1°de belirtilen oranlarda
ayrt ayrt Al tozu igerisine ilave edilmistir. Daha sonra Sekil 3.4’te verilen bilyeli
karistiricida 300 rpm donme hizinda 4 saat karigtirllmigtir. Karigim esnasinda islem
kontrol ajan1 olarak agirlik¢a %0,5 stearik asit kullanilmistir. Bununla birlikte biye/toz
orani 5:1 olacak sekilde ayarlanmistir. Soguk kaynak yapilmasin1 dnlemek ve grafenin
yapisal formunun bozulmamasi i¢in bilyali karistirici, her dongiide 10 dakika

bekletilerek 20 dakika boyunca ¢aligtirilmistir.

r‘nmmh’uwlww

Sekil 3.4 Karistirma isleminde kullanilan yiiksek enerjili bilyeli 6giitiicii
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3.4  Presleme ve Sinterleme Islemleri

Ni-GNP/Al karsim tozlari ¢elik bir kalip igerisinde tek yonlii olarak oda sicakliginda
600 MPa basing altinda sikigtirilmigtir. Ham yogunluga sahip Al numuneler 630°C’de
2 saat siire ile argon atmosferinde sinterlenmistir. Sekil 3.5 de sinterleme sonrasi elde
edilen kompozit numune gosterilmektedir. Sinterleme sonrasi deneysel degiskenlerin

etkilerini belirlemek i¢in karakterizasyon islemlerine geg¢ilmistir.

13 mm

20 mm

Sekil 3.5 Sinterlenmis Ni-GNP/AIl kompozit numune

3.5  Karakterizasyon Islemleri
35.1  Yogunluk Ol¢iimii

Ni-GNP/Al kompozit numunelerin teorik yogunluklar1 karisim kuralina gore
hesaplanmistir (Esitlik 3.1). Burada pt, kompozitin teorik yogunlugunu, pn: kompoziti

olusturan bilesenin teorik yogunlugunu ifade etmektedir.

_ (wO0ranxp1)+(%0ranxp;)........... (%0ranxpy)
r = o0 (3.2)

Kompozit malzemelerin deneysel yogunluklari (pp) sabit hacimli olmalarindan dolay1
Esitlik 3.2’de verilen formiil kullanarak hesaplanmistir. Burada mp; kompozitin

havadaki agirligini ve v; kompozitin hacmini ifade etmektedir.
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D — ) (3'2)

Kompozit malzemelerin bagil yogunluk degerleri elde edilen deneysel yogunlugun

teorik yogunluga oranlanmast ile hesaplanmistir (Esitlik 3.3).

pp = % x 100 (3.3)

3.5.2  Mikroyapisal Analizler

Ni-GNP/Al kompozit numunelerin kimyasal bilesimleri ve mikroyapisal analizleri i¢in
Kastamonu Universitesi Merkezi Arastirma Laboratuvarinda bulunan FEI marka
taramal1 elektron mikroskobu (SEM) ve cihaza entegre enerji dagilimli spektroskopi
(EDS) kullanilmistir. Ayrica faz tayini i¢in Bruker marka X-1s1n1 difraksiyonu (XRD)
cihaz1 kullanilmigtir. Olgiimler 3 ila 90 derece arahiginda ve 1,2 s/derece oraninda

gerceklestirilmistir.
3.5.3  Mikro Sertlik Olgiimleri

Vickers sertlik 6lgtimleri, Shimadzu marka dijital mikro sertlik test cihazi kullanilarak
oda sicakliginda yapilmistir. Numune yiizeylerinden alinan dl¢timlerde bes farkli yiik
(0,490-0,980-1.96-2,940 ve 4,90 N) uygulanmigtir. Bu islem esnasinda batici ucun
izlerinin st iiste binmemesine dikkat edilmistir. Ardindan, malzemenin yiizeyinde,
baticinin biraktig1 iz kdsegenleri mikroskop kullanilarak okunmustur. Yiik/iz alani ile
Vickers sertlik arasindaki iliski agsagida verilen bagmti kullanilarak hesaplanmistir

(Esitlik 3.4).
Hy= 1854.4 (F/d?) (GPa) (3.4)

Burada F, N cinsinden uygulanan yiikii ve d ise um cinsinden yiikiin malzeme tizerinde
olusturdugu izin kdsegensel ortalama uzunlugunu ifade etmektedir. Ayrica biitlin
numuneler i¢in yiike baglh elastik modiilii E degerleri ve akma dayanimi Y, Esitlik.

(3.5) ve (3.6)’ te verilen ifadelerden hesaplanmustir.
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E=81,9635 Hy (3.5)

Y~ Hi3 (3.6)

3,54 Basma Testi

Ni-GNP/Al kompozit numunelerin basma dayanimlarini belirlemek i¢in Kastamonu
Universitesi Merkezi Arastirma Laboratuvarinda bulunan Shimadzu marka iiniversal
test cihazi kullanilmistir. Basma testleri 1 mm/dak deformasyon hizinda

gerceklestirilmistir.
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4. DENEYSEL BULGULAR VE TARTISMA

41  Mikroyapisal Analiz

Sekil 4.1’de Ni ile kaplanmigs GNP’ye ait SEM goriintiisii ve elemental haritalama
sonucu gosterilmektedir. GNP’lerin  yiizeyinde yogun sekilde paketlenmis Ni
pargaciklardan olusan bir tabaka dagitilmistir. Bununla birlikte nipeten oksijenin

varligida dikkat c¢ekicidir.

Sekil 4.1 Ni ile kaplanmis GNP’ye ait SEM goriintiisii ve elemental haritalama sonucu

Ni-GNP/Al kompozitlerindeki GNP’lermmorfolojisi ve dagilimi Sekil 4.2°de
gozlenmistir. Ni-GNP’ler yalnizca matriste rastgele dagilmalart nedeniyle
kompozitlerin SEM gériintlistinde farkli morfolojiler gostermektedir. Diizensiz
nanoplakalarinve dogrusal siyah fazlarin her ikisi de EDS sonuglariyla tanimlanan
GNP’leri  gostermektedir (Sekil 4.3). Ni-GNP’leronemli dlgiide gdsterilen
kompozitlerde takviye olarak tane sinirlarina dagitilmis ve yer yer ¢evresinde mikro

bosluklar bulunmaktadir.
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Sekil 4.3 %1,2 Ni-GNP/Al kompozitlerin SEM goriintiisii ve EDS sonuglari
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4.2  Yogunluk Degisimi

Ni-GNP takviyeli Al kompozitlerindeneysel ve teorik yogunluklart Tablo 4.1°de
listelenmistir. Teorik olarak GNP ’nin yogunlugu aliiminyuma kiyasla ¢ok daha azdir
(Pillari vd., 2018). Bu nedenle grafen ilavesi Al matrisin bagil yogunlugunu azaltmasi
beklenilmektedir (Ghazaly vd., 2016; Hasanzadeh vd., 2019; Khan vd., 2019). Ancak
elde edilen degerler ve standart sapmalar dikkate alindiginda grafen oranina bagh

olarak yogunluk degisiminde belirgin bir azalma veya artis tespit edilememistir.

Tablo 4.1 Ni-GNP takviyeli Al kompozitlerin deneysel ve teorik yogunluklari

Stkistirilmis kompakt Sinterlenmis kompakt
yogunlugu yogunlugu
Numuneler  Teorik Deneysel Bagil Deneysel Bagil
(g.cm?) (9.cm?) (%) (9.cm?) (%)

%0 Ni-GNP 2,700 2,462+0,025 91,20+0,94 2,510+0,040 92,96+1,47
%00.8 Ni-GNP 2,681 2,490+0,030 92,88+1,12 2,529+0,031 94,35+1,16
%1.2 Ni-GNP 2,671 2,488+0,028 93,14+1,03 2,535+0,035 94,89+1,29

%2 Ni-GNP 2,652 2,455+0,021 92,56+0,81 2,507+0,026 94,52+1,00

4.3 XRD Analizi

Sekil 4.4’de %0 Ni-GNP - Al ve %2 Ni-GNP - Al numunelerin XRD desenleri
gosterilmektedir.%0 Ni-GNP- Al numunenin XRD desenine gore Al (Bravais kafesi:
kiibik, a=b=c = 4,049 nm) faz1 tespit edilmistir (Sekil 4.4.a). %2 Ni-GNP- Al
numunenin XRD desenine gore de Al (Bravais kafesi: kiibik, a=b=c = 4,040 nm),
AlzNi (Bravais kafesi: ortorombik, a=6,598; b=7,352; ¢ = 4,802 nm), NisC (Bravais
kafesi: rombohedral, a=4,553; b= 4,553; ¢ = 12,920 nm) ve Ni (Bravais kafesi:
hegzagonal, a =2,651; b =2,651; c = 4,343 nm) fazlar1 tespit edilmistir (Sekil 4.4.b).Ni
ile grafen parcaciklari arasinda yari kararli NisC fazinin olugmast kaplamanin
etkinligini gostermektedir. Ayrica Al matris ile Ni kaplama arasinda AlsNi
intermetalik olusumu grafenin dogrudan Al matris ile giiclii bir bag olusturmasini
saglayan nikelin etkinligini gostermektedir. %0 Ni-GNP ve %2 Ni-GNP takviyeli Al
kompozitlerin XRD desenleri karsilastirildiginda, grafen igeriginin artmasiyla Al

piklerinin yogunluklarinin azaldig: fark edilebilir diizeydedir.
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4.4  Ni-GNP Takviyeli Al Kompozitlerin Vickers Mikro Sertlik Olciimleri

Tablo 4.2°de deneysel caligsmalar neticesinde elde edilen sonuglar verilmistir. Buna
gore mikro sertlik degerlerinin batici ucun uyguladigi yiike bagli oldugu acik¢a
goriilmektedir. Numunelerin mikro sertlik degerleri tizerindeki degisimler dikkate
alindiginda Ni-GNP oranindaki degisimin 6nemi anlasilir hale gelmektedir. Biitiin
numunelerde ¢entik boyut etkisi (CBE) gozlemlenmistir. Malzemelerin mekanik
ozelliklerini karakterize etmek i¢in mikro sertligin yan sira elastik modiilii ve akma
dayanimi da olduk¢a Onemli parametrelerdir. Elastik modiilii kuvvet altindaki
malzemenin elastik davranisint belirtmektedir. Sert bir malzemenin seklini
degistirebilmek icin ¢ok daha fazla kuvvete ihtiya¢ duyulmaktadir. Bu durumda
malzemenin elastik modiilii yiiksektir. Hy ve E artis1t malzemeleri sekillendirmek i¢in
daha fazla kuvvetin uygulanmasi gerektigini gostermektedir. %2 Ni-GNP igeren
numunelerde sertlik oraniNi-GNP icermeyen numunelere kiyasla fazladir. Bu durum
Ni-GNP  parcaciklarin ~ matris  igerisinde  gerilime neden  olmasindan

kaynaklanmaktadir.
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Tablo 4.2 Numunelerin yiike bagli Hv, E ve Y degerleri
F(N) d(@um) Hv(GPa) E(GPa) Y (GPa)
0,490 46,346 0,423 34,673 0,141
0.980 66,480 0,411 33,703 0,137
ONi-GNP 1,960 95,637 0,397 32,571 0,132
2,940 118,264 0,390 31,950 0,130
4,900 150,553 0,401 32,858 0,134

0,490 45,792 0,433 35,517 0,144
0,980 66,480 0,411 33,703 0,137
0.8 Ni-GNP 1,960 95,798 0,396 32,462 0,132
2,940 117,580 0,394 32,322 0,131
4,900 148,907 0,410 33,589 0,137

0,490 44,292 0,463 37,964 0,154
0,980 63,257 0,454 37,225 0,151
12Ni-GNP 1960 93,322 0,417 34,207 0,139
2,940 114,777 0,414 33,921 0,138
4,900 145,935 0,427 34,970 0,142

0,490 43,794 0,474 38,832 0,158
0,980 63,296 0,454 37,179 0,151
2Ni-GNP 1960 93,074 0,420 34,389 0,140
2,940 113,320 0,425 34,798 0,142
4,900 145,550 0,429 35,156 0,143

Sekil 4.5°de numunelere uygulanan yiikiin bir fonksiyonu olarak Vickers mikrosertlik
degerlerindeki degisimler gosterilmektedir. Sekil 4.5’deki egrilere bakildiginda biitiin
numunelere uygulanan yiikiin artirilmasiyla sertlik degerlerinde azalmanin oldugu
goriilmektedir. Biitlin numuneler i¢in mikro sertlik degerlerinin yaklasik 1,960N’da
doygunluk seviyesine (plato bolgesi) ulastigi goriilmektedir. Bu durunda uygulanan
yukiin 1,960N’dan fazla olmas1 durumunda mikro sertlik degerlerindeki degisimin ¢cok
onemli olmadig1 sonucuna varilmaktadir. Dolayisiyla bu durum batic1 iz ile yiik

arasindaki iligkinin 6nemini ortaya koymaktadir. Daha 6nce bahsedildigi gibi biitiin
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numunelerde gézlemlenen CBE, batici yiikiiniin ne kadar biiyiik olmasi o kadar kii¢iik

sertlik degerlerinin elde edilebilecegini gdstermektedir.
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Sekil 4.5 Numunelerde yiike bagl sertlik degisimleri

441 Analizler ve Modeller

Meyer yasasi

Meyer yasasi, ¢entik boyutu etkisi (CBE) davranigini tanimlamak i¢in kullanilan basit
bir yontemdir ve uygulanan yiik ile iz arasindaki iliskiyi belirtmektedir. Basit bir yiik

yasast olan bu denklem Esitlik 4.1°de verilmistir.

F = Ad"™ (4.1)

Burada A, standart bir sertlik sabiti ve nk, Meyer indisidir. Bu veriler deneysel verilere
gore egrilerin fit edilmesi ile elde edilmektedir. nkayni zamanda CBE davranisin bir
Olciisii olarakta kabul edilebilir. Eger nk =2 olmas1 durumunda yiikten bagimsiz sertlik
durumunu verir ve Kick’s kanunu olarak asagidaki gibi verilir (Es.4.2) (Asikuzun vd.,
2001; Bull vd., 1989; Oztiirk vd., 2011; Tosun vd., 2014; Quinn ve D Quinn, 1997).

F=Awd? (4.2)
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Burada Ay, bir geometrik doniisiim ¢arpanidir ve kullanilan baticinin sekline baglhdir.
Eger nk< 2 olmasi durumunda CBE, nk> 2 olmasi durumunda ise TCBE davranis
gozlemlenmektedir. Sekil 4.6’da verilen In F-Ind grafiginin egiminden elde nk
degerleri tim numuneler i¢cin 2'den daha kiigiiktlir. Bu durum, analiz edilen
numunelerin yiike bagl yer degistirme davraniginin CBE davranis seklinde oldugunu

teyit etmektedir. Tablo 4.3’de bu veriler gosterilmektedir.
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Sekil 4.6 Meyer Yasasina gore malzemelerin In F ile In d degisimi

Tablo 4.3 Meyer Yasasina gore deneysel verilerin en uygun sonuglari

Numuneler n« LnAx R
ONi-GNP 1954 -821  0,9997
0.8 Ni-GNP 1,953 -8,18  0,9992
1.2Ni-GNP 1,931 -8,03  0,9992
2Ni-GNP 1,917 -7,96  0,9993
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Orantili Numune Direnc (OND) Modeli

Orantili Numune Direng Modeli, CBE davranisi olan malzemelerin sertlik analizi i¢in
kullanilan bir modeldir (Upit ve Varchenya, 1966). Bu model asagida verilen Esitlik
4.3deki gibidir.

== a+ fd (4.3)
Burada a ve S degerleri Sekil 4.7°de verilen (F/d) - d grafiginden hesaplanmaktadir. a

degerindeki degisim yiizey catlaklarinin dagilimiyla iligkilidir. OND modelinde
yiikten bagimsiz sertlik modelleri hesaplanmaktadir (Es. 4.4).

Honp = 1854.48 (4.4)
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Sekil 4.7 Malzemelerin F/d - d grafikleri

Tablo 4.4’e bakildiginda biitin numuneler i¢in o degerlerinin pozitif ¢iktig
goriilmektedir. Bu durum CBE davranisin gostergesidir. Yani uygulanan yiikler
karsisinda batici ucun numune igerisinde daldirilmasi ve ¢ikarilmasi esnasinda gerilim
bosalmas1 olmustur. Bundan dolay1r malzeme sertliginde bir miktar azalis meydana
gelmistir. B degerleri gercek sertlik degerlerini hesaplamada kullanilan bir
parametredir. OND modeli ile hesaplanan sertlik degerlerinin Sekil 4.7°de verilen
plato bolgesindeki sertlik degerleri ile farkli oldugu agikg¢a goriilmektedir. Bu sebeple

numunelerin gercek sertlik degerlerini tayin etmede OND modeli yetersiz kalmstir.
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Tablo 4.4 OND modeline gore deneysel verilerin en uygun sonuglari
Numuneler g (N/um?) a (N/um) R Hono (Gpa)  H. (Gpa)
ONi-GNP  0,000211  0,0008  0,9982 0,391 0,397-0,401
0.8 Ni-GNP  0,000215 0,000839 0,9962 0,399 0,396-0,410
1.2 Ni-GNP  0,000221 0,001252 0,9959 0,411 0,417-0,427
2 Ni-GNP  0,000221 0,001515 0,9973 0,410 0,420-0,429

Elastik/Plastik Deformasyon Modeli

Elastik/plastik deformasyon modeline (EPD) gore uygulanan yiik ile iz boyutu
arasindaki iligski asagidaki denklemde (Es. 4.5) verilmistir (Bull vd., 1989; Upit ve
Varchenya, 1966).

F = Ay(d, + d,)? (4.5)

Bu denklemde A: bir sabiti, dpise plastik deformasyonla iligkili bir degeri ifade
etmektedir. Sekil 4.8te verilen FY2 - dpgrafiginden Az ve de degeri hesaplanmaktadir.
Buna gore yiikten bagimsiz sertlik degerleri asagida verilen denklemden (Es.4.6)

hesaplanmaktadir.
HEPD = 18544142 (46)

EPD modeline gore biitiin numuneler i¢in elde edilen en iyi fit degerleri Tablo 4.5te
verilmistir. de degerinin pozitif ¢ikmasi numunelerin tamaminin CBE davranisini
gostermektedir. Yani uygulanan yiikle birlikte bir miktar elastik deformasyon
davranis1 gozlenmistir. Mikrosertlik degerleri plato bolgesinden nispeten uzaktir.

Sonug olarak, bu model gercek sertligin belirlenmesi i¢in yeterli degildir.
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Sekil 4.8 Malzemelerin F*?/d - d grafikleri

Tablo 4.5 EPD modeline gore deneysel verilerin en uygun sonuglari

Numuneler A*(N/um?)  de (um) R Hepn(GPa)  H, (Gpa)

0 Ni-GNP 0,0145 0,0258 00,9996 0,391 0,397-0,401
0.8 Ni-GNP 0,0147 0,0180 0,9991 0,400 0,396-0,410
1.2 Ni-GNP 0,0149 0,0436 0,999 0,411 0,417-0,427
2 Ni-GNP 0,0149 0,0445 0,9994 0,410 0,420-0,429
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Hays—Kendall vaklasimi

Hays-Kendall numunelerde kalici bir deformasyon olusturmak i¢in minimum bir yiike
ihtiyac¢ sonucuna varmistir. Buna gére CBE davranisi i¢in uygulanan yiikiin belirli bir
limitin altinda yalnizca elastik deformasyon, iistiinde ise plastik deformasyonun
meydana geldigini ortaya koymustur. Hays-Kendall deneysel olarak oOlgiilmiis iz
boyutunun, uygulanan test yiikii F yerine, etkin bir yiik ile oldugu Esitlik 4.7°de
verilmistir (Hays ve Kendall, 1973).

F — WHK - AHKdZ (47)

Burada Ank uygulanan yiikiin bagimsiz bir sabitidir. W ve Apk degerleri Sekil 4.9°da
verilen F-d? grafiginden hesaplanmaktadir. Bu modelde yiikten bagimsiz sertlik
degerleri Esitlik 4.8’de verilen formiilden hesaplanmaktadir. Tiim numuneler i¢in en

1yi fit degerleri Tablo 4.6°da verilmistir.

Numunelerde elde edilen Whk degerlerinin pozitif yonde olmasi CBE davranigin
gostergesidir. Buradan uygulanan ytikiin plastik deformasyon i¢in tek basina yeterli
olmadig1 sdylenebilir. Hays-Kendall modeli ile hesaplanan sertlik degerlerinin Sekil

4.9°da verilen plato bolgesindeki sertlik degerleri ile uyumlu oldugu goriilmektedir.
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Sekil 4.9 Hays-Kendall yaklasimia gére malzemelerin F ile d? degisimi

Tablo 4.6 Hays-Kendall yaklasimina gore deneysel verilerin en uygun sonuglari

Numuneler Auk(GPa) Whk (N) R Huk(GPa) H., (Gpa)
ONi-GNP  0,00021  0,0283 10,9995 0,3986  0,397-0,401
0.8 Ni-GNP  0,00022  0,0294 0,999 0,4073  0,396-0,410
1.2 Ni-GNP  0,00023 0,0426 10,9991 04230 0,417-0,427
2Ni-GNP  0,00023 0,0510 0,9996 0,4245  0,420-0,429

4.5

Basma Dayanim

Sekil 4.10°daNi-GNP/Al numunelere ait basma dayanimi egrileri gosterilmektedir. Ni-

GNP igcermeyen numunelere kiyasla grafen katkili numunelerin basma dayanim

degerlerinin nispeten yiiksek oldugu verilen grafikten anlasilmaktadir. %44 gerinim
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icin elde edilen basma dayanim degerleri saf aliiminyum i¢in 314 MPa iken %2Ni-
GNP igeren Al kompozit i¢cin 337 MPa’dir. Her iki numune i¢in elde edilen basma
dayanimi degerleri kiyaslandiginda Ni-GNP oranindaki artisin basma dayaniminda
yaklasik %7’lik bir artis sagladigi goriilmektedir. Aliiminyum kompozitlerde grafenin
basma dayanimina etkisi, grafenin matris malzemesi i¢indeki konsantrasyonuna ve
dagilimma  bagli  olarak  degisebilmektedir. Bazi  durumlarda, grafen
nanoplakalarineklenmesi, yigilmis grafen katmanlari arasindaki zayif baglanma
kuvvetleri ve GNP parcaciklarinin olas1 topaklagmasi nedeniyle basma dayaniminda
bir azalmaya yol acabilir. Bununla birlikte, grafen aliiminyum matrise diizglin bir
sekilde dagildiginda ve iyi bir sekilde baglandiginda, gliglendirme etkisi saglayabilir
ve kompozitin basma dayanimini artirabilir. Genel olarak, grafenin basma dayanimi
tizerindeki etkisi, grafen konsantrasyonu, dagilim kalitesi ve grafen ile aliiminyum
arasindaki araylizey bagi gibi faktdrlerden etkilenir (Khanna vd., 2023; Rashad vd.,
2014). Calismamizda grafen pargaciklarinin %7 gibi diisiik bir oranda olsa artig
saglamas1t matris ile ara ylizeyde baglanmanin nispeten yeterli olmasindan
kaynaklandig: diisliniilmektedir. Elde edilen XRD desenlerinde kaplama ile grafen ve
matris arasindasirastyla NisC ve AlzNi fazlari olusmustur. Bu durum arayiizey bagini
giiclendirebilecek etki olusturmustur. Cok sayida arastirma, yiik transferinin
grafen/metal kompozitlerin mekanik 6zelliklerini arttirmada 6énemli bir rol oynadigini
saglamistir (Li vd., 2019; Li vd., 2023). Yiik transfer verimliligi agirlikli olarak
arayliizey reaksiyonlar1 ve araylizey baglarinin giicii ile baglantilidir. Luo vd., (2023)
tarafindan yapilan calismada vakumlu sicak presleme sinterleme islemi sirasinda,
bakir parcaciklarinin grafen yiizeyine kimyasal olarak birikmesi ve aliiminyum matris
ile araylizde Al.Cu fazlarinin olusmasitakviye ile matris arasinda kimyasal bir
baglanmanin olugmasini saglamistir. Calismamizda da grafen ile aliminyum matris
arasinda sirastyla NizC ve AlsNi fazlarinin olusmasiarayiizey 1slanmasinin artmasinin
ve arayiizey baginin giiclenmesinin gostergesi olarak diisiiniilmektedir (Huang vd.,
2023). Diger taraftan aliiminyum ile grafen arasinda AlsC3 fazinin olusmasi
kompozitin basma dayanimin diisiirebilmektedir (Khanna vd., 2022). Grafenin Ni ile
kaplanmas1 kompozitin basma dayanimina olumlu etki ettigi sonucuna varilabilir.
Esasinda grafen parcaciklarindaki artis ile birlikte basma dayaniminda da dogrusal bir
artig gézlenmemistir. %44 gerinim i¢in elde edilen basma dayanim degerleri %1,2 Ni-

GNP/Al numune icin 340 MPa’dir. Kompozit malzemeler arasinda bu deger
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maksimum basma dayanimini gostermektedir. Saf aliiminyum ve %1,2 Ni-GNP/AI
numune i¢in elde edilen basma dayanimi degerleri kiyaslandiginda Ni-GNP
oranindaki artisin basma dayamiminda yaklasik %8’lik bir artis sagladig
goriilmektedir. Aliiminyum kompozitlerde grafenin basma dayanimi tizerindeki etkisi
grafen icerigine baghdir. Tian vd., (2016) tarafindan yapilan ¢alismada agirlik¢a %1
grafen ilavesi kompozitlerin basma dayanimini 6nemli 6l¢iide artirmigtir. Bununla
birlikte, bu icerigin ilizerine daha fazla grafen eklenmesi, basma dayaniminda bir
azalmaya yol acabilecegi vurgulanmistir. Arastirmaya gére bunun nedeni asir1 grafen
eklenmesi grafen plakalarinin topaklasmasia ve birlesmesine neden olabilecegi

seklindedir.
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Sekil 4.10 Ni-GNP/AI numunelere ait basma dayanimi egrileri
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5. SONUC VE ONERILER

Bu calismada toz metalurjisi yontemiyle tiretilmis Ni-GNP/Al kompozit malzemelerin
mekaniksel oOzellikleri arastirilmistir. Calismada kompozitler Al matris igerisine
agirlikca %0; 0,8; 1,2 ve 2 oranlarda Ni-GNP parcaciklarinin ilavesi ile tiretilmistir.
Uretim asamasinda baslangig tozlari bilyeli karistiricida (bilye/toz orani 5:1) 300 rpm
karigtirma hizinda 4 saat boyunca karistirilmigtir. Karisim tozlar 600 MPa basing
altinda ¢elik bir kalip igerisinde tek yonlii olarak sikistirilmistir. Sikistirma sonrasi
iretilen numuneler argon atmosferinde 630°C sicaklikta sinterleme islemine tabi
tutulmustur. Uretim parametrelerinin numunelerin fiziksel ve mekanik 6zellikler
tizerine etkilerini belirlemek amaciyla sertlik 6l¢iimii yapilmistir. Calismada elde

edilen sonuclar agagida 6zetlenmistir.

v GNP’lerin Ni ile basar1 sekilde kaplandigi tespit edilmistir. Ni ile C arasinda NizC
bilesigi ve matris (Al) ile Ni arasinda ise Al3Ni bilesigi olusmustur. Ni-GNP’lerin

matris icerisinde ve tane sinir1 boyunca konumlandigi belirlenmistir.

v Sinterlenmis Ni-GNP/Al kompozitlerin bagil yogunluklart GNP ilavesi ile dnemli
Ol¢iide degismemistir. Tiim numunelerin bagil yogunluk degerleri ortalama
%94,18+1,23 seviyesindedir. En yiiksek bagil yogunluk degeri %94,89 ile %1,2 Ni-
GNP igeren kompozitlerde tespit edilmistir. En diisiik bagil yogunluk degeri ise
992,96 ileNi-GNP igermeyen numunelerde elde edilmistir.

v" Ni-GNP/Al kompozitlerin mikro sertlik degerleri (yiikten bagimsiz bolgede) grafen
ilavesi ile artmistir. Ayrica artan yiik ile birlikte numune sertlikleri azalmis ve CBE

davranis1 gozlemlenmistir.

v' Analiz ve modeller arasinda sertlik degerlerinin uyumlu oldugu modelin Hays—

Kendall yaklagimi oldugu tespit edilmistir.

v’ %44 gerinim i¢gin maksimum basma dayanimi (337 MPa) %2Ni-GNP igeren Al
kompozitte elde edilmistir. Grafen icermeyen numunelere kiyasla %7 artis

saglanmustir.
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