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MEKANIK ALASIMLAMA YONTEMLERI iLE URETILMIi$
Al158i2,5Cu0,5Mg MATRIKSLI VE CeO,, Y203, La;0; PEKISTIRICILI
KOMPOZITLERIN GELISTIRILMESiI VE KARAKTERIZASYONU

OZET

Gelisen teknoloji ile birlikte, Al ve alasimlarmin mekanik 6zelliklerini arttirmak amaci
ile Al- esasli metal matriks kompozit malzemelere olan ilgi artmistir. Al-esash
matrikse, cesitli sert ve direngen oksit, karbiir, boriir ve nitriir takviyeleri yapilarak
alasimin fiziksel ozellikleri bozulmadan, mekanik Ozellikleri gelistirilebilmekte ve
gelistirilen Ozellikler yiiksek sicakliklarda Al alasimlarma gore ¢ok daha etkili bir
sekilde korunabilmektedir.

Al-esasli metal kompozit malzemelere, partikiil, kisa fiber veya siirekli fiber seklinde
cesitli formda takviyeler yapilmaktadir. Fiberlerin tiretimlerinin zor ve maliyetlerinin
yliksek olmasi sebebi ile partikiil takviyeli metal matriks kompozit malzemeler
endiistriyel alanda daha fazla yer bulan malzeme gruplaridir. SiC, ALOs, TiB,, TiN
partikiilleri Al esasli metal matriks kompozitlerde sik kullanilan takviyeler olmakla
birlikte, bunlar disinda da bir¢ok oksit, karbiir, boriir ve nitriir takviyesi
kullanilmaktadwr. Partikiil takviyeli kompozit malzemelerde, takviye partikiiliin
boyutu ve sekli, sertligi ve diger karakteristik 6zellikleri metal matriks kompozit
malzemelerin Ozelliklerini belirleyen parametreler igerisindedir. Ayrica, takviye
partikiillerin matriks i¢erisinde homojen bir sekilde ve aglomere olmadan dagitilmas1
son derece Onemlidir. Aksi takdirde, segregasyonlar barimndiran metal matriks
kompozit malzeme her noktada ayni 6zellikleri sergileyemeyecektir.

Al-esasli ve partikiil takviyeli metal matriks kompozit malzemeler ¢ogunlukla dokiim
ve toz metaliirjisi yontemleri ile iiretilmektedirler. Dokiim yontemi ile iiretilen s6z
konusu kompozit malzemelerde, 6zellikle mikronalt1 boyutlardaki takviyeleri metal
matriks i¢erisinde homojen olarak dagitmak oldukga zor bir prosestir. Ergimis metal
alasimi igerisinde diisiik boyutlardaki takviye elemanlar1 aglomere olarak kompozit
malzemenin igerisinde segregasyona sebep olurlar. Bu durum da, son iiriin
ozelliklerinin homojen olmamasina sebebiyet vermektedir.

Toz metaliirjisi yontemi ise bir kati hal iiretim yontemidir. Tozlarim harmanlanmasi
ve/veya 6giitlilmesi prosesini takiben, bu tozlarm sekillendirilmesi ve sinterlenmesini
kapsayan bir tiretim siirecidir. Toz metaliirjisi yonteminde, partikiil takviyeler dokiim
yonteminde oldugu gibi siv1 bir faz igerisinde olmadigindan aglomere olmazlar ve
boylece metal matriksli kompozit malzemenin homojenligi saglamak dokiim
yontemine gore ¢ok daha kolay hale gelir. Ayirca toz metalurjisi yonteminde,
kompozit malzemeleri meydana getirecek tozlar arasindaki kiitlesel kompozisyonunun
ayarlanmasinin kolayligi, son iirlin 6zelliklerinin tekrarlanabilirligini saglamaktadir.
Toz metaliirjisi yontemi ¢atis1 altinda olan mekanik alagimlama prosesi ise, tozlarin
mekanik etki altinda yiiksek enerjili ortamda 6giitiilerek, dokiim yonteminin aksine
kat1 halde alasim haline getirildigi bir prosestir. Ogiitme prosesi yiiksek enerjili bir
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oglitme ortaminda gerceklestirildigi i¢in tozlarmn partikiil boyutlarinda 6nemli diisiisler
meydana gelmektedir. Toz boyut dagilimi mekanik alasimlama siiresi arttikca daha
dar bir araliga sikisir. Ek olarak, yiliksek enerjili 6&litme ortaminda tozlar deformasyon
sertlesmesine ugrarlar. Partikiil boyutunun mekanik alasimlama ile diisiiriilerek
tozlarm siterlenmesi i¢cin gerekli itici gli¢ de bu sekilde azalmis olur ve geleneksel toz
metaliirjisi yontemine gore hem daha yiiksek relatif yogunluga sahip hem de daha
homojen metal matriks kompozit malzemeler elde edilir.

Bu calismada, mekanik alasimlama yontemi ile Al- esash partikiil takviyeli metal
matriks kompozit malzemeler liretilmistir. Matriks alasimimi meydana getirecek tozlar
Al- ag.%15Si1- ag.%2,5Cu- ag.%0,5Mg (Al15S12,5Cu0,5Mg) kompozisyonunda
secilmistir. Silisyum ilavesi, saf halde yumusak ve siinek bir metal olan aliiminyumun
sertligini ve asinma direncini arttirmaktadir. Alasim igerisine bakir ilavesi ile ise
alasimi yaslandirilabilir hale getirmektedir. Bu sekilde, Al15S12,5Cu0,5Mg alasiminin
mekanik oOzellikleri yaslandirma prosesi sonrasinda daha da arttirilabilmektedir.
Magnzeyumun oksijen afinitesi ise aliiminyumdan daha yiiksek oldugu icin, 6giitme
ortaminda bulunabilecek oksijen ihtivasina karsi, ana matriks malzemesi olan
aliminyumun oksitlenmesini minimize etmek i¢in alasima az miktarda (%ag. 0,5)
katilmistir. S6z konusu kompozisyona sahip alagim, yliksek asinma direnci ve sertlik
ozellikleri sergilemesinden otiirli, 6zellikle otomobil endiistrisinde fren diski gibi
asinma dayanimi gerektiren parcalarin iiretiminde kullanilmaktadir.

Ik olarak Al15Si2,5Cu0,5Mg kompozisyonuna sahip toz harmani yiiksek enerjili
ogiitme ortaminda ¢esitli stirelerde (0, 1, 2, 3, 4, ve 8 saat) mekanik alagimlanmustir.
Ogiitme prosesini takiben, baslangi¢ tozlar1 ve mekanik alasimlanmis takviyesiz
Al15S12,5Cu0,5Mg tozlarmin partikiil boyut dl¢limleri, faz analizleri ve mikroyap1
karakterizasyonlar1 yapilmistir. Mekanik alagimlama siiresinin artmasi ile birlikte
partikiil boyutlarinda ve sekillerinde degisiklikler gozlemlenmistir. Faz analizleri ile
mekanik alasimlama esnasinda yeni bir faz olusup olusmadigi goézlemlenmistir.
Mekanik alagimlama prosesleri sonucunda, tozlar arasinda bir reaksiyon meydana
gelmedigi goriilmiistiir. Ayrica, baslangic partikiil boyutlarina oranla, mekanik
alasimlamanin partikiil boyutlarinda ciddi bir diisiis meydana getirdigi partikiil boyut
Olciimleri ile goriilmiis ve bu veriler tozlara ait taramali elektron mikroskobu
goriintiileri ile desteklenmistir. S6z konusu deneysel ¢alismalar dogrultusunda, 4 saat
mekanik alagimlanmis Al15Si2,5Cu0,5Mg tozlarmin diger siirelerde Ogiitiilmiis
tozlara gore daha iyi sonuglar sergiledigi goriilmiistiir. 4 saatlik mekanik alasimlama
siiresinden sonra ise, partikiiller arasinda yeniden kaynaklanma baglamis ve buna bagl
olarak, ortalama partikiil boyutu artmis ve partikiil boyutlar1 homojen olmayan bir
dagilima sahip hale gelmistir. Bu sebeplerden o6tiirii, 4 saatlik mekanik alagimlama
stiresi Al- 15512,5Cu0,5Mg tozlar1 i¢in en uygun siire olarak belirlenmistir. Daha sonra
MMK tozlar, ayn1 kompozisyona sahip matriks alagimina yapilan ¢esitli takviyeler ile
4saat siiresince mekanik alagimlanarak iiretilmislerdir.

MMK malzemelerde takviye elemani olarak ¢esitli oranlarda (%ag. 0,5, 1, 2 ve 5)
Ce02, Y203 ve LaO3; kullanilmigtir. Bu sekilde, hem farkli oranlarda takviye
miktarlarmin hem de farkl takviye malzemelerinin Al15Si2,5Cu0,5Mg alagimmin
fiziksel ve mekanik 6zelliklerine etkileri arastirilmistir. 4 saat mekanik alasimlanan
s0z konusu tozlara daha sonra, ortalama partikiil boyutu ve sekli, faz analizleri ve
mikroyap1 karakterizasyonlar1 yapilmistir. Takviye malzemesi ¢esidi ve oraninin
ortalama partikiil boyutlarmna ve partikiil sekillerine 6nemli bir etkisi olmadigi
gorilmiistiir. Ayrica, yapilan X-Isinlar1 Difraksiyonu faz analizleri sonucunda, takviye
tozlar ile matriks malzeme arasinda herhangi bir reaksiyon olmadigi goriilmiistiir.
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Baslangi¢ tozlarmin ve mekanik alagimlanmis tozlarin karakterizasyonu, mekanik
alasimlamanmn partikiil boyutlar1 ve seklinde olumlu degisikler meydana getirdigini
ortaya koymustur. Ek olarak, mekanik alagimlama neticesinde malzeme biinyesindeki
kalint1 gerilme miktarinin artmasi ile tozlarin deformasyon sertlesmesine ugradigi
gorilmiistiir.

Baslangi¢ toz harmani ve mekanik alasimlanmis tozlar iizerinde daha sonra termal
analizler gerceklestirilmistir. Tozlara uygulanan termal enerji sonucu elde edilen DTA
egrileri mekanik alagimlama ile, baslangi¢ tozlarinda 655°C’de goriilen endotermik
pikin 577 °C’ ye kadarételendigini gostermistir. Bu endotermik reaksiyonun tesekkiil
ettigi sicaklik Al- Si ikili faz diyagramindaki 6tektik sicakliga denk gelmekte olup, bu
otelenmenin mekanik alagimlamanin 1 saatlik yiliksek enerjili 6glitme sonunda bile
gergeklestigini goriilmiistiir. Ek olarak, yaklasik 521°C de endotermik bir pik daha
goriilmiistiir. Bu pikin de ALCu fazma ait oldugu saptanmistir. Takviyeli tozlar ile
takviyesiz tozlara ait DTA grafiklerinde ise 6nemli bir fark gézlemlenmemistir. Ayrica
DTA grafiklerine bakilarak, sinterlenme sicakligi 570°C olarak belirlenmistir.
Sinterleme mekanizmasinin ise sivi faz sinterleme olacagi 521°C’ de tesekkiil eden
endotermik pikten anlagilmistir.

Sonraki proses adimi olarak tozlar tek eksenli soguk presleme teknigi ile 450 MPa
basing altinda preslenmistir. Preslenen numunelerin goriiniir yogunluklar: 6l¢tildiikten
sonra, baglayict ugurma firminda biinyelerindeki stearik asit, Argon atmosferinde 2
C/dakika 1sitma hiz1 ve 400°C' de 2 saat bekletilerek ugurulmustur. Baglayici giderme
prosesinden sonra ise, preslenmis numuneler Argon atmosferinde 570°C’ de 2 saat
bekletilerek sinterlenmiglerdir.

Bir sonraki adimda sinterlenen numunlerin gergek yogunluk olgiimleri yapilmistir.
Yapilan yogunluk dl¢timleri, numunulerin goreceli yogunluklarinin takviyesiz Al15S1
2,5Cu0,5Mg alasimmda  %95-99  arasinda, takviyeli  Al15Si2,5Cu0,5Mg
kompozitlerde ise % 90-99 arasinda seyrettigini gostermistir. Sinterlenen iiriinlerde
gergeklestirilen, faz analizleri ve mikroyap1 karakterizasyonlar1 esnasinda, sinterleme
sonrasinda malzemelerde Al;Cu fazi olustugu saptanmstir. Ayrica, 6giitiilmemis ve
mekanik alagimlanmis Al15S12,5Cu0,5Mg numunelerin mikroyapilar1 arasinda
onemli mikroyap: farklar1 gozlemlenmistir. Gerek optik mikroskop gerekse de
taramal1 elektron mikroskobu goriintiilerinde mekanik alagimlanmamis malzemede
derin catlak ve proziteler géze carparken, mekanik alagimlama ile birlikte All15Si1
2,5Cu0,5Mg malzemelerin homojen ve porozitelerden armmis bir mikroyapiya gecis
yaptig1 goriilmiistiir. Kompozit malzemelerde, takviye miktar1 ve c¢esidinin
mikroyapida yeni fazlar meydana getirmedigi goriilmiistiir.

Sinterlenmis bu numunelere daha sonraki adimda mikrosertlik ve aginma testlerini
kapsayan mekanik testler yapilmistir. Mikrosertlik degerleri ve asinma testleri
sonucunda meydana gelen kayip malzeme miktarlar1 kompozit malzemelerde olumlu
yonde degisimler gostermistir. Mekanik alagimlanmamis harmanlanmis, sinter
iirlinlere goére kompozit malzemelerde mikrosertlik degerleri yaklasik 2,5 kat artan
degerlere ulasirken, diger yandan asinmaya bagli kiitle kayb1 ise %65’lere kadar
azalmistir.

Sonug olarak, Al15Si2,5Cu0,5Mg esasli, ¢esitli oranlarda CeO>, Y.03 ve LaxO3
partikiil takviye iceren metal matriks kompozit tozlar, hedeflendigi sekilde 1yi fiziksel
ve mekanik oOzellikler gdstermis ve homojen mikroyapiya sahip lriinler halinde
iiretilmislerdir.
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DEVELOPMENT AND CHARACTERIZATION OF Al15Si2,5Cu0,5Mg
BASED AND CeO3, Y203, La;O3; REINFORCED COMPOSITES
SYNTHESIZED BY MECHANICAL ALLOYING

SUMMARY

Technological deveploment in this era has never been as fast as before throughout
history. This technological motion brings new material requirements for keeping pace
with this fast development. At this point, the interest have been focused on the
composite materials which can shelter different material properties within. Composite
materials can be formed from different combinations of countless materials. This
advantage simplifies the production of materials which need to answer the necessary
and spesific features differing with application fields.

Metal matrix composite materials are the subgroup of composite materials. Metallic
materials are used to form the matrix and mostly ceramics are used to form the
reinforcements in the metal matrix compsite materials. So that, metal matrix
composites combine the ductility and the strength of metals with the hardness and the
high temperature resistance of ceramics.

Aluminum and its alloys are used at the fields like aviation and aerospace technologies
in which low density is a significant requirement. These materials also perform high
corrosion resistance, high ductility and strength, high wear resistance (esspecially in
Al- Si alloys). Additionally, aluminum and their alloys are recyclable materials and
they are also cheaper from titanium, magnesium and their alloys. These reasons expand
the application fields of aluminum and its alloys from transportation to food industry.
High temperature resistance is one the most vital feature in some applications like
aerospace field. So it is necessary to develop materials which must withstand this
conditions. In connection with this example, the research and development studies
have been focused on Al- based metal matrix composites rather than Al-alloys since
the developing technology needed to be taken into account in materials science and
engineering. Oxides, borides, carbides, nitrides and even silicides are added as
reinforcements into the metal matrix to develop the mechanical properties of the metal
matrix composites. These reinforcements significantly provides esspecially high
hardness and wear resistance to the metal matrix composites compared with Al and its
alloys. These advanced properties are also protected easily at higher temperatures.
Radius/Length ratio detects the type of the reinforcements used in metal matrix
composites. Particulate, short fibres and continious fibres are diffrent form of
reinforcements added into the metal matrix composites. Short or continious fibers are
hard to product and they are more expensive than particulate reinforcements. So
particulate metal matrix composites find more area in industrial aplicantions rahter
than fiber reinforced metal matrix composites. SiC, ALOs, TiB,, TiN are some of the
most used reinforcements in metal matrix composites.
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Particulate size and shape, hardness and the other charactheristic features of the
particulate reinforcements affect directly to the mechanical and pyhsical properties of
the metal matrix composite materials. And also it is very important to disperse the
reinforcement homogeniously in the metal matrix with no agglomeration. Otherwise,
a matrix in which segregations exist will not perform same properties in all its points.
Al-based metal matrix composites are mostly produced with casting and powder
metallurgy techniques. It is hard to obtain homogenious metal matrix composites
produced with traditional casting. Esspecially sub-micron sized particulates tend to
aglomerate in the molten metal at the production of metal matrix composites with
traditional casting technologies. So the final products usually have an unhomogenious
microstrucre when they are produced with liquid state processing methods.

On the contrary to liquid state processing methods, powder metallurgy is a solid state
processing method. Mixing and/or milling of the powders is the first process step of
powder metalurgy. Compaction of the mixed and/or milled powders is the following
step of the process. Generally, sintering of the compacted samples is the final step of
this method. Sometimes, secondary shaping methods like cold rolling, extrusion are
applicated on the sintered samples to form the final shape of the products. The
particulate reinforcements are found in a solid state matrix during this process rather
than traditional casting technologies. Accordingly, unhomogeous microstructres are
not seen at the metal matrix composites synthesized with powder metallurgy method.
In addition to the homogenious microstructre, it is easer to mix the powders at the same
chemical composition in mixing step which is also a increasing factor for the
reproducibility of the final products.

Mechanical alloying is a high energy ball milling technique under powder metallurgy.
In difference with casting methods, alloying occurs in solid state like in all powder
metallurgy techniques during mechanical alloying. The required energy for the
solutionizing of the elementel powders within each other are provided from the high
mechanical energy effect. Particle dimensions dramatically decrease with high energy
ball milling process of the powders. Also the particle size distrubition becomes more
narrow with increasing mechanical alloying time. Overmore, powders are exposed to
high deformation which causes deformation strengthening. Besides, cyrstalline sizes
of the powders significantly reduce like particulate size with increasing mechanical
alloying time. The reduction at the crystalline sizes decreases the driving force for the
sintering process. Subsequently, relative densities of the sintered samples show higher
values when they are compared with the samples producted with traditional powder
metallurgy methods.

In this study, Al-based particulate reinforced metal matrix composites are synthesized
with mechanical alloying technique. Al-15Si-2,5Cu-0,5Mg matrix alloy is formed
from Al, Si, Cu and Mg elemental powders. Silicon is added to the alloy system
increase the hardness and the wear resistance of the soft aluminum metal. Because of
Al- Si- Cu alloys are age hardenable materials, copper is added to the composition to
advance the mechanical properties of the products with age hardening. Magnesium is
an element, of which the oxygen affinity is higher than aluminum. Accordingly, a
small amount of magnesium is added to the powder mixture to minimize the oxidation
of aluminum for a possibility of an oxygen presence during mechanical alloying. Al-
Si- Cu- Mg alloys are commonly used in automobile industry at the parts like brake
discs which hardness and wear resistance are needed.

In the first step, Al-15Si-2,5Cu-0,5Mg powder mixture is mechanically alloyed for 0,
1, 2, 3, 4 and 8 hours in a high energy ball milling enviroment. Powders are poured
into the millling vials in the Glove Box under Argon atmosphere and also the vials are
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opened in here after milling process. Following the milling process, particle size
analysis, phase anaylses and microstructral characterizations of the unmilled and
milled Al-15Si-2,5Cu-0,5Mg powders are conducted. Phase analyses showed that
there was no chemical reaction between the particles during mechanical alloying.
Additionally, in comprasion with the micron sized unmilled powders, average particle
sizes of the milled powders were under micrometer. Particle sizes of the milled
powders were supported and particle shapes were observed with scanning electron
microscope analysis. Al-15Si-2,5Cu-0,5Mg milled for 4 hours showed better results
including particle size, particle shape and microstrucre rather than other powders
milled for different durations. Rewelding between particles after 4 hours mechanical
alloying was detected during scanning electron microscope analyses. Accordingly, 8
hours milled powders exhibited higher average particle size and unhomogenious
particle size distrubitons. Therefore, powders mechanically alloyed for 4 hours are
selected for fixed milling time of the reinforced composite powders.

Mechanically alloyed powders are opened under Argon atmosphere in Glove Box and
poured into heptan. %2 wt. molten paraffin wax embed into the heptan- powder
solution later. Afterwars, heptan was evaporated at normal atmosphere conditions.
Surface area of the milled powders dramatically increases with reduced particle size
after high energy ball milling. This phenemona increases the oxygen affinity of
aluminum based powders. Parrafin wax covered the particle surfaces and minimized
the contact of the powders with oxygen.

Different amounts of CeO,, Y203 ve LayO3 powders (%wt. 0,5, 1, 2 ve 5) were
reinforced into Al-15Si-2,5Cu-0,5Mg powders mixture. In this way, the effect of
different reinforcement materials and diffrent amounts of reinforcements to the
mechanical and pyscial properties of Al-15Si-2,5Cu-0,5Mg alloy were examined.
Particle size analyses, phase analyses and microstructral characterizations were
perfomed on 4 hours mechanically alloyed composite powders next. There was not
seen any important affect of reinforcements and thier amounts, to he particle sizes and
shaped. Additionally, phase analyses showed that not any new phases formed between
reinforcements ant alloying element.during mechanical alloying.

The various analyses and characterization of the milled and unmilled powders revealed
that mechanical alloying has a highly positive effect on powders. Furthermore, the
increasing resudial stress in the powders with increasing mechanical alloying time
indicates a deformation strengthening mechanism.

Thermal analyses were conducted on the unmilled and milled powder mixtures. 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 aloying is actualized
even if in a 1 hour milling time. Additionally, a smaller endothermic peak was alson
seen at nearly 521 "C on DTA curves. It was considered that this endothermic peak
was belonging to ALCu melting phase. DTA curves showed no remarkable difference
between .reinforced and unreinforced powders. Sintering temperature was detected at
570 °C and it had been seen that the sintering mechanism would be liquid phase
sintering because of the endothermic peak at 521 °C.

After thermal analyses, powders were compacted at 450 MPa with a single action cold
press. After measuring the appearent densities of the compacted samples, stearic acid
was removaled out from the sample under Argin atmosphere at 420 °C with a 2 °C/
minute heating rate and 2 hours hold time. After removal of the stearic acid, samples
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were sintered under Argon atmosphere at 570 °C, with a 5 "C/minute heating/cooling
rate and 2 hours hold time. After sintering process there was no remarkabe dimensional
change at the sintered samples.

Relative densities of the sintered powders were measured at the next step. Measured
densities showed that, unreinforced Al-15Si-2,5Cu-0,5Mg powders reached up to
%95-95 of the theorical density. Additionally, reinforced Al-15Si-2,5Cu-0,5Mg
powders reached up to %90-99 of the theorical densities of the composites. Phase
anaylses and microstctral characterizations revealed that, AbCu was formed during
sintering process. There were significant differences between the microstructres of
unmilled and milled samples. Both the optical microscope and scanning electron
microscope images showed that there were many deep and wide cracks and porosities
on the unmilled sample surface. Milled sample microstructes exhibited a homogenious
and the surface was lack of caracks and prorosities. No remarkable effect of the
reinforcement materials or amounts was noticed compared with unreinforced samples.
The final step of the experiments was mechanical tests including microhardness and
wear tests. Microhardness and wear tests showed that, increasing mechanical alloying
time and reinforment amount makes positive effects on the mechanical properties of
the sintered samples. Microharndness values of the metal matrix composites reached
up to 2,5 times higher unmilled sintered samples. And also, wieght loss during the
wear test of the composite samples reached down to %65 smaller from the unmilled
sintered samples.

As a result, Al-15Si-2,5Cu-0,5Mg based CeO,, Y203 ve LayOs reinforced metal
matrix composites are synthesized with a homogenious microstructre. Additionally,
Al15Si2,5Cu0,5Mg-5Ce0,, Al15Si2,5Cu0,5Mg-5Y203 and Al15Si2,5Cu0,5Mg-
5Lay03 exhibited the best mechanical properties.
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1. GIiRiS

Malzeme teknolojisi son yillarda, tarihte hi¢ olmadigi kadar hizli bir gelisim ve
degisim siireci i¢ine girmistir. Buna bagh olarak Malzeme Bilimi, malzemelerin
potansiyel kullanilabilirlik alanlarini kegfetme amaci tasidigi i¢in, hi¢ olmadig: kadar
onemli bir bilim dali haline gelmistir [1-3]. Diger bir deyis ile, miihendislik
malzemelerinin endiistriyel teknolojideki gelismelere ayak uydurabilmesi icin, yeni
malzemelerin gelistirilmesi gerekmektedir [1-3]. Bu amagclar baglaminda, metal
matriks kompozit (MMK) malzemeler, havacilik ve uzay teknolojilerinde kullanilmak
iizere, yiiksek sertlik, yiiksek sertlik/elastik modiil ve diisiik yogunluklu malzeme elde

etme amaci sonucunda iiretilmis ve gelistirilmislerdir [1-3].

MMK malzemelerin genis uygulama alanlarindaki kullanim potansiyeli, iiriin
ozelliklerini gelistirmek adina yaklasik son 20 yildir MMK {iretimi odakli bir¢ok
iiretim tekniginin gelismesine sebep olmustur [3,4]. S6z konusu iiretim teknikleri ile,
genis yelpazedeki matriks malzeme (aliminyum, titanyum, nikel ve demir) ile ikincil
faz partikiillerini (boriirler, karbiirler, nitriirler, oksitler) biraraya getiren bir¢cok yeni

MMK malzeme iiretilmistir [4,5].

MMK malzemeler ilk olarak 1960’larda, gelismis askeri sistemlerin, malzeme
gelisimine kazandirdigi ivmelendirme ile ortaya cikmustir [3-5]. 1980° lerde ise
ozellikle siireksiz takviyeli MMK malzemelerin arastirilmasit ve gelistirilmesine
yonelik calismalar hiz kazanmistir [4-6]. Bu yogun ¢alismalarin sonucu olarak son 30
yilda, MMK malzemeler ticari olarak genis uygulama alanlar1 bulmuslardir. Yiiksek
yapisal yeterlilik, asinma dayanimi ve ilgi ¢ekici termal ve elektriksel karakteristikleri,
MMK malzemelerin karayolu tasimaciligi (otomobil ve rayl sistemler) ve havacilik
gibi cok Onemli teknoloji alanlarinda kullaniminin oniinii agmistir [6]. MMK
malzemeler, fiziksel ve mekanik Ozellikleri miikemmel bir sekilde yapilarinda

dengeleyen malzemelerdir [6].

Stirekli takviyeli MMK malzemeler, siireksiz takviyeli MMK malzemelere gore daha

yiiksek spesifik mukavemet sergilerler ve iiretimleri ¢ok daha 6zel ve zordur [3]. Ek



olarak, fiberlerin tretimleri olduk¢a maliyetlidir. Bu grup MMK malzemeler
genellikle ekstiizyon gibi bir¢ok durumda iiriinii nihai sekli getirmek icin gerekli
ikincil sekillendirme proseslerine izin vermezler. Bu durum, siirekli takviyeli MMK
malzemelerin endiistriyel uygulamalarint kisitlayan bir faktordiir. S6z konusu
kisitlamalardan dolayi, siireksiz takviyeli MMK malzemeler iizerindeki ilgi son

yillarda oldukg¢a artmustir [3].

Stireksiz takviyeli MMK malzemeler, siirekli takviyeli MMK malzemeler kadar iyi
yapisal 6zellikler sergilemezler [7]. Siireksiz takviyeli MMK malzemelerin ilgi ¢ekici
olma sebepleri olarak, (a) uygun maliyelerde ve genis yelpazede takviye malzemesi
secim imkani, (b) tekrarlanabilir yapida ve 6zelliklerde MMK malzemesi {iretimi
imkani, (c) lretim methodlarinin standardize olmasi; olarak gosterebilir. Siireksiz
takviyeli MMK malzemeler, partikiil, visker veya kisa fiber takviyelerini igerebilirler
[8]. Diger bir deyisle, siireksiz takviyeli MMK malzemelerin iiretimi kolay, maliyeti
disik ve Ozellikleri izotropiktir. MMK malzemelerin o6zellikleri, takviye
malzemesinin partikiil boyutu, partikiil sekli ve hacimsel fraksiyonu ile iliskilidir [4].
Clinkii, takviye malzemesine ait s6z konusu 06zellikler, matriks ve takviye arayiizey
iliskisini belirleyen 6zelliklerdir. MMK malzemelerde optimum mekanik 6zellikler,
ince ve termal olarak kararli seramik takviyelerin, metal matrikse homojen bir sekilde

dagitilmasi ile elde edilmektedir [4].

Uzun siiredir, aluminyum alasimlart MMK malzemelerde matriks elemani olarak, hem
arastrma ve  gelistirme alaninda hem de endiistriyel uygulamalarda

kullanilmaktadirlar.

Aliiminyum alagimlar1 iy1 mekanik ve tribolojik 6zellikler sergilerler [9]. Ancak Al
esasli MMK malzemelerde, aliiminyumun matriks elemani olarak kullanilmasinin en
biiylik sebeplerinden birisi aliiminyumun diisiik yogunlugudur. Diisiik yogunluk,
bircok uygulama alaninda aranan ilk yapisal 6zelliktir. Ayrica, gene diisiik yogunluga
sahip malzemeler olan magnezyum (Mg) ve titanyum (Ti) ile kiyaslandiginda,
aliminyum daha ucuzdur. Bu sebepler aliiminyumun, otomotiv endiistrisinden
havacilik endiistirisine bir¢cok alanda genis kullanim alani bulmasini saglamaktadir
[9,10]. MMK malzemeler igerisinde en sik kullanilan matriks malzemesi Al ve
alasimlaridir [2]. Al esasli MMK malzemelerde matriks malzemesi olarak en ¢ok
kullanilan alasimlar, Al- Cu- Mg ve Al- Zn- Mg- Cu gibi yaslandirilabilir Al esasl
alasimlardir. SiC, AbLOs gibi seramik partikiiller, aliminyum esash MMK



malzemelerde sik kullanilan partikiil takviyeleridir. Hem takviye malzemesi hem de
yaslandirma prosesi sonucu Al esaslit MMK malzemelerde yiiksek sertlik ve asinma

dayanimlar1 elde edilebilmektedir [10].

MMK f{iretiminde en sik kullanilan tiretim teknigi dokiim yontemidir [11-14]. Matriks
ve takviye malzemesini olusturacak partikiiller uygun oranlarda harmanlanarak, uygun
bir yontemle ergitilir. Ergitilen sivinin daha sonra dokiimii gerceklestirilir. Takviye
partikiillerin, sivi haldeki matriks icerisinde homojen olarak dagitilabilmesi i¢in,
takviye partikiiller kaliba dokiilmeden once ¢esitli yontemler ile karistirilir. Ancak,
ozellikle nanoboyutlardaki seramik partikiilleri, sivi haldeki metal matriks icerisinde
homojen olarak dagitmak kolay bir proses degildir. Seramik partikiilleri, matriks
icerisinde homojen olarak dagitmanin en iyi yolu, toz metaliirjisi (T/M), mekanik

alagimlama gibi kati-hal MMK iiretim methodlaridir [11-15].

T/M yontemi, matriks ve takviye malzemelerini olusturacak olan tozlarin
karigtirilmasini  takiben, ayni tozlara presleme ve sinterleme proseslerinin
gerceklestirildigi bir kati hal tiretim prosesidir [9]. T/M yOntemi sivi faz iiretim
proseslerinden daha diisiik sicakliklarda seyreden bir prosestir. Daha diisiik sicaklikta
gerceklestirilen proses sayesinde, matriks ve takviye malzemeler arasindaki olasi
istenmeyen tepkimelerin Oniine gecilir. Boylece, homojen mikroyapiya sahip triinler
elde edilir [9]. Diger bir deyisle, toz metaliirjisi (T/M) yonteminde, dokiim
tekniklerinde karsilagilan sinirlamalar ve kusurlar ile karsilasilmaz. Toz metaliirjisi
teknikleri, enerji tasarruflu bir proses olmasi, diisiik anizotropi, otomasyon kolayligi
ve genis yelpazede malzeme secilebilirligi gibi avantajlar1 ile bircok miihendislik

uygulamalarinda kullanilmaktadirlar [16].

T/M prosesi, ¢ok yonlii ve ekonomik bir proses olmasindan otiirii, Al esaslhh MMK
malzeme tretiminde siklikla kullanilan iiretim tekniklerinden birisidir [9]. T/M
yonteminde aliiminyum tozlar1 ilk kez 1930 yillarinda Dr. Tokushici Mishima
tarafindan Tokyo Imperial Universitesi’nde Al-Ni-Fe (ALNICO) alasimu iiretiminde
kullanilmistir [17]. T/M yontemi ile liretilmis Al alasimlar1 baglant1 ¢ubuklari, saft,
silindirik mil yataklari, valf yatagi gibi birgok otomobil parcasinda kullanilmaktadir

[18,19].

Mekanik alasimlama (MA) yontemi ile iretilen Al alasimlari, geleneksel toz

metalurjisi yontemleri ile elde edilen Al esash alasimlara gore daha iyi yapisal



ozellikler gosterirler [18]. Bunun sebebi ise, mekanik alagimlama sonucunda partikiil
ve tane boyutlarinda meydana gelen diisiistiir [19]. Mekanik alasimlama esnasinda,
meydana gelen deformasyon sertlesmesi ve takviye seramik partikiillerin mikronalti
boyutlarda diizenli ve ince sekilde matriks icerisinde dagitilmasi, MA alasimlama

yontemi ile tiretilen Al esasli MMK malzemeleri iistiin kilan sebeplerdir [20].

MA, 1966 yilinda John S. Benjamin ve arkadaslar1 tarafindan, Uluslararas: Nikel
Sirketi (INCO)’ya ait Paul D. Merica Arastirma Laboratuvari’nda gelistirilmis bir toz
iiretim ve sentezleme, siire¢ ve teknigidir. Bu teknik, harmanlanmis elementel toz
karisimlarindan, homojen malzemelerin sentezini miimkiin kilmaktadir [15]. MA
teknigi ve siirecleri, gaz tiirbin uygulamalari i¢in nikel esash stiperalagimlar: iiretmek
icin yapilan uzun arastrmalarin sonucunda ortaya c¢ikmistir. Nikel esasl
siiperalasimlarm yiiksek sicaklik mukavemetini arttirmak i¢in, bu yonde yapilan oksit
takviyeler sonucu mekanik alasimlama prosesi ile iiretilmis ilk MMK malzeme ortaya

cikmustir [15].

MA, partikiillerin yiiksek enerjili 6giitme ortaminda birbiri ile soguk kaynaklanmasi,
kirilmasi ve tekrar kaynaklanmasi siire¢lerini iceren bir kat1 hal toz proses teknigidir
[21]. Harmanlanan elementel toz karigimlari, paslanmaz ¢elik, volfram karbiir gibi
oglitme kaplarina, 6giitme kabi ile ayn1 malzemeden meydana gelen 6giitme toplari ile
birlikte konulurlar. Ozellikle siinek karakterli tozlarin yiiksek enerjili 6giitme
ortaminda fazla miktarda soguk kaynaklanmamasi ve iri partikiiller meydana
getirmemesi gereklidir. Bu amagla 6giitme kabina harmanlanmis toz kiitlesinin % 2-
5’1 kadar yaglayici katilir. Yiksek mekanik enerjinin etkisi ile tozlar arasindaki
alasimlama iglemi meydana gelir [15]. 10-200 nm arasindaki tane boyutuna sahip
bir¢cok nanoyapili malzeme mekanik alasimlama yontemi ile tiretilebilmektedir [21].
MA prosesi ile elde edilen bu partikiiller yogun plastik deformasyona maruz kalmis

olup, dislokasyon sertlesmesine ugrarlar [22].

Mekanik alasimlanmis tozlarin, sinterleme prosesinden dnce preslenerek kompakt hale
getirilmesi gereklidir. Yetersiz presleme basinci, uygun olmayan partikiill boyut
dagilimi ve/veya sekli preslenmis malzeme biinyesinde yiiksek miktarda gozenek
kalmasina sebebiyet verebilir. Bu durumda parikiiller arasindaki mesafe artacagindan
sinterleme sonrasi gercek yogunluk degeri uygun bir sinterleme rejimine ragmen diisiis
istenilen seviyeye gelmeyebilir. Kisacasi presleme kademesi son iiriin 6zelliklerini

direkt etkileyen bir proses kademesidir [23].



Sinterleme prosesi ise, eger lirline sinterlemeden sonra ikincil sekillendirme islemi
(ektriizyon, soguk islem gibi) yapilmayacaksa, nihai liriin 6zelliklerinin elde edildigi
proses adimidir. Presleme kademesinde birbirine fiziksel olarak baglanan partikiiller,
sinterleme prosesinde yiiksek termal ve/veya basing altinda birbirine kimyasal olarak
baglanirlar. Bu arada malzeme biinyesindeki poroziteler de difiizyona bagl olarak
azalir veya neredeyse tamamen yok olur. Bdylece, malzemenin mekanik 6zelliklerinde
ve yogunlugunda artis meydana gelir. Kisacasi, nihai iiriin 6zelliklerinde gerek
presleme gerekse de sinterleme kademesi 6nemli etkilerde bulunan proses adimlaridir

[16,24].

1.1 Tezin Amaci

Bu yapilan ¢alismanm amaci yukarida bahsedilen iiretim kademelerini takip ederek
mekanik alagimlama tekniginin Al- ag.%15Si- ag.%2,5Cu- ag.%0,5Mg alasim
matriksi esaslt kompozit malzemelere olan etkilerinin incelenmesidir. Bu ¢alismada
ayrica pekistirici miktarmin degisiminin ve kullanilan farkli bilesimlerin yapiya etkisi
incelenmistir. Aluminyum, silisyum, bakir ve magnezyum iiretilecek kompozitlerde
yap1 malzemesi olarak kullanilmistir. Bu olusturulan matris malzemesine yine genel
olarak kullanilan bir pekistirici tiirii olan CeO2, Y203 ve La,0Os ilavesi ve bu pekistirici
miktarlarmnin degisiminin etkileri incelenmistir. Cesitli karakterizasyon teknikleri
uygulanarak tozlarin farkli mekanik alasimlama ve kompozisyonlar1 incelenmis daha
sonra sinterlenmis numunelere karakterizasyon c¢aligmalar1 yapilarak iiretilen

malzemede elde edilen 6zellikler karsilagtirilmistir.






2. LITERATUR ARASTIRMASI

2.1 Kompozit Malzemelerin Genel Ozellikleri

1960 yillarinda polimer matriksli kompozitlerin iiretiminden sonra, kompozit
malzemelerin endiistri ile iligkisi baslamistir. Bu gelismeyi takiben, kompozit
malzemeler otomobil parcalarindan, havacilik ve deniz tasitlarina kadar genis

kullanim alan1 bulan miihendislik malzemeleri haline gelmislerdir [25].

Kompozit malzeme, iki veya daha ¢cok malzemenin 6zelliklerini tek bir malzemede
birlestirmek amaci ile iiretilen malzeme grubudur [26]. Kompozit malzemeler, matriks

ve takviye fazi olmak {izere en az iki ayr1 fazdan olusurlar [27].
Kompozit malzemelerin 6zellikleri asagidaki etkenlere baghdir [28],
e Matriks fazinin 6zellikleri
e Takviye fazinin 6zellikleri
e Matriks ve takviye fazin baglanma derecesi

Kompozit malzemelerin 6zellikleri, matriks ve takviye malzemesinin fiziksel ve
mekanik ozellikleri disinda, takviye fazin geometrisine ve matriks igerisindeki
dagilimina baghdir. Diger bir 6nemli parametre ise, takviye malzemesinin hacimsel
fraksiyonudur [27]. Siirinme dayanimi yiliksek ve dispersiyonla sertlestirilmis
kompozitlerde, takviye malzemesinin hacimsel fraksiyonu genellikle %15°1

gecmemektedir. Boylece, matriks fazinin 6zellikleri de korunabilmektedir [29].

Genellikle, takviye fazi, matriks fazindan daha direngendir [27]. Takviye fazmin
dagilimi, kompozit malzemenin homojen veya homojen olmayan o6zellik
sergilemesine sebep olur. Homojen olmayan kompozit malzemede, gerilmenin yogun
oldugu bolgeler bulunmakta olup, hasar olasiligi daha yiiksektir. Takviye
malzemesinin geometrisi ve oryantasyonu da sistemin anizotropsini etkileyen bir

faktordiir [26, 27]. Ornegin, yiiksek mukavemetin ve sertligin tek yonde elde edilmek



istendigi, diger bir deyisle, anizotropik mekanik oOzelliklerin saglanmak istendigi

kompozit malzemelerde yonlendirilmis siirekli fiberler kullanilmaktadir [29].

Matriks, kompozit malzemenin siirekli faz adi verilen kismini meydana getirir.
Matriks fazi, metalik, seramik veya polimer olabilmektedir. Siirekli faz olarak matriks,
takviye fazlarmmin etrafin1 sarar ve dig ortam ile ilk temasi kuran faz bolgesidir.
Genellikle, matriks faz1 takviye fazi kadar rijit olmadig1 i¢in, matriks fazindan dis
kuvvetlere veya yiiklere kars1 cok yiiksek dayanim gostermesi beklenmemektedir.
Matriks fazmin en 6nemli gorevi, disaridan gelen yiikleri veya kuvvetleri takviye

fazimna iletmektir [29].

Ozet olarak matriks fazinmn gérevleri sunlardir [25],
e Yiikii takviye fazina iletmesi,
e Kompozit malzemenin seklini ve yiizey kalitesini belirlemesi,
e Takviyeyi kimyasal ve mekanik etkilerden korumasi,

o Takviye fazini baglayarak, fiber gibi takviyelerin rahatca yiik tasima goérevini

yerine getirmesidir.
Takviye fazinin gorevleri ise sunlardir [29],

e Kompozit malzemeye, mukavemet, sertlik ve diger yapisal 0Ozellikleri

kazandirmasi,

e Kullanilan takviye malzemesine gore kompozit malzemeye iletkenlik veya

yalitkanlik 6zelligi kazandirmasi,
e Matriks fazinin transfer ettigi yiik veya kuvveti karsilamasi,
e (atlak ilerlemesini yavaslatmasi veya durdurmasi, seklinde sayilabilir.

Kompozit malzemeleri siniflandirirken; matriks fazinin tipine (metal, seramik,

polimer) ve takviye fazin tipine (partikiil, kisa fiber, visker, siirekli fiber) bakilir [26].

Metal matriks kompozitlerin (MMK) en sik kullanim alani otomotiv endiistrisi olup,
metal matriks (Al, Mg, Cu, vb.) ve oksit, boriir, karbiir gibi inorganik takviyelerden

olusan kompozit malzeme gurubudur [30].

Seramik matriks kompozitler (SMK), en c¢ok yiiksek sicaklik gerektiren ortam

sartlarinda kullanilmak {izere iiretilirler. Matriks fazi seramik malzemeden meydana



gelmektedir. Silisyum karbiir ve bor nitriir, kisa fiber veya visker formunda en sik

kullanilan takviye malzemeleridir [31].

Polimer matriks kompozitler (PMK) ise kompozit malzemeler grubunda en sik
kullanilan malzeme gurubudur. Matriks fazi termoset, termoplastik veya elastomer tipi

polimerik malzemeden meydana gelebilir[26].

2.1.1 Metal matriks kompozit malzemeler (MMK)

Metal matriks kompozit malzemeler (MMK), genellikle seramik sert ve direngen
ikincil fazlar ve/veya pekistiricilerin siinek ve tok ana metal ve/veya alagim
matriksinin i¢erisine homojen bir sekilde dagitilmasi sonucu iiretilen malzemelerdir
[26, 31-37]. Diger bir deyisle, MMK malzemeler metalik 6zellikler (siineklik ve
tokluk) ile seramiklere has Ozellikleri (yliksek mukavemet ve modiil) birlestirerek

asagida siralanan avantajlar sergileyebilirler [26, 31-37]:

1) Ana matriks metali veya alasimma kiyasla, daha yliksek ¢ekme ve basma
mukavemeti, i) Asinma dayanimi, iii) Dislik termal genlesme katsayisi, iv) Yiiksek
termal ve elektriksel iletkenlik, v) Agresif ortamlara dayanim, vi) lyi darbe ve erozyon
dayanimu, vii) Iyi yorulma ve kirilma mukavemeti, viii) Yiiksek kullanim sicakliklari,

ix) Genis alanda malzeme secebilme esnekligi.
MMK malzemelerin en belirgin baz1 dezavantajlari ise [38]:

1) Distik stlineklik ve tokluk, i1) Geri doniistiirme problemi, iii)Diisiik maliyet ile
yiiksek hacim ve ikincil prosese uygun malzeme {retilebilmenin gelistirilmesi
gerekliligi, iv) Tasarim verilerinin azlig1, v) Matrikse ilave edilen takviyelerin yiiksek

maliyet getirisi .

Metal matriks kompozit malzemeler de diger biitiin kompozit malzemeler gibi fiziksel
ve kimyasal olarak en az iki ayr1 fazdan olusan ve herbir fazin 6zelliklerini biinyesinde
bulunduran kompozit malzeme gruplaridir [30]. MMK malzemeler uzun zamandan
beri teknolojik oneme sahip olan malzemelerdir. Ornegin bircok eski uygarhkta,
metalik ve metalik olmayan malzemelerin dovme prosesi ile plakalar halinde elde
edildigi yap1 malzemelerinin kullanildig1 bilinmektedir (Muhly, 1988). Grafitli dokme
demir, yiiksek karbonlu ¢elikler veya WC/Co gibi sermetler d¢ MMK malzemelere

ornek olarak gosterilebilecek malzemelerdir [39].



MMK malzemelerin asil gelisimi 1960’larda aliiminyum ve bakir matrikse bazi siirekli

fiberlerin (tungsten, bor, vb.) takviye edilmesi ile baglamistir [26].

1980’lerde ise siireksiz takviyeli MMK malzemelerin gelisimi baslamistir. Ozellikle
partikiil veya kisa fiber takviyeli (Al2Os, SiC , vb.) Al-esasli kompozit malzemeler bu
yillarda gelistirilmistir [26].

Diisiik maliyet ve iyi malzeme 6zelliklerinin birlestirilmesi sonucu siireksiz takviyeli
Al esaslh MMK malzemeleri birgok ticari ve teknolojik alanda ilgi cekici hale

getirmistir [38].

Metal matriks kompozit malzemeler, diisiik yogunluklu matriks malzemelerinin
kullanildig1 malzemelerin gelistirilmesi ile otomotiv ve tagimacilik gibi teknoloji
alanlarinda ¢ok daha genis kullanim alanlar1 bulmuslardir. Gerek hafif ulagim
araclarinda (otomobil, motorbisiklet, vb.), gerekse de agir ulasim araglarinda (kamyon,
demiryolu tasitlari, otobiis, vb.) kismi fiber takviyeli pistonlar, partikiil takviyeli fren
diskleri ve hibrit takviyeli krank milleri kullanim alanlar1 bulan MMK malzemelerdir.
MMK malzemelerin daha ileri bir kullanim alani1 ise uzay ve havacilik teknolojisidir

[39].

MMK malzemelerin en biiyiik avantajlarindan bir tanesi de, malzemenin kullanilacagi
alana gore malzeme secimi yapilarak nihai iirlinde istenilen Ozelliklerin

gelistirilebilmesidir. [39].

Kalite artip, maliyet azalinca MMK kullanim alanm1 agmma dayanimi gerektiren
uygulama alanlarina kaymaktadir. Kalitenin azalmasi veya maliyetin artmasi
durumunda ise MMK malzemelerin kullanim alanlar1 yapisal malzemelere dogru
kaymaktadir. MMK malzemelerde kalite ve maliyeti belirleyen faktorler; malzeme
secimi ve lretim prosesi ile dogrudan baglantilidir. Diger bir deyisle, MMK
malzemelerde iiretim sekli veya malzeme se¢imi, Oncelikle malzemenin kullanim alan1

dikkate alinarak belirlenmelidir [38].

Sekil 2.1°de kalite ve maliyet iliskisinin, MMK malzemelerin kullanim alanlarina

etkisini gosteren grafik goriilmektedir [39].
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Sekil 2.1 : MMK malzemelerde Kalite-Maliyet iliskisi [38].
2.1.2 MMK malzemelerin simiflandirilmasi
MMK malzemeler genel olarak 3 gruba ayrilir [30];

1) Partikiil takviyeli MMK 11) Kisa fiber veya visker takviyeki MMK, iii) Stirekli fiber
takviyeli MMK

Sekil 2.2°de farkl tipte takviye malzemeler iceren MMK malzemelere ait resimler

goriilmektedir.

Partikal

Sekil 2.2 : (a) Stirekli fiber takviyeli MMK, (b) Kisa fiber/ Visker takviyeli
MMK, (c) Partikiil takviyeli MMK [30].

Monofilaman

MMK malzemelerde kullanilan takviye tiplerini belirleyen parametre takviye
malzemesine ait uzunluk/cap orani ve/veya takviye capinin Olgtstidiir [30]. Cizelge
2.1’de metal matriks kompozitlerde kullanilan takviye tipleri, baz1 6nemli takviye

malzemeleri ve bu malzemelerin ¢cap/boy oranlar1 ve ¢aplar1 goriilmektedir [30];

Cizelge 2.1 : Farkl tipte takviye malzemeler ve 6zellikleri.

Takviye tipi Cap/Boy Cap, pm Ornek
Partikiil 1-4 1-25 SiC, ALLOs3, BN, B4C, WC
Kisa fiber veya Visker  10-10000 1-5 C, SiC, ALO3, TiB,
Stirekli Fiber >1000 3-150 C,B, W, Nb-Ti, SiC, Nb3Sn
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Genel olarak, takviye partikiiller 10-20 mikron c¢apinda olup, hacimce 10-30%
arasinda takviye edilmektedirler. Buna ragmen, MMK malzemeler icerisinde daha
ince partikiil boyutuna ve daha yiiksek partikiil takviye oranlarma sahip ticari tirtinler

de bulmak miimkiindiir [26].

2.1.2.1 Partikiil takviyeli MMK

Genel olarak, ayn1 matriks ve benzer takviye elemanlarina sahip partikiil takviyeli
MMK malzemelerin, fiber takviyeli MMK malzemelere goére maliyetleri daha
diistiktiir. Maliyet, 6zellikle otomotiv sanayii gibi yiiksek miktarda iiretim yapan
endiistriyel kollar gbéz oniline alindigi zaman ¢ok Onemli bir parametre haline

gelmektedir [39].

Partikiil takviyeli MMK malzemelerin sundugu ¢esitli avantajlar su sekildedir [30, 38,
39]:

1) Dokiim ve Toz Metalurjisi gibi konvansiyonel metaliirjik proses teknikleri ve bu
prosesleri takiben ikincil proses kademeleri olarak haddeleme, dovme ve ektriizyon
yontemleri ile tiretilebilmeleri, i1) Takviye edilmemis metale gore ¢ok daha yiliksek
kullanim sicakliklari, ii1) Daha yiiksek mukavemet ve tokluk, iv) Termal stabilite, v)
Daha 1yi asinma dayanimi, vi) Fiber takviyieli kompozitlere gore daha iyi izotropik

ozellikler.

Partikiil takviyeli MMK malzemeler, endiistriyel uygulamalarda en ¢ok kullanilan
MMK malzemelerdir. Al esaslh MMK malzemeler ise en sik kullanilan partikiil
takviyeli MMK malzemelerdir. Ayrica, titanyum, magnezyum ve celik alasimlar1 da
partikiil takviyeli MMK malzemelerde sik kullanilan diger matriks malzemeleridir.
SiC ve ADLOs ise de en sik takviye edilen partikiillerdir. Bu partikiilller disinda TiB2,
B4C, Si0,, TiC, WC, BN ve ZrO> de diger sik kullanilan partikiillerdir [26].

2.1.2.2 Kisa fiber ve visker takviyeli kompozitler

Kisa fiber takviyeli MMK malzemeler ilk olarak 1980’lerin ortasinda aliiminyum
matriks ve aliimina fiber takviyeli MMK malzemelerin dizel motor pistonu olarak

kullanilmas1 amac1 dogrultusunda gelistirmesi neticesinde dikkat ¢ekmislerdir [26].

Fiberler ¢ok kristtali yapida olabilecegi gibi tek kristalli yapida da sentezlenebilirler.
Tek kristalli fiberlere visker adi1 verilir [30]. Viskerler genellikle mikroalt1 ¢apta olup

cekme mukavemetleri genellikle malzeme ¢esidine ve kristalografik bliylime yoniine
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bagl olmakla birlikte ¢ok yiiksektir. Buna bagli olarak elastik modiilleri de ¢ok
kristalli fiberlere gore cok daha yliksektir [40]. Viskerlerin iiretimi ekonomik
olmadigindan, visker takviyeli MMK malzemeler 1980’lere kadar kendilerine ticari
olarak genis bir yer bulamamislardir. Ancak, 1980’lerin sonunda SiC viskerlerinin
cesitli ucuz baslangic malzemelerinden ekonomik bir sekilde {iretilebilmesi ile
ticarilesme Oniindeki engeller asilmistir [26]. Bu da SizNs ve ALO; gibi birgok

malzemenin visker seklinde {iretilmesinin Oniinii acan faktor olmustur [41].

Sekil 2.3°de fiber takviyeli MMK malzemelerde, fiber capinin artmasinin, kompozit

malzemenin ¢ekme mukavemetine olan etkisi goriilmektedir.
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Sekil 2.3 : Fiberde kalinlik- ¢ekme mukavemeti iliskisi [30].

Fiber takviyeli MMK malzemelerin sahip oldugu yiiksek uzunluk/¢ap orani [30];

1) Yiksek esneklik, i1) Ayni1 kompozisyondaki bulk malzemeye gore daha yiiksek

mukavemet gibi baz1 avantajlar saglar.

Visker takviyeli MMK malzemeler {istiin 6zellikler sergileseler de, viskerleri kontrollii
olarak yonlendirmek zordur. Bir baska problem ise, mikronalti mertebelerdeki

viskerlerin iiretimi sirasinda solunum yollarinin kétii yonde etkilemesidir [26].

2.1.2.3 Siirekli takviyeli MMK

Stirekli fiberleri multifilaman ve monofilaman fiberler seklinde smiflandirmak

miimkiindiir. Monofilaman tipi fiberler cap1 110-150 um c¢apindaki tek basma
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fiberlerden meydana gelmektedirler. Multifilaman tipte fiberler ise 6-20 um ¢apindaki
500-1000 adet fiberin meydana getirdigi kiimelerden meydana gelmektedirler[39].
Multifilaman fiberler icerisinde en sik kullanilan takviyeler, karbon fiberler, SiC
fiberler ve cesitli oksit fiberlerdir. Polimerik ve organik fiberler siv1 faz infiltrasyon
gibi yiiksek sicakliklarda gerceklestirilen MMK {iretimini karsilayamadiklarindan, bu
tip fiberlerin tiretimleri olduk¢a zor olmaktadir. Cogu cam fiberin de kirilma toklugu
gibi  mekanik  Ozellikleri zayif oldugundan  kullanom  alan1  dardur.
En sik kullanilan multifilaman takviyeli MMK olan, SiC multifilaman takviyeli MMK
malzemeler Nicalon ticari ismi ile bilinmektedirler. SiC monofilamanlar polikarbosilin
(PCS)’den elde edilebilmektedirler. Ancak elde edilen SiC fiberler disinda, gézardi
edilemeyecek miktarlarda serbest karbon ve silisyum da ortaya ¢ikmaktadir. Serbest
karbon ve silisyum ise sivi fazda MMK {iretim prosesleri sirasinda bir¢ok metal

matriks ile kimyasal reaksiyona girme egilimindedir [26].

Multifilaman fiberlere gore daha kalin ¢apa sahip olan monofilaman fiberlerler, daha
az esnektirler. Bu sebepten Otlirii, iiretim siire¢leri sirasindaki yiiklemeye bagl keskin
biikiilmelerin sebep oldugu hasarlara dayanimlar1 azdir. Metal matriks igerisinde
kiimeler halinde bulunan multifilaman fiberlerden ziyade, matriks icerisinde ayrik ve

daginik halde bulunmaktadirlar [39].

110-150 um gibi kalin bir ¢apa sahip fiberler MMK malzemelerde, multifilaman
fiberlere gore fiber ¢apinin artmasma bagli olarak toplam araytlizey alanmin kiiciilmesi
ve ylksek sicakliklarda iiretim veya kullanim sirasinda istenmeyen reaksiyonlarin
daha zor gergeklesmesi s6z konusudur. Monofilaman fiber takviyeli MMK
malzemeler yayimnmali baglanma (diffusion bonding) ile iiretilirler. Bu iiretim yontemi
disinda, fiber yiizeyleri lizerinde buharlastirilmis metal matriksin biriktirilmesi ve
ardindan sicak preslenmesi prosesi de monofilaman MMK {iretim tekniklerinden

birisidir [26].

2.2 MMK Uretim Yontemleri

MMK malzemelerin iiretim yontemleri sivi fazdan iiretim yontemleri ve toz

metalurjisi yontemleri olmak {izere iki ana gruba ayrilabilir [31-33, 42].

Sivi faz iretim yOntemlerini kapsayan siirecler (prosesler) ¢ok ¢esitli olup, en

geleneksel olan kum kaliba dokiimden [43,44], sikistirmali dokiim (squeeze casting)
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[11-14], s1v1 fazda infiltrasyon [45-47], piiskiirtmeli biriktirme (spray deposition) [48-
51], kanstrmali dokiim (stir casting-vortex method) [14, 52], elektrokaplama
(electroplating) [53, 54] stireglerine kadar oldukga genis bir yelpazede olup, sivi faz

iretim yontemleri genellikle yliksek miktarlarda tiretim olanagi saglarlar [6].

Toz metalurjisi stiregleri igerisinde en geleneksel olan harmanlama ve karistirma
siirecine ek olarak, hizli katilastirma (rapid solidification) [55] ve eriyik dondiirme
(melt spinning) [56, 57] siirecleri, mekanik 6glitme (mechanical milling, MM) [58,
59], mekanik alasimlama (mechanical alloying, MA) [60-62] ve mekanokimyasal
sentezleme (mechanochemical synthesis) [63, 64] siirecleri ile Al-Si esasli kompozit
ve hibrit kompozit tozlar tiretilir ve iiretilen tozlar gesitli pekistirme ve sinterleme
(geleneksel presleme ve sinterleme, sicak izostatik presleme-HIP, vakum sicak
presleme (vacuum hot pressing), ekstriizyon (extrusion), yaymmali baglanma
(diffusion bonding) islemleri ile son iirtin haline getirilir. T/M prosesi ile iiretilen
MMK malzemeler, sivi fazdan tiretilen MMK malzemelere gére daha homojen bir

mikroyapiya sahiptirler [65-70].

2.2.1 Geleneksel dokiim yontemleri ile MMK iiretimi

Genel olarak, siv1 faz iiretim stiregleri, toz metalurjisi liretim proseslerine gore seri
iretim ve maliyet diisiikliigli gibi baz1 avantajlar sergileyebilirler [14]. Ancak, sivi
fazda tliretim esnasinda cesitli nedenlerle malzemeye ilave edilen, takviye elementler
veya bilesikler, katilasma sirasinda homojen olmayan dagilim ve ergiyik metal i¢cinde
aglomerasyon gibi problemlere sebep olurlar [71,72]. Ayrica, diger karsilasilan 6nemli

bir problem ise yapida olusan bosluklardir (gézenek-porosity) [73-75].

Dokiim yontemi ile iiretilen MMK malzemelerde ¢ekme mukavemeti ve kirilma
toklugu gibi mekanik ozellikler, magnezyum icerigi, demirce zengin metalik ara
fazlarin varligr gibi kimyasal kompoziyona bagli sebeplerin yanisira, ikincil faz
ve/veya partikiillerin boyutu ve sekli gibi mikroyapisal etkenlere de kuvvetli bir

sekilde bagimlidir [76].

Dokiim yontemi ile tiretilen MMK malzemelerin mekanik 6zelliklerini gelistirmek i¢in
cesitli ¢coziimler bulunmaktadir. Bunlardan bir tanesi ergimis metale cesitli tane
inceltici olarak 6zel elementler veya bilesikler katmak iken [77, 78], diger bir sik

basvurulan yontem dokiim teknolojisini degistirmektir [79].
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Tane inceltici takviye elemanlarini kullanmanin avantaji, mikrosegregasyon, sicak
yirtilma gibi dokiim hatalarmi ortadan kaldirarak, iriiniin mekanik o6zelliklerini
gelistirebilmesidir. Yontemin ekonomik olmasi ve yliksek verim saglanabilmest MMK
malzemelerde tane inceltici takviye elemanlarina sik basvurulmasina sebep olmaktadir

[78].

MMK malzemelerde mekanik 6zellikleri arttirmak i¢in bagvurulan diger bir yontem,
dokiim yontemini degistirmektir. Bosluk veya gozenek (porozite) olusumu, MMK
malzemelerde en sik karsilasilan dokiim hatasi1 olup, bu hata mukavemet ve kirilma
toklugu gibi mekanik 6zellikleri olumsuz etkilemektedir. G6zenek olusumuna, yanlis
beslemeye bagl olarak katilasma esnasindaki homojen olmayan soguk c¢ekilme sebep
olabilecegi gibi ergimis metalin igerisindeki gaz ¢oziiniirliigiiniin siv1 faza gore kati
fazda daha diisiik olmasindan 6tiirii meydana gelen gaz bosluklar1 da (6zellikle Ha
gaz1) sebep olabilir [79]. Dokiim teknigi cok maliyeti olmayan bir yontem olmasina
ragmen, partikiillerin eriyik icerisinde birlesmesi, katilasma sirasinda partikiillerin
topaklanmas1 (aglomerasyon) partikiillerin MMK icerisinde homojen olarak
dagilimimi engellemektedir [77-79]. Toz metalurjisi yonteminde, dokiim yontemiyle
iiretilen malzemelerde karsilasilan kusurlarla karsilasiimadigi gibi toz karakteristiginin
olumlu etkileri de devralinir ve neticede daha yliksek performansta malzemeler elde

edilebilir [9].
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3. URETIM TEKNIKLERI ve MALZEME SECIiMi

3.1 Toz Metalurjisi

Toz metalurjisi (T/M) yontemi genellikle toz matriks alagimmin ve takviye
malzemelerin karistirilmasinin ardindan sekillendirilmesi ve kati hal sinterlenmesi
siireclerini igerir. Bu da diger alternatif yontemlere kiyasla daha diisiik sicakliklar
kullanilarak matriks ve takviye malzeme arasinda daha az etkilesim olmas1 anlamina
gelmektedir. 1yi bir mikroyap1 elde etmek igin biitiin partikiillerin homojen olarak yap1
icerisine dagitilmasi oldukca dnemlidir. Sekil 3.1° de T/M iiretim yontemine ait siire¢

adimlar1 goriilmektedir [9].

Todar, Taglayclar
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Btz Urin
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Sekil 3.1 : Toz metaliirjisi siire¢ akim semasi [9].

Toz Metalurjisi, sundugu cesitlilik agisindan tiim metal isleme teknolojileri igerisinde

en kapsamli sekillendirme ve iiretim siireclerine sahip teknolojidir. Toz Metalurjisini
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(T/M) ¢ekici kilan en 6nemli unsur, yiiksek kaliteye sahip karmasik sekillerdeki
parcalarin istenilen toleranslarda kayipsiz ya da ¢ok az kayipla ekonomik olarak imal
edilebilmesidir. Toz Metalurjisi (T/M) 5000 y1l 6ncesine dayanan uzun ve biiylileyici
bir tarihgeye sahiptir [80-82].

Wollaston yontemi ile platin siinger tozundan kompakt platin {iretimi modern Toz
Metalurjisinin (T/M) baslangic1 olarak kabul edilmektedir. Bu gelismeyi takiben
T/M'nin ilk ticari uygulamalar1 karbon (C), osmiyum (Os), zirkonyum (Zr), vanadyum
(V), tantal (Ta) ve volframin (W) akkor lamba filamanlar1 i¢in kullanilmasiyla
gerceklesmistir. 1910'da Coolidge [83] volfram (W) tozunu presleyip, sinterleyerek
malzemenin siinekliligini iyilestirmis ve gittik¢e daha diisiik sicakliklarda tel formuna
sokabilmistir. Coolidge iiretim siireci ve yontemi, orijinal sekli ile ticari ampul telleri
iretiminde giiniimiizde de kullanilan bir yontemdir. Volframin tiretilmesi i¢in gereken
islemler zaman igerisinde diger refrakter malzemelere de uygulanmis ve bu sayede
glinlimiizde aydinlatma, elektronik, X-isinlar1 ve kimya endiistrilerinde kullanilan
volfram, molibden ve tantal T/M teknikleri kullanilarak iiretilmistir. Metal isleme
tekniklerinin yayginlasmasit sonucu asmmaya dayanikli haddeler ve hadde
lokmalarinin iiretilmesi gerekliligi T/M yontemleri ile diger refrakter malzemelerin,
bu defa giinlimiizde yaygin olarak kesici takim ucu uygulamalarinda kullanilan
sementit karbiirlerin dogusunu miijdelemistir. Ilk olarak Almanya'da Lohmann ve
Voigtlaender [84] tarafindan 1914'de, Liebman ve Laise [85] tarafindan 1917'de,
Schroter [86] tarafindan 1923-1925 arasinda ve Krupp [87] tarafindan 1928'de
gerceklestirilen cesitli calismalar sonucu sementit karbiirlere en uygun metalik

baglayicinin kobalt (Co) metali oldugu bulunmustur.

1970'lerin ortalarindan itibaren tiim ikili, {i¢lii ve daha fazla metal sistemlerini i¢cine
alan yeni bir metalurji dali olarak ortaya c¢ikan TM, endiistride yaygin olarak
kullanilmaya baslamistir. Bu sayede ergitme dokiim stiregleri ile eldesi miimkiin
olmayan ve sekillendirilemeyen sistemlerde gercgeklestirilen ¢esitli T/M yontemleri ile
tam olarak homojen, yogun, ince taneli, segregasyonsuz ve yiiksek mukavemetli

malzemelerin {iretilmeleri miimkiin olmustur [9].

Sekil 3.2> de TM yontemine ait siire¢ adimlar1 ve bu siire¢ adimlarinin kendi

icerisindeki ¢esitleri goriilmektedir [9].
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Sekil 3.2 : Toz metalurjisi yontemlerinin smiflandirilmasi [9].

TM yontemleri hem siireksiz hem de stirekli katkili MMK malzeme iiretimine olanak
saglar. Genel olarak TM ile iiretilen MMK malzemeler diger alternatif iiretim
proseslerine kiyasla daha iyi mekanik ozellikler sergilemektedirler. Gelistirilmis
mukavement ve direngenlige ek olarak siineklik, tokluk, yorulmayi i¢eren kirilma
ozellikleri etkili bir sekilde dengelenir [6]. Ozellikle her MMK igin gelistirilen 1s1l
islemle katki malzemesi ¢ozelti ve yaslanma kosullarmi gelistirerek en 1yi mekanik
ozelliklerin elde edilmesini saglayabilir. Matriks ana alasimina iliskin kompozit
malzemeye yonelik bir iyilestirme de seramik malzeme katkismin etkisinden

kaynaklanan yiiksek sicakliktaki davranistir [9].

Toz metalurjisi (TM) yontemi ile iiretilen Al alagimlarmmin otomotiv parcalarinda
ozellikle hareketli ve siirtlinmeli pargalarda potansiyeli vardir. Cogu yapisal TM Al
alasimi gilinlimiizde dovme ve dokiim alasim kompozisyonlarina dayanmaktadir ve
2000 ve 6000 serileri gibi bakir, magnezyum ve/veya silisyum igermektedir. TM Al
alasimlarinin olas1 uygulamalar1 diskler, rod klavuzlari, darbe absorblayan pistonlar,

yag pompalar1 ve aktarma dislileridir. Bu parcalar degisik geometrilere sahiptir ve
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karmagikliklar1 tek eksenli presleme ile iiretilmelerine dayanan pargalardir. TM
prosesi ile Al-Si alagim iiriinlerinin gelisimi son derece ilgi ¢ekici bir konudur. Tipik
olarak, Si 1ilavesi Al dokiim alasimlarimin eriyik haldeyken akiskanliklarini
yiikseltmesiyle birlikte dokiim iirlinliniin asinma dayanimini da arttirr. TM yontemi
dokiim yontemine kiyasla son derece ince yapida Si igeren Otektik sonrasi
alasimlarinin {iretilmesi ile asinma dayanimini arttirirken parcanin iglenebilirligini de

arttirmasi gibi 6nemli bir avantaj yaratir [2, 88].

TM ile iiretilen Al esaslh MMK malzemeler diisiik termal dayanimin {istesinden
gelmek, artan asinma dayanimi gibi daha yiiksek termal streslere dayanabilmek i¢in

iretilmektedirler [2].

3.1.1 Mekanik alasimlama

Mekanik alagimlama (MA) toz partikiillerinin yiiksek enerjili bilyal1 6&iitme ile soguk
kaynaklanma, kirilma, tekrar soguk kaynaklanma asamalarindan gecirildigi mekanik
kuvvetler ve tekrarlanan stresin partikiillerde deformasyon sertlesmesini
gerceklestirdigi bir kat1 hal toz iiretim ve sentezleme yontemidir. MA sonucunda
partikiiller gevrek ve kirilgan hale gelirler. Mekanik alagimlama yOntemi, toz
metalurjisinde 6nemli bir yer tutmaktadir. Mekanik Alasimlama kiiciik kristal tanelere
ve kontrollii mikroyapilara sahip kompozit metal tozlar1 iiretmek amaciyla kullanilan
kuru ve yiiksek enerjili ortamda bir toz 6giitme islemidir. 80’11 yillarin ortalarindan
baslayarak MA yontemi malzemenin mikroyapisinda ¢ok c¢esitli kararli ve yari-kararh
fazlarn, asir1 doymus kati eriyiklerin, nanokristal ve yari-kristal ara fazlarin ve amorf
alasimlarin sentezlenmesinde kullanilmistir [89-91]. Bu arastirmalara ek olarak, MA
ile elementel toz karisimlarinin mekanik olarak aktive edilerek kimyasal tepkimelere
yol acabilecegi yani oda sicakliklarinda mekanokimyasal sentezlemenin

(mechanochemical synthesis) gerceklesebilecegi bulunmustur [92, 93].

Mekanik Alagimlama siire¢lerinin gelisimindeki onemli kilometre taglar1 asagidaki

gibi siralanmistir [21]:

1966 Ni-esasli siiperalasimlarin geligimi,

1981 Intermetalliklerin amorfizasyonu,

1982 Diizenli bilesiklerde diizen bozulmasi (disordering),
1983 Elementel toz karigimlarinin amorfizasyonu,
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1987/88 Nanokristal fazlarin sentezlenmesi,

1989 Yer degisim (displacement) tepkimelerinin olusmasi ,
1989 Yari-kristal (quasicrystalline) fazlarin sentezlenmesi,
1992 Volfram esasli agir alagimlarin liretilmesi.

MA prosesi uygulanmis partikiiller hem mikroyapisal (nanometre mertebesinde ince
partikiil ve tane boyutu) hem de yapisal (asir1 doymus kati eriyik, intermetalik fazlar
ve amorf fazlarin olusumu) etkilerde denge durumundan uzaklasirlar. MA’nin en
belirgin iki 6zelligi birbirine karigsmayan elementlerin alasim olusturmasi ve nano
boyutta homojen bir karisim elde edilmesidir. Siinek malzemelerde stire¢ kontrol ajani
kullanilmas1 soguk kaynaklanmanin ve biiyiik 6lgekli yiginlar olugma etkisinin en aza
indirilmesi i¢in gereklidir. MA siireci sonucunda homojen alagimlar elde edilir,
takviye partikiillerin aglomerasyonu engellenir ve bu partikiillerin matriks igerisinde
homojen dagilimlar1 saglanir [15, 94]. Sekil 3.3’de MA siiresine baglh olarak, toz
sekillerinde meydana gelen degisim goriilmektedir. MA {iretim siirecinin ilk
asamalarinda, tozlar heniliz alasim haline gelmemislerdir. Soguk kaynaklanma
mekanizmas1 baskin oldugu i¢in de tozlar tabakasal (lamellar) sekildedir. Mekanik
alasimlamanin ileriki asamalarinda ise deformasyon sertlesmesine ugrayan tozlar
gevrek bir yapiya biiriiniirler. Boylece MA siirecinde, kirilma mekanizmas1 baskin

hale gelir [21].
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Sekil 3.3 : MA srrasinda tozlarda meydana gelen deformasyon [95].

Toz matriks alasimmin ve takviye malzemelerin yiiksek enerjili degirmen ortaminda
mekanik alagimlama (MA) siireglerinin ardindan sekillendirilmesi ve kati hal
sinterlenmesi silireglerini igeren ileri toz metalurjisi (T/M) yOntemlerinde, ergime

yontemleri yani dokiim metalurjisi ya da yaymmali kaynak gibi diger alternatif
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yontemlere kiyasla daha diisiik sicakliklar kullanildigindan, matriks ve takviye
malzeme arasindaki istenmeyen tepkimeler olusmaz, sivi faz ve dokiim yontemiyle
ortaya ¢ikan yap1 kusurlart miimkiin oldugunca giderilir ve bu sayede ergitme dokiim
stiregleri ile eldesi miimkiin olmayan ve sekillendirilemeyen tam olarak homojen,
yogun, mikronalt1 ve/veya nano boyutlu kristal taneli, segregasyonsuz ve yiiksek

mukavemetli malzemelerin tiretilmeleri miimkiin olur [16, 21, 92, 94].
Suryanarayana [21] MA siireclerinin sagladigi katkilar1 maddeler halinde listelemistir:

a) lIkinci faz partikiillerinin (genellikle oksit-esasl)) mikroyapida ¢ok ince

dagilim,
b) Kati eriyik smirlarmin arttirilmasi,
c¢) Tane boyutlarmmn nanometre (10° m) araliklarina indirilmesi,
d) Tasarlanan kristal ve yari-kristal fazlarin sentezlenmesi,
e) Amorf (camsi) fazlarin gelisimi,
f) Diizenli intermetalik fazlarin diizeninin bozulmasi,
g) Alasimlanmasi zor sistemlerin alasimlandirilmast,
h) Diisiik sicakliklarda kimyasal tepkimelere yol agilmasi,
1) Endiistriyel dlceklere tasinabilir bir yontem olmasi.

Sekil 3.4’de artan 6giitme siiresi ile, mikroyapinin daha homojen ve daha diisiik tane

boyutuna dogru evrildigi goriilmektedir [95].
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Sekil 3.4 : MA siirecinde mikroyap1 degisimi [95].
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MA siiregleri sirasinda tozlarda meydana gelen fiziksel degisimleri daha 1yi

anlayabilmek i¢in, MA siireclerini 3 asamaya bolmekte fayda vardir [95, 96].

MA siirecinin ilk asamasinda, metalik partikiiller, birbirleri listiine binen levhalar
seklindedirler. Ogiitme prosesinin baslamasi ile birlikte, siinek formdaki ve yiizeyi
temiz tozlar birbirlerine soguk olarak kaynaklanirlar. Bu evrede, ortalama partikiil
boyutu soguk kaynaklanma mekanizmasinin kirilma mekanizmasima iistiin olmasi

sebebi ile yiiksektir [21].

Sekil 3.5’de ogiitiicii ortamdaki bilyalarin carpismasi esnasinda, bilyalar arasinda

sikisan tozlara ait goriintii gosterilmistir [95].

Sekil 3.5 : Bilyalarm tozlar ile ¢carpigmasinin sematik gosterimi [95].

Eger 6giitme ortammda gevrek partikiiller de var ise (Intermetalikler, dispersoidler),
bu gevrek partikiiller birbirine kaynaklanmis ve levha halindeki siinek tozlar arasinda
sikisirlar [95]. Sekil 3.6’da MA’nin ilk asamasindaki partikiil sekli ve dagilimi
goriilmektedir [95, 96].

—] ———

100 pm 05 um

Sekil 3.6 : Mckanik alasimlamanin ilk asamas1 [95].

Ikinci asamada ise, 6giitme siiresi arttik¢a dislokasyon sertlesmesinin yanisira gevrek

dispersoidler ve intermetalik fazlar sayesinde, kirilma mekanizmast soguk
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kaynaklanma mekanizmasindan daha baskin hale gelmeye baglamaktadr [21, 95].
Ogiitme bilyalarinda depolanan kinetik enerji, partikiil boyutunda diisiis, mikroyapisal
karisimda artis ve yiikselen sicakliga sebebiyet vermektedir. Bu sayede, metalik toz
matriksde  ¢oziiniirlik bolgeleri olusmaktadir [96]. Ogiitme ortami sicakligmnin
artmasina bagh olarak, tek fazli bolgeler arasindaki atomik yayinma mesafelerinin
azalmas1 ve yaymma i¢in gerekli olan aktivasyon enerjisinin diisiisii de s6zkonusu
bolgelerde yeni fazlarin olugsmasina imkan vermektedir [95, 96]. Sekil 3.7‘de mekanik
alasimlamanin ikinci asamasinda incelen lamel kalinligi, ¢oziiniirliik bolgesi ve yeni

faz olusumu goriilmektedir[95, 96].
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Sekil 3.7 : Mekanik alasimlamanin ikinci evresi [95].

Son asamada (MA’nmn son evresinde) ise, diizenli yap1 elde edilmis ve partikiil
boyutunun ylikselmesine sebep olan kaynama seviyesi ile partikiil boyutunu diisiiriicii
etkiye sahip kirilma mekanizmalar1 arasinda dengeye ulasilmistir. Sonugta kiiciik
partikiiller ile biiylik boyutlu partikiiller birbiri ile karisarak boyutsal olarak
homojenlesmis bir yapiyr olusturular [21]. Sekil 3.8’de mekanik alagimlama

prosesinin son kademesinde olusan yap1 gosterilmektedir [97].

Asin derecede deforme Kiicik tane boyutuna sahip
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Sekil 3.8 : Mckanik alasimlamanin son evresi [95].
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Mekanik alasimlama, malzemelerin kat1 halde ve toz olarak elde edildigi ve cesitli
parametrelerle fiziksel ve kimyasal 6zelliklerinin optimize edildigi bir siirectir. S6z
konusu parametreler sunlardir [21]: i) Kullanilan giitiicii, i) Ogiitme kabi veya
kavanozu, iii) Ogiitme hizi, iv) Ogiitme siiresi, v) Ogiitme ortami, vi) Bilya/toz oran

ve vii) Ogiitme atmosferi.

Kullanilacak olan 6gtitme kaplar1 ve bilyalar1 aginma dayanimi yiiksek malzemelerdir.
Bu sebepten otiirti, WC, zirkonya, safir, agat, Si3sNs, sert porselen ve sertlestirilmis
celik malzemeleri 6giitme kaplar1 olarak kullanilmaktadir. Ogiitme kab1 ve bilya ayn1
malzeme olmalidir. Aksi takdirde, sert olan malzeme yumusak olan malzemeyi
asindirir ve toza kirlilik karisir. Ayni sekilde, ogiitillecek tozun, Ggiitiilecek olan
ogiitme kab1 veya ogiitiicli bilyalardan daha sert olmamasina dikkat edilmelidir [21,

89, 90].

Ogiitme hiz1 arttik¢a dgiitme ortamindaki gesitli garpisma ve siirtiinmelere bagli olarak
(toz-bilya, bilya-kap, toz-bilya, bilya-bilya) sicaklik da artacaktir. Ogiitme
ortamindaki sicakligin asir1 yiikselmesi, asir1 doymus kati-eriyiklerin veya diger yari-
kararli fazlarin olusumuna sebep olacaktir. Ayrica, sicakligin artmasi yapida dinamik
yeniden kristallenmeye sebep olabileceginden, malzemenin mekanik ozelliklerine
istenmeyen yonde olumsuz etkiler yapabilecektir. Tersine, 0giitme hiz1 azaldikca
tozlara etki eden enerji miktar1 azalacagindan otiirii, elde edilen tozlarmn tane boyutu
artacaktir. Bu yiizden, 6giitme hizinin diisiik olmamasi, nano boyutta partikiillerin elde

edilebilmesi i¢in dnemli bir parametredir [21, 89, 90].

Sekil 3.9’da mekanik alasimlamada kullanilan 6giitiicii kap ve 6giitiicii bilyalar ile
harmanlanmis tozlarin birarada bulunusunu gdsteren sematik resim goriilmektedir

[98].
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Sekil 3.9 : Mckanik alasimlamada kullanilan kavanoz sistemi [98].
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Ogiitme siiresi, MA igin en dnemli deneysel parametredir. Optimum &giitme siiresi
belirlenirken, toz partikiillerinin kirilma ile soguk kaynak arasindaki dinamik dengenin
saglandig1 siire¢ dikkate alinir. Ogiitme siiresi arttikga, malzemedeki kirlilik
artmaktadir. Buna ek olarak, istenmeyen fazlarin olugsmasi da miimkiindiir. Bu
sebepten otiirti, partikiillerin kirilma ve soguk kaynak evrelerinin dinamik dengeye
ulastigi noktada Ogiitme siliresi daha fazla uzatilmamalidir. Ayrica, kullanilan
ogltiliciiniin devir hizi, toz/bilya orani gibi faktorler de 6glitme siiresini etkileyen diger

faktorlerdir [21, 89, 90].

Ogiitme ortanmu (bilyalar, toplar, cubuklar v.s.) malzemeleri icerisnde en cok
kullanilanlar sertlestirilmis celik, sertlestirilmis krom celigi, temperlenmis celik,
paslanmaz ¢elik, WC, WC/Co, zirkonya, agat, safir ve Si3N4 malzemeleridir. Ogiitme
esnasinda kirlenmenin olmamas1 ya da en az diizeye indirilmesi i¢in, genel olarak

oglitme ortamu ile kap veya kavanozun ayni malzemeden olmas1 gerekir [21, 89, 90].

Kullanilan o6gitiiciiniin  dakikadaki devir sayisi, 0giitme kavanozu hacmi gibi
parametreler top/bilya (BPR) oraninin belirlenmesinde etkilidirler. Top/bilya orani
arttik¢a, birim miktardaki toz basina, miktar1 artacagindan Gtiirli, 6giitme sirasinda
tozlar lizerindeki stres miktar1 artacagindan 6tiirti, MA’ da dengeye ulasilmasi daha
kisa siirede gerceklesecektir. Ancak, top/bilya oranmin asir1 yiiksek olmasi
kontaminasyon problemini de beraberinde getirmektedir [21, 89, 90]. Spex™ Dual
Mill cihazinin devir sayis1 yiiksek ve 6glitme kavanozu hacmi diisiik oldugundan 6tiirii
toz/bilya oram1 1/6 ile 1/10 arasinda seg¢ilmektedir. Sekil 3.10°da goriildiigii iizere,
partikiil ve/veya tane boyutu 6glitme hizi, 6gilitme siiresi, top-toz orani vb. parametreler

yiikseldikge azalir [21].

Azalan
top/toz
orani

Partikil/Tane Boyutu

Ogiitme Siiresi (saat)

Sekil 3.10 : Partikiil ve tane boyutunun 6giitme siiresi ile iliskisi [21].
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Tozlarm konuldugu 6glitme kavanozlari, normal atmosfer kosullarinda ya da inert bir
atmosferin saglandigi Kapali Ortam Kutusu (Glove Box)’da kapatilabilirler. MA
alasimlama sonucunda partikiil boyutlar1 10-100 nm araligindaki mertebelere
diisebilmektedir. Bu durumda tozlarin yiizey alanini arttig1 i¢in, tozlar hizli bir sekilde
oksitlenmektedir. Bu tip calismalarda, eger oksitlenme istenmiyor ise, Ogiitme

kaplarinin mutlaka inert bir atmosferde kapatilmasi gerekmektedir [21, 89, 90].

Yiiksek enerjili 6glitme ortaminda gerceklestirilen 6glitme prosesi, diisiik enerjili
oglitme ortaminda gergeklestirilen 6glitmeye gore malzemenin kimyasal ve mekanik
ozelliklerine olumlu yonde etki etmektedir. Perez-Bustamante ve arkadaslari ise, Al
matriks i¢ine ¢esitli oranlarda ¢ok-katmanli karbon nanotiip takviyesi yaparak yiiksek
enerjili 6giitme ortamimda ¢esitli siirelerde dgiitme gerceklestirmislerdir. Ogiitiilen
tozlar1 sinterledikten sonra, aym sekilde sinterlenmis olan ancak 6giitiilmemis ya da
ogiitiilmiis olup da takviye yapilmamis sinter liriinlerle mekanik 6zellikler baglaminda
karsilagtirmiglardir. Yapilan deneysel ¢calismalar sonucunda, 1 ve 2 saat stire ile yiiksek
enerjili 6glitme ortamma tabi tutulmus sinter iirlinlerin- karbon nanotiip takviye
elemani igersin ya da igermesin, ¢glitiilmemis tozlara gore ¢cok daha yliksek akma

mukavemetine, ¢cekme mukavemetine ve sertlige sahip oldugu rapor edilmistir [60].

MA siireclerti ile iiretilen aliiminyum alasimlar1 atomizasyon ve geleneksel metodlarla

iiretilenlere nazaran yiiksek sicakliklarda daha 1yi 6zelliklere sahiptirler [94].

3.1.1.1 Uretim ekipmanlar

Farkl cesitlerde yiiksek enerjili bilyali 6giitiicliler mekanik alasimlama islemlerinde

kullanilmaktadir. Bunlar Spex™

ogiitiicliler, gezegen tipi Ogiitiiciiler ve g¢esitli
atritorlerdir. Hepsinin farkli kapasiteleri, 0giitme verimleri ya da isitma sogutma
amacl diizenlemeleri vardir [21]. Spex™ ogiitiiciiler laboratuar tipi olarak en genel
kullanilan 6giitiicii tiipleridir. Yaklasik olarak 10 -20 g toz 6giitebilme kapasitesine
sahiptirler. Bu tip 6giitiiciiler malzemenin ve bilyalarin i¢ine konacagi kavanozdan,
kilit mekanizmas1 ve dakikada 1200 devir ile sarsint1 iireten karistirma cihazindan
meydana gelmektedir. Ayrica kullanilabilecek sertlestirilmis celik, aliimina, tungten
karbiir, zirkonya, paslanmaz ¢elik, silikon nitrat, agat, plastik gibi farkl tip kavanozlar

mevcuttur. Sekil 3.11°de bu tip 6giitiicii olan Spex™ 8000M Mixer/Mill cihazi

goriilmektedir.
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Sekil 3.11 : Mekanik alasimlamada kullanilan Spex™ 8000M Mixer/Mill yiiksek
enerjili bilyali 6gitiicii.

Bunun disinda kullanilan bir diger 6gitiicii cihaz gezegen tipi degirmendir. Bu tip
ogiltiiciilerde birkag yiiz gram toz 6giitiilebilmektedir. Ancak bu tip 6giitliciiler spex
tipi yiikksek enerjili bilyali ogiitiiciilerle karsilastirildiginda diigiik enerjili dgiitiicti
olarak adlandirilmaktadir. Sekil 3.12°de Fritsch™ Pulverisette 7 gezegen tipi 6giitiicii

gosterilmektedir [21].

Sekil 3.12 : Fritsch™ Pulverisette 7 Gezegen tipi dgiitiicii.

Bir diger ogiitiicii tiipi atriitorlerdir. Bu tiir 6giitiictilerde oldukga yiiksek miktarlarda
toz ogitiilebilmektedir (0,5 — 40 kg). Dikey bir saftin ve karistiricilarin sistemde
bulunan tankm i¢inde 250 devir/dakika hizda donmesi ile 6giitme islemi gergeklesir

[21]. Sekil 3.13’de atritdr tipi o6glitliciilere bir 6rnek gosterilmistir.

k
Sekil 3.13 : Atritor karistirici.
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Ogiitiiciilerin endiistriyel tipte olanlar1 yukarida bahsedilen dgiitiiciilere oranla ¢ok
daha biiyiik hacimlere sahiptir. Mekanik alasimlama icin endiistriyel bir iiretim 1250
kg kapasiteli bilyali dgiitiiciilerle yapilmaktadir [21]. Artan enerji ile 6glitme siiresi
azalmaktadir. Buna gore spex tipi bir 0giitiiciide birka¢ dakika siirecek bir 6glitme
islemi atritor tipi bir 6giitiiciide saatler siirebilirken enddistri tipi bir 6giitiitide bu siire
giinler seviyesindedir. Ogiitiiciiniin cinsine gore mekanik alasimlama prosesi etkileyen
cesitli parametreler vardir. Bunlar 6giitiicii haznesinin malzemesi ve 6glitme ortaminin
cinsi, bilya-toz orani, 6giitme atmosferi, 6giitme siiresi ve kullanilan baglayici cinsidir

[21].

Kullanilan 6giitiicii kabin malzemesinin 6nemi biiyliktiir. Bunun sebebi 6giitme
esnasinda kabin i¢ duavrlarinda az miktarda olsa aginma meydana gelebilmektedir. Bu
asinma sonucunda kopan pargalar iiretilmekte olan tozu kirletmekte ve kimyasal
bilesimini degistirebilmektedir. Eger kullanilan 6giitiicii ile o6giitiilen malzeme ¢ok
farkliysa {iretilen tozlar icerisinde bu kap malzemesi ¢oziinebilir. Eger ayni tip
malzemeler secilirse bu c¢oziinme meydana gelse bile sistemi c¢ok fazla
etkilemeyecektir [21]. Bu sebeple iiretilecek malzemeye uygun bir 6giitme sistemi
secilmelidir. Buna ek olarak 6giitme isleminde secilen malzeme Ogiitmenin
gerceklesebilmesi icin gerekli etkiyi gosterecek kadar da yogun bir malzeme olmalidir

[21].

Bir diger 6nemli parametre bilyalar ile tozlarin agirlik oranidir. Bu oran 1:1 den 22:1
e kadar degisen oranlarda kullanilabilmektedir. Genel olarak Spex tipi diisiik malzeme
kapasiteli bir 6giitiiciide kullanilan oran 10:1°dir. Bilya toz orani istenilen siirede
istenilen diizeyde bir 6glitmenin meydana gelebilmesinin saglanmasi agisindan 6nemli

bir parametredir [21].

Ogiitme atmosferi de ogiitme siiregleri icin 6nemli bir parametredir. Ogiitme
atmosferinin en 6nemli etkisi kirlenmedir. Bu sebeple tozlar genellikle vakum ya da
inert gazlar olan argon veya helyum atmosferinde yapilmaktadir. Yiiksek saflikta
argon oksidasyonu ve kirlenmeyi Onlemeye yonelik en genel kullanilan gazdir.
Ogiitme kabinda bulunan hava malzemede 6giitme esnasinda oksit ya da nitriir
olusumuna sebep olabilir. Bu sebeple tozlarin 6giitliciiye konulmasi ve 6giitiictiden

alimmasi koruyucu bir gaz atmosferinde yapilmalidir [21].
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Ogiitme siiresi en dnemli parametredir. En genel olarak i¢ yapida meydana gelen diizen
(partikiil boyutu, kristal boyutu gibi) mekanik alasimlama siiresine baghdir ve
baslangi¢ tozlarinin boyutu 6nemini kaybetmektedir. Normalde tozlarin kirilma ve
kaynama sonucunda kararli fazin olusturmasi i¢in yeterli miktarda siire 6glitme islemi
yapilir. Ancak bu siire kullanilan 6giitiicii cinsine, bilya/toz oranina, 6giitme verimine
ve oglitme sicakligina bagli olarak degismektedir. Bu siire tlim bu parametreler goz
online alinarak belirlenmelidir. Buna ek olarak, uzun siiren mekanik alagimlama
siireleri sonunda kirlenme seviyesi artabilir ve istenmeyen fazlar sistemde olusabilir.

Bu nedenle tiretilmek istenen toz gerektigi kadar bir siire 6giitiilmelidir [21].

Baglayic1 benzeri kontrol ajanlarmin kullanimi mekanik alasimlamada bir diger
parametredir. Genel olarak siinek malzemeler olusan yiiksek miktardaki plastik
deformasyonun etkisi ile birbirine soguk kaynarlar. Ancak uygun alasimlama soguk
kaynama ve kirlima arasindaki denge saglandiginda gerceklesir. Bu nedenle proses
kontrol ajanlarmnin ilavesi ile soguk kaynama miktar1 azaltilmaktadir. Bunlar katilar,
swvilar ya da gazlar olabilir. Genellikle bunlar yiizey aktif organik bilsikler olup
malzeme ylizeyini kaplayarak toz partikiilleri arasindaki soguk kaynamay1 azaltmakta

ayirca topaklanmayi (aglomerasyon) da engellemektedir [21].

3.1.2 Presleme

Tozlarin karistirilmasi veya harmanlanmasindan sonraki siire¢ adimi preslemedir [99].
Bu asama, en kritik siire¢ adimlarindan birisidir. Nihai {irtiniin 6zellikleri, preslenmis
malzemede saglanmis olan sikistirma miktarina ve uniform bir preslemeye baglidir

[100]. Presleme su sebeplerden otiirii yapilir [101]:
a) Tozlar1 istenilen sekle getirmek
b) Malzemeyi nihai iirlin sekline yakin hale getirmek
c) Sinterleme dncesi porozite miktarini diisiirmek
d) Tasmma i¢in kolaylik saglamak

Geleneksel presleme tekniklerinde, genellikle basing diizenli olmayan bir sikistirmaya
sebep olan tek eksenli presleme yontemi ile yapilmaktadir. Bu nihai {iriiniin istenilen
goreceli yogunluk miktarina ulasamamasina sebebiyet vermektedir [99]. S6z konusu
presleme yonteminde c¢ogunlukla mekanik ve hidrolik presleme cihazlar1 ve

direngen/sert kaliplar kullanilmaktadir [100].
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Sekil 3.14°de tek eksenli presleme yonteminde kalip icerisinde sikistirilmasini

gosteren sekil goriilmektedir [100].

Sekil 3.14 : Tek eksenli preslemenin sematik goriiniimii [100].

Preslenmis {iriiniin sikistirilabilirligini arttirmak amaci ile, sicak ve soguk izostatik

presleme teknikleri gelistirilmistir [99].

Son iirlin 6zellikleri yogunluga baglidir ve iyi 6zellikler elde edebilmek i¢cin homojen
bir yogunluk dagilimi saglanmalidir (Newkirk, 2004). Sekil 3.15’de presleme

kademeleri gosterilmektedir. Sekil 3.16’da ise uygulanan kuvvetin artmasi ile

partikiillerin davranis1 goriilmektedir [16].

i

Sekil 3.15 : Tek yonlii preste iiretim kademeleri [16].

A/ \ 4

Sekil 3.16 : Presleme esnasinda tozlarin goriiniimii [16] .

Aliiminyum tozlar1 165 MPa (165x10° N/mm?) basing altinda preslendiginde, teorik

yogunluklarmin %90’1na ulasabilirler. Demir esasli tozlarda bu denli yliksek goreceli
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yogunluklara ulasabilmek i¢in en az 700 MPa presleme basinci gereklidir. Boylece, Al
esashi tozlarda c¢ok daha kiiciik ve pratik pres ekipmanlari kullanilabilmektedir.
Aliiminyumun bu 06zelligi, malzemenin daha presleme asamasindan sonra nihai

sekline yakim bir forma ulasilabilmesini miimkiin kilmaktadr [102].

Sekil 3.17°de saf aliiminyum ve c¢esitli ticari aliiminyum alagimlarinin ¢esitli
preslenme basinglar1 altindaki goreceli yogunluk degerlerine ait veriler goriilmektedir

[102].
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Sekil 3.17 : Aliminyumda presleme basinci- yogunluk iliskisi [102].
3.1.3 Sinterleme

Sinterleme, termal olarak aktive edilmis partikiillerin(kimi zaman da kismi olarak siv1
fazlarin tesekkiil ettigi), ergime sicakligimin yaklasik olarak %=80’inde, birbirine
kimyasal olarak baglandig1 bir T/M siireci olarak tanimlanmaktadir [16]. Sinterleme,
toz metaliirjisi ve seamik endiistrisinde en 6nemli teknolojik proseslerden birisidir
[103, 104]. Sinterleme sonucu partikiiller birbirlerine kimyasal olarak baglanirlar ve
toz harmamn igerisindeki alasim takviyeleri de yaymnmaya eslik ederler. Preslenmis
malzemede, partikiillerin etrafinda bulunan gozeneklerin biiylikliigli ve sekli,
sinterleme esnasinda degiserek, malzemenin yogunlugunun artmasina sebep olur.
Sinterleme sirasinda, gdzenek miktarim1 daha da azaltmak amaci ile malzemeye

sicaklik ile birlikte basing da uygulanabilmektedir [16, 102].
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Nanoboyutlarda veya nanokristal tozlarin sinterlenmesi, daha iri tane boyutlarina sahip
partikiillerin sinterlenme mekanizmasi ile aynidir. Ancak, geleneksel olarak mikron
veya mikronaltt boyutundaki tozlarla karsilastirildiginda, nanokristal tozlarin
sinterlenme sirasindaki yogunlasma davranislar1 daha farkhidir. Termodinamik agidan
bakildiginda, partikiillerin sinterlenebilmesi i¢in gerekli olan itici gii¢, yiizey alaninin
arttirilmasi ile azaltilabilir. Nanokristalin partikiillerin toplam yiizey alani, mikron
veya mikronalt1 boyuttaki partikiillere gére daha yiiksek oldugu i¢in, sinterlenme i¢in
gerekecek olan itici gii¢ azalacaktir. Bu da, daha diisiik termal enerji ile nanokristalin

partikiillerin sinterlenebilecegi anlamina gelmektedir [105].

Gozenek igeren sinterlenmemis iiriinlerin sinterleme kinteginin, toz partikiillerinin
ozelligi ve birbirleri ile dogal etkilesimleri disinda, makroskobik faktorlerden de
etkilendigi bilinmektedir. Sinterlenecek {iriin ile firin astar1 ve/veya kullanilacak
althgin adhezyonu, disaridan etki eden kuvvetler, yetersiz ve/veya hatali presleme
sonucu malzemedeki gézeneklerin homojenlik gostermemesi bu etkilerden bazilaridir

[104].
Temel olarak sinterleme mekanizmalart:
a) Kati hal sinterleme

b) Sivifaz sinterleme, olarak 2 katogoriye ayrilir [102].

3.1.3.1 Kat1 hal sinterleme

Kat1 hal sinterleme genellikle {ic asamaya boliinebilir. Bunlar, baslangi¢, ara ve son

asamalardir [103].

e Baslangi¢ asamasi: Partikiiller arasinda boyun olusumu ve buna bagli olarak

hacimsel olarak %2-3’liik bir boyut degisimi gerceklesir.

e Ara asama: Porlarin kiiclilmesi sonucu teorik yogunlugun yaklasik olarak

%93’line kadar ulasilir.

e Son asama: Go6zeneklerin ve bosluklarin tamami veya tamamina yakini

kapanur.

Sekil 3.18’de kat1 hal sinterleme esnasinda gevsek partikiillerin birbirleri ile etkilesimi
her asama icin gosterilmistir [16]. Sekil 3.19°da ise kati1 hal sinterleme siireci

ilerledik¢e malzeme biinyesindeki yogunluk degisimi goriilmektedir [103].
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Sekil 3.18 : Gevsek toz ile baslayan ve sinterleme asamalarii gosteren kavramsal
¢izimler [16].
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Sekil 3.19 : Kat1 hal sinterleme asamalar1 [103].

Kat1 hal sinterlemede yogunluk, a) Sinterleme sicakligi arttirilarak (daha hizli
yayinma), b) Partikiil boyutu diisiiriilerek (toplam yiizey enerjisi artar), ¢) Kimyasal
takviyelere dayanan aktive edilmis sinterleme ile, sinterleme i¢in gerekli olan termal

enerji azaltilarak, azaltilabilir [16, 102].

Kati hal sinterlemede kiitle tasinim mekanizmasi, kat1 ve gaz fazlarinin yayinimi ile
smirhdir. Tane smirlarindaki ve dislokasyonlardaki yaymma, partikiillerin merkezleri

arasindaki mesafenin diismesine ve yogunlugun artmasina neden olabilir [102].

3.1.3.2 Sivi faz sinterleme

Preslenmis toz harmani, katilastirma egrisinin (solidiis) tzerindeki sicaklikta
sinterlendiginde, sinterleme siireci siv1 fazin da kati faza eslik ettigi bir proses halini
alir. Bu tip sinterleme siirecine, sivi faz sinterlemesi denir [103]. Siv1 faz sinterleme,
kat1 ve s1v1 fazlarin sinterleme prosesinin bir kismi veya tamami boyunca bir arada

bulundugu bir sinterleme stirecidir [102]. Siv1 faz sinterleme, kompakt hale getirilmis
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ve birden fazla bilesim iceren tozlarmn sivi fazin da sistemde bulundugu bir sicaklikta
gerceklestirilen bir siirectir[102]. Kati1 hal sinterlemede oldugu gibi, sivi faz
sinterlemede de yogunluk artis1 ve tane biiyiimesi iki temel mekanizma olarak kabul

edilir. Bu iki temel mekanizma birbirleri ile bagmtilidir [103].

Kati faz sinterlemenin aksine, siv1 faz sinterleme sirasindaki mikroyapi1 degisimi, sivi
faz icerisindeki yiiksek yayinma hizindan o6tiirii hizhidir [103]. Sivi fazin varhig:
partikiiller arasinda, kilcal (capillary) kuvvetler yaratarak, yogunlugun artmasma
sebep olmaktadir. Kat1 fazlar kilcal kuvvetler etkisi ile yiizey enerjisi yliksek
bolgelerden daha uzak yerlerde c¢ozeltiye alinir ve homojen bir sekilde malzeme
icerisinde cokelirler. Bu sebepler, sivi faz sinterleme sonucunda mekanik 6zelliklerin
kat1 hal sinterlemeye gore ¢ok daha iyi oldugu sonucunu dogurur. Sinterleme sonrasi
yogunluk, sivi faz miktar: arttirilarak arttirilabilmektedir. Sivi faz sinterlemede, kati
faz sinterlemeye gore daha diisiik sicakliklarda daha yiiksek sinterleme verimlerine

ulasilabilmektedir [102].

Stv1 faz sinterlemenin dezavantajlari, sinterleme sirasindaki yiiksek distorsiyon riski,
tane smirlarinda gevrek fazlarin ¢okelmesi sonucu mekanik Ozelliklerin olumsuz
etkilenmesi riski ve tane biiylimesi riski olarak gdosterilebilir. Bu dezavantajlara ek

olarak, sinterleme i¢in alagim elementi secimindeki smirlamalar da gosterilebilir [ 102].

Sistemdeki siv1 fazin hacimsel oranina gore, yogunluk artis1 sivi faz sinterlemede s6z
konusu asamalarm bir kismindan veya hepsinden gegerek saglanacaktir. Genellikle,
sivi faz olustuktan sonra sinterleme siiresi kisa tutulur. Partikiil boyutu, presleme
sonras1 yogunluk, partikiil sekli, 1sitma hizi, sivi faz miktari, sinterleme sicakliginda
bekleme siiresi ve sinterleme atmosferi de sinterlemeyi etkileyen diger parametrelerdir

[16].

Siv1 faz sinterleme mekanizmasinda siire¢ agsamalar1 sunlardir [103]; a) Siv1 akisi, b)

Coziinme/ Cokelti faz olusumu, c) Kat1 hal sinterleme.

Sekil 3.20° de siv1 faz sinterlemeye ait asamalar grafik lizerinde goriilmektedir. Sivi
fazin olugmaya basladig1 ana kadar sinterleme mekanizmasi kat1 hal sinterleme
seklindedir. Ancak sivi fazin olugmasi ile birlikte, sivi faz malzeme biinyesindeki
bosluklara akmaya bagslar. Daha sonra soguma baslayinca, sivi faz akmis oldugu
bolgelerde katilasir ve katilasma sonrasinda da sinterleme kati hal sinterleme

mekanizmasi seklinde devam eder [102].
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Sekil 3.20 : S1v1 faz sinterleme asamalar1 [102].

Sekil 3.21°de sivi faz sinterlemede, sivi faz miktarinin artmasi ile, sinterleme
asamalarinda malzeme yogunlugunun degisimini gosteren egriler goriilmektedir

[102].
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Sekil 3.21 : S1v1 faz miktar1 yogunluk iligkisi [102].

Yogunluk artis1 modeline iliskin klasik teoriye gore, sinterleme sivi faz olusumundan,
yogunluk artiginin bittigi ana kadar devam eden stire¢ olarak kabul edilir. Partikiillerin
yeniden diizene girmesi ve sivi faz akiginin sonucu olarak gergeklesen yogunluk artisi
siv1 faz sinterlemenin baslangic asamasin1 meydana getiren siireglerdir. Kati ve sivi
fazlar arasindaki reaksiyonlar goz ardi edilse de, bunlar da baslangi¢ asamasinda
yogunlugu etkileyebilecek faktorlerdir. Stvi fazin matriks icerisinde dagilmasindan
sonra ise, mikroyap1 tanelerin ve gozeneklerin sivi faz igerin matriks icerisinde

iiniform sekilde dagilimi ile karakterize edilir. Cesitli boyutlarda tanelerin ve porlarin
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bulundugu bir mikroyapida iki adet temel yogunluk artisi mekanizmasindan s6z

edilebilir [103], a) Boyun verme, b) G6zeneklerin kapanmasi.

Sekil 3.22°de s1v1 faz sinterleme siirecinde partikiiller arasindaki sivi tesekkiilii ve buna

bagli olarak gozeneklerin kapanmasi siireci goriilmektedir [103].

Sekil 3.22 : S1v1 faz sinterleme siirecinde gozeneklerin kapanmasi siireci [103].
Basarili bir s1v1 faz sinterleme siireci i¢in [16];
a) Sivi fazin slatabilirlik 6zelligi olmahdir,

b) Siv1 hale gececek fazin ana fazin igersindeki ¢ozniirligi diisiik olmaldir.
Boylece, maksimum derecede sivi faz tesekiillii saglanmasmin yanisira
segregasyon probleminin Oniine gecilecektir. Ayrica, ¢okelti fazlarin

olusumuna bagl biiziilme de verimli bir sekilde gerceklesecektir,

c) Ana fazin sivi faz igerisindeki ¢oziiniirligii yiiksek olmalidir. Boylece ana
fazin s1v1 faz igerisindeki kiitle taginimini gerektiren diflizyon katsayis1 yiiksek

olur,

d) Sivi faz sinterleme sirasinda ara kati fazlar olusturmamalidir. Aksi takdirde,
difiizyon yavaslayacak ve sinterleme sirasinda fiziksel olarak sivi yaymimi

kisith hale gelecektir.

Aliiminyumun sinterlenmesi bakir (Cu), demir (Fe), Tungsten (W) gibi metallere
kiyasla daha kisa zamanda, daha yiiksek goreceli yogunluklarin ulasildigi kismi olarak
sivi fazin da sinterleme sirasinda tesekkiil ettigi bir sinterleme siirecidir [102].
Aliiminyum tozlarinin presleme sonucunda goreceli yogunluklari, teorik

yogunluklarmin %90°ma kadar ulasir. Dolayist ile sinterlemede amag, gercek
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yogunlugun arttirilmasindan ziyade partikiillerin kimyasal olarak birbirine baglanmasi
haline gelir. Partikiiller tizerinde oksit filmin olugsmasindan 6tiirii sinterleme, sivi faza
gececek alagim elementleri de sisteme katilarak gergeklestirilir. Sinterleme prosesi,
oksidasyonun daha da ilerlememesi icin Ar, N> gibi inert gaz ortamlarinda
gerceklestirilir. Sinterleme sirasindaki boyut degisimi, presleme sonucu elde edilen
yogunluga ve sistemde bulunan diger alagim elementlerine baghdir. Genellikle, Al
esasli alasimlarda sinterleme sonucundaki boyut degisimi %?2 biiziilme ile %1 sisme

arasinda gerceklesmektedir [16].

3.2 Malzeme Se¢imi

3.2.1 Aliiminyum (Al)

Aliiminyum (Al) yeryiiziinden en ¢ok bulunan 3. Element olup [105], diinyada en ¢ok
kullanilan demir dis1 metaldir [106, 107]. Elementel sembolii Al olup, atomik agirlig1
26.97 g/mol’diir. Aliiminyumun ergime sicakligi 660°C’dir. Aluminyum, manyetik
olmayan bir metal olup, 1yi bir reflektif 6zellik gosterir. Cizelge 3.1°de aluminyuma

ait baz1 6zellikler tablo seklinde goriilmektedir [108, 109].

Cizelge 3.1 : Aluminyumun fiziksel 6zellikleri.

Ozellik Birim Deger Sicakhik ya da
Basin¢
Molekiil kiitlesi g.mol’! 27
Yogunluk g.cm’ 2,698 25°C
Ergime noktasi C 660,45 <1013 x 107 bar
Kaynama noktasi °C 2056 <1013 x 107 bar
Buhar basinct Pa 3,7x 107 927 °C
Termal iletkenlik W.m'.K! 237 25°C
Elastik modiil MPa 69000
Lineer genlesme katsayisi 10°K"! 23,1 25°C
Elektriksel direng 10° ohm.m 26,548 25°C
Poison orani 0,33

Diinyada tiretilen aliiminyumun %751 cevherden elde edilen aliiminyum olan ‘birincil

aliminyum’dur. Birincil aliiminyumun iiretimi 3 kademeye bdliinebilir [80, 106, 110]:
a) Boksit ve diger aliiminyum cevherlerinin topraktan ¢ikarilmasi,
b) Cevherden aliimina eldesi (Bayer Prosesi),

¢) Aliiminadan, birincil aliminyum eldesi.
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Diisilk yogunluk (2.7 g/cm3), yiiksek mukavemet ve {istiin korozyon direnci
aliminyumun ticari olarak kullannminin Oniinii acan o6zellikleridir [107, 108].
Aliiminyumun tagimacilik, ulasim, yapi, elektrik-elektronik ve paketleme sahalarinda
kullanimi genis olup, bu sahalarda genis kullanim alani bulmasinin sebepleri sunlardir
[110]: a) Hafiflik, b) Termal iletkenlik, c) Elektriksel iletkenlik, d) Yiizey islemlerine
uygunluk, e) Korozyon direnci, f) Ektriizyon ve dokiim tiriinlerinin fonksiyonelligi, g)
Sekillendirilebilme (Siineklik), h) Geri donilisim kolayligi, 1) Aliiminyum

alasimlarinin ¢esitlilig.

Aliiminyum yilizey merkezli kiip (Y.M.K.) Bravais kafesine sahip bir metal olup,
koordinasyon numarasi1 12’dir. Aliiminyum kafesindeki atomlar arasindaki en yakin
mesafe 0,286 nm olup, atomik paketlenme faktorii 0.74 tiir. Latis parametresi ise oda
sicakliginda 0,404 nm’dir. S6z konusu kafes 6zellikleri, 4 K ile 933K (~Ter(al)) sicaklik
araliginda gecerlidir [105]. Bu da aliiminyumun, silineklik, termal ve elektriksel
iletkenlik ve korozyon dayanimi gibi iistiin 6zelliklerini ¢ok genis bir sicaklik
araliginda koruyabildigi anlamima gelmektedir [107, 110]. Sekil 3.23’de aliiminyum

metalinde kafes igerisinde atomlarin dizilimi goriilmektedir.

Sekil 3.23 : Aluminyumun kristal yapis1 [110].

Yiiksek safliktaki aliiminyumun elastik 6zellikleri; Elastik Modiilii (E) = 69-72 GPa,
Kayma Modiilii (G) = 25-26,5 GPa ve Poison oran1 = 0,33 seklindedir [107, 110].
Aliminyumun mekanik 6zellikleri safligina ve malzemeye uygulanan 1sil isleme

dogrudan bagimlidir [110].
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Soguk sekillendirme prosesi ile de aliiminyumun mekanik 6zellikleri yiiksek oranda
gelistirilebilir [80]. Sekil 3.24°de soguk islem siireglerinin aluminyumun mekanik

ozelliklerine olan etkisi goriilmektedir [110].

Tavlanmig 40 70 90 Soguk islem
miktari, %

Sekil 3.24 : Aliiminyumda soguk islemin mekanik 6zelliklere etkisi: (1) Gerilme
mukavemeti, (2) Cekme Mukavemeti, (3) % Genlesme [110].

Boksit cevheri diinyada en ¢ok bulunan aliiminyum kaynagidir. Boksit rezervlerinin

%75°1 Avustralya, Gine, Jamaika, Brezilya ve Rusya’da bulunmaktadir [110].

Boksit cevherinden, aliiminanin (ALO3) elde edildigi prosese Bayer prosesi
denilmektedir [80]. Birincil aliiminyum ise aliiminanin, ergimis dogal kriyolit
(Na3AIF6) banyosu igerisinde elektrolizi yolu ile elde edilir. Birincil aliminyumun

ticari olarak kullanimi i¢in ¢esitli saflastirma yontemleri mevcuttur. Bu yontemler
[106]:

a) Elektrolitik rediiksiyon
b) ALCOA klortir prosesi
¢) Toth prosesi

d) Aliminyumun HCI veya HF ile siiziilerek anortositten ekstrakte edilmesi,

olarak belirtilebilir.

Birincil aliimiiniyum diginda, aliiminyum hurdalarinin geri doniistiiriilerek elde
edildigi ‘ikincil aliiminyum’ da ticari olarak kullanim bulmaktadir [106]. Sekil
3.25’de aliiminyum iiretim yoOntemleri ve bu yOntemlerin proses adimlari

goriilmektedir [109].
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Sekil 3.25 : Aliminyum iiretim yontemleri ve akis semas1 [109].

3.2.1.1 Al- Si esash alagimlar

Al-Si alagimlari, diisiik yogunluklari, yiiksek 6zgilil mukavemetleri, yiiksek sertlikleri,
yiiksek elastik modiilleri, asinma dayanimlari, kontrol edilebilir genlesme katsayilari,
siineklikleri, diisiik maliyetleri (Mg ve Ti alasimlar1 ile kiyaslandiginda) gibi
ozellikleri sayesinde uzay-havacilik, otomotiv ve askeri uygulamalar gibi pek c¢ok
uygulama alaninda ilgi c¢ekici hale gelmistir. Cizelge 3.2‘de aluminyum alasim

gruplar1 goriilmektedir [5, 9, 111].

Cizelge 3.2 : Aluminyum alasim gruplari.

Alasim Grubu Kimyasal Kompozisyon
I1XXX Min. %99.9 Al
2XXX Al-Cu, Al-Cu-Mg, Al-Cu-Mg-Li, Al-Cu-Mg-Si
3IXXX Al-Si-Cu ve/veya Mg
4XXX Al-Si
SXXX Al-Mg, Al-Mg-Mn

Al-Mg-Si, Al-Mg-Si-Mn, Al-Mg-Si, Cu

XXX Al-Zn, Al-Zn-Mg, AI-CZI?-Mg-Mn, Al-Zn-Mg-

8XXX Al-Pb

Asmma dayanimi uygulamalarinda kullanilan Al alagimlar1 esas olarak Al-Si alasim
sistemine dayanmaktadir [112]. Silisyum, aliiminyuma alagim takviyesi olarak en sik
uygulanan, maliyeti en diisiik elementtir ve alagimin korozyon direncini yiikseltirken,

termal genlesme katsayisini diistirerek, bunun yaninda asinma direncini arttirir [113].
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Al-Si alasimlarinda birincil Si partikiilleri siirtiinme yiizeyinin matriksle olan
dogrudan temasini engellemelerinden dolay1 Al alagsimina miikemmele yakin asinma
dayanimi saglar ve bu 6zellik birincil Si partikiillerinin azalan partikiil boyutu sonucu
mikroyapiya daha sik ve homojen dagilimi sonucu artar [74, 114-127]. Al
alasimlarindaki silisyum icerigindeki artis miikkemmel mekanik ozellikler katsa da
¢Oziinebilirlik limiti mekanik 6zelliklerin artisini smirlar. Bu sebeple, alasimin kati
¢oziiniirlikk limitini genisletmek icin MA prosesi kullanilarak emniyetli bir stineklikle
birlikte yiiksek mukavemet saglanir. Cizelge 3.3’de Al-%13Si otektikiistii Al-Si
alasimina ait mekanik 6zellikleri ve bu mekanik 6zelliklere dokiim yonteminin etkisi

goriilmektedir [118-120].

Cizelge 3.3 : Al-%13 Si mekanik 6zelliklerinin dokiim yontemi ile iliskisi.

Dékiim tipi mu(i:{zl\(f?rfleti Genleme Sertlik
1)
(MPa) (%) (Rockwell B)
Normal kum dokim 125 2 50
Modifiye kum dokiim 195 13 58
Normal ¢il dokiim 125 3,5 63
Modifiye ¢il dokiim 195 8 72
1500 - , ; e - . ) . :
1414 °C
1300 1
o 1100 4
=4
= ]
S 900
& ]
700
:/4-nr.r.-ﬁ..l 126 (Si) =
500 L
a b ¢ w-Al + 5i
I

0 10 =20 30 40 50 60 70 80 80 100
Al Asirhkca Si miktan Si

Sekil 3.26 : Al-Si ikili faz diyagrami [122].

Sekil 3.26’da Al-Si’a ait faz diyagrami ve diyagram lizerindeki otektik nokta (ag.
%12,6 Si) goriilmektedir [122].
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Al-Si-Cu-Mg alagimlari ise yaslandirilabilir alasimlardir. Isil islem sirasinda alagim
elementleri Al igerisinde ¢oziiniir ve olusan intermetalik fazlar mekanik 6zellikleri
olumlu yonde degistirir. Isil islem mukavemet ve toklugun optimum kombinasyonu
elde edilecek sekilde yapilir. Intermetalik fazlar, ¢ozeltiye alma kademesi sirasinda
doymus hale gelen kat1 ¢ozeltinin suni olarak yaslandirilmasi ile olusup, su verme
(cokelme sertlesmesi) ile oda sicakliginda malzeme igerisine hapsedilirler [121]. Al-
Si-Cu-Mg alasimlarinda bakir (Cu), alasima yaslandirma sertlesmesi disinda
islenebilme 6zelligi de kazandirir. Ancak, bakir miktarmin artmast dokiilebilirlik,

tokluk ve korozyon direncinin diismesine sebep olmaktadir [122].

Bakir ve magnezyum, AIl-Si alagimlarma mukavemet ve sertlik gibi mekanik
ozellikleri arttirmak amaci ile katilirlar [123-126]. Magnezyum igerigi sayesinde
yapida Mg>Si olusurken [125-127], bakir da ALCu intermetalii yaprak 1sil islem
sonucu alasimin mekanik 6zelliklerini degistirir [123]. Alasimin mekanik 6zellikleri,

cokelti fazlarinin sekline, boyutuna ve homojenligine baghdir [125].

3.2.1.2 Al-Si esash MMK malzemeler

MMK malzemeler icerisinde en énemli MMK malzeme matrikslerinden birisi olan
aliminyum alasimlar1 yaklasik kirk yildan beri arastirma gelistirme (Ar-Ge) ve

endiistriyel faaliyetlerde MMK malzeme matriksi olarak kullanilmaktadir [128-131].

Aluminyum ve aliiminyum alagimlarma, sert seramik malzemelerin takviyesi
malzemenin mukavemetini ve aginma direncini arttirmaktadir. Bu ise ancak takviye
malzemelerinin matriks icerisinde homojen ve uniform olarak dagilmasi ile
miimkiindiir. Aksi halde, topaklanma ve/veya homojen olmayan takviye dagilimi Al
esaslt MMK malzemelerin ,siineklik, mukavemet ve tokluk gibi mekanik 6zelliklerinin

bozulmasina yol acacaktir [21].

Al esaslt MMKlerin sundugu avantajlar1 sunlardir [111]: a) Yiiksek mukavemet, b)
Yiiksek tokluk, c¢) Diisiik yogunluk (diisiik agirlik), d) Yiiksek sicaklikta kullanim, e)
Kontrol edilebilir termal genlesme katsayisi, f) Gelistirilmis elektriksel 6zellikler, g)

Yiiksek asmma direnci, h) Kiitle kontrol edilebilirligi, 1) Ener;ji soniimleme .

Partikiil takviyeli Al esasli MMK’ler hacimce %30°dan az takviye malzemesi igeriyor

olup, yapt malzemeleri ve asinma direnci gerektiren uygulamalarda kullanilirlar.
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Partikiil takviyeli AMK’larin iiretimi, visker, kisa fiber veya siirekli fiber takviyeli Al
esasli MMK’lere gore daha az maliyetlidir. Ancak takviye edilmemis aliiminyum ve
alasimlarina gore ise ¢ok daha yiiksektir. Partikiil takviyeli Al esaslh MMK’larin
mekanik ozellikleri ekstriizyon, haddeleme ve dovme gibi ikincil sekillendirme

prosesleri ile daha da arttirilabilir [39, 109, 111].

Kisa fiber ve/veya visker takviyeli Al esasli MMK ’ler ise bir baska siireksiz takviyeli
Al esasli MMK ¢esidi olup, s6z konusu Al esasli MMK ’ler pistonlarda ilk kullanilan
tipte Al esasli MMK’lardir. Kisa fiber ve/veya visker takviyeli Al esasli MMK’lar
partikiil takviyeli ve siirekli fiber takviyeli Al esasli MMK’ler arasinda mekanik
ozellikler gosterirler [39, 109, 111].

Stirekli takviyeli Al esaslit MMK’lerde takviye malzemesi yiik tasima gorevini yerine
getirirken, aliiminyum esasli matriks ise takviyeden iletilen yiikii transfer edip,
dagitma gorevini yerine getirmektedir. Bu tip Al esasli MMK ler fiber oryantasyonuna
dik yonlerde uygulanan kuvvetlere kars1 diisiik dayanim gosterirler. Siireksiz takviyeli
kompozitlerde ise yiik tasima gorevini aliiminyum esasli matriks yerine getirirken,

yiikil transfer edip dagitmay1 takviye malzemeleri geceklestirmektedir [39, 109, 111].

Sekil 3.27°de farkli tipte SiC takviyesi i¢eren Al esasli MMK malzemelere ait elekron

mikroskobu goriintiileri goriilmektedir [111].

Sekil 3.27 : SiC partikiil takviyeli Al MMK ( %40), (b) kisa fiber takviyeli Al MMK,
(c) stirekli fiber takviyeli Al MMK, (d) %10 SiC ve %4 Grafit taviyeli Al
hibrit kompozit [111].
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S6z konusu takiyelere ek olarak ayrica bir ¢esitten fazla takviye iceren hibrit (melez)
Al esasli MMK ’ler da mevcuttur. Ornegin, partikiil ile visker karisimi takviyeli ya da
sert ve yumusak takviye karisimli Al esasli MMK’ler 6rnek olarak gdsterilebilir.
Karbon fiber ve aliimina karisimi takviyeli Al esasli MMK’ler silindirik astar

malzemesi olarak kullanilmaktadir [39, 109, 111].

3.2.2 Seryum oksit (CeQ2), Itriyum oksit (Y203) ve Lantan oksit (La;03)

Seryum (Ce), Lantan (La) ve Itriyum (Y) metallerinin de dahil oldugu 15 adet lantanit
grubu metale nadir toprak metalleri denilmektedir [132]. Nadir topraklar, fonksiyonel

malzemeler ve katalizorler olarak genis uygulama alani bulan malzemelerdir [133].

Ce yeryiiziinde en ¢ok bulunan nadir toprak metalidir. Manazit ve bastnazit en ¢ok
bulunduklar1 cevherlerdir [132]. CeO: en reaktif nadir toprak metal oksitlerden olup,
bunun yanisira yiiksek refraktif indeks, yliksek optik gegirgenlik ve oksijen sogurma
kapasitesi gibi Ozellikleri bulunan ve genis uygulama alanlar1 bir malzemedir.
Seramik, cam parlatma, fotosensitif camlar, katalizorler ve kat1 oksit yakit hiicreleri
gibi uygulama alanlar1 CeO;’nin kullanildig1 bazi uygulama alanlaridir [134-135].
Ozellikle dielektrik kuvveti, sertlik gibi iyi mekanik ve yapisal dzelliklerinden dolay1

ise kondiiktorlere tampon olarak kaplanmaktadirlar [136].

Y»0; ise, miikemmel fiziksel ve kimyasal 6zelliklerinden dolay1 son yillarda bilimsel
ve teknolojik uygulamalarda oldukga ilgi ¢ekici bir malzeme haline gelmistir [137].
Y,03 ayrica oksidasyonu engelleyici ve yiiksek sicaklik sertligini iyilestirici bir

takviye malzemesi gorevi gormektedir [138].

Ornegin, Ahmadi H. ve arkadaslar1 [139] Ti- Ni alasimma, %5’e kadar ¢esitli
oranlarda Y»0Os takviyesi yaptiklarinda, Ti- Ni alasminin sertlik ve asinma direncinin
arttigini - gozlemlemislerdir. Ayrica, tuzlu su, silfirik asit ve sodyumkloriir
cozeltilerinde yaptiklar1 korozyon deneylerinde alasimin korozyon direncinin de

arttigini gézlemlemislerdir [139].

Nadir toprak metaller igerisinde La maliyetinin diisiik olmasinin yaninda, 1y1 fiziksel
ve kimyasal 6zellikler sergilemesinden 6tiirii en ¢ok calisilan ve uygulama alani bulan
nadir toprak metalidir. La esasli nanomalzemeler, partikiil/ nanotel/ nanotiip gibi

cesitli morfolojilerde ince film olarak kaplanmaktadir [133].
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Pardo A. ve arkadaglar1 [140] aliiminyum matriksli SiC partikiil takviyeli kompozit
malzemenin yiizeyine La kaplayarak, malzemeyi kiitlece % 3.5 NaCl iceren sulu
cozeltiye almislardir.  Malzemenin korozyon davranisinin, tuzlu suda lantanin
oksitlenmesi ile olusan bayerit tabakasi sayesinde iyilesme gdstedigini

gozlemlemislerdir [140].

Zhang G. ve arkadaslar1 ise [141] Mo—12Si-8.5B toz harmanma kiitlece degisik
oranlarda La,Os takviyesi yaparak, tozu mekanik alasgimlamis ve ardindan sicak
presleme ile sinterleme gerceklestirmislerdir. Sinterlenmis La,O3 takviyeli Mo—12Si—
8.5B kompozit malzemesinin, takviyesiz alasima gore daha homojen ve ince taneli
yapida bir mikroyapida oldugu goriilmiistiir. Ayrica, sertlik ve egme mukavemeti gibi
mekanik Ozelliklerde de iyilesme oldugu goézlemlenmistir. Mekanik oOzellikleri
lyilestiren mekanizma ise, mekanik alagimlama ve sinterleme sirasinda olusan
intermetalik fazlara bagl partikiil dispersiyonu ve ince taneli yapiya bagh giiclendirici

etkiler ile agiklanmaktadir [141].
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4. DENEYSEL CALISMALAR

(Calisma esnasinda kullanilacak kompozisyonlar literatiir incelemesi ile belirlenmistir.
Buna gore Al ve Si karisimindan olusacak matriks bilesimi agirlikca %82 Al, %15 Si,
%?2,5 Cu ve %0,5Mg olarak belirlenmis ve biitiin ¢alisma siiresince bu matriks bilesimi
sabit olarak tutulmustur. Matriks bilesimin belirlenmesinin ardindan, ilave edilecek
pekistirici miktarlar1 belirlenmistir. Buna gore ag.%0,5, ag.%1 , ag.%?2, ag.%5 Y20s,

Ce20, Lay0s ilave edilmesine karar verilmistir.

Uretilen kompozitlerin mekanik alasimlama, pekistirme ve gazalti sinterleme ve

karakterizasyon siireglerine yonelik akim semas1 Sekil 4.1°de gosterilmistir.

Toz Kangiminin Hazirlanmasi

4

Mekanik Alasimlama

SEM

DTA-TG

. BET

Toz Karakterizasyonu Optik Mikraskop
Sertlik

Partikiil Boyut Olgimii

@ Yogunluk

Yogunluk B Tek Eksenli Soduk Pres

4

Sinterleme
XRD

SEM/EDS

Karakterizasyon Optik Mikroskop
Serilik
Yoduniuk

Sekil 4.1 : Deneysel siireclerin akim semasi.
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Mekanik alasimlama (MA) teknikleri kullanilarak aliiminyum (Al), silisyum (S1),
bakir (Cu) ve magnezyum (Mg) ana matriks icersine pekistirici fazlarm (itriyum oksit
(Y203), seryum oksit (Ce20) ve lantan oksit (La>O3)) katilmasi ile ilgili ¢galismada MA
siiresinin olusturulan kompozit yapisina etkisi incelenmistir. Calisma konusu
kapsaminda ¢esitli siirelerde MA’lanmis toz numuneler, tozlarin partikiil boyut
dagilimi, kimyasal kompozisyon ve mikroyapisal karakterizasyon caligmalarini
takiben MA’lanmis toz kompozitleri ayni kosullarda preslenmistir. MA yontemiyle
iretilmis olan kompozit tozlarin karakterizasyon ¢alismalari, X-1smlari
difraktometresi (XRD), optik mikroskop (OM) ve taramali elektron mikroskobu
(SEM) calismalar1 ve termal analiz deneyleri diferansiyel termal analiz (DTA) ile

tamamlanmustir.

4.1 Malzeme Se¢imi

4.1.1 Aliiminyum (Al)

Calismada olusturulacak kompozisyonda en yiiksek miktarda kullanilan Al tozu Alfa
Aesar Firmasinda temin edilmistir. %99,5 saflik diizeyindeki tozlarin ortalama partikiil
boyutu boyutu 10 pm civarndadir. Bu pargacik boyutunun olusturulacak kompozit
tozunda herhangi bi olumsuz etki yaratmayacagidan tozlara herhangi bi 6n islem

yapilam geregi goriilmemistir.

4.1.2 Silisyum (Si)

Kullanilan silisyum tozlarinimn ilk partikiil boyutu 130 um civarindadir. Bu biiytikliikte
tozlarin kompozitte kullanimi1 yapida aglomerasyon olusumuna ve silisyum tozlar1
cevresinde malzemelerin toplanmasma sebep olup yapmimn homojen olarak
karismasina imkan vermeyecektir. Bu nedenle graniil haldeki Si 120 dak. siireyle
Spex™ Dual Mixer-Mill 8000D yiiksek enerjili giitiicii ile dgiitiilmiistiir. Ogiitme
sonucunda Si tozunun partikiill boyutu 1,5 pm’ ye kadar kiiclilmiistiir. Calismada

kullanilan 6giitme sistemi Sekil 4.2°de goriilmektedir. .

4.1.3 Bakir (Cu)

Kullanilan Cu tozlar1 Alfa Aesar firmasindan alinmis olup yaklasik olarak 20 pm

ortalama partikiil boyutuna sahiptirler.
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Sekil 4.2: Spex™ yiiksek enerjili 6giitiicii

4.1.4 Magnezyum (Mg)

Kullanilan Mg tozlar1 Alfa Aesar firmasindan alinmis olup yaklasik olarak 60 pm
ortalama partikiil boyutuna sahiptirler.

4.1.5 Seryum oksit (CeQO»)

Kullanilacak bir diger pekistirici olan CeO; tozlar1 Alfa Aesar firmasindan alinmig

olup, ortalama olarak 10 pm civar1 bir partikiil boyutuna sahiptir.

4.1.6 Itriyum oksit (Y203)

Kullanilacak bir diger pekistirici olan Y203 tozlar1 Alfa Aesar firmasindan alinmig

olup, ortalama olarak 4 um civari bir partikiil boyutuna sahiptir.

4.1.7 Lantan oksit (La203)

Kullanilacak bir diger pekistirici olan La>O3 tozlar1 Alfa Aesar firmasindan alinmig

olup, ortalama olarak 36 pm civari bir partikiil boyutuna sahiptir.

4.2 Mekanik Alasimlama Siirecleri

Bu c¢alismada iiretilen kompozit tozlardan Al-ag.%15Si-a8.%2,5Cu-ag.%0,5Mg
(Al15S12,5Cu0,5Mg) ana matriks alasim tozlar1 8000D Spex™ (Sekil 4.2) tipi yiiksek
enerjili 6giitiictide sirasi ile 1, 2, 3, 4 ve 8§ saat siire ile ogiitiilmiislerdir. Ana matriks
alastmimi i¢in uygun mekanik alasimlama siiresi belirlendikten sonra, pekistirici
ilavesi iceren Al15Si2,5Cu0,5Mg tozlar1 bu kez sabit mekanik alagimlama siiresi
kadar ogiitiilmiislerdir. MMK  sisteme takviye elemani olarak CeO, Y203, Lay0s
tozlar1 agirlikca % 0,5, 1, 2 ve 5 miktarinda matriks alasimi tozlar ile birlikte optimize

mekanik alagimlama siiresi olarak belirlenen 4 saat siiresince Ogiitiilmiislerdir.
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Ogiitiicii ortam olarak paslanmaz ¢elik dgiitiicii kap ve ¢ap1 6,25 mm olan celik bilyalar
kullanilmistir. Calismada kullanilacak bilya/toz orani olarak 7’e¢ 1 se¢ilmistir. MA
esnasinda tozlarm hava ile temas: ile olusabilecek oksitlenmeleri 6nlemek amaciyla
oglitme islemine baslanmadan 6nce tozlar Plaslabs™ (Sekil 4.3) marka kapali ortam
kutusuna alinmistir. Mekanik pompa yardimiyla kapali ortam kutusundaki hava
vakumlandiktan sonra yliksek safiyette argon (Ar) gazi gecirilmistir. Tozlar 6giitme
kavanozlarma bu ortam altinda yerlestirilmislerdir ve kavanozlar kapali ortam
kutusunda kapatilmis ve hava ile tozlarin temasi engellenmistir. Mekanik alagimlama
islemleri bittikten sonra, tozlar yine ayni sartlar altinda agilarak yapilacak deneyler
icin gerekli miktarlarda ¢ikarilmistir. Sekil 4.3’de mekanik alagimlama islemlerinin
gergeklestirildigi ¢ift kavanozlu Spex™ 8000D ytiiksek enerjili bilyali 6giitiicii cihazi
ile tozlarm hava sartlarindan etkilenmemesi i¢cin harmanlanip, kavanoza konulduklar1
ve mekanik alasimlama islemleri sonrasinda kavanozlardan ¢ikartildiklar1 Plaslabs™

kapali ortam kutusu goriilmektedir.

Sekil 4.3 : Plaslabs™ kapal1 ortam kutusu.
4.3 Toz Karakterizasyon Deneyleri

4.3.1 Partikiil boyutu ve zeta potansiyeli ol¢iimii

Mikrometre mertebelerindeki tozlarin partikiil boyutlar1 ve dagilimlar1 Malvern™
Mastersizer 2000S cihazi ile belirlenmistir. Ozellikle baslangi¢ tozlar1 (hig
ogitiilmemis) tozlar mikrometre mertebelerinde boyuta sahiptirler. Ancak 6giitme
siiresi arttikga, partikiil boyutu diiseceginden, nanometre mertebelerindeki tozlarin
partikiil boyutlar1 ve dagilimlar1 i¢in, Nano-Flex™ Partikiil Boyut Ol¢iim Cihazi’na
ile ihtiya¢c duyulmustur. Stabino™ Zeta Potansiyel cihazt ile nanometre

mertebelerindeki  partikiillerin ~ zeta  potansiyeli  degerleri  Olglilmiistiir.
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Nanopartikiillerin asilt1 halinde bulundugu pH ve buna bagh zeta potansiyeli
belirlendiginde, ayni sartlarda hazirlanan kolloidal ¢ozelti ile Nano-Flex™ partikiil
boyut 6l¢iim cihazi’nda partikiil 6l¢iimleri ¢ok daha dogru sonuglar vermistir. Partikiil
boyut 6lgitimleri saf su ortaminda yapilmistir. MastersizerTM 2000 cihazinda 6l¢iime
baslamadan once tozlar 5 dakika BandelinTM marka homojenizatorde bekletilirken,
ogltlilmiis tozlarin 6l¢iildiigi Stabino™ zeta potansiyel cihazinda 6lgiim Oncesi tozlar
sodyum hekzametafosfat (NagPsO1s) ile hazirlanmis ¢ozelti iginde zeta potansiyeli
ayarlanmig ve boylece her iki Olglim sistemindede aglomerasyonlarin dagitilmasi
amagclanmistir. Sekil 4.4, 4.5 ve 4.6> da sirasiyla Malvern Instruments™ Mastersizer
2000, Nano-Flex™ partikiill boyut Ol¢iim ve Stabino™ zeta potansiyel Ol¢iim,

Bandelin™ marka homojenizatér cihazi goriilmektedir.

Sekil 4.6 : Bandelin™ homojenizatér cihazi.
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4.3.2 X-151m1 difraksiyonu analizleri

Toz malzemelerde faz tayini ve mekanik alasimlama sonucunda, silisyumun, bakirin
ve magnezyumun aliiminyum kafesi igerisindeki ¢oziinme davranislar1 Bruker™ D8
Advance difraktometresi ile kullanilarak X-isinlar1 Difraksiyon c¢alismalart ile
incelenmistir. Ek olarak, toz malzemelerde 0giitme siiresi arttik¢a kristalin boyutu
azalirken, kalint1 gerilme miktar1 ise artar. Malzemenin Kkristalin boyutu ve
biinyesindeki kalint1 gerilme miktarmi1 X-iginlar1 Difraksiyon c¢alismalart ile

belirlenmistir.

Bruker™ D8-Advance X-ismlar1 difraktometresi 40 kV ve 40 mA sartlarinda CuKa
radyasyonu kullanilarak gerceklestirilmistir. Sekil 4.7°de bu ¢alismalar i¢in kullanilan
Bruker™ D8 Advance X-1gmlar1 Difraktometresi (XRD) cihazi1 griilmektedir.

Sekil 4.7 : BRUKER™ X-isinlar1 difraktometresi.
4.3.3 Enerji dagihm spektroskopisi (EDS) analizleri

Tozlara ait kantitatif olarak kiitlesel bazli kimyasal bilesim, JEOL™-6000 Neoscope
cihazma entegre Enerji Dagilim Spektroskopisi (EDS) dedektorii sayesinde alinan
veriler sonucunda belirlenmistir. Bu sekilde, malzemede 0giitme sonrasinda toz
malzemeye karisabilecek ikincil fazlarin ve/veya empriitelerin varligi noktasal EDS,
alan EDS ve gibi ayni1 teoriye dayanan gesitli yontemlerle desteklenmistir. Bu sayede
mekanik alagimlama sirasinda tozlara karismis olan kirlilik (Fe, Cr, C, vb.) ve 1s1l islem

sirasinda olusan faz bolgelerindeki kiitlece elementel dagilimlar tespit edilmistir.
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4.3.4 Taramah elektron mikroskobu (SEM) calismalari

Ogiitme asamalarini takiben tozlarda meydana gelebilecek deformasyon, topaklanma,
ikincil fazlar ya da yapmin homojen olup olmadigi Taramali Elektrom Mikroskobu
(JEOL™.6000 Neoscope) ile yapilmistir. Sekil 4.8°de SEM cihazma ait resim

goriilmektedir.

Sekil 4.8 : JEOL™-6000 Neoscope taramali elektron mikroskobu (SEM) cihazu.
4.3.5 Termal analizler

Mekanik alasimlanmis tozlarm termal karakterizasyonlar1 TA Instruments™ SDT
Q600 model simiiltane DTA/TG/DSC analiz cihazi ile 700 °C sicakliga kadar 10
°C/dakika 1sitma hizi kullanilarak Argon gaz atmosferi kullanilarak yapilmistir.
Numuneler aliimina potalarda analiz edilmistir. DTA analizleri ile sinterlenme
sicakliginin  ve reaksiyonlarin tayini miimkiin olmustur. Sekil 4.9°da TA

Instruments™ termal analiz cihazi gériilmektedir.

— -
Sekil 4.9 : TA INSTRUMENTS™ DTA/DSC/TGA termal analiz cihazi.

4.4 Presleme

Al15Si2,5Cu0,5Mg matriksinin ve ana matriks i¢ine CeO., La,0O; ve Y203
pekistiricilerinin ilave edildigi sistemler 450 MPa basing altinda yaklasik 12 mm
capinda silindirik direngen ve sert kaliplar i¢erisinde, kalip duvarlar1 yaglanmig 10
tonluk hidrolik pres (MSE) kullanim1 ile soguk preslenmiglerdir. Sekil 4.10°da bu

calismalarda kullanilan hidrolik pres goriilmektedir.
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Sekil 4.10 : MSE tek eksenli hidrolik el presi.
4.4.1 Yogunluk olgiimleri

Preslenmis tozlarm ham yogunluk 6lgtimleri yapilmistir. Preslenen silindir seklindeki
numunelerin ¢aplarmin ve yiiksekliklerinin Sl¢limiinden sonra silindir hacmi
hesaplanmistir. Bir sonraki agama olarak silindir seklindeki numunelerin agirliklar

Ol¢tilmiis ve buradan ham yogunluk degerlerine ulasilmistir.

4.5 Sinterleme Cahsmalan

4.5.1 Baglayic1 giderme

Numunelerin mekanik alagimlama esnasinda kavanoz g¢eperlerine sivanmamasi ve
presleme esnasinda kolaylik saglamasi amaciyla 6glitme iglemi Oncesinde yapiya
baglayici olarak stearik asit (CH3(CH2)16COOH) ilave edilmistir. Yapida bulunan bu
stearik asit (CH3(CH2)16COOH) sinterleme esnasinda malzeme igerisinde sikisip
gbzenek olusumuna sebep olabilecegi ya da daha sinterleme esnasinda ugarak firina
zarar verebilecegi i¢in presleme Oncesi 0giitiilmiis numunelere baglayict giderme
islemi uygulanmistir. Stearik asit 380 °C’de buharlasmaktadir. Yapilan denemelerde
400 °C sicaklikta 1 saatlik bir beklemenin numunelerde bulunan stearik asitin
ucurulmasi i¢in yeterli oldugu belirlenmistir. Baglayici giderme 1s1l iglemi sayesinde
numune icerisinde hem yaklagik %2 oraninda bulunan stearik asit sistemden
uzaklagtirilmig, hem de tozlarin tavlama iglemi yapilmistir. Baglayici giderme amacli

kullanilan Protherm™ marka tiip firm sekil 4.11°de goriilmektedir.
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Sekil 4.11 : Protherm™ baglayici giderme firini.

Bu baglayici giderme isleminde uygulanan isitma rejimi Sekil 4.12°de verilmistir.

s 60 dak.
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=
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0

P Sure (dakika)

Sekil 4.12 : Numunelere uygulanan baglayici giderme ve tavlama firm rejimi.
4.5.2 Numunelerin sinterlenmesi

Preslenmis ham numunelerin sinterleme islemleri vakum, hidrojen (H>), azot (N2) ve
argon (Ar) gazlar1 altinda calisan 1800 M Vac Graphite Linn™ kullanilarak
gerceklestirilmistir. Uretilen mekanik alasimlanmis kompozitler i¢in uygun sinterleme
sicaklig1r olarak 570°C belirlenmistir. Sinterleme vakum ve argon koruyucu gaz
atmosferinde yapilmistir. Sekil 4.13’de Linn™ 1800 M Vac Graphite firininin

fotografi verilmistir.
Yapilan literatiir calismalar1 sonucu 6ngoriilen sinterleme rejimi DTA analizleri ile

kesinlestirilmistir.

Sinterleme rejimine karar verilmesi asamasinda yapilan literatiir arastirmalarinda 560-
580 °C sicakligin genel olarak aliiminyum alasimlar1 i¢in standart olarak uygulanan bir
sinterleme sicakligr oldugu goriilmiistiir. Buna ek olarak sinterleme esnasinda

numunelerin miimkiin oldugunca yiiksek bir yogunluga ulasilabilmesi i¢in, diger bir
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deyisle yaymmanin gerceklesebilmesi i¢in yeterli zaman olmalidir. Bunun i¢in en

yiiksek sicaklik olan 570 °C’de 120 dakika beklenmistir.

Sekil 4.13 : Linn™ 1800 M Vac kontrollii atmosfer sinter firm.

Numunelere uygulanan sinterleme rejimi Sekil 4.14’de verilmistir. Numunelere
uygulanan siterleme rejimi incelendiginde baslangicta firin 2°C/dakika 1sitma hizinda
400°C’ye ulasana kadar firin vakuma almmustir. Bu sicaklikta 30 dakika bekletildikten
sonra argon koruyucu gazi sisteme verilerek yine 5 °C/dakika 1sitma hizi ile 570°C’ye
cikilmig, bu sicaklikta yeterli miktarda difizyonun meydana gelebilmesine imkan
vermek amaciyla argon (Ar) gazi altinda 2 saatlik bir bekleme siiresi uygulanmaistir.
Ardindan firin yine Ar gazi altinda oda sicakligina kadar 2°C/dakika’lik sogutma

hizinda sogutularak sinterleme islemi tamamlanmistir.

" 120 dak.
® 570 <C
- 5eC/dak. 5eC/dak.
~ |a00<c.. "30 dak.
v
1]
O | 5eC/dak,
v

0

. Sire (dakika)

Sekil 4.14 : Numunelere uygulanan sinterleme rejimi.
4.5.3 Metalografik numune hazirlama

Mikroyap1 ve faz karakterizasyonlar1 optik mikroskop (OM), Taramali Elektron
Mikroskobu (SEM) ve X-Ismlar1 Difraktometesi fraktometresi (XRD) destekli

analizler ile gergeklestirilmistir. Sinterlenmis numuneler Oncelikle Struers™
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Labopress-1 bakalite alma cihazi (Sekil 4.15.a) ile Struers™ Epofix regine yardimiyla
metalografik islemler igin sicak bakalite alinmiglardir. Struers™ Tegrapol-15 (Sekil
4.15.b) otomatik parlatma cihazt kullanimi ile mikroyapisal goézlemler igin

parlatilmiglardir.

Sekil 4.15 : (a) Struers™ bakalite alma cihazi (b) Struers™ parlatma cihazi.
4.5.4 Gerg¢ek yogunluk olciimleri

Sinterlenen numunelerin yogunluk &lgiimleri Micromeritics™ AccuPyc 11 1340

marka helyum (He) piknometresi kullanilarak gergeklestirilmistir (Sekil 4.16).

Sekil 4.16 : Micromeritics™ AccuPyc II 1340 helyum piknometresi.
4.5.5 XRD c¢ahsmalan

Numunelere, sinter sonrasi olusmus olabilecek fazlarin tesbiti amaciyla X-isinlar1
analizi uygulanmustrr. Kullanilan Bruker™ marka XRD cihazi sekil 4.7°de

gosterilmistir.

4.5.6 Taramah elektron mikroskobu calismalar:

Sinterlenmis triinlerin gozenek/bosluk ve faz dagilimi gibi incelemeleri taramali
elektron mikroskop calismalar1 sekil 4.8’de goriilen Jeol™-JCM-6000 Neosope
taramali elektron mikroskobu (SEM) ile yapilmustir.
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4.5.7 Optik mikroskop calismalan

Parlatilmis numuneler, Nikon™ Eclipse L150 optik mikroskop ile Clemex™ gériintii
analiz yazihmi yardmiyla incelenmislerdir. Sekil 4.18’de Nikon™ Metal optik

mikroskobu gosterilmistir.

4.5.8 Mikrosertlik ol¢iimleri

Sinterlenmis trlnlerin mikrosertlik Ol¢imleri, Shimadzu™ Mikrosertlik test
ekipmaninda, 10 gramlik yiik altinda 15 saniye siire ile gergeklestirilmis olup, en az 10
basarili sertlik Olglimiiniin ortalamasi almarak hesaplanmistir.  Sekil 4.17°de
mikrosertlik 6lglimlerinin gergeklestirildigi cihaz olan Shimadzu™ mikrosertlik test

cihazi ve Sekil 4.18”de ise Nikon™ optik metal mikroskobu goriilmektedir.

Sekil 4.18 : NIKON™ metal optik mikroskobu.
4.5.9 Asinma testleri

Sinterlenmis olan numunelerin aginma testleri A115Si2,5Cu 0,5Mg ana matriks ile
Al15Si2,5Cu0,5Mg- ag. % (0,5, 5) CeO», Al15Si2,5Cu0,5Mg-ag. % (0,5, 5) LaxO3,
Al158Si2,5Cu0,5Mg- ag.% (0,5, 5) Y203, kompozit sistemi i¢in yapilmistir. Testlerde

topla asindirma yontemi uygulanmistir. Bu test Tribotester™ agmma cihazinda 6 mm
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capli ve aliimina (a-ALQO3) asindirma bilyalar1 ile gerceklestirilmistir. Uygulanan yiik
3N ve asindirma uzunlugu 5mm ve toplamda 25 m’dir. Toplamda 2500 salinim
gergeklestirilmistir. Asinma testleri sonunda olusan asinma izinin eni ve derinligi
Olgilmiis daha sonra asinmis olan yiizeyler stereo mikroskop ve SEM altinda
incelenmistir. Deneylerde kullanilan Tribotester™ asmma cihazi cihaz1 Sekil 4.19°da

verilmistir.

Sekil 4.19 : Tribotester™ asmma cihazi.
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5. DENEYSEL BULGULAR VE TARTISMA

5.1 Baslangic Tozlarimin Karakterizasyonu

%99,5 saflikta aliminyum (Al) , % 99,5 saflikta silisyum (S1), %99,99 saflikta bakir
(Cu) ve %99,8 saflikta magnezyum (Mg) tozlar1 deneysel calismalarda ana matris
malzemeleri olarak kullanilmistir. Pekistirici olarak ise %99,99 saflikta itriyum oksit
(Y20:3) ve lantan oksit (La>O3) tozlarmin yanisira %99,5 saflikta seryum oksit (CeO»)

tozlar1 kullanilmastir.

Yapilan lazer partikiil boyut 6lgiimleri sonucu elde edilen Al Si, Cu, Mg, La>O3, CeO
ve Y203 tozlarna ait partikiil boyutlar1 Cizelge 5.1 de verilmistir. Sekil 5.1, 5.2, 5.3,
5.4, 5.5, 5.6 ve 5.7 de kullanilan baglangi¢ tozlarina ait partikiil boyut dagilim
grafikleri gosterilmektedir. Kullanilan Al tozlar1 ortalama 12 pm partikiil boyutuna
sahipken, baslangicta yaklasik olarak 150 um boyutundaki Si tozlar1 ilk olarak Spex™
yiiksek enerjili 6giitliciide yapilan 1 saatlik 6giitme islemi sonrasi ortalama 1,96 pm’lik
partikiil boyutuna indirilmistir. Cu tozlarinin ortalama partikiil boyutu 21,46 um iken
Mg tozlarmminki ise 61,23 um’dir. Pekistirici tozlarin ortalama partikiil boyutlar1 ise
srast ile, CeO, 10,68 pm, LaxO3 36,19 um ve Y203 ise 4,263 um seklindedir.

Cizelge 5.1 : Deneylerde kullanilan baslangi¢ tozlarinin 6lgiilen hacimsel ortalama

partikiil boyutlari.
Toz Cinsi Partikiil Boyutu (um)

Al 12,73
Si 1,96
Cu 21,46
Mg 61,23
CeO: 10,68
LayOs3 36,19
Y203 4,263

Sekil 5.1, 5.3 ve 5.4’de goriilen Al, Cu ve Mg tozlarmna ait partikiil boyut dagilimi
grafikleri, bu tozlarm homojen ve dar bir aralikta partikiil boyut dagilimma sahip

olduklarim1 gdstermektedir. Diger bir matriks elemani olan Si tozlarmna ait partikiil
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boyutlar1 ise Sekil 5.2°de goriildiigii tizere Al, Cu, Mg tozlar1 kadar homojen ve dar
bir aralikta dagilim gostermemistir. Bunun sebebi, graniil halindeki Si baslangic
tozlarmm Spex™ cihazinda 1 saatlik 6n 6giitme ile ortalama partikiil boyutlarinmn
diisiiriilmiis olmasidir. Sekil 5.5, 5.6 ve 5.7°de goriilen Y203, La;03 ve CeO; pekistirici
tozlarna ait partikiil boyutu dagilim grafikleri incelendiginde, mikronalt1 boyutlarda
partikiillerin varlig1 da goriilmekle birlikte, tozlarin homojen bir boyut dagilimima

sahip oldugunu sdylemek miimkiindiir.
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Sekil 5.1 : Aliiminyum tozuna ait hacimsel partikiil boyut dagilim grafigi.
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Sekil 5.2 : Silisyum tozuna ait hacimsel partikiil boyut dagilim grafigi.
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Sekil 5.3 : Bakir tozuna ait hacimsel partikiil boyut dagilim grafigi.
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Sekil 5.4 : Magnezyum tozuna ait hacimsel partikiil boyut dagilim grafigi.
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Sekil 5.5 : Y203 tozuna ait hacimsel partikiil boyut dagilim grafigi.
10
9
8
~ 7
S 6
§ 5
T4
3
2
1
8.01 0.1 1 10 100 1000 3000

Partikiil Boyutu (Lm)

Sekil 5.6 : La;Os tozuna ait hacimsel partikiil boyut dagilim grafigi.
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Sekil 5.7 : CeO: tozuna ait hacimsel partikiil boyut dagilim grafigi.

Partikiil boyut ol¢iimlerini dogrulamak ve partikiil sekillerini incelemek amaci ile
taramali elektron mikroskobu (SEM) ¢alismalari da yapilmistir. Fotograflar 15 kV ve
farkli biiyiitmelerde (500X - 2000X) cekilmistir. Sekil 5.8 ve 5.9°da kullanilan

baslangi¢ tozlarina ait SEM resimleri gosterilmektedir.

SEmA 15k

(©) (d)

Sekil 5.8 : Baslangi¢ metalik tozlarinin SEM (SEI: ikincil elektron) gériintiileri: Al
(2000X biiyiitme), (b) Si (2000X biiyiitme), (c) Cu (2000X biiyiitme), (d)
Mg (500X biiyiitme).
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(©)

Sekil 5.9 : Baslangig oksit tozlarinin SEM (SEI: Ikincil elektron) goriintiileri: (a) CeOa
(2000X biiyiitme), (b) Y203 (2000X biiyiitme), (c) La2O3 (2000X biiyiitme).

5.2 Mekanik Alasimlanmis Tozlarin Karakterizasyonu

Cok sayida ve farkli numune olmasindan dolay1r mekanik alasimlanmis tozlara tiretim
farkliliklarini ve bilesimlerini ayirt edebilmek amaciyla farkli isimler verilmistir. Bu
kodlama Cizelge 5.2° de verilmistir. Olusturulan kompozisyonlarda aliiminyum ve
silisyumdan olusan matriks fazin bilesimi sabit tutulmus ve matriks faz % 82 Al (ag.),
% 15 Si(ag.), % 2,5 Cu (ag.) ve % 0,5 Mg (ag.) olarak kullanilmistir. Matris faz siras1
ile 0, 1, 2, 3, 4 ve 8 saat dgiitiilerek mekanik alagimlanmis (MA) ve optimum siire
olarak 4 saat belirlenmistir. Ana matrikse daha sonra pekistirici olarak seryum oksit
(Ce0»), itriyam oksit (Y203) ve lantan oksit (LaxO3) ilavesi yapilmistir. Tim
pekistirici katkili numunelerde M A siiresi 4 saat olarak sabit tutulup, sadece pekistirici
miktarlar1 degistirilmistir. Toz bilesiminde agirlik¢a % 0,5, % 1, % 2 ve % 5 CeO2, %
0,5,% 1, % 2 ve % 5 Y203 ve % 0,5, % 1, % 2 ve % 5 LaxOs kullanilmistir. Ana
matrikse ait kompozisyon bilgisi ve ogiitme siireleri Cizelge 5.2° de goriilmektedir.
Ana matriksi olusturan Al-Si-Cu-Mg alagimina ilave edilen kompozisyonlarin

kodlamalar1 ise Cizelge 5.3’ de goriilmektedir.
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Cizelge 5.2 :

Toz kompozisyonlar1 ve oOgiitme siireleri bilgisi (Al-Si-Cu-Mg
kompozisyonu).

M.A.

Numune Adi Kompozisyon Bilgisi Siiresi

(saat)

Al15812,5Cu0,5Mg

0

N —

[%82 Al - %15 Si - %2,5 Cu - %0,5 Mg]
(ag)

0o B~

Ikinci grup numunelerde de Al15Si2,5Cu0,5Mg ana matrikse ilave edilen CeO», La;Os

ve Y203 kompozisyonlarin kodlamalar1 ve sabit MA siiresi (4 saa) Cizelge 5.3 de

verilmistir.

Cizelge 5.3

4 saat MA’lanmis toz kompozisyon bilgisi (Al-Si- Cu-Mg
komposizyonu).

MzIE;etrl::esi Kompozisyon Bilgisi (% ag.) M.?s.aiiti)resi

[%82 Al - %15 Si- %2,5 Cu - %0,5 Mg]- %0.5 CeO;
[%82 Al - %15 Si- %2,5 Cu - %0,5 Mg]- %1 CeO,

CeO2 10482 AlL- %15 Si- %2,5 Cu - %0,5 Mg]- %2 CeOs 4
[%82 Al - %15 Si- %2,5 Cu - %0,5 Mg]- %5 CeO»
[%82 Al- %15 Si- %2,5 Cu- %0,5 Mg]- %0.5 La:0;
[%82 Al - %15 Si- %2,5 Cu - %0,5 Mg]- %1 LaxOs

La0s 10080 AL- 915 Si- %2,5 Cu - %0,5 Mg]- %2 LayOs 4
[%82 Al - %15 Si- %2,5 Cu - %0,5 Mg]- %5 LaxOs
[%82 Al- %15 Si- %2,5 Cu - %0,5 Mg]- %0.5 Y205
[%82 Al - %15 Si- %2,5 Cu - %0,5 Mg]- %1 Y05

Y203 4

[%82 Al - %15 Si- %2,5 Cu - %0,5 Mg]- %2 Y20;

[%82 Al - %15 Si- %2,5 Cu - %0,5 Mg]- %5 Y20;
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5.2.1 Faz analizleri ve mikroyapi karakterizasyonu

Mekanik alagimlanmis numunelerde mevcut fazlarin karakterize edilmesi amaciyla X-
1smlar1 difraktometre (XRD) deneyleri gergeklestirilmistir. Sekil 5.10, 5.11 ve 5.12°de
siras1 ile cesitli stirelerde MA’lanmig Al15Si2,5Cu0,5Mg numunelerinin  XRD
desenleri ve 6gilitmeye bagli olarak ana matris malzemesi olan Al’un kalint1 gerilme

ve kristalin boyutu degisimi grafikleri sunulmustur.

Sekil 5.10°da gosterilen Al15Si2,5Cu0,5Mg ana matriks numunelerde MA siiresinin
artmasi ile kristal boyutunun azalmasi ve kafes gerilmelerinin artmasina bagli olarak
pik yiiksekliklerinde azalma meydana geldigi ve piklerin genisledigi gézlemlenmistir.
Bunun sebebinin, Sekil 5.11°¢ bakilirsa, mekanik alasimlama esnasinda olusan tekrar
kristallenme ve yiiksek plastik deformasyon oldugu diisiiniilmektedir. Tane boyutunun
8 saatin sonunda 35-40 nm gibi degerlere diistiigii acik sekilde goriilmektedir (Sekil
5.12). Ayrica 6giitme islemi sirasinda Al, Si ve Cu arasinda herhangi bir tepkime
meydana gelmemis ve bilesik olusmamistir. Yapilan analizlerde sadece Al, Si ve Cu

pikleri goriilmiistiir.

i ALD1-072-3440
.I & 5 -00-027-1402
® ’ S Cu-01-085-1326
L #%e e %e e e
8 sa |
I |
4.5.;.___. - ’ M _ _
- | | |
.-:_—E e R Y __A.-I'._,.I'_ o J.'. - e
= 3sa
z |
2sa
- ll _Ml.l_)l'_n.__ A _JIL — .._JJ"\.. e -
1sa
| L I I T I : I s | L I I
20 30 40 50 60 70 80 90
20 (Derece)

Sekil 5.10 : Cesitli siirelerde (0, 1, 2, 3, 4 ve 8 saat) MA’lanmis Al15Si2,5Cu0,5Mg
tozlarinm XRD desenleri.
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Kalint1 Gerilme

0.40

0.35—_
0.30—-
0.25—-
0,20—1
0.15—-
0.10—‘

0,05

m  Al-15Si-2,5Cu-0,5Mg

(“)g['ltmc Siiresi (sa)

Sekil 5.11 : Cesitli siirelerde MA’lanmisg Al15S12,5Cu0,5Mg ana matris sisteminde
ogilitme stiresine gore Al’un kalint1 gerilme degisimi.

Kristalin Boyutu (nm)

200
190
180
170
160 4
150
140
130 4
120
110 4
100 4
90
80
70 4
60
50
40
30
20

| ®  A-15Si-2,5Cu-0,5Mg

3 4 5 6 7 8 9

MA (sa)

Sekil 5.12 : Cesitli siirelerde MA’lanmis Al15S12,5Cu0,5Mg ana matris sisteminde
ogilitme stiresine gore Al’un kristalin boyutunun degisimi.

Sekil 5.13, 5.14 ve 5.15°de gosterilen Al15S12,5Cu0,5Mg matriks igerisinde agirlikga

% 0,5, % 1, % 2 ve % 5 CeO; igeren numunelere ait XRD, kalint1 gerilme ve kristal

boyutu grafiklerinde pekistirici miktarmin artmasi ile kristal boyutunun azaldigi ve

kafes gerilmelerinin artmasina bagli olarak aliiminyuma ait pik yiiksekliklerinde

azalma meydana geldigi ve piklerin genisledigi gozlemlenmistir (Sekil 5.13). Bunun

sebebinin ise MA esnasinda pekistirici miktarmin artmasimnin, aliminyumun plastik

deformasyon miktarimi da arttirmasi oldugu diisiiniilmektedir (Sekil 5.14). Buna ek
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olarak artan CeO; miktar1 ile CeO>’e ait olan pikler belirginlesmistir. Ayni1 sekilde,

CeO; miktarmin artmasi ile, aliminyumun kafesine ait tane boyutunun azaldigi

goriilmistiir (Sekil 5.15). Ayrica 6giitme islemi sirasinda Al, Si, Cu ve CeO; arasinda

herhangi bir tepkime meydana gelmemis ve bilesik olusmamistir. Yapilan analizlerde

sadece Al, Si

, Cu ve CeOs pikleri goriilmiistiir.

Siddet

Sekil 5.13 :

T | AI15812,Cu0 5Mg- xCeO,
1 ’s = * ne
1 | ‘l .
=5 | B . | 0."_.._' o , ] Jom o . .
|
=2 | A o o
|
-
x=1 L ] . | l_ |
& AL-01-072-3440
® S5i-00-027-1402
S Cu-01-085-1326
B Ce0 -01-071-4199
x=0,5 :
,—J;JL_._,‘ k_Alt_F A Ill-._, W A —
T L] T N T T T 5 T L T T T T T
20 30 40 50 80 70 80 a0

20 (Derece)

4 saat MA’lanmis Al15Si2,5Cu0,5Mg/xCeO> (x= 0,5, 1, 2, 5 ag.%)
tozlarinin XRD desenleri.

0.24

= Al15Si2,5Cu0,5Mg- xCeO,
0,22 + u

0,20 4
0,18
0,16

0.14 4 ™

Kalint1 Gerilme

0,12 o

0,10

0,08 y T T T T T T T T T
0 1 2 3 4 5

Kiitle oran (x%)

Sekil 5.14 : 4 saat MA’lanmis Al15Si2,5Cu0,5Mg- xCeO» (x= 0,5, 1, 2, 5 ag.%)

sisteminde pekistirici miktarina gére Al’un kalint1 gerilme degisimi.
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Sekil 5.15 : 4 saat MA’lanmis Al15Si12,5Cu0,5Mg/xCeO2 (x= 0,5, 1, 2, 5 ag.%)
sisteminde pekistirici miktarna goére Al’'un kristalin boyutunun
degisimi.

Sekil 5.16, 5.17 ve 5.18’de gosterilen Al15S12,5Cu0,5Mg matriks igerisinde agirlikga

% 0,5, % 1, % 2 ve % 5 Y203 igeren numunelere ait XRD, kalint1 gerilme ve kristal

boyutu grafikleri goriilmektedir.

. | Al15Si2,Cu0,5Mg- xY,0,

e e

Xx=5

_J
A._E_JL‘JI | S 'k_]l-.—).__ ___JIIL_..._._. AN _}_,In'-\_ — P
x:

]
=
=2
g
| It
P NI | W | .-jL.,_ ___,'\_______.-:'.___.L__________‘_.J?"___A._A_

x=1 #AL01-072-3440
' ® 5i-00-027-1402
wCu-01-085-1326

m Y,0,-00-043-1036

] A\ JLL \ | Y N

20 (Derece)

Sekil 5.16 : 4 saat MA’lanmis Al15Si2,5Cu0,5Mg/xY203 (x= 0,5, 1, 2, 5 ag.%)
tozlarinin XRD desenleri.
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XRD paternlerine bakilinca, pekistirici miktarinin artmasi ile kristal yani tane
boyutunun azaldig1 ve kafes gerilmelerinin artmasina bagh olarak aliiminyuma ait pik
yiiksekliklerinde azalma meydana geldigi ve piklerin genisledigi gozlemlenmistir
(Sekil 5.16). Bunun sebebi MA esnasinda pekistirici miktariin artmasinin,
aliminyumun plastik deformasyon miktarmi da arttirmasi oldugu diistiniilmektedir
(Sekil 5.17). Buna ek olarak, artan Y.O; miktar1 ile Y»>Os3’e ait olan pikler
belirginlesmistir. Ayni1 sekilde, Y203 miktarinin artmasi ile, aliiminyumun kafesine ait
kristalin boyutunun azaldig1 goriilmiistiir (sekil 5.18). Ayrica 6giitme islemi sirasinda
Al Si, Cu ve Y»0; arasinda herhangi bir reaksiyon meydana gelmemis ve bilesik
olusmamustir. Yapilan analizlerde sadece Al, Si, Cu ve Y203 pikleri goriilmiistiir.

0,13

1| = AI158i2,5Cu0,5Mg- xY,0, |

Kalint1 Gerilme

T T T T T T T
0 1 2 3 4 5

Kiitle oran (x%)

Sekil 5.17 : 4 saat MA’lanmis Al15Si2,5Cu0,5Mg/xY203 (x= 0,5, 1, 2, 5 ag.%)
sisteminde pekistirici miktarina gére Al’un kalint1 gerilme degisimi.

68 | ®m AI15Si2,5Cu0,5Mg- xY,0, |

67
EE-—_
65-‘
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63

Kristalin boyutu (nm)

62
614

60

Kutle oran (x%)

Sekil 5.18 : 4saat MA’lanmis Al15Si2,5Cu0,5Mg/xY203 (x= 0,5, 1, 2, 5 ag8.%)
sisteminde pekistirici miktarma goére Al’'un kristalin boyutunun
degisimi.
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Sekil 5.19, 5.20 ve 5.21°de gosterilen Al15S12,5Cu0,5Mg matriks igerisinde agirlikga

% 0,5, % 1, % 2 ve % 5 LaxOs iceren numunelere ait XRD, kalint1 gerilme ve kristal

boyutu grafikleri goriilmektedir.

¢

|
9 |
x=5 | '

-

Siddet
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Al15Si2,Cu0,5Mg- xLa,0,
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| LEEDS-[]H-[JEE-[]H I

20 (Derece)

Sekil 5.19 : 4 saat MA’lanmis Al15Si2,5Cu0,5Mg/xLa>0s3 (x= 0,5, 1, 2, 5 ag.%)
tozlarinin XRD desenleri.

XRD grafiklerine bakilirsa pekistirici miktarmin artmasi ile kristal boyutunun azaldig:

ve kafes gerilmelerinin artmasina baglh olarak aliminyuma ait pik yiiksekliklerinde

azalma meydana geldigi ve piklerin genisledigi gozlemlenmistir (Sekil 5.19). MA

siiresinin artmasi ile birlikte, tozlar igerisindeki kalint1 gerilme miktar1 artmasi, pik

yiiksekliklerindeki azalma ve pik genisligindeki artisin sebebidir (Sekil 5.20). LaOs

miktarinin artisi ile de La,O3’e ait olan pikler belirginlesmistir. Aliiminyumun kafesine

ait kristalin boyutunun azalma egilimi de La,O3; g miktarindaki artis ile bagmntilidir

(Sekil 5.21). Ayrica 6giitme islemi sirasinda Al, Si, Cu ve LayOs arasinda herhangi bir

tepkime meydana gelmemis ve bilesik olusmamistir. Yapilan analizlerde sadece Al,

Si, Cu ve Lay0s pikleri goriilmiistiir.
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Sekil 5.20 :

Sekil 5.21 :

011+
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Kiitle oran (x%)

4 saat MA’lanmis Al15S12,5Cu0,5Mg/xLa>03 (x= 0,5, 1, 2, 5 ag.%)
sisteminde pekistirici miktarina gére Al’un kalint1 gerilme degisimi.
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4 saat MA’lanmis Al15Si2,5Cu0,5Mg/La;03 (x= 0,5, 1, 2, 5 ag.%)
sisteminde pekistrici miktarina gore Al’un kristalin boyutu degisimi.

Mekanik alagimlanmis Al15S12,5Cu0,5Mg matriks alasimi tozlarin partikiil boyutlar1

mikronalt1 boyutlarda oldugu icin partikiil boyut Ol¢iimleri Nano-Flex™ Partikiil

Boyut cihazinda yapilmistir. Mikronaltir boyutlardaki tozlarin topaklanma egilimleri

yiiksek oldugu icin tozlari 6nce Stabino™ Zeta Potansiyel cihazinda kolloidal ¢ozelti

iceresinde asilt1 olarak kaldiklar1 pH noktalar1 belirlenmistir. Daha sonra uygun

sartlarda hazirlanan ¢ozeltilerin partikiil boyut dl¢timleri saf su ortaminda yapilmistir.

Yapilan 6l¢iimler sonucunda elde edilen partikiil boyut dagilim grafikleri Sekil 5.22°

de verilmistir.
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Sekil 5.22 : Cesitli siirelerde MA’lanmis Al15S12,5Cu0,5Mg matriks alagimi tozlara
ait partikiil hacimsel boyut dagilimlari (a) 1 sa MA, (b) 2 sa MA, (¢) 3 sa
MA, (d) 4 sa MA, (e) 8 sa MA.

MA siiresi arttik¢a partikiil boyutunun azaldig: grafikteki egrinin sola dogru kaydigi
goriilmektedir. 1 saat MA’lanmis Al15Si12,5Cu0,5Mg matriks tozlarmin ortalama
partikiil boyutu ortalama 847 nm olarak Ol¢iilmistiir. Mekanik alagimlama siiresi
arttikca ise tozlarin ortalama partikiil boyutu mikronalt1 boyutlara inmistir. 2,3 ve 4
saat mekanik alasimlanmis tozlarin ortalama partikiil boyutlar1 siras1 ile 689 nm, 616
nm ve 384 nm olarak Ol¢iilmiistiir. 8 saat MA’lanmig Al15Si2,5Cu0,5Mg matriks

tozlarinim partikiil boyut dagilimi grafigine bakildiginda ise homojen olmayan ve ¢ift
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pikli bir dagilim goriilmektedr. Piklerden bir tanesinin ortalama partikiil boyutu 747
nm gibi yiiksek bir degere sahipken, digerinin de ortalama partikiil boyutu yaklasik
211 nm olarak Ol¢iilmiistiir. Partikiil boyutundaki bu homojen olmayan dagilim, 8
saatlik MA siiresinde, tozlarda yeniden kaynaklanma mekanizmasinin kirilma

mekanizmasina baskin hale geldigini diisiindiirmiistiir.

Tozlar lizerinde gergeklestirilen SEM c¢alismalarinda partikiil boyutlarindaki azalma
daha agik bir sekilde goriilmiistiir. Ayrica MA siiresi ile toz morfolojilerinin degisimi
gozlemlenmis ve siireye bagli olarak mekanik alasimlamada hangi mekanizmasinin
baskin oldugu incelenmistir. Tozlara ait 6l¢ililen ortalama partikiil boyutlar1 ile SEM

calismalarinin birbirlerini destekler nitelikte oldugu goriilmiistiir.

Partikiil boyut analizlerinin yaninda MA’lanmis tozlara yapilan SEM ¢alismalarina ait
fotograflar asagida verilmistir. SEM ¢alismalarinda Al15Si2,5Cu0,5Mg ana matris
sistemine ait 1, 2, 3, 4 ve 8 saat MA’lanmis tozlar 1000X, 5000X ve 10000X
biiylitmelerde incelenmistir. Bu numunelere ait SEM goriintiileri Sekil 5.23’de
verilmistir. Sekil 5.23 (a, b, ¢)’ de 1, 4 ve 8 saat MA’lanmis Al15Si2,5Cu0,5Mg
tozlarina ait SEM goriintiileri verilmistir. Bu resimlerde MA siiresinin artmasi ile

partikiil boyutunun azaldig1 goriilmektedir.

High-vac. El. 5k x E High-vac.

Sekil 5.23: 1 saat MA’lanmis Al15Si2,5Cu0,5Mg matriks alagimi tozlara ait SEM
goriintileri; (1000X, 5000X, 10000X).

1 saat MA’lanmig partikiiller yassi bir goriinimdedir (Sekil 5.23). Mekanik
alasimlamanin ilk asamasinda elementel haldeki tozlar heniiz siinek bir karakterde

olduklarindan, 1 saatlik MA sonucunda yaprakst ve yasst bir morfoloji
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sergilemislerdir. Bu partikiiller igerisinde 10 mikrometrenin istiinde tozlar da
mevcuttur. Mikroniistii boyutlara sahip partikiiller partikiil boyut dagilim grafiklerinde
goriilmemistir. Bunun sebebi, zeta potansiyeli hazirlanmis kolloidal ¢ozeltideki
partikiillerin boyut 6l¢limiiniin durgun haldeki ¢ozeltide yapilmis olmasidir. Durgun
halde olan, diger bir deyisle dinamik olarak karistirilmayan ¢ozelti igerisindeki
mikroniistii partikiiller hizla ¢okmiis ve bu partikiillere ait veriler nanopartikiil 6l¢iim
cihazinda goriilmemistir. Yiizey yiikli ayarlanmig mikronalt1 partikiiller ise, ¢ozelti
icerisinde dispers halde askida kaldigi i¢in, bu partikiillere ait veriler rahatlikla

toplanmustir.

Sekil 5.24 : 4 saat MA’lanmis Al15Si2,5Cu0,5Mg matriks alasimi tozlarina ait SEM
goriintileri; (1000X, 5000X, 10000X).

4 saatlik MA siiresinin sonunda yiiksek enerjili 6glitme ortaminda deformasyon
sertlesmesine ugramis partikiiller kirilarak daha kii¢iik parcalara doniismiistiir. Sekil
5.24’de goriilen (1000X) biiylik yapilar kiigiik partikiillerden olusan topaklanmis
yapilardir. 8 saat sonunda ise birbiri i¢ine gegmis ve istii iiste yerlestirilmis tabakal
biiyiik yapilarin yani sira, diisiik boyutlarda partikiiller de goriilmistiir (Sekil 5.25).
S6z konusu tabakali yapilar igerisinde 10 mikrometrenin lstiinde partikiillere de
rastlanmistir. Mekanik alagimlamanm ileri safhalarinda, soguk kaynaklanma
mekanizmast kirilmaya kiyasla daha baskin hale gelmis, 4 saat MA’lanmig
partikiillerde goriilen diizglin boyut dagilimi bozulmus ve ortalama partikiil boyutu
artmigtir. SEM goriintiileri daha 6nce yapilmis olan partikiil boyut 6l¢tim sonuglari ile

uyumluluk gostermistir.
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Sekil 5.25 : 8 saat MA’lanmis Al15Si2,5Cu0,5Mg matriks alagimi tozlarina ait SEM
goriintileri; (1000X, 5000X, 10000X).

Sekil 5.26’da Al15Si2,5Cu0,5Mg/xCe0O; (x= 0,5, 1, 2, 5 ag.%) tozlarmin partikiil
boyut dagilim grafikleri goriilmektedir. Kiitlece %0,5 CeO; igeren tozlarin ortalama
partikiil boyutu 462 nm olarak Ol¢tilmiistiir. Diger tozlarin ortalama partikiil boyutlar1
ise sirasiyla; %1 CeOs igeren tozlarin 391 nm, %2 CeO; iceren tozlarin 364 nm ve son

olarak %5 CeQO; iceren tozlarm 745 nm olarak ol¢tilmiistiir.
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Sekil 5.26 : 4 saat MA’lanmis (a) Al15Si2,5Cu0,5Mg/0,5CeO,, (b) All15Si2,5Cu
0,5Mg/1Ce0z, (c) Al15Si2,5Cu0,5Mg/2Ce0», (d) Al15Si2,5Cu0,5Mg/
5CeO2 kompozit tozlarinin hacimsel partikiil boyut dagilim grafikleri.
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Sekil 5.27°de Al15Si2,5Cu0,5Mg/xY.03 (x= 0,5, 1, 2, 5 ag.%) tozlarmin partikiil
boyut dagilim grafikleri goriilmektedir. Kiitlece %0,5 Y203 igeren tozlarin ortalama
partikiil boyutu 400 nm olarak 6l¢iilmiistiir. Diger tozlarin ortalama partikiil boyutlar1
ise swrastyla %1 Y203 iceren tozlarm 830 nm, %2 Y»0s igeren tozlarmn 373 nm ve son

olarak %35 Y03 iceren tozlarin 258,7 nm olarak 6l¢tilmiistiir.
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Sekil 5.27 : 4 saat MA’lanmis (a) Al15Si12,5Cu0,5Mg/0,5Y.03, (b) All5Si2,5Cu
0,5Mg/1Y>0s3, (c) Al15S12,5Cu0,5Mg/2Y>0s3, (d) Al15Si2,5Cu0,5Mg/
5Y20; kompozit tozlarmin partikiil boyut dagilim grafikleri.

Sekil 5.28’da Al15Si-2,5Cu0,5Mg/xLa,03 (x= 0,5, 1, 2, 5 ag.%) tozlarinin partikiil
boyut dagilim grafikleri goriilmektedir. Kiitlece %0,5 La>Os3 igeren tozlarin ortalama
partikiil boyutu 460 nm olaradlciilmiistiir. Diger tozlarin ortalama partikiil boyutlar
ise sirasi ile; %1 La,Os iceren tozlarin 425 nm, %2 LaxOs igeren tozlarm 542 nm ve

son olarak %5 La>Os3 igeren tozlarin 193,6 nm olarak ol¢iilmiistiir.

Sekil 5.29°de ise All15Si12,5Cu0,5Mg/0,5CeO> ve All15Si2,5Cu0,5Mg/5CeO>
kompozit tozlarmin SEM goriintiileri  verilmistir. Partikiiller agirlikli olarak

mikronalt1 boyutlarda iken, bu partikiiller topaklanmis olarak goériilmektedir.
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Sekil 5.28 : 4 saat MA’lanmis (a) Al15Si2,5Cu0,5Mg/0,5La>03, (b) Al15Si2,5Cu
0,5Mg/1Lax0;3, (c) Al15Si2,5Cu0,5Mg/2La03, (d) Al15Si2,5Cu 0,5Mg
/5Lax03 kompozit tozlarmin partikiil boyut dagilim grafikleri.

(2) (b)

(c) (d

Sekil 5.29 : Cesitli oranlarda pekistirici faz igeren (a) Al15Si-2,5Cu0,5Mg/0,5CeO>
(5000X, 24000X), (b) Al15Si2,5Cu0,5Mg/5CeO, (5000X, 15000X)
kompozit tozlarmin SEM goriintiileri.
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Sekil 5.30’da Al15Si2,5Cu0,5Mg/0,5La>03 ve Al15Si2,5Cu0,5Mg/5La,03 tozlarmnin
SEM goriintiileri verilmistir. Partikiiller agirlikli olarak mikronalt1 boyutlarda iken,

bu partikiiller gene aglomere olmus bir bi¢imde goriilmektedir.

© (d)

Sekil 5.30 : Cesitli oranlarda pekistirici faz igeren (a) Al15Si2,5Cu0,5Mg/0,5La>O3
(5000X, 10000X), (b) 15Si2,5Cu0,5Mg/5La03 (2000X, 15000X)
kompozit tozlarinin SEM goriintiileri.

© (G

Sekil 5.31 : Cesitli oranlarda pekistirici faz i¢eren (a) Al15Si2,5Cu0,5Mg/0,5Y,03
(5000X, 10000X), (b) Al15Si2,5Cu0,5Mg/5Y>03 (5000X, 15000X)
kompozit tozlarinin SEM goriintiileri.
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Sekil 5.31°de Al15S12,5Cu0,5Mg/0,5Y203 ve Al15S12,5Cu0,5Mg/5Y203 kompozit
tozlarmin SEM goriintiileri  verilmistir. Partikiiller agirlikli olarak mikronalti

boyutlarda iken, bu partikiiller topaklanmis bir bicimde goriilmektedir.

Taramali elektron mikroskobu (SEM) goriintiileri, pekistirici faz takviyesinin, partikiil
boyutunda 6nemli diisiislere yol agmadigini, partikiil boyutlarinin ayni siirede mekanik
alasimlanmis (4 saat) takviyesiz tozlarla benzer boyutlarda oldugunu gostermistir. Ek
olarak, partikiil boyut dagilim grafiklerine de bakildiginda, kompozit tozlar ile 4 saat
mekanik alagimlanmis takviyesiz tozlarin ortalama partikiil boyutlar1 birbirine ¢ok

yakindir.

Cizelge 5.4 : Degisik siirelerde MA’lanmis tozlarin EDS analiz sonuglar.

Malzeme Ce La Y Fe Al Si Cu Mg
Al158i2,5Cu0,5Mg 1sa 0 0 0 0.15 80,74 16,79 2,19 0,13
Al158i2,5Cu0,5Mg 4sa 0 0 0 0,34 79,67 16,63 2,98 0,38
Al158i2,5Cu0,5Mg 8sa 0 0 0 0,74 79,46 16,04 3,40 0,36

Al158i2,5Cu0,5Mg/0,5CeO,4sa 0,31 0 0 0,54 81,48 15,14 2,11 0,43
Al158i2,5Cu0,5Mg/5Ce0; 4sa 3,96 0 0 0,91 75,59 16,72 2,01 0,80
Al158i2,5Cu0,5Mg/0,5La>0; 4sa 0 0,69 0 0,66 78,92 16,99 227 0,47
Al158i2,5Cu0,5Mg/5La,0; 4sa 0 4,00 0 1.63 77,83 15,12 2,25 0,17
Al158i2,5Cu0,5Mg/0,5Y,03 4sa 0 0 0,42 0,62 79,45 16,92 2,14 045
Al158i2,5Cu0,5Mg/5Y,0s 4sa 0 0 530 0,87 75,42 1594 2,12 0,34

Cizelge 5.4°deki EDS analiz sonuglar1 incelendiginde artan ogiitme siiresi ve artan
pekistirici faz miktar1 ile c¢elik malzeme olan 6giitme kabi ve bilyalarinin asinma
miktar1 artmakta ve ortama demir kirliligi gelmektedir. Ogiitme siiresi ile demir
kirliliginin artma sebebinin, bilyalar ve bilya/kap arasindaki siirtiinme sonucu
gerceklesen asinma oldugu diistiniilmektedir. Ciinkii toz matriks alasimi ¢elikten daha
yumusaktir. Ancak 6glitme ortamina gevrek karakterli pekistirici fazlarin girmesi ile
bilya-bilya ve bilya-kap etkilesimine, partikiil-bilya ve partikiil-kap etkilesimi de
eklenmistir. Buna bagli olarak, artan pekistirici miktari ile, kap ve bilyalardaki asinma

miktarmin ve dolayisi ile ortamdaki demir miktarinin arttig1 diisiiniilmektedir.

5.2.2 Termal analizler

MA’lanmis tozlarm ergime davranis1 ve tozlarda isil islem sirasinda meydana
gelebilecek herhangi bir reaksiyonun ve/veya faz doniisiimiiniin tespiti i¢in DTA

analizleri yapilmistir.

Sekil 5.32°de ¢esitli slirelerde harman Al15Si2,5Cu0,5Mg tozlar1 ile MA’lanmis
Al15S12,5Cu0,5Mg matriks alasim tozlarinin DTA egrileri goriilmektedir. Mekanik
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alasimlanmamis toz yaklasik 655°C’de endotermik bir pik vermistir. Bu sicaklikta
aliminyum ergime davranis1 gostermistir. MA siiresi arttikga bu pik Al-Si ikili faz
diyagramindaki 6tektik noktaya ait s1vi fazin olusmaya basladig1 577 °C sicakligina
Otelenmistir. 1 saat ve 8 saat mekanik alasimlanmis tozlarin DTA egrileri
karsilastirildiginda ise endotermik pik sicakliginin ufak bir miktar daha sola dtelendigi
goriilmektedir. Bu sonuglar, silisyumun aliiminyum ile kati eriyik olusturdugunu

gosteren en kuvvetli gostergelerden birisidir.
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Sekil 5.32 : (a) Harman Al15S12,5Cu0,5Mg tozlar1 ile (b) 1 saat, (b) 8 saat MA’lanmis
Al15S12,5Cu0,5Mg matriks alasimi tozlarmin DTA egrileri.
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Sekil 5.33 : 4 sa MA’lanmig Al15S12,5Cu0,5Mg matris alasim tozuna ait DTA egrisi.
Sekil 5.33’de 4 saat MA’lanmig Al15Si2,5Cu0,5Mg matriks alasim tozuna ait DTA
egrisi gorlilmektedir. Birinci endotermik pik 521 °C’de, ikinci endotermik pik ise
yaklagik 577 °C’de tesekkiil etmistir. Biiylik olan yani yaklasik 577 °C’de tesekkiil
eden pik, otektik Al-Si bilesimininin ergime sicakligi olup, 521 °C ise A,Cu fazmin
ergime sicakligidir. Buradan hareketle, 570 °C’ de gergeklestirilmesi kararlastirilan
sinterleme prosesinin sivi faz sinterleme mekanizmasi seklinde tesekkiil edecegi

anlasilmistir.
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Sekil 5.34°de ise, 4 saat MA’lanmis (a) Al15Si2,5Cu0,5Mg matriks alasim tozlari ile
(b) Al15Si2,5Cu0,5Mg/5Ce0,, (c) All15Si2,5Cu0,5Mg/5Y203, (d) All5Si
2,5Cu0,5Mg/5La>03 kompozit tozlarmm DTA egrileri goriilmektedir. Matriks
alasiminda takviye malzesininin, 6tektik pik sicakliginda gozle goriiliir bir degisim
meydana getirmedigi goriilmektedir. Ek olarak, takviye malzemeleri ile matriks
alasim1 arasinda, sinterleme esnasinda herhangi bir tepkimenin olmadigi DTA

piklerinden goriilmektedir.
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Sekil 5.34 : 4 saat MA’lanmis (a) All15Si2,5Cu0,5Mg matriks alagimi ile (b)
Al15Si2,5Cu0,5Mg/5Ce0O2, (c) All15Si2,5Cu0,5Mg/5Y203, (d)
Al15S12,5Cu0,5Mg-/5La>0O3 kompozit tozlarmin DTA egrileri.

5.3 Preslenmis Tozlarin Karakterizasyonu

Mekanik alasimlanmis numuneler daha sonra sinterleme islemi 6ncesi sekil verilmek
amaciyla 10 ton kapasiteli el presi ile 450 MPa basingla preslenmistir. Presleme
isleminde c¢ap1 12 mm olan kaliplar kullanilmistir. Presleme sonrast numuneler
incelendiginde iist ve alt yilizeylerinin oldukg¢a diizgiin oldugu ve yan yiizeylerde
herhangi bir laminasyon meydana gelmedigi goriilmiistiir. Ancak hi¢ 6giitiilmemis
Al15S12,5Cu0,5Mg toz harmanlarinin preslenmesinde problemler olmus alt ve st
ylizeyler kabarcik seklinde bir goriintii olusturmustur. Preslenmis numunelerin
boyutsal olarak Olgiilen ham yogunluklar1 Cizelge 5.5 ve 5.6’da verilmistir. Yogunluk

degerleri MA siiresinin artmasi ile azalmaktadir.

Cizelge 5.5 incelendiginde MA siiresi arttikca yogunlukta bir azalma oldugu
goriilmiistiir. Ham yogunluk degerlerine bakildiginda en yiiksek degere %88,26 ile
harmanlanmis tozlarda ulasilirken en diisiik degere 8 saat MA’lanmis karisimda

%381,04 goreceli yogunluk degeri bulunmustur. Tozlarin presleme sonrast ham
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yogunluk (green density) degerleri incelendiginde diisiik mekanik alasimlama
siirelerinde daha yiiksek yogunluk degerlerine ulagilmistir. Bu kademede tozlar daha
yumusak karakterli ve farkli boyutlarda oldugu i¢in bosluklar daha iyi doldurulmus ve
daha yiiksek yogunluk degerlerine ulagilmistir. Mekanik alagimlama siiresinin artmasi
ile partikiil boyutlar1 daha kii¢iik ve homojen bir boyut dagilimina ulastigindan bu
tozlarm preslenebilirligi azalmistir. Bundan dolay1 pres sonrasi yogunluklarda azalma

olmaktadir.

Cizelge 5.5 : Cesitli stirelerde MA’lanmis ve preslenmis All15Si2,5Cu0,5Mg
numunelerinin ham yogunluk degerleri.

Yas Teorik Goreceli
Malzeme Yogunluk Yogunluk Yogunluk

(g/em’)  (g/em’) (%)
Al15Si2,5Cu0,5Mg harman 2,47 2,80 88,26
Al15Si2,5Cu0,5Mg 1saat 2,41 2,80 86,12
Al15Si2,5Cu0,5Mg 2saat 2,37 2,80 84,74
Al15Si2,5Cu0,5Mg 3saat 2,48 2,80 85,40
Al15Si2,5Cu0,5Mg 4saat 2,51 2,80 86,80
Al15Si2,5Cu0,5Mg 8saat 2,35 2,80 81,04

Cizelge 5.6 : Cesitli oranlarda pekistirici igeren MA’lanmis ve preslenmis
Al15S12,5Cu0,5Mg/x (CeO2, Y203, Lax03) kompozit malzemelerin
ham yogunluk degerleri.

Yas Teorik Goreceli
Malzeme Yogunluk Yogunluk Yogunluk
(g/em’)  (g/em’) (%)

Al158Si2,5Cu0,5Mg- 0.5CeO; 2,46 2,82 87,08
Al158Si2,5Cu0,5Mg- 1CeO» 2,50 2,84 88,07
Al158Si2,5Cu0,5Mg- 2CeO» 2,37 2,88 82,16
Al158Si2,5Cu0,5Mg- 5CeO, 2,24 3,02 74,27
Al158Si2,5Cu0,5Mg- 0.5Y203 2,47 2,81 87,98
Al158Si2,5Cu0,5Mg- 1Y203 2,36 2,83 83,59
Al158Si2,5Cu0,5Mg- 2Y203 2,47 2,87 86,18
Al158Si2,5Cu0,5Mg- 5Y203 2,31 2,98 71,37
Al158Si2,5Cu0,5Mg- 0.5La,0; 2,53 2,81 89,86
Al158Si2,5Cu0,5Mg- 1Lay0s3 2,32 2,82 85,22
Al158Si2,5Cu0,5Mg- 2Lay0s3 2,40 2,84 84,64
Al158Si2,5Cu0,5Mg- 5Lay0Os 2,10 2,91 72,40
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Cizelge 5.6 incelendiginde pekistirici faz miktar1 arttikga gorliniir yogunlukta bir
azalma oldugu goriilmiistiir. Diger bir deyis ile, farkli miktarlarda pekistirci ilavesinin

ham yogunluga olumsuz etkisi oldugu gozlemlenmistir.

5.4 Sinterlenmis Numunelerin Karakterizasyonu

5.4.1 Yogunluk o6l¢iimleri
Sinterlenmis numunelerin yogunluk degerleri Cizelge 5.7 ve Cizelge 5.8°de

verilmistir.

Cizelge 5.7 : Cesitli siirelerde MA’lanmis ve sinterlenmis Al15Si2,5Cu0,5Mg
numunelerinin yogunluk degerleri.

Gercek Teorik Goreceli

Malzeme Yogunluk Yogunluk Yogunluk
(g/em’)  (g/em’) (“o)
Al15S12,5Cu0,5Mg harman 2,75 2,80 98,30
Al15Si2,5Cu0,5Mg 1saat 2,73 2,80 97,63
Al15Si2,5Cu0,5Mg 2saat 2,75 2,80 98,42
Al15Si2,5Cu0,5Mg 3saat 2,78 2,80 99,40
Al15Si2,5Cu0,5Mg 4saat 2,76 2,80 98,80
Al15Si2,5Cu0,5Mg 8saat 2,43 2,80 87,04
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Sekil 5.35 : Cesitli siirelerde MA’lanmigs All15Si12,5Cu0,5Mg malzemelerin sinter
sonrasi1 goreceli yogunluk degerleri.
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Cizelge 5.7°de Olgiimler sonucunda goriildiigli {lizere sinter Oncesi numune
yogunluklar1 %84 - %88 civarinda iken sinter sonrasi gercek yogunluklar %97 - %99,5
seviyelerine ulagsmistir. Ancak 8 saat MA’lanmis Al15S12,5Cu0,5Mg sinter sonrast
alasimin goreceli yogunluk degeri %87,04 degerine diismiistiir. Goreceli yogunluktaki
bu yiiksek diisiistin, 8 saat MA sonrasinda tozlarda meydana gelen yeniden
kaynaklamadan kaynaklandig1 diisliniilmektedir. ~Al15S12,5Cu0,5Mg  matriks
alagimlarinin  sinter sonras1 yogunluk Olglimleri He gazi piknometresinde

gerceklestirilmistir.

Sinter sonrasi matriks alasitminin yogunluklar1 grafik olarak Sekil 5.35’de verilmistir.
Burada, Cizelge 5.7°deki degerler grafik olarak verilmistir. Bu ¢izelge ve sekillerden
artan MA siiresi ile ham yogunluga paralel olarak sinter sonrast yogunluk degerlerinde

de azalma meydana geldigi goriilmiistiir.

Cizelge 5.8 : Cesitli oranlarda pekistirici iceren (x= 0,5, 1, 2, 5 ag.%) 4 saat
MA’lanmis ve preslenmis Al15Si-2,5Cu0,5Mg-x (CeO», Y203, La;03)
kompozit malzemelerin ham yogunluk degerleri.

Gergek Teorik Goreceli

Malzeme Yogunluk Yogunluk Yogunluk
(g/em’)  (g/em) (%)
Al15S12,5Cu0,5Mg- 0,5Ce0O: 2,79 2,82 98,90
Al15S12,5Cu0,5Mg- 1CeO2 2,76 2,84 97,08
Al15S12,5Cu0,5Mg- 2CeO> 2,72 2,88 94,34
Al15S12,5Cu0,5Mg- 5CeO» 2,75 3,02 91,2
Al15S12,5Cu0,5Mg- 0,5Y203 2,79 2,81 99,22
Al15S12,5Cu0,5Mg- 1Y203 2,72 2,83 96,20
Al15S12,5Cu0,5Mg- 2Y»0; 2,73 2,87 95,12
Al15S12,5Cu0,5Mg- 5Y,0; 2,78 2,98 93,21
Al15S12,5Cu0,5Mg- 0,5La,0s 2,74 2,81 97,59
Al15S12,5Cu0,5Mg- 1Lax03 2,65 2,82 93,95
Al15S12,5Cu0,5Mg- 2La>0O3 2,61 2,84 91,87
Al15S12,5Cu0,5Mg- 5La203 2,44 2,91 83,7

Sekil 5.34, 5.35 ve 5.36’da 4 saat MA’lanmis Al15S12,5Cu0,5Mg/x (CeO,, Y205,
La03) ve (x=0,5 1, 2, 5 ag.%) sinter sonrast numunelere ait goreceli yogunluk
degerler1 grafik iizerinde goriilmektedir. Cesitli miktarlarda nadir toprak oksit
taviyeleri igeren ve sinterlenmis kompozit malzemelerin gercek yogunluk Slgiimlerti,

He gaz1 piknometresinde ger¢eklestirilmistir.
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Sekil 5.36 : 4 saat MA’lanmis Al15Si2,5Cu0,5Mg/xCeO; (x=0,5 1, 2, 5 ag.%)
kompozit malzemelerin sinter sonrasi goreceli yogunluk degerleri.
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Sekil 5.37 : 4 saat MA’lanmis Al15S12,5Cu0,5Mg/xY.0; (x=0,5 1, 2, 5 ag.%)
kompozit malzemelerin sinter sonrasi1 goreceli yogunluk degerleri.

100

99 = Al158i2,5Cu0,5Mg- xLa 0,
98
=
97
96
95 4
= 94 4 [ ]
R 93]
= 924 [ ]
= 91
,;_, 90
o 894
Z s
8 874
£ ]
QO 854
84 .
83 4
82 4
814
80 T T T T T
0 1 2 3 4 5
% La,0,(ag.)

Sekil 5.38 : 4 saat MA’lanmis Al15Si2,5Cu0,5Mg/xLa>03 (x=0,5 1, 2, 5 ag.%)
kompozit malzemelerin sinter sonrasi1 goreceli yogunluk degerleri.

Sinterlenmis pekistirici katkilt numunelerin yogunluk degerleri Cizelge 5.8’de
verilmistir. Cizelge 5.8’de goriildiigii tizere sinter 6ncesi numune yogunluklar1 %72 -

%387 civarinda iken sinter sonrasi bu yogunluklar %91 - %99 seviyelerine ulagmustir.
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Sinter sonrasi ¢esitli oranlarda CeOz, Y203, La;Os iceren numunelerin yogunluklari
Sekil 5.36, 5.37 ve 5.38’de verilmistir. Burada Cizelge 5.8°da ki degerler grafik olarak
verilmistir. Bu ¢izelge ve sekillerden artan pekistirici miktar ile 450 MPa basingla
preslenmis olan numuneler ham yogunluga paralel olarak sinter sonrasi yogunluk
degerlerinde de azalma meydana geldigi goriilmiistiir. Buradan hareketle sisteme
pekistirici olarak ilave edilen CeO2, Y203, LaxOs3 fazlarmm Al-15Si-2,5Cu-0,5Mg
alastmi  icerisindeki  miktar1  arttikca, goreceli  yogunluk  degerlerinin

Al15S12,5Cu0,5Mg matriksine kiyasla diistiigli gézlemlenmistir.

5.4.2 Faz analizleri ve mikroyap1 karakterizasyonlar

Sinterlenmis numunelerde faz karakterizasyonu X-isinlar1 difraktometresi ile
gerceklestirilmistir. Sinterlenmis Al15S12,5Cu0,5Mg numunelerine ait XRD grafikleri
Sekil 5.39°da verilmistir. Sinterlenmis numunelere yapilan X-1smlar1 analizi sonrasi
elde edilen difraksiyon desenlerinde pekistirici  takviyesi  yapilmamis
Al15S12,5Cu0,5Mg sinter numunelerin mekanik alasimlama siiresinin artmasi ile pik
yiikseklikleri arttigi ve pik genisliklerinin azaldigr goriilmiistiir. Ayrica toz
numunelerde goriilmezken, 6zellikle 4 ve 8 saat MA’lanmis sinter numunelerde Al,Cu
pikleri goriilmiistiir. Buradan hareketle ALCu fazmnin sinterleme prosesi sonrasinda

olustugu sOylenebilir.
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Sekil 5.39: Cesitli siirelerde MA’lanmig Al15Si2,5Cu0,5Mg malzemelerin sinter
sonras1t XRD desenleri.

4 saat MA’lanmig ve sinterlenmis Al15Si2,5Cu0,5Mg/(%ag. 0,5, 1, 2, 5) CeO
numunelerine ait XRD grafikleri Sekil 5.40°da verilmistir. Sinterlenmis numunelere

yapilan X-ismlar1 analizi sonrasi elde edilen difraksiyon desenlerinde CeO: pik
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yiikseklikleri, artan CeO» miktar1 ile birlikte artmistir. Takviyesiz ve sinterlenmis

Al15S12,5Cu0,5Mg numunelerinin  XRD analizlerinde goriillen ALCu fazlar,

sinterlenmis ve CeO; takviyeli A115Si2,5Cu0,5Mg numunelerinde goriilmemistir.
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Sekil 5.40 : 4 saat MA’lanmisg Al15Si2,5Cu0,5Mg/xCeO; (x=0,5 1, 2, 5 ag.%)
malzemelerin sinter sonrasit XRD desenleri.

4 saat MA’lanmis ve sinterlenmis Al15Si2,5Cu0,5Mg/(%ag. 0,5, 1, 2, 5) Y20;

numunelerine ait XRD grafikleri Sekil 5.41°de verilmistir. Sinterlenmis numunelere

yapilan X-ismlar1 analizi sonrasi elde edilen difraksiyon desenlerinde Y»0O; pik

yiikseklikleri, artan Y03 miktar1 ile birlikte artmistir. Takviyesiz ve sinterlenmis

Al15Si2,5Cu0,5Mg

numunelerinin  XRD analizlerinde goriilen AlLCu fazlari,

sinterlenmis ve Y>Os3 takviyeli Al15S12,5Cu0,5Mg numunelerinde de goriilmiistiir.
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Sekil 5.41 : 4
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saat MA’lanmig Al15Si2,5Cu0,5Mg/xY,03 (x=0,5 1, 2, 5 ag.%)

malzemelerin sinter sonrasi XRD desenleri.
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4 saat MA’lanmis ve sinterlenmis Al15Si2,5Cu0,5Mg/(%ag. 0,5, 1, 2, 5) La;Os
numunelerine ait XRD grafikleri Sekil 5.42°de verilmistir. Sinterlenmis numunelere
yapilan X-iginlar1 analizi sonrasi elde edilen difraksiyon desenlerinde La>Os3 pik
yiikseklikleri, artan La,O3; miktar1 ile birlikte artmistir. Takviyesiz ve sinterlenmis
Al15Si2,5Cu0,5Mg numunelerinin  XRD analizlerinde goriilen AlLCu fazlari,
sinterlenmis ve La>O3 takviyeli Al15Si2,5Cu0,5Mg numunelerinde de goriilmiistiir.
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Sekil 5.42 : 4 saat MA’lanmis Al15Si2,5Cu0,5Mg/xLa,03 (x=0,5 1, 2, 5 ag.%)
malzemelerin sinter sonrasi XRD desenleri .

Sekil 5.43’de mekanik alagimlanmamis Al15Si2,5Cu0,5Mg matriks alagimina ait
sinter sonrast SEM goriintiisii goriilmektedir. Numune yiizeyinde biiyiik ¢atlaklar ve

gozenekler goriilmektedir.

B & ST L ,:,'f —— 20
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Sekil 5.43 : Mekanik alasimlanmamis ve sinterlenmis Al15Si2,5Cu0,5Mg
malzemenin SEM goriintiisti (1000X).

90



Sekil 5.44° de 1 saat mekanik alagimlanmis Al15Si2,5Cu0,5Mg matriks alagimina ait
sinter sonrast SEM goriintiisii goriilmektedir. Numune yilizeyinde, mekanik
alasimlanmamis numune yiizeyine gore porozite ve ¢atlak ihtivasinin 6nemli 6lgiide

azaldig1 ve bakirca zengin ikincil fazlarinin ise homojen dagilimlar1 goriilmektedir.

() (b)

Sekil 5.44 : 1 saat mekanik alasimlanmig ve sinterlenmis Al15Si2,5Cu0,5Mg matriks
alasiminin SEM goriintiisii (a) 1000X, (b) 2400X.

Sekil 5.45°de 4 saat mekanik alasimlanmig Al15Si2,5Cu0,5Mg matriks alagimina
sinter sonrast SEM goriintiisii goriilmektedir. Matriks icerisinde homojen halde
dagilmis bulunan agik gri renkteki bakirca (Cu) zengin fazlar agik bir sekilde

goriilmektedir.

(@) (b)

Sekil 5.45: 4 saat mekanik alagimlanmis ve sinterlenmis Al15Si2,5Cu0,5Mg matriks
alasiminin SEM goriintiisii (a) 1000X, (b) 2400X.

Sekil 5.46’da 8 saat mekanik alasimlanmig Al15Si2,5Cu0,5Mg malzemesine ait sinter
sonrast SEM goriintlisii goriilmektedir. 4 saat mekanik alagimlanmis numunede
goriilen homojen ikincil faz dagilimi 8 saatlik numunelerde goriilmemektedir. Ek

olarak, numune yiizeyinde goriilen gozenekler, piknometre deneylerinde 8 saatlik
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mekanik alagimlanmig sinter numunedeki yogunluk diisiisiinii agiklamaktadir. Bu
homojen olmayan ve gbzenekli yapmin sebebinin, 8 saatlik tozlarda daha 6nceki SEM
gorintiilerinde de goriilen (Sekil 5.23), soguk kaynaklanma mekanizmasmin yeniden
baskin hale gelmesine bagli olarak, homojen olmayan boyut dagilimi oldugu

diistiniilmektedir.

(2) (®)

Sekil 5.46 : 8 saat mekanik alasimlanmis ve sinterlenmis Al15Si2,5Cu0,5Mg matriks
alasiminin SEM goriintiisii (a) 1000X, (b) 2400X.

Sekil  5.47°de 4 saat  MA’lanmig  All15Si2,5Cu0,5Mg/0,5CeO>  ve
Al15Si2,5Cu0,5Mg/5CeO, kompozit malzemelerine ait sinterleme sonrasi SEM
gorintiileri goriilmektedir. CeO, miktarinin artisinin mikroyapida 6nemli degisimler

meydana getirmedigi goriilmektedir.

7
SEI & ﬂSkV

(@) (b)

Sekil 5.47 : 4 saat mekanik alagimlanmis ve sinterlemis All15Si2,5Cu0,5Mg/xCeO>
kompozit malzemenin SEM goriintiisi (a) Al15Si2,5Cu0,5Mg/0,5CeO>
(2400X), (b) Al15Si2,5Cu0,5Mg/5Ce0, (2400X).

Sekil 5.48°da 4 saat mekanik alagimlanmis ve sinterlenmis
Al15Si2,5Cu0,5Mg/0,5Y,03 ve Al15Si2,5Cu0,5Mg/5Y>03 kompozit malzemelerinin
SEM goriintiileri goriilmektedir. Y203 miktarmin artisinin mikroyapida 6nemli

degisimler meydana getirmedigi goriilmektedir.
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Sekil 5.48 : 4 saat mekanik alasimlanmis ve sinterlenmis Al15Si2,5Cu0,5Mg/xY203
kompozit malzemenin SEM goriintiisii (a) Al15Si2,5Cu0,5Mg/0,5Y.03
(2400X), (b) Al15Si2,5Cu0,5Mg/5Y203 (2400X).

Sekil 5.49°da 4 saat mekanik alagimlanmis ve sinterlenmis
Al15Si2,5Cu0,5Mg/0,5La>03 ve Al15Si2,5Cu0,5Mg/5La,03 kompozit
malzemelerinin SEM goriintiileri goriilmektedir. La>Os3 ihtivasmnin mikroyapida

onemli bir degisiklik meydana getirmedigi goriilmektedir.

(@) (®)

Sekil 5.49 : 4 saat mekanik alasimlanmis ve sinterlenmis Al15Si2,5Cu0,5Mg/xLa>03
kompozit malzemelerin SEM gorlintiisii (a)
Al15Si2,5Cu0,5Mg/0,5La;05 (2400X), (b) All15Si2,5Cu0,5Mg/5La,03
(2400X).

Sekil 5.50’de 4 saat mekanik alasimlanmis ve sinterlenmis Al15Si2,5Cu0,5Mg
malzemesine ait sinter sonrasit SEM goriintiisii ve Cizelge 5.9°da ise EDS alinan
noktalara ait kantitatif veriler goriilmektedir. Resimde goriilen agik gri bolgeler (B) Cu
miktar1 zengin faz bolgeleridir ve bu bolgelerde XRD analizlerinde goriilen ALCu
fazlarinin oldugu diistiniilmektedir. Gri bdlgeler (C) ise matriks bdlgesidir. Parlak
noktalar halinde goriilen noktalarda (A), Al, Si, Cu elementel olarak yogun

goriilmistiir ve bu noktalarin Al-Si-Cu intermetalik fazlarina ait olmasi muhtemeldir.
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Cizelge 5.9 : 4 saat MA’lanmis ve sinterlenmis Al15Si2,5Cu0,5Mg matriks alagiminin
nokta EDS verileri.

Al Si Cu Mg Fe
A 56.09 18.74 25,17 2,67 0,09
B 61.99 482 33.19 -
C 79,37 17,42 2,55 0,86 -
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Sekil 5.50 : 4 saat mekanik alasimlanmis ve sinterlenmis Al15Si2,5Cu0,5Mg matriks
alasiminin nokta EDS analizleri.

Sekil 5.51°de 4 saat MA’lanmis ve sinterlenmis Al15S12,5Cu0,5Mg/5CeO: kompozit
malzemesine ait SEM goriintiisii ve Cizelge 5.10°da ise ayn1 numuneye ait noktasal
EDS verileri goriilmektedir. A noktalar1, bakir (Cu) miktar1 zengin faz bolgeleri olup,
B noktalar1 ise Ce yogunluklu noktalardir. Sinterlenmis ve CeO, takviyeli
Al15Si2,5Cu0,5Mg numunelerin XRD analizinde ALCu faz1 goriilmemisse de, EDS

analizlerinde Cu miktar1 yliksek bolgelere rastlanmgtir.
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Cizelge 5.10 : 4 saat MA’lanmis ve sinterlenmis Al15Si2,5Cu0,5Mg/5CeO; kompozit
malzemenin nokta EDS verileri.

Al Si Cu Ce

A 80,77 1,14 - 18,09
B 5939 3.54 37.07 -
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Sekil 5.51 : 4 saat mekanik alasimlanmis ve sinterlenmis Al15Si2,5Cu0,5Mg/5CeO>
kompozit malzemenin nokta EDS analizleri.

Sekil 5.52°de 4 saat MA’lanmis ve sinterlenmis Al15Si2,5Cu0,5Mg/5Y>03 kompozit

malzemesine ait sinter sonrast SEM goriintiisii ve Cizelge 5.11°de ise ayn1 numuneye

ait noktasal EDS verileri goriilmektedir. A noktalari, Y elementinin zengin oldugu

takviye bolgeleri olup, B noktalar1 ise Cu miktar1 yiiksek noktalardir.
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Cizelge 5.11 : 4 sa MA’lanmis ve sinterlenmis Al15Si2,5Cu0,5Mg/5Y>03 kompozit
malzemenin nokta EDS verileri.

Al Si Cu Y
A 20.85 21.12 11.02 47,01
B 63.89 3.57 32.54 -
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Sekil 5.52 : 4 saat MA’lanmis ve sinterlenmis Al15Si2,5Cu0,5Mg/5Y>03 kompozit
malzemenin nokta EDS analizleri.

Sekil 5.53’de 4 saat MA’lanmis Al15Si2,5Cu0,5Mg/5La>O3 kompozit malzemenin
sinter sonrast SEM goriintiisti ve Cizelge 5.12°de ise ayn1 numuneye ait noktasal EDS
verileri goriilmektedir. A noktalari, La elementinin yogun bulundugu partikiil bolgeleri

olup, B noktalar1 ise Cu igerigi yiiksek noktalardir.
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Cizelge 5.12 : 4 sa MA’lanmis ve sinterlenmis Al15Si2,5Cu0,5Mg/5La>0O3 kompozit
malzemenin nokta EDS verileri.

Al Si Cu La
A 32.03 11.95 10.23 45.78
B 5346 8.16 38.17 -
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Sekil 5.53 : 4 saat mekanik alasimlanmig ve sinterlenmis Al15Si2,5Cu0,5Mg/5La>O3
kompozit malzemenin nokta EDS analizleri.
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Sekil 5.54 : Mekanik alasimlanmamis ve sinterlenmis Al15Si2,5Cu0,5Mg matriks
alasiminin EDS haritalama goriintiileri.

———————— uq(g,,mn

Sekil 5.55 : 4 saat MA’lanmis ve sinterlenmis Al15Si2,5Cu0,5Mg matriks alagiminin
EDS haritalama goriintiileri.

Sekil 5.54’e¢ bakildiginda mekanik alagimlanmamig Al15Si2,5Cu0,5Mg sinter
numunesinde Al ve Si elementlerinin yapida belli bolgelerde yogunlasmis oldugu
gorilmektedir. Sekil 5.55’e bakildiginda ise aksine, Al ve Si elementlerinin yapinin
hemen her noktasma homojen bir sekilde dagilmis oldugu agik¢a goriilmektedir.
Mekanik alasimlama prosesi sonucu mikroyapmin daha homojen hale geldigi
sOylenebilir. Ayrica Sekil 5.56’de Al elementine ait haritalama resmine bakilirsa,

resimdeki koyu bolgeler aliminyumca (Al) fakir, silisyumca (Si) zengin bolgelerdir.
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(c) (d)

Sekil 5.56 : 4 saat MA’lanmis ve sinterlenmis Al15Si2,5Cu0,5Mg/5CeO, kompozit
malzemenin EDS haritalama goriintiileri.

Sekil 5.57 : 4 saat MA’lanmis ve sinterlenmis Al15Si2,5Cu0,5Mg/5Y>03 kompozit
malzemenin EDS haritalama goriintiileri.
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Sekil 5.58 : 4 saat MA’lanmis ve sinterlenmis Al15Si2,5Cu0,5Mg/5La>O3 kompozit
malzemelerin EDS haritalama goriintiileri.

Sekil 5.56, 5.57 ve 5.58’de ise 4 saat mekanik alasimlanmis ve sinterlenmis
Al15Si2,5Cu0,5Mg/5 (CeO2, Y203, Lax0O3) kompozit malzemelere ait elementel
haritalama goriintiileri goriilmektedir. Haritalama yapilan bolgelerdeki silisyum ve
aliminyuma ait haritalama resimlerine bakildiginda, s6z konusu elementlerin
dagilimmin 4 saat mekanik alasimlanmis ve sinterlenmis All15Si2,5Cu0,5Mg
numunesi ile parallelik gosterdigi goriilmektedir. Ek olarak, haritalama resimlerinde

takviye elemanlarinin matrikste homojen bir sekilde dagildig1 goriilmektedir.

Sekil 5.59’da ¢esitli siirelerde MA’lanmig ve sinterlenmis Al15Si2,5Cu0,5Mg
numunelerin optik mikroskop goriintiileri goriilmektedir. Resimlerde goriilen agik
renkli bolgeler matriks fazina ait bolgeler iken, koyu renkli faz bolgelerinin ise bakirca
(Cu) ve/veya silisyumca (Si) zengin faz bolgeleri oldugu diistiniilmektedir. Mekanik
alasimlama siiresinin artmasi ile birlikte ikincil fazlarin matrikte ¢ok daha kiigiik ve
diizgiin olarak dagildigi goriilmektedir. Ancak 8 saatlik mekanik alasimlanmisg
numuneye bakildiginda ise siyah ve biiyiik faz bolgeleri de goriilmektedir. Bu
bolgelerin uzun siireli mekanik alasimlamaya bagli oldugu olarak meydana geldigi

disiiniilmektedir.
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Sekil 5.59 : Cesitli siirelerde MA’lanmis ve sinterlenmis Al15Si2,5Cu0,5Mg matriks
alagimlarinin OM goriintiileri (a) 1 sa, 200X, (b) 1 sa, 1000X, (c) 2 sa,

200X, (d) 2 sa, 1000X, (e) 3 sa, 200X, (f) 3 sa, 1000X, (g) 4 sa 200X , (h)
4 sa 1000X , (i) 8 sa 200X , (j) 8 sa 1000X.
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Sekil 5.60°da 4 saat MA’lanmis ve sinterlenmig Al15Si2,5Cu0,5Mg/ xCeO: ( x= 0,5,
1, 2, 5 ag.%) kompozit malzemelerin optik mikroskop goriintiileri goriilmektedir.

Yapidaki pekistirici miktarinin artmasi ile porozite miktarinin arttigi goriilmektedir.

®

L))

Sekil 5.60 : 4 saat MA’lanmig ve sinterlenmis Al15Si2,5Cu0,5Mg/xCeO> ( x=0,5, 1,
2,5 % ag.) kompozit numunelerin OM goriintiileri (a) %0,5CeO2, 200X,
(b) %0,5Ce02, 1000X, (c) %1Ce02, 200X, (d) %1Ce0O,, 1000X, ()

%2Ce0s, 200X, () %2Ce02, 1000X, () %5Ce02, 200X , (h) %5CeOy,
1000X.
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Sekil 5.61°de 4 saat MA’lanmis ve sinterlenmis Al15Si2,5Cu0,5Mg- xY203 (x= 0,5,
1, 2, 5 ag.%) kompozit malzemelerin optik mikroskop goriintiileri goriilmektedir.
Pekistirici miktarinin artmasi ile yapidaki porozite miktarinin arttig1r goriilmektedir.
Bu gortintiiler piknometre sonuglari ile paralellik gostermektedir. Diger dikkat ¢eken
bir nokta ise, pekistirici miktarinin artmasi ile ikincil faz bolgelerin yapi igerisinde

daha kiiciik bolgeler halinde ve daha yogun dagilmis oldugudur.

© @

® M)

Sekil 5.61 : 4 saat MA’lanmig ve sinterlenmis All15Si2,5Cu0,5Mg-/xY203 ( 0,5, 1, 2,
5 ag.%) kompozit malzemelerin OM goriintiileri (a) %0,5Y203, 200X, (b)
%0,5Y203, 1000X, (c) %1Y203, 200X, (d) %1Y20s3, 1000X, (e) %2Y20s3,
200X, (f) %2Y203, 1000X, (g) %5Y203, 200X, (h) %5Y203, 1000X.
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Sekil 5.62°de 4 saat MA’lanmis ve sinterlenmis Al15Si2,5Cu0,5Mg- xLa>O3 ( x= 0,5,
1, 2, 5 ag.) kompozit malzemelerin optik mikroskop goriintiileri goriilmektedir.

Pekistirici miktarinin artmasi ile yapidaki porozite miktarimin arttigi goriilmektedir.

®

0]

Sekil 5.62 : 4 saat MA’lanmis ve sinterlenmis Al15Si2,5Cu0,5Mg/xLa>O3 ( x=0,5, 1,
2, 5 ag.%) kompozit malzemelerin optik mikroskop goriintiileri (a)
%0,5La>03, 200X, (b) %0,5La>03,1000X, (c¢) %I1Lax0s, 200X, (d)

%1La05, 1000X, (¢) %2La;0s, 200X, (f) %2La;03, 1000X, (g)
%5La,03, 200X , (h) %5Lax0s, 1000X.
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5.4.3 Mekanik testler

Cizelge 5.13°de Al15Si2,5Cu0,5Mg matriks alagimi i¢in artan MA siiresinin sertlige
etkisi goriilmektedir. Cizelge 5.13’den ve Sekil 5.63’de MA siiresi arttikga matriks
malzemenin sertliinin 8 saatlik 6glitme siiresi sonunda hi¢ mekanik alasimlanmamis
malzemeye gore yaklasik 2 kat arttig1 goriilmiistiir. MA’lanmamis numunenin sertligi

72,13 HV iken 8 saat MA’lanmis olanin sertligi ise 132,88 HV dir.

Cizelge 5.13 : Cesitli siirelerde MA’lanmis ve sinterlenmis Al15Si2,5Cu0,5Mg
matriks alagimlarmin sertlik degerleri.

Sertlik Degeri  Standart

Malzeme HVo; (N/mm®)  Sapma
Al15Si2,5Cu0,5Mg harman 72,13 +32
Al15Si2,5Cu0,5Mg 1saat 112,76 +21
Al15Si2,5Cu0,5Mg 2saat 120,22 +23
Al15Si2,5Cu0,5Mg 3saat 126,16 +18
Al15Si2,5Cu0,5Mg 4saat 129,48 +14
Al15Si2,5Cu0,5Mg 8saat 132,88 +38
150
»  AI155i2,5Cu0,5Mg
140 A
ié 130 o . ™ a
Z
Z 120 .
R
T 110 -
ED 100 A
E 90 4
é 804
" 20 -
0 2 ! 6 8

MA (sa)

Sekil 5.63 : Cesitli siirelerde MA’lanmig ve sinterlenmis Al15S12,5Cu0,5Mg matriks
alasimlarinin sertlik degigimi.

Cizelge 5.14’de c¢esitli miktarlarda pekistirici  katilmis ve  sinterlenmis
Al15S12,5Cu0,5Mg/x (Ce02,Y203,La203) kompozit malzemelerin sertlik degerleri
goriilmektedir. Cizelge 5.14’den ve Sekil 5.64, 5.65 ve 5.66’den pekistirici fazlar olan
Ce02, Y203, LaxO; arttikga kompozit malzemenin sertliginin dnemli oranda arttig1
gorilmiistiir. 4 saat MA’lanmis ve pekistirici faz icermeyen kompozit malzeme sertligi
129,48 HV civarinda iken ag. %5 CeO; iceren sinterlenmis kompozit malzemenin

sertligi 169,12 HV, ag. % 5 Y203 iceren numunenin sertligi 163,48 HV ve son olarak
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ag. %5 LaxOs iceren numunenin sertligi ise 172,24 HV olarak 6l¢iilmiistiir. Buradan
hareketle, deneysel caligmalar sonucunda pekistirici faz igeren sinterlenmis kompozit
malzemelerin sertliginin, MA’lanmamis ve sinterlenmis matriks alasimindan yaklasik
2,5 kat ve pekistirici faz icermeyen 4 saat mekanik alagimlanip sinterlenmis matriks
alasimindan ise yaklagik 0,35 kat daha fazla oldugu goriilmiistiir. Sekil 5.62, 5.63 ve
5.64’de s6z konusu malzemelerde takviye oranin degisiminin sertlige etkisi

goriilmektedir.

Cizelge 5.14 : 4 saat MA’lanmis, ¢esitli miktarlada pekistirici katilmis (x=0,5, 1, 2, 5
ag.%) ve sinterlenmis Al15S12,5Cu 0,5Mg/x (CeO2, Y203, Lay03)
kompozit malzemelerin sertlik degerleri.

Sertlik Degeri  Standart

Malzeme HVo; (N/'mm®) Sapma
Al15Si2,5Cu0,5Mg- 0,5Ce0O; 124,005 +21
Al15Si2,5Cu0,5Mg- 1Ce0O; 144,47 +28
Al15Si2,5Cu0,5Mg- 2Ce0; 131,48 +20
Al15Si2,5Cu0,5Mg- 5Ce0; 169,119 +38
Al15Si2,5Cu0,5Mg- 0,5Y,0s 157,86 +24
Al15Si2,5Cu0,5Mg- 1Y,03 157,07 +21
Al15Si2,5Cu0,5Mg- 2Y,03 160,62 +27
Al15Si2,5Cu0,5Mg- 5Y,03 163,48 +34
Al15Si2,5Cu0,5Mg- 0,5La,0s 134,60 +25
Al15Si2,5Cu0,5Mg- 1Lax0; 131,48 +28
Al15Si2,5Cu0,5Mg- 2La0; 142,73 +22
Al15Si2,5Cu0,5Mg- 5Lax0; 172,24 +32

200
1 ‘ m  Al15Si2,5Cu0,5Mg- xCeO,
190 4 =
E 180
E 1
é 170 4 n
>3 160—-
jan) J
'E 150
-3 .
5 140 -
% 130—- -
% 1 .
E 120 4
§ 110
100 - . i : )
0 2 4

% CeO:{ag)
Sekil 5.64 : 4 saat MA’lanmis ve cesitli miktarlarda pekistirici katilmis (x= 0,5, 1, 2,

5 ag%) ve sinterlenmis Al15S12,5Cu0,5Mg/xCeO, kompozit
malzemelerin sertlik degerleri.
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Sekil 5.65 : 4 saat MA’lanmis ve cesitli miktarlarda pekistirici katilmis (x= 0,5, 1, 2,
5 ag.%) ve sinterlenmis Al15Si2,5Cu0,5Mg/xY.0; kompozit
malzemelerin sertlik degerleri.

190

| = AI155i2,5Cu0,5Mg- xLa,0,

180
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Sekil 5.66 : 4 saat MA’lanmis ve cesitli miktarlarda pekistirici katilmis (x= 0,5, 1, 2,
5 ag.%) ve sinterlenmis Al15Si2,5Cu 0,5Mg/xLa;O3 kompozit
malzemelerin sertlik degerleri.

Cizelge 5.15 : Cesitli siirelerde MA’lanmig ve sinterlenmis Al15Si2,5Cu 0,5Mg
matriks alasimsarmin asinma degerleri.

Kayip hacim

Malzeme migﬁr;l/il;ll(ms
uygulanmis)
Al15Si2,5Cu0,5Mg 0 saat 0.3353469
Al15Si2,5Cu0,5Mg 4 saat 0.2160587
Al15Si2,5Cu0,5Mg 8 saat 0.1583971

Cizelge 5.15’ de farkli siirelerde MA’lanmis Al15S12,5Cu0,5Mg matriks alasimlarina
ait asmma testi sonucunda kaybolan hacim miktarlar1 verilmistir. Sonuglar

incelendiginde artan MA siiresine bagli olarak asmnma miktarmin azaldigi
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goriilmektedir. Diger bir deyisle, artan MA siiresi ile sinterlenmis matriks

alasimlarinin agmma direncinin arttig1 rahatlikla s6ylenebilir.

Cizelge 5.16: Cesitli miktarlada pekistirici katilmis (x= 0,5, 1, 2, 5 ag.%) ve
sinterlenmis Al15Si2,5Cu0,5Mg/x (CeO2, Y203, LaxO3) kompozit
malzemelerinin aginma degerleri.

Kayip hacim

Malzeme mlét;r;/i?;{m3

uygulanmis)
Al15Si2,5Cu0,5Mg- 0,5Ce0O; 0.1494404
Al15Si2,5Cu0,5Mg- 5Ce0O; 0.1206905
Al15Si2,5Cu0,5Mg- 0,5Y,0s 0.1803995
Al15Si2,5Cu0,5Mg- 5Y,03 0.1253554
Al15Si2,5Cu0,5Mg- 0,5La,0s 0.2295912
Al15Si2,5Cu0,5Mg- 5 La,0O3 0.1154270

Cizelge 5.16°da farkli miktarlarda pekistirici faz iceren(x= 0,5, 1, 2, 5 ag.%) Al15Si
2,5Cu 0,5Mg/ x(CeO2, Y203, Lax0O3) kompozit malzemelerine ait asinma testi
sonucunda kaybolan hacim miktarlar1 verilmistir. Sonuglar incelendiginde artan
pekistirici miktarlarina bagl olarak asinma miktarinin azaldigi gériilmektedir. Artan
pekistirici miktarlar1 ile sinterlenmis numunelerin asinma direncinin arttig1

sOylenebilir.

Sekil 5.67°de MA’lanmamis (a) ve 4 saat MA’lanmis (b) Al15Si2,5Cu0,5Mg matriks
alasgimlarinin asmma ylizeylerine ait stereo mikroskop goriintiileri goriilmektedir.
MA’lanmamis numunenin ylizeyine ait asmma izi genisligi yer yer farkliliklar
gostermektedir. Bunun sebebi, numunenin homojen mikrayapida olmamasidir. 4 saat
MA’lanmis numuneye ait asinma izinin genisligi ise her yerde esit uzunlukta
goriilmektedir. Mekanik alagimlanmis numune daha homojen bir yapiya sahip oldugu
icin, asmma izi genisligi de homojen goziikkmektedir. Ayrica MA’lanmamis
malzemeye ait asinma izinin, 4 saat MA’lanmis malzemeye ait asinma izinden genis
olmas1 sonucunda, mekanik alasimlama ile numunenin asmma direncinin arttig1
yorumunda bulunulabilir. Bu da alinan sertlik degerleri ile birbirini tamamlayan bir

goriintidir.
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Sekil 5.67 : Sinterlenmis Al15Si2,5Cu0,5Mg matriks malzemelerine ait asinma
yiizeylerine ait stereo mikroskop goriintiileri (a) Osaat MA, (b) 4saat
MA.

©

Sekil 5.68 : 4 saat MA’lanmig ve sinterlenmis (a) Al15Si,5Cu0,5Mg/5CeO, (b)
Al15Si2,5Cu0,5Mg/5Y203 ve (¢) Al15Si2,5Cu0,5Mg/5La>O3 kompozit
malzemelerin aginma yiizeylerine ait stereo mikroskop goriintiileri.

Sekil 5.68’de ise  sirast ile 4 saat mekanik alasimlanmis ve sinterlenmis
Al15Si2,5Cu0,5Mg-5Ce0,, Al15Si2,5Cu0,5Mg-5Y203 ve All15Si2,5Cu0,5Mg-
5La>03 kompozit malzemelere ait aginma izleri goriilmektedir. Bu aginma izlerinin de
genislikleri g6z oniinde bulunduruldugunda, her noktada homojen bir bir uzunluktan
s0z etmek mimkiindiir. 4 saat mekanik alasimlanmig Al15Si2,5Cu0,5Mg matriks
alasimina ait aginma izi ile karsilastirildiginda, takviyeli sinter iiriinlerin aginma izi
genisligi azalmig olup, bu goriintiiler gene Olgiilen sertlik degerleri ile paralellik

gostermektedir.

Sekil 5.69°da MA’lanmamis (a) ve 4 saat MA’lanmis (b) Al15Si2,5Cu0,5Mg matriks

malzemelerinin aginma yiizeylerine ait SEM goriintiileri goriilmektedir. Mekanik
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alasimlanmamis tozun asmma ylizeyinde yer yer derin gukurlar goriilmektedir. Bu
cukurlarin, gozeneklerin veya birincil Si bdlgelerinde meydana gelen kopmalarin
sebep oldugu cukurlar olma ihtimali yliksektir. 4 saat MA’lanmis takviyesiz matriks
malzemesinin agmmma ylizeyi ise daha homojen bir goriiniimdedir. Asinma
mekanizmasi ise abrazif asinmadir. Aginma testlerinde kullanilan aliimina topa ait bir

kalint1 veya sivanma asinma yiizeylerinde goriilmemistir.

@ ®)

Sekil 5.69 : Sinterlenmis Al15Si2,5Cu0,5Mg matriks malzemesine ait asmnma
yiizeylerine ait SEM goriintiileri (a) 0 saat MA, (b) 4 saat MA.

©) @

Sekil 5.70 : Sinterlenmis (a) Al15S1,5Cu0,5Mg/5CeO,, (b) Al15Si2,5Cu0,5Mg/5Y203
ve (¢) All15Si2,5Cu0,5Mg/5La,03 kompozit malzemelerinin asmma
yiizeylerine ait stereo mikroskop goriintiileri.
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Sekil 5.70’de swasiyla, 4 saat mekanik alasimlanmis ve sinterlenmis
Al15812,5Cu0,5Mg/5Ce02,A115812,5Cu0,5Mg/5Y203, Al15S12,5Cu0,5Mg/5La203
sinter numunelere ait asinma izlerinin SEM gorintiileri goriilmektedir. Bu aginma
izleri de aginma mekanizmasinin abrazif asinma oldugunu gostermektedir. Takviyesiz
ve 4 saat mekanik alasimlanmis numuneler ile kiyaslandiginda, asinma izleri benzer

goriiniimdedir.

111



112



6. GENEL DEGERLENDIRME

I.

Mekanik alasimlama ve yiiksek enerjili 6giitme islemleri ile elementel ticari,
Al, Si, Cu, Mg, CeO2, Y203 ve LaxOs tozlar1 kullanilarak hazirlanmisg
Al15S12,5Cu0,5Mg esasli ve CeO», Y203 ve LaxO3 katkili MMK malzemeler

toz metaliirjisi yontemiyle tiretilmistir.

Kompozit tozlarinin numunelerin mekanik alagimlama sonrasi X-iginlari
difraksiyon paternleri incelendiginde artan mekanik alagimlama siiresi veya
artan takviye miktari ile birlikte, numunelerin kristal tane boyutlar1 azalmis ve
yaptya kazandirilan i¢ gerilmelerin ve deformasyonun etkisiyle tiim
difraksiyon paternlerindeki pikler genislemis ve pik ylikseklikleri azalmistir.
MA islemleri sonucunda yapida herhangi bir reaksiyon meydana gelmedigi ve

yeni faz olusmadigi XRD analizleri ile belirlenmistir.

Tozlara ait taramali elektron mikroskobu goriintiileri, mekanik alagimlamanin
toz parcaciklarinin sekillerini ve boyutlarini degistirdigi gostermistir. 4 saat
mekanik alagimlanmis takviyeli ve takviyesiz tozlar, partikiill boyut
Olgtimlerindeki ortalama degerlerdeki gibi agirlik olarak 300-400 nm
mertebesinde goriilmiisler ve bir miktar da 1-2 pm boyutunda tozlarin da
yapida bulundugu goriilmiistiir. Tozlar, kisa 0giitme siirelerinde yass1 bir
yapiya sahipken 6giitme siiresi arttik¢a es eksenli ve daha homojen goriintimli

bir yapiya sahip olmustur.

Partikiil boyut dagilim grafikleri mekanik alasimlama siiresinin artmasinin,
ortalama partikiill boyutunda Onemli bir diisiis meydana getirdigini
gostermistir. Tozlar yaklasik 3 saatlik MA siiresi sonunda agirlikli olarak
mikronalt1 boyutlara indirgenmislerdir. Maksimum zeta potansiyel degerleri
titrasyon ile belirlenip hazirlanan kolloidal ¢ozeltiler icerisinde elde edilen
partikiil boyut dagilim grafikleri, toz SEM goriintiileri ile birbirini

tamamlamistir.
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10.

. Tozlara yapilan Enerji Dagilim Spektroskopisi analizleri sonucunda, toz

kompozisyonlarindaki sapmalarin  kabul edilebilir smirlarda oldugu
gorilmiistiir. Ek olarak, MA siiresi veya takviye oranmin artmasi ile,

sistemdeki demir oraninin artmis oldugu EDS verilerinde gozlemlenmistir.

Ogiitme kabi-bilya ve bilya-bilya arasindaki carpismalar ve/veya siirtiinmeler,
takviyesiz tozlardaki demir kirliligine sebep olmustur. Takviye i¢eren tozlarda
ise bu etkenlere ek olarak oksit formdaki takviye tozlarm bilya ve/veya 6giitme

kabn ile etkilesimleri demir kirliliginin bir miktar daha artmasina yol agmuistir.

DTA analizlerinde, mekanik alagimlanmamis tozlarda meydana gelen
endotermik pikin saf aliminyuma ait oldugu goriilmiistiir. Fakat heniiz 1 saat
yiiksek enerjili olarak 6giitlilmiis tozlarda bile endotermik pikin Al-Si 6tektik
sicakligma oGtelenisi, mekanik alasgimlamanin 1 saatlik MA sonrasinda bile
gergeklestigini gostermistir. Ayrica, ALCu fazina ait endotermik pik de
yaklagik 520°C’ de goriilmiistiir. Bu da, 570°C’ de gerceklestirilen sinterleme
prosesinin sivi faz sinterleme seklinde oldugunu gdostermistir. Son olarak,
takviye iceren tozlara ait DTA grafiklerine bakildiginda, matriks alagimi ile
aralarinda bir reaksiyon oldugunu gosteren herhangi bir pike rastlanmamis ve
Al-S1 otektik sicaklhigindaki pikte de 6nemli bir 6telenme meydana gelmedigi

gorilmiistiir.

Sinterlenmis numunelere ait ger¢ek yogunluk degerleri biiyiik oranda % 90-99
arasinda seyretmistir. 8 saat mekanik alasimlanmig Al15Si2,5Cu0,5Mg
numunesinde bu degerin %90’ 1n altina diistiigli gériilmiistiir. Bunun sebebinin,
8 saatlik MA sonunda tozlarda meydana gelen asir1 soguk kaynaklanma oldugu

diistiniilmektedir.

Sinterlenmis numunelere ait X-Ismlar1 Difraksiyonu paternleri, DTA
grafiklerinde 520°C” de goriilen endotermik pikin, ALCu fazmna ait oldugunu
gostermistir. Bunun disinda ise, sinterleme sonucu takviye malzemeler ve

alasim arasinda yeni bir faz olustuguna dair bir pike rastlanmamaistir.

Optik mikroskop goriintiilerinde ise mekanik alagimlama siiresinin artmasi ile
birlikte yapidaki ikincil fazlarm, matriks icerinde dagiliminin daha homojen
hale geldigi gorilmektedir. Sadece 8 saat mekanik alagimlanmis

Al15S12,5Cu0,5Mg numunesine ait mikroyapmin homojenliginin iyi olmadigi
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11.

12.

13.

sOylenebilir. Kompozit numunlerde ise, alasim siteminde pekistirici eleman
takviyesinin artmasi ile az miktarda ve boyutlarda gdzenek olusumlari
goriilmiistiir. Bu gozeneklerin ortaya ¢ikisi da, piknometre degerlerindeki

diislistin sebebini agiklamaktadir.

Sinterlenmis numunelere ait mikrosertlik degerleri, MA siiresinin artmasi ile
artty gostermistir. 1 saat mekanik alasimlanmis  Al15Si2,5Cu0,5Mg
numunesinde, mekanik alasimlanmamis numuneye gore keskin bir artig
goriilmiistiir. Daha sonra bu artis daha yavas bir sekilde devam etmis ve 8
saatlik mekanik alagimlama sonucunda, mekanik alagimlanmamis numuneye
gore yaklasik 1 kat daha fazla bir mikrosertlik degerine ulasmistir. Kompozit
numunelerde ise, takviye miktarinin artmasi ile sertlik artmaya devam etmistir.
Kompozit numunelerin mikrosertlik degerlerinde, takviyesiz numunelerinden

yaklasik %30 daha fazla yiiksek degerlere ulagilmistir.

Asmma testleri sonuclar1 da mikrosertlik degerlerini  dogrulamistir.
Al15S12,5Cu0,5Mg numunelere ait asinma miktarlari, MA siliresinin artmasi
ile ciddi bir sekilde azalma gostermistir. Kompozit malzemelere ait asinma
testleri de, takviye oraninin artmasinin, malzemenin aginma direncine olumlu
etki yarattigin1 gostermistir. Ayni slirede mekanik alasimlanmis (4 saat)
kiitlece %5 pekistiricili ve takviyesiz numuneler arasinda ayni sartlar altinda
gerceklestirilen asinma testleri sonucunda, asinmaya bagli kayip miktarinin %5

pekistirici igeiren kompozitlerde yar1 yariya azaldig1 goriilmiistiir.

Sinterlenmis nunumelere ait taramali elektron mikroskobu goriintiilerinde,
mekanik alagimlama yapilmamis numune yilizeyinde derin ve genis catlak/
porozitelere rastlanmistir. Mekanik alasimlamanin mikroyapidaki homjenlige
ve gozeneklere etkisi Al15Si12,5Cu0,5Mg numulerde goriilmiistiir. Ancak 8
saat mekanik alasimlanmis Al15Si2,5Cu0,5Mg numunesinin yiizeyinde gene
homojen olmayan bir yapmin yanisira yer yer biiylik porozitelere raslanmistir.
8 saat MA sonucunda tozlarda meydana gelen kaynaklanma, son iiriinde de
kendini gostermistir. Kompozit numulerin taramali elektron mikroskobu
goriintiilerinde ise mikroyapida takviyesiz alasima gore onemli degisimler

gorilmemistir.
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14. Enerji Dagilim Spektroskopisi analizleri ile matriks igerisindeki pekistiricilerin
bulundugu noktalardan EDS analizleri gerceklestirilmis ve yapidaki pekistirici
tozlarm mikronalt1 boyutlarda ve dagmik halde oldugu tespit edilmistir.
Ayrica, AbCu oldugu diisiiniilen bakirca zengin bolgelere yapiya homojen
dagilmis halde rastlanmistir. Ek olarak, mekanik alasimlanmamis ve 4 saat
mekanik alasimlanmis numunelere yapilan haritalama analizleri sonucunda,
silisyumun ve aliiminyumun yiiksek enerjili 6glitme ortaminin etkisi ile yapida
homojen bir hale geldigi goriilmistiir. Haritalama analizleri ayrica,

pekistiricilerin matriks igerisinde homojen olarak dagildigini gostermistir.
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