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ALUMINYUM MATRISLI SERAMIK TAKVIYELi MiKRON ALTI
KOMPOZITLERIN MEKANIK ALASIMLANDIRMA YOLU iLE
URETIM VE KARAKTERIZASYONU

Esen DAGASAN

Erciyes Universitesi, Fen Bilimleri Enstitiisii
Doktora Tezi, Ekim 2014
Damsman: Prof. Dr. Sebahattin UNALAN

OZET
Bu calisma, aliminyum matrisli ve seramik parcacik takviyeli mikron altt kompozit
tozlarin mekanik 6giitme yontemi ile liretimini ve karakterizasyonunu kapsamaktadir.
Matris malzemesi olarak yiiksek saflikta Al tozu ve takviye elemani olarak ise Al,Os3,
SiC ve B4C seramik tozlar1 agirlikca degisen oranlarda kullanilmistir. Ogiitme islemleri
icin gezegen tip bilyali degirmen kullanilmis ve biitiin deneysel ¢alismalarda Toplam
Bilya Agirhigi:Toplam Toz Agirligi 10:1 olarak sabit tutulmustur. Ogiitme arac1 olarak
20 mm ve 10 mm capinda tungsten karbiir bilyalar ve 250 ml hacminde WC hazne
kullanilmistir. Ogiitme ortami olarak spektrometrik argon gazi kullanilmistir. Siireg
kontrol etkeni olarak stearik asit kullanilmistir. Hazirlanan toz karisimlart 250

devir/dakikalik sabit donme hizi ile 120 saat boyunca ogiitiilmiistiir.

Toz karigimlarindan belirli araliklarla alinan numunelere SEM, X-RD ve BET ylizey
alan1 analizleri yapilmistir. Alinan SEM goériintiileri lizerinden gergeklestirilen tane
boyutu analizlerinden biitiin toz karigimlar i¢in tane boyutunun artan 6giitme siiresi ile
azaldign gdzlenmistir. Ogiitme sonrasi en kiigiik tane boyutu degerleri Al-SiC toz
karisimlarinda gériilmiistiir. Ogiitiilen toz karisimlarmin X-RD grafikleri incelendiginde
aliminyuma ait piklerin hékim halde oldugu goriilmektedir. Ancak artan takviye
elemani oranlar1 ve 6giitme siireleri ile piklerin siddeti azalmis ve takviye elemanlarina
ait pikler ortaya ¢ikmistir. BET ylizey alan1 sonuglari degerlendirildiginde en biiyiik
yiizey alan1 degeri Al-% 20 SiC toz karisiminda gozlenirken en kiiciik yiizey alani

degeri ise Al-% 10 Al,O3 toz karisiminda gozlenmistir.

Anahtar Kelimeler: Mekanik Ogiitme, Aliiminyum Matrisli Seramik Takviyeli

Kompozitler, Bilyal: Degirmenle Ogiitme, Gezegen Tip Ogiitiicii
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PRODUCTION AND CHARACTERIZATION OF ALUMIUM MATRIX
CERAMIC REINFORCED SUB-MICRON COMPOSITES BY MECHANICAL
ALLOYING

Esen DAGASAN
Erciyes University, Graduate School of Natural and Applied Sciences
PhD. Thesis, October 2014
Supervisor: Prof. Dr. Sebahattin UNALAN

ABSTRACT

This study consists of production and characterization of aluminium matrix and ceramic
particle reinforced composites via ball milling. High purity Al powder was used as
matrix material and high purity Al,O3;, SiC and B4C ceramic particles were used as
reinforcing materials at different weight ratios. A planetary type ball mill was used for
the milling process and at all experimental studies ball to powder ratio was kept
constant as 10:1. 20 mm and 10 mm diameter tungsten carbide balls and 250 ml WC
vial were used as milling equipment. High purity argon gas was used as media.
Prepared powder mixtures were milled by a constant rotation speed of 250 rpm for 120

hours.

SEM, X-RD and BET surface area analyses were applied to the samples taken from
powder mixtures by fixed time intervals. From the particle size analyses realized on
taken SEM images it was observed that for all powder mixtures particle size decreases
by increasing milling time. After milling the smallest particle size values were seen at
Al-SiC powder mixtures. When X-RD graphics of the milled powders were explored it
was seen that aluminium peaks were dominant. However by increasing weight fraction
of the reinforcing material and milling time intensity of the peaks decreased and peaks
of the reinforcing materials appeared. When BET surface area results were evaluated
the biggest surface was observed at the Al-% 20 SiC powder mixture and the smallest
value was observed at the Al-% 10 Al,O3 powder mixture.

Keywords: Mechanical Milling, Aluminium Matrix Ceramic Reinforced Composites,
Ball Milling, Planetary Ball Mill
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GIRIS

Toz metalurjisi (TM), yiiksek kaliteli ve karmasik pargalarin ekonomik olarak
iiretilmesini saglayan bir iiretim teknigi olup farkli boyut, sekil ve sikistirilabilme
ozelliklerine sahip metal tozlarini hassas ve yiiksek performansl pargalara dontistiirmesi
acisindan avantajli bir tiretim yontemidir [1]. Toz metaliirjisi, dokiimde oldugu gibi net
sekilli parga iiretimine imkan tanir. Fakat sadece diisiik sicakliklarda eriyen metallere
uygulanan dokiimden farkli olarak toz metaliirjisi hemen hemen biitiin malzemelere
uygulanabilir [1]. Ancak tozlarin iiretilebilmesi igin segilen yontem, maliyet, tepkimeler
ve istenilen Ozelliklere baglidir. Toz tiretiminde kullanilan 5 temel yontem mevcuttur.
Bunlar; mekanik 6gilitme, elektrolitik biriktirme, kimyasal indirgeme, buhar yogusturma

ve atomizasyon yontemleridir [1].

Son yillarda malzeme biliminin aragtirma konulari arasinda mekanik toz tiiretme
yontemleri olarak bilinen mekanik alasimlandirma (MA) ve mekanik &giitme (MO)
yontemleri Onem kazanmaktadir. Mekanik Alasimlandirma (MA), homojen
mikroyapilar liretmek i¢in malzemelerin genellikle asal bir ortamda yogun &giitme
islemi ile sitirekli olarak tekrarlanan kirilma ve soguk kaynaklanma siireglerine maruz
birakildig1 diisiik sicakliklarda alasim iiretme yontemidir [2-4]. Yiksek enerjili mekanik
alasimlandirma teknigi, bilya-toz-bilya c¢arpismalarinin neden oldugu tekrarlanan
mekanik deformasyonlar ile baslangictaki toz karisiminin bilesenleri arasindaki kati hal
reaksiyonlarini igerir. Carpigsmalarin etkisiyle kristal yap1 i¢erisindeki yayimnimin artmasi
sonucunda kristal yapi kusurlari meydana gelir. Kristal kafes icerisinde gerinme
meydana gelir ve sonug olarak kristal daha kiigiik parcalara ayrilir [2, 3]. Bu teknige
artan ilgi daha iistiin fiziksel, kimyasal ve mekanik 6zelliklere sahip malzemelerin daha
diisiik bir maliyetle ve kolayca elde edilebilir olmasindan kaynaklanir [2]. Yontem, ilk
olarak 1960’11 yillarin sonunda International Nickel Company (INCO) tarafindan Ni

esaslt stiper alagimlar olusturmak igin gelistirilmistir [5]. 1960-1985 yillar1 arasindaki



ilk siire¢, cogunlukla ucak endiistrisindeki uygulamalar igin gelistirilmis, oksijen
dagilimi yoluyla mukavemeti artirilmis (ODS) alasimlar1 kapsamaktadir. Bu siireg
boyunca aralarinda MA 754, MA 760, MA 956, MA 957 ve MA 6000 gibi alagimlarin
bulundugu Ni ve Fe esasl, iistiin mekanik 6zelliklere sahip alasimlar gelistirilmis ve
yararlt kullanim alanlart bulmustur [2,5]. 1986 ile 2000 yillar1 arasin1 kapsayan 2.
donem ise mekanik alasimlandirma esnasinda rol alan siireglerin anlasilmasinda biiytlik
gelismelere tanik olmustur. Bu donemde, mekanik alasimlandirma ile hizli katilastirma
basta olmak iizere diger alasimlandirma yontemleri arasinda karsilasgtirma yapilmistir
[2,3,5]. 2001°de baslayan 3. donemde ise ogiitiilen tozlarin kirlenmesinin MA
uygulamalar1 i¢in siirlayict bir faktdr oldugunun anlagilmasi ile yoOntem, yeni
uygulamalar i¢in kullanilabilir hale gelmistir [5, 6]. Bu siire¢ boyunca ayrica, mekanik
alagimlandirilmis tozlardan yar1 kararli ve nanoyapilarin iiretilmesi i¢in de yeni
teknikler gelistirilmistir. Bu g¢er¢cevede mekanik alagimlandirma y6nteminin

yogunlastig1 3 temel arastirmadan s6z edilebilmektedir;

1. Metalik camlarin elde edilmesi (amorf faz olusumu)
2. Yanma odasinda metal pargaciklarin kullanimi

3. Nanokompozitler

Ote yandan nanoteknoloji, maddeyi atomik ve molekiiler seviyede kontrol etme bilimi
olup bircok alani kapsayan bir bilim dalidir. Fizik, elektronik, kimya, biyoloji ve
malzeme bilimi gibi bir¢cok bilim dallarindan arastirmacilar, nanomalzemeler {lizerinde
caligmalar yapmaktadir. Nanomalzemeleri ilging kilan temel unsur, malzemelerin nano
boyutta makro boyuttakinden farkli davranmalaridir. Kuantum etkileri yiiziinden
maddeler, nano boyutta farkli 6zellikler gostermektedir. Bu 6zellik yiiziinden, bilim
adamlar1 malzemelerin nano boyuttaki hallerini arastirip, sorunlara ¢6ziim bulmaya
caligmaktadirlar. Klasik malzeme davranisi kanunlar1 yerine, atom fizigi kanunlarini

sergileyen nano malzemeler; metal, seramik, polimer veya kompozit tiirde olabilir.

Son yillarda nanoteknolojideki gelismeler g6z Oniline alindiginda, mekanik
alasimlandirmadaki gelisim en ¢ok nano tozlarin tiiretilmesi ve fretilen tozlardan
kompozit yapilarin elde edilmesi konusunda ilgi ¢eken bir yontem olmaktadir. Mekanik

alagimlandirma yontemiyle Ozellikle nanokompozitlerin ve amorf yapilarin elde



edilmesi alaninda nano ve mikron alt1 boyutlarda toz iiretimine ilgi giderek artmaktadir.
Ancak, mevcut ¢alismalar incelendiginde 6zellikle nano ve mikron alt1 yapili kompozit
tozlarmm iiretimi alaninda Tiirkiye kaynakli ¢alismalarin ¢ok az oldugu goriilmektedir.
Bu noktadan hareketle s6z konusu tez calismasinda, MA/MO yéntemi ile iiretilen
aliminyum matrisli seramik takviyeli mikron alti kompozitlerin 6zelliklerinin tespit
edilmesi amaglanmistir. Bu amagla planetary tip 6giitiicii kullanilarak farkli bilesimlerde
aliminyum matrisli seramik takviyeli kompozit malzemeler liretimi gergeklestirilmis ve

elde edilen kompozit tozlar karakterize edilmistir.



1. BOLUM

MEKANIK ALASIMLANDIRMA VE LITERATUR ARASTIRMASI

1.1. Mekanik Alasimlandirma ve Proses Degiskenleri

Mekanik Alasimlandirma/Mekanik Ogiitme isleminin asil prosesi, tozlarin uygun
oranda karistirilmasiyla ve bu toz karisiminin 6giitiicii bilyalarla birlikte ogiitiicliye
beslenmesi ile baslar [2]. Daha sonra bu karisim denge haline ulasincaya kadar
oglitmeye devam edilir. Prosesin temel mekanizmasi Sekil 1.1°de sematik olarak
gosterilmistir. Mekanik alagimlandirma karmasik bir proses olup, istenilen faz ve/veya
mikroyapiy1 elde etmek i¢in farkli degiskenlerin uygun bir sekilde optimizasyonunu

gerektirmektedir.

Toz Malzeme

Sekil 1. 1. Mekanik Alasimlandirma Prosesinin Sematik Gosterimi.



Tozun son bilesiminde etkisi olan 6nemli parametreler sunlardir;

e Ogiitiilen Malzemeler

e Opiitiicii Tiirii

e Ogiitiicii Kap (Hazne)

e Ogiitme Hiz1

e Ogiitme Siiresi

e Ogiitiicii Ortamin Tiirii, Boyutu ve Boyut Dagilimi
e Bilya/Toz Orani (Sarj Orani)

e Ogiitme Kab1 Dolum Seviyesi

e Ogiitme Araclar (Ogiitiicii Bilyalar)
e Siire¢/Proses Kontrol Etkeni (PCA)
e Ogiitme Sicaklig1

Bu proses degiskenlerinin hepsi bagimsiz degildir. Ornegin, optimum 6giitme siiresi,
ogltiicli tiirti, Ogiitlici ortamin blytkligl, ogiitme sicakligi, sarj orami gibi diger

oglitme parametrelerine baghdir.

1.1.1. Ogiitiilen Malzemeler

Mekanik alagimlandirma i¢in kullanilan 6giitiilmemis malzemeler 1-200 pm tane
boyutu araligina sahip, rahatlikla temin edilebilen, ticari, saf elementel tozlardir. Ancak,
pargacik boyutu, 6giitiicli bilya boyutundan biiyiik olmamak kaydiyla ¢ok kritik degildir
[2, 3]. Ciinkii toz pargacik boyutu, 6giitme siiresine bagli olarak eksponansiyel olarak
degisir ve birka¢ dakikalik bir ogiitmeden sonra bile birkag mikrometreye inebilir.
Ogiitiilmemis malzemeler; saf metaller, master alasimlar, 6n alasimlandirilmis tozlar ve
refrakter bilesikler olarak genis kategorilere ayrilabilirler. Dagilim yoluyla mukavemeti
artirlmis malzemeler genellikle karbiir, nitrit ve oksit katkilar1 igerirler. Oksitler en
yaygin olarak kullanilanlaridir ve alagimlar oksijen dagilimi yoluyla mukavemeti
artirllmis  (ODS) alasimlar olarak bilinirler. Mekanik alagimlandirmanin  ilk
zamanlarinda toz bilesimi, baglayici olarak gorev yapabilmesi i¢in en az % 15 oraninda

stinek, sikistirilabilir metal tozlarindan olusmaktadir [2]. Bununla birlikte, son yillarda



tamamiyla gevrek malzemelerin karisimlart da alasim olusturacak sekilde basariyla

ogutilmiistir. [2-4].

Genellikle, metal tozlar 1slak ortamda ogiitiiliirler ve bu durum 1slak &giitme olarak
adlandirilir [2]. Eger 6gilitme ortamina sivi eklenmemigse 6glitme islemi kuru ogiitme
olarak adlandirilir. Daha ince taneli yapilar elde etmek igin 1slak Ogiitme kuru
oglitmeden daha uygun bir yontemdir. Ciinkii solvent molekiilleri pargaciklarin yeni
olusan yiizeylerine tutunarak yiizey enerjilerini distrtirler [3]. Ayrica 1slak 6giitme
esnasinda daha az kiimelesme olmasi da bir diger 6nemli etkendir. Ancak islak
ogltmenin dezavantaji tozda artan kirlenmedir. Bu yiizden mekanik alasimlandirma

(MA) ve mekanik giitme (MO) islemlerinin ¢ogu kuru olarak gerceklestirilir.

1.1.2. Ogiitiicii Tiirii

Farkl1 ogiitiictiler kapasite, ¢alisma hiz1 ve 6giitme sicakligindaki degisimi ve tozlarin
yapigsmasint en aza indirecek islemi kontrol edebilme kabiliyeti acisindan farklilik
gosterirler. Genellikle mekanik alagimlandirma ve mekanik 6giitme caligmalarinda
kullanilan 3 farkli tipte 6giitiicii vardir. Bunlar, SPEX ¢alkalamali dgiitiicii, Planetary
(Gezegen Tip) ogiitiicli ve Attritor ogiitiiciilerdir. Uygun 6gltiicii tipi, 6giitlilecek tozun
tiirli, miktar1 ve istenilen son bilesime bagl olarak secilebilir. Bununla birlikte alagim
tarama (alloy screening) islemlerinde genellikle SPEX calkalamali tip ogiitiiciiler tercih
edilir. Planetary (Gezegen Tip) bilyali ogiitiiciiler ve attritorler ise daha biiyiik
miktarlarda toz Ogiitmek icin kullanilirlar. Ayrica 6zel amaglar i¢in tasarlanmis 6zel

ogiitiicii tipleri de mevcuttur.

1.1.2.1. SPEX Calkalamah Ogiitiiciiler

Yaygin olarak kullanilan bu tip 6giitiiciide, igerisinde numune ve Ogiitiicii bilyalarin
bulundugu 6gilitme kab1 (hazne, vial) mengene ile sikistirilir ve dakikada birkag bin kez
ileri ve geri salinim hareketine maruz birakilir. Bu hareket haznenin u¢ kisimlarindaki
yatay hareketlerle birlestiginde hazne, “8” seklinde hareket eder. Haznenin her
hareketinde bilyalar numuneye ¢arpar ve haznenin ug¢ kisminda 6giitme ve karistirma bir
arada gerceklesir. Bu tip ogiitiiciilerde bilya hiz1 oldukga yiiksek oldugundan bilyalarin
darbe kuvveti de oldukga yiiksektir. Bu nedenle bu 06gilitme tlirii “yiiksek enerjili



ogiitme” olarak bilinir. Sekil 1.2°de gosterilen Spex tip g¢alkalamali ogiitiiciiler bir
seferde 10-20 gr toz 6giitebilmektedir.

Sekil 1. 2. SPEX Tip Calkalamal1 Ogiitiicii.

1.1.2.2. Planetary (Gezegen Tip) Ogiitiiciiler

Planetary tip 6giitiicii, ismini haznelerin gezegensel hareketlerinden almaktadir. Cihaz,
donen destekleyici bir disk tizerinde yer alan haznelerin kendi etraflarinda da donmesini
saglayan 0zel bir ¢calisma mekanizmasina sahiptir. Haznelerin kendi eksenleri etrafinda
donmesiyle merkezka¢ kuvveti Uretilir ve destekleyici diskin donmesiyle de hazne
icerisinde bilya ve malzemelerin hareket etmesi saglanir. Hazne ve destekleyici diskin
doniis yonleri zit oldugunda merkezka¢ kuvvetleri sirasiyla ayni ve zit yonlerde etki
ederler. Bu, dgiitilicii bilyalarin haznenin i¢ duvarlarina garparak yere diismesine neden
olur. Bu durumda siirtiinme etkisi ortaya ¢ikar, malzeme zemini olusturur ve ogiitiicii
bilyalar havalanarak haznenin i¢ kisminda bir yerden bir yere serbestge hareket ederler

ve karsilikl cidarlar arasinda ¢arpisarak darbe enerjisi iiretirler.

Planetary tip Ogiitiicii i¢in hazne ve bilyalar 8 farkli malzemeden imal edilebilirler.
Bunlar agat, SiN, Sinterlenmis Korundum, Cr Celigi, Zirkonya, Cr-Ni Celigi, Tungsten
Karbiir (WC) ve plastik poliamiddir. Bu tip 6giitmede bilyalarin hizi Spex’tekinden



oldukega yiiksektir. Ancak Spex ile 6glitmede darbelerin frekansi ¢ok daha yiiksektir.
Sekil 1.3’te Fritsch Planetary tip 6giitiicii goriilmektedir.

Sekil 1. 3. Planetary Tip Bilyali Degirmen.

1.1.2.3. Attritor Ogiitiiciiler

Kiigiik ¢elik bilyalarla yar1 dolu olarak kullanilan ve yatay doner bir tamburdan olusan
geleneksel bilyali ogiitiicidiir. Sekil 1.4’te gosterildigi gibi tamburun donmesi ile
bilyalar metal tozlarmin iizerine diiserler ve bdylelikle tozlar zemini olustururlar.
Donme hizi arttikca 6glitme hizi da artar. Ancak, yiiksek hizlarda olusan merkezkag
kuvvetinin etkisi nedeniyle yercekimi kuvvetinin bilyalar {lizerindeki etkisi azalir ve
bilyalar tamburun duvarlarina tutunurlar. Bu noktada 6giitme islemi durur. Daha ytiksek
enerjili attritorler ise igerisinde seri iticiler bulunan dikey tamburlardan olusurlar.
Birbirlerine gore uygun acilarda ilerleyecek sekilde kurulan iticiler bilyalari iterek enerji
verirler. Attritdrlerin 6giitme hiz1 diger iki tipteki 6giitiiciiden daha distiktiir. Ancak bir
defada ¢ok daha yiiksek miktarlarda (0,5-40 Kg) toz liretebilirler.



Sekil 1. 4. Attritdr Ogiitiicii.

1.1.3. Ogiitiicii Kap

Ogiitme kabinin (dgiitme araci, hazne, havan, kavanoz veya kase olarak da
adlandirilabilir) imalat1 i¢in kullanilan malzeme, kabin duvarlarina gelen darbelere bagh
olarak malzemenin bir kisminin yerinden oynamasina ve toza yapismasina neden
olabilecegi icin onemlidir. Bu durum tozu kirletip kimyasal 6zelliklerini degistirebilir.
Eger oglitme kabinin malzemesi tozdan farkliysa toz, 6glitme kabinin malzemesi ile
kirlenebilir. Diger taraftan, iki malzeme ayni ise toz igerisine karigan miktar ilavelerle
elimine edilmedik¢e kimyasal bilesim ve tane boyutu degisecektir. Ogiitme kaplari
cogunlukla sertlestirilmis ¢elik, takim celigi, sertlestirilmis kromlu ¢elik, temperlenmis
celik, paslanmaz ¢elik, WC-Co, WC-saf c¢elik, rulman celigi vb. malzemelerden
yapilirlar. Ayrica literatiirde bakir [6], titanyum [7], sinterlenmis korondum ve safir
[8,9] gibi bazi 6zel amaglar i¢in kullanilan 6zel malzemelerden yapilmis hazneler de
mevcuttur. Ogiitiicii haznenin sekli ise ikinci 6nemli etkendir. SPEX calkalamali tip
Ogiitiicliye ait Ogiitme kaplari hem diiz hem de yuvarlak kenarli olabilirler.
Alagimlandirmanin diiz kenarli kaplarda yuvarlak kenarli kaplara oranla daha yiiksek

hizlarda gergeklestigi tespit edilmistir [10].

1.1.4. Ogiitme Hiza

Ogiitme hiz1 dogrudan &giitiiciinin  dénme hizina baghi olup proseste en etkin

faktdrlerden biridir. Ogiitiiciiniin donme hiz1 arttik¢a tozlara aktarilan enerji de dogru
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orantili olarak artmaktadir. Ancak Ggiitliclinlin tasarimina bagl olarak ulasilabilecek en
yiiksek hizla ilgili baz1 sinirlamalar vardir. Ornegin, geleneksel bir bilyali dgiitiiciide
donme hizim1 artirmak bilyalarin hareket hizini artiracaktir. Ancak dénme hizi kritik
hizin iizerine ¢iktiginda bilyalar haznenin i¢ duvarina tutunur ve bir darbe kuvveti
uygulayacak sekilde diismezler. Bu nedenle maksimum hiz bilyalarin maksimum
yiikseklikten diiserek maksimum carpigsma enerjisini liretmesine izin verecek sekilde

kritik hizin altinda se¢ilmelidir.

Maksimum hizla ilgili diger bir sinirlama ise yiiksek hizlarda artan darbe sayisi ve
sirtinme nedeniyle hazne sicakligimin da yiiksek bir degere ulagsmasidir. Bu durum
alagimlandirmay1 saglamak i¢in diflizyonun gerekli oldugu bazi durumlarda avantajh
olabilir. Ancak genellikle dezavantaj olusturur ¢iinkii artan sicaklik doniisiim prosesini
hizlandirir ve 6glitme sirasinda asirt doymus katir ¢ozeltilerin veya diger metastabil
fazlarin bozunmasina neden olur [11]. Sonu¢ olarak, ortaya ¢ikan yiiksek sicaklik
tozlarin yapismasina da neden olabilir. Nanokristal olusumu esnasinda daha yiiksek
ogilitme siddetlerinde artan dinamik yeniden kristallesmeye bagl olarak ortalama kristal
boyutunun arttig1 bildirilmistir [12]. Ulasilan maksimum sicaklik farkli 6giitiiciiler igin
oldukga farklilik gosterir.

Calka ve arkadaslar1 [13], vanadyum ve karbon atomlarin1 farkli enerji seviyelerinde
ogittiklerinde tozun son bilesiminin de farkli oldugunu tespit etmislerdir. Benzer
olarak, Ni-Zr toz karisiminda diisiik ve orta 6giitme enerjilerinde kristal ve amorf

fazlarin karisimi olusurken yiiksek enerjili 6giitmede tamamen amorf faz olugsmaktadir

[14].

1.1.5. Ogiitme Siiresi

Ogiitme siiresi en 6nemli parametredir ¢iinkii toz parcaciklarinin soguk kaynaklanmasi
ve kirilmasi arasinda bir denge saglayacak sekilde secilmelidir. Gerekli zaman,
kullanilan ogiitiiciiye, 6glitme siddetine, bilya/toz oranina ve dgiitme sicakligina bagh
olarak degisir. Ogiitme siirelerine yukaridaki parametrelerin her biri ve toz sistemleri
g6z onilinde bulundurularak karar verilmelidir. Ancak 6giitiilmeye gereginden daha uzun
stire devam edilirse kirlenmenin artacagi ve bazi istenmeyen fazlarin olusabilecegi de

dikkate alinmalidir [2].
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1.1.6. Ogiitme Araclar (Ogiitiicii Bilyalar)

Ogiitiicii bilyalar igin en sik kullanilan malzemeler, sertlestirilmis celik, takim celigi,
sertlestirilmis kromlu ¢elik, WC-Co ve rulman celigidir. Bununla birlikte o6giitiicti
kaplarda oldugu gibi 6giitiicii araglar i¢in de literatiirde bakir [7], titanyum [15],
niyobyum [16], zirkonya [17, 18], agat [19, 20], safir [8, 9] ve Si3N,4[21] gibi baz1 6zel
malzemeler mevcuttur. Ogiitiicii bilya malzemesi se¢imi olduk¢a 6nemlidir ¢iinkii
bilyalarin yogunlugu tozun iizerinde gerekli darbe kuvvetini saglayacak kadar yiliksek
olmalidir. Ayrica 6giitme sirasindaki olasi kirliligi dnleyebilmek i¢in havan ile 6giitiicii

bilyalarin miimkiin olduk¢a ayn1 malzemeden olmasi tercih edilir.

Ogiitiicii bilyalarin biiyiikliigiiniin de 6giitme verimliligi {izerinde etkisi vardir. Genel
olarak, daha agir bilyalar daha fazla toz parcacigina daha fazla enerji transfer edecegi
icin daha biiyiikk boyuttaki (daha yiiksek yogunluga sahip bilyalar) daha uygundur.
Ayrica tozlarin son bilesiminin de bilya boyutuna bagl oldugu bildirilmistir. Ornegin,
Ti-Al toz karisiminin 6giitiilmesi sirasinda 15 mm ¢apinda bilyalar kullanildiginda
alliminyumun titanyum icerisinde bir kat1 ¢ozeltisi olusmustur. Diger taraftan, 20 ve 25
mm capindaki bilyalarin kullanimi uzun siire 6gilitme sonrasinda bile sadece titanyum ve
aliminyum fazlarinin bir karisimi olusmustur [2, 3]. Bir dizi baska arastirmada [22, 23],
Ti-Al alasimlarinda amorf fazin 3/16 in¢ boyutunda kullanilirken 3/4 ing¢ bilyalarin
kullan1ldig1 duruma oranla daha hizli olustugunu bildirilmistir. Aslinda, biiylik ¢apta
celik bilyalarla 6giitme yapilirken bazi durumlarda amorf faz olugmamis ve yalnizca
stabil Kristalin bilesik olusmustur. Mevcut baska bir arastirmada da Ti-Al sistemi
ogiutiiliirken amorf fazin yalnizca 5 ve 8 mm c¢apindaki bilyalar kullanilirken olustugu
12 mm ¢apinda bilyalar kullanilirken ise olusmadigi goriilmiistiir [23]. Pd-Si sistemi
icin de kiiciik ¢apta bilyalarin amorf faz olusumuna neden oldugu benzer bir durum
gozlemlenmistir [24]. Kii¢iik boyutlu bilyalarin amorf faz olusumunu artiran siddetli
stirtiinmeli hareket tirettikleri diistiniilmektedir. Gergekte, kiiciik bilya cap1, diisiik enerji
ve daha diisiik Bilya/Toz agirlik orani gibi “yumusak™ 6giitme kosullar1 amorf ve

metastabil faz olusumunu destekledigi diisiiniilmektedir [25, 26].

Aragtirmalarin ¢ogunda tek biiytlikliikte bilya kullanilirken farkli ¢apta bilyalarin karigik
olarak kullanildig1r c¢alismalar da vardir [27]. En yiiksek ¢arpma enerjisinin farkli
caplarda bilyalar kullanilarak elde edilebilecegi tahmin edilmektedir [28]. Ogiitmenin
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ilk asamalarinda Ogiitillen toz ogitiicii bilyalarin ylizeyine kaplanir ve soguk
kaynaklanir. Bu durum bilyalarin asinmasin1 ve ogiitiilen tozlarin asinan bilyalar
nedeniyle kirlenmesini 6nledigi i¢in avantajlidir. Bununla birlikte bu tabakanin kalinligi
heterojen son lriinleri engellemek i¢in minimum tutulmalidir [29]. Ayrica tozu bilya
yiizeyinden ayirmanin zor olmasi nedeniyle toz miktarinda azalmalar meydana gelebilir.
Biiylik ve kiigiik ¢apta bilyalar bir arada kullanildiginda soguk kaynaklanmanin ve
bilyalarin yiizeyine yapisan toz miktarmin azaldig1 gézlenmistir [2, 4]. Bu duruma 6zel
bir agiklama getirilememesine ragmen, farkli captaki bilyalarin neden oldugu kesme

kuvvetlerinin tozlarin bilya yiizeyinden ayrilmasina yardim ettigi diisiiniilmektedir.

Ayni boyutta bilya kullanilmasinin hem diiz hem de dairesel tabanli hazne
kullanilmasinda iz biraktigi gozlenmistir. Sonug olarak, bilyalar 6giitme esnasinda
yiizeylere rastgele ¢arpmak yerine iyi tanimlanmis bir yoriingeyi izlemektedirler [2].
Bundan dolay1, farkli bilyalar1 genellikle biiyiik ve kiigiik caplardaki bilyalarin
kombinasyonunu kullanmak bilyalarin hareketini rastgele hale getirmek agisindan
onemlidir [2-4].

1.1.7. Bilya/Toz Oram (Sarj Orani)

Sarj orani olarak da adlandirilan bilyalarin agirliginin tozlarin agirhigina orani 6glitme
prosesinde Onemli bir parametredir. Literatiirde sarj oranmi, farkli arastirmacilar
tarafindan 1:1’den [30] 220:1 [31] gibi yiiksek degerlere kadar degistirilmistir. Genel
olarak, 10:1 oran1t SPEX mill gibi diisiik kapasiteli ogiitiiciiler kullanilirken en sik
kullanilan orandir. Ancak o6giitme, attritor gibi yiiksek kapasiteli ogiitiiciilerle

gerceklestiriliyorsa 50:1 veya 100:1 gibi yiiksek sarj oranlar1 kullanilir.

Bilya/Toz agirlik oraninin 6giitiilen tozlarda 6zel bir faz elde etmek i¢in gereken zaman
lizerinde belirgin bir etkisi vardir. Sarj orani arttikga gereken zaman da kisalir. Ornegin,
Ti-%33 Al sisteminde SPEX &giitiicii ile 6glitme sirasinda amorf bir fazin olusumu sarj
orani 10:1 iken 7 saat, 50:1 iken 2 saat ve 100:1 iken 1 saatte gergeklesmistir [32].
Yiiksek sarj oranlarinda bilyanin agirlik oranmi arttii i¢in birim zaman basma diisen
carpma artar ve sonug olarak parcaciklara daha fazla enerji aktarilir ve alasimlandirma

daha hizli gerceklesir. Bununla birlikte daha yiiksek enerjiye bagl olarak daha fazla
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1sinin olugmasi ve iriiniin bilesiminin degismesi de olasidir [2]. Eger sicaklik artisi

yiiksekse olusan amorf faz kristalize olabilir.

Daha once de belirtildigi gibi, genellikle “sert” 6giitme kosullar1 denge fazlari iiretirken
“yumusak” 6giitme kosullar1 (diisiik sarj oranlari, diisiik donme hizlar1 gibi) metastabil
fazlar tretir. Bu durum “yumusak” 6giitme kosullarinda amorf fazin “sert” ogiitme
kosullarinda ise denge kristalin fazlarin bir karisiminin olustugu Zr-Co sisteminde

acikca gozlenmistir [25].

1.1.8. Ogiitme Kabinin Dolum Seviyesi

Toz pargaciklar1 arasinda Ogiitme, tozlarin {izerlerine etki eden darbe kuvvetleri ile
olustugu icin bilyalar ve bilyalarin ¢evresinde hareket eden tozlar i¢in yeterli alanin
bulunmas1 gerekmektedir. Bundan dolayi, haznenin toz ve bilyalarla dolum seviyesi
onemlidir. Eger bilyalarin ve tozun miktar1 az ise iretim hizi da diisiik olur. Diger
taraftan eger miktar fazlaysa bilyalarin hareket etmesi i¢in yeterli alan kalmaz ve darbe

enerjisi olduk¢a azdir. Bundan dolayi, haznenin tamamini doldurmamaya genellikle %

50’sini bos birakmaya dikkat edilmelidir [2, 3].

1.1.9. Ogiitme Atmosferi

Ogiitme atmosferi belirlenirken temel etken tozun kirlenmesidir. Bundan dolay, tozlar
bosaltilabilen ya da argon veya helyum gibi asal gazlarla doldurulabilen kaplarda
ogiitiiliir. Azot metal tozlar ile reaksiyona girer bu nedenle nitrit liretmek istenmedigi
stirece Ogiitme esnasinda kirlenmeyi onlemek i¢in kullanilamaz. Tozun kirlenmesini
ve/veya okside olmasini engellemek i¢in en yaygin kullanilan atmosfer yiiksek saflikta
argon gazidir. Azot katkis1 ile oksidasyonun genel olarak engellendigi veya minimize
edildigi de ayrica belirtilmistir. Ancak bu durum, Ti veya alagimlar1 gibi reaktif tozlarin
ogiitilmesi sirasinda gecerli degildir. Ti-48Al-2W tozlarinin oksijen atmosferi altinda
20 saat ogiitiilme sonrasinda agirlik¢a % 1,5 oraninda oksijen topladig bildirilirken aym
siire boyunca ogitiilen ayn1 karisimdaki tozlarin azot atmosferi altinda % 4,7 oksijen

topladigi ileri siiriilmektedir [2].
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Genellikle tozlarin hazneye yiiklenmesi ve bosaltilmasi atmosfer kontrollii glove boxlar
igerisinde gerceklestirilir. Bu glove boxlar genellikle periyodik olarak argon gazi ile
doldurulup bosaltilir. Baz1 aragtirmacilar, 6giitme islemini bosaltilmis glove boxlarin

icerisine yerlestirilen ogiitiicliler yardimiyla gergeklestirmislerdir.

Ozel amaglar icin dgiitme sirasinda farkli atmosferler kullanilmistir. Nitrit iiretmek icin
azot ve amonyak atmosferi [33, 34], hidrit liretmek i¢in hidrojen atmosferi [35]
kullanilmustir. Ogiitiicii kapta havanin varhgmin 6zellikle tozlar reaktifse oksit {irettigi
gosterilmistir. Bundan dolayi, 6giitme sirasinda asal gaz atmosferi kullanmaya dikkat
edilmelidir.

Ogiitme atmosferi de elde edilen son faz1 etkilemektedir. Ornegin, Cr-Fe toz karisimlar
farkli atmosferlerde 6giitiildiiklerinde son toz yapisinin farkli oldugu belirtilmistir [36].
Tozlar argon atmosferi altinda herhangi bir amorf faz olusmamis ve X-RD desenlerinde
Cr pikleri kalmistir. Diger taraftan, tozlar argon igeren hava veya nitrojen atmosferinde
ogitiildiigiinde ise tozlar tamamen amorf yapiya ulasmistir. Benzer sekilde, oksijen Ni-

NDb sisteminde de amorfizasyon kinetiklerini hizlandirmistir [37].

1.1.10. Siire¢ Kontrol Etkeni (SKE)

Tozlar, ozellikle de silinek oOzellik gosteriyorlarsa Ggilitme sirasinda etkiyen yiiksek
plastik deformasyon nedeniyle birbirlerine soguk kaynaklanirlar. Ancak, ger¢ek 6giitme
islemi pargaciklarin soguk kaynaklanmasi ve kirilmasi arasinda bir denge saglandiginda
olusur. Soguk kaynaklanma etkisini azaltmak i¢in toz karisimlarina 6giitme sirasinda
stire¢ kontrol etkeni (yaglayici veya yiizey-aktif madde olarak da bilinen) ilave edilir.
Siire¢  kontrol etkenleri, kati, sivi veya gaz olabilir. Gerekli olmamakla birlikte
genellikle ylizey aktifleyici olarak gorev yapan organik maddelerdir. Bu maddeler toz
pargaciklarinin yiizeylerine tutunur ve toz parcaciklari arasinda soguk kaynaklanmayi
en aza indirerek topaklanmayi engeller. Toz pargaciklarinin yilizeyine tutunan ylizey
aktif etkenler, soguk kaynaklanmaya engel olur ve kati malzemenin ylizey gerilimini
azaltir. Yiizey enerjisindeki azalma, daha kisa 0giitme siirelerine ve/veya daha kiigiik

tane boyutuna sahip tozlara neden olur.
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E, tane boyutu kiigiilmesine neden olan fiziksel proses i¢in ihtiya¢c duyulan enerjiyi, y

yiizey enerjisini, AS yiizey alanindaki artis1 gostermek iizere,

E=y.AS’tir. 1.1,

Pratikte toplam toz oranmnin % 1-% 5’1 oraninda kullanilan oldukca fazla gesitte siirec¢
kontrol etkeni mevcuttur. Bunlarin en 6nemlileri, stearik asit, hegzan, metanol, etanol,
benzen, toluen, heptan, grafit ve etil asetattir. Ilave olarak okzalik asit, borik asit,
boraks, alumina, aliiminyum nitrat gibi farkl siire¢ kontrol etkenleri de mevcuttur. Bu
bilesiklerin ¢ogu Ogiitme sirasinda bozunur, tozlarla etkilesir, bilesik olusturur ve
Oglitme esnasinda tozlarin igerisinde inkliizyonlar ve dispersoidler olarak yer alirlar.
Bundan dolayi, hidrojen ve karbon igeren hidrokarbonlar ile hidrojen, karbon ve oksijen
iceren karbonhidratlar, toz parcaciklari igerisine oksijen sokarak matris igerisinde
tiniform olarak dagilmis oksitlerin olusumuna neden olurlar. Bunlar, artan mukavemet
ve daha yliksek sertlik degerleri ile sonuclanan dagilim ile mukavemetlendirilmis
malzemelere neden olduklarindan alasim sistemine zarar vermezler [2]. Hidrojen daha
sonra 1sitma veya sinterleme esnasinda ya gaz olarak sistemden uzaklasir ya da metal
kafese emilir. Hidrojen gazi oncelikli olarak yiizey aktifleyici gorevi yapmasina ve
alasgimlandirma prosesinde genellikle gorev almamasina ragmen [38] bazi arastirmalar,
titanyum acisindan zengin alasimlarda hidrojenin amorf faz olusumu i¢in bir katalizor
gibi davrandigin1 belirtmislerdir [39, 40]. Ayrica siire¢ kontrol etkenlerinin son faz
olusumunu etkiledigi, kati ¢oziinebilirlik sinirlarini degistirdigi [41], cam olusum

araligini diizenledigi [41-43] ve kirlenme seviyelerini degistirdigi de bildirilmistir.

Ogiitme kabinda havanin varhginin ya da cok diisiik sicakliklarda 6giitmenin
(cyromilling) de biiyiik ihtimalle toz parcaciklarinin boyle diisiik sicakliklarda artan
gevreklesmesine bagli olarak kaynaklanmayi azalttigi da gosterilmistir [43, 44].
Hidrojen atmosferinde dgiitiillen YMK yapidaki metal tozlarinin biiytik ihtimalle olusan
hidrit faza bagli olarak gevrekleserek hem birbirlerine hem de o&giitme kabina

yapigsmadiklar tespit edilmistir [2].

Kullanilan siire¢ kontrol etkeninin yapisi ve miktari ile 6giitiillen toz, toz pargaciklarmnin

son boyutunu, seklini ve safligin1 belirler. Daha fazla siire¢ kontrol etkeni kullanimi
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pargacik boyutunu normal olarak 2-3 kat1 biiyiikliigiinde azaltir. Ornegin Lu ve Lai [45],
siire¢ kontrol etkeni olarak %1 oraninda stearik asit kullanildiginda 5 saat 6glitmenin
aliminyumun tane boyutunu 500 pm’a disirdiigini bildirmislerdir. Yine ayni
aragtirmacilara gore stearik asit % 3 oraninda kullanildiginda ise pargacik boyutu 10 um
civarina inmektedir. Benzer sonuglar farkl: siire¢ kontrol etkenleri igin de gozlenmistir.
Ayrica belirli bir 6giitme siiresi i¢in artan siire¢ kontrol etkeni iceriginin toz boyutunda
eksponansiyel azalmaya neden oldugu da bildirilmistir. Ornegin siire¢ kontrol etkeni
kullanilmadan 1000 pm’a kadar inebilen tane boyutu agirlik¢a % 2,3 siire¢ kontrol
etkeni kullanildiginda 18 pm’a inmistir [46].

Gevrek malzemeler 6giitiiliirken yukaridakine benzer sonuglar gézlenmeyebilir. Kiigiik
miktarda siire¢ kontrol etkeni kullanildiginda bile yapigsma nedeniyle olusan biiyiik

pargaciklar gozlenmez.

Ogiitme i¢in uygun siire¢ kontrol etkeninin segimi, tozun yapisina ve son iiriin igin
istenilen safliga baglidir. Siire¢ kontrol etkeninin yapis1 ve miktart son toz boyutunu ve
toz verimini belirler. Aslinda, siire¢ kontrol etkeninin etkinliginin tanimlamanin bir yolu
mekanik alasimlandirma sonrasinda toz verimini belirlemektir. Eger toz verimi
yiiksekse siire¢ kontrol etkeni etkilidir. Eger toz verimi yiiksek degilse ya kullanilan
stire¢ kontrol etkeni miktar1 yeterli degildir ya da kullanilan siire¢ kontrol etkeni uygun
degildir. 15 saat 6gilitme sonrasinda % 2 oraninda polietilen glikol kullanildiginda tozun
yalniz % 50 si korunurken, stearik asit kullanildiginda tozun neredeyse tamaminin

korundugu bildirilmistir [45].

Her malzeme i¢in uygun gelen bir siire¢ kontrol etkeni yoktur. Siire¢ kontrol etkeninin
miktari, toz parcaciklarinin soguk kaynaklanma ozelliklerine, siire¢ kontrol etkeninin
kimyasal ve termal stabilitesine ve kullanilan tozun miktarina baghdir. Eger siire¢
kontrol etkeninin toza orani kritik bir degerin altinda ise toz pargacik boyutu artma
egilimindedir. Ancak bu kritik degerin tiizerinde toz par¢actk boyutu azalma
egilimindedir. Kullanilacak olan siire¢ kontrol etkenine metal ve siire¢ kontrol etkeninin

bilesenlerinin muhtemel etkilesimleri g6z oniinde bulundurularak karar verilmelidir.
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1.1.11. Ogiitme Sicakhg

Ogiitiilecek tozlarm yapist hakkinda karar verebilmek i¢in 6giitme sicakligi da diger bir
onemli parametredir. Son {riiniin kat1 ¢ozelti, intermetalik, nanoyapili ya da amorf bir
faz olusundan bagimsiz olarak alasim fazlarinin olusumunda diflizyon prosesleri
gerektiginde Oglitme sicakliginin alagim sisteminde Onemli bir etkiye sahip olmasi
beklenir. Ogiitme sicakliklarinin kasith olarak degistirildigi ¢ok az sayida calisma
mevcuttur. Bu calismalarda sicaklik degisimi ya sicakligi diisiirmek i¢in 6giitme kabi
lizerine sivi azot damlatilarak ya da sicakligi artirmak i¢in hazneyi elektriksel olarak
sitarak gerceklestirilmistir. S6z konusu calismalar, 6giitme sicakliginin kat1 ¢oziintirliik
seviyeleri iizerindeki etkisini belirlemek veya farkli sicakliklarda amorf bir fazin ya da

nanokristal yapinin olusup olugsmadigini belirlemek i¢in yapilmistir [2].

Nanokristallerin olusumu esnasinda daha yiiksek sicakliklarda 6giitiilen malzemeler i¢in
tane boyutunun daha biiyiik oldugu bildirilmistir [2, 3]. Yiiksek 6gilitme sicakliklarinda
kat1 ¢oziiniirliik derecesinin arttig1 bildirilmistir. Ornegin, Cu-%37 Ag toz karisimimin
gezegen tip 0giitilicii ile dgiitiilmesi esnasinda oda sicakliginda 6giitme yapilirken amorf
ve kristalin (asir1 doymus kat1 ¢ozelti) fazlarin karisimi, 200 °C’de 6giitme yapilirken
ise sadece Cu-%8 Ag kati1 ¢ozeltisi elde edilmistir [47] .

Amorf bir fazin sicakligin fonksiyonu olarak olusumu ile ilgili farkli goriisler vardir.
Mekanik alagimlandirma esnasinda amorfizasyon, mevcut tozlarin kati hal
amorfizasyon reaksiyonlar1 ile takip edilen mikro-difiizyon c¢iftlerinin olugmasini
gerektirir. Bundan dolayi, daha yiiksek 6glitme sicakliklart amorfizasyon kinetiklerini
artirabilir. Bu durum, Ni-Ti [48] ve Ni-Zr [49] sistemlerinde de gozlenmistir. Ni-%50
Zr toz karisimu titresimli ogiitiiciiler ile 6giitiiliirken tozlar sivi azot sicakliginda 15 saat
ogiitiildiiglinde amorf faz olusumu gozlenmistir. Diger taraftan, ayni tozlarin 200 °C’de
ogiitiilmesi tamamen amorf, oda sicakliginda 6giitiilmesinde ise kismen amorf bir faz

olusturmustur.

Amorf fazlarin mekanik 6glitme sirasinda olusumu mekanik alagimlandirma sirasinda
olusumundan farkli bir mekanizma ile gerceklesir. Kristal fazin serbest enerjisinde,
nanokristalin faz olusurken ortaya ¢ikan kimyasal diizensizlik veya artan tane siniri

alan1 gibi kusurlardan kaynaklanan artisin mekanik 6giitme sirasindaki amorfizasyonun
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temel nedeni oldugu disliniilmektedir. Bundan dolayi, daha diisik 06giitme
sicakliklarinin amorfizasyonu artirdigr diisiiniilmektedir. Bununla birlikte, literatiirde
hem artan hem de azalan amorfizasyon kinetiklerinden bahsedilmistir. Ornegin, NiTi
sistemi Ggiitiiliirken 170 °C’de 60 °C’de oldugundan daha kisa amorfizasyon siiresi
tespit edilmistir [48]. NiZr;intermetaligi icin de gelistirilmis amorfizasyon kinetikleri
gbzlenmistir [49]. Bu gbzlemlerin tersine NijpZr; ve NijiZrg intermetalikleri i¢in azalan
amorfizasyon kinetiklerinden bahsedilmistir [50, 51]. Koch ve arkadaslar1 [52, 53], NiTi
intermetaliinin Ogiitiilmesi esnasinda da azalan amorfizasyon kinetiklerinden s6z
ederek amorfizasyonun sivi azot sicakliginda 2 saat alirken, 220 °C’de 18 saat aldigin1
bildirmislerdir. CoZr ve NiZr; intermetalikleri i¢in de benzer sonuglar gézlenmistir. Bu
sonuglar, bu sistemde amorfizasyonun nanokristal yapinin artan tane sinirt enerjisine
bagli olarak olustugu ve diisiik sicakliklarin nanokristal yapimin olusumunu

hizlandirdig1 temeline dayanir.

1.2.Mekanik Alasimlandirma Mekanizmasi

Yiiksek enerjili 6giitme sirasinda toz pargaciklar1 tekrarlanan sekilde yassilasir, soguk
kaynaklanir, kirilir ve tekrar kaynaklanir. iki ogiitiicii bilya birbiriyle carpistiginda
aralarinda bir miktar toz sikisir ve darbe kuvveti, peklesme ve kirilmaya onciiliikk edecek
sekilde toz parcaciklarini plastik deformasyona ugratir (Sekil 1.5). Olusan yeni ylizeyler
pargaciklarin birlikte kaynamasina izin verir ve bu durum pargacik boyutunda artisa
neden olur [2]. Ogiitme isleminin baslangi¢ asamalarinda parcaciklar yumusak
oldugundan birlikte kaynama ve daha biiyiik boyutlu parcaciklar olusturma egilimleri
yiiksektir. Bu asamadaki kompozit pargaciklar baslangic malzemelerinin ¢esitli
bilesimlerinden olusan karakteristik bir tabakali yapiya sahiplerdir. Devam eden
deformasyon ile parcaciklar peklesir ve kirilir. Bu mekanizma ile iiretilen parcaciklar,
yiiksek kiimelesme kuvvetlerinin de etkisiyle kirilmaya devam ederler. Bu asamada
kirtlma egilimi soguk kaynaklanma egilimine hakim hale gelir [2, 3]. Devam eden
darbeler nedeniyle pargaciklarin yapist siirekli incelir ancak tane boyutu sabit kalir.
Sonug olarak tabakalar aras1 mesafe azalir ve bir pargacik igerisindeki tabaka sayisi

artar.
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Sekil 1. 5. Mekanik Alasimlandirma Esnasinda Bilya-Toz Carpismasi [2].

Ogiitme islemine belirli bir siire devam edildikten sonra ortalama tane boyutunun
artmasina neden olan soguk kaynaklanmanin hizi ile ortalama tane boyutunu azaltma
egiliminde olan kirilma hiz1 arasinda denge saglandiginda nispeten kararli hale ulasilir.
Daha kiigiik parcaciklar deformasyona kirilmadan dayanabilirler ve genel anlamda daha
biiyiik parcaciklara kaynama egilimindedirler [54]. Bu asamada parcacik boyut dagilimi
dar bir araliktadir cilinkii ortalamadan daha biiyiik parcaciklarin tane boyutu azalirken

ortalamadan daha kii¢iik kirilan pargalar kiimeleserek biiyiir [55].

Mekanik Alasimlandirma prosesi boyunca parcaciklara yiiksek oranda deformasyon
uygulanmaktadir. Bu durum, dislokasyonlar, atom bosluklar1 ve artan tane sinirlari ile
kendini gosterir. Bu atom yapisinda bu kusurlarin ortaya ¢ikmasi ve dgiitme esnasinda
ortaya ¢ikan 1s1 nedeniyle sicakliktaki kiigiik artislar difiizyona yardimer olur [2]. Sonug
olarak bilesenler arasinda alagimlama gergeklesir. Mekanik alasimlandirma yontemini
metal ve alagimlarinin siinek-siinek, siinek-gevrek ve gevrek-gevrek sistemler olmak

tizere 3 farkli kombinasyonuna uygulamak miimkiindiir.

1.2.1. Siinek-Siinek Bilesenler

Stinek-siinek bilesenler, mekanik alasimlandirma prosesi i¢in ideal bilesimlerdir.

Yapilan bazi ¢alismalara gore [54], alasimlandirmay1 gergeklestirebilmek i¢in en az %



20

15 oraninda siinek bilesen gereklidir. Ciinkii ger¢ek alasimlandirma toz pargaciklarinin
tekrarlanan soguk kaynaklanmasi ve kirilmasi sonucunda olusur ve parcaciklar siinek

degilse sistemde soguk kaynaklanma ger¢eklesmez [2].

Alasimlandirma mekanizmasi ilkolarak iki farkli siinek bilesen igeren bir sistem
yardimiyla agiklanmistir [55]. Prosesin ilk asamalarinda siinek bilesenlerin mikro
Olcekte gerceklesen bir dovme mekanizmasi ile yassilastigi fikri ortaya atilmistir.
Boylece ¢ok az miktarda toz da oOgiitiicii bilyalarin yiizeyine kaplanmistir. Tozun
oglitiicli ortama boyle kaplanmasi 6giitiicii bilyalarin aginmasina engel oldugu igin
baslangigta avantajlidir. Ancak, homojen tane boyutunu saglayabilmek igin &giitme
araglart iizerindeki kalinlik belirli bir seviyede tutulmalidir [29]. Sonraki asamada
yassilagan pargaciklar birlikte soguk kaynaklanir ve bilesen metallerden olusan bir
kompozit yap1 olustururlar. Alasimlandirma siiresi arttikca kompozit t0z parcaciklari
peklesir, sertlikleri artar. Artan sertlik degerlerine bagli olarak gevreklikleri artan
pargaciklar sonraki asamada daha kiiciik ve boyutlar1 birbirlerine daha yakin
parcaciklara pargalanirlar. Prosesin tamamlanmasinin ve 6giitiilen tozlarda homojen bir
yapiya ulasildiginin bir isareti tozun Ggiitiicii ortamdan kolayca uzaklastirilabilmesidir.
Benjamin [54], elementel tozlardan baslayarak ger¢ek bir Ni-Cr alasimi iiretmenin
miimkiin oldugunu mekanik alagimlandirilmigNi-Cr toz karigiminin  magnetik
davraniginin ergime ve katilastirma ile tretilmis homojen Ni-Cr alagimi ile aym

oldugunu kanitlayarak gostermistir.

1.2.2. Siinek-Gevrek Bilesenler

Oksijen dagilimi yoluyla mukavemeti artirilmig (ODS) alasimlar bu kategoriye girerler.
Ciinkii gevrek oksit pargaciklar1 siinek matris igerisine dagilmistir. Ogiitmenin ilk
asamalarinda gevrek oksit veya intermetalik parcaciklari kirilirken slinek metal toz
pargaciklari bilya-toz-bilya ¢arpismalar ile yassilasir [29]. Kirilan bu gevrek pargaciklar
stinek bilesenler tarafindan ¢evrelenir ve siinek parcaciklar igerisine hapsedilir. Boylece
gevrek bilesen tabakalararasi bosluga yerlesir. Sekil 1.6° da Siinek-Gevrek bilesenler
ogiitiilirken tozlarin mikroyapisal degisimi gosterilmistir. Devam eden &giitme ile
siinek toz parcaciklar1 peklesir, lameller kivrilir ve incelir. Bu agsamadan sonra 6giitme

islemine devam edilirse tabakalar daha da incelir, tabakalararasi mesafe daralir ve



gevrek pargaciklar eger ¢oziinebilir degillerse Sekil 1.6.c’ de gosterildigi gibi siinek

matris igerisinde uniform bir sekilde dagilirlar [2].
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Sekil 1. 6. Siinck-Gevrek Bilesenler Ogiitiiliirken Tozlarin (a) Ogiitme baslangicinda,
(b) Ogiitmenin ilerleyen asamalarinda ve (c) Ogiitme sonrasinda
Mikroyapisal Degisimi [2].

Diger taraftan eger gevrek faz ¢oziinebilir ise siinek ve gevrek bilesenler arasinda da
alagimlama olur ve kimyasal homojenlik saglanir [57].Siinek-Gevrek bir sistemde
alagimlamanin olugmasi gevrek bilesenin siinek bilesen igerisindeki kati ¢oziiniirliigiine
baglidir. Eger bir bilesen digeri icerisinde thmal edilebilir diizeyde bir ¢oziiniirliige

sahipse alagimlama olusmaz.

1.2.3. Gevrek-Gevrek Bilesenler

Ik bakista iki veya daha fazla gevrek bilesen igeren sistemlerde alasimlamanin
olusmayacag diistiniilmektedir. Ciinkii sistemde siinek bir bilesenin olmamasi soguk
kaynaklanma olayini engeller. Bununla birlikte yapilan bazi ¢aligmalarda Si-Ge ve Mn-
Bi gibi gevrek-gevrek bilesen sistemlerinde alagimlamanin gozlendigi bildirilmistir [58,
59]. Ayrica gevrek intermetalik karigimlarin birlikte 6giitiilmesinin amorf fazlar tirettigi

de bildirilmistir [60].
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Daha once de ifade edildigi gibi gevrek bilesenler 6giitme islemi esnasinda pargalanir ve
parcacik boyutlar1 siirekli olarak azalir. Bununla birlikte, ¢ok kii¢iik boyutlarda toz
pargaciklari siinek davranisg gosterirler ve bu parcacik boyutundan daha kii¢iik boyutlara
inmek miimkiin degildir [2]. Gevrek-gevrek sistemler ogitiilirken daha sert olan
bilesenin pargalanarak nispeten daha az gevrek olan bilesenin icerisine gomildiigi

tespit edilmistir [2].

1.3. Toz Karakterizasyonu

Mekanik alasimlandirma/ogiitme islemleri gerceklestirilirken islem kontroliiniin
stirdiiriilebilmesinde toz oOzelliklerinin  belirlenmesi  6nemlidir. Bu nedenle bu
islemlerden sonra elde edilen tozlar boyut, sekil, yiizey alani, faz igerigi ve mikroyapisal
Ozellikler agisindan karakterize edilmelidir. Prensip olarak ticari tozlarin
karakterizasyonu i¢in kullanilan yontemler mekanik alagimlandirilmis tozlarin
Karakterizasyonu icin de kullanilabilir [2].Uretilen tozlar, genellikle asagidaki agilardan
karakterize edilir,

e Parcacik boyutu tespiti
e Parcacik sekli
e Yiizey alam

e Kimyasal karakterizasyon

1.3.1.Parc¢acik Boyutu Tespiti

Pargacik boyutu toz metalurjisinin en O6nemli Ozelliklerinden birisidir ve bir tek
pargacigin boyutlarinin belirlenmesi islemidir [2]. Pargacik boyutu analizi mikroskopla
inceleme, eleme, sedimentasyon, 1sik sagilimi ve kirinimi, X-igin1 tekniklerive
elektriksel alan algilamasi ile 6lgme gibi ¢esitli yontemlerle gergeklestirilebilir. Ancak
Olclilen parametrelerdeki farkliliklar nedeniyle c¢esitli analiz tekniklerinden ayni

sonuglar alinamayabilir [1].

Toz parcaciklarinin boyut ve sekilleri biiylik boyutlu parcaciklar icin SEM (Taramali
Elektron Mikroskobu), kii¢iik boyutlu pargaciklar i¢in TEM (Transmisyon Elektron
Mikroskobu) gibi dogrudan metotlar kullanilarak hesaplanabilir [1].Par¢aciklarin sekli
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kiireselse boyutlar1 parcacik ¢apt yardimiyla kullanilabilir. Ancak mekanik
alasimlandirilmis tozlar ¢ok nadir olarak miikemmel kiiresel sekle sahiptir. Ogiitmenin
ilk asamalarinda toz ince plakalardan olusan yapraksi bir sekle sahiptir [1, 2]. Boyle
durumlarda esdeger kiiresel cap; hacim, ylizey alani veya izdiisiim alan1 dl¢glimlerinden
Esitlik 1.2, Esitlik 1.3 ve Esitlik 1.4 yardimiyla hesaplanabilir [1, 2].0rnegin eger

Olctilen parcacik hacmi V ise esdeger kiiresel cap Dy;

’ A%
D= |[— 1.2
TC

olarak verilir. Alternatif olarak olgiilen bir S yiizey alani i¢in esdeger kiiresel ¢ap Ds;

S
Ds= ’— 1.3
T

seklinde ifade edilir. Parcaciklarin sekli ¢ogu durumda kiiresel olmayabilir. Bdyle bir

durumda esdeger kiiresel izdiisiim ¢ap1 Da dairenin alanina esit olarak hesaplanir ve;

4A, .
Da= |—  dir. 1.4
g1

Giliniimiizde bu 6l¢iimler mikroskoplara bagli otomatik goriintii analiz yazilimlar ile

gergeklestirilebilmektedir.

Elek analizi olarak da bilinen eleme yontemi ise boyut dagilimi tespitinde kullanilan
eski bir yontemdir. Yontemde esit aralikli tellerden olusan bir 1zgara ile olusturulan
eleklerden faydalanilir. Elek boyutu mesh olarak adlandirilir ve birim uzunluktaki
tellerin sayisi ile belirlenir. Ag¢iklik boyutu elek boyutu ile ters orantili olarak degisir.
Elek analizi yapilirken farkli boyutlardaki elekler en kiigiik aciklik boyutuna sahip elek
en altta olacak sekilde alt alta dizilirler. Toz en istteki elege konularak sistem 15 dakika
stireyle sarsilir. Titresimden sonra her bir boyut aralifindaki toz miktar tartilir ve

6 CC

araliktaki yiizde, her boliim igin hesaplanir. Bir elekten gegen tozlar“— isareti ile elegin

tizerinde kalanlar ise “+” isareti ile belirtilir. Yontem yaygin olarak kullanilmasina
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ragmen Onemli bir hata egilimine sahiptir. Mekanik alagimlandirilmis tozlarin pargacik

boyut dagilimi genellikle Gaussiandir [2].

Sedimentasyon yontemi kii¢lik pargaciklara uygulanabilen bir yontemdir. Bir siv1 veya
bir gaz icerisine ¢oken tozlar, pargacik boyut ve akiskan viskozitesine bagli olarak bir

son hiza ulasirlar. Bu esasa gore pargacik boyutu ¢okme hizindan hesaplanabilir [1].

Isik sagilimi ve kirinimi yonteminde ise parcaciklar hareketli bir akiskan igerisinde
dagitilir ve bir dedektoriin dniinden gegirilir. Dedektor, pargacik boyutu ile orantili olan
151k sagilimi, elektrik iletkenligi gibi degerleri 6lger. Akiskan igerisinde kabarciklar gibi
yapay siireksizliklerin bulunmasi 6l¢iimlerde hatalara neden olur. Bu tarz sistemlerin en
biiylik yeniligi ayn1 anda Ol¢iilebilen en biiylik pargaciklarin en kiigiiklere oran1 olarak
tanimlanabilen dinamik orandir [1]. Coklu dedektor kullanan lazer cihazlarinda bu oran
7000-8000°e kadar yiikselebilir. Yontemin farkli bir uygulamasinda hareketli
pargaciklarin hizlarindaki degisimi 6lgcmek i¢in lazer kullanilir. Yontem kullanilan
akiskan ve tane boyutu Olgiilen parcaciklarin optik 6zellikleri, akiskan viskozitesi ve
sicakligr ile ilgili ek bilgiler gerektirmektedir ve iletken olmayan, topaklanmamis

pargaciklara yiiksek dogrulukla uygulanabilir [1].

Tane boyutu 6l¢iimiinde kullanilan bir diger yontem olan elektriksel alan algilamasi
yontemi parcaciklarin tuzlu suda dagilmasi ve tuzlu suyun elektrik iletkenliginin
Olclilmesi esasmma dayanir. Tuzlu suyun iletkenligi yalitkan malzeme igerisindeki
acikliktan gecerken Olgiiliir. Pargaciklar bu agikliktan gecerken elektrik iletkenligi
degisir. Elektrik iletkenligindeki bu degisiklikler akiskan igerisinde askida duran
parcaciklarin sayisint ve boyutunu belirlemek i¢in kullanilir. Analiz sonuglar
giiriiltiiden ve akigkanin gectigi acgikligin tikanmasindan etkilenmektedir. En iyi
sonuglar seramikler ve polimerler gibi diisiik yogunluklu malzemelerde elde

edilmektedir.

Cok kiictik parcaciklarin tane boyutlarini1 6lgmek i¢in kullanilan iki farkli X-Isini teknigi
vardir. Pik genislemesi bunlardan daha yaygin kullanilanidir. Cogunlukla kristalik
boyutu siddeti en yiiksek olan pikin siddetinin yarisindaki genisligi olcerek ve Esitlik

1.5’ te verilen Scherrer esitligini kullanarak hesaplanir [1, 2].
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0941
D=—7"7"T" 1.5
B.Cos 0
D: Parcacik boyutu
A: Kullanilan X-Isin1 dalga boyu
B: Maksimum siddetin yarisindaki pik genisligi
®: Bragg (Kirinim) agis1

Ikinci X-Ismi teknigi ise kiiciik a¢1 sagilimi1 yontemi olarak bilinir ve boyut 50 nm’ den

kii¢iik pargaciklarin 6lgiimiinde olduke¢a kullanisghdir.

X-Isin1 pik genisletme ¢aligmalari ile ve elektron mikroskopi teknikleri ile elde edilen
kristalit boyutlar1 her zaman tam olarak uyum saglamayabilir. Cilinkii elektron
mikroskopi teknikleri neredeyse her kristalit boyutunu hesaplamak i¢in kullanilirken X-
Isin1 pik genisletme metotlart 10-100 nm araliginda kristalit boyutlari i¢in en uygundur

[1].

Toz parcaciklarin 6zellikle tane boyutu kiiciildiikce kiimelenme egiliminde oldugu
bilinmektedir. Ayrica bir toz parcacigr birgok bireysel pargaciktan olusabilir. Bu
nedenle pargacik boyutu tespit edilirken bu faktorler géz oniinde bulundurulmalidir [1,

2],

1.3.2. Parcacik Sekli

Pargacik sekli, paketleme ve sikistirilabilirligi etkiledigi igin toz metaliirjisinde 6nemli
bir parametredir. Ancak parcacik seklini sayisal olarak 6lgmek ve ifade etmek miimkiin
degildir. Bu nedenle niteliksel tamamlayicilar kullanilir. Sekil 1.7° de siklikla
karsilasilan parcacik sekilleri ve bunlara uygun niteliksel tamamlayicilar gosterilmistir
[1]. Basit bir tamamlayict ifade en biiyiikk pargacik boyutunun en kiigiik pargacik

boyutuna boliimii olarak tanimlanabilir.

1.3.3. Yiizey Alani

Yiizey alan1 ¢ok sayidaki parcacigin dig yiizeyinin ortalama oOlgiistidiir. Bu parametre

malzemenin kimyasal tepkimeye girebilirlik, paketleme, katalitik davranis ve sinterleme
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davranislariyla ilgili bilgi verebilmesi agisindan dnemlidir [1]. Ozgiil yiizey alam birim
kiitle basina diisen alan olarak tanimlanir ve gaz adsorpsiyonu ve gaz gecirgenligi olarak
iki farkli yontemle tespit edilebilir. Ayrica mikroskop yardimiyla da yiizey alan1 tahmin
edilebilir.
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Sekil 1. 7. Muhtemel Parcacik Sekilleri.

Gaz adsorpsiyonu ile yiizey alani ol¢iimii temiz bir ylizey elde etmek i¢in tozun
vakumda 1sitilmasi esasma dayanir. Vakumlanmis toz daha sonra farkli basinglardaki
adsropsiyon buharlarina maruz birakilir. Toz yiizeyinde adrorbe edilen gaz miktarina
kars1 kismi basing Ol¢iimii yapilir. Her bir gaz molekiiliiniin belirli bir alan1 kapsadigi
kabul edilerek tozun yiizey alani adsorpsiyon davramisindan hesaplanabilir [1]. Olgiim
genellikle BET 6zgiil ylizey alani olarak tanimlanir. Yontemde sivi igeren cam bir kap
sivt azot gibi bir akiskan igerisine daldirilir. Adsorpsiyonu baslatmak icin sicaklik
ayarlanir. Gaz test hanesine girerken gerekli basing kontrol edilir. Adsorpsiyon islemi

icin azot, karbon monoksit ve karbon dioksit gibi gazlar kullanilabilir.

Gaz gecirgenligi ile ylizey alani analizi yontemi ise cogunlukla Fisher Elek Alt1 Boyutu

(FSSS) olarak tanimlanir. Agirligi bilinen bir miktar toz sabit bir akis hizina maruz
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birakilir ve gegirgenligi belirlemek i¢in basingtaki diisme tespit edilir. Gozeneklilik ve
teorik yogunluk biliniyorsa 6zgiil yiizey alan1 hesaplanabilir [1]. 0,5-50 um araligindaki
parcaciklara uygulanir ve elde edilen sonucglar esdeger kiiresel capa cevrilir. Kapali

gozeneklerin hesaba katilmamas1 yontemin dezavantajidir.

1.3.4. Kimyasal Karakterizasyon

Tozlar kimyasal agidan elementel tozlar, 6n karisimli tozlar ve tamamen bilesik haline
getirilen tozlar olarak {i¢ gruba ayrilir. Elementel tozlar nispeten daha yiiksek safliktaki
malzemelerdir ve yapilan kimyasal analiz bunlarin safsizliklar1 iizerine yogunlasir.
Oncelikli olarak analiz edilen karbon, oksijen ve azot seviyeleri yanma teknikleri ile
kolaylikla dl¢iilebilir. On karisimli tozlar, iki veya daha fazla tozun birlestirilmis halidir.
Safsizlik seviyeleri ve karisimin uygun sekilde bir bilesik hale getirilmesi bu tozlarla
ilgili kimyasal analizlerin temelini olusturur. Tamamen bilesik haline getirilen tozlar ise
tek bir pargacigi olusturan bilesenlerin tamamini igerirler ve bilesimin biitiinligi ve

safsizlik agisindan test edilmeleri 6nemlidir.

Klasik analitik kimya teknikleri biitiin tozlarin karakterizasyonu agisindan uygundur.
Bir tozun kimyasal karakterizasyonu istenilen hassasiyete bagli olarak yas analiz,
emisyon spektroskopisi, atomik absorpsiyon, X-Isin1 kirmimi veya X-Isin1 floresan
teknikleri ile gergeklestirilebilir [1].

1.4. Ogiitme Esnasinda Sicaklik Artisi

Mekanik alasimlandirma/6giitme prosesi boyunca tozlara uygulanan siddetli ve siirekli
deformasyon kristal hatalarinin olusmasimna neden olur. Ayrica buna ek olarak
parcaciklarin soguk kaynaklanmasi ve kirilmasi arasindaki denge de tozlardaki yapisal
degisimi etkilemektedir. Siirece etki eden diger bir 6nemli parametre olan sicaklik ise
bilyalarin kinetik enerjisine baglidir ve nihai iriiniin yapisinm1 belirler. Eger olusan
sicaklik yiiksekse daha yiiksek atomik hareketlilik, yeniden kristallesmeyle sonuglanan
proseslereyol acar [2]. Boyle bir durumda bir intermetalik gibi stabil bir faz olusabilir.
Diger taraftan eger sicaklik diisiikse toparlanma daha az olur ve amorf ya da

nanokristalin faz olusur [2].
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Tozlarin 6gilitme sirasindaki sicakliklari farkli nedenlere bagl olarak artis gosterebilir.
Daha once de belirtildigi gibi oncelikli olarak 6giitme araglarinin kinetik enerjisine
baghdir. Ayrica 6giitme prosesi sirasinda olusan egzotermik prosesler de sicaklik
artisina neden olabilmektedir. Pratikte 6giitiicii haznenin sicaklik artis1 bu iki faktoriin

birlesimine bagli olacaktir.

Sistemde sicaklik artisina en biiyiik katkiyr bilyalarin kinetik enerjisinin  yaptigi
diisiiniildiiglinde dgiitiicii tiirt, 6giitlicii ortamin boyutu, sayisi ve dagilimi, 6giitme hizi,
Ogiitiici haznenin boyutu, sekli ve malzemesi ile 6giitme siiresi gibi kinetik enerjiye etki
eden parametreler 6nem kazanmaktadir. Yapilan ¢alismalarda [61, 62], sicakligin artan
ogiitme hizi ile eksponansiyel olarak arttigi, 6glitme islemi igin planetary tip ogiitlicti
kullanildiginda SPEX c¢alkalamali 6giitiicii ile elde edilen sicakliktan oldukga yiiksek
oldugu ve yuvarlak tabanli hazne kullanildiginda da diiz tabanli hazneye gore daha
yiksek oldugu bildirilmistir. Ayrica sicakligin artan Ogiitme hizi ile arttigi da
bilinmektedir. Ancak cok yiiksek devir sayilarinda sicaklikta diisiis gdzlenebilecegi
ongoriilmiistiir. Ciinkii yiiksek devir sayilarinda 6giitiicii bilyalar hazne duvarina yapisik

olarak daha uzun siire kalirlar ve bu da 6giitme verimini diisiiriir [62].

1.5. Literatiir Arastirmasi

Alliminyum matrisli kompozitler, 6zgiill mukavemet ve katilik, asinma direnci ve
elektrik ve termal iletkenlik gibi mekanik ve fiziksel 6zelliklerin ideal kombinasyonunu
saglar. Bu nedenle, 6zellikle parcacik takviyeli Al matrisli kompozitlerin {iretimlerini
mekanik alagimlandirma/6giitme yonteminin avantajlari ile birlestirildigi bircok ¢alisma
yapilmistir [63-76].Kubota [63], yaptigi ¢alismada Al matrisli nanokompozitlerde
matris olarak kullanilmak tizere hava atomizasyonu ile iiretilmis saf Al pargaciklarin
MA yontemi ile dgiitmiistiir. Ogiitme islemi, 100 um boyutundaki saf Al tozlarma Ar
atmosferi altinda stearik asit (Ci7H3sCOOH) ile SPEX c¢alkalamali tip Ogiitiicii
yardimiyla oda sicakliginda uygulanmigtir. Ogiitme siiresi 4 ila 64 saat arasinda
degismektedir. Ogiitiilen tozlar daha sonra farkli sicakliklarda 1sil isleme tabi
tutulmuslar ve bu sicaklik degisimi sirasinda meydana gelen kat1 hal reaksiyonlari

uygulanan X-RD (X- Isinlar1 Difraktometresi) analizleri ile tespit edilmistir.
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Yapilan X-RD analizleri sonucunda, y-Al,O3 ve/veya Al,Csintermetalik bilesiklerinin
olusumunun, saf Al ile stearik asit arasindaki kat1 hal reaksiyonlar1 sonucunda meydana
geldigi goriilmiistiir. Ogiitme zaman1 kisa oldugunda y-Al,O3 olusurken dgiitme zamani
daha uzun oldugunda Al4C; olusmaktadir. Bu durum, 6giitme zamani nispeten kisa
oldugunda kat1 hal reaksiyonlarini saglamak i¢in daha yiiksek 1sil islem sicakliklarina

gerek oldugunu ortaya koymaktadir.

Braphu ve Suryanarayana [64], aliiminyum matrisli kompozitlerde pargacik boyutunun
ve hacim oraniin etkisini gozlemleyebilmek amaciyla boyutlart 50 nm-5 pm ve hacim
orant % 5-50 olan Al,O; takviyeli Al-Al,Oskompozitlerin sentezlenmesi ve
karakterizasyonu lizerine caligmalar yapmislardir. S6z konusu tozlar, SPEX tip
calkalamal1 6giitiicii ile 20 saat boyunca 6giitiilmesi, 50 nm boyutundaki Al,O3 tozlarin
% 50 hacim oranmna kadar oldukca homojen bir sekilde dagilimina imkéan

saglamaktadir.

Benzer iiniform dagilim ve hacim oranlart 5 pum tane boyutundaki Al;Os icin de
gozlenmistir. Elde edilen bu sonucglar, X-RD elementel analiz sonuglar1 ile de
dogrulanmistir. Mekanik alasimlandirma ile elde edilen mekanik tozlar, sicak izostatik
(SIP) ve sicak vakum presleme (SVP) teknikleri ile kompozit hale getirilerek hazirlanan
numunelere basma testleri uygulanmig ve elde edilen akma dayanimi, basma dayanimi
ve elastiklik modiilii degerleri kiyaslanmistir. Buna gore, dayanim ve elastiklik modiilii
degerleri artan hacim oraniyla ve azalan tane boyutu degerleri ile artmaktadir. Ayrica
deneysel olarak Olgiilen degerlerle, es gerilme ve es uzama kosullar1 ile hesaplanan
degerlerin kiyaslanmasi sonucu kii¢iik tane boyutuna sahip kompozitler es uzama
kosullarina yakin davranirken daha biiyiik parcacik yapisina sahip kompozitlerin ise es
gerilim sartina yakin davrandigini tespit etmistir. Bu durumda, uygun parcacik boyutu

ve hacim orani ile kompozitin mekanik 6zelliklerini ayarlamak miimkiindiir.

Morazzah A.H.,Simchi A., Relhani S.M.S [65], tarafindan ger¢eklestirilen ¢alismada da
benzer sekilde Al- Al,Ozkompozitlerinin siirtinme 6zellikleri tizerinde yogunlagilmstir.
Deneysel ¢aligmalar i¢in =~ 49 um boyutundaki Al tozlari ile % 1,5 oraninda stearik asit
(C17H35COOH) 20 dakika karigtirilarak elde edilen karisim gezegen tip oOgiitiicii

kullanarak oda sicakliginda 12 saat 6giitmiislerdir.
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Ar atmosferi altinda glove box yardimi ile gergeklestirilen 6giitme islemi sonrasinda
elde edilen yapi, 723 K’de 60 dakika siireyle gaz giderme tavlamasinda tabi
tutulmustur. 220 MPa basing altinda sikistirilan numuneler 723 K’de 16:1 orani ile
ekstriize edilmislerdir. Elde edilen numuneler iizerinde sirasiyla pargacik boyut analizi,
TEM, yogunluk o6l¢iimii ve siiriinme testleri gergeklestirilmistir. TEM goriintiileri
tizerinde yapilan incelemede =100 nm boyuta sahip, % 2 oranindaki
Al;Ogpartikiillerinin Al matris igerisinde dagilimi goézlenmistir. Sekil 1.8°de ekstriize

edilmis numunelerin farkli bolgelerinden alinmis goriintiiler verilmistir.

Tablo 1. 1. MA ve SIP/SVP Teknikleri ile Uretilmis Kompozitlerin Mekanik Ozellikleri

[64].
Al,O4 Akma Basma Elastiklik Karisimlar Kural ile
Parcacik Dayanim Dayanim Modiilii Hesaplanan Elastiklik

Boyutu/Hacim (MPa) (MPa) (GPa) Modiilii*

Orani (GPa)
50 nm/%5 488 605 78 83
50 nm/%10 515 628 90 95
150 nm/%5 409 544 75 83
150 nm/%10 461 600 77 95

Al,O3 pargaciklari, yiizeydeki oksit tabakalarinin mekanik 6giitme yoluyla kirilmasi
sonucu olusmustur. Ayrica ekstriizyonun neden oldugu yiiksek deformasyon da oksit
tabakasin1 parcalamis ve partikiillerin Al matris icerisinde tekrar dagilimina neden
olmustur. Ayrica ekstriizyonun neden oldugu yliksek deformasyon da oksit tabakasini
parcalamis ve partikiillerin Al matris igerisinde tekrar dagilimina neden olmustur. Sonug
olarak elde edilen Al-Al,O3 nanokompozitin siirinme davranisi incelendiginde siirlinme

deformasyonunun bir esik gerilimi ile iliskili oldugu vurgulanmstir.

Esik geriliminin degeri artan sicaklik ile azalmaktadir. Esik geriliminin sicaklikla
degisiminin detayli olarak incelenmesi esnasinda 765 K’nin {izerinde herhangi bir esik
gerilimi degerinin olmadigr goriilmiistiir. Esik geriliminin kayboldugu sicaklik degeri
mikrokompozitlere ait degerlerden yiiksektir. Bu durum mikroyapida mevcut Al,O3
parcaciklarinin Al matrisin deformasyonuna engel olmasindan kaynaklandigi

belirtilmektedir.
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Aliminyum Matrisli Kompozitler (AI-MMK), yiiksek katilik/yogunluk oranlarina ek
olarak iyi yiiksek sicaklik ozellikleri ve yiiksek asinma direngleri nedeniyle de siklikla
tercih edilirler [66-76]. Khakbiz ve Akhlaghi [66] de Al-B4C nanokompozit tozlarin

sentezlenmesi ve yapisal karakterizasyonu tizerine ¢alismislardir.

Sekil 1. 8. Al Matris Igerisinde Takviye Elemanmin Dagilimimi Gosteren TEM
Mikrograflari [65].

Deneysel calismalar esnasinda matris malzemesi olarak nitrojen gaz atomizasyonu ile
elde edilmis olan % 1,12 Mg, % 0,64 Si, % 0,04 Cr, % 0,33 Cu,% 0,48 Fe igeren Al
6061 alasimi, takviye malzemesi olarak ise 0,7 pum boyutundaki B4C tozlar
kullanilmistir. S6z konusu B4C tozlari, hem tek baslarina hem de Al tozlan ile farkli

miktarlarda karistirilarak farkli stireler boyunca 6giitme islemine tabi tutulmuslardir.

Ogiitme islemi Ar gaz atmosferi altinda, paslanmaz ¢elik havan ve bilyalara sahip atritdr
ogiitiicli  yardimiyla gergeklestirilmistir. Baslangigta B4C parcaciklarinin  boyutlari
oldukca genis bir aralikta degisim gosteritken 110 saatlik 6glitme sonrasi oldukca
homojen bir yap1 elde edilmistir. B4C pargaciklarinin 6giitme sonrasi boyutu ortalama
57 nm olarak hesaplanmistir. Sekil 1.9°da 71 nm boyutundaki Al tozlar1 ile 90 nm
boyutundaki B4C tozlarimnin farkl: siirelerde 6giitiilmesi sonrasi elde edilen mikroyapilari
gosterilmektedir. Buradan goriilebilecegi gibi, 6giitiilmemis Al tozlar1 nispeten daha

kiireseldir. Ancak karisimin 2 saat ogiitiilmesi ile elde edilen yapi1 plaka seklindedir.
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Ayrica Sekil 1.9.c’den goriilebilecegi gibi 4 saat dgilitmeden sonra diizlemsellesmis Al
pargaciklar1 birbirlerine soguk kaynaklanmis haldedir. Son olarak, 16 saat Ogilitme
islemi sonrasinda soguk kaynaklanma ile kirilma arasinda dengenin olugsmasi nedeniyle

tane boyutu hemen hemen esitlenmis parcaciklar halinde goriilmektedir.

— SEM MAG: 300 x
Vega QTescan  VAC: Hvac
Obducat CamScan  DATE: 012807

DATE: 0U1488 200 um

Sekil 1. 9. Al-B4C Tozlarinin SEM Gériintiileri (a) 0 Saat, (b) 2 Saat,
(c) 4 Saat ve (d) 8 Saat Ogiitmeden Sonra [67].

Al-B4C sisteminin 6giitme islemi altindaki davranisi tipik bir siinek-gevrek malzeme
ciftine Ornektir. B4C pargaciklar1 Oglitmenin ilk asamalarinda Al parcaciklarina
yapisirlar. S6z konusu B4C’li Al parcaciklar da diger yiizeylerle soguk kaynak baglar
olustururlar. Sonug olarak, B4C pargaciklart Al matris igerisinde hapsolurlar. Ogiitme

sirasinda Al matris igerisinde tutulan bu B4C pargaciklari, matris icerisinde Ogiitme
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sirasinda olugan degisken yiiklerin neden oldugu catlaklarin daha kolay yayilmasina
neden olurlar. Ayrica mekanik alasimlandirma siirecinin neden oldugu soguk
sekillendirme de bu catlaklarin yayilmasini kolaylastirir. Bu nedenle pargaciklarin
miimkiin oldugunca homojen dagilmasini saglamak i¢in Ogilitme siiresi artirilarak
tekrarlanan soguk kaynaklanma ve kirilma iglemleriyle tane boyutunun kiigiiltiilmesi

saglanir.

Abdoli, Asgharzadeh ve Salahi [67], yiiksek enerjili 6giitme ve takip eden sinterleme
islemi ile AI-AIN nano yapili kompozit malzemeler elde etmislerdir. Calismada, yiiksek
safliktaki Al tozlar agirlikca % 2,5, % 5 ve % 10 oranlarinda AIN tozlar ile
karistirilmislardir. Ogiitme islemi, gezegen tip dgiitiicii ile sertlestirilmis ¢elik havan ve

paslanmaz celik bilyalar kullanilarak oda sicakliginda ger¢eklestirilmistir.

Tozlar, kararli hale ulagsmak igin 25 saat boyunca Ogitiilmislerdir. Sekil 1.10° da
gorildiigiic gibi ogiitmeden sonra hemen hemen ayni sekle sahip pargaciklarin
gbzlemlenmesi 25 saatlik 6giitme siiresinin kararli yapiya ulasmak i¢in yeterli oldugunu
ispat etmektedir. Tablo 1.2°de ise farkli bilesimdeki tozlarin tane boyutlari ve
mikrosertlik degerleri goriilmektedir. Goriildiigii gibi Al matrisin tane boyutu yiiksek
enerjili 6glitme islemi boyunca artmaktadir. Caligsmanin ilgi ¢ekici bir bagka sonucu ise
ogiitiilmiis Al’'un mikrosertliginin 6giitiilmemis Al’a gore yaklasik 3.5 kat artmis
olmasidir. Ayrica kompozit malzemelerin mikrosertlik degerleri de artan AIN orani ile

artis gostermistir.

Abdoli ve arkadaslar tarafindan gerceklestirilen benzer bir ¢alismada ise [68], benzer
ozelliklerdeki Al-AIN nanokompozitlerinin sinterlenme davranislarina basincin ve
takviye elemaninimn etkisi incelenmistir. Ogiitme islemi onceki ¢alismaya [67] benzer
kosullarda ve hacim oranlarinda gerceklestirildikten sonra sikistirilmis numuneler, 62.5,
125, 250, 375, 500, 625, 750 ve 875 MPa basing¢ altinda hazirlanmistir. Sikistirilan
numunelerin mikro sertlik Olgtimleri 10 g yiikk altinda gergeklestirilirken yogunluk
Olctimleri ise Arsimet prensibi ile yapilmistir. Calismada AIN igeriginin artmasi ile

akma mukavemetinin de arttig1 acikca goriilmektedir.
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Sekil 1. 10. 25 Saat 6gilitme sonrasinda tozlarin morfolojisi (a) Al
(b) Al-% 2,5 AIN (c)Al- % 5 AIN (d)Al-% 10AIN [67].

Tablo 1. 2. 25 Saat Boyunca Ogiitiilen Tozlarin Tane Boyutu ve
Vickers Mikrosertlik Degerleri [67].

Malzeme Tane Boyutu Mikrosertlik
(nm) (HVo)

Al (Ogiitiilmemis) 343 23

Al (Ogiitiilmiis) 97 108

Al-%2,5 AIN 66 133

Al-%5 AIN 60 140

Al-%10 AIN 43 149

El-Eskandarany [69], Aliminyum matrisi % 2, % 5, % 7 ve % 10 gibi farkli oranlarda
SiC ile takviyelendirilerek argon atmosferi altinda mekanik alagimlandirma yontemi ile
kanstirmustir. Ogiitiilen tozlar daha sonra planetary tip ogiitiicii ile paslanmaz celik
hazne ve bilyalar kullanilarak 20:1 sarj oran1 ve 200 d/d devir sayisi ile 6giitiilmiislerdir.
Sistemde herhangi bir siire¢ kontrol etkeni kullanilmamustir. Sistem her 30 dakikada bir

durdurularak 6giitme islemine devam etmek icin hazne sicakliginin oda sicakligma
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diismesi beklenmistir. Sonug olarak yaklasik 24 saat boyunca 6giitiilen tozlar, 19,6-38,2
MPa basing araliginda 550 °C’de 5 dakika boyunca sinterlenmislerdir.

Sinterleme, Plazma ile Aktive Edilmis Sinterleme (PAS) yontemi kullanilarak
gerceklestirilmistir. Hem 6glitiilmis tozlar hem de sinterlenmis numuneler SEM, TEM,
X-RD analizlerine tabi tutulmuslardir. Elde edilen yapimin yogunlugu Arsimet prensibi
yardimiyla degerlendirilirken sertlik dl¢timleri ise 10 Kg yiik altinda Vickers metodu
kullanilarak 6l¢iilmiistiir. X-RD sonuglar1 degerlendirildiginde baslangicta Al ve SiC’e
ait kaba ¢ok kristalli sinirlardan kaynaklanan keskin piklerin 6glitme prosesi sonrasinda
genisledigi  goriilmistir. Bu durum Ogiitme prosesi sonrasinda  Al/SiCp
nanokompozitinin olugsmasinin bir sonucudur. SEM goriintiileri incelendiginde,
mekanik alasimlandirma prosesinin baslangi¢c asamalarinda tozlarin hem sekil hem de
boyut agisindan rastgele dagilim gosterdigi goriilmektedir. Baslangi¢ mikroyapisindaki
yumusak Al toz pargaciklari, 6giitme araglarimin neden oldugu darbe ve kesme
kuvvetlerinden kaynaklanan peklesme nedeniyle ilk 1 saatlik 6glitme sonrasinda
kiimelesme ve daha biiyiikk boyutta (= 1000 pum) taneler olusma egilimindedir.
Ogiitmenin bu asamasinda sert SiC parcaciklari yumusak Al matrise rastgele gomiilmiis
halde bulunurlar. Al pargaciklariin tersine, SiC partikiilleri kiiresele yakin
geometrideki daha kiigiik partikiillere ayrilma egilimindedirler. Takip eden siirecgte (6-12
Saat) kiimelesen parcaciklarin da ayrismasiyla tane boyutunun oldukg¢a genis bir aralikta
degismeye basladigi goriilmiistiir. Mikroyap1 konusunda daha detayl bilgi edinebilmek
icin numunelerden TEM goriintiileri de alinmistir. TEM analizleri sonucunda 6giitme
boyunca Al4Cs ya da Si gibi reaktif bir {iriiniin olugmadigi, 24 saat 6glitme sonrasinda
elde edilen yapinin ise Al matris ve SiC takviye eleman iceren tipik bir nanokompozit
oldugu bildirilmistir. Toz halindeki malzemeler sikistirildiktan sonra hem yogunluklari
hem de sertlik degerleri takviye elemanini hacim oraninin bir fonksiyonu olarak
Olciilmiistiir. Sonug olarak her iki degerin de artan SiC hacim orani ile arttig1 ifade

edilmistir.

Abenojar ve arkadaglar tarafindan gergeklestirilen ¢alismada [70]; aliiminyum ana fazi
%10 oraninda B4C ile takviye ederek planetary tip Ogiitiicii ile 12 saat boyunca
oglitmiislerdir. Calisma esnasinda 10:1 sarj orani ile dgiitiilen tozlar farkli basing ve

sicakliklarda sinterlenerek basing ve sicakligin egilme mukavemeti iizerindeki etkisi
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incelenmistir. Tozlar, sinterleme islemi 6ncesi 500, 600 ve 700 MPa basing altinda
sikistirilmis ve yogunluklar1 6l¢giilmiistiir. Beklendigi gibi en yliksek yogunluk degerleri
en yiiksek sikistirma basincinda (700 MPa) elde edilmistir. Daha yiiksek sikistirma
basinct degerleri malzemede daha iyi sikismaya neden oldugundan malzemenin egilme
dayanimi da artmaktadir. Bu nedenle sinterleme sicakliginin etkisini tespit etmek i¢in
yapilacak caligmalarda sikistirma basinci 700 MPa olarak sabit tutularak tozlar 600 °C,
610 °C, 620 °C, 635 °C ve 650 °C’de sinterlenmislerdir. Sinterleme atmosferi
N2/10H,/0.1CH4’ten olusmaktadir. Sonug¢ olarak farkli sicakliklarda sinterlenmis
numuneler arasinda yogunluk agisindan belirgin bir fark goriilmezken en iyi mekanik

ozellikler 635 °C’de sinterlenmis numunede tespit edilmistir.

Nie ve arkadaslan ise yaptiklar1 calismada [71], 27 pum boyutundaki Al matris ile
yaklagik 7 um boyutundaki elementel tozlar, paslanmaz ¢elik hazne ve 10 mm ¢apinda
paslanmaz ¢elik bilyalar kullanilarak gezegen (planetary) tip 6giitiicti ile 6giitmislerdir.
Ogiitme sirasinda sarj orani ve devir sayisi parametreleri sirastyla 20:1 ve 250 d/d
olarak belirlenmistir. Ogiitme islemi Argon gazi atmosferi altinda, siireg kontrol etkeni
olara % 2 stearik asit ilavesi ile gerceklestirilmistir. 5 saat boyunca 6giitiilen elementel
tozlar, 400 MPa basing altinda soguk preslendikten sonra 300 MPa basing ve 570 °C
sicaklik altinda sicak preslenmislerdir. Elde edilen numuneler daha sonra 480 °C’de
10:1 oram ile ekstriize edilmislerdir. Islemler sonrasinda elde edilen yapt TEM ve optik
mikroskop yardimiyla mikroyap1 incelemesine tabi tutulmustur. Alinan goriintiiler
lizerinde yapilan incelemeler sonrasinda mekanik alagimlandirma ve sicak ekstriizyon
islemleri ile B4C parcaciklarinin Al matris igerisinde iiniform olarak dagilmasinin
saglandig1 bildirilmistir. Mekanik alasimlandirma teknigi, yaygin olarak kullanilan
alasimlandirma teknikleri ile kiyaslandiginda takviye elemanlarinin matris igerisinde
daha tiniform dagilimina yardim eder. Calismada ayrica mekanik alasimlandirma
yontemi, ara fazin durumu agisindan da degerlendirilmis ve yontemin takviye elemani

ile anafazin birbirine daha gii¢lii tutunmasini sagladigr belirtilmistir.

Kubota tarafindan gerceklestirilen bir baska ¢alismada [72], takviye eleman1 olarak %
12,5, 37,5 ve 62,5 oranlarinda B4C iceren Al matrisli kompozitin kati hal reaksiyonlar
incelenmistir. Baslangic malzemeleri % 99,9 saflikta Al ve % 99,5 saflikta B4C olup

tane boyutlar1 sirastyla 100 pm ve 45 pm’dur. Ogiitme islemi Ar atmosferi altinda
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stearik asit katkisi ile gerceklestirilmistir. Sarj oran1t 7:1 olarak se¢ilmis olup SPEX
calkalamali tip 6giitiicii kullamlmustir. Ogiitiilen tozlar, 873 K’de 49 MPa basing altinda
SPS (Kivilcim Plazma Sinterleme) yontemi ile sinterlenmistir. X-RD analizleri ve
mikrosertlik 6lgtimleri hem elde edilen tozlar hem de SPS (Kivileim Plazma Sinterleme)
yontemi ile sinterlenen numuneler iizerinde gergeklestirilmistir. Mikrosertlik dlgtimleri
yapilirken toz numunelere 98 mN, sinterlenmis numunelere ise 9,8 N yik
uygulanmustir. Farkli takviye oranlarina sahip numunelerin hepsinin mikrosertlik
degerlerinin 4 saat 6glitmeden sonra arttig1 goriilmiistiir. Sertlikteki bu artisin yalnizca
mekanik alagimlandirma yonteminin neden oldugu gerilimden degil ayni zamanda
takviye elemaninin Al matris igerisindeki homojen dagilimindan da kaynaklandig
diisiiniilmektedir. 4 saat boyunca 6giitiilen ve sonra 573-873 K sicaklik araliginda 24
saat 1s1l isleme tabi tutulmus numuneler incelendiginde sicaklik arttikca sertlik
degerinin de arttig1 goriilmiistiir. Ancak Al-% 62,5B,C bilesimine sahip numunenin
mikrosertlik degerinin sicaklik 873 K’e kadar ¢ikarken ¢ok daha fazla artis gosterdigi

gOriilmistiir

Topgu ve arkadaglari, yaptiklar1 ¢calismada agirlik¢a % 5-20 arasinda farkli oranlarda
B4sC iceren Al matrisli kompozitin mekanik 6zelliklerini incelemislerdir [73].
B4Cpartikiillerinin 6giitme oncesi tane boyutu yaklagik olarak 10 um’dur. Ogiitme
stiresi, sarj oran1 ve devir sayis1 parametreleri ise sirasiyla § saat, 6:1 ve 400 d/d olarak
belirlenmistir. Elde edilen kompozit yapinin mikroyap: ve faz incelemeleri SEM ve
XRD analizleri yardimiyla gergeklestirilmistir. Sinterlenme islemi ise 250 MPa basing
altinda 600, 625 ve 640 °C gibi 3 farkl sicaklikta gerceklestirilmistir. Sinterlenen
tozlarin mekanik 6zellikleri sertlik 6l¢limii, darbe testleri ve siiriinme testleri yardimiyla
tespit edilmistir. SEM incelemeleri, onceki caligmalara benzer sekilde mekanik
alasimlandirma prosesininB4C pargaciklarinin aliiminyum matris igerisinde homojen
dagilmasina yardimci oldugunu ortaya koymustur. Ancak, bununla birlikte
B.Cpartikiillerinin etrafinda bosluklar da gbzlenmistir. Farkli bilesimlerde olan ve farkli
sicaklikta sinterlenen numunelerin Vickers sertlik degerleri ol¢ililmiistiir. Artan takviye
eleman1 hacim oraninin ve artan sinterleme sicakliginin numunelerin sertlik degerlerinin
artmasimna neden oldugu goriilmistiir. Ancak % 15 ve daha fazla B4C igeren
numunelerde 625 °C’nin iizerinde sinterleme sicaklifinin etkisini kaybettigi

gozlenmistir. Sertlik Olclimlerine benzer sekilde darbe enerjileri de degisen hacim
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oraninin ve degisen sinterleme sicakliginin bir fonksiyonu olarak verilmistir. Artan
hacim orami1 ve artan sinterleme sicaklifi darbe direncinde azalmaya neden olmustur.
Ancak, sertlik degerlerine benzer sekilde % 15 oranindan sonra sinterleme sicakliginin
etkisini kaybettigi gozlenmistir. Striinme testleri, 650 °C’de 1 saat boyunca
sinterlenmis numuneler lizerinde; 400 ve 450 °C sicakliklar altinda 6 saat boyunca
gerceklestirilmigtir.  Stirinme  testlerine ait sonuglar incelendiginde gerilimin
uygulanmasindan hemen sonra lineer bir bolge ile takip edilen ani bir nonlineer

deformasyon goriilmiistiir.

Wan-Li gerceklestirdigi ¢calismada [74], bilyal1 6glitme ve sicak presleme metotlariyla
Al/SIC nanokompozitlerinin elde edilmesini incelemistir. Yapilan ¢alismada yiiksek
safliktaki Al tozlar ile birlikte tane boyutlari sirasiyla 45 pm ve 20-50 nm olan iki farkli
SiC tozundan faydalanilmistir. Ogiitme islemi i¢in gezegen tip dgiitiicii kullanilmis olup
ogitme Ar atmosferi altinda gergeklestirilmistir. 10 saat siiren Ogiitme islemleri
sirasinda sistem periyodik olarak Ogiitme islemine devam etmeden Once hazne
sicakliginin oda sicakligina diismesi beklenmistir. Ogiitme islemi sonrasinda elde edilen
numuneler Ar atmosferi altinda 10-100 MPa arasinda degisen basinglarla ve 723-873 K
arasinda degisen sicakliklarda sicak preslenmislerdir. Farkli siireler boyunca 6giitiilen
tozlar ve sinterlenmis kompozit yapilar daha sonra FE-SEM (Field Emission Scanning
Electron Microscopy) ve TEM analizlerine tabi tutulmuslardir. Ogiitme esnasinda
mikroyap1 degisimini daha detayli inceleyebilmek icin ise s6z konusu karistmin SADP

(Selected Area Diffraction Pattern) goriintiileri alinmustir (Sekil 1.11).

Al/SiC(45 pm) ve Al/SiCy (20-50 nm) tozlarinin her ikisi de %10 oraninda kullanilmig
olup tane boyutu incelemeleri i¢in her iki gruptan da farkl siireler boyunca 6giitiilen
numuneler alinmistir. Sonu¢ olarak, Ogilitmenin baglangi¢ asamalarinda (2 saat),
boyutlart 5-200 pm arasinda degisen toz kiimelerinin olustugu goriilmiistiir. Bu durum,
parcaciklarin tekrarlanan soguk kaynak mekanizmasinin sonucu olarak yapismasinin bir
sonucudur. Her iki yapidan Oglitme sonrasi alinan goriintiiler kiyaslandiginda
Al/SICy’iin tane boyutunun Al/SiC’den daha biiyiik oldugu goriilmiistiir. Bununla
birlikte daha yiiksek biiylitme oranlarinda alinan resimlerde 20-50 nm boyutundaki

oldukca fazla sayida parcacigin Al matris igerisinde homojen olarak dagildig:
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gozlenmektedir. iki mikroyap: arasindaki bu fark, SiCy (nano boyutlu) partikiillerinin

Al matris igerisine ¢ok daha kolay gomiildiigiinii géstermektedir.

SiCp/Al iizerinde yogunlagmis baska bir caligmada Zhang ve arkadaglart [75], 6 pm
boyutundaki Al tozlarmm1 matris olarak ve 5 pm boyutundaki SiC partikiillerini ise
takviye elemani olarak kullanmislardir. Al tozlarmin % 20 hacim oranindaki SiC
parcaciklar ile karistirilmasi iki ayr1 karistirma teknigi kullanilarak gergeklestirilmistir.
Yontemlerden ilki AI-SiC partikiillerini mekanik bir karistirict kullanarak konik bir
kapta, diger yontem ise gezegen tip Ogitlicii yardimiyla WC hazne igerisinde MA
prosesi ile 8:1 sarj orani ile ¢aplart 3-8 mm arasinda degisen Al,Oz bilyalar

kullanilmigtir. Her iki karigtirma islemi de Ar atmosferi altinda gergeklestirilmistir.

Sekil 1. 11. 10 Saat Ogiitiilmiis (a) Al/SICN (b) Al/SiC Partikiillerinin
TEM ve SADP Gériintiileri [74].

Elde edilen tozlar, 40 mm c¢apindaki grafit kalip yardimiyla SPS (Spark Plasma
Sintering-Kivileom Plazma  Sinterleme) yontemiyle 25 MPa basing altinda
sinterlemislerdir. Ilk yontemle karistirilan tozlar 570 ve 590 °C’de; MA yontemi ile
karistirllan  kompozitler ise 590 °C’de 5 dakika sinterlenmislerdir. Elde edilen
kompozitlerin yogunluklar1 Arsimed prensibi ile tespit edilirken mikroyap1 incelemeleri

ise SEM vasitasiyla yapilmistir. Kompozitler ayrica dinamik ve statik basma testlerine



40

tabi tutulmuglardir. Yapilan testler neticesinde, sinterleme sicakliginin kompozitin
yogunlugunu belirgin olarak etkiledigi gorilmiistiir. Tam olarak sikistirilmamais
kompozitlerin zayif mekanik O6zelliklere sahip oldugu tespit edilmistir. Ayrica, s6z
konusu ozelliklerin toz karigimi olusturulurken MA  prosesinin  kullanimi ile
gelistirilebilecegi  sonucuna  varilmistir. Bunun nedeni, hem kompozitlerin
mikroyapilarinin hem de Al matrisin peklesme davranisinin MA prosesi ile

tyilestirilebilmesidir.

Esrada-Guel ve arkadaslar1 [76], aliiminyum matris icerisinde grafit nanopargaciklarin
dagilimini inceledikleri ¢calismada elementel tozlarla hazirlanmis %5.6Zn, % 2.5 Mg,
%1.6 Cu, % 0.23 Cr kimyasal bilesimine sahip Al 7075 alasimindan faydalanmis ve bu
alasimi % 0-2 oraninda grafit nano pargaciklar (GNP) ile kuvvetlendirmislerdir.
Kullanilan grafit nano tozlar, 20-30 nm boyutunda olup SPEX calkalamal1 tip 6giitiicii
ile mekanik alagimlandirma ile elde edilmislerdir. Al 7075 ve nano grafit parcaciklarin
karisimi 30 dakika boyunca 6n karisim islemine tabi tutulduktan sonra argon atmosferi
altinda 3 farkli siire boyunca (2.5, 5 ve 10 saat) ogiitiilmiislerdir. Ogiitme islemi icin

20:1 bilya/toz orani ile paslanmaz celik hazne ve bilyalar kullanilmastir.

Toz halindeki numunelerin 465 MPa basing altinda preslenmesiyle elde edilen ara
triinler Ar gazi altinda 523 K’de 1 saat siireyle ve 773 K’de 2 saat siireyle
sinterlenmislerdir. Sinterlenmis numuneler, 800 K sicaklikta 30 dakika bekletildikten
sonra sicak olarak ekstriize edilmislerdir. Ekstriize edilmis numuneler daha sonra ¢ekme

testlerine ve sertlik 6lgiimlerine tabii tutulmuslardir.

Elde edilen sonuglar Tablo 1.3’te gosterilmistir. Cekme testi sonuglarinda da
goriilebilecegi gibi 6gilitme islemi, saf numunelerle kiyaslandiginda ¢ekme gerilmesinde
yaklasik olarak % 40’lik bir artisa ve toplam sekil degisiminde ise kayda deger bir
azalmaya neden olmaktadir. Bu sonucun muhtemel nedeninin aliiminyum matris
icerisindeki sert fazlarin varligindan kaynaklanan gerilme birikimi oldugu

distiniilmektedir.

Mekanik olarak alasimlandirilmis ve ekstriize edilmis numunelerin sertlik degerleri,

baslangicta basit olarak karistirilmis numunelerden yaklasik olarak % 20 daha fazladir.
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Ayrica, yalnizca mekanik alagimlandirilmis kompozitlerin cekme 6zelliklerinin eklenen

grafit ile azaldig1 goriilmiistiir.

Tavoosi ve arkadaslar1 [77], Al-%13,8 Zn/% 5 Al,O3 nanokompozit elde etmek i¢in 50-
70 um boyutundaki Al ile % 13,8 hacim oraninda 250 nm boyutundaki ZnO bilesigini
gezegen tip dgiitiicii kullanarak farkli siirelerde dgiitmiislerdir. Ogiitiilen tozlar, 400 ve
500 °C’de ve 400 MPa sabit basing altinda HIP yontemi ile kompozit hale
getirilmiglerdir. Diger caligmalardan farkli olarak o6giitiilen tozlar, HIP’den 6nce 200
MPa basing altinda soguk preslenerek 10 mm capindaki diskler haline getirilmislerdir.
Yapisal degisimleri gozlemleyebilmek icin dgiitiilen tozlara X-RD ve SEM (Taramali
Elektron Mikroskobu) analizleri uygulanmistir. Ayrica, Al-ZnO yer degistirme
reaksiyonuna 6glitmenin etkisini gézlemlemek i¢in DTA (Diferansiyel Termal Analiz)
yonteminden faydalanilmistir. 60 saatlik 06giitme sonrasinda elde edilen Al,O3

taneciklerinin boyutlarinin yaklasik olarak 25 nm oldugu goriilmiistiir.

Tablo 1. 3. Ekstriize Edilmis Cubuklarin Mekanik Ozelliklerinin Degisimi [76].

GNP Ogiitme Siiresi Akma Dayanimi | Cekme Dayanimi Sertlik

(%) (saat) (MPa) (MPa) (HB)
0 0 185,25 283,71 101,0
0 2,5 225,46 351,48 99,2
1 2,5 229,97 352,92 100,8
2 2,5 238,01 364,59 97,0
0 5 182,56 352,66 108,5
1 5 197,17 380,28 111,7
2 5 214,82 410,50 100,3
0 10 211,97 400,86 108,8
1 10 167,40 236,94 125,2

Zakeri ve arkadaslar1i [78], Al,Os-TiC seramik matrisli nanokompoziti, TiO;’in
aliminyum ve grafitle mekano-kimyasal indirgenmesi ile elde etmislerdir. Calisma
sirasinda Ogiitme siiresinin, baslangi¢ bilesiminin ve 1s1l iglem sicakliginin etkisi

aragtirilmugtir. Ogiitme, gezegen tip ogiitiicii kullanilarak 500 d/d dénme hizi ile
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gerceklestirilmistir. Kullanilan Al, TiO; ve grafit tozlarinin tane biiyiikliikleri sirasiyla
200, 50 ve 50 um olup tozlar, asagidaki temel reaksiyonu gergeklestirmektedir;

TiO, +%AI +C ngIZO3 +TiC

Ogiitme islemi sirasinda 10:1 sarj oran1 korunarak 20 mm, 15 mm ve 10 mm ¢aplarinda
olmak iizere 3 farkli tipte bilya kullanilmistir. Bilya boyutundaki dagilim, bilya-bilya ve
bilya-cidar arasindaki ¢arpismalarin frekansimi = artirdigindan  6giitme  isleminin
enerjisinde artis saglamaktadir. Ogiitme sonrasi elde edilen karisim, 600, 700 ve 800
°C’de 2 saat bekletilerek 1s1l isleme tabi tutulmustur. Elde edilen tozlara uygulanan X-
RD sonuglart TiC bilesiginin 20 saatlik 6giitme sonrasinda bagladigin1 ve 35 saatlik

oglitme sonrasinda tamamlandigini gostermektedir.

Al ve alagimlarinin yan1 sira Al’un ikili ve ti¢lii bilesikleri de nanokompozitlerin iiretimi
i¢in ana faz olarak sik¢a kullanilmaktadir. Ozellikle Al-Mg alasimlar: yiiksek korozyon
direnglerine ek olarak yiiksek 6zgiil mukavemetleri nedeniyle son yillarda oldukga ilgi
cekmektedirler ve otomotiv ve ugak endiistrisinin de igerisinde oldugu ¢ogu alanda
kullanilmaktadirlar. Al-Aqeeli ve arkadaslar1 [79] tarafindan yapilan ¢alismada 45 um
boyutundaki Al, Mg ve Zr tozlart x= % 0, 5, 20 ve 35 olmak tizere Algy.xMg10Zr«
bilesimini saglayarak Spex 8000D c¢alkalamali tip 6giitiicli yardimiyla Ar atmosferi
altinda &giitiilmiislerdir. Ogiitme islemi, paslanmaz celik havan ve bilyalarla argon
atmosferi altinda gerceklestirilmistir. Ogiitme siiresi biitiin bilesimler igin 9 saat olarak
sabit tutulmustur. Ogiitme islemine her 1,5 saatte bir ara verilerek havanda asir1 1sinma
engellenmistir. Ogiitme islemi ayrica her ii¢ saatte bir durdurularak hazne i¢ yiizeyine
yapisan tozlar kazinmistir. Ogiitme islemi sonrasinda elde edilen tozlar 400 °C’de 1 saat
tavlandiktan sonra faz karakterizasyonu i¢in XRD ve TEM analizlerine tabi
tutulmuslardir. TEM c¢alismalari, alagimlarda elde edilen nanoyapilarin pargacik
boyutlarinin ve kristal yapilarinin karakterize edilmesinde kismen faydalidir. S6z
konusu analizler i¢in TEM c¢alismalarina ek olarak Esitlik 1.5 te verilen Scherrer
esitliginden faydalanilmistir. Ogiitiilen tozlar son olarak 1 GPa basing altinda 10 dakika
soguk olarak sikistirildiktan sonra mikro sertlik 6l¢limiine tabi tutulmuslardir. X-RD

analiz sonuclart ve Scherrer esitligi ile hesaplanan sonuglar degerlendirildiginde
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alasimin Zr igerigi arttikca kristalin boyutunun azaldigi goriilmektedir. S6z konusu
alagimlarin mikro sertlik degerleri géz Oniine alindiginda ise artan Zr iceriginin mikro

sertligi artirdig1 gozlenmistir.

Mevcut Al alasimlarmin biiylik ¢cogunlugu yiliksek sicakliklarda tatmin edici sonuglar
gostermez ve kullanilabilirlik smir1 olarak 598 K gibi bir deger sahiptirler. Bunun
nedeni Al alasimlar1 igerisindeki takviye elemanlarmin bu sicaklikta ¢ok hizli
kabalagsmalar1 sonucu mukavemet ve siiriinme direnglerinin azalmasidir [80]. Nayak
S.B.,Pabi S.K., Murty B.S. [80] bu diisiinceden yola ¢ikarak gerceklestirdikleri
calismalarinda, AlzNi, AlsFe, AlsTi ve AlzZr gibi trialiminatlarla takviye edilen Al
alagimlarinin yiiksek sicakliklarda da yiiksek 0zgiil dayanim gdsterdigini belirterek
diger aliiminatlara goére hem daha yiiksek ergime noktasina hem de daha diisiik
yogunluga sahip Al3Ti’u tercih etmiglerdir. Calismada 45 pm tane boyutuna sahip Al ve
stinger seklindeki farkli bilesimlerdeki (% 5, 10, 15, 20) Ti tozlar1t WC hazne ve tozlar
yardimiyla 20 saat boyunca dgiitiilmiislerdir. Ogiitme sirasinda oksidasyonu engellemek
icin 6glitme hazneleri toluen ile doldurulmustur. Alasimlandirilmis tozlar1 soguk olarak
sikistirmak icin 12 mm c¢apindaki kiimelere 375 MPa’lik bir kuvvet uygulanmistir.
Soguk olarak sikigtirilan bu kiimeler daha sonra Ar atmosferi altinda 573-673 K
arasinda 2 saat sinterlenmislerdir. Mekanik alasimlandirilmis ve soguk sikistirilmis
numuneler daha sonra X-RD analizleri yardimiyla karakterize edilmislerdir. Bu
numuneler ayrica 300 g yik altinda mikro sertlik dl¢iimiine tabi tutulmuslardir. X-RD
sonuglart degerlendirildiginde tane boyutunun 5 saat 6giitme sonrasinda 81 nm, 20 saat
ogiitme sonrasinda ise 23 nm’ye diistiigli gorilmiistir. Farkli bilesimlerdeki Al-Ti
alagimlarimin 20 saat &giitme islemi sonrasindaki tane boyutu 19-23 nm arasinda

degismektedir.

Nanokompozit yapmin olusumu igin gerekli olan AlsTi intermetalik bilesigi 6gilitme
sonrasinda 1s1l islem ile olusturulmak istenmistir. Bu nedenle bilesigin olusum
sicakliginin tespit edilmesi i¢in 20 saat 6giitiilmiis numunelerin DSC analizlerinden
faydalanilmis ve numuneler elde edilen sonuglara gére 573 K’de ve 673 K’de 2 saat
tavlanmiglardir. S6z konusu yapilarin mekanik 6zelliklerini tespit etmek icin soguk
olarak sikistirilmis numunelerin sertlikleri Ol¢lilmiis ve elde edilen sonuglar Ti

igeriginin bir fonksiyonu olarak tespit edilmistir.
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Krassen ve Suryanarayana [5] tarafindan gergeklestirilen ¢alismada Ti, Al ve Si
tozlarindan mekanik alasimlandirma yontemi ile sentezlenen TisSiz ve vy-TiAl
fazlarindan  kompozitin ¢ekme dayamimlar1 {izerinde ¢alismiglardir.  Sicak
izostatikpresleme (HIP) ile tiretilen 400 nm tane boyutuna sahip kompozit numunelerin
cekme testleri, farkl sicaklik ve farkli sekil degistirme hizlar igin tespit edilmistir.
Sonug olarak, s6z konusu kompozitlerin siiperplastik 6zelligi 4107 st gekil degistirme
hizi altinda 950 °C’nin altindaki sicakliklarda sergilediklerini bildirmislerdir.
Uygulanan sekil degistirme hizinin diisiik olmasina ragmen siiperplastik davranigin 950

°C’de gozlenmis olmasi ilgi ¢ekicidir.

Mekanik alagimlandirma esnasinda gerceklesen faz doniisiimleri ve intermetalik (ara
bilesikler) de oldukga ilgi ¢ekmektedir [81-85]. Forouzanmehr, Karimzadeh ve Enayati
tarafindan gerceklestirilen bir ¢alismada [81], nanokristal TiAl intermetalik bilesigi Ti-
%50 Al toz karisimindan mekanik alagimlandirma ve takip eden 1sil islem ile
sentezlenmistir. Ortalama tane boyutlar1 400 ve 70 um olan Ti ve Al tozlar1 gezegen tip
ogitiicli yardimi ile sertlestirilmis krom c¢elik havan ve bilyalar kullanilarak oda
sicakliginda mekanik alagimlandirma islemine tabi tutulmuslardir. Tozlar, X-RD, SEM,
DTA ve mikrosertlik olclimleri araciligiyla karakterize edilmislerdir. Sonug olarak,
oglitmenin ilk asamalarinda Ti(Al) kat1 ¢ozeltisi olusurken daha uzun 6gilitme siireleri
i¢cin bunu amorf faz olusumunun takip ettigi ortaya konulmustur. Eger 6giitmeye devam

edilirse, amorf yapinin asir1 doymus Ti(Al) kat1 ¢ozeltisine doniistiigii gorilmiistiir.

Amorf ve asir1 doymus Ti(Al) kat1 ¢ozelti yapilarinin ayr1 ayr tavlanmast 50 nm tane
boyutuna ve 1190 HV gibi yiiksek bir mikrosertlik degerine sahip TiAl intermetalik
bilesiginin olusmasi ile sonuglanmistir. Amorf yapinin 1sitilmasi sirasinda gergeklesen

faz doniistimleri su sekilde siralanabilir;
Amorf yapi—Yari kararl1 SDH yap1—Diizensiz YMK TiAl—TiAl intermetalik bilesigi
Asirt doymus Ti(Al) kati ¢ozeltisi, tavlama islemi ile TiAl intermetalik bilesigine

dontigiirken ise yar1 kararli YMK bir faz olusur. Benzer sonuglar Farhang, Kamali ve

Samani tarafindan gergeklestirilen ¢alismada da ortaya konmustur [82].



45

Rafiei, Enayati ve Karimzadeh tarafindan gergeklestirilen diger bir ¢alismada [83] ise
(Fe,Ti)sAl intermetalik bilesiginin MA yoOntemi ile sentezlenmesi incelenmistir.
Deneysel calisma igin sirasiyla ortalama 100 pm, 50-100 um ve 400-500 pm tane
boyutlarina sahip Fe, Al ve Ti tozlar1 FespAlysTignominal bilesimi ile
kanigtirllmiglardir. Oda sicakliginda, Ar gazi atmosferi altinda gezegen tip Ogiitlicii
kullanilarak gerceklestirilen Ogiitme islemi sonucunda meydana gelen yapisal
degisiklikleri tespit etmek icin X-RD, SEM ve mikrosertlik o6l¢iimlerinden
faydalanilmistir. Yapi, 6glitmenin ilk asamalarinda (5 saat) Fe/Al/Ti tabakali yapisina
daha sonra ise Fe(Ti,Al) kat1 ¢ozeltisine doniismektedir. Bu esnada tabakalar biiyiik ve
tiniform olmayan bir sekilde dagilmislardir. Ancak 100 saatlik 6glitme sonrasinda
tabakalar arasindaki dislokasyonlarin yiiksek yogunlugu (Fe,Ti)sAl intermetalik
bilesiminin olusmasina onciiliik eder. (Fe,Ti)sAl faz1 1050 HV gibi yiliksek bir
mikrosertlik degerine sahiptir. Sekil 1.12°de tozlarin mikrosertligi 6gilitme siiresinin
fonksiyonu olarak verilmistir. Goriildiigi gibi 6glitme siiresi 0’dan 40 saate artarken
sertlikte belirgin bir ylikselme olmakta ancak o6gilitme siiresi 40 saatten 100 saate

artarken bu artis ¢ok daha yavas gerceklesmektedir.

Roy ve arkadaglar tarafindan yapilan ¢alismada [84], AlgsCuyTiss ortalama bilesimine
sahip yiiksek mukavemetli, amorf veya kismen nanokristalli ¢ok fazli intermetalik
bilesikleri elementel tozlardan mekanik alagimlandirma ve bunu takip eden sinterleme
islemi ile elde edilmistir. Baslangigta 50-100 um tane boyutuna sahip elementel tozlar,
gezegen tip dgiitiicli yardimiyla farkli siireler boyunca 6giitiilmiislerdir. Ogiitmenin ilk
asamalarinda oksidayonu ve tozlarin kiimelenmesini énlemek i¢in toluen kullanilarak
yas Ogltme yapilmistir. Tozlar, 8 GPa’lik yiliksek basing altinda sikistirildiktan sonra
300-450 °C’de sinterlenerek numunelere basma testleri uygulanmistir. Uygulanan X-
RD ve SEM analizleri sonrasinda elde edilen sonuglar, 450 °C’de preslenme sirasinda
amorf matristen sentezlenen Al,Cu, Al,Cugy ve AlsCuTizintermetalik fazlari
nanokristalken 400 °C’de preslenen alasimin amorf oldugunu ortaya koymustur. Ayrica,
400 °C sicaklikta preslenen numunelerde goézenekliligin ihmal edilebilir oldugu
gozlenmistir. Bu nedenle bu numunelerin basma mukavemetleri de 1490 MPa gibi

yiiksek bir degerde olup 400 °C’de preslenen numunelerin basma mukavemetlerine
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oranla daha yiiksektir. Bu durumun nedeni, mikroyapida mevcut kristalin fazlarin

gevrekligidir.
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Sekil 1. 12. Tozlarin Mikrosertlik Degerlerinin Ogiitme
Stiresi ile Degisimi [83].

Manna ve arkadaglar1 [85] ise ~ 50-100 um boyutundaki Al, Cu ve Zr elementel
tozlarindan faydalanarak AlegsCuss.xZrx (x=5, 15 ve 25) bilesimine sahip amorf ve/veya
nanokristal iiriinleri sentezlemislerdir. Ogiitme, gezegen tip dgiitiiciilerle, WC havan ve
bilyalar kullanilarak 1, 10, 30 ve 50 saatlik siireler boyunca gerceklestirilmistir.
Ogiitmenin farkli siirelerinde alman numunelerin mikroyapilari X-RD, TEM
(Transmisyon Elektron Mikroskobu) ve EDS (Enerji Dagilimli X-Isin1 Spektroskopisi)
ile analiz edilmistir. MA ile sentezlenen farkli alasimlar arasinda AlgsCuzZris
cogunlukla amorf bir yap1 sergilerken AlgsCuzpZrs intermetalik bilesiginanokristalin
yap1 veAlgsCuUioZros intermetalik bilesigi ise hem nanokristalin hem de amorf yapilardan

olusan karmasik bir yap1 sergilemektedir.

Bilindigi gibi otomotiv ve ucak endistrisinde agirhig azaltici olarak yiiksek
mukavemetli, hafif alasimlara ilgi gittikce artmaktadir. Bu fikirden yola ¢ikan Sasaki
T.T.,Mukai T. ve Hono K. [86], yaptiklar1 ¢caligmada tane boyutu 53-106 um arasinda
degisen yiiksek safliktaki Al-Fe tozlarmi Al- % 5 Fe bilesiminde gezegen tip 6giitiicii

kullanarak o6giitmiislerdir. Ogiitme sirasinda paslanmaz ¢elik havan ve bilyalar
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kullanilmis olup sarj oran1 10:1dir. Ogiitme kabina siire¢ kontrol eleman1 olarak % 4
etanol eklenmistir. Ogiitme islemi sonrasinda elde edilen tozlar, kivilcim plazma
sinterleme (Spark PlasmaSintering (SPS)) yontemi ile 10 mm WC kalip igerisinde
sinterlenmislerdir. Sinterlenen numuneler iizerinde, sertlik 6lgiimii, Basma testleri X-

RD, SEM ve TEM analizleri gergeklestirilmistir.

Al-% 5 Fe i¢in basma testleri sonrasinda gerilme degerlerinin akma noktasindan sonra
artan uzama degerleri ile azaldigi gozlenmistir. S6z konusu alasgim, 992 MPa gibi
yiiksek bir akma gerilmesi ile birlikte 1045 MPa gibi olduke¢a yiiksek bir maksimum
basma gerilmesi de gostermektedir. Elde edilen bu deger nanokristal Al-Mg

alagimlariyla kiyaslandiginda oldukca yiiksektir.

Al-Fe alagimlari tizerine bir baska ¢alisma ise Zawrah ve Shaw tarafindan yapilmis olup
nanoyapilt AlgsFesTi,Cr, alasimi sentezlenmistir [87]. S6z konusu alagim, sirasiyla 70,
50, 30 ve 30 um tane boyutuna sahip Al, Fe, Cr ve Ti elementel tozlarindan MA prosesi

ile sentezlenerek alasimin mikroyapisi ve sertligi arastirilmistir.

SPEX calkalamal1 tip ogiitiicli ile gerceklestirilen 6glitme islemi sirasinda paslanmaz
celik havan ve bilyalar kullanilmistir. Farkli tane boyutuna sahip tozlari {iniform olarak
ogiitebilmek i¢in iki ayr1 capta (5 mm ve 10 mm) bilyadan faydalanilmistir.
Oksidasyonu onlemek i¢in 6giitme islemi glove box yardimiyla Ar gazi atmosferi
altinda gergeklestirilmistir. 1, 5, 8 ve 16 saat boyunca dgiitiilen tozlar tizerinde SEM, X-

RD ve EDS analizleri yapildiktan sonra sertlik 6l¢iimii i¢in bakalite alinmislardir.

Sekil 1.13” te tane boyutu 6glitme zamaninin fonksiyonu olarak verilmistir. Sonug
olarak, sentezlenen AlgsFesTi,Cr, alasimi, nanokristalli asiri doymus Al esashi kati
cozeltilerinin mekanik alagimlandirma yolu ile olusabilecegini gdstermistir. MA yolu ile
tretilen nanokristalli AlgsFesTi,Cr, alasimi tizerinde bir baska calisma Shaw ve
arkadaslar1 tarafindan yapilmis olup alasimin termal (1s1l) kararliligi incelenmis ve

alasimin nano-taneciklerinin 1s1l kararliliginin oldukga yiiksek oldugu gézlenmistir [88].
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Sekil 1. 13. Al’un Tane Boyutunun Ogiitme Siiresi
ile Degisimi [87].

Calismalar incelendiginde [86-93], mekanik alagimlandirma sistemlerinde Al’dan sonra
en sik kullanilan elementin demir (Fe) oldugu goriilmektedir. Ozellikle nanokristalli
yumusak ferromagnetik alagimlar listiin magnetik 6zellikleri nedeniyle ilgi cekmektedir

[86, 87].

Hosseini ve Bahrami [89], Fe-Si-Ni nanokristalli yumusak magnetik tozlarmi MA
yoluyla elde etmislerdir. Tozlar, gezegen tip 6giitiicii kullanilarak 700 d/d hizla Ar
atmosferi altinda siirekli rejimle 35 saat boyunca ogiitiilmiislerdir. % 99.9 safliktaki
tozlar farkli bilesimlerde karistirilarak Feg;SiigNiz, Fe79SiigNisz, Fe72SixsNis, FegsSiioNis,
Fe77Si1gNis, FezoSixsNis ve FegpSijgNig bilesikleri sentezlenmistir. Ek olarak, 6giitme
zamaninin mikroyapt ve magnetik Ozellikler tizerindeki etkisini belirlemek ig¢in
Feg7SijoNiz sisteminin ogiitiilmesine 100 saat boyunca devam edilmistir. Ogiitme
sonrasinda ortalama 8-19 nm tane boyutuna sahip olan bilesikler, X-RD ve SEM ile
karakterize edilmislerdir. Sentezlenen bilesiklerin ayrica koerzivite (Hc) ve maksimum
doyma magnetizasyon degerleri (Ms) de incelenmistir. Sonug olarak koerzivite ve tane
boyutunun artan 6giitme zamani ile benzer bir azalma gosterdikleri goriilmiistiir. Ayrica,
en yliksek doyma magnetizasyon degeri (Ms) ile en diislik koerzivite (Hc) degeri 70
saatlik 6giitme sonrasinda FegzSijoNis bilesiminde goriilmiistiir. Kookhan ve arkadaslari
[90] ise benzer bir ¢alismay1 tane boyutlari sirasiyla 150 um ve 10 pm olan Fe-Ni

elementleri kullanarak gerceklestirmiglerdir. Sentezlenen Fe-%10Ni ve Fe-%20Ni
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bilesimli yumusak magnetik alasimlar yiiksek enerjili 6giitme ile 110 saat ogiitlilerek

elde edilen mikroyap1 X-RD ve SEM analizleri ile gozlemlenmistir.

Fe’in mekanik alagimlandirma prosesinde kullanimlar1 genellikle magnetik 6zellikler
tizerine yogunlagmistir. Chermahini ve arkadaslar1 [91] da yaptiklar1 galismada
baslangicta sirasiyla 10 um ve 3 pum tane boyutuna sahip Fe ve Co tozlar1 kullanarak
sentezledikleri FesoCosp alasgiminin magnetik 6zelliklerini incelemislerdir. Gezegen tip
ogiitiicii ile Ar gaz1 atmosferinde gerceklestirilen 8 saat 6gilitme sonrasinda ortaya ¢ikan
FesoCosp alasiminin tane boyutu yaklagik olarak 12 nm olarak tespit edilmistir. Sekil
1.14> te ise ogitilmemis Fe tozlarinin ve FesoCosp bilesiginin SEM goriintiileri

verilmistir.

Sekil 1. 14. (a) Ogiitiilmemis Fe’nin (b) Fe50C050 bilesiginin SEM
Mikrografi [91].

Amini ve arkadaslar1 [92], MA yolu ile Fe, Cr, Mn ve N ile hazirlanan FeCrMnN
alasgimlarinin mikroyapisal, termal ve magnetik 6zelliklerini incelemislerdir. Gezegen
tip Oglitiicti yardimiyla Ny gazi atmosferi altinda gerceklestirilen ogiitme islemi 24
saatlik zaman araliklariyla (24, 48, 72, 96, 120 ve 144 saat) devam etmistir. Sentezlenen
tozlarin yapisal 6zellikleri daha dnceki ¢alismalara benzer sekilde X-RD, SEM ve DSC
yardimiyla analiz edilmistir. Magnetik Ozelliklerin tespiti icin de VSM (Vibrating
Sample Magnetometer)den faydalanilmigtir. Elde edilen sonuglara gore diisiik 6giitme

siirelerinde mikroyapi, nanokristalferrit ve ostenit fazlarindan olusmaktadir. Devam
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eden MA prosesi ile amorf fazin miktar1 ve homojenligi artmaktadir. 120 saat ve
tizerindeki Ogilitme siirelerinde yap1 tamamen amorf hale gelmistir. Tablo 1.4° te farkli

Oglitme siireleri i¢in bilesim ve fazlarin (ferrit-ostenit) tane boyutlari verilmistir.

Tablo 1. 4. Farkli Ogiitme Siireleri i¢in Bilesim ve Tane Boyutu Degerleri [92].

Ogiitme Bilesim (% Agirhk) Tane Boyutu (nm)

Siiresi (Saat) | Fe Cr Mn N @) Ferrit | Ostenit
24 69,12 | 17.98 [ 11,91 | 0,71 | 0,28 | 21 17
48 68,46 | 11,87 | 11,77 | 1,63 | 027 | 14 11
72 67,85 | 17,74 | 11,69 | 2,42 | 0,3 11 9
96 66,93 | 17,71 [ 11,56 | 3,51 | 0,29 | 10 8

Mekanik alagimlandirma yolu ile nanokristalli demir esasl alagimlarin sentezlenmesi
lizerine bir baska calisma Yang ve arkadaslari tarafindan gergeklestirilmistir [34].
Calismada, baslangigta 75 um tane boyutuna sahip Fe ve Cu tozlar1 gezegen tip 6giitiicii
ile WC hazne ve bilyalar kullanilarak 10, 20, 40, 80 ve 160 saat boyunca ogiitiilerek
nanokristalin  FegoCuso alasimi sentezlenmistir. Ogiitme sonrasi uygulanan X-RD
analizlerinin sonuglari, 160 saat 6glitmeden sonra malzemenin tek fazli YMK FegoCuygo
bilesiminden olustugunu gostermektedir. Analizler sonucu sentezlenen alagimin tane

boyutu ise 13 nm olarak tespit edilmistir.

Daha 6nce de bahsedildigi gibi hemen her tiirlii malzeme toz haline getirilebildiginden
mekanik alasimlandirma yontemi oldukca genis yelpazede uygulama alani1 bulmaktadir.
MA calismalarinda en sik gozlemlenen Al ve Fe esasli alasimlara ek olarak cok sayida
elementi MA yolu ile ogiitiilerek farkli nanoyapilar gelistirilmistir. Enayati, Aryanpour
ve Ebnonnasir [35], iki ayn tipte Ogitiicii kullanarak WC-Co nanoyapili tozlarini
sentezlemislerdir. Farkli aragtirmacilar tarafindan gerceklestirilen calismalarda, benzer
yontemlerle sentezlenen W-Cu nanokompozitinin sentezlenmesi ve sentezlenmesi

sirasinda mekanik kuvvetlerin etkisi incelenmistir [94, 95].

Liu ve arkadaslarn tarafindan gerceklestirilen iki farkli deneysel c¢alisma ise

nanokristalin - RuAl alagimiin sentezlenmesi ve termal kararliligi iizerine
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yogunlagmistir [96, 97]. Ayni arastirmacilar, Ru-Al ikili sistemine Ni ilavesi
ilenanokristalin yapinin degisimini ve termal kararliligini da goézlemlemislerdir [98].
Bunlara ek olarak Mg’un farkli elementlerle mekanik yontemlerle alagimlandirilmasi
sonucu, nano yapili MgB; [99], Mg2NiHx [100], Mg12Mo 1 (M:Ti, Zr, V) [101], Mg-Tm
(Tm:Co, Fe) [102], MgzNi [103] ve MgsX;, (X:Bi, Sbh) [104] bilesikleri sentezlenmistir.

Ni-Fe sistemini géz Oniine alarak mevcut deneysel ¢alismalar incelendiginde mekanik
alagimlandirma yonteminin hem Ni-Fe [105], Ni-Fe-Co [106] gibi basit yapilarin hem
de Fe-Cr-Al/%30TiB, [107] gibi karmasik sistemlerin elde edilmesinde etkili bir
yontem oldugu gorilmektedir. Ayrica CdSe [108], CdTe [109] Bi,Tes [110] ve
Mo(Si,Al),-ZrO, [111] bilesikleri de mekanik alasimlandirma yolu ile sentezlenebilen
nano yapili bilesikler arasindadir. Ayrica son yillarda MA prosesi ile Ti-Ni sekil hafizal

alagimlariin elde edilmesi tizerine yapilan ¢alismalar da artmigtir [112-119].

Ote yandan, mekanik alagimlandirma yontemi ile iiretilen nanokompozit yapilarm
termofiziksel Ozellikleri de cesitli arastirmacilar tarafindan degerlendirilmistir [120-
123]. Korsunsky ve arkadaglart [120], yaptiklar1 ¢aligmada ortalama 20-30 um tane
boyutuna sahip Al, Cu ve Fe alagimlarim1 Ar atmosferi altinda gezegen tip ogiitiicii
yardimiyla 6giiterek ede ettikleri AlgsCuzsFer2 alasiminin 1s1l genlesme katsayisini tespit
etmislerdir. Song, Wang ve Zhou [121] ise TiC ile takviyelendirilmis W esash
kompozitlerin termomekanik 6zelliklerini arastirmiglardir. Yang ve arkadaslari
tarafindan benzer sekilde gergeklestirilen diger bir ¢aligmada ise [122], yaklasik olarak
70 um tane boyutuna sahip Co, La, Fe ve Sb elementleri kullanilmis ve sentezlenen
alagimin 1s1l iletkenlikleri test edilmistir. Liu ve Li tarafindan gerceklestirilen ¢alismada
ise mekanik alagimlandirma yolu ile elde edilen BiggsSho 15 bilesiginin 1s1l iletkenligi

incelenmistir [123].

Mekanik alagimlandirma prosesi iizerine yapilan ¢aligmalar arasinda deneysel
caligmalarin yani sira analitik ve niimerik ¢alismalar da dikkat gekmektedir [124, 125].
Pabi ve arkadaslar1 yaptiklar1 ¢alismada [124], mekanik alasimlandirma kinetiklerinin
mekanik modelini kurmuslardir. Das ve arkadaslar1 tarafindan gergeklestirilen benzer
bir calismada ise [125], gezegen tip Ogiitiicii yardimiyla ogiitiillen Cu-Al tozlarinin

difiizyon kinetikleri incelenmistir.



2. BOLUM

GEREC VE YONTEM

2.1. Mekanik Alasimlandirma ve Proses Degiskenleri

Tez caligmasinda mekanik 6glitme yolu ile aliiminyum matrisli seramik takviyeli
kompozit toz iiretimi amaglanmistir. Deneysel galismalar i¢in yiliksek saflikta ve farkl
oranlarda Al, Al,O3, SiC ve B4C tozlar1 planetary tip ogiitiicii ile Ogitiilmistiir.

Ogiitiilen kompozit tozlar daha sonra Karakterizasyon islemlerine tabi tutulmuslardir.

2.1.1. Ogiitiilen Malzemeler

Deneysel ¢alismalarda matris malzemesi olarak % 99,8 saflikta, 44-420 pm (-40+325
mesh) tane boyutuna sahip aliiminyum tozu (Alfa Aesar, Al 00010) kullanilmistir.
Takviye elemant olarak ise Al,O3, SiC ve B4C seramik tozlar1 kullanilmistir. Kullanilan
tozlarin ozellikleri Tablo 2.1° de verilmistir. Sekil 5.1, Sekil 5.2, Sekil 5.3 ve Sekil

5.4’te ise oOgitilmemis Al,O3, SIC ve B4C tozlarmin SEM goriintiileri sirasiyla

verilmistir.
Tablo 2. 1. Kullanilan Tozlarin Ozellikleri.
Toz Uriin Kodu | Tane Boyutu Saflik Yogunluk Sertlik
(qum) (%) (g/ml) (HV)
AlLO, (AEE) AL 602 44 99,9 3,95 2100
SiC (Aldrich) 357391 37 >97,5 3,22 2600
B,C (Alfa Aesar) 10922 22-59 99+ 2,52 4000




MAG= 200KX
EHT = 20.00 kv

MAG = 2.00KX Detector = SE1

EHT = 20.00 kv Date :10 Jan 2011

Sekil 2. 2. Ogiitiilmemis Al,03 Tozunun SEM Gériintiisii.
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G= 200KX Detector = SE1

EHT = 20.00 kv Date :3 Mar 2011

Mag= 2.00 KX Detector = SE1
EHT = 20.00 kv Date :3 Apr 2013

Sekil 2. 4. Ogiitiilmemis B4C Tozunun SEM Gériintiisii.
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Ogiitme islemleri sirasinda takviye elemanlar1 Al matris icerisine agirlik¢a % 5, % 10,

% 15 ve % 20 gibi degisen oranlarda eklenmislerdir.

2.1.2. Ogiitiicii Tiirii

Kompozit toz karisimlariin 6giitme islemleri, FRITSCH marka Pulverisette 6 model
planetary tip ogiitiicti ile gergeklestirilmistir. Cihaz tek istasyonlu olup dijital kontrol
iinitesi sayesinde Ogiitmeye belirli siirelerle ara verip sogutmaya imkan saglayacak
sekilde programlanabilmektedir. Maksimum devir sayis1 650 d/dakika’dir. Cihazin

genel galisma prensibi Sekil 2.5 te verilmistir.

Ogiticti Haznenin

| \Dbnme Yéni

Merkezkacg
Kuvveti

_Sa —ﬁ
N
gy
" '
‘e

Ana Diskin
D6énme Yoni

e

Sekil 2. 5. Planetary Ogiitiiciiniin Calisma Prensibi.

2.1.3. Ogiitiicii Hazne, Ogiitiicii Araclar ve Sarj Oram

Kullanilan tozlarin sertlikleri ve uzun 6gilitme siireleri goz oniine alinarak 6giitiicli hazne
malzemesi WC (tungsten karbiir) olarak se¢ilmistir. Hazne kapasitesi 250 ml olup
yuvarlak tabanhidir. Ogiitme islemleri boyunca bilyilk ve kiigiik bilyalarm
avantajlarindan faydalanabilmek i¢in 10 ve 20 mm ¢apinda WC ogiitiicii araglar
(bilyalar) karisik olarak kullanilmistir. Hazne igerisine birim agirligi 62,8129 gr olan 20
mm c¢apinda WC bilyalardan 2 adet ve birim agirligi 8,915 gr olan 10 mm capinda
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bilyalardan 26 adet eklenmistir. BOylece sistem igerisindeki toplam bilya agirlig
336,0048 gr olarak sabit tutulmustur. Deneysel ¢alismalar boyunca sarj orami da
ogiitiicli hazne kapasitesi goz Oniine alinarak 10:1 olarak sabit tutulmustur. Boylelikle
sistem igerisinde bir defada dgiitiilen toplam toz miktar1 yaklasik olarak 33,6 gr olarak
hesaplanmistir. Katki elemanlarinin farkli oranlarina baglh olarak hesaplanan Al matris

ve katki eleman1 miktarlar1 Tablo 2.2°de verilmistir.

Tablo 2. 2. Hesaplanan Matris ve Takviye Eleman1 Miktarlart.

Toplam Toz Miktar1 | Takviye Elemam Orani Ana Faz Takviye Elemani
(9r) (%) (9r) (9r)

33,60048 %5 31,920456 1,680024

33,60048 % 10 30,240432 3,360048

33,60048 % 15 28,560408 5,040072

33,60048 % 20 26,880384 6,720096

Yukarda hesaplanan miktarlara gore hassas terazide tartilarak hazirlanan tozlar
karigtirildiktan sonra o6giitiicti hazneye yiklenirken Sekil 2.6’ da gosterildigi gibi
ogiitiici bilyalarin altta ogiitiilecek toz karisiminin {istte olmasina 6zellikle dikkat
edilmistir. Bunun amaci, tozlarin merkezkag¢ kuvveti nedeniyle bilyalar tarafindan hazne
tabanina sikistirilmasina ve 6giitme veriminin diigmesine engel olmaktir. Herbir 6giitme
islemi tamamlandiktan sonra bir sonraki toz karisimina gegmeden hazne ve bilyalar saf

su ve firga ile temizlenmistir.

2.1.4. Ogiitme Atmosferi ve Siire¢ Kontrol Etkeni (SKE)

Ogiitme islemleri sirasinda oksidasyonu engellemek igin tozlarin hazneye doldurma
bosaltma islemleri MBRAUN marka GB-2202-P-VAC kontrollii atmosfer kutusu
(Glove Box) yardimiyla gerceklestirilmistir. Cihaz akrilikten imal edilmis ana govde ve
yardimct vakum odasi (anti-chamber) olarak adlandirilan iki temel kisimdan

olugmaktadir. Sistem Sekil 2.7°de sematik olarak gdsterilmistir.



57

Sekil 2. 6. Ogiitiicii Bilyalarin ve Ogiitiilen Tozlarin
Hazneye Yiiklenme Sekli.
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Sekil 2. 7. Kontrollii Atmosfer Kutusunun Sematik Gdsterimi.

Calismalar esnasinda koruyucu gaz atmosferi olarak yiiksek saflikta (spektrometrik)
argon gazi kullanilmigtir. Argon gaz tilipii hem ana gdévdeye hem de yardimci vakum
odasina (anti-chamber) baglidir. Ana govde tamamen argon gazi ile dolu olup
ayardimer vakum odasi olarak adlandirilan kisimdan sizdirmaz bir kapak vasitasiyla

ayrilir. Glove box igerisine alinacak olan 6glitiicti ekipmanlar ve 6giitiilecek tozlar 6nce
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yardimct vakum odasina alinir. Bu bolge de dis ortamdan sizdirmaz bir kapak
vasitastyla ayrilmistir. Yardimci vakum odasina bagli olan bir vakum pompasi ile
icerdeki hava bosaltilir ve yardime1 vakum odasi argon gazi ile doldurulur. Béylece ana
govde igerisine havanin girmesi engellenmis olur. Ogiitme islemleri boyunca haznenin

biitiin doldurma bosaltma ve numune alma islemleri glove box igerisinde yapilmistir.

Ayrica kullanilan hazne sizdirmaz Ozellikte olmadigl i¢in oksidasyonu Onlemek
amactyla sistem her 2 saatte bir durdurularak hazne glove box igerisine alinmus,
haznenin tekrar argon gazi ile dolmasi saglandiktan sonra &giitme islemlerine devam
edilmistir. Ogiitme islemleri tamamlanan tozlar da uygun numune saklama kaplari

icerisine konularak glove box icerisinde bekletilmektedir.

Ogiitme islemleri esnasinda agia ¢ikan 1s1 nedeniyle Al parcaciklarin birbirlerine ve
ogiitiicii hazne ve bilyalarin yiizeylerine yapismasini 6nlemek i¢in toplam toz agirliginin
% 1,5 u oraninda stearik asit (CigH3s0,) sisteme siire¢ kontrol etkeni olarak

eklenmistir.

2.1.5. Ogiitme Hiz1, Ogiitme Siiresi ve Ogiitme Sicakhg1

Deneysel caligmalar i¢in 6glitme hiz1 yapilan 6n ¢alismalarda elde edilen verilere baglh
olarak 250 devir/dakika olarak segilmistir. Ogiitme siiresi ise belirli araliklarla alman
numunelerden elde edilen sonuglara bagl olarak 120 saat olarak belirlenmistir. Ogiitme
islemleri boyunca sisteme herhangi bir 1sitma ya da sogutma islemi uygulanmamuis,

islemlerin tamami oda sicakliginda gerceklestirilmistir.

Ogiitme islemleri sirasinda 6giitme hizi (devir sayis1), sarj orani, 6giitme sicakligi,
hazne hacmi ve malzemesi, bilya malzemesi, ¢ap1 ve sayist ve toplam 6giitme siiresi
gibi parametreler verilen degerlerde sabit tutulmustur. Ogiitme islemlerine her 30 saatte

bir ara verilerek SEM, X-RD ve BET analizleri i¢in numuneler alinmistir.

Alinan SEM goriintiileri daha sonra Image ProPlus goriintii analiz programi yardimiyla
incelenerek ortalama tane boyutu hesaplanmistir. Ogiitme deney plan1 Tablo 2.3’te

verilmistir.
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Tablo 2. 3. Ogiitme Islemleri Deney Plani.

Takviye Numune Ogiitme Hiz1 Sarj Oram Ogiitme Siiresi
Elemam (d/d) (Saat)
Al,O, Al-% 5 Al,Os 250 10:1 120
Al-% 10 Al,O; 250 10:1 120
Al-% 15 Al,O, 250 10:1 120
Al-% 20 Al,O; 250 10:1 120
SiC Al-% 5 SiC 250 10:1 120
Al-% 10 SiC 250 10:1 120
Al-% 15 SiC 250 10:1 120
Al-% 20 SiC 250 10:1 120
B,C Al-% 5 B,C 250 10:1 120
Al-% 10 B,C 250 10:1 120
Al-% 15 B,C 250 10:1 120
Al-% 20 B,C 250 10:1 120

2.2. Karakterizasyon Islemleri

2.2.1. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) ile Goriintiileme

Ogiitme islemleri boyunca belirli araliklarla alinan numunelerin tane boyutu
analizlerinin yapilabilmesi i¢in SEM gorintileri alinmustir. Gorintiiler, Erciyes
Universitesi Teknoloji Arastirma ve Uygulama Merkezi’'nde (TAUM) bulunan LEO

440 model dijital taramal1 elektron mikroskobu ile alinmistir.

Ogiitiillen toz karigimlarmin farkli bolgelerinden belirli araliklarla alman numuneler
soguk preslenerek hazirlandiktan sonra numunelerin 6giitme siirelerine ve tane
boyutuna bagl olarak 100, 500, 1000, 2000, 5000, 10000 ve 20000 gibi farkl1 biiyiitme

oranlarinda goriintiileri alinmstir.
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2.2.2. Tane Boyutu Analizi

Ogiitiilen toz karisimlarmin tane boyutu analizleri alinan SEM gériintiileri iizerinden
Image ProPlus goriintii analiz yazilimi vasitasiyla yapilmistir. Farkli biiylitmelerde
alman gorintiiller programda tek tek degerlendirilerek ortalama tane boyutu

hesaplanmustir.

2.2.3. X-RD Analizleri

Belirli araliklarla alinan numunelerin X-RD analizleri yine TAUM biinyesinde bulunan
Bruker AXS D8 Advance model cihaz ile yapilmistir. Olgiimler, Cu Ka radyasyon
kaynagi (A=0,15406 nm) kullanilarak 40 mA ve 40 kV altinda yapilmistir. Kirinim agisi
(20) degerleri 10-90° araligindadir.

2.2.4. Yiizey Alam (BET) ve Gozeneklilik Analizleri

BET analizleri statik volumetrik metotla yine TAUM biinyesinde bulunan
Micromeritics marka Gemini VIl model cihazla azot gazi yardimiyla
gerceklestirilmistir.Cihaz, numune yiizeyini tek bir molekiiler tabakayla kaplamak igin
gerekli gaz miktarini tayin ederek yiizey alanini hesaplamaktadir ve sonuglar m%/g veya
cm?/g olarak elde edilmektedir. Gozeneklilik analizleri de aymi cihaz yardimiyla

yapilmugtir.



3. BOLUM

BULGULAR

3.1.SEM Goruntiileri

Al-% 5 Al,O3 toz karisimimin 30, 60, 90 ve 120 saat boyunca 6giitiilmesiyle elde edilen
SEM goriintiileri Sekil 3.1°de verilmistir.

Sekil 3. 1. (a) 30, (b) 60, (c) 90 ve (d) 120 Saat Boyunca Ogiitiilmiis Al-% 5 Al,Os; Toz
Karigimimin SEM Goriintiisii.
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Goriintiilerden de anlasilabilecegi gibi 6giitmenin ilk agamalarinda (Sekil 3.1.a ve Sekil
3.1.b) siinek matris malzemesi olan aliiminyumun oraninin daha fazla olmasi nedeniyle
levha haline gelme egilimi daha fazladir. Kirilan, ufalanan gevrek Al,O; pargaciklari ise
oldukga azdir. Ayrica Ogiitmenin ilk asamalarinda pargaciklar genellikle kdoselidir.
Ancak artan 0giitme siireleri ile hem pargacik sekli yuvarlaklasmakta hem de tane
boyutu kiiciilerek homojenlik artmaktadir. Sekil 3.2°de Al-% 10 Al,O; kompozit
tozlarinin farkli siireler boyunca ogiitiilmesi sonucunda alinan SEM goriintiileri

gosterilmistir.

Sekil 3. 2. (a) 30, (b) 60, (c) 90 ve (d) 120 Saat Boyunca Ogiitiilmiis Al-% 10 Al,O3 Toz
Karisiminin SEM Goriintiisii.

Sekil 3.2.a’dan da goriilebilecegi gibi 6giitme islemlerinin baslangicinda levha haline
gelme egilimi devam etmektedir. Ancak takviye elemaninin artan hacim oranina bagl

olarak ufalanan ve kirilan gevrek parcacik sayisi artig gdstermistir.
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Sekil 3.3. ve Sekil 3.4 sirasiyla Al-% 15 Al,O3 ve Al-% 20 Al,O; toz karisimlarinin farkli
stireler boyunca 6giitiilmesiyle elde edilen mikroyapilar1 gostermektedir. Buna gore Al-
% 15 Al,O3 toz karigimi igin dgiitmenin ilk asamalarinda baglayan levha haline gelme egilimi

60 saat 6gilitme sonrasinda halen devam etmektedir. Levha haline gelme egilimin ancak 90 saat

oglitme islemi sonrasinda bitmis ve kiiresel sekilli parcaciklari olusmaya baglamstir.

Sekil 3. 3. (a) 30, (b) 60, (c) 90 ve (d) 120 Saat Boyunca Ogiitiilmiis Al-% 15 Al,O3 Toz
Karisiminin SEM Goriintiisii.

Al-% 20 Al,0; toz karistminin SEM goriintiileri incelendiginde ise artan takviye elemant
agirlik orami nedeniyle ufalanma ve daha kiigilk boyutlu parcaciklar1 olusturma

egiliminin 6giitmenin erken agamalarinda basladig1 gézlenmistir.

Takviye elemani olarak farkli oranlarda Al,O; igeren numunelerin 120 saat boyunca

ogiitiilmiis mikroyapilart karsilastirildiginda (Sekil 3.1.d, Sekil 3.2.d, Sekil 3.3.d ve
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Sekil 3.4.d) takviye elemaninin hacim orani arttikga artan Ogiitme siireleri ile

homojenlesmenin ve yuvarlak sekilli parcacik sayisinin arttig1 goriilmektedir.

Sekil 3. 4. (a) 30, (b) 60, (c) 90 ve (d) 120 Saat Boyunca Ogiitiilmiis Al-% 20 Al,O3 Toz
Karisiminin SEM Goriintiisii.

Sekil 3.5’te ise Al-% 5 SiC kompozit toz karnisgimmmn 30, 60, 90 ve 120 saat boyunca
ogiitiilmesiyle elde edilen SEM goriintiileri gériilmektedir. Al-% 5 Al,O3 toz karigimina
benzer sekilde % 5 SiC takviye elemanina sahip olan toz karigimlarinda da baslangicta
koseli ve levha seklinde olan parcaciklar artan Ogiitme siireleri ile yuvarlaklasma

egilimindedir.

Ancak Al- % 5 SiC toz karisimi incelendiginde levha sekilli pargaciklarin 90 saat
sonunda hala var oldugu dikkat ¢ekmektedir. Ayrica % 5 oraninda Al,O3 ve SiC igeren

karisgimlarin 120 saat §giitiilmesiyle elde edilen mikroyapilar karsilastirildiginda tane
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boyutu azaldik¢a takviye elemani olarak SiC igeren yapida topaklanma egiliminin daha

fazla oldugu goriilmektedir.

Sekil 3. 5. (a) 30, (b) 60, (c) 90 ve (d) 120 Saat Boyunca Ogiitiilmiis Al-% 5 SiC Toz
Karisiminin SEM Goriintiisii.

Sekil 3.6°da verilen Al-% 10 SiC kompozit toz karigimina ait mikroyapilarda da benzer
egilimler gozlenmektedir. Ancak artan SiC hacim orami nedeniyle Ogiitmenin ilk
asamalarinda kirillan gevrek parcacik sayisindaki artis da goriilmektedir. Ayrica levha
seklindeki parcaciklarin varligi da Al-% 5 SiC mikroyapisindaki kadar uzun siire

varligini slirdirmemistir.

Al-% 15 SiC toz karisimina ait mikroyapilar ise Sekil 3.7°de gosterilmistir. Goriintiiler
Al-% 5 SiC ve Al-% 10 SiC yapilarina ait goriintiilerle kiyaslandiginda 6glitmenin ilk

asamalarinda artan takviye eleman1 hacim oranina bagl olarak kirilan pargacik sayisindaki artisi
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gbrmek miimkiindiir. Ayrica yapt Al-% 10 SiC toz karigimina benzer sekilde 120 saat 6giitme

sonrasinda topaklanma egilimindedir.

Sekil 3. 6. (a) 30, (b) 60, (c) 90 ve (d) 120 Saat Boyunca Ogiitiilmiis Al-% 10 SiC Toz
Karisiminin SEM Goriintiisii.

Sekil 3.8°de ise Al-% 20 SiC toz karisimina ait mikroyapilar gosterilmistir. Takviye elemani
olarak farkli oranlarda SiC igeren kompozit toz karigimlara ait goriintiiler kiyaslandiginda
ogitmenin ilk asamalarinda darbe etkisiyle kirilan ve siinek Al matris igerisine batan SiC

parcaciklarinin arttig1 gézlenmektedir.

SiC takviyeli yapilar Al,O3 takviyeli yapilarla kiyaslandiginda ise SiC takviyeli
yapilardaki ufalanan pargacik sayisinin daha fazla oldugu sdylenebilir. Bunun nedeni
SiC parcaciklarinin Al,O3 parcaciklarma gore daha sert ve gevrek olmasi nedeniyle

darbe etkisi altinda daha kolay kirilmasidir. Ayrica numunelerin 120 saat 6gitiilmesi
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sonucunda elde edilen mikroyapilarda topaklanma egiliminin arttifi gozlenmektedir.
Benzer sekilde SiC igeren yapilarda topaklanma egiliminin de Al,O3 takviyeli yapilarla

kiyasla daha fazla oldugu sdylenebilir.

Sekil 3. 7. (a) 30, (b) 60, (c) 90 ve (d) 120 Saat Boyunca Ogiitiilmiis Al-% 15 SiC Toz
Karisiminin SEM Goriintiisii.

Sekil 3.9, Sekil 3.10, Sekil 3.11 ve Sekil 3.12°de ise sirasiyla Al-% 5 B4C, Al-% 10
B.C, Al-% 15 B4C ve Al-% 20 B4C igeren kompozit tozlarin farkli siireler boyunca

ogiitiilmesiyle elde edilen mikroyapilarin SEM goriintiileri verilmistir.

Sekil 3.9 degerlendirildiginde % 5 takviye elemani oranina sahip diger numunelerde
oldugu gibi siinek Al matrisin levha haline gelme egiliminde oldugu s6ylenebilir. Ancak
levha haline gelme egilimi 60 saatten sonra sona ererek parcaciklar hem kiigiilmeye hem

de sekil olarak yuvarlaklagsmaya baglamislardir.
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Diger takviye elemanlar: ile kiyaslandiginda 120 saat 6giitme sonrasinda % 5 B4C
iceren toz karisiminda tane boyutu acisindan homojenligin daha az oldugu goriilebilir.
Bunun nedeni B4C pargaciklarinin baslangi¢ boyut dagiliminin daha az homojen olmasi
(22-59 pm) olabilecegi gibi, sertlik degerlerinin (4000 HV) diger takviye elemanlaria
kiyasla daha yiiksek olmasidir.

Detector = SE1 | Mag

Date 14 Apr2014 » EHT

Sekil 3. 8. (a) 30, (b) 60, (c) 90 ve (d) 120 Saat Boyunca Ogiitiilmiis Al-% 20SiC Toz
Karigiminin SEM Goriintiisii.

Sekil 3.10°da goriilen Al-% 10 B4C tozlarinin SEM goriintiileri incelendiginde 6giitme
stiresinin ilk yarisinda levha sekilli parcaciklarin oldukga fazla oldugu gorilebilir. Diger
numunelere benzer sekilde 60 saatten sonra parcaciklar yuvarlaklagsmaya baglamistir.
120 saat 6glitme sonrasinda Al-% 5 B4C karigimina kiyasla daha yiiksek homojenlik
saglanmasina ragmen Al-% 10 B4C toz karisgiminda topaklanmanin daha fazla oldugu

gozlenmistir.
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Sekil 3.11°de gosterilen Al-% 15 B4C mikroyapilari incelendiginde en dikkat ¢ekici fark
Oglitmenin baslangic asamalarinda (30 saat) ufalanan, kirilan gevrek B4C

parcaciklarinin sayisindaki artis oldugu goriilmektedir.

Sekil 3. 9. (a) 30, (b) 60, (c) 90 ve (d) 120 Saat Boyunca Ogiitiilmiis Al-% 5 B,C Toz
Karisiminin SEM Goriintiisii.

Farkli oranlarda B4C igeren numunelerin SEM goriintiileri incelendiginde Al-% 15 B4,C
kompozit toz karisiminin tane boyutu ve tane sekli egiliminin diger numunelere benzer
sekilde seyrettigi sOylenebilir. 120 saat §giitiilmiis numune lizerinde homojenlik diger

takviye elemanlarina gore azdir. Ayrica toz karigsimi yine topaklanma egilimindedir.

Sekil 3.11°de ise Al-% 20 B4C toz karisimina ait SEM goriintiileri verilmistir. Toz
karigiminin 6giitmenin baslangicinda diger numuneler benzer bir sekilde levha sekilli

pargaciklar iiretme egiliminde oldugu sdylenebilir. Ancak tane boyutundaki azalmanin
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diger numuneler oranla daha uzun Ogiitme siirelerinde basladigini  soylemek
miimkiindiir. Sekil 3.11.b’ye bakildiginda 60 saat sonrasinda hala ufalanmadan kalan

biiyiik parcaciklarin oldugu goriilmektedir.

Sekil 3. 10. (a) 30, (b) 60, (c) 90 ve (d) 120 Saat Boyunca Ogiitiilmiis Al-% 10 B4C Toz
Karisiminin SEM Goriintiisii.

Ogiitme islemine devam edildikce tane boyutu azalmis ve taneler sekil itibariyle levha
sekilli parcaciklardan yuvarlak sekilli pargaciklara doniismiistiir. % 20 oraninda B4C
igeren numunede topaklanma egiliminin diger numunelere gore (6zellikle Al-% 10 B,4C)
daha az oldugu da sdylenebilir. Bununla birlikte Al-%20 B4C toz karisiminda tane
boyutundaki azalma ve yuvarlak hale gelme egilimi artan takviye elemani orani

nedeniyle 6glitmenin erken asamalarinda baglamstir.
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Sekil 3. 11. (a) 30, (b) 60, (c) 90 ve (d) 120 Saat Boyunca Ogiitiilmiis Al-% 15 B4C Toz
Karigiminin SEM Gdriintiisii.

3.2. Tane Boyutu Analizleri

Ogiitiilmiis numuneler {izerinden alinan goriintiiler Image ProPlus goriintii isleme
programi vasitasiyla degerlendirilerek toz karisimlarinin tane boyutlarinin 6giitme
stiresi ile degisimi incelenmistir. Toz karigimlarindan 30, 60, 90 ve 120 saat sonunda
alian her bir numune iizerinden 100, 500, 1000, 2000, 5000, 10000 ve 20000 gibi farkl
bliylitme oranlarinda alinan toplam 12 goriintli iizerinde yazilim yardimiyla ortalama
tane boyutu Ol¢limii yapilmistir. Her bir resim iizerinden alinan ortalama tane
boyutlarinin da daha sonra kendi aralarinda ortalamasi alinarak tane boyut degisimi
hesaplanmustir. Sekil 3.13’te 120 saat ogiitiilmiis Al- % 5 Al,O3 numunesi iizerinde
yapilan gorlintli analizi Ornek olarak verilmistir. Tablo 3.1’de ise Al-Al,O; toz

karigimlarina ait tane boyutu degisimleri toplu olarak goriilmektedir.
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Detector = SE1

Date 2014

Sekil 3. 12. (a) 30, (b) 60, (c) 90 ve (d) 120 Saat Boyunca Ogiitiilmiis Al-% 20 B4C Toz
Karisiminin SEM Goriintiisti.

1

Lengh Ange

g
LEBBRELEBEBLELBBELEEBE

Mag = 20.00 K X Detector = SE1
EHT =20.00 kV Date :5 Mar 2013

Sekil 3. 13. 120 Saat Boyunca Ogiitiilmiis Al-% 5 Al,O5’iin Tane Boyutu Analizi.



Tablo 3. 1. Al-Al,03 Toz Karisimlari igin Ogiitme Siiresi-

Tane Boyutu Degisimi.
Ogiitme Al-Al,O3 Toz Karisimlarinin
Siiresi (Saat) | Ogiitme Sonras1 Tane Boyutu (um)
Bilesim (% Agirhk)

% 5 % 10 % 15 % 20

30 6,257 | 120,06 | 60,795 | 46,035

60 2,280 | 2,775 | 10,485 | 6,347

90 1,544 | 1,653 2,610 2,701

120 0,696 | 0,976 1,078 0,512
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Sekil 3.14°te ise Al- % 5 Al,O3 toz karisimina ait Ogiitme Siiresi-Tane Boyutu degisimi
grafiksel olarak verilmistir. Tane boyutu beklendigi gibi artan Ggilitme siiresi ile
azalmistir. Baglangicta Al parcaciklar i¢in 44-420 pm, Al,O3 parcaciklari i¢in ise 44
pum olan ortalama tane boyutu 6giitmenin ilk asamalarinda (yaklasik 30 saat) 6,257
um’a kadar diigmiistiir. Artan 6gilitme siiresi ile azalmaya devam eden tane boyutu 120

saat 0giitme sonrasinda 0,696 um’a kadar diismiistiir.

Tane Boyutu (um)
D
1

0 T T T T
0 30 60 90 120 150

Ogiitme Siiresi (Saat)

Sekil 3. 14. Al-% 5 Al,Oj3 icin Ogiitme Siiresi -Tane
Boyutu Degisim Grafigi.

Sekil 3.15’te ise 120 saat ogitiilmiis Al- % 10 Al,O; numunesi iizerinde yapilan

gorilintii analizi 6rnek olarak verilmistir.
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Mag= 5.00 KX Detector

EHT = 20.00 kV Date :25 Sep 2012

Sekil 3. 15. 120 Saat Boyunca Ogiitiilmiis Al-% 10 Al,O3 Numunesi Uzerinde Image
ProPlus ile Tane Boyutu Analizi.

Sekil 3.16’dan da goriilebilecegi gibi tane boyutu yine artan O&giitme siireleri ile
azalmakla birlikte 6glitmenin ilk asamalarinda tane boyutundaki azalma Al- % 5 Al,0O3
toz karisimindaki kadar dikkat ¢ekici degildir. Bu durumun nedeni 6giitme isleminin ilk
asamalarinda proses boyunca tekrarlanan ve birbirini takip eden soguk kaynak-kirilma

proseslerinden soguk kaynaklanmanin etkin olmasidir.

140

120
100 o
80 -

Tane Boyutu (um)

20 -
0 . L 2
0 30 60 90 120 150

Ogiitme Siiresi (Saat)

Sekil 3. 16. Al-% 10 Al,Oj3 i¢in Ogiitme Siiresi-Tane
Boyutu Degisim Grafigi.
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Ancak 0giitmenin ilerleyen asamalarinda kirilma prosesi etkin hale gecerek 90 saatlik
Ogiitme islemi sonrasinda ortalama tane boyutu Al- % 10 Al,Ostoz karisimina benzer

sekilde 2,775 um’a kadar diigsmiistiir.

Sekil 3.17°de Al- % 15 Al,O3 toz karisimina ait goriintii analizi verilmistir. Ortalama
tane boyutu, Al- % 15 Al,O; toz karisimi igin de diger toz karigimlarina benzer sekilde
oglitme siiresiyle azalmakla birlikte 6giitmenin ilk asamalar1 sonrasinda (ilk 30 saat)

hesaplanan ortalama tane boyutunun yaklasik 60,795 um civarinda oldugu goriilmustiir.

o £ %

a ¥ -
Mag = 20.00 KX Detector = SE1
EHT = 20.00 kV Date :25 Jan 2013

Sekil 3. 17. 120 Saat Boyunca Ogiitiilmiis Al-% 15 Al,O3 Numunesi Uzerinde Image
ProPlus ile Tane Boyutu Analizi.

Sekil 3.18’de hesaplanan ortalama tane boyutunun 6giitme siiresi ile degisim grafigi
verilmistir. Grafikten goriilecegi gibi tane boyutundaki en dikkat ¢ekici degisim 30-60
saat araliginda gergeklesmistir. Kirilma prosesinin etkin hale gelmesiyle 30 saat 6giitme
islemi sonrasinda 60,795 um olan tane boyutu 60 saat 6giitme islemi sonrasinda 10,485

um’a kadar diismiistiir.

Sekil 3.19°da 120 saat 6giitiilmiis Al- % 20 Al,O3 numunesi {izerinde yapilan goriintii
analizine bir 6rnek verilmistir. Sekil 3.20°de ise hesaplanan ortalama tane boyutunun

oglitme siiresi ile degisimi sirasiyla sayisal ve grafiksel olarak gosterilmistir.
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Sekil 3. 18. Al-% 15 Al,O3 i¢in Ogiitme Siiresi-Tane
Boyutu Degisim Grafigi.
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Mag = 20.00 KX Detector = SE1

EHT =20.00 kV Date :19 Feb 2013

Sekil 3. 19. 120 Saat Boyunca Ogiitiilmiis Al-% 20 Al,03 Numunesi Uzerinde Image
ProPlus ile Tane Boyutu Analizi.

Sonuglardan goriilebilecegi gibi diger iki numuneye (Al- % 10 Al,Osve Al- % 15
Al;03) benzer sekilde Al- % 20 Al,Ostoz karisiminin da hesaplanan ortalama tane
boyutu 6giitme isleminin ilk asamalarinda (30 saatlik 6giitme sonrasinda) Al- % 5
Al,O3 toz karisimina gore daha yiiksek degerlerdedir. Hesaplanan ortalama tane boyutu
yine bu numunelere benzer sekilde en yiiksek diisiisii 30-60 saat Ogiitme aralifinda

gostermistir.
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Sekil 3. 20. Al-% 20 Al,Oj3 i¢in Ogiitme Siiresi-Tane
Boyutu Degisim Grafigi.

Al-Al,O3 toz karigimlarinin tane boyutu degisimleri incelendiginde 30 saat Ogilitme
islemi sonrasinda hesaplanan ortalama tane boyutu degerlerinin oldukca degisken
oldugu, ancak 90 saat 6gilitme sonrasinda numunelerin hemen hepsi i¢in ortalama tane
boyutunun 2 pm civarinda oldugu goriilmistir. Sekil 3.21°de farkli oranlarda
karistirtlmis  Al-Al,O3 toz karisimlarmin 120 saat Ogiitiillmesi sonucu hesaplanan
ortalama tane boyutunun takviye elemani orani ile degisimi verilmistir. Buna gore en
yiiksek tane boyutu degeri Al- % 15 Al,O3 bilesiminde goriiliirken en diisiik tane boyutu
Al- % 20 Al,O3toz karisimina aittir.

Hesaplanan ortalama tane boyutu degerlerindeki degisim incelendiginde 30 saat 6gilitme
sonrasinda kiigiik tane boyutuna sahip olan karigimlarin 6glitmenin ilk asamalarindaki

kirilma nedeniyle son tane boyutu degerlerinin de kiigiik oldugu goézlenmistir.

Tablo 3.2°de Al-SiC toz karisimlari i¢in ortalama tane boyutunun 6glitme siiresi Ve
takviye elemani orani ile degisimi verilmistir. Sekil 3.22°de ise 120 saat ogiitiilmiis Al-

% 5 SiC toz karisimi tizerinde yapilan goriintii analizine bir 6rnek verilmistir.

Ogiitme isleminin ilk 30 saati sonrasinda hesaplanan ortalama tane boyutu yaklasik
olarak 15,65 pum  dur. Ogiitme siiresi 120 saate ilerlerken tane boyutunun da 0,806
um’a distiigii goriilmiistiir (Sekil 3.23). Tane boyutundaki en belirgin diisiis 30-60 saat

araliginda gerceklesmistir.
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Sekil 3. 21. Al- Al,03 Toz Karisimlar igin Tane Boyutunun
Takviye Elemani Orant ile Degisimi.

Tablo 3. 2. Al-SiC Toz Karisimlari i¢in Ogiitme Siiresi—
Tane Boyutu Degisimi.

Ogiitme Al-SiC Toz Karisimlarinin Ogiitme

Siiresi (Saat) Sonrasi Tane Boyutu (um)

Bilesim (% Agirhk)

% 5 %10 | %15 | %20
30 15,650 | 73,747 | 11,983 | 19,192
60 7,286 2,858 | 3,120 | 3,428
90 2,040 1,974 | 1,406 | 1,325
120 0,806 0,594 | 0,516 | 0,529

Sekil 3.24 Al- % 10 SiC toz karisimina ait 6rnek goriintii analizini Sekil 3.25 ise Al-%
10 SiC toz karigimi igin tane boyutunun 6giitme siiresi ile degisimini grafiksel olarak

gostermektedir.

Al- % 10 SiC toz karigiminin 30 saat 6giitiilmesi sonucu yapilan goriintii analizinde tane
boyutunun yaklasik olarak 73,74 pum oldugu gorilmistiir. Bu durum 6glitmenin ilk
asamalarinda soguk kaynak prosesinin etkin oldugunu gostermektedir. Sekil 3.25’ten de

acikca gortilebilecegi gibi 0glitme islemine devam edildik¢e tane boyutu 6nce 2,858
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um’ a daha sonra da 1,974 um’ a kadar diigmiistiir. Al- % 15 SiC bilesimine sahip

kompozit yapinin tane boyutu degisimini Sekil 3.26’da gosterilmistir.

4
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Mag= 5.00KX Detector = SE1

EHT = 20.00 kV Date :5 Nov 2013

Sekil 3. 22. 120 Saat Boyunca Ogiitiilmiis Al-% 5 SiC Numunesi Uzerinde Image
ProPlus ile Tane Boyutu Analizi.
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Sekil 3. 23. Al-% 5 SiC i¢in Ogiitme Siiresi-Tane
Boyutu Degisim Grafigi.

Ogiitmenin ilk asamalarinda etkin olan soguk kaynaklanma mekanizmasi ve darbe etkisi
altinda kirilan gevrek pargaciklarin siinek Al matris yiizeyine yapismast nedeniyle
biiyliik degerlerde olan tane boyutu, 6giitmenin ilerleyen asamalarinda kaynaklanma-

kirilma dengesinin saglanmasi nedeniyle hizla azalmaktadir.
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Mag = 20.00 K X Detector = SE1
EHT =20.00 kV Date :3 Dec 2013

Sekil 3. 24. 120 Saat Boyunca Ogiitiilmiis Al-% 10 SiC Numunesi Uzerinde Image
ProPlus ile Tane Boyutu Analizi.

Tane boyutundaki en dikkat ¢ekici degisim 30-60 saat araliginda gerceklesmistir. Sekil
3.27°de ise 120 saat 6giitiilmiis Al- % 15 SiC numunesi iizerinde yapilan 6rnek tane

boyutu analizi goriilmektedir.
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Sekil 3. 25. Al-% 10 SiC i¢in Ogiitme Siiresi-Tane
Boyutu Degisim Grafigi.



81

14

12 A

Tane Boyutu (um)

o N b O
1

0 30 60 90 120 150

Oglitme Siiresi (Saat)

Sekil 3. 26. Al-% 15 SiC i¢in Ogiitme Siiresi-Tane
Boyutu Degisim Grafigi.
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’ Mag = 10.00 K X 2 Detector = SE1
EHT = 20.00 kV Date :27 Dec 2013

Sekil 3. 27. 120 Saat Boyunca Ogiitiilmiis Al-% 15 SiC Numunesi Uzerinde Image
ProPlus ile Tane Boyutu Analizi.

Al-% 20 SiC kompozit toz karisimi iizerinde farkli siireler igin yapilan goriintii
analizlerinin sonuglar1 Sekil 3.28’de grafiksel olarak verilmistir. Tane boyutu
Oglitmenin ilk asamalarinda ortalama 19,19 pm civarinda iken 60 saatlik Ogtlitme

sonunda 3,428 um’a kadar diismiistiir.

Ogiitme islemleri sonrasinda tane boyutundaki en dikkat cekici diisiis bu siire araliginda

gerceklesmistir.
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Sekil 3. 28. Al-% 20 SiC i¢in Ogiitme Siiresi-Tane
Boyutu Degisim Grafigi.

Sekil 3.29°da 120 saat 6giitiilmiis Al- % 20 SiC numunesinin 6rnek tane boyutu analizi

goriilmektedir.
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Mag = 20.00 KX Detector = SE1
EHT = 20.00 kV Date :21 Jan 2014

Sekil 3. 29. 120 Saat Boyunca Ogiitiilmiis Al-% 20 SiC Numunesi Uzerinde Image
ProPlus ile Tane Boyutu Analizi.

Al-SiC bilesenlerinin tane boyutu degisimleri incelendiginde 30 saat 6gilitme islemi
sonrasinda hesaplanan ortalama tane boyutu degerlerinin degisken oldugu goriilmiistiir.
Hesaplanan ortalama tane boyutu Al- % 15 SiC hari¢ diger numuneler i¢in 11-15 pm

araliginda degisirken bu numune i¢in yaklagik olarak 73 pm degerindedir. Ancak 90
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saat Ogiitme sonrasinda soguk kaynaklanma ve kirilma prosesleri arasinda dengeye
ulagilmasi nedeniyle numunelerin hemen hepsi igin ortalama tane boyutunun birbirine

yakin oldugu goriilmiistiir.

Sekil 3.30’da farkli oranlarda SiC igeren kompozit toz karigimlarimin 120 saat
ogiitiilmesi sonucu hesaplanan ortalama tane boyutunun takviye elemani orani ile
degisimi verilmistir. Buna gore en biiyiik tane boyutu degeri Al- % 5 SiC bilesiminde
gortiliirken en kiigiik tane boyutu Al- % 15 SiC ve Al- % 20 SiC toz karisimlarina aittir.
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0 T T
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Takviye Elemani Orani (%)

Sekil 3. 30. Al- SiC Toz Karisimlari i¢in Tane Boyutunun Takviye
Elemant Orani ile Degisimi.

Tablo 3.3’te Al-B4,C kompozit toz karigimlart i¢in ortalama tane boyutunun Ggiitme

stiresi ve takviye elemani orani ile degisimi verilmistir.

Sekil 3.31 ve Sekil 3.32 sirasiyla Al-% 5 B4C toz karisimina ait 6rnek bir tane boyutu
analizini ve hesaplanan ortalama tane boyutunun Oogilitme siiresi ile degisimini
vermektedir. 30 saatlik 6giitme islemi sonrasinda numuneye ait tane boyutu yaklasik
olarak 51,577 um olarak hesaplanmistir. Elde edilen bu yiiksek tane boyutu degeri hem
oglitmenin ilk asamalarinda daha etkin olan soguk kaynaklanma mekanizmasinin hem
de takviye elemani olan B,C’iin diizensiz baglangi¢ tane boyutu araliginin (22-59 pm)

bir sonucu oldugu diisiiniilmektedir.
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Tablo 3. 3. Al-B,4C Toz Karigimlari i¢in Ogiitme Siiresi —
Tane Boyutu Degisimi.

Ogiitme Al-B,C Toz Karisimlarimin Ogiitme
Siiresi (Saat) Sonrasi Tane Boyutu (um)

Bilesim (% Agirhk)

% 5 % 10 %15 | % 20
30 51,577 | 5,449 | 197,76 | 6,637
60 3,181 2,509 2,735 | 3,003
90 1,794 1,554 1,457 | 1,484
120 0,828 0,956 0,710 | 0,743

1304615

Mag = 20.00 K X H Detector = SE1
EHT =20.00 kV Date :29 Apr 2013

Sekil 3. 31. 120 Saat Boyunca Ogiitiilmiis Al-% 5 B,C Numunesi Uzerinde Image
ProPlus ile Tane Boyutu Analizi.

Sekil 3.33’te Al-% 10 B4C toz karisimi i¢in tane boyutunun 6giitme siiresi ile degisimi
grafik olarak gosterilmistir. Buna gore 30 saat 6gilitme sonrasinda 5,449 pum olarak

tespit edilen tane boyutu artan 6gilitme siiresi ile azalmistir.

Sekil 3.34’te ise s6z konusu numunenin 120 saat 6giitiilmesi sonucu elde edilen yapinin

tane boyutu analizine ait bir 6rnek verilmistir.
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Sekil 3. 32. Al-% 5 B4C i¢in Ogiitme Siiresi-Tane
Boyutu Degisim Grafigi.
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Sekil 3. 33. Al-% 10 B,C i¢in Ogiitme Siiresi-Tane
Boyutu Degisim Grafigi.

Sekil 3.35 120 saat 6giitiilmiis Al-% 15 B4C toz karisiminin tane boyutu analizine 6rnek
verilmistir. Sekil 3.36’da gorildigii gibi Al-% 15 B4C toz karisimina ait ortalama tane
boyutu degeri Ogiitmenin ilk asamalarinda oldukca yiiksek olup oOgiitme siiresi 30

saatten 60 saate ¢ikarken oldukca dikkat ¢ekici bir azalma gostermistir.

Tablo 3.3’te verilen degerlere bakildiginda hesaplanan ortalama tane boyutunun 6giitme
isleminin ilk asamalarindan (30 saatlik Oglitme isleminden) sonra kirilma
mekanizmasinin etkin hale gelmesi nedeniyle 60 saatlik dgilitme sonrasinda 2,735 pm’a

kadar diistiigii gorilmiistiir.
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Mag= 5.00KX Detector = SE1
EHT =20.00 kV Date :8 Jul 2013

Sekil 3. 34. 120 Saat Boyunca Ogiitiilmiis Al-% 10 B,C Numunesi Uzerinde Image
ProPlus ile Tane Boyutu Analizi.
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Mag = 10.00 KX Detector = SE1

EHT = 20.00 kV Date :21 Aug 2013

Sekil 3. 35. 120 Saat Boyunca Ogiitiilmiis Al-% 15 B4C Numunesi Uzerinde Image
ProPlus ile Tane Boyutu Analizi.

Diger Al-B,4C toz karisimlarindan farkli olarak Al-% 20 B4C toz karisiminin 6giitmenin
ilk asamalarindaki tane boyutu artan takviye elemani hacim orani nedeniyle diisiik
degerlerdedir. Sekil 3.37°den goriilebilecegi gibi s6z konusu numune icin tane
boyutunun 6gilitme siiresi ile degisiminde keskin gegisler yoktur. Sekil 3.38’de 120 saat
boyunca ogiitiilmiis Al-% 20 B4C {iizerinde Image ProPlus yazilimi ile 6rnek tane

boyutu analizi verilmistir.
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Sekil 3. 36. Al-% 15 B4C i¢in Ogiitme Siiresi-Tane

Boyutu Degisim Grafigi.
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Sekil 3. 37. Al-% 20 B,C i¢in Ogiitme Siiresi -Tane
Boyutu Degisim Grafigi.

Al-B,C bilesenleri igin tane boyutu degisimleri incelendiginde 30 saat Oglitme
sonrasinda hesaplanan ortalama tane boyutu degerleri 6-197 um gibi genis bir aralikta
degistigi goriilmektedir. Ancak diger serilere benzer sekilde 90 saat 6glitme sonrasinda
hemen hepsi i¢in ortalama tane boyutunun 1,4 pm-1,7 um gibi dar bir aralikta degistigi

goriilmiistir.

Sekil 3.39°da farkli oranlarda B4C igeren toz karisimlarinin 120 saat 6giitiilmesi sonucu
hesaplanan ortalama tane boyutunun kullanilan takviye elemaninin orani ile degisimi

verilmistir.
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Mag = 10.00 K X
EHT = 20.00 kV
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Detector = SE1

Date :9 Oct 2013

Sekil 3. 38. 120 Saat Boyunca Ogiitiilmiis Al-% 20 B4;C Numunesi Uzerinde Image
ProPlus ile Tane Boyutu Analizi.
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1,2

0,8

0,6

0,4

0,2

39.

3.3. X-RD Analizleri

5 10 15 20
Takviye Elemani Orani (%)
Al- B4C Toz Karisimlari i¢in Tane Boyutunun Takviye

Eleman1 Orani ile Degigimi.

Ogiitme islemleri esnasinda belirli araliklarla alian numuneler farkli faz olusumlarini

ve Ogilitme esnasinda kirliligin olusup olusmadigin1 anlamak i¢in X-RD analizlerine tabi

tutulmuslardir. Karsilastirma yapabilmek igin 6giitilen numunelere ek olarak toz

karisimlarini olusturan saf Al ile takviye elemanlar1 olan 6giitiilmemis saf Al,O3, SiC ve

B4C’nin de X-RD analizleri yapilmistir. Ayrica 6giitme esnasinda siire¢ kontrol etkeni
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olarak kullanilan stearik asitin de toz bilesimlerinde herhangi bir kirlenmeye neden olup

olmadigini anlamak i¢in X-RD analizi yapilmistir.

Sekil 3.40 saf aliiminyum tozuna ait X-RD grafigini vermektedir. Sekilden de
goriilebildigi gibi saf alliminyuma ait 5 tane dikkat ¢ekici pik mevcuttur. Bunlardan ilki
ve en yiiksek siddette olan1 38,38 © 20 degerinde olandir. Daha sonra sirasiyla 44,6°,
65°, 78,12° ve 82,58° 206 degerlerinde 4 farkli dikkat c¢ekici pik mevcuttur. Bu pikler
strastyla saf aliiminyumun (111), (200), (220), (311) ve (222) diizlemlerine aittir.
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Kirinim Agisi (26)

Sekil 3. 40. Ogiitiilmemis Saf Al’a ait X-RD Grafigi.

Sekil 3.41 ve Sekil 3.42° de sirastyla Al;O3 ve SiC’e ait X-RD grafikleri verilmistir.
Al;03 i¢in en siddetli pik 43,34°°de 229 degerinde olup (113) atom diizlemine aittir. SiC
iginse en siddetli pik 35,56°’de 350 degerinde gozlenmis olup (00 10) atom diizlemine

aittir.

Ogiitiilmemis saf B4C icin elde edilen X-RD toz deseni Sekil 3.43’te verilmistir. B,C’e
ait piklerden siddeti en yiiksek olan1 37,76° 20 degerinde Olgiilen pik olup 514
siddetindedir. Bunun disinda 34,92°’de ve 23,42°’de dikkat ¢ekici iki ayr1 pik

gozlenmistir.
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Sekil 3. 41. Ogiitiilmemis Saf Al;Os'e ait X-RD Grafigi.
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Kirinim Agisi (26)

Sekil 3. 42. Ogiitiilmemis Saf SiC'e ait X-RD Grafigi.

Kompozit toz karisimlarinda kullanilan saf malzemelere ek olarak farkli 6gilitme

stirelerinin etkisini gézlemleyebilmek amaciyla 30 saat araliklarla alinan numunelerin

X-RD grafikleri de karsilastirilmistir.
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Sekil 3. 43. Ogiitiilmemis Saf B4C' e ait X-RD Grafigi.

Sekil 3.44, 30 saat ogitiilmis Al-% 5 Al,O3; toz karisimina ait X-RD toz desenini
gosterirken Sekil 3.45 ayn1 numunenin 60 saat 6giitiilmesi sonucunda elde edilen X-RD

grafigini vermektedir.

Sekil 3.44’ten goriilebilecegi gibi Al- % 5 Al,O3 toz karisiminin X-RD grafigi toz
karisiminda aliiminyum miktarinin fazla olmasi nedeniyle hala aliiminyuma ait pikler
hakim halde goriilmektedir. Ancak Sekil 3.45°te goriilebilecegi gibi bu piklerin siddeti
artan Oglitme siireleri ile azalmaktadir. Bu durum aym toz karisimina ait artan 6giitme
siirelerinde elde edilen grafiklerde de (Sekil 3.46 ve Sekil 3.47) belirgindir. Ornegin saf
aliminyumun X-RD sonuglarinda 38,38°lik 20 degerinde gozlenen pikin siddeti artan
oglitme siireleri ile once 343’e ve dgiitme stiresi 120 saate ¢ikarildiginda ise 104’e kadar

diismiistiir.

Benzer sekilde, saf aliiminyumun X-RD sonuglarinda ikinci biiytik pik olarak gézlenen
44,6°°deki pikin siddeti 374 iken bu deger 30 saat 6gilitme sonrasinda 178’e diismiistiir.
120 saat Ogilitme sonrasinda azalan tane boyutu ile bu pikin siddeti 46’ya kadar
diismiistiir. Benzer sonuglart saf alliminyuma ait diger pikler i¢cin de sdylemek

miumkindiir.
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Sekil 3. 44. 30 Saat Ogiitiilmiis Al-% 5 Al,O3 Toz Karisimma ait X-RD Grafigi.
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Sekil 3. 45. 60 Saat Ogiitiilmiis Al-% 5 Al,O3 Toz Karisimna ait
X-RD Grafigi.

Sekil 3.46 ve Sekil 3.47 sirastyla Al- % 5 Al,O3 toz karisimimin 90 ve 120 saat
ogiitilmesiyle elde edilen X-RD toz desenlerini vermektedir. Buna gore 0gilitme
stirelerinin artmastyla saf aliiminyuma ait piklerin ortaya ¢iktigt 20 degerleri de
artmaktadir. Ornegin saf aliiminyumun X-RD sonuglarinda 38,38°lik 20 degerinde
gozlenen pik, 30 saat ogitiilmiis Al- % 5 Al,O3 toz karisimmin X-RD toz deseninde
38,48° 20 degerinde, 120 saat ogiitiilmis Al- % 5 Al,O3 toz karisiminin X-RD toz

deseninde ise 38,52° 20 degerinde gdzlenmistir. Benzer sonuglar1 diger pikler i¢in de
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sOylemek miimkiindiir. Bu durum, Bragg kanunu geregince artan 6giitme siireleri ile s6z

konusu atom diizlemleri arasindaki mesafenin azaldigin1 gostermektedir.
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Kirinim Agisi (20)
Sekil 3. 46. 90 Saat Ogiitiilmiis Al-% 5 Al,O3 Toz Karisimma ait
X-RD Grafigi.
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Sekil 3. 47. 120 Saat Ogiitiilmiis Al-% 5 Al,O3 Toz Karisimina ait
X-RD Grafigi.

Sekil 3.48°de ise Al- % 5 Al,Os‘lin farkl: siireler boyunca dgiitiilmesiyle elde edilen X-
RD grafikleri karsilastirilmali olarak verilmistir.
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Sekil 3. 48. Al-% 5 Al,03 Toz Karigimina ait Karsilastirmali X-RD Grafigi.

Sekil 3.49°da 30 saat dgiitiilmiis Al- % 10 Al,O3’tin X-RD grafigi verilmistir. Buna goére
Al- % 10 Al,O3 kompozit toz karisiminin X-RD verileri i¢in de benzer degerlendirmeler

yapilmas1 miimkiindiir.

Al- % 5 Al,O3’¢ benzer sekilde Al- % 10 Al,Oz’e ait X-RD grafiklerinde de
aliminyumun hakim piklerini gorebilmek miimkiindiir. Ancak artan takviye elemamn
miktarmin bir sonucu olarak 35,14° olan 20 degerinde saf Al,O3’e ait olan pik ilk kez
gozlenmistir. Bu pikin siddeti 6giitiilmemis saf Al,O3i¢in 177 iken 30 saat 6giitiilmiis
Al- % 10 Al;O3 i¢in 17’ye diismiistiir. Sekil 3.50°de goriildiigii gibi 6gilitme islemine
devam edildik¢e azalan tane boyutuna bagli olarak pikin siddeti de azalmis ve

kaybolmustur.

Aliiminyuma ait hakim piklerin siddeti i¢in de benzer seyleri s0ylemek miimkiindiir. Saf
aliminyumun X-RD analizlerinde 38,38°, 44,6°, 65°, 78,12° ve 82,52° 20 degerlerinde
gbzlemlenen piklerin hepsinin siddeti 90 saat 6gilitme siiresine kadar azalmistir. Sekil

3.51°de 90 saat ogiitiilmiis Al- % 10 Al,O3’e ait X-RD grafigi verilmistir.



95

400
300 -
©
3 200
wr
100
0 e L ' JL A L L, " T ...lJLu. .'-'JL‘L et
10 20 30 40 50 60 70 80 %0

Kirinim Agisi (26)

Sekil 3. 49. 30 Saat Ogiitiilmiis Al-% 10 Al,O3 Toz Karigimina ait
X-RD Grafigi.
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Kirinim Agisi (260)

Sekil 3. 50. 60 Saat Ogiitiilmiis Al-% 10 Al,O3 Toz Karigimina ait
X-RD Grafigi.

Ancak saf aliiminyuma ait bahsedilen piklerin hemen hepsinin siddeti 120 saat sonunda
artis gostermislerdir (Sekil 3.52). Ayrica bu piklerin hemen hepsinin siddeti 120 saat
ogiitilmiis Al- % 5 Al;O3’e ait X-RD grafiklerinde gozlenen piklerden daha yiiksektir.
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Kirinim Agisi (26)

Sekil 3. 51. 90 Saat Ogiitiilmiis Al-% 10 Al,O3 Toz Karigimina ait
X-RD Grafigi.
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Kirinim Agisi (26)

Sekil 3. 52. 120 Saat Ogiitiilmiis Al-% 10 Al,03Toz Karisimina ait
X-RD Grafigi.

Bunun nedeni Boliim 3.2°de de bahsedildigi gibi 120 saat dgiitiilmiis Al- % 10 Al,O3
toz karigiminin tane boyutunun 120 saat 6giitilmis Al- % 10 Al,O3 toz karisiminin tane

boyutundan daha yiiksek olmasidir.
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Piklerin ortaya ¢iktiklar1 20 degerleri ig¢in de Al- % 5 Al,O3’e benzer sonuglar elde
edilmistir. Ogiitme siiresi arttikca piklerin ortaya ciktiklar1 20 degerleri artmis, atom
diizlemleri arasindaki mesafe azalmistir. Sekil 3.53’te farkli siireler boyunca ogiitiilen

Al- % 10 Al,Os3 toz karisimlarinin X-RD toz desenleri karsilagtirmali olarak verilmistir.
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Kirinim Agisi (26)

Sekil 3. 53. Al-% 10 Al,0O3 Toz Karigimina ait Karsilastirmali X-RD Grafigi.

Sekil 3.54’te 30 saat ogiitiilmiis Al- % 15 Al,O3z’e ait X-RD grafigi goriilmektedir.
Hakim fazin hala aliiminyum olmasi nedeniyle s6z konusu numuneye ait X-RD
grafiginde de aliiminyuma ait pikleri rahatlikla gézlemek miimkiindiir. Ancak artan

hacim orani nedeniyle Al,O3’e ait piklerin bir kisminin varligi da gézlenmistir.

Daha onceki karisimlarda gézlenmeyen ve saf Al,O3’e ait X-RD analizlerinde 43,34°,
52,68° ve 57,44° 20 degerlerinde ortaya ¢ikan pikler bu anlamda dikkat ¢ekicidir. 30
saat 6giitiilmiis Al- % 15 Al,O3’e benzer sekilde bu numune igin de 35,18° 20 degerinde
17 siddetinde bir pik de gbzlenmistir.
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Kirinim Agisi (26)

Sekil 3. 54. 30 Saat Ogiitiilmiis Al-% 15 Al,O3 Toz Karisimina ait
X-RD Grafigi.

Sekil 3.55’te ise ayn1 numunenin 60 saat 6giitiilmesi sonucu elde edilen X-RD analiz
sonuglari grafiksel olarak goriilmektedir. Buna gore artan 6giitme siiresi ile hem Al,O3z‘e

hem de saf aliiminyuma ait piklerin siddeti azalmustir.
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Kirinim Agisi (26)

Sekil 3. 55. 60 Saat Ogiitiilmiis Al-% 15 Al,O3 Toz Karisimina ait
X-RD Grafigi.
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Sekil 3.56’da 90 saat ogiitiilmiis Al- % 15 Al,O3 toz karisimmin X-RD toz deseni
verilmistir. Buna gore artan Ogiitme siiresinin aliiminyum hakim pikleri iizerindeki
azaltic1 etkisinin devam ettigini sdylemek miimkiindiir. Buna karsilikAl,O3’e ait olan ve
43,34° ve 57,44° 20 degerlerinde ortaya cikan piklerin siddeti 30 saat Ogiitiilmiis

numuneye kiyasla neredeyse sabit kalmistir.
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Kirinim Agisi (26)

Sekil 3. 56. 90 Saat Ogiitiilmiis Al-% 15 Al,O3 Toz Karisimina ait
X-RD Grafigi.

Ogiitme islemine 120 saate kadar devam edilerek alman numune iizerinde yapilan X-
RD analizi grafigi Sekil 3.57’de verilmistir. Buna gore benzer sonuglari bu numune i¢in

de ifade etmek mumkiindr.

Aliminyuma ait piklerin siddeti artan 6giitme siiresi ile azalmaya devam etmis Al,O3’e
ait pikler ise siddetleri hemen hemen sabit kalarak varliklarimi siirdiirmiislerdir. Ancak
aliminyuma ait piklerin siddetinin artan tane boyutu nedeniyle 120 saat 6giitiilmiis Al-

% 10 Al,O3’e gore daha yiiksek oldugu gozlenmistir.

Sekil 3.58’de ise farkl: siireler boyunca ogiitiilen Al- % 15 Al,O3 toz karigimlarinin X-
RD grafikleri toplu olarak verilmistir.
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Kirinim Agisi (260)

Sekil 3. 57. 120 Saat Ogiitiilmiis Al-% 15 Al,O3 Toz Karisimina ait
X-RD Grafigi.
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Kirinim Agisi (26)

Sekil 3. 58. Al-% 15 Al,O3 Toz Karisimina ait Karsilastirmali X-RD Grafigi.

Sekil 3.59’da ise 30 saat ogiitillmiis Al- % 20 Al,O3 kompozit toz karisiminin X-RD
grafigi goriilmektedir. Buna goére artan takviye elemani hacim elemani agirlik orani
nedeniyle Al,Osz‘e ait pikler ortaya ¢ikmaya baslamigtir. S6z konusu numune igin
25,56°, 35,22°, 43,34°, 57,54° ve 68,12° olmak iizere dort farkli 20 degerinde diisiik
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siddetlerde Al,Oz‘e ait pikler gozlenmistir. Ozellikle daha &nceki numunelerde
gbzlenmeyen 25,56° ve 68,12° 20 degerlerindeki piklerin varligi dikkat c¢ekicidir.
Ayrica aliiminyuma ait piklerin de daha diisiik siddetlerle varhigim siirdiirdiigii
goriilmektedir. Ayrica diger numunelere benzer sekilde hem aliiminyuma hem de

Al,O3°e ait piklerin ortaya ¢iktig1 20 degerlerinin genellikle arttigi da gézlenmistir.
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Kirinim Agisi (20)

Sekil 3. 59. 30 Saat Ogiitiilmiis Al-% 20 Al,O3 Toz Karigimina ait
X-RD Grafigi.

Ogiitme islemine devam edildik¢e mevcut piklerin varligini siirdiirdiigii goriilmiistiir. 60
saat ogiitme sonunda Al;Os’e ait olan diger bir pik 52,48° 20 degerinde 12 siddetinde
ortaya ¢ikmistir (Sekil 3.60).

Sekil 3.61, 90 saat 6giitiilmiis Al- % 20 Al,O3’e ait X-RD grafigini gostermektedir. 90
saat 0glitme sonrasinda aliiminyum piklerinin siddetleri azalarak siirerken Al;O3’e ait
olan pikler 25,58 °, 35,12°, 43,36°, 52,6°, 57,54° ve 68,2°°de ortaya ¢ikmiglardir. Bu

piklerin siddetleri 6glitme siiresi arttikca neredeyse sabit kalmis durumdadir.

Sekil 3.62’de 120 saat ogiitiilmiis Al- % 20 Al,O3’iin X-RD grafigi verilmistir. Buna
gore artan Al;O3; hacim orani nedeniyle saf Al,Os‘e ait X-RD deseninde 77,22° 20

degerinde gozlenen pik hari¢ Al,O3z’e ait biitiin pikler gozlenmistir. Aliiminyuma ait
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piklerin siddeti 90 saat 6giitiilmiis numuneye gore diiserken Al,O3’¢e ait biitiin piklerin
siddeti hemen hemen ayn1 kalmistir. 37,08° ve 66,56° 20 degerlerindeki Al,O3 pikleri

ise ilk defa 120 saat ogitilmis Al- % 20 Al,O3 bilesiminde sirasiyla 11 ve 13
siddetlerinde ortaya ¢ikmislardir.
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Kirnnim Agisi (20)

Sekil 3. 60. 60 Saat Ogiitiilmiis Al-% 20 Al,O3 Toz Karisimina ait
X-RD Grafigi.
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Sekil 3. 61. 90 Saat Ogiitiilmiis Al-% 20 Al,O3 Toz Karisimina ait
X-RD Grafigi.
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Kirinim Agisi (260)

Sekil 3. 62. 120 Saat Ogiitiilmiis Al-% 20 Al,O3 Toz Karisimina ait
X-RD Grafigi.

Sekil 3.63’te farkli siireler boyunca ogiitiilen Al- % 20 Al,O3 toz karigimlarinin X-RD

grafikleri karsilastirmali olarak verilmistir.
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Kirinim Agisi (26)

Sekil 3. 63. Al-% 20 Al,0O3 Toz Karisimina ait Karsilastirmali X-RD Grafigi.
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30 saat ogiitillmiis Al- % 5 SiC bilesimine ait X-RD analiz sonuglar1 Sekil 3.64°te
verilmistir. Karigimdaki SiC agirlik oraninin az olmasi nedeniyle Al-% 5 Al,O3
numunesine benzer sekilde analizlerde aliiminyuma ait pikler hakimdir. Ancak piklerin
siddeti ogiitiilmemis saf aliiminyuma gore oldukea diisiiktiir. Ornegin saf aliiminyuma
ait en siddetli pik olan 38,38° 26 degerindeki pikin siddeti 30 saat ogiitiilmiis Al- % 5
SiC bilesiminde 278 ¢ kadar diismiistiir.
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Kirinim Agisi (26)

Sekil 3. 64. 30 Saat Ogiitiilmiis Al-% 5 SiC Toz Karisimina ait
X-RD Grafigi.

Sekil 3.65’te verilen X-RD sonuglari ise s6z konusu numunenin 60 saat 6giitiilmesi
sonucunda elde edilmistir. Hakim fazin yine aliiminyum olmasi nedeniyle aliiminyuma
ait pikler 60 saat sonunda da goriilmektedir. Ancak piklerin siddetleri 30 saat 6giitiilmiis

numuneye gore artmistir.

Sekil 3.66’da ise ayn1 numunenin 90 saat ogiitiilmesi sonucu elde edilen X-RD grafigi
goriilmektedir. Piklerin gozlemlendigi 20 degerlerinde degisiklik olmamasina ragmen
siddetleri 60 saat ogiitmede elde edilen degerlere gore diismiistiir. Bu diisiis 120 saat
ogiitme sonrasinda da devam etmistir (Sekil 3,67). Ornegin saf aliiminyuma ait en
yiiksek siddete sahip olan 38,38 © 20 degerindeki pikin siddeti 120 saat sonrasinda 109’
a dismiistiir. 44,6 ©° de gozlemlenen (200) atom diizlemine ait aliiminyum pikinin

siddeti ise 0giitme siiresince 374’ten 51°e kadar dliismiistiir.
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Kirinim Agisi (26)

Sekil 3. 65. 60 Saat Ogiitiilmiis Al-% 5 SiC Toz Karisimina ait
X-RD Grafigi.

Al-Al,O3 toz karigimlarina benzer sekilde Al-% 5 SiC toz karigiminda da artan 6giitme

stireleri ile saf aliiminyuma ait piklerin ortaya ¢iktig1 26 degerleri artig gostermistir.
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Kirinim Agcisi (26)

Sekil 3. 66. 90 Saat Ogiitiilmiis Al-% 5 SiC Toz Karisimina ait
X-RD Grafigi.

Sekil 3.68’de Al- % 5 SiC kompozit toz karisiminin farkli siireler boyunca
ogiitiilmesiyle elde edilen numunelerden alinan X-RD grafikleri karsilastirilmali olarak

verilmistir. S6z konusu piklerdeki degisim bu grafik {izerinden karsilastirmali olarak
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goriilebilir. 30 saat 6giitiilmiis Al- % 10 SiC bilesimine ait X-RD analiz sonuglar1 Sekil
3.69°da goriilmektedir. Buna gore Al- % 5 SiC toz karisiminda gézlemlenemeyen
piklerin énemli bir kismi1 bu toz karisiminda gdzlenmistir. Ornegin dgiitiilmemis SiC’iin
X-RD grafiginde 34,7 26 degerinde goriilen pik ilk defa 30 saat 6giitilmiis Al-% 10 SiC
numunesine ait X-RD toz deseninde 10 siddetinde ortaya ¢ikmistir. Benzer sekilde
35,56° ve 59,96° 20 degerlerindeki pikler de bu karisimda ortaya ¢ikmislardir.

Aliiminyuma ait pikler ise varliklarin stirdiirmiislerdir.
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Sekil 3. 67. 120 Saat Ogiitiilmiis Al-% 5 SiC Toz Karisimina ait
X-RD Grafigi.

Ayni numunenin 60 saat 6giitiilmesi sonucu elde edilen karistmin X-RD sonuglari ise
Sekil 3.70’te verilmistir. Grafige gore SiC’e ait piklerin bu 6giitme siiresinde varligini
stirdiirdiigi hatta saf SiC’tn X-RD grafiginde 34,7° ve 35,56° 20 degerlerinde
gozlenen piklerin siddetinin 30 saat 6giitiilmiis numuneye gore arttig1 sdylenebilir. Buna

karsin 59,96° 20 degerindeki pikin siddeti neredeyse sabit kalmistir.

Ayrica (111) atom diizlemini isaret eden ve saf aliminyumun X-RD grafiginde 38,38°
20 degerinde ortaya ¢ikan pik icin 20 degeri sabit kalirken diger piklerin ortaya ¢iktig1

20 degerleri artis gostermistir.
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Kirinim Agisi (26)

Sekil 3. 68. Al-% 5 SiC Toz Karisimina ait Karsilastirmali X-RD Grafigi.
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Kirinim Agisi (260)

Sekil 3. 69. 30 Saat Ogiitiilmiis Al-% 10SiC Toz Karisimina ait
X-RD Grafigi.

SiC piklerine benzer sekilde Al- % 10 SiC bilesiminin 60 saat boyunca 6giitiilmesiyle
elde edilen X-RD sonuglarinda aliiminyuma ait pikler de 30 saat ogiitiilme siiresine

nazaran artig gostermislerdir.
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Kirinim Agisi (260)

Sekil 3. 70. 60 Saat Ogiitiilmiis Al-% 10 SiC Toz Karisimina ait
X-RD Grafigi.

Sekil 3.71° de ve Sekil 3.72’de sirasiyla ayni numunenin 90 ve 120 saat dgiitiilmesi

sonucu elde edilen toz karisiminin X-RD sonuglari verilmistir.
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Kirinim Agisi (20)

Sekil 3. 71. 90 Saat Ogiitiilmiis Al-% 10 SiC Toz Karisima ait
X-RD Grafigi.

Buna gore saf aliminyum ve SiC’e ait pikler varligim siirdiirmiis ancak artan 6giitme
siireleri ile siddetleri azalmistir. Ancak 82,58° 26 degerinde bulunan ve saf Al icin

degeri 44 olan pik 60 saat 6giitme sonrasinda kaybolmustur. Sekil 3.73°te Al- % 10 SiC
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kompozit toz karigimmin farkli siirelerde o6giitiilmesi ile edilen X-RD sonuglari

karsilastirmali olarak verilmistir.
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Kirinim Agisi (20)

Sekil 3. 72. 120 Saat Ogiitiilmiis Al-% 10 SiC Toz Karigimina ait
X-RD Grafigi.
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Kirinim Acisi (26)

Sekil 3. 73. Al-% 10 SiC Toz Karisimina ait Karsilastirmali X-RD Grafigi.
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30 saat Ogiitiilmiis Al- % 15 SiC toz bilesimine ait X-RD sonuglart Sekil 3.74’te

verilmistir.
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Kirinim Agisi (26)

Sekil 3. 74. 30 Saat Ogiitiilmiis Al-% 15 SiC Toz Karisimina ait
X-RD Grafigi.

Buna gore hakim olan Al piklerine ek olarak Al- % 10 SiC toz karigtminin X-RD
grafiklerinde de gozlemlenen SiC piklerinin varligini siirdiirdiigii gézlenmistir. Ancak
bununla birlikte piklerin hepsinin siddeti 30 saat 6giitiilmiis Al- % 10 SiC toz karisimina

kiyasla diismiistiir.

Sekil 3.75’te verilen 60 saat ¢giitiilmiis Al- % 15 SiC toz bilesimine ait X-RD sonuglari
degerlendirildiginde de benzer bir sonuca varmak miimkiindiir. Burada dikkat ¢ekici
olan ikinci bir nokta piklerin siddetinin 30 saat 6giitiilmiis numuneye kiyasla artig
gostermesidir. Ayrica SiC’e ait 41,38° 20 degerindeki pik de takviye elemani oraninin

artmastyla ilk kez Al-%10 SiC numunesinde 12 siddetinde ortaya ¢ikmistir.

Sekil 3.76’da ise ayn1 numunenin 90 saat ¢giitiilmesiyle elde edilen X-RD sonuglari
grafiksel olarak verilmistir. Grafikten de acik¢a goriilebilecegi gibi hem saf aliiminyuma
hem de SiC’e ait piklerin siddeti 60 saat 6giitiilmiis numuneye kiyasla azalmistir. ilk
kez 60 saat Ogiitiilmiis numuneye ait X-RD analizinde ortaya cikan 41,38° 26

degerindeki pik ise siddeti neredeyse sabit kalarak varligini stirdiirmiistiir.
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Sekil 3. 75. 60 Saat Ogiitiilmiis Al-% 15 SiC Toz Karisimina ait
X-RD Grafigi.

100
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Kirinim Agcisi (26)

Sekil 3. 76. 90 Saat Ogiitiilmiis Al-% 15 SiC Toz Karisimma ait
X-RD Grafigi.

Ogiitme siiresi 120 saate ¢iktiginda hem aliiminyuma hem de SiC’e ait piklerin hepsi
neredeyse sabit kalmislardir (Sekil 3.77). Ancak 38,38° 20 degerindeki pikin degeri 90

saatlik numune i¢in 74 iken 120 saat 6glitme sonrasinda 100’e yiikselmistir.
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Kirinim Agisi (26)

Sekil 3. 77. 120 Saat Ogiitiilmiis Al-% 15 SiC Toz Karisimina ait
X-RD Grafigi.

Al-%15 SiC toz karigimi i¢in de hem saf aliminyuma hem de SiC’e ait piklerin ortaya
ciktiklart 20 degerleri artan Ogiitme siireleri ile artis gostermistir. Ornegin saf
aliminyumun X-RD grafiginde 38,38 © 20 degerinde ortaya g¢ikan ve aliiminyumun
(111) diizlemine ait olan pik 30 saat boyunca ogiitiilmiis Al-% 15 SiC’de 38,42° 20
degerinde 120 saat boyunca 6giitiilmiis Al-%15 SiC’de ise 38,56 ° 26 degerinde ortaya
cikmustir. Sekil 3.78” de ise Al- % 15 SiC’ tin farkl siirelerde 6giitiilmesi ile edilen X-

RD sonuglar1 karsilagtirmali olarak verilmistir.

Sekil 3.79°da Al- % 20 SiC toz bilesiminin 30 saat 6giitiilmesi sonucunda elde edilen X-
RD analiz sonuglar1 verilmistir. Buna gore saf aliiminyuma ve SiC’e ait piklerin hepsi
Al- % 15 SiC toz karisiminda da gozlenmeye devam etmistir. Ayrica hem saf
aliiminyuma hem de SiC’e ait piklerin hepsinin ortaya ¢iktiklar1 20 degerlerinin artis

gosterdigi goriilmiistiir.

Sekil 3.80’den de goriilebildigi gibi 6giitme islemine 60 saate kadar devam edildiginde
farkli oranlarda SiC i¢eren numunelerin hepsinde gézlenen piklere benzer sekilde Al- %
20 SiC toz bilesiminin piklerinin siddetinde de 30 saat &giitiilmiis karisimia gore artig
gozlenmistir. Benzer sekilde piklerin ortaya ¢iktiklart 20 kirinim agis1 degerlerinde de
30 saat dgiitiilmiis numuneye nazaran azalma gozlenmistir. Ornegin saf SiC’e ait X-RD

grafiginde 35,56° 20 degerinde ortaya ¢ikan ve SiC’iin (00 10) diizlemine ait olan pik,
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30 saat Ogiitlilmiis numunede 35,6° 20 degerinde gozlenirken 60 saat Ogiitiilmiis

numunede 35,56°’de gozlenmistir.
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Sekil 3. 78. Al-% 15 SiC Toz Karisimina ait Karsilastirmali X-RD Grafigi.
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Sekil 3. 79. 30 Saat Ogiitiilmiis Al-% 20 SiC Toz Karisimina ait
X-RD Grafigi.
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Kirinim Agisi (26)

Sekil 3. 80. 60 Saat Ogiitiilmiis Al-% 20 SiC Toz Karisimina ait
X-RD Grafigi.

Sekil 3.81°de ise 90 saat boyunca 6giitiilmiis Al- % 20 SiC toz karisimina ait X-RD
grafigi goriilmektedir. Grafikten de goriildiigii gibi 6giitme islemine devam edilmesiyle
azalan tane boyutunun etkisiyle piklerin siddeti azalmaya devam etmektedir. Sekil
3.82’de ayni toz karisimiin 120 saat 6giitiilmesi ile elde edilen X-RD analiz sonuglari
verilmistir. Artan 6gilitme siiresinin etkisiyle piklerin siddetindeki azalma egilimi devam

ettigi grafikten gozlenmektedir.
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Kirinim Agisi (260)

Sekil 3. 81. 90 Saat Ogiitiilmiis Al-% 20 SiC Toz Karisimma ait
X-RD Grafigi.
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100

Siddet

Kirinim Agisi (26)

Sekil 3. 82. 120 Saat Ogiitiilmiis Al-% 20 SiC Toz Karigimina ait
X-RD Grafigi.

90 saat ve 120 saat ogiitiilmiis Al- % 20 SiC numuneleri {izerinde saf aliiminyuma ait
biitiin pikler gozlenmistir. Ancak SiC’e ait 38,08° ve 65,58° 20 degerlerindeki pikler saf
aliminyuma ait piklere yakin 20 degerlerinde ortaya c¢iktiklar1 i¢in Al-SiC toz
karisimlarinin hicbirinde dikkat ¢ekici sekilde gozlenememistir. Sekil 3.83’te farkl
stireler boyunca ogiitilen Al- % 20 SiC numunelerinden elde edilen X-RD analiz

sonuclar karsilastirmali olarak verilmistir.

Sekil 3.84’te 30 saat boyunca o6giitiilmiis Al- % 5 B4C toz karisiminin X-RD grafigi
verilmistir. Agirlikca % 5 oraninda seramik takviye elemani iceren diger kompozit toz
karigimlarima benzer olarak yapi igerisinde takviye elemani olan B4C’e ait piklere

rastlanmamuistir.

Bununla birlikte saf aliiminyuma ait olan (111), (200), (220), (311) ve (222) atom
diizlemlerindeki pikler 38,44°, 44,76°, 65,04°, 78,2° ve 82,7° 20 degerlerinde sirasiyla
197, 94, 49, 49 ve 14 siddetlerinde gozlenmistir. Buna gore Ogilitme islemi diger

numunelere benzer sekilde 26 degerlerinin artmasina neden olmustur.
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Sekil 3. 83. Al-% 20 SiC Toz Karigimina ait Karsilastirmali X-RD Grafigi.
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Kirinim Acisi (26)

Sekil 3. 84. 30 Saat Ogiitiilmiis Al-% 5 B4C Toz Karisimina ait
X-RD Grafigi.

Sekil 3.85’te ise Al- % 5 B4C toz karisimimin 60 saat 6giitiilmesi ile elde edilen X-RD
sonuclar1 grafiksel olarak ifade edilmistir. Buna gore, takviye elemanini oraninin az

olmasi nedeniyle hakim aliiminyum pikleri gozlenmeye devam etmekle birlikte

ogiitiilmemis saf B4C’e ait 31,88° 20 degerindeki pik, 31,32° 20 degerinde 8 siddetinde
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ortaya ¢cikmistir. Buna gore B4C’iin (110) atom diizlemine ait bu pikin ortaya ¢iktig1 26
degeri azalmistir. Bunun nedeninin Bragg kanunu geregince atom diizlemleri arasindaki
mesafenin artmasi oldugu sdylenebilir. Bununla birlikte aliiminyuma ait piklerin ortaya

ciktiklart 26 degerlerinin ise artan 6giitme siireleri ile artig gosterdigi goriilmektedir.
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Kirinim Agisi (20)

Sekil 3. 85. 60 Saat Ogiitiilmiis Al-% 5 B4C Toz Karisimina ait
X-RD Grafigi.
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Kirinim Acisi (20)

Sekil 3. 86. 90 Saat Ogiitiilmiis Al-% 5 B4C Toz Karisimina ait
X-RD Grafigi.
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Ogiitme islemine 90 saat devam edilerek elde edilen X-RD sonuglarma gore saf
aliiminyuma ait piklerin siddetinin 60 saat Ogiitiilmiis numuneye gore azaldigi
gozlenmistir. Ayrica B4C’ iin (110) atom diizlemine ait pikin siddetinin sabit kaldig1
ancak s6z konusu pikin 31,36° 20 degerinde ortaya ¢iktig1 goriilmiistiir. Bununla birlikte
Sekil 3.86’dan goriilebilecegi gibi B4C’e ait olan 34,92° 20 degerindeki yeni bir pik de 9
siddetinde ilk kez bu kompozit toz karisimda ortaya ¢ikmistir.

Sekil 3.87°de ise Al- % 5 B4C toz karisiminin 120 saat dgiitiilmesi ile X-RD grafigi

goriilmektedir.
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Kirinim Agisi (26)

Sekil 3. 87. 120 Saat Ogiitiilmiis Al-% 5 B4C Toz Karisimina ait
X-RD Grafigi.

Ogiitme siiresi 90 saatten 120 saate ¢ikarken bilesenlerden herhangi birine ait yeni bir
pik gozlenmemis ancak mevcut piklerin siddeti artis gostermistir. Sekil 3.88°de farkl
stireler boyunca o6giitiilmiis olan Al- % 5 B4C numunelerinden elde edilen X-RD analiz

sonuglar1 karsilagtirmali olarak verilmistir.

30 saat ogitilmis Al- % 10 B4C toz karisiminin X-RD sonuglart Sekil 3.89’°da
verilmistir. Yapida mevcut biitiin pikler varliklarimi siirdiiriirken % 5 B4C igeren

karsimin 30 saat Ogiitiilmiis sonuclart ile kiyaslandiklarinda s6z konusu piklerin
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siddetlerinin diistiigii gdzlenmistir. Ogiitmeye 60 saate kadar devam edildiginde mevcut

piklerin siddetindeki azalma devam etmistir (Sekil 3.90).
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Kirinim Acisi (26)

Sekil 3. 88. Al-% 5 B4C Toz Karisimina ait Karsilagtirmali X-RD Grafigi.

200

100 A

Siddet

Kirinim Agisi (260)

Sekil 3. 89. 30 Saat Ogiitiilmiis Al-% 10 B4C Toz Karisimina ait
X-RD Grafigi.

Sekil 3.91°de s6z konusu numunenin 90 saat dgiitiilmesiyle elde edilmis X-RD analiz

sonuglart gosterilmistir. Buna gore piklerinin ¢ogunun siddeti artan Ogiitme stiresi ile
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sabit kalmistir. Ancak B4C’lin (110) diizlemine ait 31,88° 20 degerindeki pikin ve saf
aliminyumun (111) diizlemine ait 38,38° 20 degerindeki piklerin siddeti artis

gostermistir. Yapida B4C’ e ait yeni bir pik gézlenmemistir.

100

Siddet
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Kirinim Agisi (26)

Sekil 3. 90. 60 Saat Ogiitiilmiis Al-% 10 B4C Toz Karisimina ait
X-RD Grafigi.
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Sekil 3. 91. 90 Saat Ogiitiilmiis Al-% 10 B4C Toz Karisimina ait
X-RD Grafigi.
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Sekil 3.92°de ise numunenin 120 saat ¢giitiilmesi sonucu elde edilen X-RD sonuglari
grafiksel olarak gosterilmistir. 120 saat sonunda Al’a ait biitiin pikler gozlenmeye
devam etmis, B4C’e ait yeni bir pik gézlenmemistir. Yapida mevcut piklerin hepsinin
siddetinin azalmistir. Ayrica B4C’e ait gozlemlenen piklerin ortaya ¢iktigi 20
degerlerinin 6gilitme siiresi ile azaldigi, ancak Al’a ait piklerin ortaya c¢iktiklart 26
degerlerinin ise arttig1 tespit edilmistir. Sekil 3.93’te Al- % 10 B4C numunelerinin X-

RD analiz sonuglar karsilastirmali olarak verilmistir.
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Kirinim Agisi (26)

Sekil 3. 92. 120 Saat Ogiitiilmiis Al-% 10 B4C Toz Karisimina ait
X-RD Grafigi.

30 saat ogitiilmiis Al- % 15 B4C kompozit toz karisimina ait X-RD analiz sonuglart
Sekil 3.94’te gosterilmistir. Grafik incelendiginde Onceki 0Ogilitme siirelerine ait
sonuglarda tespit edilen piklerin varligin1 devam ettirdigi goriilmektedir. Sonuglar 30
saat Ogiitiilmiis Al- % 10 B4C yapisina ait sonuglarla kiyaslandiginda piklerin hepsinin

siddetinde azalma oldugu sdylenebilir.

Sekil 3.95’te ise Al- % 15 B4C’lin 60 saat ogiitiilmesi sonucu elde edilen sonuglar
verilmistir. Buna goére B,C’e ait piklerin siddetleri neredeyse sabit kalirken saf

alliminyuma ait piklerin siddeti diismiistiir. Ancak 6giitmeye 90 saat devam edildiginde
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piklerin hepsinin siddetinde artis gozlenmektedir (Sekil 3.96).Takviye elemaninin

oranindaki artiga ragmen yapida B4C’ e ait yeni pikler gozlenmemistir.

—A
¥ z : b bd —B4C
— Al-%10 B4C-30 Saat
° Al-%10 B4C-60 Saat
N W bt e —— Al-%10 B4C-90 Saat
Al-%10 B4C-120 Saat
[ J @® Al
2 2 o it V¥ B4C

)

'e

>0
°

Siddet

| R S

10 20 30 40 50 60 70 80 90
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Sekil 3. 93. Al-% 10 B4C Toz Karisimina ait Karsilastirmali X-RD Grafigi.
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Kirinim Agisi (260)

Sekil 3. 94. 30 Saat Ogiitiilmiis Al-% 15 B4C Toz Karisimina ait
X-RD Grafigi.
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Sekil 3.97°de ise aynt numunenin 120 saat 6giitiilmesi sonucu elde edilen sonuglar
gorilmektedir. 90 saat ogiitiilmiis numuneye gore mevcut piklerin hepsinin siddetinde
artis gozlenmistir. Bunlara ek olarak mevcut piklerin siddetlerinin % 10 ve % 15 B,C

igceren toz karigimlarinin 120 saat 6giitiilmiis yapilarina kiyasla arttigi da gozlenmistir.
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Kirinim Agisi (20)

Sekil 3. 95. 60 Saat Ogiitiilmiis Al-% 15 B4C Toz Karisimina ait
X-RD Grafigi.

200

100 -

Siddet
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Sekil 3. 96. 90 Saat Ogiitiilmiis Al-% 15 B4C Toz Karisimina ait
X-RD Grafigi.
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Sekil 3.98’de Al- % 15 B4C numunelerinin X-RD analiz sonuglar1 karsilagtirmali olarak

verilmistir.
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Kirinim Agisi (20)

Sekil 3. 97. 120 Saat Ogiitiilmiis Al-% 15 B4C Toz Karisimina ait
X-RD Grafigi.
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Sekil 3. 98. Al-% 15 B4C Toz Karisimina ait Karsilastirmali X-RD Grafigi.
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Sekil 3.99°da % 20 oraninda B4C igeren kompozit yapinin 30 saat ogiitiilmesiyle elde
edilen yapinin X-RD analiz sonuglar1 verilmistir. Buna gore yapida mevcut Al ve B4,C
pikleri varliklarmi siirdirmeye devam ederken saf Ggiitiilmemis B4C’e ait X-RD
grafiginde 23,42° 20 degerinde ortaya ¢ikan pik artan B4C orani ile ilk kez bu karigimda
13 siddetinde 23,52° 26 degerinde ortaya ¢ikmistir.
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Sekil 3. 99. 30 Saat Ogiitiilmiis Al-% 20 B4C Toz Karisimina ait
X-RD Grafigi.

Ogiitme islemlerine 60 saat devam edildiginde mevcut pikler varhigm siirdiirdiigii
gorilmistir (Sekil 3.100). Ayrica B,C’e ait piklerin siddetleri sabit kalirken
aliminyuma ait piklerin siddetleri azalmistir. 90 saat boyunca ogiitiilmiis Al- % 20 B,C
toz karisiminin X-RD sonuglar1 grafiksel olarak Sekil 3.101°de verilmistir. Buna gore

mevcut piklerin hepsinin siddeti azalmaya devam etmektedir.

Sekil 3.102°de gosterildigi gibi Oglitme siiresi 120 saate ¢ikarildiginda 63,56° 20
degerinde B4C’ e ait 10 siddetinde yeni bir pik gézlenmistir. Sekil 3.103’te ise Al- % 20
B4C bilesimindeki kompozit toz karigimimin farkli siireler boyunca 6giitiilmesi ile elde

edilen X-RD grafikleri karsilastirmali olarak verilmistir.

Ogiitiilmemis B4C’e ait diisiik siddetteki pikler hi¢bir numunede gézlenmemistir.
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Sekil 3. 100. 60 Saat Ogiitiilmiis Al-% 20 B4C Toz Karisimina ait
X-RD Grafigi.
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Kirinim Agisi (20)

Sekil 3. 101. 90 Saat Ogiitiilmiis Al-% 20 B4C Toz Karisimina ait
X-RD Grafigi.

Sekil 3.104’te ise deneysel calismalarda siire¢ kontrol etkeni olarak kullanilan stearik
asite ait X-RD analiz sonuglar1 verilmistir. Biitiin numunelerin incelenen X-RD
grafiklerinde stearik asite ait piklere rastlanmamasi toz karigimlarinin kirlenmeye

ugramadigini gostermektedir.
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Sekil 3. 102. 120 Saat Ogiitiilmiis Al-% 20 B4C Toz Karisimina ait
X-RD Grafigi.
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Sekil 3. 103. Al-% 20 B4C Toz Karigimina ait Karsilagtirmali X-RD Grafigi.

3.4. BET Yiizey Alam ve Gozeneklilik Analizleri

Deneysel c¢alismalar boyunca kullanilan malzemelerin yiizey alanlarinin ve gézenek

boyutlarinin takviye elemani hacim orani ile degisimi incelenmistir.
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Sekil 3. 104. Stearik Asite ait X-RD Grafigi.

Tablo 3.4’te ogiitiillmemis Al, Al,O3, SiC ve B4C’e ait ylizey alan1 ve gézenek boyutu

degerleri verilmistir.

Tablo 3. 4. Ogiitiilmemis Al, Al,O3, SiC ve B4C’ e ait Yiizey Alani ve
Gozenek Boyutu Degerleri

Tek Nokta Yiizey | BET Yiizey Alam1 | G6zenek Genisligi
Alam (m%g) (m’/g) (nm)
Al 0,228 0,092 51,994
Al,O; 0,199 0,086 45,441
sic 1,603 0,865 28,570
B.C 0,154 0,072 32,408

Tablo 3.5’te ise Al-Al,O3 karisimlarinin 120 saat 6giitilmesi sonucu elde edilen
numunelerden alinan BET yiizey alani, tek nokta yiizey alan1 ve gozenek boyutu
sonuglar1 goriilmektedir. Sekil 3.105 ve Sekil 3.106’da 120 saat Al-Al,03 kompozit toz
karisimlarinin yiizey alan1 ve gozenek boyutu degisimleri grafiksek olarak verilmistir.

Buna gore karigimlar arasinda en yiiksek BET yiizey alan1 Al-% 5 Al,Osyapisina aitken
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en diisiik gozenek boyutuna da bu numunede rastlanmistir. Buna karsin en diisiik BET

yiizey alan1 toz karisiminda gézlenmistir.

Tablo 3. 5. 120 Saat Ogiitiilmiis Al-Al,O3 Toz Karisimlarinin Yiizey Alan1 ve
Gozenek Boyutu Degerleri.

Toz Karisimm | Tek Nokta Yiizey | BET Yiizey Alam | Gozenek Genisligi
Alamt (m?/g) (m°/g) (nm)
Al-% 5 Al,0; 6,184 4,245 26,888
Al-% 10 Al,0; 4,659 1,438 61,720
Al-% 15 Al,0; 4,336 2,820 33,827
Al-% 20 Al,03 4,140 3,414 28,113

Tek nokta ylizey alanlar1 degerlendirildiginde ise en yiiksek degerin yine Al-% 5 Al,O3

toz bilesiminde ortaya ¢iktig1 goriilmistiir. Diger numunelerin tek nokta yilizey alan

degerleri birbirlerine yakin olmakla birlikte en diisiikk deger Al-% 20 Al,0Oskompozit toz

karigimina aittir.

Yiizey Alani (m2/g)

—&— Tek Nokta Yiizey Alani

BET Ylizey Alani

—

10

15

Takviye Elemani Orani (%)

20

Sekil 3. 105. 120 Saat Ogiitiilmiis Al-Al,O3 Toz Karisimlarinm
Yiizey Alani Grafikleri.
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Sekil 3. 106. 120 Saat Ogiitiilmiis Al-Al,O3 Toz Karisimlarinimn
Gozenek Boyutu Grafikleri.

Tablo 3.6°da 120 saat giitiilen Al-SiC numunelerinin BET yiizey alani, tek nokta yiizey
alan1 ve gozenek boyutu degerleri verilmistir. Sekil 3.107 ve Sekil 3.108 ise sirastyla
s0z konusu numunelerin belirtilen 6zelliklerinin takviye elemani orani degisimini

grafiksel olarak gostermektedir.

Tablo 3. 6. 120 Saat Ogiitiilmiis Al-SiC Toz Karisimlarinin Yiizey Alan1 ve
Gozenek Boyutu Degerleri.

Toz Karisimn | Tek Nokta Yiizey | BET Yiizey Alam | Gozenek Genisligi
Alamt (m?/g) (m°/g) (nm)
Al-% 5 SiC 6,061 4,220 27,124
Al-% 10 SiC 5,676 1,887 62,643
Al-% 15 SiC 6,225 2,036 60,348
Al-% 20 SiC 5,910 5,603 20,885

Al-SiC bilesenlerine ait sonuglar degerlendirildiginde en yiiksek BET yiizey alani
degerine % 20 SiC igceren numunede en diisiik BET yiizey alanin1 degerine ise % 10 SiC
iceren numunede rastlanmigstir. Tek nokta yiizey alanlar1 agisindan degerlendirildiginde
ise biitiin degerler birbirlerine yakin seyretmekle birlikte en diisiik deger % 20 SiC

iceren numunede en yiiksek deger ise Al- % 10 SiC toz karisiminda goézlenmistir.
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Gozenek genisligi degerleri ise BET ylizey alan1 degerleri ile tamamen ters orantili
degisimi gostermistir. En yiiksek gézenek boyutu degeri Al- % 10 SiC toz karisiminda

en diisiik deger ise Al- % 20 SiC toz karisiminda gézlenmistir.
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Sekil 3. 107. 120 Saat Ogiitiilmiis Al-SiC Toz Karisimlarinin
Yiizey Alanm1 Grafikleri.
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Sekil 3. 108. 120 Saat Ogiitiilmiis Al-SiC Toz Krisimlarinin
Gozenek Boyutu Grafikleri.
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Al-B4C karisimlariin 120 saat 6giitiilmesi ile elde edilen BET yiizey alani, tek nokta

yiizey alan1 ve gézenek boyutu degerleri Tablo 3.7’de verilmistir.

Tablo 3. 7. 120 Saat Ogiitiilmiis Al-B4C Toz Karisimlarinin Yiizey Alani ve
Gozenek Boyutu Degerleri.

Toz Karisimn | Tek Nokta Yiizey | BET Yiizey Alam | Gozenek Genisligi
Alam (m2/g) (m2/g) (nm)
Al-% 5 B,C 3,249 2,166 25,336
Al-% 10 B,C 5,692 3,916 24,339
Al-% 15 B,C 3,632 3,215 28,633
Al-% 20 B,C 3,782 2,318 31,713

Sekil 3.109°da ise Al-B4C karisimlarinin BET yiizey alan1 ve tek nokta yiizey alani

degerlerinin takviye elemani oran1 degisimini grafiksel olarak gostermektedir.

—&— Tek Nokta Yizey Alani

67 BET Yiizey Alani

Yiizey Alani (m2/g)

0 T T T
5 10 15 20

Takviye Elemani Orani (%)

Sekil 3. 109. 120 Saat Ogiitiilmiis Al-B4C Toz Karisimlariin
Yiizey Alan1 Grafikleri.

Bu sonuclara gore en yliksek BET yiizey alan1 degeri Al-% 10 B4C toz karisiminda
gozlenirken en diisiik BET yiizey alani ise Al-% 20 B4C toz karisimina aittir. Kompozit

toz karisimlar tek nokta ylizey alanlar1 agisindan degerlendirildiginde ise en yiiksek
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deger yine Al-% 10 B4C toz karisiminda gozlenirken diger numunelerin tek nokta yilizey

alan1 degerleri birbirlerine olduk¢a yakin degerler almislardir.

Sekil 3.110°da ise Al-B4C karigimlarinin gozenek boyut degerleri grafik olarak
gosterilmistir. Buna gore en biiylik ve en kiigiik gozenek boyutu degerleri yine BET
yiizey alani degerleri ile ters orantili olarak sirasiyla Al-% 20 B4C ve Al-% 10 B4C toz

karigimlarinda gozlenmistir.

35
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Sekil 3. 110. 120 Saat Ogiitiilmiis Al-B4C Toz Karisimlariin
Gozenek Boyutu Grafikleri.



4. BOLUM

SONUCLAR VE ONERILER
4.1. Sonuglar

Yapilan deneysel ¢aligmalar ve analizler neticesinde elde edilen sonuglari asagidaki gibi

Ozetlemek mimkiindiir.

1. Aliiminyum matrisli seramik takviyeli kompozit toz karisimlart MA/MO yoluyla
ogiitillen stinek-gevrek malzeme ¢iftlerinin genel karakteristiklerine uygun
sonuglar gostermislerdir. Buna gore 6glitmenin ilk asamalarinda darbe etkisiyle
slinek aliminyum matris levha haline gelirken, gevrek ve sert takviye elemanlart
kirtllarak aliiminyum matrise batma egilimi gostermistir. Ogiitmenin ilk

asamalarinda parcgaciklar genellikle koselidir.

2. Diisiik oranlarda takviye eleman: igeren toz karigimlarinda siinek aliiminyum
matrisin oran olarak fazla olmasi nedeniyle levha sekilli parcaciklarin sayisi

daha fazladir.

3. Ogiitme siiresi arttikga aliiminyum parcaciklar1 yiizeylerine batan seramik
parcaciklar1 ile birlikte daha kii¢iik parcaciklara ayrilmislardir. Boylece hem

sekil hem de tane boyutu agisindan daha homojen yapilar elde edilmistir.

4. Deneysel ¢aligmalar boyunca kullanilan biitiin kompozit toz karigimlart igin
baslangigta etkin olan soguk kaynaklanma mekanizmasi nedeniyle artan tane
boyutu 6glitmeye devam edilmesiyle azalma gostermistir. Tane boyutundaki en
keskin diisiis s6z konusu numunelerin biiyiik bir kismi i¢in 30-60 saatlik 6giitme

araliginda gergeklesmistir.
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Al-Al,O3 toz karisimlarmin 120 saat 6giitme sonrasindaki hesaplanan ortalama
tane boyutu degerleri 0,512 pum ile 1,078 um arasinda degismistir. En kiigiik
tane boyutu Al-% 20 Al,O3 toz karisiminda gozlenirken en biiyiik tane boyutu
degeri Al-% 15 Al,O3 toz karisiminda gézlenmistir.

Farkli miktarlarda SiC takviye elemani igeren numunelerin hesaplanan ortalama
tane boyutu degerleri ise 0,516 um ile 0,806 pum arasinda degismistir.
Hesaplanan en kiigiik ortalama tane boyutu % 15 SiC takviye elemani igeren

kompozit toz karigimina aittir.

Takviye elemanm olarak farkli oranlarda B4C iceren toz karisimlarinin tane
boyutlar1 0,710 um ile 0,828 um arasinda degismektedir. En kiigiik tane boyutu
Al-% 15 B4C toz karisiminda gozlenirken en biiyiik tane boyutu ise Al-% 10

B4C karisiminda gézlenmistir.

Ogiitiillen toz karigimlarmin X-RD grafikleri incelendiginde aliiminyuma ait
piklerin hakim halde oldugu goriilmektedir. Ancak artan takviye elemani
oranlari ile piklerin siddeti azalmig ve takviye elemanlarina ait pikler

gbzlenmeye baglamistir.

Toz karigimlarimin biliyiik ¢ogunlugu i¢in Oglitme siiresinin artmasiyla tane
boyutundaki azalma nedeniyle aliiminyum piklerinin siddetleri diismiis ve s6z
konusu pikler genislemistir. 120 saatlik 6giitme isleminden sonra pikler amorf

yapiya gecisi isaret edecek sekilde kaybolmaya baslamistir.

Uzun ogiitme siireleri sonrasinda elde edilen X-RD sonuglar incelendiginde
slireg kontrol etkeni olarak kullanilan stearik asit ya da hazne ve bilya malzemesi
olan WC (tungsten karbiir) nedeniyle sistemde herhangi bir kirlenme

gbzlenmemistir.

X-RD sonuglari incelendiginde piklerin ortaya ¢iktig1 20 degerlerinin genellikle

artan ogiitme siireleri ile saga kaydigi goriilmiistiir. Bu durum Bragg kanunu
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geregince soz konusu kirmim agist degerlerinin isaret ettigi atom diizlemleri

arasindaki mesafenin azalmasindan kaynaklanmaktadir.

Kirmim agilarinda artan takviye elemani orami ile de benzer bir degisimin
oldugu tespit edilmistir. Buna gdre 20 kirinim agis1 degerleri genel olarak artan

takviye elemani orani ile saga kaymaktadir.

Ogiitiilmemis numunelere ait yiizey alam ve gozeneklilik degerleri
kiyaslandiginda yiizey alani degeri en yiiksek olan SiC’diir. Yiizey alani
degerleri ile ters orantili olarak en diisilk gézenek boyutu da SiC {izerinde

Olciilmiistiir.

Ogiitiilmemis aliminyumun BET yiizey alam degeri 0,092 m%/g ve 6giitiilmemis
Al,Oz%iin BET yiizey alam degeri 0,086 m?/g iken 120 saat boyunca 6giitiilmiis
Al-Al,05 toz karisimlarmim BET yiizey alani degerleri 1,438 m?/g ile 4,245 m?/g
arasinda degismektedir. En yiiksek BET yiizey alan1 degeri Al-% 5 Al,Ostoz
karisiminda  gozlenirken en disiin  deger Al-% 10 Al,O3 karisiminda

gozlenmistir.

Al-Al,O3 toz karigimlart arasinda en yiiksek gbzenek boyutu degeri Al-% 10

Al,O3° ¢ ait olup diger toz karisimlarina ait degerleri birbirine yakindir.

120 boyunca 6giitiilmiis Al-SiC toz karisimlarinin BET yiizey alan1 degerleri
artan SiC oram igin sirasiyla 4,220, 1,887, 2,036 ve 5,603 m2/g olarak

Olgtilmiistiir.

En diisik BET ylizey alan1 degerine sahip olan Al-% 10 SiC toz karigimin
gozenek boyutu 62,643 nm ile en biiyiik degere sahiptir.

Farkli oranlarda B4C igeren toz karisimlarinin 120 saat 6giitiilmesi sonucunda
elde edilen tozlarin BET yiizey alan1 degerleri kiyaslandiginda en yiiksek deger

% 5 B4C iceren toz karisiminda 2,166 m%/ g olarak olgiilmiistiir.



137

19. 120 saat ogutilmiis Al-% 10 B4C toz karisiminin 24,339 nm ile Al-B4,C
kompozit toz karisimlar1 arasinda en biiyiik gozeneklilik degerine sahip oldugu

gorilmistiir.

4.2. Oneriler

1. Deneysel calismalar gerceklestirilirken karsilasilan en biiyiik giicliik bilyalarin
neden oldugu darbe kuvvetleri ve siirtinme etkisiyle 1sinan ve levhalasan
aliminyum pargaciklarinin hazne ve 6giitiicli bilyalarin yiizeylerine yapismasi
ve kaplanmasidir. Bu yapismaya engel olmak amaciyla sistemin sogumaya izin
verecek araliklarla ¢alistirilmast 6giitme siirelerini uzatmaktadir. Bu nedenle
kompozit sistemler calisilirken yumusak ve silinek matris pargaciklarinin
birbirlerine ve 0giitme araglarin yiizeylerine yapismasin1 onleyecek sogutucu
sistemlerin tasarlanmasi1 ve kullanilmas1 &giitme siirelerinin kisaltilmasi
acisindan faydali olacaktir. Sogutucu sistemlerin varligi devir sayilarinin
artirtlmasina da imkan saglayacagindan Ogiitme siirelerinin kisaltilmasina

yardimci olacaktir.

2. Deneysel calismalar boyunca kisitlayict olan ikinci énemli unsur kullanilan
haznenin sizdirmaz Ozellikte olmamasidir. Kullanilan haznenin sizdirmaz
0zellikte olmamas 6giitiicii sistemin oksidasyonu dnlemek i¢in belirli araliklarla
durdurulup 6giitlicii hazne, bilya ve 6giitiilen toz karigtminin glove box igerisine
almmasin1 gerektirmektedir. Bu agidan degerlendirildiginde 6zellikle hizli
oksitlenebilen malzeme sistemleri calisilirken sizdirmaz ozellikte hazne
kapaklarinin kullanilmasi veya 6giitme isleminin 6giitiicii cihazin tamami glove
box igerisine alinarak asal gaz atmosferinde gergeklestirilmesi sistemin uzun

siire durdurulmadan ¢alisabilmesine imkan verecektir.

3. Deneysel caligmalar esnasinda kullanilan bilyalarin sayisi, hazne hacmi ve
ogiitiicii cihazin 6zellikleri gibi kisitlamalar nedeniyle tek seferde ogiitiilebilen
toz miktar1 kisithdir. Kullanilan cihazdaki 6giitiicii hazne ve bilya sayisinin
artirilmasi, hazne hacminin ve bilya sayisinin artirilmasi gibi degisiklikler
cihazda tek seferde iiretilen tozun miktarmi artiracagindan firetilen tozlarin

cesitli yontemlerle standart test numuneleri haline getirilmesine ve mikrosertlik,
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sertlik, gekme dayanimi, ¢entik darbe dayanimi gibi mekanik 6zelliklerinin test
edilmesine izin verecektir. Uretilen kompozit tozlarm pelet haline getirilmesi
durumunda benzer sekilde elektriksel 6zdireng ve elektriksel ve 1si1l iletkenlik
gibi fiziksel Ozellikleri de tespit edilebilir. Boylece iiretilen kompozit toz
karisimlarinin~ endiistriyel =~ uygulamalar  i¢cin  kullanilabilirliklerinin

arastirilmasinin da 6nii acilmis olacaktir.
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