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ALUMINYUM MATRISLI HIBRIT KOMPOZITLERIN MEKANIK
ALASIMLANDIRMA YOLU iLE URETIMI VE YAPISAL
KARAKTERIZASYONU

Mehmet Emin PALAZ

Erciyes Universitesi, Fen Bilimleri Enstitiisii
Yiiksek Lisans Tezi, EKim 2019
Damsman: Dr. Ogr. Uyesi Esen DAGASAN BULUCU

OZET

Bu c¢aligma, aliminyum matrisli ve seramik parcacik takviyeli mikron alti hibrit
kompozit tozlarin mekanik Oglitme yontemi ile {retimini ve  yapisal
karakterizasyonunun arastirilmasini kapsamaktadir. Matris malzemesi olarak yiiksek
saflikta Al tozu ve takviye elemani olarak ise Al,O3, SiC, B4C ve ZrO; seramik tozlari
agirlikca degisen oranlarda kullamlmistir. Ogiitme islemleri icin gezegen tipi bilyal
degirmen kullanilmistir. Yapmis oldugumuz biitiin deneysel ¢aligmalar da 10:1 sarj
orani, 20 mm - 10 mm c¢apinda tungsten karbiir bilyalar ve 250 ml WC hazne
kullanilmistir. Hazirlanan toz 200 dakika/devir sabit donme hizinda 100 saat boyunca
ogiitme ile gergeklestirilmistir. Ogiitme atmosferi olarak spektrometrik argon gaz ile

siire¢ kontrol etkeni olarak stearik asit (C1gH3502) kullanilmistir.

Hibrit kompozit tozlardan alinan numunelere FE-SEM ve X-RD analizleri yapilmistir.
FE-SEM goriintiileri iizerinde yapilan tane boyutu analizleri, artan 6gilitmeyle tanelerin
ufaldigin1 gostermektedir. Tane boyutu analizleri incelendiginde en kiiciik tane boyutu
Al-% 5 B4C-%10 ZrO, hibrit kompozitte goriilmektedir. X-RD sonuglarina gore de
%85-90 oranlarindan fazlalig1 olusturan aliiminyuma ait pikler goriintiilenirken, 6giitme

islemi ilerledikge takviye elemanlarina ait piklerde ortaya ¢ikmustir.

Anahtar Kelimeler: Aliminyum Matrisli Seramik Takviyeli Hibrit Kompozitler,

Gezegen Tipi Ogiitiicii, Mekanik Alasimlandirma
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PRODUCTION AND STRUCTURAL CHARACTERIZATION OF HYBRID
COMPOSITES WITH ALUMINUM MATRIX BY MECHANICAL ALLOYS

Mehmet Emin PALAZ

Erciyes University, Graduate School of Natural and Applied Sciences
Master Thesis, October 2019
Advisor: Dr. Esen DAGASAN BULUCU

ABSTRACT

This study involves the production and characterization of aluminum matrix and
ceramic particle reinforced submicron hybrid composite powders by mechanical
milling. High purity Al powder was used as matrix material and Al203, SiC, B4C and
ZrO2 ceramic powders were used in varying proportions as reinforcing elements.
Planetary ball mill is used for grinding operations. In all our experimental studies, 10: 1
charge ratio, 20 mm - 10 mm diameter tungsten carbide balls and 250 ml WC chamber
were used. The prepared powder was milled for 100 hours at a constant rotation speed
of 200 minutes / revolution. Spectrometric argon gas was used as the grinding

atmosphere and stearic acid (C1gH360,) was used as process control agent.

FE-SEM and X-RD analyzes were performed on hybrid composite powders. Grain size
analyzes on FE-SEM images show that the grains crumble with increasing milling.
When grain size analysis is examined, the smallest grain size is seen in SiC added
hybrid composites. According to the results of X-RD, while the peaks of aluminum,
which constitute more than 85-90%, were displayed, the peaks of the reinforcing

elements emerged as the grinding process proceeded.

Keywords: Aluminum Matrix Ceramic Reinforced Hybrid Composites, Planetary Type
Grinder, Mechanical Alloying
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GIRIS

Diinya tarihi boyunca malzeme alanindaki gelismeler her zaman i¢in 6énemli teknolojik
atilimlara sebep olmustur. Tas devri, demir cagi, endiistri devrimi, niikleer ¢agi,
elektronik devrimi ya da giiniimiizdeki nano teknoloji, yapay zeka veya uzay ¢agi gibi
gelismelerin temeli malzeme teknolojisindeki atilimlara dayanmakta veya bu atilim

sonucu ortaya ¢ikmaktadir.

Hizla gelisen teknoloji ile ihtiyaclar her gecen giin artmaktadir. Malzemelerden
beklenen oOzelliklerin bir malzemede olmasi istegi kompozit malzemeler iizerinde
yapilan calismayr artirmaktadir. Yapilan calismalarla kompozit malzemelere essiz
ozellikler kazandirilarak bir¢ok alanda kullanilmaya baslanmistir. Bu alanlara 6rnek
verecek olursak; otomobil aksamlari, spor malzemeleri, savunma sanayi, uzay ve ugak
alani, denizcilik alan1 ve saglik sektorii baslica kullanim alanlar1 oldugu sdylenebilir.
Kompozit kullaniminda meydana gelen bu artisin sebebi, hafif ama rijit malzeme talebi,
sicaga kars1 dayanikliyken ¢alisma performansini da koruyabilen malzeme talebi, hem
dis etkenlere kars1 dayanikli hem hafif hem kolay sekil verilebilir hem de gecirgenligi
olmayan malzeme talebi, yani isin 6zii bir malzemede birden fazla 6zelligin bir arada
bulunmas1 talebi, bunlar1 karsilayabilen kompozitlerin kullanim sahasi olduk¢a

artirmistir.

Kompozit malzemelerin iiretim yontemleri de oldukg¢a cesitlilik gdstermektedir. Bu
yontemler aslinda malzemeden istenilen 6zelligin kazanilabilmesi ig¢in belirleyici
etkenler arasindadir. Ornegin iiretim yontemini farklilastirarak ayni bilesimde ve

miktarda malzemeden farkli karakteristik ozellikler elde edilebilir.

Toz metalurjisi metal matris kompozit iiretiminde en genel olarak kullanilan iiretim

yontemlerinden birisidir. Bu yontemin bilinen tarihi M.O. 1200 yillarma dayanmaktadir.



Bu doénemde demir tozlarina sekil verme ve bu sekli korumasi igin sinterleme islemi
yapilmaktaydi.

Metal tozlardan istenilen performansin artmasiyla seramik pekistiriciler sahaya inmistir.
Metal tozlarin seramik takviyeler ile 6giitiilmesi oldukca yaygin hale gelmistir. Birlikte
ogiitiilmesiyle karisan ya da alasimlanan tozlar kalip yardimiyla sekillendirilir ve
etkenler goz oniinde bulundurularak bir firinda sinterleme islemi uygulanir. Bu islemle

partikiillerin birbiriyle kenetlenmesi saglanir.

Toz metalurjisi diger iiretim yontemlerine gore ¢ok daha ekonomik bir yontemdir.
Ergitme, dokiim gibi asamalar igermediginden dolay1 iiretim maliyetleri oldukca
diisiiktiir. Ayrica tozlarin karistirilarak, metal bazli kompozit iiretilmesi de daha kolay

bir yontemdir.



1. BOLUM

GENEL BILGILER VE LITERATUR CALISMASI

1.1. Kompozit Malzemeler

1.1.1. Kompozit Malzemenin Tanim ve Temel Ozelikleri

En az iki farkli maddenin makro seviyede birbiri igerisinde ¢oziinmeyecek sekilde bir
araya getirilmesiyle olusan malzemelere kompozit malzemeler denir. Boyle bir yapiy1
olusturmaktaki amag; tek basmmayken malzemede bulunmayan o6zelligin belirlenen
iiretim yontemiyle bir araya getirilerek bazi1 6zelliklerin (esneklik, hafiflik, dayanim vb.)

kazandirilmasidir.
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Sekil 1.1. Kompozit Malzemelerin Farkli Malzeme Gruplarina Gore Siniflandirilmasi

[2]



Kompozit malzemeler ¢gogunlukla diisiikk dayanima sahip metalik matris malzemesi veya

recine yapili ana malzeme ile yapiy1 giiclendirecek takviye malzemesinden olusur. Bu

yapidaki amag¢ ana bilesen olan matris malzemesinin yapiin biitiinliiglinii korumasi

yani takviye malzemesini tutmasi ve takviye malzemesinin de yapinin mukavemetini ve

yiik tasimasini artirmasidir. Atomsal ve molekiilsel diizeyde birlesen malzemeler veya

alagimlar mikroskobik olarak homojen olduklar1 i¢in kompozit malzeme olarak

adlandirilamazlar. Ornegin, gelikteki krom ve vanadyum bir karisim olusturur ve

kompozit degildir. Ciinkii atom seviyesinde bir karisim s6z konusudur ve yapisi

mikroskobik olarak homojendir. Bu tiir malzemeler kompozit degil alasim olustururlar

[3]. Kompozit malzemeler, benzerlerine gére birgok yonden avantajhidir.

Avantajlart;

Bircok malzemeye gore hafif ve dayaniklidir.

Kaliplama teknigiyle liretilen kompozitlerin {iretim sirasinda kalibin farkl
noktalarina farkli islemler yaparak dayanim vb. ozelliklerini o noktalar igin
degistirme avantaji vardir.

Kaliplara yerlestirmeleri olduk¢a kolaydir, bu sayede karmasik yapili iiriin

iretmek daha kolaydir.

Siinek ve kirilmaya dayanikli 6zellikleri bir arada bulundurabilmesinden dolay1

ani soklar1 daha kolay karsiladig1 gibi catlak ilerlemesi de az ve yavagtir.
Kimyasallara kars1 dayanikli olmasi korozyona da ugramamasini saglamaktadir.

Uygun sartlarda uygun maddeler kullanilarak elektrik yalitm ve iletimi

noktasinda Ustiin 6zellikler sergileyebilmektedir.

Tabakali1 kompozitlerin 6zellikle tabaka yapilarinin istenilen amaca gore dizayn

edilebilmesi kompozitlerin 6nemli avantajlarindandir.

Dezavantajlari;

Kompozitlerin yapist geregi 2 veya daha fazla bilesenin kimyasal ¢dziinme
olmadan bir araya gelmesiyle yapilar arasinda olusan hava bosluklart gibi kiiciik

bosluklar yapiy1 mekanik anlamda olumsuz etkilemektedir.



e Farkli yapilarin bir araya gelmesiyle 1si1l genlesmede de kompozitler farkl
degerler gostermis, bu nedenle sicaklik degisimlerinde i¢ hasarlar meydana

gelerek yap1 bozulabilmektedir.

e Kompozit yapilar iizerinde delme, kesme gibi islemler yapilmasi yapinin

Ozelliklerinin bozulmasina neden olabilmektedir.

e Kompozit malzemenin yapisinda bulunan maddelerin lif yapilarina kadar 6zel
incelemelerin yapilmasi Onemlidir. Aksi durumda yiik altinda yapisinin

bozulmasi kaginilmaz hale gelir.

Yukarda bahsedilen avantaj ve dezavantajlara daha bir¢ok sey eklenebilecegi gibi yeni

kompozit malzemelerle de bunlar her giin artacaktir [3].

1.2. Metal Tozlarin Uretimi

Toz metalurjisinde bagarili bir son iiriin elde edebilmek i¢in baslangic malzemeleri ¢ok
onemli yere sahiptir. Tozlarin kimyasal bilesimi ve saflifinin yaninda partikiil boyutu,
partikiil boyut dagilimi, partikiil sekli ve tozlarin yiizey yapisida dikkat edilmesi

gereken konulardir [5].

Tiim toz metalurjisi yontemleri hangi tip parca {iretilecek olursa olsun ham madde
olarak toz formunda malzemeden baslanmaktadir. Katilarin ince olarak pargalanmis

hallerine toz denir. Bu pargalarin boyutu genel olarak 1 mm’den daha kii¢iik boyuttadir.

Metal tozlarmin iiretiminde ¢esitli yontemler vardir. Tozlarin imalinde kullanilan
yontemler, tozlara ait bazi 6zellikleri de tayin eder. Toz metaliirjisini imal yontemleri
olarak elektroliz yolu ile iliretim, kimyasal yOntemler, atomizasyon ydntemleri ve

mekanik yontemler olmak iizere dort grupta toplayabiliriz.

1.2.1. Elektroliz Yolu ile Uretim

Elektroliz yolu ile genel olarak bakir tozlari iretilir. Bu yontemle demir tozlari elde
etmek mimkiin olmakla beraber, maliyetin yiiksek olmasi nedeni ile demir tozu
tiretiminde diger yontemler daha avantajlidir. Bu metot ile tozlar dogrudan elektrolit

banyoda ¢okertilir ya da iyi kirillabilme o6zelliginde katot da toplanir. Bu yontemle



tiretilen demir ve bakir tozlar elektrolitin bulundugu tekne igerisindeki paslanmaz ¢elik
olan katot da ortalama 48 saatte 2,5 mm kalinliginda toplanir. Katot da biriken Cu ve Fe
tozlar1 siyrilarak alinir, yikanir, kurutulur ve gerekirse 6giitme islemi yapilarak toz tane
ebadi kiigiltiilebilir. Bu yontemle elde edilen tozlar indirgeyici gazlar ile tavlanarak
sikigtirilabilme 6zelligi artirilir. Bu yontemle sadece saf element tozlar iiretilebilir,
alasim tozlari iiretilemez. Uretilen tozlar dentritik yapiya sahiptir. Dentritik yapiya sahip

tozlarin tiretiminde bu yontem yaygin olarak kullanilmaktadir [1].

Fe—Fe ™2
Cn—Cu e
Ennt
Bariym
L
™~ Elektrolit
(silfat esash)
Eatot vy
Fe™ +le —Fe
Cu e —=Cu

Sekil 1.2. Elektroliz Yolu ile Toz Uretimi [1]

1.2.2. Kimyasal Yontemler

1.2.2.1. Gaz Faz ile Ayristirma

Bu yontemde (demir, bakir, tungsten, molibden, vb.) malzeme oksitleri, indirgeyici
gazlar (hidrojen veya kat1 karbon eriyigi) ile indirgenerek metal tozu haline getirilirler.
Burada saflik biinyenin kalitesini belirler. Oksit ve karbonun maliyetinin diisiik olmasi,
gozenekli toz imal imkani, oksit ve pargacik boyutunun kontrolii bu yontemin avantaji
olarak bilinirken, indirgeyici gazlarin maliyetinin yiliksek olmasi, toz safliginin oksit
safligina bagli olmasi, alasim tozlarinin iiretim imkansizligi bu yontemin dezavantaji

olarak bilinir [5].



1.2.2.2. Termal Ayristirma

Bu yontemde demir, nikel ve CO gazi etkisinde karbonillerini veren metallerin tozlari
yiiksek saflikta, diizdiin dagilmis ve kiiresel olarak elde edilirler (Sekil 1.3.). Fe, Cu, Cr,
Pt, Mg, Ni, Co uygun sicaklikta CO gazi etkisinde karbonille par¢alanan ve tane boylari

2-10 um olan yeterince ince tane sekilli tozlardir [6, 7].

Basing

Ni+4 CO

v

NiC404 (Ni-Karbonil)
Sicaklik l

43° C’ de sogutularak sivilastirilir
Damitma ile saflik orani artar

l

Isitma ile gaz fazindan ayristirilir

l

Ni % 99,5 saflikta tozlar elde edilir

Sekil 1.3. Termal Ayristirma Ydntemi ile Toz Uretimi

1.2.2.3. Sivi1 Fazdan Cokeltme

Cesitli sivilardan faydalanarak kimyasal yollarla metal tozlari iiretmek miimkiindiir.
Metal iyonlar1 kapsayan, nitratlar, kloriirler ve siilfatlar gibi eriyiklerden daha az asal
olan bagka bir elaman ile kimyasal yer degistirme suretiyle metal tozlar iiretilir. Nikel
tozlar1 cevherden dogrudan c¢okelme ile iiretilirler. Cevherlerin saflastirilmasi ile elde
edilen siilfat eriyigi karistirilmakta olan indirgeme otoklavina konulur ve 1sinmakta olan
eriyige nikel tozu ilave edilerek, 14 ATM basingta hidrojen gazi gonderilir.
Karistirmaya son verildiginde nikel tozu otoklav dibine ¢oker. Bu yontemle elde edilen

tozlar % 99,8 saflikta olup yiiksek yogunluk ve akma hizina sahiptir [7].



1.2.2.4. Gaz Fazdan Cokeltme

Cesitli gazlardan faydalanarak kimyasal yollar ile metal tozlar1 tiretmekte miimkiindiir.
Metal ihtiva eden buhar fazli bir malzeme tozu tizerinden gegirerek esas malzeme buhar
fazindaki metalin yerine gegerek metal tozun {izerine ¢okelir. Demirli malzemeler Cr,
Al, B, Ti, Mn ile kaplanabilirken, Mo ise Ti, Zr, Cb ile kaplanabilir [5, 6].

M03()(g) + H:(g) - 3Mo + HEO

Toz halinde ¢okelek

Sekil 1.4. Gaz Fazdan Cokeltme Y&ntemiyle Toz Uretimi [6].

1.2.3. Atomizasyon Yontemi

Bir sivi demetinin farkli boyutlarda ¢ok sayida parcaciklara boliinmesi olarak
tanimlanan atomizasyon, metal tozlarinin iiretiminde etkin bir sekilde kullanilmakta
olup, her tirlii demir, celik, bakir ve alasimlari, ¢inko, kursun ve kalay gibi metal ve
alasgimlarinda iyi sonuglar verir. Pratik olarak ergitilebilen her kati maddeyi atomize
etmek ve tozunu liretmek miimkiindiir. Atomizasyon teknigi ile bir tozun ortalama
boyutu, tane boyut dagilimi, toz sekli ylizey komposizyonu da dahil olmak {izere
kimyasal bilesimi ve mikro yapis1 kontrol edilebilir. Hem saf element tozlar1 hem de
sagladigt  homojenizasyondan dolayr alasim tozlarmin iretilebilirligi, toz
karakteristikliklerinin kontroliinde sagladigi kolaylik ve yliksek toz {iiretim hizi bu
yontemin avantajlarindandir. Bu avantajlarindan dolay1 giinlimiizde kullanilan tozlarin

%80'inden fazlasi atomizasyon yontemi ile tiretilmektedir [7-8-9].

S1vi metalin gaz jeti ile par¢alanmas1 gaz atomizasyonu, su jeti ile pargalanmasi ise su

atomizasyonu olarak bilinir. En yaygimn olarak kullanilan bu iki yonteme ilaveten



merkezkag¢ kuvvetlerinin kullanilmasi olarak bilinen santrifiij atomizasyon, atomizasyon

ile toz tiretim tekniklerinden bazilaridir [7, 8].

1.2.3.1. Gaz Atomizasyonu

Gaz atomizasyonunda genellikle azot gazi kullanilir. Gaz atomizasyonu sivi metal
huzmesine, yliksek basingli gazin belli bir a¢1 ile piiskiirtiilerek huzmenin dagilimi ile
stvi metal damlaciklari elde edilmesi islemidir. Iki ya da daha fazla agizlik s1vi metalin
akma ekseni etrafina esit agida yerlestirilir ve gaz jetleri ile sivi metal huzmesi bir

noktada kesisirler.

Gaz atomizasyonunda islem parametreleri, atomizasyon gazinin cinsi, basinci ve akis
hizi, atomize edilecek sivi metalin cinsi, akis hiz1 ve sicakligi, gazin piskiirtildigi
nozul tasarmmidir. Sekil 1.5'te gaz atomizasyon yontemi ile toz {liretim diizenegi

goriilmektedir [6].

oda — fillre —, |

noaie ' -

i
'

firn

Sekil 1.5. Gaz Atomizasyon Unitesi[6].

1.2.3.2. Su Atomizasyonu

Sivi metali piilverize etmek i¢in bu yontemde basingli su kullanilir. Sekil 1.6 ‘da
yontemin temel prensibi sematik olarak gosterilmektedir. Ergitme ocagindan tanka,
buradan da bir nozuldan gecerek akan sivi metal demetine belirli agida basingli su

piiskiirtiilerek piilverize olmas1 saglanir. Kimyasal ve fiziksel 6zellikleri degistirebilmek
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i¢in suya baz1 katkilar yapilabilir. Ozel memelerden piiskiirtiilen suyun basinci 5,5-20
MPa, hizi 70-230m/s, debisi ise 110-380 litre/dakika degerleri arasinda degisir.
Kullanilan su filtre edilip sogutulduktan sonra tekrar kullanilabilir. Atomize edilen sivi
metal paslanmaz celikten yapilan bir tankta toplanir. Metal tozunu oksidiyondan
korumak i¢in tanka azot gazi doldurulabilir. Sivi metalin aktig1 memenin sekli ve suyu
puskiirten iifleclerin tipi elde edilecek metal tozunun boyutlarini, boyut dagilimimni ve
seklini etkilemektedir. Atomizasyon yontemleri icerisinde en ¢ok kullanilanidir. Sivi
metal, akis ekseni etrafina en az iki tane olmak tizere esit agida yerlestirilen su jetleri ile
kesilir. Serbest bir diisiisle akmakta olan metalin kesilmesi yass1 huzmeli V-jetleri ile
saglanir. Atomizasyonda V-jetleri ikili veya dortlii olarak kullamlabilir. ikili V-jetleri
calisma durumunda, sivi metal dagilima ugramadan huzme disina ¢ikabileceginden,
dortlii V-jetlerinde calisma durumundaki verimi elde edebilmek icin daha yiiksek
basinglarda ¢alismak gerekmektedir [6, 7].

Enmig metal

Sekil 1.6. Su Atomizasyon Unitesi[6, 7]

1.2.3.3. Santrifiij Atomizasyonu

Bu yontemde sivi demetinin merkezkag kuvvetlerinin yardimi ile parcalanmasi ve
katilagsmas1 ile metal tozlan elde edilir. Santrifiij atomizasyon doner disk ve doner
elektrot metodu olmak tizere iki sekilde yapilabilir [8]. Sekil 1.7. ve 1.8." de doner disk

ve doner elektrot modelleri verilmistir. Doner disk metodunda sivi metal, donmekte
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olan disk iizerine akitilir. Ddnmenin etkisi ile sivi metal etrafa sagilir ve katilagarak bir
toplama kabinda biriktirilir. Diskin hiz1 arttikca elde edilen toz ebadi kiigiiliir. Disk
malzemesi, sivi metalin 1sisim1 alip, katilasmayr saglamasi bakimindan genellikle
bakirdan yapilir. Disk sekil olarak diiz, canak ve kanat gibi degisik sekillerde olabilir.
Doner elektrot modelinde ise bir ark plazma ile 1sitilan metal cubugun g¢ok hizli
devirlerde donmesi ile ergimis damlaciklar merkezkag kuvvetleri etkisi ile savrularak

katilasir ve 6zel odalarda toplanir [7, 8].

Vakum (-x
Astl Gaz . * -~ Hilera
Dbndtirme
BASINCLI SU m'u mm\
\ / Plazma
Motor x\ l. o e/ Ergtme
B |/ —SU. Asl Caz
[R— /
Dénen Elektrod —

Kt

Sekil 1.7. Doner Disk Atomizasyonu[6]. Sekil 1.8. Doner Elektrod Atomizasyonu[6].

1.2.4. Mekanik Alasimlandirma

Malzemelerin denge kosullarinin kullanilmadigr siireglerle {iretimi, geleneksel
yontemlere gore daha gelismis miihendislik malzemelerinin {iretimine olanak
saglamaktadir. Mekanik alasimlandirma bu yontemler arasindadir. Mekanik
alagimlandirma; bilyali degirmene yiiklenen toz tanecikleri lizerinde soguk islem, kirma
ve yeniden kaynama iglemlerinin uygulandigi toz metaliirjisi siire¢lerinden biridir. Basit
ve ekonomik bir yontemdir. Tozlarin mekanik alagimlandirilmas: ya da ince plakalarin
soguk haddelemeye tabi tutulmasi gibi islemlerde uygulanan mekanik deformasyon,
termodinamik itici gii¢clerle kaynasamayan elementlerin alagim olusturmasini saglar. Bu

yontemlerle, yiiksek sicakliklarda bilesik olusturamayan bircok alasim elde
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edilebilmektedir. Elde edilebilen fazlar; dengede ve asir1 doymus kati ¢ozeltiler,
kristalin, kuasikristalin ve nanokristalin yapilar, amorf ya da camsi fazlardir. Ayrica bu
yontemle oda sicaklifinda ya da daha diisiik sicakliklarda saf metaller elde edilebilir.
Ornegin CuO ve Ca tozlar1 oda sicakliginda mekanik alasimlandirma ile tepkimeye

sokulup saf Cu metali elde edilir.

Bu yontemde elementel toz karisimlari;

e Onceden alasimlandirilmis tozlar ve/veya intermetalikler
e Intermetaliklerin karisimi

e intermetalik ve elementel toz karisimi baslangic malzemesi olarak

kullanilmaktadir.

Mekanik alasimlandirma tozun kuru halde isleme alindig1 bir yontemdir ve ticari ve
bilimsel calismalar kapsaminda dengede ve yari1 kararli fazlarin sentezlenmesi i¢in

kullanighidir.

Oksit dagitilarak sertlestirilen Ni ve Fe esasli siiper alagimlar disinda mekanik
alagimlandirma PVD (fiziksel buhar depolama) antikatotlar, hidrojen depolama
malzemeleri, yemek 1siticilar, gaz sogutucular, kimyasal giibreler, katalizorler, kozmetik
malzemeler, boyalar ve lehim alasimlar1 ve atik yonetimi gibi bir¢ok uygulamada
kullanilmaktadir. PVD antikatotlar elektronik endiistrisinde kullanilmaktadir. Kimyasal
olarak daha homojen bir malzeme elde edildigi i¢in bu yontem tercih edilmektedir.
Yemek 1siticilarinda ise Mg ve Fe tozlar1 kullanilmaktadir. Bu tozlar su ile temasa

gectiginde 1s1yayar.

Biitiin bu bahsedilen avantajlar ve kolayliklar yaninda mekanik alagimlandirma teknigi
bazi sorunlar1 da beraberinde getirmektedir. Bunlar; toz kirlenmesi, sinirli bilimsel

yaklagim ve sinirli endiistriyel uygulama ana basliklar altinda toplanabilir.

Toz kirlenmesi; kiigiik boyutlu toz partikiillerinin ylizey alaninin fazla olmasi dolaysiyla
goriiliir. Ogiitme ortamindaki ve atmosferindeki safsizliklar kolaylikla toza bulasir.

Ozellikle reaktif tozlar dgiitiiliirken kirlenme oran1 oldukga fazladur.
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Mekanik alagimlandirma ile ilgili bilimsel aciklamalar heniiz tam olarak netlik
kazanmamustir. Teknigin nasil ve neden c¢alistigi heniliz bilinmemektedir. Sistemde
bircok degisken mevcuttur. Bazi islem parametreleri ve olusacak faz arasindaki iliski
bilinmesine karsin, belirli bir parametre dizisi i¢in olusacak yapr1 tahmin

edilememektedir .[6]

1.2.4.1. Mekanik Alasimlandirmada Kullanilan Ekipmanlar

Mekanik alagimlandirmada toz sarj, inert veya kontrollii atmosfer altinda uygun 6giitiicti
bilyalarla birlikte 6glitme kab1 olarak adlandirilan (bowl, vial veya jar) kap igerisine
yerlestirilir. Genel olarak sertlestirilmis celik bilyalar, paslanmaz celik bilyalar ve
seramik bilyalar kullanilmaktadir. Toz karisimi ve 6giitiicti bilyalar1 iceren kap daha
sonra, mekanik alasimlandirma islemini baslatmak igin bilyali 6giitme cihazina

yerlestirilir.

Mekanik alagimlandirmada yaygin olarak kullanilan dort tiir 6giitme cihazi vardir;
atritor Ogiitlicii, geleneksel yatay bilyali 6giitiicii, titresimli bilyali 6giitiicli, gezegen
bilyali ¢giitiicii. Bunlarin disinda, ¢ubuklu 6giitiicli, modifiye edilmis ¢ubuklu 6giitiicii

ve disk 6giitiicli mekanik alasimlandirmada kullanilan 6giitme cihazlaridir[9].

1.2.4.1.1. Planetary Bilyah Ogiitiicii

Bir defada birkag yiiz gramlik toz 6giitebilen bu tip 6giitiicii Almanya da Fritsch Gmbh
tarafindan tiretilmistir. Hazneler donen bir tasiyici disk iizerine yerlestirilmistir. Tastyict
disk ve haznenin kendi ekseninde donmesiyle olusan merkezkag kuvveti sebebiyle,
malzeme ve bilyalarda hareket meydana gelir. Disk ve haznenin doniis yonleri zit
oldugunda merkezkag¢ kuvvetler sirasiyla ayni yonde ve zit yonde hareket ederler. Bu
etkime, Ogiitiicli bilyalarin kabin i¢ cidarlarindan asagir dogru kaymasina sebep olur.

Ardindan bilyalar haznenin i¢ cidarlariyla ¢arpisarak darbe etkisi yaratir.
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Sekil 1.9. Fritsch Pulverisette Bilyal1 Ogiitiicii.

Disk ve hazne doniis hizlart ilk modellerde bagimsiz olarak kontrol edilemezken, yeni
modellerde bu miimkiindiir. Bir ogiitiiciide iki (Pulverisette 5 ya da 7) ya da dort
(Pulverisette 5) dgiitme istasyonu olabilir. Ogiitiicii hazneler ve bilyalar, agat, silisyum
nitriir, krom ¢eligi, zirkonya, Cr-Ni ¢eligi, tungsten karbiir ve plastik poliamid olarak
sekiz farkli malzemeden {retilebilir. Bu tip 6glitmede bilyalarin lineer hiz1 Spex’ ten
yiiksek olmasina ragmen Spex 6giitmede darbelerin frekansi ¢ok daha yiiksektir. Bu
yiizden Spex ile karsilagtirildiginda Fritsch Pulverisette daha diisiik enerjili 6giitme
olarak degerlendirilmektedir [9].

1.2.4.2. Tozlarin Son Bilesimine Etki Eden Faktorler

1.2.4.2.1. Ogiitiicii Tipi

Mekanik alagimlandirma prosesinde kullanilan farkli tiplerde 6giitme degirmenleri
vardir. Bu degirmenler; kapasiteleri, 6giitme etkisi, islem kontrol yetenekleri, islem
hizlar1 ve sogutma-isitma i¢in yapilan diizenlemeler gibi farkliliklar icermektedir.

Genellikle endiistriyel iiretimlerde ¢ok yaygin olarak kullanilan degirmenlerden birisi
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silindirik bilyeli degirmenlerdir. Yaklasik olarak 1.5-2.0 m ¢apinda gévdeye sahip olan
bu degirmenle 2-72 saat araliginda 1200 kg’a kadar toz islenebilmektedir[29].

Yaygin olarak kullanilan diger bir degirmen c¢esidi de Atritor tipi degirmenlerdir.
Atritorler biliylik miktarlardaki (yaklasik 0,5-40kg.) tozlari bir kerede ogiitebilen
degirmenlerdir. Dolayisiyla olduk¢a farkli boyutlarda ve kapasitelerde atritorler
kullanilmaktadir. Atritorlerde kullanilan 6giitme tanklar1 paslanmaz cgelik, silisyum
karbiir, zirkonya, kaucuk veya poliiiretandan yapilabilmektedir. Dikey bir saftin ve
karistiricilarin  sistemde bulunan tankin ig¢inde 250 devir/dakika hizda donmesi ile

ogiitme islemi gergeklesir[28,29].

SPEX™ tipi mekanik alagitmlama / mekanik 6giitme degirmenlerinde 6giitme islemi,
digerlerine gore daha kisa zamanda yapilabilmektedir. Bir SPEX™ tipi degirmendeki
20 dakikalik 6glitmenin, BX 920/2 tipi diisiikk enerjili bir degirmende 20 saatlik
ogilitmeye esdeger oldugu oOlglilmiistiir. Hizli ¢arpmanin bir kurali olarak, SPEX™
degirmende sadece birka¢ dakikada olan bir islem ticari bir degirmende birka¢ giin ya

da bir atritérde saatler almaktadir[29].

Bunun disinda kullanilan bir diger ogiitlici cihaz gezegen tipi degirmendir. Bu tip
ogiitiiciilerde birkag yiiz gram toz ogiitlilebilmektedir. Ancak bu tip dgiitiiciiler Spex™
tipi yliksek enerjili bilyali 6giitiiciilerle karsilastirildiginda diistik enerjili 6giitiicii olarak

adlandiriimaktadir[28,29].

1.2.4.2.2. Ogiitme Kab1

Ogiitme kab1 (grinding vessel, vial, jar, bowl) olarak kullanilan malzemeler, kabin ic
duvarlarma o6giitiicii kiitlenin ¢arpmalarindan dolayr meydana gelen, bazi malzemelerin
aginarak toza karismasi agisindan onem tasimaktadir. Bu durum, tozun kirlenmesine
veya kimyasal olarak bilesiminin degismesine neden olmaktadir. Eger 6gilitme kabi
malzemesi tozdan farkli ise toz, &giitme kabi1 malzemesi ile kirlenmektedir. Diger
yandan, eger toz ve Ogiitme kab1 malzemeleri ayniysa, toz icine karigsan ilave element
miktarini karsilayacak uygun Onlemler alinmadigi takdirde kimyasal olarak degisim

gozlenebilmektedir [9, 28].
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1.2.4.2.3. Ogiitme Hiz1

Ogiitme hizinin artmasi ile toza giren enerji miktar1 da artar. Ancak, dgiitiiciiniin
dizaynina bagl olarak, uygulanabilecek maksimum hizda belirli simirlamalar vardir.
Ornegin, geleneksel bilyali 6giitiiciide doniis hizinin artmasi, bilyalarm hareket hizini
arttiracaktir. Kritik hizin {izerinde, bilyalar 6glitme kab1 duvarinda hareketsiz kalacak ve
herhangi bir darbe enerjisi iiretilmeyecektir. Bu nedenle, maksimum ¢arpisma
enerjisinin iiretilmesi i¢in, maksimum yiikseklikten bilyalarin diisiisiinii saglayan kritik

hizin altinda bir maksimum donme hizi vardir [9, 10, 28].

1.2.4.2.4. Ogiitme Sicakhi1

Ogiitme kabi sicakhigimin ulasabilecegi deger, maksimum hizi belirleyen bir diger
faktordir. Yiiksek sicaklik, bazi durumlarda tozlarin alagimlandirilmasi veya
homojenlestirilmesini  diflizyon agisindan avantaj olusturmaktadir. Ancak bazi
durumlarda, sicaklik artig1 ile doniisiim islemlerinin hizlanmasi ve sonucunda 6giitme
esnasinda olusan asir1 doymus kat1 c¢ozeltilerin veya diger stabil olmayan fazlarin
bozulmasi nedeniyle dezavantajdir. Ayrica, yiiksek sicakliklar tozlarin kirliliginin

artmasina neden olmaktadir [10, 28].

1.2.4.2.5. Ogiitme Siiresi

Ogiitme siiresi en énemli parametre olup, dgiitiicii tipine, 6giitme siddetine, bilya/toz
oranina ve Ogiitiicli sicaklifma gore degisir. Ogiitme siiresinin belirlenmesinde bu
parametrelerin yaninda alagim tiirii de dikkate alinir. Bununla birlikte gereginden uzun
Ogiitme siiresinin uygulanmasiyla toz kirlenmesinin olacagi ve istenmeyen fazlarin

olusacagi goz oniinde bulundurulmalidir [28].

1.2.4.2.6. Ogiitme Eleman1

Ogiitme eleman1 olarak en yaygin kullanilan malzemeler, sertlestirilmis celik, takim

celigi, sertlestirilmis kromlu c¢elik, temperlenmis ¢elik, paslanmaz ¢elik, WC-Co ve
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yatak ¢eligidir. Bilyalarin toz iizerinde yeterli darbe giiclinii yaratabilmesi i¢in 6giitme
elemaninin yogunlugu yeterince yiiksek olmalidir. Ayrica, 6glitme kabinda oldugu gibi
bakir, titanyum, niyobyum, zirkon, yttria-stabilize zirkon, kismi stabilize zirkon+yttria,
safir, hematit, SizNis ve Cu-Be gibi baz1 6zel malzemelerde kullanilmaktadir. Ogiitiilen
tozun kirlenmesinden kag¢inmak i¢in, miimkiin oldugunca dgiitme kabi ve elemaninin

ayni malzemeden se¢ilmesi gerekir.

Ayni zamanda, 6glitme elemaninin boyutlari, 6giitmenin verimliligine etki eder. Genel
olarak, daha biiyiik agirliktaki bilyalarin toz partikiilleri iizerine iletecegi darbe
enerjisinin daha fazla olmasindan &tiirii, biiyiik boyutlu (yiiksek yogunlukta) 6giitme
elemanlarinin kullanilmas1 yararhidir. Ayrica, tozun son bilesimi, kullanilan 6giitme
elemaninin boyutuna baglhidir. Ornegin, Ti-Al toz karigiminin 6giitiilmesinde, 15 mm
capl bilyalar kullanildiginda, titanyum iginde aliiminyum kati ¢6zeltisi olusmaktadir.
Diger yandan, 20 ve 25 mm c¢apl bilyalar kullanildiginda, ¢ok uzun 6giitme siirelerinde
bile sadece titanyum ve aliiminyum fazlarinin karisimlari ortaya c¢ikar. Bir diger
belirleme; Ti-Al alasiminda amorf faz iiretiminin, 3/16" gapli ¢elik bilyalar kullanilarak
3/4" capli bilyalarin kullanilmasindan daha kisa siirede yapilabilmesidir. Bazi
durumlarda biiylik ¢elik bilyalar ile 6glitme yapildiginda, amorf faz {iretilmemis ve
sadece stabil kristalin bilesikler meydana gelmistir. Ayrica, Ti-Al toz karisiminda,
sadece 5 veya 8 mm c¢apli bilyalar kullanilarak amorf fazin elde edildigi, 12 mm capl
bilyalar kullanildiginda amorf fazin meydana gelmedigi a¢iklanmistir. Benzer sekilde,
Pd-Si sisteminde ogiitmede daha kiigiik bilyalarim kullanilmasinin amorf fazin
olusumuna yararli etkisinin oldugu aciklanmistir. Daha kiiciik ¢apli bilyalarin daha
siddetli stirtinme hareketleri meydana getirdigi, bununda amorf faz olusumunu
gelistirdigi ileri siirtilmektedir. Sonug olarak, “hafif” 6giitme kosullarinin (kiigiik bilya
boyutlari, disiik enerjiler ve diisiik bilya-toz orani), kararsiz faz olusumu veya

amorflastirma {izerine yararli etkileri vardir.

Bir¢ok arastirmacinin sadece bir boyutta 6glitme elemani kullanmasinin yaninda bazi
caligmalarda farkli boyutlarda bilyalarin kullanilmasina iliskin 6érnekler de vardir. Farkl
caplarda bilyalar kullanilarak, cok daha yliksek c¢arpisma enerjisinin elde edilecegi
tahmin edilmektedir. Ogiitmenin ilk basamaginda, 6giitiilen toz 6giitme elemaninin

yiizeyine kaplanacak ve ayn1 zamanda sofuk kaynayacaktir. Bu durum, Ogiitme
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elemaninin agir1 aginmasini ve ayni zamanda 0giitme elemaninin aginmasi yliziinden toz
kirlenmesi onlendiginden dolayi, bir avantaj saglamaktadir. Bununla birlikte, heterojen
olusumdan ka¢inmak i¢in, bu tabakanin kalinliginin minimum tutulmasi gerekmektedir.
Bu toz kaplamanin dezavantaji, tozun sokiilmesinin gli¢ olmasi ve bundan dolay1 toz
veriminin  diisiik olmasidir. Ogiitmede, bilyiik ve kiiciik boyutlu bilyalarm
kombinasyonlarmin kullanilmasinin soguk kaynama miktarini ve bilyalarin ylizeyine

kaplanan toz miktarini azalttig1 agiklanmaktadir [10, 28].

1.2.4.2.7. Bilya/Toz Oram

Bilya/toz oran1 1:1° den 220:1° e kadar degisebilir. Atritor i¢in 50:1 veya 100:1 orani
daha uygundur. Genel olarak bilya/toz oranindaki artis 6giitme siiresini kisaltacaktir.
Bilya/toz oranini 6giitme siiresini degistiren bir parametredir. Bu oran arttik¢ca 6giitme

stiresi kisalir [9, 28].

Sekil 1.10. Tozun Bilyalar Arasinda Sikisma Sekli [9].

1.4. FE-SEM ve X-RD Yontemleri
1.4.1. Alan Gegirimli Taramah Elektron Mikroskobu (FE-SEM)

Alan Gegirimli Taramali Elektron Mikroskobu (FE-SEM), SEM gibi, numune
yiizeyinden ¢ok cesitli bilgiler saglayan, ancak daha yiiksek ¢oziiniirliik ve ¢cok daha
biiyiik bir enerji araligi sunan bir aragtir. Ornek yiizeyi elektron 1sm1 tararken, bir
monitor bizi ilgilendiren bilgileri mevcut dedektorler temelinde goriintiiler. FE-SEM ile
SEM arasindaki en biiyiik fark, elektron iiretim sisteminde yatmaktadir. Bir elektron
kaynag olarak FE-SEM, uzamsal c¢oziintlirliigii biiylik ol¢iide gelistiren ve ¢ok diisiik
potansiyellerde (0,02-5 kV) caligmay1 saglayan son derece yiiksek ve diisiik enerjili
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elektron 1ginlari saglayan bir alan emisyon tabancasi kullanir. Bu, iletken olmayan
ornekler tizerindeki sarj etkisini en aza indirmeye ve elektron 1sinina duyarh

numunelerin zarar gérmesini 6nlemeye yardimci olur[12].

FE-SEM'in dikkat ¢ekici baska bir 6zelligi de, lens i¢i dedektdr kullanimidir. Yiiksek
¢Oziiniirliikte ¢alismak icin optimize edilmis ve ¢ok diisiik hizlanma potansiyeline sahip
bu dedektorler, ekipmandan maksimum performans elde etmek i¢in kullanilmaktadir.
FE-SEM igerisindeki elektron kolonununda bulunan ve diisiik enerjili ikincil
elektronlarla galisan, daha yiiksek ¢oziintirlikte goriintiiler saglayan bir ikincil elektron
lens i¢i dedektdre sahiptir. Numunenin yiizey 6zelliklerine kars1 ¢ok hassastir, bu onu
herhangi bir malzemenin yiizey karakterizasyonu i¢in ¢ok uygun hale
getirmektedir. Diisiik ivmelenme potansiyellerinde (<5 kV) en iyi performansi gosterir,
bu nedenle elektron 1sinina duyarli numunelerle ¢calismak ve iletken olmayan numuneler
tizerindeki sarj etkisini en aza indirmek i¢in tavsiye edilmektedir. Geri Sagilmig
Elektron Algilayicisi (AsB) elementlerdeki atom sayisinin degismesine duyarlidir. Bu
nedenle, numunenin kimyasal bilesimindeki degisiklikleri gozlemlemek igin
kullanilir. AsB dedektorii dort kadran igerir ve topografik ve kompozisyon kontrastli
goriintiilerin se¢imine izin verir. Ayni zamanda hassas numuneler igin ¢ok diisiik
voltajda ikincil lens i¢i dedektorle ¢alisabilmektedir. Bagimsiz ¢alisma araci, ikincil ve
geri sacilmig elektronlardan eszamanli sinyal yakalamayi kolaylastirir. Elektron 1s1ninin
her ylizeyinden rontgen alan bir X-Ray Dispersif Enerji Dedektorii vardir. X 1sinlari,
sacilan enerji ve ortaya ¢ikan her kimyasal maddenin bir 6zelligi oldugu i¢in , segilen
yiizeyler, ¢izgiler veya numunenin ylizeyindeki alanlar hakkinda nitel ve nicel analitik

bilgiler saglar. Bu teknik EDS tarafindan Microanalysis olarak bilinir[12].

1.4.2 X-Isinlar Kristalografisi Yontemi

1912'de Max Von Laue, kristalin maddelerin bir kristal kafesdeki diizlemlerin araligina
benzer X-1sm1 dalga boylar igin ii¢ boyutlu kirinim 1zgaralari olarak etki ettigini
kesfetti. X 1s1n1 kirmimi simdi kristal yapilarin ve atomik araliklarin arastirilmasi igin
yaygin bir tekniktir. X-151m1 kirmimi, monokromatik X-isinlarinin ve bir kristalin
numunenin yapici girisimlerine dayanir. Bu X-isinlar1 bir katod 1sin1 tiipii tarafindan

tiretilir, monokromatik radyasyon tiretmek i¢in siiziiliir, konsantre olmak iizere toplanir
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ve numuneye dogru yonlendirilir. Kosullar1 olustugu zaman numune ile etkilesimle bir
kirilmis 1smn dretilir (Bragg yasasi(nA= 2dsin6)). Bu yasa, elektromanyetik
radyasyonun dalga boyunu kirinim agis1 ve kristalli bir numunedeki kafes boslugu ile
ilgilidir. Bu kirik X-1ginlar1 daha sonra tespit edilir, islenir ve sayilir. Numune taranarak
kafesin tiim olast kirmmim yonleri tespit edilir. Difraksiyon tepe noktalarmin d-
araliklarina doniistiiriilmesi, mineralin tanimlanmasina izin verir, ¢iinkii her mineral bir
benzersiz d-araligi kiimesine sahiptir. Tipik olarak, bu d-araliklarinin standart referans

desenleriyle karsilastirilmasiyla elde edilir[13].

Tim difraksiyon yontemleri, bir X-1sm1 tiiplinde X-isinlarmin iiretilmesine
dayanmaktadir. Bu X 1sinlart numuneye yonlendirilir ve kirilan 1ginlar toplanir. Tim
kirinimlarin temel bir bileseni, olay ile kirilmis 1sinlar arasindaki acidir. Toz ve tek

kristal kirinimi, bunun 6tesinde enstriimantasyonda degisiklik gosterir

X 1511 difraktometreleri ii¢ temel unsurdan olusur;
e X s tipl
e Ornek tutucu

o X g1 detektorii

X-1sinlari, elektronlart iiretmek i¢in bir filamenti 1sitmak, elektronlar1 bir voltaj
uygulayarak bir hedefe dogru hizlandirmak ve hedef malzemeyi elektronlarla
bombalamak suretiyle bir katod 1s1n1 tiiptinde tiretilir . Elektronlar, hedef malzemenin ig
kabuk elektronlarin1 yerinden ¢ikarmak icin yeterli enerjiye sahip oldugunda,
karakteristik X-igin1 spektrumlar iretilir. Bu tayflar, cesitli bilesenleri, en yaygin K
olusur. Spesifik dalga boylari, hedef malzemenin (Cu, Fe, Mo, Cr)
karakteristigidir. Difraksiyon i¢in ihtiyag duyulan monokromatik X-1smlarinin
iretilmesi igin folyolarin veya kristal monokrometrelerin siiziilmesi gerekir. K 1 ve
Kazikisinin bir agirlikli ortalama kullanildigr sekilde, dalga boyu yeterince
yakindir. Bakir, tek kristalli kirmim i¢in  en yaygin hedef malzemedir,
CuK ,radyasyonu = 15418 A.Bu  X-smlar1  toplanir  ve  numuneye
yonlendirilir. Numune ve dedektér dondiiriildiigii zaman, yansiyan X isinlarinin
yogunlugu kaydedilir. Ornege ¢arpan X-isinlarinin geometrisi Bragg Denklemini

sagladiginda, yapict girisim meydana gelir ve yogunlukta bir zirve meydana gelir. Bir


https://serc.carleton.edu/research_education/geochemsheets/BraggsLaw.html
https://serc.carleton.edu/research_education/geochemsheets/xrays.html
https://serc.carleton.edu/research_education/geochemsheets/xrays.html
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dedektér bu X-151m1 sinyalini kaydeder ve igler ve sinyali, daha sonra bir yazict veya

bilgisayar monit6rii gibi bir cihaza gonderilen bir sayma hizina doniistiirtir[12].
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Sekil 1.11. X-RD Spektrumu [12].

Uygulamalar

X 1smm toz kirimimi, bilinmeyen kristalin malzemelerin (6rnegin mineraller,
inorganik bilesikler) tanimlanmasi i¢in en yaygin sekilde kullanilir. Bilinmeyen
katilarin belirlenmesi, jeoloji, ¢evre bilimi, malzeme bilimi, miithendislik ve biyoloji
alanindaki ¢calismalar i¢in kritiktir.

Kristal malzemelerin karakterizasyonu

Optik olarak belirlenmesi zor olan killer ve karisik tabaka killer gibi ince taneli
minerallerin tanimlanmasi

Birim hiicre boyutlarinin belirlenmesi

Numune safliginin 6l¢limii

Ince film 6rneklerini su sekilde karakterize eder:

Film ve substrat arasindaki kafes uyumsuzlugunun belirlenmesi ve gerilme ve

gerilme ¢ikarimi

Sallanan egri dl¢limleriyle filmin yerinden ¢ikma yogunlugunun ve kalitesinin
belirlenmesi

Cok katmanli epitaksiyel yapilarda iist yapilarin 6l¢iilmesi

G0z kamagtirict insidans X-1g1n1 yansitma 6l¢iimleri kullanarak filmin kalinlik,

pirtizliiliik ve yogunlugunun belirlenmesi [13].



1.5. Literatiir Arastirmasi

Mekanik Alagimlandirma (MA), bilinen bir tekniktir ¢linkii tesadiifi olarak taslama
sirasinda reaksiyonlarin baglatilabilecegi icin tarih oncesi zamanlardan bulunmustur.
Mekanik alagimlandirma sistematik olarak arastirilmasiyla ilgili ilk kayitlar 19.
yiizyilin sonunda Bahar ve Lea tarafindan kaydedilmistir. Bununla birlikte, Ostwald,
ilk olarak 1919'da mekanik alasimlandirma terminolojisini bilimsel literatiire

girmesini saglamistir[14].

Mekanik alagimlandirma genellikle eski zamanlardan beri c¢esitli degirmenlerde
gerceklestirilmistir. Degirmenlerin tarihi, tas c¢agindaki har¢ ve havaneli ile
baslamistir. Sanayi devrimi zamaninda, bilyali degirmenler veya valsli degirmenler
gibi buharla calisan makinelerin (1850'den sonra) kesfedilmesi nedeniyle giic 6nemli
Olciide gelismistir. Dikey valsli degirmenler 1900 ve 1920 arasinda, 20. yiizyilin
ortasinda ise otojen ve yar1 otojen degirmenler ortaya cikmistir. Bu arada, ilk
yipratma degirmeni, 1930'larda Szegvari tarafindan diisiik hizli dikey karistiricili bir
medya degirmeni icat edilmistir. Yiiksek hizli karistirilmis ortam degirmeninin
1990'larda piyasaya siiriilmesiyle yiiksek enerji yogunlugu degirmen tarihgesinde

biiyiik bir adim olmustur[14].

Thiessen, 1967'de mekanik alasimlandirma olaylarin agiklanmasi i¢in bir teori
onerdi, bu magma-plazma modeliydi. Bu teoriye gore, farkli gevseme siireleri ile
karakterize edilen mekanik enerjiden dolayr bir¢ok uyarma islemi meydana
gelmistir. Bu saatten sonra, ¢ok sayida yeni grup ve arastirmaci, Ornegin
Slovakya'daki Tkacova ve Baldz, Rusya'da Boldyrev, Almanya'da Gock,
Macaristan'da Opoczky ve Juhasz, Japonya'da Senna, Hindistan'da Kumar, ABD'de

Takacs ve Suryanarayana bilimsel gelismelere katki saglamistir[14, 15].

Gilintimiizde, mekanik aktivasyon ve mekanik alagimlandirma, katma degeri yliksek
parcacikli {riinler iiretmek i¢in yeni ortaya ¢ikan teknolojiler arasindadir ve son
zamanlarda mekanik islem, solventsiz yesil kimya ile sentezlerin elde edilmesine

yonelik bir yontem haline gelmistir[14].

Mekanik alasimlandirma (MA) ana etkisi, kati bir malzemenin fizikokimyasal

Ozelliklerinde degisikliklerle sonuglanan pargaciklarin ufalanmasidir. Mekanik
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aktivasyon nedeniyle, bir malzemenin yapis1 genellikle diizensizlesir ve kusurlarin
olusumu goézlenebilir. Bununla birlikte, bu tiir yapisal degisikliklere ulagsmak igin
geleneksel enerji tesislerinde diisiik enerji yogunlugu ¢ogu durumda uygun degildir.
Bu nedenle gezegen bilyali degirmenler, titresimli degirmenler ve karistirilmis
medya degirmenleri gibi yiiksek enerjili degirmenlerin yukaridaki degisikliklere izin
verecek sekilde uygulanmasi gerektigini Boldyrev ve arkadaslari séylemistir[16,
18].

Kati hal reaksiyonlarmin biiylikk bir avantaji, solventsiz bir islemin
gercgeklestirilmesidir. Bununla birlikte, bu durumda reaksiyon kinetik agidan ortaya
cikan sorun, degirmenlerde mekanik gerilmelerin kullanilmasiyla asilabilecek kati
maddelerin diisiik reaktivitesidir. Bu prosediir mekanik aktivasyon olarak

adlandirtlmistir[17].

Genel mekanik aktivasyondaki faz degisikliklerinin yani sira, partikiil biiytikliigi
dagilim1 (PSD) ve spesifik ylizey alan1 (SSA) gibi malzemelerin dagilim 6zellikleri,
partikiil sekli ve morfolojisini etkilermistir. Bu Ozellikler birlikte {iriiniin
reaktivitesini tanimlayacaktir. Boyut kiigiiltme isleminde, spesifik ylizey alani artar
ve boylece partikiil sistemindeki Gibbs serbest enerjisi azalmistir. Boyut
kiiciilmesine paralel spesifik yiizey alanini artiran MA islemi sirasinda, mekanik
aktivasyon kristal yapinin ozelliklerini degistirir. Bu degisikliklerin akis1 asagi

reaksiyon orani ile korelasyonu yaklasik olarak denktir. Burada kg ilk hiz sabitidir.

SBET

ko =a+ b( )

CXRD

Seer (spesifik yiizey alan1)) ve Cxgp (mekanik aktivasyondan sonra kristallik
derecesi), a ve b ise katsayilardir. Tkacova ve arkadaslar1 enerji, mekanik aktivasyon
sirasinda dengede olmayan ve diizensiz kristal orglide depolanir ve materyalin

herhangi bir reaksiyonunun aktivasyon enerjisi azalir demistir[19].
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Aktif kat1 maddenin (AHt) makro enerji durumunu karakterize etmek i¢in olas1 bir
aciklama asagidaki denkleme gore hesaplanan mikro statlarin enerjisinin toplamina
esittir:

AH; = AH; + AHg + AH, + AHp

AHd, goreceli kafes bozulmasinin (¢ikma yogunlugu) oldugu, AHS, spesifik yiizey
alan1 (tane smir1) ve AHa amorf malzemenin olusumu, AHP yeni fazlarin

olusumudur demistir[19, 20].

Smekal, 1952'de “mekanik aktivasyon” terimini “kimyasal bilesimi degistirmeden
sistemin kimyasal reaktivitesini artiran mekanik enerjiden etkilenen islemler” olarak
tanimlayan Onciilerden biriydi. Yorumuna gore, cesitli mekanik aktivasyon
durumlart (MA) vardir ve Juhdsz ve Opoczky tarafindan tarif edilen asagidaki

durumlar ayirt edilebilir:

a) Malzemenin daha yiiksek reaktivitesine 0Ozel ylizey alan1 (Sekil 1.12.a)
arttirildiginda mekanik dagilim (boyut kiictiltme),

b) Mekanik kimyasal reaksiyonlar partikiil yiizeyinde gergeklestiginde yiizey
aktivasyonu (Sekil 1.12.b), ve

¢) Partikiiliin tim hacmi ayn1 zamanda baska bir yapiya aktarildiginda mekanik-

kimyasal aktivasyon (Sekil 1.12.c).
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@@

Machamcal dispersion Surface activation Mechano-chemical
activation

Sekil 1.12. Mekanik Aktivasyonun Cesitli Durumlarinin Sematik Gosterimi: (a)
Mekanik Dispersiyon, (b) Yiizey Aktivasyonu, (c) Mekanik Kimyasal Aktivasyonu
[20].

Mekanik dagilma (Sekil 1.12.a) ufalamaya esittir. Yiizey aktivasyonu i¢in iyi bir
ornek (Sekil 1.12.b) Kato ve dig. (2019) ugucu kiiliin yiizey modifikasyonunun,
alkali ¢ozeltilerde Si ve Al iyonlariin ¢oziintirliiglinii gelistiren mekanik aktivasyon
ile gergeklestirilebilecegini ispatladi. Ucgucu kiil yiizey morfolojisi ve kristal
yapisindaki degisime baglanabilir. Mekanik kimyasal aktivasyon (Sekil 1.12.c),
partikiil fazinin i¢ kisminin yapi iginde de degistirildigi durumdur[20].

Mekanik aktivasyon durumlarinin yani sira, 6giitme kinetiginin {i¢ ana agamasi ayirt

edilebilir;

I.  Onemli SSA artisinin ortaya ¢ikti1 yarisg1 asamasi, ¢ok sayida malzeme

kusuru (cikik, gozenek, kapanim, kafes kusuru) nedeniyle pargalanma
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nispeten hizli gergeklesir, bu durumda taslama enerjisi iiretilen SSA ile
orantilidir.

Boyut kiigiiltme yogunlugunun 1limli oldugu bir toplanma agsamasi,
parcaciklarin &gilitme ortaminin yiizeyine, astara birbirlerine yapigmasi
baglar. Bu boliimde egrinin diizlesmesi enerji verimliliginin azaldigini
gostermektedir. Enerji, parcaciklarin yapisma tabakasinin deformasyonu igin
kullanilir.

Aglomerasyon agsamasi, belli bir azami inceligin ardindan malzemenin
belirgin bir sekilde kalinmast anlamina gelir. Bu asamada, eger uygun enerji
verilirse, kristal yapisinin yeniden diizenlenmesi ve mekanik-kimyasal

degisiklikler yapilabilir [18, 20].

Bazen, MA isleminin ii¢ asamas1 (Rittinger, agregasyon ve aglomerasyon) ve ii¢
durumu (mekanik dispersiyon, yiizey aktivasyonu ve mekanik-Kimyasal
aktivasyonu) birbirleriyle Ortlisen asamalardir. Bununla birlikte, bazi
durumlarda, mekanik alasimlandirma reaksiyonlari, 6rnegin zeolit gibi nispeten
yumusak materyallerin islendigi ilk agsamada bile baslar. Bir baska 6rnek ise,
ogitiilmesi zor kuvars parcaciklarinin kaolinit mineral pargaciklarinin

amorflagsmasini kolaylastirdigi kuvarsh kaolinit MA' dir [21].

Metal tozlarin yani sira, mineral malzemelerin ¢cogu, toplanma ve topaklagsmaya
karst hassastir. Bu nedenle, ¢cogu durumda cesitli yiizey aktif malzemelerle
gerceklestirilebilecek pargaciklar arasindaki yapisma kuvvetlerini ortadan
kaldirmak c¢ok oOnemlidir. Bu 6gilitme yardimcilar yilizey enerjisini azaltarak
parcacik-top, parcacik-pargacik etkilesimlerini etkiler. Bu a¢idan Kuhn, 6gilitme
haznesindeki 1ki bilya arasinda sikismis ¢ ana partikil asamasi

tanmimlamustir[22]:

1. Parcaciklarin yakalanmasi ve sikismasi: pargaciklarin yeniden diizenlenmesi
ve yeniden istiflenmesi. Bu asamada pargaciklar birbirlerini hafif
deformasyon ve kirilma ile kaydirir ve ince, diizensiz sekilli pargaciklar

tiretir (Sek. 1.13.a).
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Sekil 1.13. Kuhn'dan (1984) Kabul Edilen Iki Top Arasinda Sikisan Partikiiller
[21,22].

2. Aglomerasyon: pargaciklarin elastik ve plastik deformasyonu. Bu durumda
metal parcaciklar i¢indeki parcaciklar arasinda soguk kaynak olusabilir
(Sekil 1.13.b).

3. Aglomeratin elastik enerji ile salinmasi: pargacik kirilmasi pargacigin daha

fazla deformasyona ve / veya parcalanmasina neden olur (Sekil 1.13.c) [22].

Mekanik aktivasyon siirecinde partikiil yatagi ufalanmasi, enerjinin partikiil akisina,
sikistirmalarina ve kirilmalarina eslik eden birka¢ mikro islem tarafindan dagildig:
yerde gerceklestirilir. Bu nedenle, her bir mikro islemle ne kadar enerji
iliskilendirildigini ve farkli mikro islemler arasindaki oranin ne oldugunu anlamak
onemlidir. Bu nedenle Miitze, akis kayiplari ile harcanan enerjiyi hesaplamak i¢in

bir model gelistirmistir[23].

Mekanik alagimlandirma, Benjamin ve meslektaslar1 tarafindan 1966’da Uluslararasi

Nikel Sirketi’nin Paul D. Merica Arastirma Laboratuvari’ndaki (INCO) gelistirilen



bir toz isleme teknigidir. Bu yontem, harmanlanmis temel toz karisimlarindan
baslayarak homojen malzemelerin iiretimine izin verir, nikel bazli bir siiper alagim
iiretir. Mekanik alasimlandirma (MA), toz parcaciklarinin yiiksek enerjili bir bilyali
degirmende tekrar tekrar soguk kaynaklama, kirilma ve yeniden islenmesini igeren
kat1 hal toz isleme teknigidir. Bu islemde, az miktarda harmanlanmis temel toz
karisiminin 6glitme ortami ile birlikte, tipik olarak paslanmaz ¢elik bilyalar ile
birlikte bir kaba yiiklenir ve tiim kiitle yiiksek bir hizda ¢alkalanir. Bu islem, siiper
doygun kati c¢ozeltiler, amorf malzemeler, metalik bilesikler ve metal-matris

kompozitler gibi malzemeler ve alagimlar liretmek i¢in uygulanir[24].

Mekanik alagimlandirmanin temel prensibi asagidaki gibidir:

1. Siinek metal tozlarinin parcaciklari deformasyona ugrar ve morfolojileri
diizlestirilmis sekle doniisiir.

2. Es eksenli parcaciklar kaynak mekanizmas1 tarafindan iretilir
(yonlendirilmis kaynak hatlar1 gézlenir).

3. Kaynak ve kirilma mekanizmalarinda dengeye ulasilacak ve rasgele
yonlendirilmis kaynak hatlarina sahip parcaciklar olusacaktir.

4. Mikroyapisal iyilestirme devam ediyor, ancak pargacik biyiikligi dagilimi

kararli durum siireci neredeyse sabit kaliyor.

Bazi mekanik alagim islem proses kontrol vakalarinda (PCA), ylizey aktif cisimleri
olarak gorev yapan normal organik bilesikler olan toplam toz yiikiiniin agirlik¢a %
0.3 ila 40 arasinda kullanilir. Ana amag, islenmis pargaciklar arasindaki temasi en
aza indirerek topaklasmayr onlemektir. Tipik PCA'lar stearik asit, oksalik asit,

metanol, etanol, aseton, izopropil alkol, heptan vb. malzemelerdir[25].

Birkac arastirmaci mekanik alasim mekanizmasini tanimlamigtir. Termal yaklagima
gore kimyasal islemlerin aktivasyonu, parcaciklarin birbirleriyle ve 6glitme ortami
ile ¢arpismasindan ve siirtiinmesinden kaynaklanan 1s1 ile saglanir. Bir bagka
aciklama, bir kat1 maddenin dagilmasi esnek enerjiden ¢ikma ve kisa Omiirlii aktif
merkezlerin olusumu {izerine kuruludur. Son olarak, iki reaksiyon teorisine gore
aktivasyon pargaciklarinin plastik deformasyonu, pargacik yiizeylerindeki iki

reaksiyon enerjisi pahasina gergeklesir[25, 26].
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Mekanik alagimlandirma;

1. Saf metal tozlar1 A ve B, bir alasim sentezlemek i¢in birlikte 6giitiiliir.

2. Saf metaller, intermetalikler veya Onceden sekillendirilmis tozlar gibi
homojen bir bilesimin tozlari, yiiksek enerjili bir bilyali degirmende
ogiitiildiiglinde ve homojenizasyon i¢in malzeme transferi gerekmediginde,
islem Mekanik Freze (MM) olarak adlandirilmistir.

3. Kati1 ¢ozelti veya amorf bir faz iretildiginde, Mekanik Bozukluk (MD)
olarak adlandirilmistir. Weeber ve ark. (1986) mekanik frezelemede, ayni
etkiyi elde etmek i¢in mekanik alagimlandirma igin gereken siirenin yarisi

gerekir demistir[27].

Mekanik alagimlandirmanin neden oldugu yiiksek kusur yogunluklari difiizyon
islemlerini hizlandirir. Alternatif olarak, partikiil inceltme ve bunun sonucunda
difiizyon mesafelerinde azalma (mikro yap1 inceltme nedeniyle) reaksiyon
sicakligini disiirebilir. Schaffer ve M.Cormick temel olarak iki farkli reaksiyon

kinetigi aciga ¢ikar demistir[27].

1. Reaksiyon her ¢arpisma sirasinda ¢ok kii¢iik bir hacme uzanip, bu da
asamal1 bir doniisiime neden olabilmektedir.

2. Reaksiyon entalpi yeterince yiiksek ise, kendiliginden yayilan bir yanma
reaksiyonu baglatilabilir. 1990'l1 yillarda siiper doymus kat1 ¢ozeltiler,
kristalimsi ve yari kristalimsi ara fazlar ve amorf alagimlar dahil olmak
lizere kararli ve meta-kararli fazlar1 sentezlemek i¢in bir¢cok arastirma

yapilmistir.

Suryanarayana ve Al Ageeli' in incelemesinde, ¢alismalarin sadece % 15'inin
mekanik alagimlama igin karistirilmis medya degirmeni kullandigi ve % 80'inir
cogunlukla planet bilyali degirmen veya c¢alkalayici degirmen ve % 5 diger
degirmen tiirlerini kullandig1 bildirilmektedir[27].
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2. BOLUM

YONTEM VE MATERYAL

2.1. Mekanik Alasimlandirma

Tez calismasinda aliiminyum matrisli birden fazla seramik takviye igeren bir hibrit
kompozitin mekanik alasimlandirma yontemiyle toz iiretilmesi hedeflenmistir. Uretim
icin yiiksek saflikta ve farkli kiitle oranlarinda Al, Al,Os, SiC, B4C ve ZrO; tozlar
gezegen tipi ogiitiiciide alasimlandirilmistir. Ogiitiillen tozlardan alman numunelerin

yapisal karakterizasyonu gerceklestirilmistir.

2.1.1 Kullanilan Malzemeler

Calismamda matris malzemesi olarak %99,8 saflikta, 44-420 mikrometre tane
boyutunda aliiminyum tozlar1 kullanilmistir. Takviye malzemesi olarak ise Al,O3, SiC,

B4C ve ZrO; tozlar kullanilmistir.



Tablo 2.1. Kullanilan Tozlarin Ozellikleri

Toz Uriin Kodu Tane Saflik (%) = Yogunluk = Sertlik
Boyutu (g/ml) (HV)
(m)
Al GK.29905.1000 0-50 99,9 26,98 12-20
Al,O3 Al 602 44 99,9 3,95 2100
SiC 357391 37 >97,5 3,22 2600
B4C 10922 22-59 99+ 2,52 4000
ZrO, 5393 10-50 94,5 >5,90 >1200
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Yukaridaki tabloda belirtigimiz deney tozlarimizin mekanik alasimlandirma islemi

yapilmadan once alinan FE-SEM goriintiileri asagidaki gibidir.

Sekil 2.1. Ogiitiilmemis Al Tozunun FE-SEM Gériintiisii



Sekil 2.3. Ogiitiilmemis SiC Tozunun FE-SEM Gériintiisii
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Sekil 2.5. Ogiitiilmemis ZrO, Tozunun FE-SEM Gériintiisii
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2.1.2 Mekanik Alasimlandirma Cihazi

Mekanik alagimlandirma islemleri FRITSCH marka Pulverisette 6 model planetary tip
ogitiicii ile yapilmistir. Cihazin maksimum devir sayist 650 d/d’dir. Cihazin dijital
kontrol {initesi ile ayarlanabilen siireler sayesinde cihaz, 6giitme ve duraklatma seklinde

programlanabilmektedir. Duraklatma periyodu esnasinda tozlarin sogumasi i¢in gereken

siire saglanmaktadir.

Yatay Kesit

v Destekleyici

diskin hareketi

Santrifuj
kKuvrvet

Ogitiici kabin donigi

Sekil 2.6. Planetary Ogiitiiciiniin Caligma Prensibi

Tablo 2.2. Deney Plant

S.N. Deney Malzemeleri

1 % 90 Aliiminyum % 5 Aliiminyum OKksit % 5 Zirkonyum OKsit

(Al) (Al05) (Zr0)
2 % 85 Aliiminyum % 5 Aliiminyum OKksit % 10 Zirkonyum Oksit

(Al) (Al05) (Zr0)
% 90 Aliiminyum |, e s % 5 Zirkonyum OKksit

3 (Al) % 5 Silisyum Karbiir (SiC) (21,0)
% 85 Aliiminyum |, e s % 10 Zirkonyum Oksit

4 (Al) % 5 Silisyum Karbiir (SiC) (Z1,0)
% 90 Aliiminyum o , % 5 Zirkonyum Oksit

5 (Al) % 5 Bor Karbiir (B4C) (21,0)
% 85 Aliiminyum o , % 10 Zirkonyum OKksit

6 (Al) % 5 Bor Karbiir (B4C) (21,0)
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2.1.3 Ogiitiicii Hazne ve Bilyalar

Ogiitiilmesi planlanan tozlarin sertlik degerleri diisiiniilerek segilen hazne ve bilyelerin
malzemesi WC (tungsten karbiir)’diir. WC haznenin kapasitesi 250 ml olup geometrik

yapisi 6giitmeye elverigli olan silindir yapili, yuvarlak tabanlidir.

Alasimlandirma isleminde kullanilan WC bilyeler 2 farkli boyutta kullanilmigtir. 10 mm
capindaki bilyalar sik istiflenerek tozlarin daha iyi Ogitiilmesini saglarken 20 mm
capindaki bilyalar agirlik avantajiyla daha ¢ok tane ufalanmasina etki eder. 2 adet
kullanilan 20 mm capindaki WC bilyanin birim agirligr 62,8129 gr, 26 adet kullanilan
10 mm ¢apindaki WC bilyanin birim agirligr 8,0915 gr’dir. Sistem igerisinde toplam
bilya agirligi 336,0048 gr olarak sabit tutulmustur. Hazne hacmi goz 6niine alinarak sarj
orani 10:1 seklinde ayarlanmigtir. Bu degerler gz oniine alinarak hazne icerisinde bir
defada ogiitiilen toz miktar1 yaklasik olarak toplam 33,6 g’dir. Toplam toz agirhig

iiretilecek hibrit kompozitin % kiitle oran1 ile hesaplanarak asagidaki Tablo 2.3’de

verilmigtir.
Tablo 2.3. Uretimi Yapilacak Hibrit Kompozitlerin Miktar1

Deney . . | Toplam Toplam
Numuneleri AB':l}llf'l Osj“';'n Toz | Al |AlLO;|SiC|B.C|ZroO,| Takviye

(%) girhig a Agirhg Elemani
%90 Al

%5 AlL,O; [336,005(10:01| 336 |30,2( 168 | - - 168 | 3,36
%5 ZrO;

%90 Al

%5 AlL,O; [336,005(10:01| 336 |286( 1,68 | - - 336 | 5,04
%10 ZrO;

%90 Al

%5 SiC 336,005|10:01| 336 |30,2| - |17 - [168| 3,36
%5 ZrO,

%90 Al

%5 SiC 336,005|10:01| 336 |[286| - |17 - |336| 504
%10 ZrO;

%90 Al

%5B,C [336,005(10:01| 33,6 |[30,2| - - |1 4,7(168| 3,36
%5 ZrO;

%90 Al

%5B,C [336,005|10:01| 336 |286]| - - 11,7]336| 504
%10 ZrO;
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Yukaridaki tabloya gore hassas terazide tartilarak hazirlanan toz karigimlari 6giitlicti
hazne igerisine bilyalar altta, karisim iistte kalacak sekilde yerlestirilir. Buradaki amag,
tozlarin merkezka¢ kuvvetiyle tabana sikigmasinin 6niine gegmektir. Her bir karisimin
Oglitme islemi tamamen bittikten sonra hazne ve bilyeler saf su ve firga yardimiyla

temizlenerek yeni numuneye hazir hale getirilmistir.

2.1.4 Mekanik Alasimlandirma Parametreleri

Ogiitmeye etki eden ii¢ ana etken iizerinde durulmustur. Yapilan deneyler ve
arastirmalar sonucunda[28];

e Ogiitme Hiz1: 200 devir / dakika
e Ogiitme Siiresi:100 Saat

e Ogiitme Sicakligi: Alasimlandirma islemleri esnasinda cihaza herhangi bir
1sitma veya sogutma islemi uygulanmamustir. Caligmalar oda sicakliginda
gerceklestirilmistir. Cihazin bekleme siiresi esnasinda toz karisimlarinin dogal

sogumasi gerceklesmistir.

Alasimlandirma parametreleri yukarida agiklandigi gibi biitiin deneylere uygulanmaistir.

2.1.5 Mekanik Alasimlandirma Atmosferi

Tozlarin hassas terazide oranlarina gore hazirlanmasindan, numune alma, numune
koyma ve iki saatte bir 6giitme haznesinin iceri alinmasi islemi gibi biitiin siiregte
tozlarin oksidasyona ugramamalari i¢in yapilan ¢aligmalar MBRAUN marka GB-2202-
P-VAC kontrollii atmosfer kutusunda (Glove Box) yapilmistir. Cihaz iki kisimdan
olugmaktadir; ana gévde ve arindirma odas1 (anti-chamber) olan bu yapinin ana yapisi

akrilikten imal edilistir. Sistem sekil 2.7 ‘de gosterilmistir.
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GLOVE BOX

Sekil 2.7. Glove Box’1n Gorlinlimii

Yapilan c¢aligmalarda Kontrollii Atmosfer Kutusu’'nda koruyucu gaz olarak yiiksek
saflikta (spektrometrik) argon gazi kullanilmistir. Argon gaz tiipii hem ana gévdeye
hem de arindirma odasina baglidir. Ana goévde tamamen argon gazi ile doluyken,
arindirma odas1 igeri alinacak materyaller igin atmosfere acilan vakumlu kapagi
bulunmaktadir. Arindirma odasina alinan materyallerin ana goévdeye alinma isleminden
once atmosferin argona doniistliriilmesi gerekmektedir. Bu islem vakum pompasi
sayesinde Once ortamin havasi bosaltilip sonra ortama argon gazi basilmasiyla
yapilmaktadir. Bu islem 3-4 defa yapildiktan sonra ara bolmede bulanan vakumlu kapak

acilarak materyaller igeri alinmaktadir.

2.1.6 Siire¢ Kontrol Etkeni (PCA)

Ogiitme islemleri sirasinda agiga ¢ikan 1s1 nedeniyle tozlarin birbirine, 6giitiicii hazne
¢eperine ve bilyelerin yiizeyine yapigsmasini 6nlemek i¢in toplam toz agirliginin % 1,5’

u kadar stearik asit (C1gH350) hazne igerisine siire¢ kontrol etkeni olarak atilir.
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2.2. Uretilen Tozlarin Yapisal Karakterizasyonu
2.2.1 Alan Geg¢irimli Taramah Elektron Mikroskobu (FE-SEM) ile Goriintiileme

Mekanik 6gilitme isleminin basindan itibaren tane boyutu analizi yapabilmek i¢in belirli
araliklarda numuneler alinmistir. Alman numuneler 20 — 40 — 60 — 80 ve 100. Ogiitme
saatinde alinmustir.

Alinan numunelerin gériintiileri Erciyes Universitesi Teknoloji Arastirma ve Uygulama
Merkezi’nde (TAUM) bulunan Zeiss Gemini 500 alan gegirimli taramali elektron
mikroskobu ile alinmistir. Alinan numune goriintiileme islemi i¢in soguk preslenerek
hazirlanarak numune 6giitme siiresine bagli olarak 100, 200, 5.000, 10.000 ve 20.000

gibi farkli biiyiitme oranlarinda goriintiileri alinmistir.

2.2.2 Tane Boyutu Analizleri

Belirlenen ogiitme islemi saatlerinden sonra alinan FE-SEM goriintiileri tizerinde Image
ProPlus 10 programi ile goriintii analizi yapilmistir. Cikan degerlerle tane boyutu
degisim grafikleri hazirlanmistir. Tane boyutu analizi, numunelerin farkli
biiyiitmelerdeki FE-SEM goriintiilerinden faydalanilarak yapilmistir. Her goriintiiden
elde edilen degerlerin ortalamasi alinmistir. Daha sonra bu degerlerinde kendi igerisinde
ortalamalar1 alinarak belirli 6glitme saatlerindeki tane boyutunun yaklagik degeri elde

edilmistir.

2.2.3 X-RD Analizleri

Mekanik 6gilitme isleminin basindan itibaren tane boyutu analizi yapabilmek i¢in belirli
araliklarda numuneler alinmistir. Alinan numuneler 20 — 40 — 60 — 80 ve 100. Ogiitme
saatinde almmustir. Alman numunelerin goriintiileri Erciyes Universitesi Teknoloji
Arastirma ve Uygulama Merkezi’nde (TAUM) bulunan Pananalytical Empyrean model
cihaz ile X-RD analizi yapilmistir. Olgiimler, Cu Ka radyasyon kaynagi (A=0,15406
nm) kullanilarak 40 mA ve 40 kV altinda yapilmistir. Kirmim agis1 (20) degeri 10-90°

araligindadir.



3. BOLUM
BULGULAR

3.1 FE-SEM Goriintiileri

%90 Al - %5 Al,O3 - %5 ZrO, hibrit kompozit olan toz karigiminin 40, 60, 80 ve 100
saat boyunca ogiitiilmesi sonucu alinan numunelerden elde edilen FE-SEM goriintiileri

Sekil 3.1 de verilmistir.

Sekil 3.1. (a) 40 Saat, (b) 60 Saat, (c) 80 Saat ve (d) 100 Saat Boyunca Ogiitiilmiis % 90
Al -% 5 Al,03 - % 5 ZrO, Toz Karisimmin FE-SEM Goriintiist
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Ogiitme siireleri dikkat edilerek goriintiiler incelendiginde ilk alinan numunelerde (Sekil
3.1. (a) ve Sekil 3.1. (b) siinek yapidaki matris malzemesi olan aliiminyumun yiizeyi
levha halinde kapladigi goriilmektedir. Ogiitiilen malzeme miktarmda aliiminyumun
fazla olmasi ve silinek yapili olmasi levha halini alma egilimini artirmistir. Gevrek
malzeme olan Al,O3 6giitmede kirilip ufalanmasi ve 6giitiilen malzeme miktarinin da az
olmasi goriintiide net bir yapr sergileyememesine Sebep olmustur. Diger taraftan da
gevrek malzemeler ilk kirllma asamalarinda koseli yap1 sergilerken ilerleyen
oglitmelerde kiiresel yapili bir hal almaktadir. Ayn1 zamanda artan 6giitme siiresiyle
ufalanan seramik takviye malzemesinin matris malzemesi icerisindeki homojen dagilimi
artmaktadir. FE-SEM goriintiileri sirasina gore incelendiginde, yogun sekilde gézlenen
aliminyum tanelerinin ilerleyen mekanik alagimlandirmayla homojen sekilde dagilmig

oldugu gozlenmektedir.

Sekil 3. 2 © de %85 Al - %5 Al,O3 - %10 ZrO, hibrit kompozit olan toz karigiminin 40,
60, 80 ve 100 saat boyunca ogiitiilmesi sonucu alinan numunelerden elde edilen FE-

SEM goriintiileri verilmistir.

Sekil 3.2. (a) 40 Saat, (b) 60 Saat, (c) 80 Saat ve (d) 100 Saat Boyunca Ogiitiilmiis
%85 Al - % 5 Al,O03- % 10 ZrO;, Toz Karisiminin FE-SEM Goriintiisii
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Sekil 3.2 de ogiitme sirasina gore bakildiginda levha haline gelen aliiminyum

malzemesinde artan 6giitmeyle tane kii¢iilmesi meydana gelip levha yapisi degismistir.

Sekil 3.1. ve Sekil 3.2. artirlan seramik takviye orani g6z Oniine alinarak
incelendiginde; Sekil 3.2.°deki levhali yapmin S$ekil 3.1.’e gore daha az oldugu
goriilmektedir. Takviye malzemesindeki artis ufalanma ve daha kiigiik boyutlu

parcaciklarin olusumunu artirmistir.

Sekil 3.3. ve Sekil 3.4.” te de % 90 Al - % 5 SiC - % 5 ZrO; toz karisiminin seramik
takviye elamani olan ZrO;’ in artisiyla yapilan 6giitme numunelerinin goriintiileri

verilmistir.

Sekil 3.3. (a) 40 Saat, (b) 60 Saat, (c) 80 Saat ve (d) 100 Saat Boyunca Ogiitiilmiis
% 90 Al - % 5 SiC - % 5 ZrO, Toz Karigiminin FE-SEM Goriintiisii

Sekil 3.3. (a)’ da goriilen levhali yapinin seramik takviye elemani olan SiC’ {in daha gok

kiigiilerek matris malzemesine daha hizli dagildiginin bir gostergesi olabilir. Diger
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seramik takviye elemanlari ile yapilan 6glitmelerden alinan FE-SEM goriintiileri ile SiC
katkili numunelerden almman FE-SEM gorintiileri karsilastirilip incelendiginde SiC
katkili numunelerde, ilk 6glitme numunelerinden itibaren kirilgan, gevrek yapil
parcaciklarin sayisinda artis goriilmektedir. Bu artigla da levha seklindeki parcaciklar
diger seramik katkili numunelere goére olduk¢a az ve uzun siireli varliginm

siirdlirememistir.

Sekil 3.4. (a) 40 Saat, (b) 60 Saat, (c) 80 Saat ve (d) 100 Saat Boyunca Ogiitiilmiis
% 85 Al - % 5 SiC - % 10 ZrO, Toz Karisiminin FE-SEM Goriintiisii

Sekil 3.4’te de 6gilitme siiresine gore sirastyla bakildiginda takviye eleman1 60. Saatten
itibaren matris malzemesi igerisine dagilimint artirdigi goriilmektedir. Seramik
takviyesinin ufalanarak artmasiyla levhali yapida olan matris malzemesi parcaciklar
halini almaya baslamistir.

Sekil 3.3. ile Sekil 3.4. artan ZrO; katkis1 géz Oniine alinarak incelendiginde; 6giitme
stirelerine gore alimman FE-SEM goriintiilerinde gozle goriilen yapisal bir degisim

gozlenmemistir.



Sekil 3.5. (a) 40 Saat, (b) 60 Saat, (c) 80 Saat ve (d) 100 Saat Boyunca Ogiitiilmiis
%90 Al - % 5 B4C - % 5 ZrO, Toz Karisiminin FE-SEM Goriintiisi

Sekil 3.5” te gosterilen %90 Al - % 5 B4C - % 5 ZrO; 6giitme numunesinin FE-SEM
goriintlileri incelendiginde diger numunelere gore en énemli fark baslangigtan itibaren
kirilgan ve gevrek olan B4C’ iin ufalanan pargacik sayisindaki artis olmustur. Diger
numunelerde 20. saat §giitme goriintiileri ile 40. saat ogiitme goriintiileri arasinda
degisim goézlenmemesine ragmen; B4C’ de pargacik sayist artisinin  daha iyi
gozlenmigtir. Sekil 3.6.” da %90 Al - % 5 B4C - % 5 ZrO; toz karigiminin 20 saat

ogltiilmesi sonrasinda alinan FE-SEM goriintiisii gosterilmektedir.
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ZEISS Tum Mag = T10.00KX EHT = 3.00 kV Signal A = Inl_ens
Date :10 Juf 2019 WD = 33mm ESB Gridis= 0V

GeminiSEM 500-71-08

Sekil 3.6. %90 Al - % 5 B,C - % 5 ZrO; Toz Karisiminin 20. Ogﬁtme Saati FE-SEM

Gortintiisi.

Sekil 3.6° da da gorildiigii gibi ufalanan B4C’in kirillgan ve gevrek parcaciklarinin
sayist diger numunelere kiyasla ilk saatten itibaren artig gostermistir. Sekil 3.5. dikkatle
incelendiginde 6giitme siiresinin ilerlemesiyle pargacik sayisi artigt diger numunelerde
oldugu gibi bir anda artmaktan ziyade baslangigtan itibaren orantili bir sekilde artmustir.
100 saat 6gilitme siiresi sonunda alinan numune incelendiginde homojen dagilim diger
takviye elemanlarina gore azdir. Toz karisim diger numunelerde oldugu gibi

topaklanma egilimindedir.
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Sekil 3.7. (a) 40 Saat, (b) 60 Saat, (c) 80 Saat ve (d) 100 Saat Boyunca Ogiitiilmiis
%85 Al - % 5 B4C - % 10 ZrO; Toz Karigiminin SEM Goriintiisi

Sekil 3.5. ile Sekil 3.7. kiyaslandiginda ZrO; katkisinin artisiyla ufalanan koseli
parcaciklarin koseli yapisinin azaldigi daha yuvarlak yapili pargaciklara doniistiigii
gozlenmistir. Sekil 3.8.” de de gorildigi gibi 20 saat 6glitme siiresinden itibaren de

ufalanan pargacik sayisinin az miktarda artis1 gdzlenmistir.



. ’ Rer! )

Tpm Mag = 10.00K X EHT = 3.00 kV Signal A = Inl_ens
Date :3 Sep 2019 WD = 3.6 mm ESBGridis= 0V

GeminiSEM 500-71-08
Sekil 3.8. %85 Al - % 5 B4,C - % 10 ZrO, Toz Karisiminin 20. Ogﬁtme Saati FE-SEM

Gortintiisi

Sekil 3.7°de goriildigii gibi 100 saat 6glitme numunesindeki kirillgan ve gevrek olan
ufalanmis pargaciklar Sekil 3.5.” deki numuneden daha homojen dagildig gozlenmistir.
Seramik takviye malzemesindeki % 5 oraninda artis1 matris malzemesinin 6giitmenin
devam etmesiyle birlikte levha yapili pargaciklarin yuvarlak sekilli parcaciklara
doniisme egilimini artirmigtir. Bu sayede seramik takviye elemanlar1 daha hizli bir
sekilde pargalanmis ve seramik parcaciklarin boyutundaki azalmayla parcacik sayisini
artirarak pargaciklarin kiiresel hale gelme egilimini artirmigtir. Seramik pargaciklarin

daha kii¢lik boyutlara daha erken 6giitmelerde inmesiyle homojen dagilim da artmustir.
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3.2. Tane Boyutu Analizi

Mekanik alagimlama iglemi yapilmis numunelerden alinan FE-SEM goriintiileri Image
ProPlus 10 goriintii analizi programi vasitasiyla incelenmistir. Toz karigimlarindan 20,
40, 60, 80 ve 100 saat sonunda alinan numuneler FE-SEM ile 100, 500, 1000, 2000,
5000, 10000 ve 20000 gibi farkli biiyiitme oranlarinda alinan goriintiiler programla
degerlendirilip ortalama boyut analizi yapilmistir. FE-SEM goriintiileri lizerinden alinan
tane boyutlar1 alman tane c¢aplart adedine bdliinerek ortalama tane boyutu
hesaplanmistir. Sekil 3.9’da 100 saat ogiitiilmiis Al- %5 Al,O3- %5 ZrO, numunesi
tizerinde yapilan goriintli analizi verilmistir. Tablo 3.1°de ise AI-Al,03-ZrO, toz

karigimina ait 6gilitme saatine bagli olarak tane boyut degisimi toplu olarak verilmistir.

Measurement Table Ox

e Lo '
. 1TA12ET (s !

LA 176430 Cles 1
LES) 6%
.U
LIS 1125851 Class 1
+400 W32 Qs 1
L Vel 635855 Class 1
e |0 Lt 1343676 Clss 1
L le s 191187 s |
1 %3188 Qs
8] 818712 Clmst
A Pd BS92T Clsct

L13 1071360 Class !

Class |
Class 1
Class |

Class 1
2 Clas 1

— Ly 630357 Clams !

Sekil 3.9. 100 Saat Ogiitiilmiis Al - %5 Al,Os3 - %5 ZrO; Toz Karigimina Ait Tane
Boyutu Analizi



48

Tablo 3.1. Al -Al,O3 -ZrO, Toz Karisimlar igin Ogiitme Siiresi - Tane Boyutu

Degisimi
) Al-Al;O3-ZrO, Toz Karisimlarinin Ogﬁtme Sonrasi Tane
Ogiitme Boyutu (um)
Siiresi (Saat)
Al-%5 A|203-%5 Zr0O; Al-%5 A|203-%10 Zr0O;
20 58,563 53,013
40 50,181 20,171
60 21,317 20,099
80 11,521 13,391
100 10,407 9,963

Sekil 3.10°da Al-%5 Al,03-%5 ZrO, toz karisimimnin Ogiitme Siiresi — Tane Boyutu

degisimi grafiksel olarak verilmistir. Grafik incelendiginde tahmin edildigi gibi artan

ogiitme siiresine bagli olarak tane boyutu kiiciilmiistiir. Ogiitiilmemis Al pargaciklari

44-420 pm, AlOjz pargaciklart 44 pm ve ZrO; pargaciklart 1.5-150 um tane

boyutundadir. Mekanik alasimlandirma isleminde alinan ilk numunenin ortalamasi 58

pum, alinan son numunenin ortalamasi 10 pm oldugu gozlenmistir.

20

40 60

Ogiitme Siiresi (Saat)

Al-%5 Al,04-%5 ZrO, Tane Boyutu Grafigi

80
70

o T
50

10 =

2

30 a

20 Cg

o 0 10 )

=

0 =

F

80 100

Sekil 3.10. Al-%5 Al,03-%5 ZrO, Ogiitme Siiresi — Tane Boyutu Grafigi

Sekil 3.11° de ise 100 saat ogiitiilmiis Al-%5 Al;,03-%10 ZrO, numunesinin FE-SEM

goriintiisii tizerinde yapilmis olan goriintii analizi verilmistir.
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Mersarement Table Ov

R R

256

-

Sekil 3.11. 100 Saat Ogiitiilmiis Al-%5 Al,03-%10 ZrO; Toz Karigimina Ait Tane
Boyutu Analizi

Sekil 3.12° den de goriildigi gibi tane boyutu artan 6giitme ile azalma egilimindedir.
Zr0O; toz katkisindaki %5’lik artis ile Al toz katkisindaki %5’lik azalis sonucu tane
boyutundaki degisim grafikler karsilastirildigi zaman 20. saatten 40. saatte kadar olan
Oglitme sonucu tane boyutundaki kiigiilme yaklasik %50 daha fazla olmustur. Bu
durumun nedeni takviye elemanindaki oranin artmasiyla soguk kaynak — kirilma

isleminin daha sert bir yapiyla ger¢eklesmis olmasidir.

Al-%5 Al,0;-%10 ZrO, Tane Boyutu Grafigi

80
70
60
50
40
30

0 10

Tane Boyutu (um)

20 40 60 80 100
Ogiitme Siiresi (Saat)

Sekil 3.12. Al-%5 Al,03-%10 ZrO, Ogiitme Siiresi — Tane Boyutu Grafigi
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Ancak grafikler 6giitme saatlerince incelendiginde 80. Saatten sonraki tane boyutu iki

numunede de yaklasik olarak aynidir.

Sekil 3.13’ te Al-%5 SiC -%5 ZrO; toz karisimina ait 100. Saat FE-SEM goriintii analizi
verilmistir. Ortalama tane boyutu, Al-%5 SiC -%5 ZrO; toz karisimi igin de diger toz

karigimlarindaki gibi artan 6giitme siiresiyle tane boyutunda kii¢lilme gézlenmistir.

Meatirement Tonk aOw

PME-T-Y-5-

1308561 Qs |

8

VR~ = i )

071655 . Claa 1
069 Clws
L4 JA3219 Clas !

=

THagls Qa!
.0 6317122 Clns |

. 656474 Clas |

Sekil 3.13. 100 Saat Ogiitiilmiis Al-%5 SiC-%5 ZrO, Toz Karisimina Ait Tane Boyutu

Analizi

Tablo 3.2°de ise Al-SiC-ZrO, toz karisimina ait 6giitme siiresine bagl olarak tane boyut
degisimi toplu olarak verilmistir. Tablodaki Ggiitiilen iki malzeme incelendiginde en
bliylik degisim 40. saatteki oglitmede gozlenmektedir. Diger saatlerdeki tane boyutu

degisimi yaklasik olarak ayni mikron seviyesindedir.



o1

Tablo 3.2. Al -SiC -ZrO, Toz Karisimlar1 I¢in Ogiitme Siiresi - Tane Boyutu Degisimi

Al-SiC-ZrO; Toz Karisimlarmin Ogiitme Sonrasi Tane Boyutu
Ogiitme (nm)
Siiresi (Saat)
Al-9%5 SiC-%5 ZrO, Al-%5 SiC-%10 ZrO,
20 27,048 26,666
40 20,697 14,349
60 12,179 11,669
80 11,708 11,076
100 7,800 7,938

Sekil 3.14°deki Al-%5 SiC-%5 ZrO, Ogiitme Siiresi — Tane Boyutu Degisim Grafigi
incelendiginde 20. saat ile 60. saat 6gilitme arasi tane boyutundaki kii¢iilme, 60. saat ile
100. saat Ggiitme arasi tane boyutundaki kiigiilmeden fazladir. 60. saatten sonra 80.
saate kadar tane boyutu degisimi 0,471 pm seviyesindedir. Yap1 80. saatten sonra

tekrardan asagi egilim gostererek 3,908 um daha kiigiilerek 7,8 um seviyesine

ulagmustir.
Al-%5 SiC-%5 ZrO, Tane Boyutu Grafigi

80
70 E
60 =
50 B
a0 §
I3 0 M
° 20 &
<
° ° o 10 =

0

20 40 60 80 100

Ogiitme Siiresi (Saat)

Sekil 3.14. Al-%5 SiC-%5 ZrO, Ogiitme Siiresi — Tane Boyutu Grafigi

Sekil 3.15” te 100 saat dgiitiilmiis Al-%5 SiC-%10 ZrO, toz karisimina ait tane boyutu
analizi verilmistir. 38. noktadan alinan tane boyutlar1 yaklasik olarak 7,938 um

seviyesine kadar kii¢tilmiistiir.
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Meawsterment Tatke Ox

Sekil 3.15. 100 Saat Ogiitiilmiis Al-%5 SiC-%10 ZrO, Toz Karisimina Ait Tane Boyutu

Analizi

Sekil 3.16’da Al-%5 SiC-%10 ZrO, tozunun tane boyutu grafigi verilmistir. Grafik
incelendiginde 20. saat ile 40. saat 6glitme aras1 tane boyutundaki kiictilme 12,317 um
kadar olup 6giitme saatleri igindeki en yiiksek parcalanmayi gostermistir. 60 ve 80.
saatlerde toz karigim kararli bir yap1 sergileyerek 0,593 um’ lik tane boyutu kiigiilmesi
gostermistir. 100. saatle birlikte ortalama tane boyutu 7,938 um seviyesinde kalmistir.

Al-%5 SiC-%10 ZrO, Tane Boyutu Grafigi

Tane Boyutu (um)

30
o

20

(]
(]
(] e 10

0

20 40 60 80 100

Ogiitme Siiresi (Saat)

Sekil 3.16. Al-%5 SiC-%10 ZrO, Ogiitme Siiresi — Tane Boyutu Grafigi
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Sekil 3.17°de 100 saat ogiitiilmiis Al- %5 B4C- %5 ZrO; numunesi lizerinde yapilan
gorlintii analizi verilmistir. 20 adet Ol¢liim alinarak ortalama tane boyutu 8,089 pum
olarak tespit edilmistir. Sekilde de goriildigii gibi baz1 taneler topaklanma

egilimindedir. Bu yapilar devam eden oOgilitmelerde birbirine kaynamis yapisinm

koruyamayarak kirilip daha kiigiik parcaciklar halini almaktadir.

Mezwrement Teble O

LR R B B R B )

Ll s

Sekil 3.17. 100 Saat Ogiitiilmiis Al-%5 B,C-%5 ZrO, Toz Karisimima Ait Tane Boyutu
Analizi

Al-%5 B4C-%10 ZrO, toz karisimi ile Al-%5 B4C-%10 ZrO, toz karisiminin belirlenen
Ogilitme saatlerinde alinan FE-SEM goriintiileri analiz edilerek Tablo 3.3’te tane

degisimi verilmistir.

Tablo 3.3. Al -B4C -ZrO, Toz Karisimlari igin Ogiitme Siiresi - Tane Boyutu Grafigi

Al-B4C-ZrO; Toz Karisimlarinin (")giitme Sonrasi Tane Boyutu

Ogiitme (nm)
Siiresi (Saat)
Al-%5 B4C-%5 ZrO, Al-%5 B4,C-%10 ZrO,
20 20,177 19,489
40 20,062 11,615
60 12,100 12,372
80 11,850 9,916
100 8,089 2,324
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Sekil 3.18’de Al-%5 B4C-%5 ZrO, toz karisimina ait tane boyutu analiz grafigi vardir.
Grafik incelendiginde 20 ve 40. saatteki tane boyutlarinin hemen hemen ayni oldugu
gozlenmektedir. Baglangicta Ogiitiilmemis tozlarin ortalama tane biylkligi ile 20.
saatteki tane biyiikligi incelendiginde tozlarmm kirilma egiliminde oldugu tahmin

edilmektedir. 40. saatte ise tozlar topaklanarak soguk kaynak egiliminde oldugu yorumu

yapilabilir.
Al-%5 B,C-%5 ZrO, Tane Boyutu Analizi
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Sekil 3.18. Al-%5 B4C-%5 ZrO, Ogiitme Siiresi — Tane Boyutu Grafigi

Sekil 3.19’da Al-%5 B4C-%10 ZrO, toz karisimina ait tane boyutu analiz grafigi vardr.
Grafik incelendiginde 40. saat ile 60. saat arasindaki tane boyut artisi, bu aradaki
ogiitmede tozlarin soguk kaynak yapismi olusturdugunu gdstermektedir. Ogiitme
isleminde en fazla tane boyutu kiigiilmesi 20-40 ile 80-100. saatler arasinda oldugu
gozlenmektedir. Diger tozlarla kiyaslandiginda 80. saatten sonra 9,916 um boyutundan

2,324 um boyutuna inerek en kiiciik toz boyutunu olusturmaktadir.
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Al-%5 B,C-%10 ZrO, Tane Boyutu Analizi
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Sekil 3.19. Al-%5 B4C-%10 ZrO, Ogiitme Siiresi — Tane Boyutu Grafigi

Sekil 3.20’de kullanilan tozlar ve tozlarin takviye elemanina gore 100. saat dgiitme
sonrast boyutlarinin karsilagtirmast verilmistir. Grafik incelendiginde Al-SiC-ZrO, toz
karisiminda artan takviye elemani ile malzemede ¢ok az da olsa tane boyutunda artis
gozlenirken, Al-Al,03-ZrO; toz karisiminda ¢ok az da olsa tane kiigiilmesi gézlenmistir.
Al-B4C-ZrO; toz karisiminda ise artan takviye elemani sonucu tane boyutunda yaklasik

%28,7’ lik bir kii¢lilme gézlenmistir.

100 Saat Ogiitiilmiis Toz Karisimlarinimn
Takviye Elemanina Gore Tane Boyutu Degisimi

AlBaczro2 _
0 2 4 6 8 10 12

W %10Zr02 ™ %5 ZrO2

Sekil 3.20. 100 Saat Ogiitiilmiis Toz Karisimlarinin Takviye Elemania Gore Tane
Boyutu Degisim Grafigi
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3.3 X-RD Analizleri

Deney numunelerine FE-SEM goriintilleme islemlerinin yani sira X-RD analizleri de
yapilmistir. X-RD analizleri, 6glitme sirasinda numuneye disardan, hazne ve bilya
asmnmasiyla icerden veya siire¢ kontrol etkeni olarak kullandigimiz stearik asitten
kaynakli olabilen kirlenmenin kontroliine sonug verebilir. Hibrit kompozit numuneler
lizerinde yorumlar yapabilmek adina bu yapiyr olusturan tozlarin ogiitiillmemis

hallerinin de X-RD analizleri yapilmustir.

Sekil 3.21. saf aliiminyum tozuna ait X-RD grafigini vermektedir. Sekilden de
goriildiiglh gibi saf aliiminyuma ait 4 tane dikkat ¢ekici pik mevcuttur. Bunlardan en
yiiksek siddette olan1 44,6° 20 degerindedir. Daha sonra 53°, 38° ve 27° 26 degerlerinde
4 farkl dikkat ¢ekici pik mevcuttur. Bu pikler sirasiyla saf aliiminyumun (113), (116),
(104) ve (012) diizlemlerine aittir.

Siddet
8
(012)
(104)
(110)
(113)
(116)

(024)
(300)

100 4

(214)

IS WO 1.V U0 O |

10 X 30 40 50 &0 7o 80 20

Karinim Agess (20)

Sekil 3.21. Ogiitiilmemis Saf Al’a Ait X-RD Grafigi.

Sekil 3.22. ve Sekil 3.23’ te sirasiyla saf Al,O3 ve SiC’ ¢ ait X-RD grafikleri verilmistir.
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Sekil 3.22. Ogiitiilmemis Saf Al,Os'e Ait X-RD Grafigi.

Sekil 3.22° ye gore Al,O3 i¢in 4 adet dikkat ¢ekici pikler vardir. Bunlardan en siddetli
pik 43°°de 230 degerinde olup (113) atom diizlemine aittir. Daha sonra sirasiyla 58°° de
198 degerinde (116) atom diizleminde, 36°” de 195 degerinde (104) atom diizleminde ve
26,5°°de 155 degerinde (012) atom diizleminde dikkat ¢ceken pikler mevcuttur.
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Sekil 3.23. Ogiitiilmemis Saf SiC'e Ait X-RD Grafigi.
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SiC seramik takviyesi i¢inse en siddetli 2 adet pik goriilmektedir. Bunlardan en belirgin

olanm1 36°’de 350 degerinde gozlenmis olup (00 10) atom diizlemine ait olan piktir.

Digeri ise 38,8°’de 200 degerinde (01 11) atom diizlemine ait olan piktir.

Tablo 3.4. Deney Numuneleri Cizelgesi

S.N. Deney Malzemeleri
1 % 90 % 5 Aliiminyum Oksit | % 5 Zirkonyum Oksit
Aliiminyum (Al) (AI203) (Zr20)
5 % 85 % 5 Aliiminyum OKksit | % 10 Zirkonyum Oksit
Aliminyum (Al) (AI203) (Zr20)
3 % 90 % 5 Silisyum Karbiir | % 5 Zirkonyum Oksit
Alliminyum (Al) (SiC) (Zr20)
4 % 85 % 5 Silisyum Karbiir | % 10 Zirkonyum Oksit
Aliiminyum (Al) (SiC) (Zr20)
% 90 r , % 5 Zirkonyum OKksit
5 Aliiminyum (Al) % 5 Bor Karbiir (B4C) (2r20)
% 85 o y % 10 Zirkonyum OKksit
6 Aliiminyum (A1) % 5 Bor Karbiir (B4C) (2r20)

Yukaridaki Tablo 3.4’ te belirtilen deney numunelerinin numune alinan dgiitme siiresine

gore X-RD analizleri i¢inde ayn1 ¢izelgede numuneler alinmistir.
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(104)
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Kininim Agis: (28)

Sekil 3.24. Ogiitiilmemis Saf B4C' e Ait X-RD Grafigi.
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Ogiitiilmemis saf B4C icin elde edilen X-RD toz deseni Sekil 3.12°de verilmistir. B4C’e
ait 3 adet siddetli pikler gozlenmistir. Bunlardan en yiiksek olam1 37,8°° de 515
degerinde (021) atom diizleminde olan piktir. Digerleri ise sirasiyla 35°° de 341
degerinde (104) atom diizleminde, 23,5°° de 296 degerinde (012) atom diizleminde

bulunan piklerdir.

Ogiitiilmemis ZrO,

100

80
"6 60
o
=
7> 40

20

0 M

10 20 30 40 50 60 70 80 90
Kirinim Agis1 (20)

Sekil 3.25. Ogiitiilmemis Saf ZrO,' e Ait X-RD Grafigi.

Ogiitiilmemis saf ZrO’e ait X-RD deseni sekil 3.13’te verilmistir. ZrO,’e ait bir adet
siddetli pik gozlenmistir. Bu pik 30°°de 98,6 degerindedir. G6zlenen diger ii¢ pik ise

sirastyla 35°, 50° ve 60° acilara denk gelirken degerleri 40’1 gegmemistir.

Sekil 3.26 20 saat alasimlandirilmis Al - %5 Al,O3 - %5 ZrO; toz karisimina ait X-RD
grafigini gosterirken Sekil 3.15 ayni numunenin 40 saat ogiitiillmesi sonucunda elde
edilen X-RD grafigini vermektedir. Grafikler incelendiginde degerlerin birbirine ¢ok
yakin oldugu gozlenmekte, 6glitme islemindeki farkliliklar Sekil 3.16 ve Sekil 3.17 de
daha net goriilmektedir. Artan Ogilitme siiresi ile piklerin siddetinde azalma
gozlenmektedir. Bu gozlem, malzemedeki aliiminyumun seramik tozlarla karisarak
homojen bir yapiya dogru ufalandiklarina bir isarettir. Toz karigimlarin saf hallerindeki
pik degerleri goz oniine alindiginda artan 6giitme ile bu degerlerin olduk¢a asag1 dogru

indigi gézlenmektedir.
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Al-%5Al,0,-%5Zr0, 20. Saat Ogiitme Numunesi
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Sekil 3.26. 20 Saat Ogiitiilmiis Al - %5 Al,O3 - %5 ZrO; Toz Karisimina Ait X-RD
Grafigi.

Al-%5Al,0,-%5Zr0, 40. Saat Ogiitme Numunesi
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Sekil 3.27. 40 Saat Ogiitiilmiis Al - %5 Al,Os3 - %5 ZrO; Toz Karisimina Ait X-RD
Grafigi.

Sekil 3.28 ve Sekil 3.29 grafikleri incelenip pik degerleri Sekil 3.27 ve Sekil 3.26’daki
degerler ile kiyaslandiginda pik siddetinin yaklasik 65 degerlerinden artan 6glitme ile
yaklasik 58 degerlerine geriledigi gozlenmektedir. Saf Al ile Al,O3 ‘e ait piklerin 100-
200 degerlerinde oldugu gozlenirken, saf ZrO; ‘in degeri 100°den asagidadir. Bu
tozlarin karisimindan elde edilen hibrit kompozit yapisinin artan 6giitmeyle 100. saat

sonunda 40-50 arasi pik degerlerine indigi gézlenmektedir.
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Al-%5Al,0,-%5Zr0, 60. Saat Ogiitme Numunesi

60
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Kirmim Agis1 (20)

Sekil 3.28. 60 Saat Ogiitiilmiis Al - %5 Al,Os - %5 ZrO; Toz Karisimina Ait X-RD
Grafigi

Al-%5A1,0,-%5Zr0, 80. Saat Ogiitme Numunesi

60

50

10 | | ,
0
10 20 30 40 50 60 70 80 90

Kirmim Agis1 (20)

Sekil 3.29. 80 Saat Ogiitiilmiis Al - %5 Al,Os3 - %5 ZrO; Toz Karisimina Ait X-RD
Grafigi

Sekil 3.30’da goriildiigii gibi 100 saat ogitilmis Al - %5 Al,O3 - %5 ZrO, toz
karisimina ait X-RD grafigi saf veya aynit malzemenin dnceki 6glitme saatlerine ait X-
RD grafigine gore piklerde azalma meydana geldigi goriilmektedir. Artan seramik

takviye katkisiyla da bu piklerin azaldigin1 gormek miimkiindjir.
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Al-%5Al1,0,-%5Zr0, 100. Saat Ogiitme Numunesi

10 20 30 40 50 60 70 80 90

Kirmim Agis1 (20)

Sekil 3.30. 100 Saat Ogiitiilmiis Al - %5 Al,O3 - %5 ZrO, Toz Karisimima Ait X-RD
Grafigi

Sekil 3.31’de goriilen Al - %5 Al,O3 - %5 ZrO; toz karisimina ait karsilastirmali X-RD
grafiginde artan 6gilitme saatleriyle piklerde meydana gelen diisme azalan tane boyutuna
isarettir. Mekanik alasimlandirmada matris malzemelerine katilan kirillgan ve gevrek
takviye malzemeleri ile pik degerleri diiserken; artan 6glitme ile de daha asag1 degerlere

diismektedir.

—-—-—-—-——-Ld SN oo === Al-%5 AI203-%5 Zr02
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Sekil 3.31. Al - %5 Al,O3 - %5 ZrO, Toz Karigimina Ait Karsilagtirmali X-RD Grafigi
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Sekil 3.32 ile Sekil 3.33’teki Al - %5 Al,O3 - %10 ZrO, toz karisimina ait 20 ile 40.
saatlerde alinan numunelerden elde edilen X-RD grafikleri gozlenmektedir. Grafikler
incelediginde ayni agilarda artan 6glitme ile biraz daha kiiclik pikler gézlenmektedir. Bu
gbzlem de Bragg kanunu isaret etmektedir. Bragg kanunu, artan giitme siiresiyle atom
diizlemleri arasindaki mesafenin azaldigin1 sdylemektedir. Bu sayede toz karisiminin

herhangi bir kirlenmeye maruz kalmadig1 sdylenebilmektedir.

Al-%5Al,0,-%10Zr0, 20. Saat Ogiitme Numunesi
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Sekil 3.32. 20 Saat Ogiitiilmiis Al-%5Al,03-%10ZrO; Toz Karisimina Ait X-RD
Grafigi

Al-%5 Al,O, -%10 ZrO, 40. Saat Ogiitme Numunesi
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Sekil 3.33. 40 Saat Ogiitiilmiis Al-%5 Al,03-%10 ZrO, Toz Karisimina Ait X-RD
Grafigi
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Sekil 3.34 ile Sekil 3.35’teki Al-%5 Al,03-%10 ZrO, toz karisimina ait 60 ile 80.
saatlerde alinan numunelerden elde edilen X-RD grafikleri gozlenmektedir. Grafikler
incelendiginde en siddetli pik 38,571° kirinim agisindadir. Bu ag¢1 incelendiginde 60.
saatte siddet 127,55°1 gosterirken; 80. saatte 106,11 pik siddetini gostermektedir.

Al-%5Al1,04-%10 ZrO, 60. Saat Ogiitme Numunesi
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Sekil 3.34. 60 Saat Ogiitiilmiis Al-%5 Al,03-%10 ZrO; Toz Karisimia Ait X-RD
Grafigi

Al-%5 Al,0,-%10 ZrO, 80. Saat Ogiitme Numunesi
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Sekil 3.35. 80 Saat Ogiitiilmiis Al-%5 Al,03-%10 ZrO; Toz Karisimina Ait X-RD
Grafigi
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Sekil 3.36” daki 100 saat ogiitiilmiis Al-%5 Al,03-%5 ZrO; toz karisimina ait X-RD
grafigi verilmektedir. En siddetli pik olan 38,571° kirmim agisindaki degisim 20.
saatten 100. saate kadar sirasiyla 161,35, 144,76, 127,55, 106,11 ve 73,62 siddetlerinde
goriilmektedir. Bragg kanununa gore bu degisim normal olarak gelismistir. Gerek siireg

kontrol etkeni olan stearik asitin gerekse dis etkilerin kirlenmeye sebep oldugu

sOylenemez.
Al-%5 Al,0,-%10 ZrO, 100. Saat Ogiitme Numunesi
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Sekil 3.36. 100 Saat Ogiitiilmiis Al-%5 Al,03-%10 ZrO, Toz Karisimma Ait X-RD
Grafigi

Sekil 3.37’de Al-%5 Al,03-%10 ZrO, toz karisimina ait yapilan mekanik
alagimlandirma ile 6giitme islemi sirasinda belirlenen saatlerde alinan numunelerin X-
RD grafikleri toplu olarak verilmistir. Piklerdeki siddetler yaklagik ayni acilarda ve
artan 0giitme ile azalma egiliminde olmas1 ve grafikte beklenen piklerin disinda farkli
bir pik gézlenmemesi malzemenin homojen bir sekilde, kirlenme olmadan &giitme
isleminin sonlandiginin bir gostergesi olarak alinabilir. Piklerin saf aliiminyuma ait
piklerle esdeger oldugu, toz karisiminda en fazla oranin aliiminyuma ait oldugunun bir

gostergesi olarak alinabilir.
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Sekil 3.37. Al - %5 Al,O3 - %10 ZrO, Toz Karisimina Ait Karsilastirmali X-RD Grafigi

Sekil 3.38 ile Sekil 3.39°da Al - %5 SiC - %5 ZrO, toz karisimina ait 20 ila 40. dgiitme
stirelerinde alinan numunelerin X-RD grafigi incelendiginde aliiminyuma ait piklerin
degerlerini korudugu seramik tozlara ait piklerin de sabit kaldig1 gézlenmistir. Yapilan

ogiitmelerde ilk 20 ila 40. saatlerde degisimin ¢ok fazla yasanmadigi gozlenmistir.

Al-%5 SiC-%5 ZrO, 20. Saat Ogiitme Numunesi
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Sekil 3.38. 20 Saat Ogiitiilmiis Al - %5 SiC - %5 ZrO, Toz Karisimina Ait X-RD
Grafigi
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Al-%5 SiC-%5 ZrO, 40. Saat Ogiitme Numunesi
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Sekil 3.39. 40 Saat Ogiitiilmiis Al- %5 SiC- %5 ZrO, Toz Karisimina Ait X-RD Grafigi

Sekil 3.40 ila sekil 3.41 incelendiginde aliiminyuma ait piklerin 162 degerlerinden 60.
saat 6gtlitmede 142 degerlerine indigi ve 80. saat d6gilitmede aliiminyuma ait piklerin 120

degerinin altina indigi gézlenmistir.

Al-%5 SiC-%5 ZrO, 60. Saat Ogiitme Numunesi
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Sekil 3.40. 60 Saat Ogiitiilmiis Al - %5 SiC - %5 ZrO, Toz karisimima Ait X-RD
Grafigi
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Al-%5 SiC-%5 ZrO, 80. Saat Ogiitme Numunesi
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Sekil 3.41. 80 Saat Ogiitiilmiis Al - %5 SiC - %5 ZrO, Toz karisimina Ait X-RD
Grafigi

Sekil 3.42° de 100 saat ogiitiilmiis Al - %5 SiC - %5 ZrO; toz karisimina ait X-RD
grafigi incelendiginde pik degerlerinde, artan 6giitmeyle beraber azalma gozlenmistir.
En siddetli pik 38,51°’de 106,12 degerindedir.

Al-%5 SiC-%5 ZrO, 100. Saat Ogiitme Numunesi
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Sekil 3.42. 100 Saat Ogiitiilmiis Al - %5 SiC - %5 ZrO, Toz Karisimma Ait X-RD
Grafigi
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Sekil 3.43° te Al - %5 SiC - %5 ZrO, toz karisimina ait 6giitme siireleri baz alinarak
yapilan karsilastirmali grafigi inceledigimizde kirmim acilar1 yaklasik ayni olan pikler
artan Ogiitme siireleriyle kiiciildiigii daha net gozlenmektedir. Tane boyutundaki

kiiglilme 6giitmeyle dogru orantili bir sekilde hareket etmektedir.

l = Al-%5 SiC-%5 Zr02
A A A 100. Saat

A

A = Al-%5 SiC-%5 Zr02
A A A 80. Saat

Al-%5 SiC-%5 Zr02
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Sekil 3.43. Al - %5 SiC - %5 ZrO, Toz karisimina Ait Karsilagtirmali X-RD Grafigi

Sekil 3.44 ile Sekil 3.45°te Al - %5 SiC - %10 ZrO, toz karisimina ait 20 ve 40. Ogiitme
stirelerinin XR-D grafigi verilmistir. Bu grafikler Al - %5 SiC - %5 ZrO, toz
karigiminda oldugu gibi benzer pikler Al - %5 SiC - %10 ZrO; toz karigimi i¢in de
gozlenmektedir. Artan takviye elemani orani ile aliiminyuma ait piklerin siddetinde
azalma gozlenmistir. 20. saat 6glitme numunesi incelendiginde dikkat ¢eken 5 adet 26
degerinde pikler gézlenmektedir. Bunlar 30,27°, 38,54°, 44,82°, 65,15° ve 78,43° olarak
tespit edilmistir. Bu kirmim agilarindaki piklerin belirlenen son 6giitmeye kadar

siddetinde azalma olmustur.
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Al-%5 SiC-%10 Zr0O, 20. Saat Ogiitme Numunesi
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Sekil 3.44. 20 Saat Ogiitiilmiis Al - %5 SiC - %10 ZrO; Toz Karisimina Ait X-RD
Grafigi

Al-%5 SiC-%10 ZrO, 40. Saat Ogiitme Numunesi
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Kirinim Agis1 (20)

Sekil 3.45. 40 Saat Ogiitiilmiis Al - %5SiC - %10ZrO, Toz Karisimina Ait X-RD
Grafigi

Sekil 3.46 ve sekil 3.47°deki 60 ve 80. saat 6giitme XR-D grafikleri incelendigi zaman,
piklerin siddetinde fazla bir degisim olmadig1 gézlenmistir. En siddetli pik 26 degerinde
olan 38,4°’nin 60. saat Ogiitmede siddeti 138,69 iken 80. saat Oglitmede 137,12
siddetindedir.
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Al-%5 SiC-%10 ZrO, 60. Saat Ogiitme Numunesi
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Sekil 3.46. 60 Saat Ogiitiilmiis Al - %5SiC - %10ZrO, Toz Karisimina Ait X-RD
Grafigi

Al-%5 SiC-%10 ZrO, 80. Saat Ogiitme Numunesi
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Kirmim Agis1 (20)

Sekil 3.47. 80 Saat Ogiitiilmiis Al - %5SiC - %10ZrO, Toz Karisimina Ait X-RD
Grafigi

Sekil 3.48° de Al - %5SiC - %10ZrO; toz karisimina uygulanan son ¢giitmenin X-RD
grafigi verilmektedir. Grafik incelendiginde aktif 5 pik gozlenmektedir. Bunlardan en
siddetli olan kirmim agis1 38,4°’nin siddeti 133,23 degerindedir. Sekil 3.49° da Al -
%5SIC - %10ZrO; toz karisimi belirlenen Ogiitme zamanlarinda alinan numune

sonuglarinca olugsan X-RD grafikleri toplu olarak karsilastirmali sekilde verilmistir.
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Al-%5 SiC-%10 ZrO, 100. Saat Ogiitme Numunesi
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Kirmim Agis1 (20)

Sekil 3.48. 100 Saat Ogiitiilmiis Al - %5SiC - %10ZrO; Toz Karisimia Ait X-RD
Grafigi
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100. Saat

A L A A N —— Al-%5 SiC-%10 ZrO2
80. Saat

Al-%5 SiC-%10 Z2r02
60. Saat

= Al-%5 SiC-%10 Zr02
40. Saat

i A
l N ——— Al-%5 SiC-%10 Zr02
—A A A 20. Saat

Ogitilmemis ZrO2

LLL A | —— Ogiitiilmemis SiC

1 A A ~ Ogutilmemis Al
10 20 30 40 50 60 70 80 90

Sekil 3.49. Al - %5 SiC - %10 ZrO, Toz karisimina Ait Karsilastirmali X-RD Grafigi

Sekil 3.50” de Al - %5 B4C - %5 ZrO, toz karisiminin 20. saat 6glitme numunelerinin
X-RD grafikleri incelendiginde en siddetli pik 38,46°° de 177,99 degerindeyken
44,74°°de 70,95 degerindedir. Sekil 3.51° de 40. saat 6glitme numunelerinin X-RD
grafikleri incelendiginde en siddetli pik 38,46°°de 161,3 degerindeyken 44,74°°de 67,02
degerine diistiigii gbzlenmistir. 20 saatlik 6giitme ile meydana gelen tane kii¢iilmesinin

sayisal olarak pik 6lgiileri bu sekildedir.
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Al-%5 B,C-%5 Zr0O, 20. Saat Ogiitme Numunesi
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Sekil 3.50. 20 Saat Ogiitiilmiis Al - %5 B,4C - %5 ZrO, Toz Karisimma Ait X-RD
Grafigi
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Siddet

Sekil 3.51. 40 Saat Ogiitiilmiis Al - %5 B4C - %5 ZrO, Toz Karisimina Ait X-RD
Grafigi

Sekil 3.52°de 60 saatlik mekanik alasimlandirma sonrasi en siddetli pik 38,46°’de
137,92 degerindeyken 20 saat daha Ogiitme yapilinca ayni kirmim agisinda deger
95,07’e diismiistiir. Artan 6glitme siiresi ile diger pik 44,74°°de 57,98 degerindeyken 20
saat 0giitme sonucu 45,3 degerine diistiigli goriilmiistiir. Sekil 3.53 80. saat 6glitmede de
benzer degisimler goriilmektedir. Bu diisiisler 6glitmenin artmasiyla tane boyutunun

azalarak toz karigiminin homojen bir karisama dogru ilerlediginin bir géstergesidir.
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Al-%5 B,C-%5 ZrO, 60. Saat Ogiitme Numunesi
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Sekil 3.52. 60 Saat Ogiitiilmiis Al - %5 B,4C - %5 ZrO, Toz Karisimma Ait X-RD
Grafigi

Al-%5 B,C-%5 ZrO, 80. Saat Ogiitme Numunesi

180
160
140
120
100

80

60

IS I T

10 20 30 40 50 60 70 80 90

Kirinim Agis1 (20)

Siddet

Sekil 3.53. 80 Saat Ogiitiilmiis Al - %5 B4C - %5 ZrO, Toz Karisimima Ait X-RD
Grafigi
Sekil 3.54°te 100 saat 6giitme sonundaki X-RD grafigi verilmistir. Ogiitme isleminin ilk
numunesi olan 20. saat ogiitme degerleri en siddetli pik olan 38,46°° de 177,99
degerindeyken 100. saatin sonunda ayni ag¢mnin degerinin 108,57’ye diistiigii
gozlenmistir. Diger bir pik olan 44,74°’deki kiriim agisina denk gelen deger 70,95 iken

100. saatin sonunda ayn1 a¢inin degeri 40,69’ a geriledigi gozlenmistir.
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Al-%5 B,C-%5 ZrO, 100. Saat Ogiitme Numunesi
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Sekil 3.54. 100 Saat Ogiitiilmiis Al - %5 B4C - %5 ZrO, Toz Karisimma Ait X-RD
Grafigi

Sekil 3.55’te Al - %5 B4C - %5 ZrO; toz karisimina ait karsilastirmali X-RD grafigi
verilmistir. Grafigin saglamis oldugu avantaj belirlenen araliklarda alinan numunelerden
elde edilen X-RD grafiklerinin tek bir ¢izelgede birlestirilmesi 6glitme isleminin daha
iyl yorumlanmasini saglamistir. Buna gore ayni kirimim agilarinda meydana gelen pik
degerlerinin artan Oglitme ile azaldigi goriilmektedir. Siddetli piklerin azaldig

goriiliirken diisiik piklerin kayboldugu gozlenmistir.
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Sekil 3.55. Al - %5 B4C - %5 ZrO; Toz Karisimina Ait Karsilastirmali X-RD Grafigi
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Sekil 3.56 ve Sekil 3.57°deki takviye elemani artirilmis olan Al - %5 B4C - %10
ZrO’in 20 ve 40. saat 6giitme numunelerinden elde dilen XR-D grafikleri verilmistir.
Grafikler incelendiginde 5 noktada siddetli pikler goriilmektedir. Bunlar 20 degerinde
olup sirastyla 30,24°, 38,49°, 44,77°, 65,12° ve 78,30° ‘dir. Bu kirimim acgilarinda
piklerin siddeti 20. saat Ogiitme icin sirastyla 33,76, 170,03, 71,53, 32,77, 25,91
degerlerindedir. Artan 6giitme islemiyle bu pik degerlerinin azaldigi gériilmektedir. Bu
azalma tane kiigiilmesi yani atom diizlemleri arasi mesafenin azalmasi anlamina

gelmektedir.

Al-%5 B,C-%10 ZrO, 20. Saat Ogiitme Numunesi
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Sekil 3.56. 20 Saat Ogiitiilmiis Al - %5 B4C - %10 ZrO;, Toz Karisimina Ait X-RD
Grafigi
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140
120
100

80

Siddet

60

A Y S W

0
10 20 30 40 50 60 70 80 90

Kirmim Agis1 (20)

Sekil 3.57. 40 Saat Ogiitiilmiis Al - %5 B4C - %10 ZrO;, Toz Karisimina Ait X-RD
Grafigi
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Sekil 3.58 ve Sekil 3.59’da ayni malzemeye ait 60 ve 80. 6gilitme siirelerinin X-RD
grafikleri vardir. Grafikler incelendiginde piklerde gozle goriiliir derece bir degisim
olusmamistir. 60 saatlik Oglitme sonrast en siddetli pik 38,49°°‘de 118,27
siddetindeyken, 80 saatlik 6giitmede ayni kirilma acgisinda 118,07 siddetindedir. Bu
durum 60. Ogiitme siiresinden sonra soguk kaynaklanma baslayip tozlarin kirilma

safhasindayken numune alindiginin bir gostergesi olabilir.

Al-%5 B,C-%10 ZrO, 60. Saat Ogiitme Numunesi
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Sekil 3.58. 60 Saat Ogiitiilmiis Al - %5 B,4C - %10 ZrO, Toz Karisimima Ait X-RD
Grafigi
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Sekil 3.59. 80 Saat Ogiitiilmiis Al - %5 B4C - %10 ZrO;, Toz Karisimina Ait X-RD
Grafigi
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Sekil 3.60°da Al - %5 B4C - %10 ZrO, toz karisimina uygulanan 100 saatlik 6glitme
sonrasi alinan numuneden elde edilmis XR-D grafigi verilmistir. Grafik 20 saatlik
oglitme numunesiyle kiyaslandiginda en siddetli pik 170,03 degerindeyken, 100 saat
Oglitme sonrast 111,87 degerine inmistir. Bragg kanunu geregince atom diizlemleri

birbirine yaklagmistir.

Al-%5 B,C-%10 ZrO, 100. Saat Ogiitme Numunesi
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Kirmim Agis1 (20)

Sekil 3.60. 100 Saat Ogiitiilmiis Al - %5 B,4C - %10 ZrO, Toz Karisimima Ait X-RD
Grafigi

Sekil 3.61°’de Al-%5 B4C-%10 ZrO, toz karisimina ait karsilastirmali X-RD grafigi
verilmistir. Grafik 6glitme siireleri baz alinarak incelendiginde piklerin ortaya ¢iktig1 260
degeri artmis, atom diizlemleri arasindaki mesafede azalmistir. Pikler orantili sekilde
azalmas1 kirlenme olmaylp homojen bir sekilde malzemenin ogitildigini
gostermektedir. Kiigiik piklerin artan 6glitmeyle kayboldugu da karsilastirmali X-RD
grafiginde net bir sekilde goriilmektedir.
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Sekil 3.61. Al - %5 B4C - %10 ZrO, Toz Karisimina Ait Karsilastirmali X-RD Grafigi



4. BOLUM

SONUC ve ONERILER

4.1. Sonuglar

Gergeklestirilen ¢aligmalar sonucunda almis oldugum analizler ve gézlemler sonucunda
kazanimlarim su sekildedir.

1. Aliminyum matrisli seramik takviyeli hibrit kompozitlerin toz karigimlar
mekanik alasimlandirma ile mekanik Oglitme sonucu yapilarina uygun
degisimler sergilemiglerdir. Siinek olan aliiminyum levha halini alma egilimi
gosterirken kirillgan ve gevrek olan seramik takviye malzemeleri ufalanarak

parcacik sayisini artirma egilimi gostermistir.

2. Ogiitme isleminde kullanilan tozlardan miktar olarak % 85 - % 90 civarinda
olan aliiminyum Ogiitme isleminin baslamasiyla levha seklini almaya
baslamustir. Igerisinde bulunan seramik takviye malzemeleri sert ve gevrek
olmalarindan kirilarak matris malzemesine batma seklinde yapiya katilmaya
baslamiglardir. Gevrek olan malzemeler genellikle koseli sekilde kirilma

gosterirler.

3. Belirlenen o6gilitme saatlerinde alinan numuneler, 6giitme isleminin devam
etmesiyle siinek yapiya kirilip batarak parcalanan seramik takviyelerinin yapiyi
levha halinden kiiciik parcaciklara ayirmaya dogru ilerlettigi goriilmektedir. Bu
sayede seramik tozlar yapiya daha homojen dagilmis ve daha homojen boyutlar

sergilenmistir.

4. Ogiitme numunelerine uygulanan FE-SEM goriintiileme ve tane boyut analizleri
incelendiginde; ilk basta soguk kaynak olusmasindan tane boyutu armis olsa da

ogiitme isleminin ilerlemesiyle tane boyutu azalma egiliminde devam etmistir.
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Ogiitme saatlerine gore 40-60. saatlik dgiitmeden sonra tane boyutu hizla

azalmaya baglamstir.

% 85 Al - % 5 B4C - % 10 ZrO; toz karisiminin son (100. saat) 6giitmesinden
alinan numuneler incelendiginde diger numunelerden farkli olarak en kiiciik tane

boyutunun elde edildigi tespit edilmistir.

X-RD grafikleri incelendiginde en siddetli pikler aliiminyuma ait oldugu
izlenmektedir. Artan 6gilitme ve takviye elemanindaki artiglar aliiminyuma ait

piklerin diismesine ve takviye elemanina ait piklerin arttig1 gézlenmistir.

Seramik tozlar G6giitmenin ilerlemesiyle daha ¢ok ufalanarak yapi igerisine
homojen dagilma gosterirler. Bu ilerleme sonucu aliiminyumun siineklik etkisi
diiser ve siirekli mekanik alagimlandirma ve ardindan tekrar ufalip parcalara
ayrilma iglemi goriiliir. Bu aliminyumun piklerinin azalmasi ve tane boyutu
analizi sonuclarindan ¢ikarilir. Yap1 son 6gilitmelere dogru kararsiz bir kati hal
sergiler yani pikler kaybolmaya baslar yap1 amorf yapiya gegtigi

gozlenmektedir.

X-RD analizleri incelenme sebeplerinden biride kirlenmenin olup olmadiginin
takibi yapilabilmektedir. Sonuglara gore ne WC (tungsten karbiir) bilya ve
hazneden nede siire¢ kontrol etkeni olan stearik asitten kaynakli yapida kirlenme

olusmamustir.

Spektrumlar incelendiginde kirinim agisinin artan giitmeyle sag tarafa kaydigi
gozlenmistir. Bu durum Bragg kanunu goz Oniine alinarak yorumlanirsa;

atomsal diizlemler aras1 mesafenin azalmasinin bir sonucu oldugu sdylenebilir.

Kirinim agisindaki degisimin diger bir etkeni de artan takviye elemant oldugu
yorumunu spektrumlarin  incelenmesiyle Yyapabiliyoruz. Artan takviye

elemantyla pikler saga dogru kayma egilimi géstermektedir.

Deney numunelerinde artirilan ZrO; seramik katkisiyla FE-SEM ve X-RD
sonuglart incelendiginde; % 10 ZrOy’in % 5 ZrO; katkisina gére numunede

levha halindeki aliminyumun daha hizli bir sekilde pargalanip yuvarlak yapili
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pargaciklara doniistiigii, tane boyutunun daha hizli ufalandig1 ve toz dagiliminin

daha homojen halde oldugu bulgulari elde edilmistir.

4.2. Oneriler

1. Hazne, tozlar ve bilyalarin 6giitme isleminde siirtiinmesi sonucu agiga ¢ikan
sicaklik ile levha halini alan aliiminyumun c¢eperlere yapismasina neden
olmaktadir. Bunun olmamasi i¢in verilen durma siireleriyle haznenin sogumast
saglanmaktadir. Bu durumda islemin uzamasina neden olmaktadir. Bu tiir
sikintilarin  giderilmesi i¢in haznenin 6glitme islemi siliresince sogumasini
saglayacak sistemlerin tasarlanmasi hem yapismalarin hem de 6giitme hizinin ve
stiresinin uzamasiyla kisa siirede farkli calismalar yapilabilmesine olanak

saglayacagi diiginiilmektedir.

2. Alasimlandirma iglemi agik atmosferde bulunan ogiitiiciide ve sizdirmazligi
olmayan ogiitiicii haznede gerceklestirilmistir. Ogiitiilen metal tozlarin
oksitlenebilmesinden dolay1 belirli araliklarda hazne glove box icerisine alinarak
argon gaziyla dis atmosferin etkilerinden arindirilmaya calisilmistir. Bu islemler
zamani uzattigi gibi tamamen de atmosfer etkenlerinden arindiramamaistir.
Ogiitme islemlerinin tamam1 glove box igerisinde gergeklesmesi veya sizdirmaz
bir hazne kullanilmasi islemlerin saglikli bir sekilde sistem durdurulmadan

calismanin devam etmesini saglayacagi diistiniilmektedir.

3. Yaptigimiz ¢alismada 6 adet numuneyi ayr1 ayr liretmek zorunda kaldik. Bunun
sebepleri; Ogiitlici haznenin tek numune almasi ve Ggiitiicliniin tek hazne
almasidir. Bu etkenlerin ortadan kalkmasiyla daha fazla ve/veya daha cesitli
numune elde edilerek bilimsel kazanimlarin artmasi saglanacaktir. Ogiitiicii
degirmenin daha fazla hazne tagimasi veya haznenin daha genis ve ¢cok bolmeli

olmastyla sorunlarin ¢oziilmesini saglayacagi diisiiniilmektedir.

4, Ogiitiicii hazne hacminin az olmasi kullanilan bilyalarin sayisimin azalmasina ve
ogiitiilen tozun miktarmin azalmasina sebep olmaktadir. Ogiitiilen tozun az
olmast yapilacak deney sayisin1 da kisitlamaktadir. Bilya, tozlar ve hacim

dengesine gore bilya adedinin de artirilabilmesi daha verimli ve hizli bir
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ufalanmay1 saglayacaktir. Ogiitiicii degirmenin tasima kapasitesinin artirilarak
hazneler tlizerinde yapilacak degisiklikler bu tiir ¢alismalarin 6niinli agacak ve

daha kisa zamanda daha ¢ok veriye ulasmamizi saglayacag diisiiniilmektedir.
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