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OZET

YUKSEK LiSANS TEZIi

BILYELiIi OGUTME TEKNIGIi iLE URETILEN AL-20Si-5FE/KNT METAL
MATRIS KOMPOZITININ KARAKTERIZASYONU

SERKAN BOZUKLUOGLU

TOKAT GAZIOSMANPASA UNIVERSITESI FEN BILIMLERI ENSTIiTUSU

FiZiK ANA BILiM DALI

TEZ DANISMANI:DOC. DR. FIKRET YILMAZ

Karbon nanotiipler (KNT), nanoteknoloji bilimindeki istisnai buluslardan biridir. Yiiksek
yiizey/hacim orani, ¢ekme mukavemeti, 1s1 iletkenligi ve diisiik yogunluk gibi iistiin
malzeme Ozelliklerine sahiptirler. Biitiin metallerden daha giiclii ve daha hafiftirler ve bu
ozellikleri sayesinde onlar giiclendirmek i¢in iyi bir adaydir. Bu ¢alismada, son yillarda
otomotiv ve havacilik sanayinde kullanilmaya baslayan Al-20Si-5Fe alagimina ag.%0,5
ve 1 KNT katkilanarak metal matris kompozit iiretimi gerceklestirildi. Kompozitlerin
tiretiminde, bilyeli 6giitme teknigi kullanildi. Ogiitme siiresinin ve KNT Katkisimnin,
malzemenin kristal yapisi, parcacik morfolojisi, mikroyapisi, tane boyutu ve mekanik
ozellikleri {izerine etkisi incelendi. X-1sinlar1 kirinimi analizleri, 6giitme siiresi arttik¢a
kristal boyutundaki azalma ve orgii gerinimlerinin artmasina bagli olarak aliiminyum (Al)
fazina ait piklerin genisliklerinin artigin1 gosterdi. Taramali elektron mikroskobu
goriintlilerinden, tozlarin 6glitmenin ilk asamalarinda topaklanma egilimi gosterdigi, 240
dk.'dan sonra ise kiigiilerek daha homojen bir dagilim sergiledigi goriildii. Enerji dagilimli
X-1ginlar1 renkli haritalama goriintiilerinden, iri Silisyum (Si) tanelerinin ilk 30 dk.'da
ufalandigi, demir (Fe) tanelerinin is 240 dk. sonunda incelmeye basladig1 tespit edildi.
Pargacik boyutu dagilimi analizleri, ogiitiilmemis tozlarda goriilen 3 modlu dagilim
Ogilitme siiresinin artmasiyla birlikte 1 modlu dagilima doniistiigiinii gosterdi. Ayrica,
KNT katkisinin tanecik boyutu inceltmesini olumlu yonde etkiledigi gosterdi. Derinlik
duyarl ¢entik analizlerinden, 6gilitme siiresinin artmasiyla birlikte malzemelerin sertlik
ve indirgenmis elastik modiilii degerlerinin arttig1 saptandi. KNT ilavesinin ise kompozit
malzemelerin mekanik 06zelliklerini olumlu ydnde gelistirdigi goriildii. Mekanik
Ozelliklerde goriilen bu iyilesmeyi aciklamak i¢in yeni bir model 6nerildi.
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ANAHTAR KELIMELER: Al-Si-Fe/KNT Kompozit, Bilyeli Ogiitme, Ogiitme
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ABSTRACT

MASTER THESIS

CHARACTERIZATION OF AL-20SI-5FE/CNT METAL MATRIX
COMPOSITE PRODUCED BY BALL MILLING TECHNIQUE

SERKAN BOZUKLUOGLU

TOKAT GAZIOSMANPASA UNIVERSITY
GRADUATE SCHOOL OF NATURAL AND APPLIED SCIENCES

DEPARTMENT OF PHYSICS

SUPERVISOR: ASSOC. PROF. DR. FIKRET YILMAZ

Carbon nanotubes (CNT) are an extraordinary discovery in nanotechnology science. They
have remarkable material features such as high surface-to-volume ratio, high tensile
strength, high thermal conductivity, and low density. Carbon nanotubes are many times
harder and yet lighter than all metals, and thus a good candidate for reinforcing them. In
this research, Al-20Si-5Fe/XCNT (x=0.5 and 1 wt.%) metal matrix composites, which
have been used in automotive and aerospace industry in recent years, were produced by
ball milling technique. The effect of milling time and CNT content on the crystal
structure, particle morphology, microstructure, particle size and mechanical properties of
the material was investigated. X-ray diffraction analyzes showed that the width of
aluminum peaks increase due to the decrease in crystallite size and the increase in lattice
strain. From the scanning electron microscope images, it was observed that the powders
tended to agglomerate at the early stages of milling and decreased in particle size with a
more homogeneous distribution after 240 min. of milling time. Energy dispersive X-ray
mapping images revealed that the coarse silicon particles fragmented into fine particles at
30 min. of milling time, while the fragmentation in iron particles began after 240 min. of
milling time. The particle size distribution analyzes showed that the three-modal
distribution seen in unmilled powders was transformed into a one-modal distribution with
increasing in milling time. Also, CNT addition showed a positive effect on particle size
refinement. From the depth sensing indentation analyses, the hardness and reduced elastic
modulus of the composite materials were increased with increasing milling time. The
addition of CNT also improved the mechanical properties of composite materials. A new
model was proposed to explain this improvement in mechanical properties

2019, 90 PAGES

KEYWORDS: AI-Si-Fe/CNT Composite, Ball Milling, Milling Time, Particle
Morphology, Particle Size Distribution, Mechanical Properties.
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Ar Argon
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GPa Giga paskal
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HV Vickers sertligi
Hz Hertz

K Kelvin

mm Milimetre
MPa Mega paskal
Nb Niobyum

Ni Nikel

nm Nanometre
Pb Kursun

Rpm Dakikadaki devir sayis1
S Saniye

Si Silisyum

Sn Kalay

Ti Titanyum

Wp Bilye agirligi
Wit Toz agirhig
Zn Cinko

Zr Zirkonyum
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SEM
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KNT
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1. GIRIS

Al-Si alasimlar1 sahip olduklari, yiiksek dayanim /agirlik orani, diisiik termal genlesme
katsayisi, yiiksek aginma ve korozyon direnci gibi iistiin 6zelliklerden dolay1 otomotiv
endiistrisi, savunma ve havacilik sanayi gibi ileri teknoloji gerektiren alanlarda yogun
olarak kullanilmaktadir. Al-Si alagimlarini igerdikleri silisyum (Si) miktar1 bakimindan
otektik alt1, 6tektik ve Gtektik iistii kompozisyona sahip olanlar seklinde gruplandirmak
miimkiindiir. Si igerigi yaklasik %11-13 arasinda olanlar 6tektik, %11 den daha az oranda
Si igerenler 6tektik alt1 ve %13 den daha fazla oranda Si igeren aliiminyum (Al) alagimlari
ise otektik tistii mikro yapiya sahiptirler. Standart hale gelmis aliiminyum Si alagimlarinin

icerdigi Si oran1 %5 -23 arasinda degismektedir.

Son yillarda otomotiv sektoriinde motor yapiminda, otektik Al-Si alagimlarinin yerine
oOtektik tstii Al-Si alagimlarinin kullanilmasina yonelik giderek artan bir ilgi mevcuttur.
Bunun sebebi, Si miktarinin bu alagimlarin 6zellikleri ile yakindan ilgili olmasidir. Si
icerigi ne kadar artirilirsa yiiksek sicaklik dayanimi, elastiklik modiilii, asinma direnci
v.b. Ozellikler o derece gelistirilmis olur. Termal genlesme katsayisi azalir, termal
iletkenlik, sertlik ve katilik (stiffness) artar. Otektik iistii Al-Si alasimlarmin mikro yapisi
genel olarak, birincil Si parcaciklarindan ve otektik a-Al ve otektik Si yapilarindan
olugmaktadir. Bu alasimlarin fiziksel ve mekaniksel 6zellikleri yapilarindaki birincil Si
parcaciklarinin boyutuna ve morfolojisine baglidir. Bu alagimlarin sahip olduklar diigiik
termal genlesme katsayisi, yiiksek dayanim /agirlik orani ve asinma direnci gibi gelismis
fiziksel ve mekaniksel 6zelliklerin Al matrisi i¢inde yiiksek miktarda bulunan hem &tektik

hem de birincil Si fazlarindan kaynaklandig: diisiiniilmektedir.

Genel olarak, Al-Si alagimlarinin &zellikleri, tane boyutunun kiigiiltiilmesi, oOtektik
modifikasyon ve birincil Si fazlarinin inceltilmesi islemlerinden biri veya daha fazlasinin
uygulanmasiyla gelistirilebilir. Bu bakimdan, iistiin fiziksel ve mekaniksel 6zellikler elde
etmek amaciyla Al alagimlarina yapilan yiiksek Si katkisinin ige yarayabilmesi i¢in, yap1
igcerisinde olusan bu biiylik Si tanelerinin kiigiiltiilmesi ve sekillerinin modifiye edilmesi
biiyiik bir 5nem arz etmektedir. Iste bu noktada mikro yapinin inceltilmesi ve homojenligi
acisindan hizli katilagtirma ve bilyeli 6giitme/mekanik alasimlama teknikleri biiyiik 6nem
tasimaktadirlar. Hizli katilagtirma ve bilyeli 6glitme/mekanik alasimlama yontemleri

mikro yap1y1 inceltmek ve modifiye etmek icin kullanilan ¢ok etkin yontemlerdir.



Bilyeli 6glitme/mekanik alasimlama yontemi, herhangi bir 1s1l veya kimyasal isleme
ihtiya¢ duyulmadan yapilan bir alasimlama siirecidir (Suryanarayana, 2001). Bu siireg
cogunlukla bir kat1 hal reaksiyonu seklinde cereyan eder. Mekanik alasimlama esnasinda
gerceklesen yogun bir 6giitme islemi dolayisiyla, alasimlanan malzeme siirekli olarak
plastik deformasyona, kirilmaya, soguk kaynaga ve yeniden kirilma ve kaynaklanmaya
maruz kalir. Boylelikle son derece homojen mikro yapilar elde edilebilir. Elementlerin
mikro yap1 igerisinde diizgiin bir sekilde dagilmasi, ¢ok sayida yapisal kusura ve orgii
icerisinde gerilmelere neden olur. Sonug olarak kristal daha kiigiik parcalara ayrilir.
Mekanik alagimlama yontemi, tiim ikili, iclii ve ¢oklu sistemlere, hem deneysel hem de
ticari olarak uygulanabilmektedir (Raihanuzzaman, 2014). Mekanik alasimlamanin
malzeme tretiminde sagladigi avantajlart kisaca soyle siralayabiliriz (Suryanarayana,

2001).

- Kat1 ¢oziiniirliik sinirlarini genisletir.

- Birbirlerinden oldukga farki erime sicakligina sahip olan malzemelerden metaller-
arasi bilesiklerin iiretilebilmesine olanak saglar.

- Nano kristal malzemelerin iiretilmesini miimkiin kilar

- Amorf malzemelerin tiretilebilmesini saglar

- Mekanik Alagimlama (MA) sonucu matris igerisinde pargaciklarin homojen bir
sekilde dagilmasi saglanir ve boylece dislokasyon hareketleri i¢in engeller olusturulur.

- MA sonucu homojen dagilan pargaciklar, toparlanmay1 ve yeniden kristallesmeyi
engeller veya yavaglatir boylelikle malzeme yiiksek sicaklik kararliligi kazanir.

- Boylece asmma ve korozyon direnci yiiksek termal kararliligi gelismis
malzemelerin iiretilmesi miimkiin olmaktadir.
Gegis metali ihtiva eden otektik iistii Al-Si alagimlari sahip olduklar 6zelliklerden dolay1
ilgi gekmektedir (Chang ve ark., 1998). Otektik iistii Al-Si alasimlarma Fe gibi gecis
metallerinin eklenmesi, ylksek sicakliklarda, hem asinma direncini hem de gerilme

dayanimini artirmaktadir.

Fe, Al-Si alagimlarinda kullanilan en yaygin belki de en 6nemli alasimlama ve safsizlik
elementlerinden biridir. Cogu zaman belirli baz1 karakteristikleri elde etmek amaciyla
kasith olarak katilmasinin disinda istenmeyen bir katki maddesidir. Fe ilavesi alagimin
Ozelliklerini iki agidan etkiler. Bunlardan birincisi; Fe, Al ve Si ile ¢esitli metaller arasi

bilesikler olusturmaktadir. Bu metaller arasi bilesiklerin ¢ogu, son iirliniin mekanik



Ozellikleri agisindan zararli olarak goruliir (Wang ve ark., 2009). Fe ilavesinin alasim
Ozelliklerine ikinci etkisi ise, ergimis Al alasiminin kalip malzemesi ile etkilesimini
(kaynaklanma ve yapisma) azaltmasidir. Ciinkii Fe katilagma esnasinda, kalip ile dokiim
malzeme ara yiizeyinde ince bir metaller arasi tabaka olusumuna neden olmaktadir. Al
alagimlarina yapilan ana katki maddelerinden birisi olan Fe, ticari alasimlarda daima
mevcuttur. Ekonomik ac¢idan da Al alasimlarinda Fe kullanilmasi tercih edilen bir
durumdur. Fe, katihal difiizyon miktart yiiksek sivi hal difiizyon orani ise hem Al’dan
hem de Si’den daha diisiiktiir. Bu 6zelliklerden dolay1 Fe a-Al igerisinde yiiksek kimyasal
homojenlige sahiptir. Ayn1 zamanda Fe, hem isleme hem de servis siirecinde yiiksek
termal kararlilia neden olur. Ayrica Al-Si alagimlarina yapilan %S5 oranindaki Fe
katkisinin, esas alasimin 6zelliklerinden feragat etmeksizin yiliksek sicaklik performansi
elde edilmesine yol agtig1 literatiirden bilinmektedir (Cho ve ark., 1998). Fe, Al igerisinde
¢Oziiniirliigliniin ¢ok diisiik olmasi yapi icerisinde Fe icerikli metaller-aras1 bilesiklerin
olugsmasina neden olur. Yapi igerisinde olusan sert Al-Si-Fe metaller-arasi bilesigi asinma
direncini artirirken bu bilesik tanelerinin incelmesi ve Al matrisi i¢ginde homojen bir
sekilde dagilmasi ise yiiksek sicaklik dayaniminin artmasina neden olur. Ancak, Fe
icerikli metaller arasi bilesikler biiyiik bloklar halinde ve ignemsi yapilar seklinde olusma
egilimindedirler. Bu da malzemenin mekaniksel 0Ozelliklerini olumsuz yonde
etkilemektedir. Bu durumda, metaller-arasi bilesiklerin, birincil Si tanelerindekine benzer
bir sekilde, morfolojilerini degistirmek ve boyutlarini kiigiiltmek biiyilk ©Onem

tagimaktadir (Rajabi, 2008).

1991 yilinda kesfedilen Karbon nanotiip (KNT) malzemesine, yapisal ve fonksiyonel
uygulamalarda son yillarda biiylik ilgi gosterilmektedir (Iijima, 1991). Miikemmel
mekanik ve 1s1l ozellikler sergilemesinin yani sira hafif olmasi nedeniyle, kompozit
malzemeler i¢in giliclendirici olarak kullanimi yayginlasmaktadir (Wong ve ark., 1997;
Hout ve ark., 2009). Gegtigimiz on yil igerisinde, KNT'lerin seramik ve polimer
kompozitlere etkisi lizerine odaklanilmistir. Bununla beraber son yillarda metal matris
kompozit malzemelerde KNT kullanimina gosterilen ilgi giderek artmaktadir. Metaller
arasinda, hafif ve yiiksek dayanimi nedeniyle Al’un ideal bir metal matris oldugu rapor
edilmistir (Pan, 2006). Liu ve ark. (2012), bilyeli 6giitme teknigiyle iiretilen AI/KNT
kompozit malzemesinde, KNT'nin Al iginde homojen bir sekilde dagildigini ve mekanik
ozellikleri artirdigini bulmusglardir. Bagka bir ¢alismada, KNT'nin Al’un sertligini %43

ve ¢ekme dayanimini ise %197 oraninda artirdigi gozlenmistir (Simoes ve ark., 2016).
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Cok duvarli KNT'ler AA 4032 metal matris kompozitinde giiclendirici olarak
kullanilmistir. Bu ¢alismada, yiiksek-enerjili bilyeli 6glitme ile liretilen metal matris
kompozitte, KNT'nin yiiksek mekanik ve kimyasal kararliliga sebep oldugu tespit

edilmistir (Saravanan ve ark., 2010).

Literatiirden goriildigi iizere, KNT'ler Al matris kompozitlerin 6zellikle mekanik
Ozelliklerini iyilestirmede etkin olarak kullanilmaktadir. Bunun yaninda, metal-matris
kompozit iiretiminde bilyeli 6glitme teknigi etkin bir sekilde kullanilmaktadir. Ancak,
KNT'lerin 6tektik tistii Al-Si-Fe toz alasimlarin giiglendirilmesine yonelik her hangi bir
calisma henliz mevcut degildir. Bu bakimdan, planlanan tez ¢alismasi hem literatiirde
mevecut olan eksikligi gidermesi hem de endiistriyel alanda yapilan ¢aligmalarin

gelistirilmesi acisindan bir 6nem tasimaktadir.



2. KAYNAK OZETLERI
2.1. Mekaniksel Alasimlamanin Tarihgesi

Temel olarak 6giitme terimi kaba materyallerin nispeten temel incelige parcalanmasi
olarak refere edilebilmektedir. Madenlerin 6giitiilmesinin yan1 sira, 6glitme, quartz’in
ogiitiillip ince toz hale getirilmesi (70 um ¢ap1 altina ), Talk’in 6giitiilmesi sonras1 pudra
iiretimi, pelet hazirlanmasi i¢in Fe madeninin 6giitiilmesi ve birgok diger uygulamalar
gibi endiistriyel uygulamalara malzeme hazirlanmak i¢in kullanilmaktadir. Gegen 30
yillik siire boyunca, bilyeli 6giitme maden kaplamasinda ve toz metalbiliminde standart
bir teknik olarak degisiklik ge¢irmistir, ylikseltilen fiziksel ve mekaniksel 6zellikli her
materyalin onceki durumunun materyal hazirligi i¢in 6nemli bir method oldugunu
gostermek icin Oncelikli olarak pargacik boyut indirgemesi i¢in kullanilmistir.
Dolayisiyla Mekaniksel alasimlama terimi (MA) malzeme biliminde ve metalurji
literatiirlinde giderek artan bir sekilde yaygin hale gelmektedir (Benjamin, 1970 ;
Campbell ve ark.).

Bu zamana dek bilyeli 6giitme (Benjamin, 1976) ve/veya ¢ubuk 6giitme (El-Eskandarany
ve ark., 1990) teknikleri kullanilarak yapilan MA islemleri ¢esitli gelismis malzemelerin
(Sekil. 2.1) iclerinde dengeli, dengesiz (6rnegin amorf, yar1 kristal, nanokristal, vb.) ve
kompozit malzemelerin iiretimi i¢in giiclii bir ara¢ olarak ¢ok fazla ilgi gérmiistiir ( El-
Eskandarany ve ark., 1991; El-Eskandarany ve ark., 1998). Ek olarak, oda sicakliginda
metalik indirgeme geregleri ile oksit tozlarmin o6gitiilmesi vesilesiyle bazi metalik
oksitlerin indirgenmesi i¢in kullanilmistir (Schaffer ve ark., 1990; El-Eskandarany ve
ark., 1995). Oyle ki, oda sicaklifinda etkilesen materyallerin taze toz yiizeyleri arasinda
gerceklesen katihal reaksiyonundan dolayt MA emsalsiz bir islemdir. Sonug olarak,
geleneksel eritme ve dokiim teknikleri araciligiyla elde edilmesi zor ya da imkansiz olan
alagim ve birlesikleri liretmede kullanilabilir. Mekaniksel alasimlama oda sicakligindaki
gelismis malzemeler ve ¢esitli alasimlarin iiretimi i¢in emsali bulunmayan bir islemdir.
(El-Eskandarany ve ark., 1990)

Mekaniksel alasimlama islemi 1966 yilinda Uluslararas1 Nikel Sirketinde (INCO) gaz
tirblin uygulamalarina yonelik olarak nikel temelli siiperalasgimda gama ilk ¢okelme
sertlestirilmesi ile oksit dagilim giiclendirilmesinin birlestirilmesiyle malzeme iiretme
programinin bi parcast olarak gelistirilmistir. Aslina bakilirsa orjinal MA islemi diger
deneyler icerisinde olan arastirmanin bir iirliniidiir. 1960’larin ilk yillarinda, INCO grafit

aliminum alagimlar1 imalat1 i¢in eriyik yunagi i¢ersine argon serpme araciligiyla nikel
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kapl grafit pargaciklarinin enjekte edildigi bir islem gelistirdi. Ayn1 teknigin degistirilmis
sekli ise refrakter pargacik olan nikel temelli alasimlar1 nikel kaplamasinin dagilimi ile
asilamaya ¢alismakdi. Nikel kaplamanin amaci normalde 1slanmaz olan oksit
par¢aciklarini nikel krom alasimu ile 1slanabilir hale gevirmekti. Onceki deneylerde dis
satictdan alinmis metal kapli zirkonyum oksit kullanilmistir. Bu ii¢ materyalin
incelemeleri asilanmis materyaller ve asilanmamis alasimlarin arasinda bir fark
olmadigini agiga c¢ikarmistir. Asilayicilarin incelenmesi nikel kapli zirkonyadan ziyade
zirkonya kapli nikel oldugunu agiga ¢ikarmisitir. Oksit pargaciklarini nikel ile kaplama
yoluyla dikkat direkt olarak bilyeli Ogiitmeye c¢evrilmistir. Bilyeli 6giitme tungsten
karbiir’li kobalt ile kaplamak icin 70 yil1 askin siiredir kullanilmaktadir. Kii¢iik miktarda
nikel kapli torya ve zirkonya kiiciik yliksek hizli karistirici degirmende basariyla

tretilmigtir.
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Sekil 2.1. Mekaniksel alasimlama oda sicakliginda genis ¢esitlilikte alagim ve bilesik tiretmek i¢in 6ncii bir
islemdir. Yiiksek 1siya dayanikli amorf alagimlari, nanoyapili ve oda sicakligindaki nanokompozit

malzemeler bu islem igin bir avantajdir.

Bu islem bilhassa reaktivitelerinden dolayr kimyasal islem uygulanamayan oksitlerin
metal kaplamasinda kullanilmistir.  Kii¢iik yiiksek enerjili  bilyeli degirmen
kullanildigindan dolayr her degirmen calistirmasinda sadece 1cm?® toz iiretilebilir. Bu
tozlar sadece oksit tozlarmin eriyik alagimlarindan atik orami ¢aligmalart icin

kullanilmistir. Kompozit tozlarin kompaktliklar1 ark eriticisinde kismen eritilmis,



boliimlere ayrilmis ve metalografik bir sekilde incelenmistir. 1966’11 yillarin ortasinda,
gozler bilyeli 6giitme islemine ¢evrilmistir. Sebebi ise bu islemin sert fazlarinin ( 6rn.
WC ya da ZrO2) yumusak faz (Co ya da Ni) ile kaplanmasina dayandirilmistir (Zbiral ve
ark., 1922).

1970 yilinda; Benjamin, jet motor parcalar1 gibi yiiksek 1sida kullanilan yapisal
uygulamalar olan karmasik oksit dagilimli giiglendirilmis (ODS) alagimlarin tiretimi igin
onciiliik eden bir bilyeli 6glitme teknigi gelistirdi (Benjamin, 1970). Bu benzersiz method
nikel temelli siiper alagimlarda, (Al203, Y203 ThO2) oksit parcaciklarinin kaliteli ve
diizenli dagilimim1 hazirlamak i¢in basarili bir sekilde kullanilabilir. Bu malzemeler
geleneksel toz metalurji methodu ile elde edilemez.

1970’11 yillar boyunca, aragtirma programlart MA mekanizmasi, dogasi ve bu islemi
yiirlitecek 6zel ekipman dizaynm1 hakkinda endiseliydi. Bu siirede MA, ¢esitli ODS
alagimlarinin {iretimi i¢in yaygin bir sekilde bilinen bir islemdi (Wright ve ark., 1974;
Gilman ve ark., 1983).

Bilyeli 6giitme teknigi aracilifiyla ODS alagimlarinin iiretiminin yani sira sonraki
zenginlestirilmesi i¢in White, saf Nb ve Sn tozlarin1 oda sicakliginda bilyeli 6giiterek
amorf fazininin olusumunu goézlemledi (White, 1979). 1983 yilinda Koch ve arkadaslari
saf Ni ve Nb tozlarini yiiksek enerjili degirmende ogiiterek NigoNbso amorf alagiminin
olusumu ig¢in ilk 6zgiin teknigi rapor etmistir (Koch ve ark., 1983). O zamandan beri MA
metodu biiyiik sayida amorf alagimlarinin olusumu i¢in basarili bir sekilde kullanilmistir.
Bu teknik ikili sistemde likit metalurji tarafindan hazirlanamayan Al-Ta (El-Eskandarany
ve ark., 1992) ve Al-Nb ( El-Eskandarany ve ark., 1991) alagimlar1 gibi gesitli alasimlarin
olusumuna rehberlik eder.

Bilyeli 6giitme tekniginin ilgi ¢eken bir uygulamasi El-Eskandrany ve arkadaslari
tarafindan gergeklestirilmistir. EI-Eskandarany ve arkadaslari ( 6rnegin; FesN 27, AlTaN
28, TiN 29, NbN30 ) Nitriirlerini elde edebilmek i¢in nitrojen gaz akisi altinda saf tozlari
ogiitme islemini gergeklestirmistir. Reaktif bilyeli 68iitme olarak adlandirilan bu yontem
cesitli metal nitritleri ve hidritlerini hazirlamakta kullanilmistir (El-Eskandarany ve ark.,
1995).

Son 25 yil icersinde bilyeli 6giitme teknigi oda sicakliginda nanoyapili malzemelerin
olusumu igin onerilen bir teknik olmustur. Ogiitiilen tozdan elde edilen son iiriin
tamamiyle anormal derecede essiz fiziksel ve mekaniksel 6zelligi olan siki nanoyapili

kipler ile birlestirilmistir (El-Eskandarany ve ark., 1998).



1998 yilinda El-Eskandarany, yiiksek enerjili bilyeli degirmende saf Al ve B-SiC tozlarini
ogiiterek homojen nanokompozit Al/SiCp materyallerini hazirladi (El-Eskandarany,
1998). Bu kompozit materyalinin SiC katkili ve eriyik Al ya da Al alasimlar1 zayif
1slanabilirliginden dolay1 geleneksel sivi metalurji methodu ile elde etmenin zor oldugu
not edilmelidir. Ek olarak sivi metalurjisinde genellikle Al4C3ve Si’un kirilgan fazlarini
tireterek SiC ve eriyik Al arasinda istenmeyen bir reaksiyon gostermesine 6n ayak olur.
seramik/seramik nanokompoziti WC-14 % MgO materyali 38 bilyeli dgiitme teknigi ile
iretilmistir (El-Eskandarany ve ark., 2000).

2.2. Ogiitme

Yukarida da bahsedildigi gibi 6glitmenin hedefleri parcacik boyut indirgemesi; ( her
minareli, her parcacigin tamamen mineral ya da topraksi olana kadar parcalamak ),
karistirmak ve harmanlamak ve parcacik sekillendirmesidir. Bu tezde MA araciligiyla
miihendislik malzemelerinin tiretimi icin (bilyeli 6giitme ve kollu 6giitme) uygulamari
tizerine odaklanacagiz. Benjamin, Mekaniksel alasimlamanin kontrollii ince mikroyapili
kompozit metal tozu iiretimi i¢in bir yontem oldugunu belirtmistir (Benjamin, 1992). Bu
yiiksek enerjili 6giitme degirmeninde toz pargacik karisiminin tekrarlanan kirilma ve
tekrar kaynaklanmasi sonucu meydana gelmektedir. Aslen yerine getirildiginde, islem
host ya da binder gibi davranan en az bir tane diiktil metal gereksinimi duymaktadir
(Benjamin ve ark., 1977). Diger bilesenler diger diiktil metallerden, kirilgan metallerden,
ara metaller ya da ametallerden ve refrakter bilesenlerden ibaret olabilir.

Mekaniksel alasimlamada, iyi kontrol edilmis mikroyapili ve morfolojili bilesimler ve
kaliteli alagim tozlar1 elde edebilmenin ana islemi, tekrarlanan kaynaklama, kirma ve
tepkiyen karistirilmis tozlarin birlestirilmesidir. Bu amag icin ¢esitli tiplerde degirmenler
kullanilmistir. Mekaniksel alagimlama islemi (attritor tipi, gezegensel tip, merkezkag tip,
ya da titresim tipli) yiiksek enerjili degirmenlerde ya da (bilye ve ¢ubuk degirmeni) gibi

diisiik enerjili yuvarlanan degirmenlerde geceklestirilebilir.



2.3. Mekaniksel Alasimlamay1 Etkileyen Faktorler

MA islemi homojen materyallerin elde edilmesinde ¢ok onemli rol oynayan cesitli

faktorlerden etkilenmektedir (Campbell ve ark., t.y.). Bilindigi gibi son {iriiniin 6giitiilmiis

tozlarmin parcacik boyut dagilimi, bozulma agis1 ya da sekilsizlesme ve son

stokiyometrisi gibi 6zellikleri 6giitiilme sartlarina baghdir ve boyle olunca da 6glitme

sartlariin goriintiillenmesi ve kontroliiniin tamamlanmas1 sonucu daha iyi son {iriin elde

edilmektedir (Campbell ve ark., t.y.; Campbell ve ark., t.y.; EI-Eskandarany, 1992) . Bu

etmenler asagidaki listede siralanmistir:

Degirmen tipi (6rn. Yiiksek enerjili degirmenler ve Diisiik enerjili degirmenler)
Ogiitme gerecinin malzemesi (6rn. Seramikler, paslanmaz celik ve tungsten
karbiir)

Ogiitme gerecinin cesidi (6rn. Bilye ya da ¢ubuk)

Ogiitme atmosferi (6rn. Hava, nitrojen ve asal gaz)

Ogiitme ortamu (6rn. Kuru 6giitme ya da yas dgiitme)

Ogiitme gerecinin toz agirligma olan orani

Ogiitme 15151

Ogiitme siiresi

Mekaniksel alagimlama islemini kontrol eden bu baslica etmenlerin 6zeti sekil 2.2

de sematik olarak gosterilmistir.

Degirmen Tipi

Ogiitme gerecinin
cesidi

Ogiitme gerecinin
malzemesi

Ogiitme Ogiitiilen tozlarm Ogiitme
atmosferi son iiriinii ortam
Ogiitme

Ogiitme
gerecinin toz
agirhgmna oram

E-—4
sicakhg

Ogiitme Siiresi

Sekil 2.2. Mekanilsel alasimlama iglemini etkileyen temel faktorlerin sematik sunumu
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2.3.1 Degirmen cesitleri
2.3.1.1 Yiiksek enerjili bilyeli degirmenler (attritor ya da bilyal: siirtiinme degirmeni)

Szigvari, 1922 yilinda kaugugun sertlestirilmesinde kullanilmasinda ¢abucak diizgiin
stilfiir dagilimi elde etmek icin bu tipte bir degirmen tanitmistir (Gilman ve ark., 1983).
Szigvari attritér 6giitme degirmeni olarak da bilinen bu degirmenin resimli gosterimi
Sekil 2.3. de gosterilmistir. Bu degirmende prosediir yatay kollar1 olan (rotor, ¢ark) dikey
donen merkez saft bulunan bir karistiricinin karigtirma eylemi yapmasiyla gerceklesir.
MA igin kullanilan bu attritdriin kapatitesi ( hacmi ) 3.8 x 102 m3 to 3.8 x 103 m?
araligindadir. Merkez saftin donme hizi yaklasik 250 rpm (4.2 Hz) dir.

Kimura ve ¢aligma arkadas1 Japonya Ulusal Savunma Akademisinde yaklasik 500 rpm
hizinda donebilme kapasitesinde olan bir attritor degirmen gelistirdi (Kimura ve
ark.,1988). Buna ek olarak cihaza MA islemi sirasinda uygulanan torku 6l¢gmek ve kontrol
etmek i¢in ¢esitli cihazlar eklediler. Siirekli argon gazi akisi saglayarak ve haznenin
stirekli tahliye etmesini saglayarak (rotari ve diflizyon pompalari kullanarak) mekaniksel
alasimlama deneyleri boyunca oksijen bulagmasini minimize edebildiler. Ek olarak
ogitme sicakligi haznenin en distaki kabuguna mevcut su piiskiirterek kontrol
edilebilmektedir. Bu 6gilitme aracini ¢esitli amorf alasimli tozlarin sentezlenmesi i¢in ileri

siirmiislerdir.

Sogutululmus

\Z Hareketsiz Hazne

A —

Gaz Miihrii

Dénen Cark
\

bﬁ

\;‘;k___/
Celik Bilyeler

Sekil 2.3. Szigvari attritdr degirmeninde 250 rpm hizina kadar yiikselebilen diken bir saft etrafinda dénen

carklar araciligryla bilyelerin harekete gegmesi etkinlestirilir.
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2.3.1.2. Gezegensel bilyeli degirmen

Gezegensel bilyeli degirmen neredeyse Sekil 2.1. de gosterilen tiim materyallerin
sentezlenmesi i¢cin MA arastirmalarinda kullanilan bilindik en popiiler degirmenlerden
biridir. Bu degirmen ¢esidinde 6gilitme geregleri kaydadeger bir yiiksek enerjiye sahiptir
¢linkii 6giitme envanteri ve bilyeler haznenin i¢ duvarindan diiser ve etkileyen merkezkag
kuvveti yer ¢ekimi ivmesinin 20 katina kadar ulasir.

Destekleyen diskin déonmesi ve haznenin 6giitme 6geleri (bilyeler ve tozlar) {izerinde
otonom (6zerk) donme davranist sayesinde merkezka¢ kuvvete sebebiyet verir.
Destekleyen disk ve haznenin donme yonleri farkli oldugundan merkezka¢ kuvvetleri
senkronize olmustur ve zttir. Boylelikle, Sekil 2.4. de goriildiigii {lizere O6glitme
malzemesi ve yiiklii tozlar haznenin i¢ duvari {izerinde karsilikli yuvarlanir ve yiikselir
ve haznenin karsi tarafina yiiksek bir hizla (360 rpm) savrulur.

Bu ¢esit degirmenlerin bir avantaji ise (45ml den 500ml hacmi arasinda degisen)

haznelerin rahatlikla elle kullanilabilir olmasidir.

Dikey Kesit P Destekleyen Diskin

ddniis yonii

Merkezkac
kuvveti

iitme haznesinin doniiy vonii

O
5

o

Sekil 2.4. Yiiksek enerjili gezegensel bilyeli degirmenin sematik gosterimi. wyg Ve Wy sirastyla diskin ve

haznenin agisal hizidir.
2.3.1.3. Titresimli bilyeli degirmen.

Titresimli bilyeli degirmen agirlikli olarak amorf alasimlarin hazirlanmasi i¢in kullanilan
bir diger yiiksek enerjili bilyeli degirmendir. Titresimli bilyeli degirmenlerin hazneleri

onceki acikladigimiz degirmenlere nazaran daha az hacme sahiptir ( yaklagik 10 ml
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hacme sahip ). Bu degirmende toz yiikii ve 6giitme gerecleri 1200rpm gibi ¢ok yiiksek
hizda ti¢ dikey dogrultuda sallanmistir (Sekil 2.5.).

Titresimli bilyeli degirmenin bir diger ¢esidi ise van der Waals-Zeeman Laboratuvarinda
kullanilan sertlestirilmis ¢elik tabani bulunan paslanmaz ¢elik hazneden olusan ve 6 cm
capinda sertlestirilmis tek ¢elik bilyeden olugsmaktadir. (Sekil 2.6.)

Degirmen 6giitme islemi boyunca gaz atmosferi ile etkilesime girmekten kaginmak icin
10® Torr basincinda bosaltilir (Bakker ve ark., 1988). Akabinde bu degirmen nadir
yerylizii elementleri gibi ¢evreleyen atmosfere yiiksek reaksiyon gosteren bazi 6zel

sistemlerin mekaniksel alasimlamasi i¢in uygundur.

Degirmen Degirmen
Haznesi

Haznesi

Titresim
Tarn

Sekil 2.5. Yiiksek enerjili titresimli bilyeli degirmenin sematik ¢izimi

S—

" -

Sekil 2.6. Van der Waals-Zeeman Laboratuvarinda kullanilan titresimli bilyeli degirmenin sematik

gosterimi
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2.3.1.4. Diisiik enerjili tamburlu degirmen

Tamburlu bilyeli degirmenlerin ge¢gmisi 1876’ya kadar dayanmaktadir ve 6glitme aract

olarak ( demir, celik ya da tungsten karbiir) bilye kullanimi ile nitelendirilmistir

(Processing Handbook, American Institute of Mining Metallurgical and Patroleum

Engineers, 1985). Bu degirmenlerin kapasiteleri (degirmen uzunlugunun ¢apima olan

orani, degirmenin hizi, bilyelerin boyutu, pargacik boyutu vb.) gibi ¢esitli degiskenler

kullanilmistir ve bu degiskenler ayarlanip dengelenmelidir.

Bu degirmenlerde kullanigh kinetik enerji tepkiyen materyallerin toz parcaciklarina

uygulanabilir (Taggard, 1927).

Bilyeler ve tozlar arasindaki ¢arpisma

Ogiitme gereci ya da ogiitme gereci ile line arasina mihlanmis tozlarin baski
yiiklemesi.

Diisen 6giitme gereclerinin carpmast

Hareket eden 6glitme gerecinin arasindaki pargaciklarin siirliklenmesi ile olusan

soyulma Ve asinma.

Tamburlu bilyeli degirmenler bir¢ok ¢esit mekaniksel alasimli tozlar1 hazirlamak icin

basarili bir sekilde kullanilmistir (El-Eskandarany, 1992).

Caglayan madde

_ Olii bolge

/ Daoniis yonii

Sekil 2.7. Tamburlu bilyeli degirmenindeki yiiklenmenin hareketi.
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Bununla beraber bu tiir diisiik enerjili degirmenler biitiin MA islemi i¢in gerekli 6giitme
zamanin yiikseltilmesine Onciiliik edebilir, homojen ve diizenli tozlar tiretmektedir (El-
Eskandarany, 1999). Ek olarak diger yiiksek enerjili degirmenlere nazaran daha ucuzdur
ve diisiik maliyetlere kendi kendini yapilandirabilir. Dahasi tamburlu degirmenler diisiik

stirdiirme gereksinimi ile basit¢e caligmaktadir.
2.3.1.5. Tamburlu ¢ubuk degirmen

Mekaniksel alagimlama ile tiretilmis materyaller hakkindaki bilgimiz gostermistir ki,
neredeyse tiim bilyeli 6glitmeye maruz kalan alagim tozlar1 paslanmaz celik bilyeler ve
hazne kullanildiginda Fe bulasmaktadir. Bu 6glitme materyallerinin kendileri arasinda
carpmasi olusan dogal bir sonuctur. Bu nedenle MA metodu isleme engel olan bu ciddi
problem ile yiiz ylize gelmistir. Bilye toz bilye carpmasindan dolay1 tamburlu, gezegensel
ya da titresen degirmen Fe bulasmasinin temel kaynag: olabilir. Ogiitme malzemeleri
arasinda carpisma olmayan farkli ¢esitli degirmenler kullanilmalidir.

1990 yilinda El-Eskandarany ve arkadaslari 30gr miktarinda bir biiyiikliikte homojen
AlzoTaro tozu hazirlamak igin laboratuvar 6lgekli gubuklu degirmen ile calismiglardir (EI-
Eskandarany ve ark., 1990). Deneylerinde silindirik kabuk olarak paslanmaz ¢elik (SUS
304) ve dgiitme gereci olarak ise (SUS 304) paslanmaz ¢eliginden olusan 10 adet kol
kullanmiglardir. Kabugun i¢inde kollarin karigtirma isleminin yapilmasini saglamak igin
kabuk 250 mm uzunlugunda yapilmis ve bu uzunluk 120mm olan ¢apindan daha
blytiktiir. Kollar 200mm uzunluguna kesilmistir, bu uzunluk kabugun uzunlugundan
daha azdir. Kabugun igindeki kollarin hareketi direkt olarak kabugun penceresini
kaplayan seffaf kalin plastik levha araciligiyla gozlemlenir. Bu gézlem géstermistir ki
ogiitme kabugun tim uzunluguna uzanan ¢ubuk toz cubuk sira temasi araciligiyla
meydana gelmektedir. Sonuglar gostermistir ki diisiik Fe bulastirilmis icerikli (TM; Ti,
Zr, Hf, Nb, and Ta) tek fazli amorf AlxTMioox tozlar1 ¢ubuklu 6giitme yontemi
araciligiyla olusturulabilir (El-Eskandarany ve ark., 1992; El-Eskandarany ve ark.,1992).
Cubuklu 6giitme tekniginin yiiksek termal kararlilik diizenine, homojenlige ve diisiik Fe
bulastirilmis amorf alasimlara onciiliikk ettigini raporlamiglardir. Sekil 2.8. Tekrarlayan
MA isleminin etkisi olarak mekaniksel alasimlanmis AlsgTazo ‘deki Fe yogunlugunun a)
cubuklu o&giitiillme b) bilyeli 6giitiilme siirelerinin bir fonksiyonu olarak igerigini
gostermektedir. Ik 6giitme calistirmasinin basinda ogiitme geregleri mekaniksel
alasimlanmis toz kaplamalarin yoklugunda kullanilmistir. Bu calistirmadan sonra tozlar

ile kaplanmis ogiitme gerecleri ikinci ve flglincli degirmen ¢alistirmasi sirasinda
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kullanilmistir. Birinci ¢alistirmadan {i¢iincli ¢alistirmaya etkili bir Fe igerik diisiisii
gozlemlenmistir. Ayn1 zamanda ¢ubuklu degirmenden ogiitiilen tozlarin bilyeli
degirmenlerde iiretilen tozlara nazaran daha disiik oldugunu gostermektedir. Bilyeli
ogiitme (BO) isleminde baslangigtaki saf tozlar dgiitmenin ilk asamalarinda birgok yiiz
mikron kadar biiyiik ¢apta toz pargaciklar1 olusturmak i¢in topaklanir ve bu olayi takriben
devamli parcalanmalar sonucu parcacik boyutu bir ka¢ mikrondan az olana kadar devam
eder. Sekil 2.9. da gosterildigi gibi Cubuklu dgiitme (CO) ¢esitli ¢apli tozlar icin ayni
davranis1 gostermektedir. CO’de bununla beraber topaklanan tozlarm ortalama cap1 ¢ok
kiiciiktiir ve sonraki ince tozlara parcalanmasi ensiz parcacik dagilimi saglamak igin

yiiksek oranda devam eder.

D>
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Sekil 2.8. 6gilitme isleminin tekrarinin bir fonksiyonu olarak mekaniksel alasimlanmis AlzgTazg tozlarinin
Fe bulastirilmig katki oran1 (a) Cubuklu 6giitiilme zamani (b) bilyeli 6giitiilme zamam (El-Eskandarany ve
ark.,1990)
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Sekil 2.9. CO ( gubuklu 6giitme ) ve BO ( bilyeli 6giitme ) zamanina bagl fonksiyon olarak mekaniksel

alagimlanmig AlsoTazo tozunun pargacik boyut dagilimi ( EI-Eskandarany ve ark.,1990)
2.3.2. Bilye/Toz Agirhik Oraninin Etkisi

Diistik enerli bilyeli degirmendeki AlspTaso alasim tozlariinin amorfizasyon reaksiyonu
tizerine bilye/Toz agirlik oraninin etkileri (Wp/Wt) 1991 yilinda El-Eskandarany ve ark.
tarafindan ¢alistlmistir. 12:1, 36:1,51:1,108:1 ve 324:1 Wp:W¢ oraninm1 yakalayabilmek
icin sirastyla 90g, 30g, 20g, 10g, ve 3g toz kullandilar. (Sekil 2.10)

Wp:Wi‘nin bir fonksiyonu olarak 1440ks (400 saat) bilyeli 6giitiilmiis mekaniksela
alasgimlanmis AlspTaso tozlarinin (XRD) x-151n1 dagilimi modelleri. 36:1 ve 108:1 oranlar
kullanildig1 zaman amorf alagimlarin tek fazli halleri elde edilmektedir. Saf Al ve Ta
kristallerinin Bragg pikleri Wp:W; oran1 12:1 oldugu zaman yine de olusmaktadir ve bu
amorfizasyon reaksiyonunun heniiz tamamlanmadigini gdstermektedir. Bunun aksine,
Whp:W¢ orani 324:1 oldugunda amorf faz1 AlTa, AlTaz ve AlTaFe nin kristalize fazlariyla
ayni anda var olmaktadir. Sonuglara dayanarak amorfizasyonun oraninin giiclii bir
sekilde bilyeli degirmen yiiklemesinin kinetik enerjisine bagli oldugu sonucuna
varilmistir (El-Eskandarany ve ark., 1991). Bu reaksiyon gosteren ve ara difiize olan toz
parcaciklari i¢in olan birka¢ olanaga baglidir. Wp:W; oranini yiikseltmek amorfizasyon
oranini ivmelendirir ki bu tozlarin her {inite kiitlesi i¢in bilyeli degirmen yiiklemesinin
kinetik enerjisindeki artis ile agiklanmistir. Bu ¢aligma gdstermistir ki; artan Wy:W¢ oranlt

mekaniksel alagitmlanmis bilyeli 6giitiilmiis tozlarin amorf fazlarinin hacim kesirleri
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Ogiitmenin ilk asamalar1 86—173 ks (48 h) boyunca artmaktadir. Bu agirlik oranindaki

artisin kristalize fazlarin olusmasina onciiliik etmekte oldugu ve bilyeli degirmen

yiiklemesinin 1stya doniistiirilen yiiksek kinetik enerjisi ile iligkili olabilecegi not

edilmistir. Wp:W; oran1 12:1°e diistiriildiiglinde gel gor ki amorfizasyon tamamlanamadi.

Bu, degirmen yiiklemesi kinetik enerjisinin kristalize fazdan amorf faza geg¢isini

tamamlamak i¢in yetersiz olduguna isaret etmektedir. Yiksek Wp:W; orani kullanildig:

zaman toz parcaciklart minimum sinir inceligine ulasir ve bu da bir igse yaramaz. Bu denli

yiiksek agirlik orani kullanmanin bir dezavantaji da (Sekil 2.11.) de gosterildigi ve MA

islemi boyunca 6giitiilmiis tozlarla ileri siirtilen Fe bulastirmanin yiiksek derisimidir.
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Sekil 2.10 bilye/toz agirlik fonksiyonuna Wp:W; bagli olarak 1440 ks (400 saat) boyunca bilyeli 6giitiilmiis

AlsoTaso tozlarinin (XRD) x-151m1 dagilimi modelleri. (El-Eskandarany ve ark.,1991 )
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Sekil 2.11 Bilyeli 6giitme zamani ve bilye/toz Wy:W; fonksiyonuna bagli olarak bilyeli 6giitiilmiis AlsoTaso

tozlarinin i¢indeki Fe bulagma grafigi. (EI-Eskandarany ve ark.,1991)
2.3.3. Ogiitme Atmosferinin Etkisi

Degirmenin atmosferi dogal tozlarin bilyeli ya da ¢ubuklu 6giitiilmesi sirasinda 6nemli
rol oynayan etkenlerden biri olarak farz edilmistir. Cok ince tozlar buna bagl olarak genis
ylizey alanina sahiptir ve dolayisiyla sadece oksijenle degil hidrojen ya da nitrojen gibi
diger gazlar ile de yiiksek tepkime egilimlidir (Campbell ve ark., t.y.). Bu reaktif bilyeli
ogiitme denilen bir yontem olarak adlandirilir (El-Eskandarany ve ark., 1992).

Yavari ve ark tarafindan AHmix<O 1i karismaz A-B ikilisi arasinda olan ve degirmende
gerceklesen amorfizasyon reaksiyonu biraz oksijen varligina (~5 at. %) mal edilmistir ve

AHmix<0 1i i¢lii karisimlar karisabilir bulunmustur (Yavari ve ark., 1992).
2.4. Mekaniksel Alasimlama Mekanizmasi

Daha 6nce de bahsedildigi gibi, kontrollii mikroyapili kaliteli tozlarin iiretimi igin MA
islemi boyunca degirmende gerceklesen ana islem tekrarlanan kaynaklama, kirilma ve
difiizyon ciftlerinin toz karisimina tekrar kaynastirilmasidir. Mekaniksel alagimlama
islemini basaril1 bir sekilde gerceklestirmek i¢in kirilma ve soguk kaynastirma arasindaki
dengeyi tespit etmek ve olusturmak kritik 6nem tasir. Gilman ve Benjamin (22) tarafindan
soguk kaynastirmayi daha basit hale doniistiirmek ve kirilmay1 artirmak i¢in iki teknik

onerilmistir. Ilk teknik; bozulan pargaciklarin yiizeyini uygun islem kontrol elemani
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ekleyerek (PCA)(slak 6giitme) diizenlemekti, bu soguk kaynastirma i¢in gerekli olan
temiz metal-metal temasina engel olmaktadir. Ikinci teknik ise toz parcaciklarinin
deformasyon seklini diizenlemektir; boylelikle yassilama ve soguk kaynastirma igin
gerekli olan biiylik baskili zorlanmaya bozunmadan once kirilirlar. Degirmen haznesini
sogutmak, kirilmay1 ivmelendirmek i¢in bir yaklagimdir ve kararli hal isleminin diizenidir
( 6glitme sicakliginin etkileri ) (White, 1979).

Sunun {istline basarak sdylemeliyiz ki; organik (PCA) etkenli kolaylikla soguk
kaynaklanabilen ( 6rn. Ti, Zr, Al, Pb, Zn, Ag, vb.) gibi belirli metallerin tozlarinin
ogiitiilmesi PCA ve Ogiitiilen tozlar arasinda istanmeyen bir reaksiyona yol agabilir

(Rairden ve ark., 1981). Ozellikle bu saf metaller 4f ve 5f elementleriyse.
2.4.1. Bilye-toz-bilye ¢arpismasi

Mekaniksel alagimlanmis baslangi¢ materyali, tozlar1 arametal bilesimi ya da serpinti
tozlarardan meydana gelen iki ya da daha fazla metalik toz olabilir. MA islemi iki ya da
daha fazla ayr tozlar1 karistirarak bilesiminin belirli saatler boyunca ( kuru ya da yas)
ogitiilmesi sonucu nihai ya da son {iriin olarak adlandilan iriini elde etmeyi
amaglamistir. Tozlarin morfolojisi bilye ¢arpismalarina maruz kaldiklarinda degisiklige
ugranmustir. (Sekil 2.12) Ogiitiilmiis tozlarin iizerindeki ¢arpismalarin etkisi bilesen
parcaciklarin tipine bagli olmasi higbir sey ifade etmemektedir.

Soguk kaynastirma yapildiginda ve agir mekaniksel deformasyona ugratildiginda igsel
bilye toz bilye carpigmalarinin diiktil metal tozlarmin diizlesmesine ve daha iyi
caligmasina sebebiyet verdigi gosterilmektedir. Dolayisiyla metal arayiizlerini atomik
olarak temizler, diizler ve iist liste bindirirler. Sematik olarak Sekil 2.12.de de gosterildigi
gibi baslangi¢ malzemelerinin ¢esitli kombinasyonlarini igeren kompozit parcaciklarinin

katmanl1 yapisin1 diizenleyerek siki bag haline getirilmistir.
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Sekil 2.12. Mekaniksel alasimlama boyunca toz karigiminin bilye toz bilye ¢arpismasi. (Gilman ve ark)

llave olarak soguk kaynastirmadaki ogiitme sonuglari, katmanli pargaciklarin
deformasyonu ve inceltilmis mikroyapi elde edildi. Baglangi¢ saf tozlarinin baglangictaki
diisiik sertliklerinden dolayr topaklanmis pargaciklarin katman ara uzakliklar1 onceki
ogiitme akabinde hizlica indirgenir. Ilave 6giitme zamani, toz parcaciklarinin icinde
bulunan sik1 katmanlardaki temiz ya da taze yilizeylerde alasimin sekil almasina onciiliik

eden ara difiizyon reaksiyonuna yol acar.
2.5. Mekaniksel Alasimlama Gereksinimi

Mekaniksel alagimlama, geleneksel eritme ve dokiim teknigi ile iiretilmesi zor ya da
imkansiz olan bilesimle ve ¢esitli alasimlarin olusumu i¢in essiz bir islemdir. Ornegin Al-
Ta ikili sistemi ( Sekil 2.13) Al(933K) ve Ta(3293K) erime noktalar1 arasinda olaganiistii
bir agiklik farki oldugunu gostermektedir. Bu agiklik farki endiistriyel uygulamalarda
kapasitor olarak kullanilan bu denli gelecek vaad eden ileri materyallerin iiretimini
sinirlamaktadir. MA metodu boylesine genis capli diizenli yeni amorf materyalin

uretimine Onciliuk etmektedir.
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Sekil 2.13. Al-Ta ikili sisteminin faz iligkisi (Subramanian ve ark., 1991)

MA ayn1 zamanda bir¢ok nanokristal ve nanokompozit malzemelerin iiretiminde gelecek

vaad eden bir method olarak da kullanilmaktadir.

2.6. Karbon Nanotiipler

Karbon Nanotiipler (KNT) silindirik hale getirilmis grafen levhalaridir ve nanoteknoloji
alaninda olaganiistii bir bulustur. Yiiksek yiizey hacim orani, yiiksek ¢ekme direnci,
yiiksek termal iletkenligi ve digiik ozkiitlesi gibi bircok gdze carpan materyal
karakteristigine sahiptir. Karbon nanotiipler ¢elik ve diger metallerden bir¢ok kat giiglii
ve hafiftir dolayisiyla takviye edip saglamlik artirmak i¢in elverisli bir adaydir. Bununla
beraber KNT’lerin metal ya da celik anayapisina birlestirilmesi biraz ugrastiricidir ve
dispersiyon esit oranda iglem parametrelerine bagimhidir. Kompozit malzemenin
ozellikleri KNT dispersiyonunun diizenli dagilimi, ara yiizey baglanmasi, KNT agirlik
yiizdesi, uzunlugunun ve anayapi ile olan uyumunun bir fonksiyonudur. KNT tipleri
genellikle; Tek duvarli KNT ve Coklu Duvarli KNT olarak refere edilmistir. Her tipin de

cok fazla c¢esitliligi vardir. Saflik derecesi, uzunluk ve fonksiyonellik olarak
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cesitlendirilebilir. KNT metal ve KNT c¢elik nanokompozitlerini ve rapor edilmis

mekaniksel ve materyal 6zelliklerini inceleyecegiz. (Radhamani ve ark., 2018)
2.6.1. Tek duvarh karbon nanotiipler (SWKNT ’ler)

Yuvarlanmis tek bir grafen tabaka, tek duvarli karbon nanotiip (SWKNT) olarak
tanimlanmaktadir. SWKNT yapilari, Sekil 2.14’de goriildiigii gibi, zikzak bir yapi, koltuk
yapist ve kiral veya sarmal yapiya sahip olabilir. Ek olarak, SWKNT’ler 1-2 nm ve ¢esitli

mikron uzunluklar1  arasinda degisen c¢aplart sergiler (Luo ve ark.,, 2001;

Thiraphattaraohun, 2013).
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Sekil 2.14 SWKNT ’lerin sematik yapilari: (a) Zikzak, (b) Koltuk ve (c) iki farkl kiralite veya sarmallik.
(Thiraphattaraohun, 2013).
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Sekil 2.15 Grafen’in KNT formunu nasil aldiginin sematik gosterimi.

2.6.2. Cok duvarh karbon nanotiipler (MWKNT ’ler)

MWKNT ler, 2 ila 25 nm ve gesitli mikron uzunluklart olan dis gaplara sahip i¢i bos bir
cekirdek (Sekil 2.16) boyunca iki veya daha fazla es merkezli silindirik grafen
tabakalarindan olusan bir es eksenli diziden olusur. Grafen tabakalarinin tek tek silindirik
katmanlari, van der Waals kuvvetleri ile etkilesime girer. Bununla birlikte,
MWKNT lerin her bir tabakasinin egriligi, zayif van der Waals kuvvetlerine yol agar,
boylece komsu MMNT katmanlarinin (0.34 nm) ara katman araligi, ti¢ boyutlu kristal
grafit (0.335 nm) ‘den daha biiyiiktiir. Ek olarak, her bir MWKNT katmani farkli
Kiraliteler sergileyebilir (Mani ve ark., 2005).

KNT iiretmek icin ii¢ ana yontem vardir; ark-desarj1, lazer ablasyon ve kimyasal buharli
birakim (CVD). CVD metodu, iiretim maliyetinin diisiik olmas1 nedeniyle ark-desarj ve
lazer ablasyonuna gore sanayi 6lceginde MWKNT ’ler iiretmek i¢in en yaygin yontemdir

(Thiraphattaraohun, 2013).
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Sekil 2.16 Cok duvarli karbon nanotiip gorseli (Thiraphattarachun, 2013; Vilas, 2013)

2.7. Karbon Nanotiip Ozellikleri

e Elektriksel iletkenlik
e Sertlik ve Elastisite
e Termal iletkenlik ve Genlesme

e Elektron Emisyonu

2.7.1. Elektriksel iletkenlik

KNT’nin iletkenligine olduk¢a uygulamali ilgi gosterilmistir. Belirli N ve M
kombinasyonlu KNT’ler yiiksek derecede iletken olabilir ( yapisal parametreler ne kadar
nanotiipiin biikiildiigiinii gdstermektedir ) ve bunun sonucu olarak metalik olduklari
soylenebilir. iletkenlikleri, caplarmin yani sira ( biikiilme acis1 olan ) kiralitesinin bir
fonksiyonu olarak gosterilmistir. KNT’ler elektriksel davranislarina gore metalik ya da
yar1 iletken olabilirler. MWKNT lerde iletkenlik biraz karmasiktir. Koltuk yapili bazi
KNT tipleri diger metalik KNT’lere gore daha iyi ilettigi gibi gortinmektedir.

2.7.2. Sertlik ve elastisite

Grafit tabakasindaki tek gragen’in karbon atomlar1 her atomun diger komsu ii¢ atomla
giiclii kimyasal bag ile baglandig1 diizlemsel petek kafesi olusturur. Bu giiclii baglar
sayesinde, grafitin taban diizlemi elastik modiilii bilinen maddenin en biiyiiklerinden

biridir. Bu nedenden dolayr, KNT’ler nihai yiiksek sertlikli riberler olmasi
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beklenmektedir. SWNTler ¢elikten daha sert ve fiziksel giiglerden olusabilecek hasara
kars1 dayaniklidir.

2.7.3. Termal iletkenlik ve genlesme

Pensilvanya iiniversitesinin yeni bir arastirmast KNT’lerin bilinen en iyi 1s1 iletim
materyali olabilecegini gostermektedir. Ultra kiicik SWKNT’ler 20 K altinda
siiperiletkenlik sergilemektedir. Arastirma bu egzotik katmanin daha simdiden esi
bulunmaz sertlik ve yari iletken ya da miikemmel metallerin elektriksel 6zelliklerini
emsalsiz benimseme yetenegini miijdelemekte, belki bir giin diger bir yandan cihaz ve
malzemelerin ana sistemlerindeki minyatiir 1sitma borular1 gibi uygulamalarda
bulunabilir.

KNT polimer kompozitlerinin hazirlanis1 ve mekanilsel karakterizasyonu iizerine yapilan
yakin tarihteki deney raporlar1 ortaya g¢ikarilmistir. Bu dlglimler kaplamasiz polimer
kaliplar ile karsilastirllan KNT-ilistirilmis kaliplarin ~ sertlik  karakteristiklerinin
yalinligmin artirilmasimi  Onermektedir. KNT’lerin termal 6zellikleri {izerindeki
simiilasyon ve on deneyleri ¢ok yiiksek termal iletkenlik gostermektedir. Bu sebeple
polimerik malzemelere nanotiip takviyesi 6nemli 6l¢iide kompozitlerin termal ve termo

mekaniksel 6zelliklerini gelistirmektedir.
2.7.4. Elektron yaymimi

Giiclu elektrik alan uygulamasi altinda metal uctan vakuma elektronlarin tiinellenmesi
nedeniyle alan yayilim sonug verir. KNT lerin kii¢iik ¢cap1 ve yiiksek en boy orani alan
yayilimi igin ¢ok elveriglidir. Azaltilmis voltajlar i¢in bile desteklenen KNT lerin serbest
uclarinda keskinliklerinden dolay1 giiclii elektrik alan gerceklesir.

Bu olay 1995 yilinda De Heer ve arkadaslar1 tarafindan EPFL den gézlemlenmistir. Ayn1
zamanda De Heer bu alan emitorlerinin bilinen elektron kaynaklarindan daha iistiin
nitelikli oldugunun ve tiim c¢esit uygulamalarda en Onemlisi diiz panel ekranlarinda
yolunu bulabileceginin farkina varmistir (De Heer, 1995).

KNT’lerin baz1 fiziksel ve mekaniksel 6zelliklerinin diger benzer ve yaygin bir sekilde
kullanilan diger materyaller ile olan karsilastirilmast Tablo 2.1°de tasnif edilmistir. Her
materyal i¢in ortalama 6zkiitle, cekme direnci ve Young modiilii, belirli sertligi ve belirli

modiilii hesaplamak i¢in kullanilmistir.
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Tablo 2.1. Diger benzer materyaller ile karsilastirildigimda KNT’lerin 6zellikleri

Materyaller (")"zellikler Referans
Ozgiil Cekme Young ‘Termal

Yogunluk  Direnci Modiilii Ietkenlik

(gm/cc) (GPa) (GPa) (W/m/K)
SWKNT 1.3-2 50-500 1000 3000 (Yu ve ark., 2000)
MWKNT 2.6 10-60 300-1000 3000
Karbon fiber 1.7-2 2600-3600 200-400 21-180 (Yu, 2010)
Kevlar 1.44 3.5 150 0.04 (Yeung ve ark., 2012)
Elmas 3.52 20 1140 2200 (Fahrner, 2000)
Grafit 2.25 0.2 8 100-400 (Sun ve ark., 2009)
Grafen 0.99-1.09 130 1000 200-2000 (Lee ve ark., 2008)
Celik 7.8 0.65-1 200 18 (Intech, 2011)
Giimiis 10.5 0.11-.34 69-74 450 (Powell ve ark., 1966)
Tahta 0.6 0.008 16 0.13-016 (Barkas, 1953)

2.8. KNT nanokompozitler

20 y1l dncesine bakarsak karbon fiberler ve kevlar, kompozit malzemelere pekistirme i¢in
takviye edilen birimler olarak kullanilmistir (Harris, 1999). Son zamanlarda, KNT’nin
yiksek Young modiilii ve ¢ekme direncine bagh olarak KNT ekli ileri materyaller
tizerindeki temel ve uygulamaya yonelik olan ¢aligmalar yapilmistir. Karbon nanotiipler
polimerler (Prusty ve ark., 2016) , metaller (Bakshi ve ark., 2010; Choi ve ark., 2011) ve
seramikler (Peigney ve ark., 2000; Sharma ve ark., 2015) i¢in takviye malzemesi olarak
yaygin bir bicimde kullanilmistir. Bir¢ok arastirma grubu, iletken ve yiiksek mukavemetli
polimerler elde etmek amaciyla KNT’leri polimer anayapisina ilave etmeyi denediler.
Polimer anayapisindaki katki maddesi olarak yer alan ve KNT’lerin kombinasyonun
polimer oOzelleriklerini gelistirdigi kesfedildi (Mittal ve ark., 2015). KNT katkil
seramikler; termal sok, catlak biliylime direnci ve sertlik saglamak i¢in kullanildi. Seramik

malzemeler 1sitma 6gesi ve elektriksel tetikleyici yapimi i¢in kullamishdir dolayisiyla
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KNT katkilar araciligiyla elektriksel karsi koymayi kontrol etme olay1 arastirma igin ilgi
cekici bir alandir (Curtin ve ark., 2004) . Bu zamana kadar bircok KNT katkili
kompozitlerin uygulamasi yapildi bununla beraber KNT katkili metal anayapis1 nadiren
calisildi ve sadece c¢ok belirli uygulamalarda kullanildi (Agarwal ve ark., 2011). Heniiz
arastirma  baslangic asamasindadir hazirlama asamasinda birgok  problemle
karsilasilmaktadir, 6zellikle KNT’lerin matris igersine hususunda. Tekrardan metal
matris kompozitler igindeki KNT’lerin elastisite modiilii ve yiik tasimasi her zaman iki
parametreye baglidir bu parametreler KNT fiber uzunlugu ve KNT-metal ara fazidir.
(Wan ve ark., 2005) tarafindan sekil degistirme enerjisinin degistigi siireklilik modeli
kullanilarak yapilan simiilasyon ¢alismalart ¢esitli SWKNT uzunlugu i¢in hesaplanmig
ve fiber uzunlugunun yiik tasima verimi ve kompozitin etkin modiilii i¢in kritik oldugunu
gostermektedir. SWNT- matris arafazi sadece yiik tasima verimi i¢in dnemli rol oynar
fakat elastik modiilii icin ayni seyi sdyleyemeyiz, elastik modiisii icin minimum rol oynar.
Yiiksek performansli KNT-metal nanokompozitler elde edebilmek i¢in bir¢ok sorunun
lizerine diistilmelidir.

Metal matris kompozitler MMK), (Sekil 2.16.a)’da gosterildigi tizere (i) pargacik katkili
(1) kisa fiber katkil1 ve (iii) devaml fiber katkili kompozitler olarak siniflandirilabilir.
Metal matrisin birgok miimkiin parametresi vardir ve bunlar KNT ile har¢glanma sonucu
farklilastirilabilir (Sekil 2.16.b). 557 adet KNT- kompozit yayinlar1 arasinda (Scopus’da
“’KNT-nanokompozitleri’’ anahtar kelimesi araciligiyla arastirilmistir) sadece 35 tanesi
KNT- metal nanokompozitlere ve sadece birkaci (2 ya da 3 tanesi ) KNT-¢elik

nanokompozitlerine aittir. (Sekil 1.16.c ve d)
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Sekil.2.16 (a) katkilama malzemesinin morfolojisine bagli olarak metal matris malzemelerin
smiflandirilmasi; (b) optimize edilmis KNT-metal/celik matris kompoziti yaparak ayarlanabilen
parametreler; Scopus aramasinda anahtar kelime olarak sirasiyla ‘KNT-nanokompozitler’ ve ‘KNT-metal
nanokompozitler’ aramalari yapilarak elde edilen son 27 yilda yapilan yayinlar (c) KNT-nanokompozit ve
(d) KNT-metal nanokompozit (Radhamani ve ark., 2018).

Metal/gelik matris lizerinde ticari nitelik kazanmak i¢in sirastyla, deneme ¢alismasi i¢in
bir protatip saglama amagli metal/gelik matris lizerine KNT dagiliminin daha sistematik
caligmalar1 gereklidir. KNT metal matris kompozitleri ¢esitli endiistriyel ve yapisal
uygulamalar i¢in gereklidir ve ¢elik i¢in bir yedek olarak rol oynayabilir. Cesitsi
uygulamalarda kullanmak i¢in durmadan biiyiiyen daha hafif ve daha gii¢lii metal talebi
KNT katkilamasi iizerine temel ve uygulama aragtirmasi gereksinimi duymaktadir.

Kompozit malzemelerin 06zelliklerini yaklasik olarak hesaplamak i¢in, kompozit
ozellikleri hacim agirlikli matrisin ve katki fazinin ortalamasi oldugundan, karisimlarin
oranlamasi varsayim olarak kullanilabilir (Amanullah ve ark., 2014). Bununla beraber
deneysel olarak kompozit islem tekniginin sinirlamasina bagli olarak bunun yiiksek
derisim icin dogru olmadigt bulunmustur (Bakshi ve ark., 2011). Metal
nanokompozitlerin ¢esitli hazirlama metorlar tizerine kapsamli inceleme, potansiyelleri,
hazirlamadaki zorluklar ve endiistriyel uygulamalar literatiirde yeterli degildir ve bu

inceleme bunlardan bahsetme ve {izerine egilme ¢alismasidir.
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2.8.1. Katkilama mekanizmasi

Genel olarak kompozit materyallerde katkilama etkisini agiklamak i¢in 4 mekanizma ileri

stiriilmiistiir ve bu mekanizmalar asagida kisa bir sekilde agiklanmustir.

(i)

(ii)

(iii)

Yiik aktarmasi: En fazla kabul gormiis direkt saglamlastirma
mekanizmasidir. Kompozitlerdeki saglamlastirma, yiikiin arayiiz boyunca
zay1f matristen sert takviyeye aktarilmasiyla meydana gelmektedir. Nordon ve
Prewo tarafindan ileri siriilmiistiir (Nordon ve ark., 1986). Yiiksek
saglamlastirma elde etmek i¢in yilik aktarmasi nanomalzemelerin yiiksek en
boy oranina sahip olmasini1 gerektirmektedir (Chen ve ark., 2015; Chen ve
ark., 2017). Bunun sonucu olarak daha gii¢clii katkilama, yiikiin daha etkili

aktarilabilecegi anlamina gelir.

Orowan mekanizmasi: Orowan dongiilemesi sistemi dislokasyon hareketi
ile alakalidir ve plastik deformasyon esnasinda meydana gelir (Park ve ark.,
2015). Bu katkilar arasinda aralik birakan kiigiik ara pargaciklari gereksinimi
duyar ve cubuk yapili katkilamalarin kiiresel katkilamalardan daha fazla
saglamlagtirmaya sebebiyet verdigi bulunmustur (Mirza ve ark.,
2015).0rowan giiclendirme mekanizmas1 metal matris kompozitlerde ¢ok
onemlidir, ve daha kisa i¢ parcacik bosluklu ince katkilama pargaciklari elde
etmemizi saglar. Al,O3 katkili Al kompozitleri tizerindeki ¢alismalar Orowan
mekanizmasinin artan Al.O3 igerigi ile daha biiyiik oldugu bulunmustur (Ma

ve ark., 2017).

Termal Uyumsuzluk: Takviyenin etrafinda daha yiiksek dislokasyon
yogunlugu iiretmek i¢in orjinal matris ve takviyeler arasinda termal genlesme
katsayisinda (TGK) biiylik farklilik gereksinimi duymaktadir. Ne zaman
kompozit termal degisiklige maruz kalir o zaman katkilama parcaciklar1 ve
matris arasinda TGK’daki farklilik termal gerilme iiretir ve i¢ gerinim
durumunda degisiklige yol agar. Bu termal uyumsuzluk etkisini uygun hale
getirmek adma saklanmis enerjiyi indirgemek i¢in matris igersinde
katkilanmis parcaciklarin ¢evresinde dislokasyonlar olusur. Termal
zorlanmanin biiyiikliigii kompozit icersinde yaratilan dislokasyonlarin 6zkiitle

ol¢iitiidiir. Artirilan dislokasyon 6zkiitlesi kompozitlerin saglamlastirmasinda
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sonug verir (Li ve ark.,2017; Zhao ve ark., 2016). Park ve arkadaslart KNT-
Al kompozitlerinde saglamlastirma verimliligini agiklamak i¢in yukaridaki ii¢
mekanizmay1 kullandilar (Park ve ark., 2015). KNT’lerin dahil edilmesine

bagli birden ¢ok saglamlastirma mekanizmasi (Bakshi ve ark., 2011)

6c =0om + AoLT + Actm + Acorowan (1)

Oc ve OM sirasiyla kompozitin ve matrisin saglamligidir, AcLt, AcTwm,

Acorowan 1se sirastyla, yiikk aktarimi, termal uyumsuzluk ve orowan
mekanizmasi sayesinde gelistirilen sertliktir. Moktad ve ark bu yukaridaki {i¢
modele ek olarak KNT-Al kompozitlerinin baskili siinme dayanikliligindaki
artis1 agiklamak i¢in Hall-Petch giiclendirme (tanecik smnir giiclendirme)
yontemi kullandilar (Mokdad ve ark., 2016) . Bu mekanizma kompozit
ortalama tanecik boyutunun inceliginde saglamlastirilirsa gecerli olmaktadir
(Grain refinement assisted strenghtening of carbon nanotube reinforced
copper matrix nanocomposites, 2008) . Farkli iisretme methodu ile hazirlanan
kompozitler farkli Hall-Petch katsayisina sahip olabilirler (Wang ve ark.,
2015).

(iv) Kayma gecikmesi modeli: Fiber gerilim dagilimmin bu modeli Curtin
tarafindan evrensel ylik-kayma (GLS) altindaki tek eksenli katkili kompozitin
saglamligin1 tahmin etmek i¢in kullanilmistir (Curtin, 1991) . ‘kayma
gecikmesi’ terimi 1D-eksenel yiik tasima kaynaklari gibi fiberleri temsil eden
modelleri agiklar. Kayma gecikmesi modellerinin genel karakteristigi iig
boyutlu fiberin tek boyutlu antite gibi davranmasinin farzedilmesidir. Kayma
gecikme modellerinin ¢esitlenen acilarinin karmagikligi kirilan fiber i¢indeki

zorlanmay1 tanimlamada kullanilmistir (Landis ve ark., 1999).

KNT-Al kompoziti iizerindeki ¢alismada (George ve ark., 2005) saglamlagtirma islemini
aciklamak i¢in {i¢ mekanizma kullanildi: termal uyumsuzluk, Orowan dongiilemesi ve
kayma gecikmesi. Kayma gecikmesi modeli, deneysel olarak gozlemlenen kompozitlerin
elastik modiiliinii agiklamak i¢in tami1 tamina uyan modeldir. Bir karistm kuralinin
diizenlenmis siiriimiidiir ve asagidaki gibi verilmistir.

Ec = KiVknT EKnT + (1-VKNT)Em 2
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Ec, Exknt Ve Em sirasiyla kompozitiny KNT nin ve matrisin elastik modiiliidiir. Vknt
KNT’lerin hacimsel orani ve K3 ise KNT nin uzunluk ve ¢apina bagli olan verimlilik

parametresidir.
2.9. KNT-Al Kompozitleri

KNT katkili Al matrisleri, hafif agirliklari ve ve potansiyel sertlik vedayanikligi
artisindan dolay1 otomotiv, spor ekipmanlar1 ve roket uygulamalar1 gibi bir¢ok uygulama
icin ¢ok ilgi gormektedir. Al diisiik 6zkiitleye sahip (2.7 g/cm®) diinya yer kabugunda ¢ok
bol bulunan metaldir. Giliniimiizde hafif metal alagimlart diisik mekaniksel
ozelliklerinden dolay1 endiistride gii¢ bela kullanilmaktadir. Bu kisitlamanin iistesinden
gelebilmek igin ¢esitli islem sorunlarina deginerek KNT-Al kompozitlerinin 6zelliklerini
artirmak arzu edilmistir. Kompozit hazirlama esnasi boyunca KNT’lerin hasarinin
iistesinden gelebilmek i¢cin George ve ark. Ogilitme siiresi ve Ogiitme yogunlugunu
optimize etti (George ve ark., 2005). Bununla beraber 6gilitme siiresinin KNT
morfolojisine nasil tesir ettigi tizerine herhangi bir sistematik ¢alisma yapilmamustir.
Esawi ve ark Al matrisindeki KNT’nin homojen dagilimini iiretmek i¢in alagimlama
stiresini ve donme hizin1 kontrol ederek mekaniksel alasimlamay1 kullanmistir (Esawi ve
ark., 2007). 6 saat ve daha fazla yapilan mekaniksel alasimlama KNT’lerin soguk
kaynaklanmis pargaciklara gomiilmesine sebebiyet verir ve KNT’yi hasar almaktan
korumak i¢in giizel bir method oldugu agiga ¢ikmaktadir (Suryanayarana, 2001). Bu
methodun tek dezavantaji, haddinden fazla soguk kaynaklama ya sebep olan KNT-AI
diiktilitesinden dolay1 genis pargacik boyutu vermesidir. Bu genel olarak KNT katkili
metal matris kompozitlerinin yapiminda mekaniksel alasimlamanin uygun oldugunu
onermektedir fakat biiylik pargaciklarin olusumunu indirgemek icin bir yol
gerekmektedir. Biiylik parcacik olusumu yiiksek miktarda KNT kullanim1 ya da islem
kontrol arac1 kullanarak irdelenebilir (Shelbani ve ark., 2008).

KNT igerigi metal matris kompozitlerin mekaniksel 6zelliklerini fazlasiyla etkileyebilir.
Esawi ve ark. Al matris icersindeki S5wt% KNT’ nin mekaniksel dagilimi i¢in bilyeli
ogitme teknigini kullandilar (Esawi ve ark., 2010). Karistirllmis tozlarin
saglamlastirilmast ig¢in soguk sikistirma ve sicak sikma kullanildi. Yalin Al ile
karsilastirildiginda yaklasik %50 oraninda ¢ekme direnci artis1 ve %23 oraninda sertlik
artis1 gozlemlendi. Tipki matrisin icine KNT lerin tamamen bozunmasi gibi bazi sorunlar
KNT’lerin yiiksek en boy oranindan kaynakli olarak 2 wt% den biiylik olan KNT derisimi

icin ger¢ceklesmemistir. Bu KNT icerikli mekaniksel 6zelliklerindeki beklenen gelisimine
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engel teskil etmistir. Dispersiyon ile alakali problemler ile basa ¢ikmak i¢in daha gercekei
yaklasimlar bu nedenle gereklidir. He ve ark. Ni nanopargaciklarinin yardimi ile KNT-Al
kompozit yapiminin yeni yaklagimi hakkinda rapor hazirlamistir (He ve ark., 2007).
KNT-AI kompozitindeki ana kaygi hem dispersiyondaki zorluk hem de Al’'un Al2O3zicine
tersinmez oksidasyonudur. Yiiksek enerjili bilyeli 6gilitme, sinterleme, plazma piiskiirtme
vb. diizensiz dagilima sebep olur ve KNT’lerin kusursuz yapilarindaki indirgeme g6z ardi
edilebilir katkilama etkisinde neticelenir. Bu sorunlart hafifletmek i¢in kullanilan bu yeni

yaklagim metodlarinin semasi (Sekil 2.17a) ve (Sekil 2.17b) de tarif edilmistir.

Sekil 2.17a. Ni(OH)>—Al 6ncii olusumunun kalsinasyon ve indirgemesi aracilifiyla olusan aktif Ni

nanoparcaciklarinin Al yiizeyi tizerindeki dizilimi (Yang ve ark.,2016).

Sekil 2.17b. Kimyasal buharli birakim (CVD) yontemi ile matris igersindeki KNT lerin isbirlik sentezi
(Yang ve ark.,2016)
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Normal stiregte, Al tozlarinin iizerinde diizenli dagilimli Ni nanopargaciklarini iiretmek
icin Ni(OH)2/Al 6ncii olusumu kullanildi. KNT’ler kimyasal buharli birakim (CVD)
methodu araciligr ile dogal durumunda Ni nanopargaciklar1 iizerinde biiyiiyecektir.
Mevcut islem KNT(Ni)-Al kompozitini tiretmektedir, yazarlar KNT’lerin Al matrisinde
diizenli olarak dagildigini iddia etmektedir. Boylesine bir kompozit, molekiiler seviyede
homojen karisima bagl olarak sinterleme ve presleme sonrasinda yiiksek mekaniksel
ozellikler ( gekme direnci= 398 Mpa, sertlik= 0.65Gpa ) sergilemektedir. Esawi ve ark.
KNT-Al kompozitlerinin &zelliklerini, tiretimdeki ¢apt ve KNT morfolojisinin etkisini
sistematik olarak calismistir (Esawi ve ark., 2011). Iki farkli morfoloji ¢ kat1 ve diiz’
‘carpik ve karisik’ olarak adlandirilmistir ve iki farkli ¢ap biiyiik cap ~140nm ve kiigiik
cap ~50nm olarak adlandirilmis ve bunlar bilyeli 6giitme islemi boyunca Al matrisi
biinyesine dahil edilmistir. Daha az yigilma olasiligindan dolay1 biiyiik capli kat1 ve diiz
olanlar matriste kiigiik ¢apli, carpik ve karigik KNT’lerden daha kolay sagilir. Dolayisi
ile mekaniksel 6zelliklerinde biiyiik bir ¢esitlilik her iki durum i¢in gézlemlenmistir.
Tekrardan soguk kaynastirma ve karbiir olusumunun KNT’lerin ¢apina bagl oldugu
bulunmustur. Daha kii¢iik KNT’lerde biiylik capli olanlara nazaran daha biiyiik arayiiz
temas alani oldugundan, karbiir olusumu daha ¢ok rastlanir.

Phuong ve ark. yakin zamanda mikroyapinin etkisini ve KNT-Al kompozitlerinin sertligi
tizerindeki tavlama sicakligini incelemistir (Phuong ve ark., 2014). Kompozit siireci i¢in
toz metalurji metodu ve yiiksek basingli torsiyon teknigini kullanmislardir. 150°C’den
kiiclik tavlama sicakliginin ikinci bi sertlestirmeye yol ac¢tigi gézlemlenmistir. Halbuki
yiiksek sicakliklar aslina bakilirsa nanokompozitleri yumusatmaktadir. 1.5wt% ye kadar
olan KNT igerigi i¢in, KNT ve tanecik inceligine bagh olan giiglendirme sonucu mikro
sertlik 900 MPa dan 1700 MPa ya yiikselmilstir. Degistirilmis toz metalurji rotasi
kullanarak Yang ve grubu Al matrisi igersine bilyiikk miktarda KNT nin dagildigini rapor
etmistir (Yang ve ark., 2016). Bu durumda KNT’nin yaklasik 4.5wt%’1 bilyeli 6g&iitme
islemini takip eden CVD methodu vasitasiyla Al matrisi igersine birlestirilmistir. Sonucta
olusan kompozit diger yapilar ile karsilastirirsak en biiyiik sertligi ~130HV (Sekil.2.18.a)
ve ¢ekme dayanimint ~400 MPa (Sekil.2.18.b) sergilemektedir. Bununla beraber 100-
300 °C sicaklik araliginda KNT igeriginin artis1 ile termal genlesme katsayisinin (CTE)
azaldig1 (Sekil.2.18.c) gozlemlenmistir. 100 °C deki saf Al ile karsilastirildiginda 4.5 wt%

KNT-Al kompozitinde termal genlesme katsayisinda %17lik azalma gozlemlenmistir.
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Sekil 2.18.a. KNT igeriginin mikrosertlik tizerine olan etkisi (Yang ve ark.,2016)
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Hafif metal kompozitleri, CO. emilimini azaltma potansiyelinden dolay1 daha hafif
agirlikli otomobiller arasinda ilgi kazanmaktadir. Erime karistirma ve yiiksek basingh
kaliba dokiim metodlar1 KNT katkili hafif metal kompozit yapimi i¢in uygundur.
Endiistriyel iiretim i¢in yontem yiikseltilebilir. KNT’lerin ve derisiminin hafif metal
kompozitleri lizerindeki etkisi katkilama mekanizmasini anlamak i¢in (Li ve ark.)
tarafindan sistematik olarak ¢alisilmistir. Erime karistirma ile hazirlanan KNT-Mg AZ91
alagim1 ve yiiksek basingli kaliba dokiimle hazirlanmis KNT-AI kompozitinin yiiksek

miktarda karmagik sekilli bilesenin tiretimi i¢in uygun oldugunu gézlemlemislerdir.
2.10. Giincel Zorluklar Ve Gelecekteki Arastirmalar

KNT’lerin kompozit icersindeki etkilerini tahmin etmek i¢in yapilan tiim teorik
hesaplamalarda, ilk varsayim KNT’lerin verilen tek fazli matris ya da hibrit matris
igersine diizgiin dagilip dagilmadigidir. Tkinci olarak, KNT ler yiikii matrisden KNTlere
etkili bir sekilde tasidigi i¢in ¢ok yiiksek en boy oranina sahip oldugu dikkate alinmistir.
Teori ve deney noktalar1 arasindaki uyumsuzluklar igslem hatalarina ve zorluklarina yol
acar. KNT kompozit performanslart tiim etkileyici karakteristiklerine ragmen bu
nedenlerden dolay1 yeterli bulunmamistir: (i) Van der Waal kuvvetinden dolayr KNT

topaklanma egilimi, (ii)) KNT ve matris malzemesi arasindaki zayif bag yliziinden
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KNT/matris arayiizey kirmimi, (iii) KNT’lerin matris iginde hizalanmasi. Gelecekteki

endiistriyel uygulamalarinda nanokompozitleri anlamak i¢in bu sorunlar ¢oziilmelidir.

(1) Metal/Celik/Polimer kompozitleri icersine KN T nin dagilimi
Herhangi bir materyal matrisinde KNT’lerin genis alam1 (~200m?/g) Van der Waals
kuvverlerinden dolay1 topaklanmaya yol agtigindan KNT’lerin diizenli dagilimi ana
zorluktur. Topaklanma katkilamanin sadece bazi belirli bolgelerde gerceklesmesine yol
acar ve materyal Ozelliklerini bir uctan diger uca olumsuz olarak etkileyebilir.
Kompozitin  ozkiitlesindeki, mekaniksel, tribolojik ve termal &zelliklerindeki
tyilestirmeler metal matrisine eklenmis olan KNT’lerin hacimsel oranina baglidir. Verilen
coziicide KNT siispansiyonunun ultrasonikasyonu bu dagilim probleminin iistesinden
gelmek icin bir yoldur (Thostenson ve ark., 2002; Liao ve ark., 2011). Karisimin eritme
islemi sirasindaki kayma kuvvetleri ise bir diger yoldur (Thostenson ve ark., 2001;
Poorgholami-Bejarpasi ve ark., 2015). Simdi ise KNT’lerin dagilimini iyilestirmek igin
baz1 siirfaktan maddeler kullanilmaktadir. Bununla beraber c¢oziiciiniin kullanimi
kompozitlerin mekaniksel o6zelliklerini etkiledigi bulunmustur. Dagilim sorununu
¢ozmek i¢in diger methodlarin kesfedilmesi gerekmektedir. KNT/Metal matrisi tizerinde
yiizey islemi/islevsellestirmesi KNT’ ler ve matris arasindaki baglanmay: artirabilir.
KNT’leri sarim olarak gelistirmek mekaniksel kenetleme ve tiip i¢i kayma avantaj1 saglar
(Lau ve ark.,2006). Matris igersindeki KNT’lerin 6l¢limii nadiren bulunmusur ve
literatiirtin ¢cogu dagilimin birbirine benzerligini sonuca baglamak icin mikroyapisal
analiz kullanmistir. Bazi arastirmacilar KNT’lerin 6l¢limii i¢in Dirichlet mozaigini
kullanmistir (Ghosh ve ark., 1997; Scidel ve ark., 2006). Diizgiin dagilimi onaylamak
icin, SEM goriintiilerinden KNT dagiliminin ikili goriintiilerini ve bunun yerini tutan
kontur grafiklerini kaydederek KNT’lerin {i¢ boyutlu dagilimimin tetkik edilmesi
gereklidir (Bakshi ve ark., 2009).
(i) En-Boy orani

Nordon ve Prewo tarafindan belirtildigi gibi kompozitlerdeki sertlestirme islemi yiikiin
arayiizleri boyunca zayif matristen daha sert katkilayici malzemeye aktarilmasi ile
meydana gelmektedir (Nordone ve ark., 1986). Yiiksek sertlestirme etkisi elde etmek i¢in;
yiik transferi, nanomateryallerin yiiksek en boy oranina sahip olmasi gereksinimi
duymaktadir. Bu olay yiikiin matristen KNT fazina etkin transferi i¢in ispat edilmistir.

KNT uzunlugu verilen kritik uzunluk olan Ic ‘yi asmalidir (Shokrieh ve ark., 2010).
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(4)

‘of’ nihai ¢ekme direnci, ‘d” KNT cap1 ve ‘tc” KNT-matris bag mesafesidir. KNT

-
2T¢

uzunlugu matriste sertlestirme lizerine 6nemli bir rol oynar ve bdylelikle siiregelen
catlaktan korunmasi gereklidir. Eger fiber uzunlugu ‘lc” den kisa ise, matris KNT’leri
etkili bir sekilde tutamaz ve iki faza kaymasi ile sonuglanir ve bu olayi takiben basarisizlik
ortaya ¢ikar. Istenen elastik modiilii saglamak adina verilen gap igin kritik uzunlugun ne
oldugunu anlamak gereklidir. Wan ve ark. kritik uzunlugu, verilen fiber uzunluklar1 i¢in
gerinim erki degisimini sayisal olarak degerlendirerek hesapladilar ve fiber uzunlugunun
yiik transfer yeterliligi i¢in ve kompozitin etkin modiilii i¢in kritik oldugu sonucuna
vardilar (Wan ve ark., 2005). Bai ve ark. MWKNT lerin toplam uzunlugunun mekaniksel
ozellikler iizerine olan etkilerini incelediler (Bai ve ark., 2013). Islerinin 6zetini; daha
uzun nanotiipler (>0.5-5um, ticari olarak bulmak miimkiin) kompozitlere etkili bir
sekilde katkilama yapmak icin gereklidir. Tekrardan, daha giiclii KNT-matris bagi
(>500MPa) elde etmek icin KNT matris igersine katilmadan once islevsellestirilmis hale
getirilmelidir. Bu durumda kritik uzunluk ~5um’den daha kisa olabilir. Bununla beraber
eger bag kuvveti ¢ok zayif ise KNT’lerin daha uzun olmasi gereklidir. Daha uzun KNT
uzunluklu ve kiigiik ¢capli KNT fiberlerinin gelistirilmesi devam etmekte ve bu alana
ekstra ilgi gosterilmesi gerekmektedir (Zhang ve ark., 2013).
(ili)  Arayiizey sorunlari
Araylizey baglanmasi, arayiizey gerilim ve gerinim / yiik transfer kapasitesini tanimlar.
Giiglii arayiizey giiclii kompozit anlamina gelmektedir ve zayif arayiizey KNT’lerin
elverissiz kullanimina neden olabilir ve boylelikle daha zayif dayanikliliga onciiliik eder.
Zayif arayiiz, arayiiz kusurundan dolay1 diisiik yiiklerde bile ¢cekme olgusunu kolaylastirir
(Bakshi ve ark., 2010). KNT’lerin likit metal araciligi ile islatilmasi giiclii arayiizey
baglanmasi i¢in ¢ok dnemlidir (Landry ve ark., 1997).
(iv)  Karbiir olusumlar:

Karbiir olusumu KNT-metalde ¢ok siklikla goriilen borusal yapiyr sirasiyla bozan bir
durumdur ve bu matrisin kimyasini1 degistirerek veya KNT’lere kaplama uygulayarak ya
da kompaksiyon 1sisin1 optimize ederek indirgenebilir. Agarwal ve ark karbiir
olusumunun kinetik bakis agilarina ve termodinamigine dikkat vererek KNT-metal

nanokompozitlerindeki arayiizey olgusu detayli olarak tartigmistir (Agarwal ve ark.,
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2010). Tekrardan KNT’lerdeki kusurlar matris ile daha hizli tepki gostermesini
saglamakta ve dolayisiyla iyi kaliteli fiberlerin kullanimi1 ayn1 6l¢lide 6nemlidir.
(v) KNT’lerin maliyeti

Cesitli parametreleri ayarlamak icin bir takim sentez metodlart mevcuttur. Bununla
beraber verilen matris icin KNT’nin kesin tiirii gereklidir ve kesin uygulama, deneme ve
hatal1 deneysel methodlar sayesinde kesfedilmelidir. KNT nin iiretim maliyeti iyi kaliteli
materyaller i¢in ¢ok yiiksektir. Simdiki zamanda, arastirmacilar genis olgekte gelecek
vaad eden Ozellikli KNT’lerin {iretimi i¢in yeni methodlar arastirmaktadirlar. Genis
Olcekli endiistriyel KNT iiretim stratejisi yakin zamanda Pirard ve ark. tarafindan
katalitik CVD metodu kullanilarak kesfedildi (Pirard ve ark., 2017). Siv1 tabanl direkt
eksfoliyasyon (LBE), 2 boyutlu yeni nanomateryalleri sentezlemek igin bir diger etkili

yol olarak bulunmustur (Niu ve ark., 2017).

Tablo 2.2. Bazi ¢ok 6nemli metal matrisler i¢in uygulama alanlari, ilgi ¢eken mekaniksel 6zellikler ve

kisitlayan faktorler.

Metal Uygulama Tigi ¢ceken Kisitlayan faktorler Referanslar
alanlar mekaniksel
ozellikler
Al Otomotiv, spor Disiik yogunluk Diisiik mekaniksel  (Yang ve ark., 2016)
ekipmanlari, roket 2.7 g/cm®),  &zellikler
bolluk
Cu Yapr materyali, 1s1  Yiiksek termal Yiiksek yogunluk (8.9 (Subramaniam ve ark.,
ve elektrik iletkeni  ve elektrik  g/cmd), 2013)
iletkenligi hafif agirliklh (Wang ve ark., 2016)
alternatif gereksinimi
Co Toksik Cr Cr Yiksek yogunluk (8.9 (Suve ark., 2013)
kaplamasi  yerine kaplamasindan g/cm?3), (Al Jabbari 2014)
kullanim daha kuvvetli mekaniksel 6zelliklerin
Medikal gelistirilme gereksinimi
uygulamalar
Ni Asmma  direngli Aginmaya karsi Yiksek yogunluk (8.9 (Fratesi ve ark., 1996)
kaplama yiiksek direng g/lcm?d), (Chen ve ark., 2005)
diisiik mekaniksel
ozellikler
Ti Roket ve medikal Deniz suyu, klor Yogunluk= 4.5 (Wang ve ark., 2015)
implantasyon ve altin suyunda  g/cm?®,az bulunur, (Gambogi ve ark,
agsinmaya karsi yliksek 1s1 ve basingh 1999)
yiiksek direng cevrelerde kullanigsiz
Mg Al-Mg alagimlar1  Aliiminyum’dan  Zayif aginma direnci ve  (Ghali ve ark., 2004)

icin alagimlama
elemant

daha hafif (1.7
g/cm?®)

mekaniksel dayanim

(Fukuda ve ark., 2010)
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3. MATERYAL VE YONTEM

3.1. Numunelerin Uretilmesi

Tez kapsamindaki toz numunesi, gezegensel hareket yapan yiiksek enerjili bilyeli 6giitme
sisteminde (Retsch-PM400) iiretilmistir. Gezegensel hareket yapan 6giitiicii sistemi Sekil
3.1.’de verilmektedir. Uretimde paslanmaz celik hazne ve tanesi 4 gr agirliginda olan 50
adet bilye kullanilmistir. Ogiitme oraninda bilye toz oran1 20:1 olarak belirlenmistir.
Doénme hizi 300 rpm olarak belirlenmistir ve 1sinmay1 onlemek i¢in 30sn saat yoniinde,
30sn bekleme ve 30sn saat yoniiniin tersine donecek sekilde ayarlanmistir. Hazirlanan Al-
20Si-5Fe toz numunesi 7.5 g AL, 2 g Si, 0.5 g Fe base alinarak hazirlanmigtir. Al; -325
mesh = Al <44 pum boyutunda ve %99.5 safliktadir. Si; -100 mesh = Si < 149 pm
boyutunda ve %99.9 safliktadir. Fe; -200 mesh = Fe < 74 um ve %99 safliktadir.
Sonrasinda ise ayni dlgiideki toz numuneye 0.05 g ve 0.1 g KNT eklenerek belirlenen
siire boyunca islem goérmiistiir. KNT; 1 pm ve %95 safliktadir. Baslangi¢ elementlerinin
SEM goriintiileri Sekil 3.2.’de gosterilmistir. Tablo 3.1°de belirtilen oranlarda 10’ar gram
toz numune tartilarak haznelere yerlestirilmistir. Soguk kaynagi 6nlemek icin ag.%0.5
oraninda stearik asit haznelere eklenmistir. Tablo 3.1’de belirtilen siirelerde her numune

i¢in ayr1 ayr1 iglem yapilmistir.

Hetsch'

Sekil 3.1. Gezegensel hareket yapan yiiksek enerjili bilyeli 6giitme (Retsch-PM400) cihazi
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Aliminyum (Al)

Silisyum (Si)

Demir (Fe)

Karbon nanottip
(CNT)

Sekil 3.2 Toz karisiminda kullanilan elementlerin SEM goriintiileri
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Tablo 3.1. Uretilen kompozit tozlar ve iiretim siireleri

Numune (%ad.) 0gutme saresi (dk)
0
30
60
Al-2081-5Fe 120
180
240
300
0
30
60
A1-208i-5Fe-0.5KNT [ 120
180
240
300
0
30
60
Al-2081-5Fe-1KNT 120
180
240
300

Uretim sonrasinda, tozlar elenerek bilyelerden ayristirilmistir. Daha sonra tozlar, 2’ser g
tartilmis, Sekil 3.3°deki soguk presleme sistemiyle 1 cm ¢apinda ve 2 mm kalinliginda
preslenerek pelet formuna getirilmistir. Presleme isleminde 10 ton kuvvet kullanilmistir.

Sekil 3.4.”de iiretilen toz ve pelet formunda kompozit malzemeler sergilenmektedir.

Sekil 3.3. Soguk presleme (Retsch-PP25) cihazi
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Sekil 3.4. (a) Ogiitme sonrasi celik hazne icerisinde bulunan bilye ve tozlarin fotografi, (b) Eleme islemi
ayristirilan tozlarin fotografi, (c) Soguk presleme yontemiyle pelet forma getirilen tozlar.

Pelet formuna getirilen bu numuneler, daha sonra 1s1l islem yapilarak peklestirilmistir.
Isil islem Sekil 3.5°de gosterilen yiiksek sicaklik firininda gergeklestirilmistir ve 1s1l islem

asamalar1 Sekil 3.6’de gosterilmektedir.

Sekil 3.5. Yiiksek sicaklik firini.
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600 ;

500 4

400 4

300 4

200 4

Sicaklik (°C)

100 4

Sire (sa)

Sekil 3.6. Isil islem asamalari

Grafikten de anlasilacagi lizere yiiksek sicaklikli firin 1 saatte oda sicakligindan 300 °C’ye
yiikseltilmistir ve ardindan islem kontrol elemani olan %35ag stearik asitin buharlasip
numuneden kaybolmasi i¢in 1 saat boyunca 300°C sicaklikta bekletilmistir ardindan 1
saatte 300 °C’den 520 °C’ye yiikseltilmis ve 520 °C sicaklikta 4 saat boyunca 1s1l islem
gérmiistiir ve sonrasinda yiiksek sicaklikli firinin islem siiresi bitmis ve belirli bir siire

sonra oda sicakligina indirgenmistir.

3.2. Numunelerin Analizi

Numunelerin sertlik ve mikro yap:1 analizlerine hazir hale gelebilmeleri icin, kaliplama,
parlatma ve kimyasal daglama olmak iizere ii¢ islemden gecmeleri gerekmektedir. Bu
nedenle numuneler, ilk olarak epoksi reginesiyle 3 cm ¢apinda ve 1 cm yiiksekliginde
tabletler halinde kaliplanmistir. Daha sonra Metkon marka Gripo 2V parlatma cihazi ile
(Sekil 3.7) ¢esitli zzimpara ve ¢uhalar kullanilarak parlatilmistir.

Parlatma islemlerinde oOnce sirasiyla 2400, 2800 ve 4000 mesh’lik zimparalar
kullanilmigtir ve cihaz donme hizi olarak 240 m/s olarak ayarlanmistir. Her parlatma
kademesinden sonra, numune yiizeyinde kalan pargaciklarin bir sonraki kademedeki
cizici etkisini engellemek i¢in, numuneler bolsuyla yikanmistir. Son olarak numuneler

optik mikroskop ve taramali elektron (SEM) analizleri i¢in hazir hale getirilmistir.
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Sekil 3.7. Parlatma cihazi

3.3. Taramal Elektron Mikroskobu (SEM) Analizi

Insanlarin gdzlerinin asir1 ince ayrintilart gérebilme yetenegi sinirhidir. Bu sebepten &tiirii
goriintii iletimini saglayan 151k yollarinin merceklerle degistirilerek daha kiiciik detaylarin
goriilebilmesine imkan veren optik cihazlar gelistirilmistir. Bu cihazlarin biiyiitme
miktarlarinin siirli olusu ve goriintii tizerinde islem yapma imkani sunmayisindan dolay1
arastirmacilar yeni sistem arayislari igersine girmistir. Optik ve elektronik sistemlerin
birlikte kullanilmasi ile yiiksek biiyiitme oranlarinda {izerinde islem imkani saglayan ve
analizler yapilabilen goriintiilerin elde edildigi cihazlar gelistirilmistir. Elektro optik
prensipler ile tasarlanmis taramali elektron mikroskopu (SEM) bu amaca hizmet eden
cihazlardan birisidir. 1k ticari taramali elektron mikroskobu 1965°de kullanilimaya
baslanmistir ve gelismeler ard1 ardina gelmeye baslamistir.

Tez kapsaminda iiretilen numuneler, mikro yapilarmin daha kesin ve diizgiin sekilde
goriilebilmesi, mevcut fazlar ve bu fazlarin mikroyap1 igerisine dagilimlarini
belirleyebilmek i¢in optik mikroskoptan daha yiiksek ¢oziiniirliik ve odak derinligine
sahip SEM ile inceleme saglanmistir. Bu mikroyap: analizi incelemeleri Biilent Ecevit
Universitesi’nde yapilmis olup. SEM gériintiilleri SEM QUANTA FEG 450 model
Taramali Elektron Mikroskobuyla 20 kV potansiyeli altinda alinmigtir (Sekil 3.8.)
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Sekil 3.8. Taramali elektron mikroskobu (SEM)

3.4. X-Isim1 Kirimimi (XRD) Analizi

X-1smlary, ivmeli ve enerjili elektronlarin metal hedefteki atomlarla carpisarak
yavaglamasiyla veya bu carpismalarla atomlarin i¢ yoriingelerindeki elektronlarin
gecisleriyle olusan kisa dalga boylu elektromanyetik dalgalardir. X-1sinlar1 dalga boyu
0,1 A<2<100 A araligindadir ve y — 1sinlari ile ultraviyole (mordtesi) bolge arasinda yer
alirlar. X-1g1nlari, az girici yani yumusak (dalga boyu biiyiik) ve ¢ok girici yani sert (dalga
boyu kiiciik) olmak iizere ikiye ayrilabilirler. Kirinimda kullanilan x—isinlarinin dalga
boylar1 yaklasik 0,5 A ile 2,5 A arasindadir. XRD analizleri igin kristal halindeki bir
madde toz haline getirilerek, ¢ok sayida kii¢tlik kristallerden meydana gelmis bir numune
elde edilmektedir. Toz halindeki numune iizerine A dalga boyunda ince bir monoklinik
X-151m1 dalgast diisiiriiliir. Toz kristaller belli bir tarama hizi ile dondiiriildiiglinde Bragg
kanununa (nA=2dsinB) uygun olarak verilen a¢1 degerlerine uygun diizlemlerden kirinim
gerceklesir. Bu sekilde elde edilen uygun aci1 ve siddet degerleri bir grafige dokiilerek 26
acilarina karsilik siddet pikleri elde edilir. Bu pikleri saglayan (hkl) diizlemler
belirlenerek yapr analizi gerceklestirilir. Boylece X-151m1 analiz yonteminde atomla
etkilesen X-151n1 dalgalarinin olusturdugu kirmmim desenleri incelenerek kristalin yapisi
hakkinda bilgi saglanabilmektedir. Yani bu teknik ile numuneye ait kristal orgii
parametreleri, farkli sicakliklarda olusan faz yapilann ve farkli faz bilesenleri
belirlenebilmektedir (Ergen, 2014).

Tez kapsaminda iiretilen kiilge alasimlarin XRD analizleri Biilent Ecevit Universitesi’nde

yapilmigtir. Kirmim desenleri, XRD EMPERIANS marka XRD cihaziyla, 40 kV ve 30
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mA akim ve monokromatik CuKa radyasyonu (A=0,154 nm) altinda elde edilmistir.

Numuneler, oda sicakliginda 20-90° araliginda 0,5 adim derece/s hizinda taranmuistir.

3.5. Derinlik Duyarh Mikrocentme Testi

Preslenerek pelet formuna getirilen alasimlarin mekanik analizleri oda sicakliginda
Bruker UMT mikrogentik cihazi ile gergeklestirilmistir (Sekil 3.9). Analizlerde kullanilan
yiik sensorii 1 mN, derinlik sensorii ise 0,025 pm hassasiyete sahiptir. Test yiikii olarak
5000 mN segildi ve her bir numune i¢in en az 10 dl¢lim yapilarak, sonuglarin ortalamalari

alinmustir.

Sekil 3.9. Yiiksek sicaklik centme cihazinin fotografi.

Sekil 3.10°da, derinlik duyarli (dinamik) mikro sertlik testlerinde (¢entik testi) yiizeyde
olusan deformasyon ve yiikleme-bosaltma testinden elde edilen tipik bir yiik-yer
degistirme (P-h) egrisi verilmistir. Sekil 3.10b’de verilen P-h egrisinden, basta sertlik ve
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elastik modiilii olmak iizere, incelenen numuneye ait pek cok mekanik 6zellik hakkinda

bilgi edinmek miimkiindjir.

(2) \ (b)
Serbest yiizey 2
Yiik kaldirildiktan i .
sonraki yiizey profili he vy . Centici ug 7

Yiikleme

Yiikleme altindaki
yiizey profili Bosaltm

L L\ “yizey profili i

_ : hy /J)j K

g=ligin €=0,72 i¢in himaks
h

K g
Sekil 3.10. (a) Ucun numune yiizeyinde olusturdugu deformasyon (b) Deformasyona bagli olarak yiikleme
bosaltma testinden elde edilen tipik bir P-h egrisi semasi.

Burada hmaks; maksimum derinligi, hmin; minimum derinligi, hc; kontak derinligini, S;
kontak katiligini1 ve €; geometrik faktorii gostermektedir.

P-h egrisinin analizinde literatiirde cogu arastirmaci tarafindan kabul gormiis olan Oliver
ve Pharr yontemi kullanilmistir. Oliver ve Pharr (1992), Sneddon (1965)’un ¢alismasi
15181inda, malzemede ¢entik testi esnasinda meydana gelen elastik geri kazanim ve islem
sertlesmesini de (work hardnening) dikkate alarak bir analiz metodu gelistirmistir. Bu
metotta, ¢entici ucun batmasi ve kaldirilmasi esnasinda numune yiizeyinde meydana
gelen deformasyon Sekil 3.10°da sematik olarak gosterilen c¢izimdeki gibi gerceklestigi
kabul edilir. Sekildeki hc, yiikleme altindaki kontak derinligidir. Yiizeyin elastik yer
degistirmesinin (hs), maksimum derinlikten ¢ikarilmasiyla kontak derinligi elde edilir
(bkz. Sekil 3.10b).

h.=h

c maks

h, (1)

Sekil 3.9b’de goriildiigi gibi maksimum yiikleme altinda, yik Pmaks, maksimum yer
degistirme hmaks, u¢-numune arasindaki kontak alaninin yarigapr ise a’dir. Yiikiin
tamamen geri kaldirilmasindan sonra, numunenin elastik geri kazanimindan dolay1 geride
kalan izin derinligi ise son derinlik; h¢’dir.

Gergek centicilerin tamamuiyla kati (rijit) olmayis1 P-h egrilerini etkilemektedir. Tabor

(1948) ve Stillwell ve Tabor (1961)’un gozlemlerine gore, rijit olmayan bir ug,
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numunenin ve ucun elastik modiillerini birlestirerek agiklanabilir. Boylece indirgenmis

elastik modulii (Er);

i_(l_VQ)_i_(l_Vn)
E. E E

r C n
seklinde hesaplanir. Burada, E.ve v, ¢enticiye, En Ve vy ise numuneye ait Young’s modiilii

)

ve Poisson oranidir.
Sneddon (1965) tarafindan, kontak katilig1 (S), sekli belli, rijit bir ¢entici ile homojen
izotropik bir yari-bosluk (half-space) arasindaki kontak i¢in asagidaki gibi

tanimlanmugtir.

dP 2
dh (72_ r A ( )
Burada, Ac, ug-numune arasindaki kontak alanidir ve A = za’seklinde ifade edilebilir.

Pharr ve ark. (1992), Esitlik 3’tn farkli geometrili ¢enticilere uygulanabilecegini
gostermistir. King (1987), Vickers, Berkovich ve Kiip koseli ¢enticiler i¢in bir £ faktorii
ekleyerek bu denklemi genellestirmistir. Sonlu elemanlar analizinden Berkovich ve Kiip
koseli centiciler i¢in f faktorii 1,034 olarak hesaplanmistir. Buna gore Esitlik 3 tekrar

diizenlenerek E; ifadesi,

_ V7 8
RN

S, Sekil 3.11b’de sematik olarak gosterildigi gibi bosaltma egrisinin egiminden elde

(4)

edilebilir. Bununla beraber, Oliver ve Pharr (1992) bu yolla S’yi elde etmenin siiriinme
etkilerine bagl olabilecegini ve bosaltma egrisinin ne kadarlik kisminin kullanilacagini
bulmuglardir. Sneddon (1965)’un elastik deformasyonlar i¢in buldugu iis yasasina (power
law) benzer sekilde, bu denklemin bosaltma egrisine fit edilebilecegini ortaya

koymuslardir.

P=a(h—h,)" (5)
o ve m fit parametreleri, hr ise bosaltmadan sonra geride kalan izin derinligidir. Boylece

S, Esitlik 5’in maksimum girme derinliginde tiirevi alinarak hesaplanir.

) = ma(hmaks - hf )m—l (6)

maks

dP
S=—(h=h
dh(
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Esitlik 5’e gore, tamamuyla elastik ¢entmeler i¢in Sneddon,

&P dh
P @

denklemini tliretmistir. Bdylece ¢entik derinligi asagidaki gibi yazilabilir.

P
h—mg (8)

Kontak alan1 A¢’nin, he’nin fonksiyonu olarak ifade edilebilecegi gosterilmistir (Pethica

ve ark., 1983; Oliver ve ark., 1986; Oliver ve Pharr, 1992).

A =f(h) )

f fonksiyonu gentici geometrisine baglidir ve E;’si bilinen bir malzemeye ¢esitli yiikler
altinda gentik deneyleri yapilarak bulunur. Kontak derinligi he’yi hesaplamak i¢in Esitlik
1 kullanilir. Bu denklemdeki hmaks degeri direkt olarak P-h egrisinden elde edilebilir.
Elastik geri kazanim g¢entici geometrisine baglidir. Var olan bir ¢entige Sneddon (1965)
esitligi uygulanirsa (Esitlik 7), hs;
P
hs =& § (10)

olarak bulunur. ¢ ¢entici sekline bagli bir sabittir. Cesitli ¢enticiler i¢in & degerleri Tablo
3.2’de verilmektedir.

Tablo 3.2.Yaygin olarak kullanilan ¢enticiler i¢in geometrik sabit (&)

Centici tipi m &

Silindirik 1.0 1.0000
Konik 2.0 0.7268
Kiiresel 1.5 0.7500
Parabolit 15 0.7500

Eger bosaltma isleminin baslangicinda tamamiyla elastik geri kazanim mevcutsa, hc,

Esitlik 10’un Esitlik 1°de yerine yazilmasiyla elde edilen denklemle hesaplanabilir.
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h, =h_ —g% (11)

Alan fonksiyonu f(h¢)’nin uygun olarak belirlenmesi sartiyla, kontak alani A, elde edilen
he’nin Esitlik 11°de yerine yazilmasiyla bulunur. Esitlik 6’dan elde edilen S ve hmaksyer
degistirme degerini kullanarak Esitlik 4’ten numunenin E,’si hesaplanir. H ise, Pmaks’in

uc¢-numune arasindaki izdiisiim kontak alanina (Ac) boliinmesiyle elde edilir.

I:)maks (12)

A

H =

3.6. Parcacik Boyut Analizi

Malzemelerdeki saglamlik, kimyasal reaktiflik, opaklik, akiskanlik gibi 6zellikler ve
malzeme mukavemeti, malzemelerin i¢indeki tane boyu karakteristiklerine baglidir.
Uriinlerin istenilen tanecik araliginda olup olmamas, fiziksel dzellik olarak boyutlarinin
belirlenmesi gibi analizlerde kullanilmaktadir. Bu cihaz ile ogitilmis tozlar,
slispansiyonlar ve emiilsiyonlarin partikiil boyutlar1 6l¢iilebilir. Diisiik ac¢ili lazer 1511
sacilimi teknigine gore cihaz c¢alisir. TOz numunelerimizin pargacik boyut analizi
Gaziosmanpasa Universitesi polimer kimya laboratuvarinda bulunan Malvern marka
MS2000E cihazi ile alinmistir.
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4. BULGULAR ve TARTISMA

Tez kapsaminda, bilyeli 6gilitme teknigi kullanilarak Al-20Si-5Fe/XKNT (x=0.5 ve 1)
kompozit malzemeleri farkli o6glitme siireleri i¢in iiretildi. KNT ilavesi ve 6glitme
stiresinin, malzemenin kristal yapisina, tane morfolojisine, mikroyapisina, parcacik
boyutu dagilimina ve mekanik ozelliklerine etkisi incelendi. Bu boliimde elde edilen

sonuclar ve bu sonuclarin literatiirle karsilastirmali tartismasi verilecektir.

4.1. X-Ismnlar1 Kirinimn Analizleri

Sekil 4.1, 4.2 ve 4.3'de sirasiyla Al-20Si-5Fe, Al-20Si-5Fe-0.5KNT ve Al-20Si-5Fe-
1KNT kompozit malzemelerinin farkli 6giitme siireleri i¢in X-1g11 kirinim desenleri
verilmektedir. Malzemelerin tamaminda mimkiin olan tiim Al (ICSD: 98-005-3772) ve
Si (ICSD: 98-005-3783) pikleri tespit edilmistir. Fe fazina ait pikler, Al pikleri ile ayn1
acilarda oldugundan {ist iiste binmistir ve bu nedenle goriilmemektedir. Yiiksek 6giitme
stirelerinde, 206=28 °'de Si pikinin solunda goriilen pik Al,O3 fazina aittir. Tespit edilen
bu oksit piki, 6glitme siiresinin artmastyla birlikte, Al parcaciklarinin dagilarak oksijene
duyarh yiizeylerin agilmasindan kaynaklanmaktadir. S6z konusu faz, 6glitme ortaminda
inert bir gaz kullanilarak tamamen giderilebilir. Al2O3 fazinin disinda, herhangi bir
metaller arasi bilesige rastlanmadi. Bu durum, uygulanan 5 saatlik 6gilitme siiresi ve 300
rpm'lik dondiirme hizinin, yeni bir faz olusumunda yeterli enerjiyi saglayamamasiyla
aciklanabilir. Hausild ve ark. (2018), Fe-Al-Si toz karisimindan metaller arasi bilesik
olugturmak iizere, 400 rpm dondiirme hizinda ve farkl siireler i¢in 6giitme deneyleri
gerceklestirmislerdir. 24 saatlik 0giitme neticesinde, FesSi metaller arasi bilesiginin
olusabildigini tespit etmislerdir. Ayni ¢alismada, bilye-toz kiitle oraninin da bilesik
olusturmada 6nemli bir etkiye sahip oldugu rapor edilmistir. 15:1 oraninda {iretilen
tozlarda bilesik olusumunun, 60:1 oraninda {liretilene kiyasla daha yiiksek Ogiitme

stirelerinde olustugu bulunmustur.
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Sekil 4.1 Farkli 6giitme siirelerinde tiretilen Al-20Si-5Fe tozlarinin x-1s1m1 kirinim desenleri.
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Sekil 4.2 Farkli 6giitme siirelerinde iiretilen Al-20Si-5Fe-0.5KNT tozlarinim x-1s1n1 kirinim desenleri.
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Sekil 4.3 Farkli 6giitme siirelerinde iiretilen Al-20Si-5Fe-1KNT tozlarmin x-1g1n1 kiriim desenleri.

Tablo 4.1'de Al(111) pikine ait FWHM (Yar1 maksimumdaki tam genislik) degerleri ve
20 kirmim agilart verilmektedir. Ogiitme siiresi artmasiyla birlikte, 20 degerlerinde
belirgin bir farkliik goriilmedi. Ote yandan, FWHM degerlerinde ciddi farkliliklar
saptandi. FWHM degerleri 0 ve 300 dk.'lar i¢in Al-20Si-5Fe numunesinde 0,156 ve
0,230,  AIl-20Si-5Fe-0,5KNT numunesinde 0,125 ve 0,256, Al-20Si-5Fe-1KNT
numunesinde ise 0,156 ve 0,230 olarak oOlgiildii. Goriildiigi tizere, maksimum 6giitme
siresinde FWHM degerleri, ogiitilmeyen tozlara kiyasla yaklagik 2 kat artmustir.
Literatlirden bilindigi iizere, FWHM degerlerinin ve 20 degerlerinin birlikte artmasi, agir1
doymus kat1 ¢dzelti olusumuna atfedilir (Prusa ve ark., 2016). Ote yandan, bu calismada
20 degerlerinin degismedigi goriilmektedir. Bu nedenle, FHWM degerlerindeki artigin iki
sebepten kaynaklandigi diisiiniilmektedir. Bunlar, 6giitme esnasinda meydana gelen
carpismalardan dolay1 orgilideki gerinimlerin artmasi ve kristal boyutunun azalmasidir.
Bu ¢aligmayla uyumlu olarak Chen ve ark. (2018), bilyeli 6giitme yontemiyle iirettikleri
Al-ag.%40Si kompozit malzemesinde benzer sonuglari elde etmislerdir. Ayni ¢alismada,
50 saatlik 6glitme sonrasinda, Al(111) pik siddetindeki azalmanin Si(111)'a gére daha
belirgin oldugu ve bu durumun kristal boyutundaki azalmadan ve 6rgii gerinimindeki

artmadan kaynaklandig1 rapor edilmistir. Sekil 4.1-4.3 incelendiginde, 300 dk. 6giitme
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sonrasinda Al(111) pik siddetinin yaklasik 3 kat artarken Si(111) pik siddetinin ¢ok az

degismesi literatiirle uyumludur.

Tablo 4.1 Farkli 6giitme siirelerinde iiretilen malzemelerin Al(111) pikine ait XRD analiz sonuglar1 (26

kirinim agisi, FWHM).

Malzeme Ogiitme siiresi (dk.) 20 (°) Al(111) FWHM Al(111)
0 38,51 0,156
30 38,47 0,153
60 38,48 0,093
Al-20Si-5Fe 120 38,50 0,205
180 38,49 0,205
240 38,48 0,230
300 38,52 0,230
0 38,54 0,125
30 38,49 0,128
60 38,49 0,128
Al-20Si-5Fe-0.5KNT 120 38,51 0,205
180 38,48 0,230
240 38,49 0,205
300 38,51 0,256
0 38,49 0,156
30 38,50 0,154
60 38,49 0,179
Al-20Si-5Fe-1KNT 120 38,50 0,205
180 38,48 0,205
240 38,51 0,230
300 38,51 0,230

4.2. Taramali Elektron Mikroskobu Analizleri

Uretilen kompozit tozlarin SEM fotograflari diisik (2kX) ve yiiksek (10kX)
biiylitmelerde elde edildi. Al-20Si-5Fe tozunun Sekil 4.4'de verilen SEM fotograflari
incelendiginde, 30, 60 ve 120 dk.'lik 6glitmelerde parcacik boyutunun bir miktar arttig
goriilmektedir. Bu asamada, yumusak Al tanelerinin soguk kaynak yaparak daha biiyiik
boyutlu taneler olusturdugu goriilmektedir. 180 dk.'dan itibaren parc¢acik boyutunda
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azalma goriilmektedir. Sonraki 6giitme siirelerinde (240 ve 300 dk.) pargacik boyutunda
ciddi bir degisim gdzlenmedi. Ote yandan pargacik boyutunun dagilimmin daha homojen
oldugu goriildii. Sekil 4.5'de Al-20Si-5Fe tozlarinda tek bir taneden alinan SEM
fotograflar1 verilmektedir. Buna gore, 30, 60 ve 120 dk.'larda tanelerin yasst formda
birbirleri ile soguk kaynak yaptig1 acikca goriilmektedir. Sonraki 6giitme siirelerinde ise,
tanelerin daha ¢ok kiiciik ¢apl ikincil tanelerden olustugu tespit edildi. Sekil 4.6'da
%0.5KNT ilaveli tozlarin SEM fotograflar1 verilmektedir. Ana bilesime benzer olarak,
120 dk.'ya kadar tane boyutunun arttig1, daha sonra azaldig1 goriilmektedir. Sekil 4.7'de
%0.5KNT ilaveli Al-20Si-5F¢ tozlarinda tek bir taneden alinan SEM fotograflar
verilmektedir. 120 dk'ya kadar, tanelerin yassi formda, 180 dk.'dan sonra ise ikincil daha
kiiciik tanelerin birlesiminden olustugu goriilmektedir. Ote yandan, ana bilesimden farkl1
olarak, 300 dk.Tlik ogiitme sonunda tanelerin tekrar yassilastigi goriilmektedir. Sekil
4.8'de %1KNT ilaveli tozlarin SEM fotograflart verilmektedir. Diger tozlardan farkli
olarak, tane boyutundaki azalma 240 dk.'lik 6giitme sonrasinda baslamaktadir. Buradan
KNT ilavesinin tane boyutundaki inceltme davranisini geciktirdigi anlasilmaktadir. Sekil
4.9'da %1KNT ilaveli Al-20Si-5F¢ tozlarinda tek bir taneden alinan SEM fotograflari
verilmektedir. Sekil 4.8'le uyumlu olarak, tane boyutunun 120 dk.'lik 6giitme sonrasinda
azaldig1 goriilmektedir. 300 dk.'dan sonra ise tane boyutunun olduk¢a azaldig: tespit
edildi.

SEM goriintiileri birlikte degerlendirildiginde, 6giitme islemi boyunca kiiresel formdaki
Al ve Fe parcaciklarinin yassi forma dontistiigii goriildii. Bu durum, Al ve Fe metallerinin
siinek ve yumusak dogasindan kaynaklanmaktadir. Benzer olarak Ganjeh ve ark. (2015),
otektik Al-Si karisiminda, 5 saatlik 6giitme sonrasinda Al parcalarinin yass1 forma
doniistiigiinii rapor etmislerdir. Ote yandan, dzellikle 120 dk.'ya kadar, baslangig tozlarma
kiyasla daha biiyiik boyutlu tozlarin olustugu goriildii. Bu durum, 120 dk.'lik 6giitmeye
kadar, siinek ve yumusak tanelerin soguk kaynaklanmasi sonucu topaklanmasindan
kaynaklanmaktadir. Benzer sonuglar, Kang ve ark. (2012) tarafindan Al-20S1 karisiminin
yiiksek enerjili bilyeli 6glitme deneylerinde elde edilmistir. S6z konusu ¢alismada, 1-60
dk arasinda ogiitiilen tozlarda, 5 ve 10 dk'lik 6gtlitme sonrasinda pargacik boyutunda artig
saptanmistir ve bu durum yumusak Al tozlarinin soguk kaynak yaparak topaklanmasiyla
aciklanmistir. SEM goriintiileri incelendiginde, 6giitme siiresinin artmasiyla birlikte (180

dk ve sonrasi), tane boyutundaki azalmanin daha baskin oldugu ve topaklanan tanelerinin
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sayisinin azaldigr goriildii. Bu durum, 6gilitme siliresinin artmasiyla birlikte siinek
malzemelerde dislokasyon yogunlunun artmasi ve buna bagli olarak daha kirilgan hale
gelmesiyle agiklanabilir. Kamrani ve ark. (2018), yiliksek enerjili bilyeli 6glitme teknigi
ile tirettikleri Mg-SiC nano kompozit malzemesinde benzer sonuglari elde etmislerdir. 1,
3,5, 15, 20 ve 25 saat 6giitme siirelerinde gerceklestirdikleri deneylerde, 5 saate kadar
yumusak Mg tanelerinin yassilasarak topaklanma egiliminde oldugunu ve daha uzun
stirelerde ise tane boyutunun azaldigini tespit ettiler. Bu durumu, 6giitme siiresinin
artmastyla birlikte yumusak Mg malzemesinin sertliginin artmasiyla ve daha kirilgan
forma doniismesiyle agikladilar. Bu nedenle, daha kirillgan hale gelen pargalar soguk
kaynak yapmak yerine ufalanma egilimi gostermislerdir.

Bu kisma kadar yapilan SEM incelemelerinde daha ¢ok tanelerin bir biitiin olarak yapilari
incelenmistir. Ancak SEM goriintiilerinden, malzeme igerisinde bulunan ikincil ve
ticiincill fazlar olan Si ve Fe fazlarmin dagilimi ve yapilart hakkinda yorum yapmak
giictiir. Bu nedenle bundan sonraki kisimda, kompozit tozlarin hem kesit hem de

dogrudan pargacik formunda EDX-renkli haritalama goriintiileri incelenecektir.
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Sekil 4.4 Farkli 6glitme zamanlarindan elde edilen Al-20Si-5Fe tozlarimin disiik biiyiitmeli SEM
goriintiileri (2000X).
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Sekil 4.5 Farkli 6giitme zamanlarindan elde edilen Al-20Si-5Fe tozlarinda tek bir taneden alinan SEM
goriintiileri (10000X).
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Sekil 4.6 Farkli 6giitme zamanlarindan elde edilen Al-20Si-5Fe-0.5KNT tozlarmm diisiik biiyiitmeli SEM
gorintiileri (2000X).
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Sekil 4.7 Farkli 6giitme zamanlarindan elde edilen Al-20Si-5Fe-0.5KNT tozlarinda tek bir taneden alinan
SEM goriintiileri (10000X).
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Sekil 4.8 Farkli 6giitme zamanlarindan elde edilen Al-20Si-5Fe-1KNT tozlarimin disiik biiyiitmeli SEM
gorintiileri (2000X).
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Sekil 4.9 Farkli 6giitme zamanlarindan elde edilen Al-20Si-5Fe-1KNT tozlarinda tek bir taneden alinan
SEM goriintiileri (10000X).
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Sekil 4.10-12'de, sirasiyla farkli 6giitme siirelerinde tiretilen Al-20Si-5Fe, Al-20Si-5Fe-
0,5KNT ve Al-20Si-5Fe-1KNT kompozit tozlarinda tek bir tane iizerinden alinan EDX-
renkli haritalama goriintiileri verilmektedir. Goriintiilerde, Al, Si ve Fe fazlar farkh
renklerde elde edilerek iist liste bindirildi. Kirmizi renkte goriilen bolgeler, malzemelerin
SEM analizlerine hazirlanmasi esnasinda yiizey kaplamasinda kullanilan karbon
elementine aittir. Sekillerden goriildiigii tizere, ilk 30 dk'lik 6glitme sonrasinda Si fazinin
ufalanarak daha kiiciik boyutlu tanelere doniistiigii goriilmektedir. Si taneleri, Al'nin
aksine kirilgan dogasi sebebiyle topaklanma yerine ufalanma egilimi gdstermektedir.
Bununla birlikte, 6giitme stliresinin artmasiyla birlikte Si tanelerinin, yumusak Al taneleri
lizerine gdmiildiigl tespit edildi. S6z konusu sonuglar, Chen ve ark. (2018)'nin yiiksek
enerjili bilyeli dgiitme teknigi ile iirettikleri Al-40Si tozlarinda da gozlenmistir. Ogiitme
stiresiyle birlikte Al parcaciklarinin daha piiriizlii hale gelmesini ise bilyeler ve sert Si
tanelerinin silirekli ¢arpismasi neticesinde olusan siddetli plastik deformasyona
atfetmislerdir. Si fazlarina benzer olarak Fe fazlarinin 6gilitme siiresi arttikga malzeme
icerisinde daha homojen bir dagilim sergiledigi gozlendi. Ancak Fe metali nispeten
yumusak oldugundan, 6giitmenin ilk sathalarinda plastik deformasyona ugrayarak yassi
forma gelmistir. 300 dk'lik 6gilitme sonunda daha kiiciik parcalara ufalanmistir. Fe fazinin
ufalanma mekanizmasi Al ile aym1 olmak beraber, ufalanma agamasimin daha uzun
ogiitme siirelerinde gerceklestigi goriildii. Sekil 4.13-15'te farkli 6giitme siirelerinde
uretilen kompozit tozlarin kesit yapilarinin EDX-renkli haritalama goriintiileri
verilmektedir. Buna gore, 6giitmenin ilk asamalarinda tanelerin topaklanma egiliminde
oldugu goriilmektedir. Ozellikle 30 ve 60 dk.Tik Ogiitmelerde, yass1 Al tanelerinin
birlesmesi ile olusan lamelli yapilar agik¢a goriilmektedir. S6z konusu goriintiilerden, Al-
20Si-5Fe malzemesinde taneler arasinda meydana gelen topaklanma davraniginin 240
dk.'ya kadar devam ettigi goriilmektedir. Ote yandan, KNT ilaveli tozlarda, topaklanma
egiliminin 180 dk.'dan sonra azaldig1 ve pargaciklarin boyutlarinin daha homojen bir
dagilim sergiledigi agik¢a goriilmektedir. Her {i¢ karisimda da, Si tanelerinin 30 dk.'lik
oglitme sonrasinda daha kiigiik tanelere ufalandigi ve mikroyap1 igerisinde homojen
bigimde dagildig1 tespit edildi. Ogiitme siiresinin artmasiyla birlikte, tane boyutlarinda
azalma devam etmekle birlikte ciddi bir degisiklik goriilmemektedir. Fe tozlarinda, ilk 60
dk. boyunca ufalanma goézlenmedi. Bununla birlikte, yassilasma egilimi goriildii. Bu

durum, Fe elementinin siinek dogasindan kaynaklanmaktadir. Fe tanelerinin incelmesi,
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240 dk. 6giitme sonrasinda bagladi ve 300 dk.'lik 6giitme sonundan ciddi bir degisiklik

sergilemedi.

Sekil 4.10 Farkli 6giitme hizlarindan elde edilen Al-20Si-5Fe tozlarinda tek taneden alinan EDX-haritalama
goriintiileri (10000X).

65



Sekil 4. 11 Farkli 6giitme hizlarindan elde edilen Al-20Si-5Fe-0.5KNT tozlarinda tek taneden alinan EDX-
haritalama goriintiileri (10000X).
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Sekil 4. 12 Farkl 6giitme hizlarindan elde edilen Al-20Si-5Fe-1KNT tozlarinda tek taneden alinan EDX-
haritalama goriintiileri (10000X).
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Sekil 4.13 Farkli 6giitme hizlarindan elde edilen Al-20Si-5Fe numunesinde toz kesitlerinin EDX-
haritalama goriintiileri (2500X).



Ogiitme siiresi

Sekil 4.14 Farkl 6gilitme hizlarindan elde edilen Al-20Si-5Fe-0.5KNT numunesinde toz kesitlerinin EDX-
haritalama goriintiileri (2500X).
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Oglitme siiresi

.

Sekil 4. 15 Farkli 6giitme hizlarindan elde edilen Al-20Si-5Fe-1KNT numunesinde toz kesitlerinin EDX-
haritalama goriintiileri (2500X).
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Bilyeli 6glitme tekniginde, siinek ve yumusak malzemeler icin plastik deformasyon ve
soguk kaynaklanma, kirilgan malzemeler i¢in ise parcalanma baskin mekanizmalardir.
Plastik deformasyon pargaciklarin seklini degistirir. Soguk kaynaklanma tane boyutunu
artirirken, parcalanma tane boyutunun azalmasina sebep olur. Bu baglamda, SEM ve
EDX-renkli haritalama goriintiileri birlikte degerlendirildiginde, 6giitme asamalar1 su
sekilde aciklanabilir. Ogiitmenin ilk asamalarinda (30 dk.ya kadar), siinek Al ve Fe
tanelerinde baskin mekanizma plastik deformasyon iken Si tanelerinde pargalanma
mekanizmas baskindir. Ikinci asamada ise soguk kaynaklanma mekanizmasi baskindir
(60 ve 120 dk.). Yassilasan Al ve Fe taneleri soguk kaynaklanarak birlesmistir ve tabakali
yapilar meydana gelmistir. Si taneleri, hem tabakalarin arasina yerlesmis hem de
yumusak Al taneleri lizerine gomiilmiistiir. Bu asamada, toz karigimi topaklanma
egiliminde oldugundan, tane boyutu artmaktadir. Son asamada ise topaklanan tanelerin
ufalanmasi s6z konusudur (240 dk.). Bu asamada, uzun siireli ¢carpigsmalar neticesinde,
siinek Al ve Fe tanelerinde dislokasyon yogunlugu artmis ve daha kirilgan hale gelerek
ufalanmasi kolaylasmistir. 240 dk. ogiitme sonrasinda, parcalanma ve topaklanma
arasindaki dengenin gerceklesmesi sebebiyle, ortalama tane boyutunda ciddi bir
degisiklik olmamuistir. Siinek ve kirilgan malzemelerin 6giitiilmesi esnasinda tespit edilen

bu agamalar literatiirle uyumludur.

4.3. Tane Boyutu Dagilimi Analizleri

Kompozit tozlarin, tane boyutu degisimlerini daha ayrintili irdeleyebilmek i¢in pargacik
boyutu analizleri gerceklestirildi. Sekil 4.16-17'de sirasiyla Al-20Si-5Fe, Al-20Si-5Fe-
0.5KNT ve Al-20Si-5Fe-1KNT kompozit malzemelerinin farkli 6giitme siireleri igin
parcacik boyutu dagilim egrileri verilmektedir. Egriler incelendiginde, tiim malzemelerin
ogiitiilmeyen tozlarinin, tic modlu bir dagilim sergiledigi tespit edildi. Bu dagilimlar 10,
50 ve 100 pm etrafinda olup sirastyla Al, Fe ve Si'ye aittir. Al'nin kiitlece miktari, diger
elementlerden fazla oldugundan 10 pm civarinda gozlenen dagilim pikinin yogunlugu
daha fazladir. 30 dk.lik 6giitme sonunda, dagilimin iki modlu bir yap1 sergiledigi
goriilmektedir. Bu asamada, 100 um civarinda gozlenen pik kaybolmaktadir. Bu pik Si'ye
ait olup 30 dk. sonunda tanelerin inceldigini gostermektedir ve EDX-renkli haritalama
goriintiileri ile uyumludur (Sekil 4.13-15). Al-20Si-5Fe malzemesine ait egriler
incelendiginde 6giitme siiresi artmasiyla birlikte dagilim egrisinin bir miktar sola dogru

kaydig1 goriilmektedir. Ancak kayma miktar1 olduk¢a diisliktiir. Bu durum ogiitme
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siiresinin artmastyla birlikte tane boyutunda gdzlenen azalmadan kaynaklanmaktadir. Ote
yandan, en yiiksek 6giitme siiresinde dahi homojen bir dagilim elde edilememistir. Al-
20Si-5Fe-0.5KNT ve Al-20Si-5Fe-1KNT katkili tozlarda ise sola kaymanin daha belirgin
oldugu saptandi. Ogiitme siirelerinin belli asamalarinda gozlenen (60 ve 180 dk) saga
kayma ise topaklanma egilimini géstermektedir ve SEM goriintiileriyle uyumludur. KNT
ilaveli malzemelerde, Ogiitme siiresi arttikca daha homojen bir dagilim olustugu
goriilmektedir. Buradan, KNT ilavesinin, par¢acik boyutu dagilimimi olumlu yonde
etkiledigi sonucuna varilabilir. Ote yandan, 1 KNT katkili malzemeye ait 300 dk. 6giitme
siiresinde Uretilen tozlarin parcacik boyutu dagiliminin tekrar saga kayma egilimi
gosterdigi yani tane boyutunun artig1 goriilmektedir (Sekil 4.18). Literatiirde, 200 rpm
dondiirme hizinda ag.%2 ve 5 KNT katkili AI-KNT kompozit malzemesinde benzer
davranig rapor edilmistir (Morsi ve Esawi, 2007). Ag. %2 KNT ilaveli malzemede tane
biiyiimesi gozlenirken, ag.%5 KNT ilave malzemede ise 48 saatlik 6giitme sonrasinda

tekrar tane biiylimesi gozlenmistir.
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Sekil 4.16 Farkli 6giitme siirelerinde tiretilen Al-20Si-5Fe tozlarinin pargacik boyutu dagilim egrileri.
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Al-20Si-5Fe-0.5KNT
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Sekil 4.17 Farkli 6giitme siirelerinde tiretilen Al-20Si-5Fe-0.5KNT tozlarinin pargacik boyutu dagilim

egrileri.
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Sekil 4.18 Farkli 6giitme siirelerinde iiretilen Al-20Si-5Fe-1KNT tozlarinin pargacik boyutu dagilim

egrileri.

Parcacik boyutu dagilimi egrilerinden hesaplanan D(0.1), D(0.5) ve D(0.9) degerlerine
ait grafikler Sekil 4.19-21'de verilmektedir. Ogiitiilmemis tozlarinin boyutunun 40-70 pm
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arasinda degistigi goriilmektedir. 30 dk.lik 6glitme sonunda tozlarin ortalama tane
boyutlarinda ciddi bir azalma saptandi. SEM analizleri ile birlikte degerlendirildiginde,
30 dk. sonunda goriilen bu azalma iri kirilgan Si tanelerinin pargalanmasiyla agiklanabilir.
Ote yandan, SEM analizlerinde bahsedildigi iizere, 30 dk.ik giitme sonunda Al ve Fe
tozlarmin topaklanmasiyla olusan iri tanelerin, bu asamada ortalama tane boyutunu
artirmadig1 goriilmektedir. Bu durum, pargalanan Si tanelerin yogunlugunun topaklanan
tanelere gore daha fazla olmasiyla agiklanabilir. 30 dk.'dan sonra Si tanelerinin
boyutlarinda ciddi bir degisiklik goriilmediginden, topaklanan tanelerin agirlig1 sonraki
ogiitme siirelerinde daha baskin olmustur. Bu nedenle, 60 ve 120 dk.'larda ortalama tane
boyutunun bir miktar arttig1 saptandir. Elde edilen bu sonuglar SEM ve EDX-renkli
haritalama analizleri ile uyumludur. Sekil 4.22'de, malzemelere ait d(0.5) degerlerinin
birlikte grafikleri verilmektedir. 120 dk.'ya kadar malzemeler arasinda belirgin bir
farklilik goriilmedi. Ancak, 120 dk.'dan sonra KNT katkili malzemelerdeki tane
boyutundaki azalmanin daha belirgin oldugu tespit edildi. KNT malzemesinin, siinek
malzemelerde goriilen topaklanma davranisini azaltici yonde etkiledigini gostermektedir.
Kwon ve ark. (2011), AI-KNT kompozit malzemesinin artan KNT miktariyla birlikte
daha ince pargacik boyutu dagilimi sergiledigini gosterdiler. Bunun ise bilyeli 6giitme
esnasinda KNT'nin kayganlastirici etkisinden dolay1 enerji transferinin daha etkin

olmasindan kaynaklandigini rapor ettiler.
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Sekil 4.19 Farkli 6giitme siirelerinde {iretilen Al-05Si-5F¢ tozlarinin D(0.1), D(0.5) ve D(0.9) degerleri.
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Sekil 4.20 Farkli 6glitme siirelerinde iiretilen Al-20Si-5Fe-0.5KNT tozlarinin D(0.1), D(0.5) ve D(0.9)

degerleri.
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Sekil 4.21 Farkli 6giitme stirelerinde tretilen Al-20Si-5Fe-1KNT tozlarimin D(0.1), D(0.5) ve D(0.9)

degerleri.
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Sekil 4.22 Farkli 6giitme siirelerinde iiretilen kompozit malzemelerin d(0.5) degerleri.
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4.4. Mekanik Analizler

Soguk presleme ve sonrasinda yapilan 1s1l islem ile kiilge formuna getirilen kompozit
malzemelerin  mekanik karakterizasyonu derinlik duyarli ¢entik metoduyla
gerceklestirildi. Testlerden elde edilen yiik-yerdegistirme egrileri, Oliver-Pharr yaklagimi
ile analiz edilerek, malzemelere ait sertlik (H) ve indirgenmis elastik modiilii (Er)
degerleri hesaplandi. Sekil 4.23'te Al-20Si-5Fe-0.5KNT malzemesinin mekanik
analizlerinden elde edilen yiik-yerdegistirme egrileri ve iz fotograflariin bir 6rnegi
verilmektedir. Sekilden goriildiigii iizere, malzeme elasto-plastik bir deformasyon
davranig sergilemektedir. Literatiirde benzer davranis eriyik dondiirme ile iiretilen Al-
12Si ve yiiksek enerjili bilyeli 6giitme ile tiretilen Al-20Si-5Fe alasimlarinda gézlenmistir
(Uzun ve ark., 2011; Ergen ve ark., 2018).
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Sekil 4.23 180 dk. 6glitme siiresinde iretilen Al-20Si-5Fe-0.5KNT kompozit malzemesine ait yiik-

yerdegistirme egrileri ve her bir egriye ait ¢entik izlerinin optik fotograflar:.

Sekil 4.24'te farkli 6giitme siirelerinde iiretilen kompozit malzemelere ait sertlik (H)
grafikleri birlikte verilmektedir. Tiim malzemeler i¢in, sertlik degerlerinin 120 dk.'lik
ogilitmeden sonra belirgin bigimde arttig1 goriildii. Literatiirden bilindigi lizere 6giitme

siiresi ile birlikte sertlik degerlerindeki artis beklenen bir sonugtur. Bilyeli 6giitme ile

77



iiretilen Fe-45A1 malzemesinde, sertlik degerlerinin artan 6giitme siiresi ile diizgiin bir
bicimde artis gosterdigi ve baslangi¢ tozlarina kiyasla yaklasik 3 kat arttig1 rapor edildi
(Varin ve ark., 1999). Bu durum, tane incelmesiyle agiklandi. Ayni ¢aligmada, asir1 ince
tanelerin oldugu bolgelerin, soguk kaynak yapilan bolgelere kiyasla daha yumusak
oldugu da saptanmistir. Chen ve ark. (2018), Al-40Si kompozit malzemesinde, sertlik
degerlerinin 2 ile 50 saat'lik 6giitmeler arasinda 73.2Hv'den 423.7 Hv'ye arttigin1 rapor
ettiler. Bu davranisi, kristal boyutundaki azalma ve Fe, Cr safsizliklarinin artmasiyla
acikladilar. Bu ¢alismada, literatiirle uyumlu olarak sertlik degerlerinde 120 dk.'dan sonra
artis goriilse de, 6glitmenin ilk asamalarinda sertlik degerlerinin ¢ok fazla degismedigi
goriildii. Dahasi, 60, 120 ve 30 dk."lik 6glitmelerde sirasiyla Al-20Si-5Fe, Al-20Si-5Fe-
0.5KNT ve Al-20Si-5Fe-1KNT malzemelerinin sertlik degerlerinde bir miktar azalma
tespit edildi. SEM goriintiileri dikkate alindiginda bu durum, 120 dk.'ya kadar daha ¢ok
topaklanma mekanizmasinin baskin olmasi ve dolayisiyla tane boyutundaki artiglarla
aciklanabilir. 120 dk.'ya kadar yapilan 6glitmede goriilen bu davranis indirgenmis elastik
modiilii (Er) grafiginde daha belirgin olarak goriillmektedir (Sekil 4.25). Sertlik
degerleriyle uyumlu olarak 120 dk.'dan sonra diizgiin bir artig goriilmektedir.

H ve Er degerleri birlikte degerlendirildiginde, KNT ilavesinin Al-20Si-5Fe
malzemesinin mekanik 6zelliklerini 6nemli 6l¢iide artirdigr goriildii. 120 dk.'dan sonra,
H ve Er degerlerindeki artig daha belirgindir. Bu durum, yukarda yapilan agiklamaya ek
olarak, KNT tanelerinin 120 dk.'dan sonra daha homojen dagilmasiyla agiklanabilir. %1
KNT ilavesinin etkisinin %0.5'e daha etkin oldugu saptandi. Literatiirde, KNT katkis1
arttikca Al-matris kompozitinin sertliginde gozlenen benzer artis rapor edilmektedir
(Kwon ve ark., 2011). Bu artis, bilyeli 6glitmenin sebep oldugu islem sertlesmesine ve
KNT'nin homojen dagilmasina dayandirilmaktadir. Ote yandan, yapilan galigmalar, KNT
miktarinin belli bir oranin lizerine ¢iktiginda Al'nin mekanik 6zelliklerini olumsuz yonde
etkiledigini ortaya koymaktadir. Esawi ve ark. (2010) ag.%5 KNT ilavesinin, Al'nin
mekanik 6zelliklerini olumsuz etkiledigini gosterdiler. Belli bir oranin iistiinde, KNT'nin

topaklanma egilimi sergiledigi ve bu yiizden homojen olarak dagilmadigini gosterdiler.
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Sekil 4.24 Farkli 6giitme siirelerinde iiretilen kompozit malzemelere ait sertlik grafikleri.

KNT'nin Al matrisi igerisinde homojen dagilmasinin, kompozitin mekanik 6zelliklerini
olumlu yonde etkiledigi rapor edilmektedir (Radhamani ve ark., 2018). KNT'nin
giiclendirme mekanizmas: i¢in One siirillen yaklagimlar: yiik transferi, Orowan
mekanizmast, 1s1l uyumsuzluk ve makaslama gecikmesi modelidir. Ote yandan, KNT'nin
kompozit malzemeleri gii¢lendirme mekanizmas1 hala tam olarak anlagilabilmis degildir.
Bu bakimdan, 6nerilen modellere ek olarak, KNT'nin giiglendirme mekanizmasini1 Sekil
4.26'da verilen sematik bir model ile agiklayabiliriz. KNT malzemesi, Al'ye gore oldukg¢a
sert bir malzemedir. Bu nedenle, Al matrisi igerisine kolaylikla gomiilebilir. Bilyeli
Ogiitmenin ilk asamalarinda, yuvarlak Al tozlarinin yassi forma doniigserek bir biri tizerine
kaynak yaptig1 SEM analizlerinde tespit edilmisti. Bu asamada, Al tabakalarini bir arada
tutan iki kuvvetten bahsedebiliriz. Bu kuvvetlerden birincisi, iki yiizey arasindaki atomlar
arasinda meydana gelen metalik bag kuvvetidir. Digeri ise her iki ylizeye de tutunan, KNT
fiber aglarinin sagladig birlestirme kuvvetidir. S6z konusu fiberler, mikroyapi igerisinde
ilave kusur bolgeleri olusturur ve bu bolgelerin plastik deformasyona kars1 direnci artirir.
Ayrica s6z konusu bolgeler, mikroyap: igerisinde yayilan ikincil Si ve Fe fazlarinin, Al
yiizeyleri tiizerinde hareketini de zorlastiracagindan mukavemeti olumlu yonde

artiracaktir.
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grafikleri.
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Sekil 4.26 KNT fiberlerinin Al-Si-Fe kompozit malzemesini giiglendirme mekanizmasmim sematik
gosterimi.
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5. SONUCLAR

Bu ¢alismada, ag.%0.5 ve 1 KNT katkili Al-20Si-5F¢ kompozit malzemesi farkli 6giitme
siirelerinde bilyeli 6giitme teknigiyle iretildi. KNT katkisinin ve 6gilitme siiresinin,
kompozit malzemenin, kristal yapisi, parcacik morfolojisi, tane boyutu dagilimi ve
mekanik 6zellikleri iizerine etkisi incelendi ve yapilan analizler neticesinde asagidaki
sonuclara ulasildi.

- X-1s1mlar1 kirinimi analizlerinden, 6glitme stiresi artmasiyla birlikte, Al ve Si fazlarina
ait 20 degerleri degismezken FWHM degerlerinin arttigi gorildii. FHWM degerlerindeki
bu artis, kristal boyutundaki azalma ve bilyeler arasi ¢arpismalar sonucu Al metalinin
kristal orgiisiindeki gerinimlerin artmasiyla agiklandi.

- Taramali elektron mikroskobu goriintiileri, 6giitme siiresi arttikga baslangigta tane
boyutunun arttigin1 daha sonra azalarak daha homojen hale geldigini gosterdi. Tane
boyutundaki artma siinek Al ve Fe metallerinin soguk kaynak yaparak topaklanmasiyla,
azalma ise siinek malzemelerdeki dislokasyon yogunlunun artmasi ve buna bagl olarak
daha kirilgan hale gelmesiyle acgiklandi.

- Toz taneleri iizerinden alman EDX-renkli haritalama goriintiileri, Si tanelerinin
yumusak Al taneleri lizerine gomiildiiglinii gosterdi.

- Tozlarin kesit yapilarinin EDX-renkli haritalama goriintiilerinden, ilk 30. dk'lik
ogilitmede Si tozlarinin ufalandig1 ve mikroyapi icerisinde homojen bigimde dagildig:
tespit edildi. Sonraki 6giitme siirelerinde, Si'nin tane boyutu degigsmezken, mikroyap1
icerisindeki dagiliminin daha homojen hale geldigi goriildii. Fe'nin incelme agamasinin
ise 240 dk.'dan sonra basladig1 tespit edildi. Ayrica KNT katkili malzemelerde,
topaklanma egiliminin daha az oldugu goriildii.

- Parcacik boyutu dagilimi egrilerinden, baslangicta iic modlu dagilima sahip tozlarin,
oglitme siiresinin artmasiyla birlikte bir modlu dagilima doéniistiigii tespit edildi. Bu
durum, 6giitme siliresinin parcacik boyutu dagilimini daha homojen hale getirmesiyle
aciklandi. KNT katkili malzemelerde, tane boyutundaki azalmanin daha belirgin oldugu
saptandi.

- Mekanik analizler, malzemelerin H ve Er degerlerinin, 120 dk.'lik 6gilitme siiresinden
sonra arttigini gosterdi. Bu durum, SEM ve parcacik boyutu analizleri ile uyumlu olarak,
tane boyutundaki azalma ile agiklandi. KNT katkilt malzemelerin H ve Er degerlerinin,

katkisiz malzemeye kiyasla daha yiliksek oldugu tespit edildi.. Mekanik o6zelliklerde
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goriilen bu iyilesme igin, literatiirde 6nerilen modellere ek olarak yeni bir model 6nerildi.
Bu modele gore, KNT fiberlerinin, Al yiizeylerine gomiilerek, tabakalar arasindaki
yapigsma kuvvetini artirarak malzemenin elastik ve plastik deformasyona karst daha

direncli hale getirebilecegi One siiriildii.
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