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OZET

AL203,TiB2 PARCACIK TAKVIYELI ALUMINYUM MATRISLI
KOMPOZITLERIN SICAK PRESLEME iLE URETIMIi VE
KARAKTERIZASYONU

Sertac Ferat POLAT
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Damisman: Prof. Dr. Hasan Erdem CAMURLU
Haziran 2019; 97 sayfa

Bu c¢alismada aliminyum % 4 bakir matrisli Al2Os-TiB2 karigimi partikiil
takviyeli kompozitlerin sicak presleme ile Uretilmesi ve (Uretilen kompozitlerin
karakterize edilmesi amaglanmustir. Kullanilan Al2O3-TiB; tozlari, ¢alisma kapsaminda
TiO2, H3BO3 ve Al baslangi¢ karisimlarindan yanma sentezi yontemiyle tiretilmistir.
Yanma sentezi sonucunda Al;O3 ve TiB; fazlarinin olustugu X-1sin1 kirinimi (XRD)
analizleri ile belirlenmigtir. Taramali elektron mikroskobu (SEM) ve enerji dagiliml X-
1s1m1 spektroskopisi (EDS) incelemelerinin sonucunda yanma sentezi trunlerinin Al2O3
stirekli yapisi i¢inde bulunan TiB: partikiillerinden olusan birka¢ yliz mikron boyutlu
sert topaklar seklinde oldugu anlagilmistir.

Yanma sentezi sirasinda olusan Al2Ogz, TiB> partikiillerini birbirinden ayirmak
ve Al203, TiB: pargaciklarinin boyutunu kigultmek amaciyla toz halindeki baslangig
karisimlarina agirlikga %5 ile %150 arasindaki oranlarda NaCl eklenerek yanma sentezi
deneyleri gerceklestirilmistir. SEM incelemeleri ve parcacik boyut analizlerinde,
baslangi¢c karisimina NaCl eklenmesi ile, olusan pargacik boyutlarinin kiiciildiigii
goriilmistir. %60 NaCl eklenen reaksiyonun sonucunda daha kuguk partikiller
iretildigi anlagilmistir. NaCl'nin giderilmesi sonrasi elde edilen toz karigiminin
ortalama parcacik boyutunun 15,4 mikron oldugu belirlenmistir.

Yanma sentezi ile elde edilmis olan AlO3, TiB2 toz karigimlari, aliiminyum
matrise eklenmeden Once, parcacik boyutlarinin kiigiiltiilmesi amaciyla aliimina ve WC
ortamlarda ogutiilmiistiir. Elde edilen takviye partikiilleri Al-%4Cu matrise hacimce
%1, %3, %5 oranlarinda eklenerek, toz metallrjisi yontemi ile kompozit dretimi
gerceklesmistir. Kompozitler sicak preste 550 °C’de 30 dakika stre 50 MPa basing
uygulanarak elde edilmistir. Optik mikroskop ve SEM incelemeleri sonucunda, takviye
partikullerinin matris faz1 icerisinde homojen dagildig1 goriilmiistir. Takviye
partikullerinin eklenmesi sonucunda takviyesiz numuneye kiyasla sertlik artis1 meydana
gelmistir. Takviyesiz numunede 50,9 HB olan sertlik degeri, WC ortamda 6giitiilmiis
partikiillerin % 1 oraninda eklendigi kompozitte 57,7 HB10 olmustur. Takviyesiz
numunenin egme dayanimi 433 MPa olurken, dayanim degeri en yiiksek numune, 462
MPa ile WC-Co ortamda ogiitiilmiis takviye partiktllerinin % 1 oraninda eklendigi
numune olmustur. Katki oraninin daha fazla artmasi ile kompozitlerin dayanim
degerlerinde azalma meydana geldigi goriilmiistiir.
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ABSTRACT

PRODUCTION AND CHARACTERIZATION OF Al203,TiB2 REINFORCED
ALUMINUM MATRIX COMPOSITES BY HOT PRESS

Sertac Ferat POLAT
MSc Thesis in Mechanical Engineering
Supervisor: Prof. Dr. H. Erdem CAMURLU

June 2019; 97 pages

In this study it was aimed to produce and characterize Al,O3z-TiB2 mixture
particle reinforced aluminun 4 % copper matrix composites. Utilized Al;Os3-TiB:
powders were obrained in this study from TiO2, H3BOs ve Al through combustion
synthesis. It was detetrmined by XRD analyses that Al,Osand TiB, phases were
obtained by combustion synthesis. It was seen in transmission electron microscope
(SEM) and energy dispersive X-ray spectroscopy (EDS) analyses that products were in
the form of a few hundred micron sized hard agglomerates which were composed of
TiB: particles in a continuous Al>O3 structure .

In order to separate the formed Al,O3 and TiB: particles, and to reduce particle
size, NaCl was introduced into the starting materials in %5 - %150 weight % range. It
was found in SEM and partilce size analyses that the size formed particles decreased.
Average particle size was 15.4 microns when %60 NaCl was added.

Before introducing the Al>Os-TiB: particles into the aluminum matrix, they were
ground in alimina and WC media for size reduction.Reinforcement particles were
added at %1, %3, %5 vol. % into aluminum matrix. Compozites were obtained after
hot pressing at 550 °C for 30 minutes under 50 MPa pressure. It was seen in optical
microscopy and SEM examinations that the reinforcement particles were dispersed
homogenously in the matrix. Hardness increased in the composites as compared to
unreinforced sample. Hardness of the compsite containing 1 % reinforcement that was
ground in WC media was 57.7 HB10, whereas that of unreinforced sample was 50,9
HB10. Bending strength of the unreinforced sample was 433 MPa whereas the highest
bending strength was attained in the composite containing 1 % reinforcement that was
ground in WC media. Higher amount of reinforcement resulted in a decrease in bending
strength of the composites.

KEYWORDS: Al>O3z, TiB2, Aluminum matrix composites, Hot press, Powder
Metallurgy, Combustion synthesis
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SIMGELER VE KISALTMALAR

Simgeler

m : metre

gr : gram

kg - kilogram

cm®  :santimetre kiip

um @ mikrometre

HB  : sertlik brinell

Pa . paskal

MPa : mega paskal

Gpa :ciga paskal

°C : derece santigrat

Kisaltmalar

VCS : Hacim Yanma sentezi

SHS :Kendiliginden ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi
SEM : Scanning Electronic Microscope (Taramali Elektron Mikroskop)
T/M  : Toz metalurjisi

Fe : Demir

Al,O3 : Alimina

Al;03 : Aliminyum oksit

TiB> : Titanyum diborr

B20s : Bor oksit

H3BOs: Borik asit

SiC  : Silisyum karbur

Ti : Titanyum

B : Bor



F : Fosfor
HIP  : Hot Isostatic Pressing

CIP  : Cold Isostatic Pressing
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1. GIRIS

Tarihin ilk ¢aglarindan itibaren insanlar, ihtiyaglarmi gidermek i¢cin malzemeler
iiretmeye ve gelistirmeye calismislardir. Uretilen ve gelistirilen bazi1 malzemeler yeni
buluslar i¢in 6nayak olmustur. Ilk baslarda basit ve ilkel olarak baslayan bu calismalar
giinimiizde spesifik birer uzmanlik halini almistir. Giiniimiizde birer miihendislik
dallar1 olan makine ve malzeme dallarinin sayisiz ¢alisma konusu bulunmaktadir. Bu
calismada, makine miihendisligi alaninda kullanilabilecek ve alternatif olabilecek bir

malzeme {iretimi lizerine ¢alisiimistir.

Alliminyum oksit + titanyum diboriir toz karisimlarinin yanma sentezi ile
iiretimi, sicak presleme yontemi ile aliiminyum oksit + titanyum diboriir takviyeli
aliminyum matrisli kompozitlerin Gretimi ve (dretilen kompozitlerin karakterize
edilmesi, bu tezin kapsamini olugturmaktadir. Al2O3 ve TiB> ¢ok yiiksek sertlige sahip
seramik malzemelerdir. Bu tozlarin, aliminyum matriste takviye fazi olarak
kullanildiklarinda, olusan kompozitin sertligini, dayanimini ve asinma direncini

gelistirmeleri beklenmektedir.

Bu calismada aliminyum oksit + titanyum diboriir tozlari, TiO2+B203+Al
karisimlari hizh 1sitilarak, yanma sentezi ile lretilmistir. Yanma sentezi ile Uretilen
seramik partikiillerin, seramik veya metal matrisli kompozitlere kazandirdigi
ozelliklerin, diger yoOntemlerle {retilen tozlara kiyasla daha {stiin oldugu
belirtilmektedir. Bu ¢alismanin 6zgiin yonlerinden birisi, yanma sentezi ile iiretilecek
olan alliminyum oksit ve titanyum diboriir toz karisimiin takviye fazi olarak
aluminyum matrisli kompozitlerin Uretiminde kullanilmis olmasidr.

Yanma sentezi, kompozitlerin, metal ve seramiklerin tretilmesinde sik¢a
kullanilan bir yontemdir. Bu yontemde, iki veya daha fazla element veya bilesigin
istenilen iiriine gore dogru stokiyometrik oranlarda karistirilip, tepkimeye girme
sicakligina getirilerek, kendiliginden ilerleyen ekzotermik reaksiyon ile (retim
amaclanir. Yanma sentezi, inorganik malzemeleri kendiliginden devam eden yanma
reaksiyonlart ile hazirlamak i¢in hizli ve enerji agisindan verimli bir islemdir. Basit
ekipman kullanimi ile uygulanabilmesi, yiiksek saflikta {iriin elde edilmesi ve istenen
sekillerde tirin elde edilebilmesi yontemin avantajlari arasindadir. Yeni driinler elde
edebilmek icin alternatif bir yontemdir.

Titanyum oksit, bor oksit ve aliiminyum karigimlarinin isitilmasiyla yanma
sentezi ile aliminyum oksit + titanyum diboriir toz karigimlarinin {iretimi sirasinda,
baslangic karisimina  NaCl eklenmesi ile, parcacik boyutunun kiigiiltiilmesi
amaclanmigstir. Elde edilen {iriinler, 6giitme islemine tabi tutulmustur.
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Toz metalurjsi ile iiretim, tozlarin karistirilmasi, sikistirilmasi ve sinterlenmesi
gibi asamalar1 barindiran, ¢ok asamali bir iiretim yontemidir. Ileri teknoloji
malzemelerinin iiretiminde yaygin olarak kullanilan bir yontemdir. Istenen sekillerde
yuksek boyut kalitesi ile driin elde etmek mumkindir. Ydntemin, yuksek maliyeti bir
dezavantaj olarak gortilse de kaliteli trtin elde edilmek icin uygun bir yontemdir.

Alliminyum matrisli kompozitler, aliminyum veya aliiminyum alagimlarinn
olusturdugu siirekli faz igerisine takviye partikiillerinin eklendigi malzeme ¢esidi olarak
tanimlanabilir. Aliminyumun, diger metallere nispeten diisiik yogunluga sahip olmasi
ve diisik yogunluguna ragmen gosterdigi iyi mekanik ozellikler yaygin kullaniminin
nedenleri arasindadir. Diisiik ergime sicakligima sahip olmasi nedeniyle iiretim
proseslerine uygunlugu kullanim alanini arttirmaktadir. Aliminyum matrise eklenen
takviye partikdlleri ile elde edilen aliminyum matrisli kompozitler, otomotiv, havacilik,
ulasim ve ingaat gibi bircok sektdrde kullanilmaktadir.

Bu ¢alismada, yanma sentezi ile ucuz baslangic malzemelerinden Uretilmis olan
TiB2+AlLO3 toz karisimlart aliminyum tozlariyla karistirilmis ve ¢elik kalip iginde
sicak preste preslenmistir.  Bunun sonucunda, elde edilen aliminyum matrisli
kompozitlerin mekanik 6zellikleri gelismistir.
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2. KAYNAK TARAMASI
2.1. Kompozit Malzemeler

Kompozit malzemeler, 20. ylizyilin ortalarinda, modern teknoloji i¢in yeni umutlar
vaat eden umut verici bir miihendislik malzemeleri sinifi olarak ortaya ¢ikmistir. Genel
olarak konusursak, farkli 6zelliklere sahip iki veya daha fazla bilesenden ve bilesenler
arasindaki farkli sinirlardan olusan herhangi bir malzemeye kompozit malzeme
denilebilir (Vasiliev ve Morozov 2018).

Kompozit malzemeler, yiiksek dayanim ve sertlik gibi sunduklart avantajlar
nedeniyle metaller, seramikler, ahsaplar ve polimerler gibi bir¢ok geleneksel
malzemenin yerini almigtir. Giiniimiizde kompozit malzemelerin endiistride yogun
olarak kullanilmakla beraber giinliik yasantimizda da kullanimi ¢ok yayginlagmistir ve
bu malzemeler mobilya, ulagim, egitim, spor ve eglence ile insaat ve altyapr gibi
sistemlerimizde bulunmaktadir (Sapuan 2017).

Kompozit malzemelerin avantaji, iyi tasarlanmigslarsa, genellikle bilesenlerinin en
iyi 6zelliklerini veya her iki bilesenin de sahip olmadig1 baz1 6zellikleri sergilemeleridir.
Kompozit malzeme olusturarak; malzemelerin ¢ekme dayanimi, yorulma omrii, sertlik
degeri, korozyon direnci, asinma direnci gelistirilebilir. Mekanik 6zelliklerin
iyilestirilmesi ile beraber 1s1 yalitimi, ses yalitimi ve gorsellik gibi ozelliklerde
iyilestirilebilir (Jones 1999).

Kompozit malzemeler, matris adi verilen siirekli bir fazdan ve matris fazindan
dagilmis takviye fazindan olusur. Matris fazinin ve takviye fazinin tiirli malzemenin
ozelliklerine etki ettigi gibi bu fazlar arasinda olusan ara yiizeylerde malzemenin
ozelliklerinde etkilidir.

Matris malzemesine gore kompozitler {i¢ tiir olarak smiflandirilabilir
(Balasubramanian 2008).

e Metal matrisli kompozitler.
e Polimer matrisli kompozitler.
e Seramik matrisli kompozitler.

Bu ii¢ tiir kompozit; kompozitin iiretim metoduna, mekanik davraniglarina ve
fonksiyonel ozelliklerine gore farklilik gosterir. Matris malzemelerinin kimyasal ve
fiziksel ozellikleri farklilik gosterdiginden, iiretilecek kompozitin {iretim metodunda
dogrudan etkilidir. Matris fazinin isleme sicakligi, takviye fazin se¢imin belirler ¢iinkii
takviye fazi ile matris fazi iiretim esnasinda kimyasal reaksiyona girmemelidir aym

zamanda fiziksel bir degisiklige ugramamalidir ve 6zelliklerinde degisiklik olmamalidir.
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2.1.1. Metal matrisli kompozitler

Metal matrsili kompozitler ilk olarak havacilik ve uzay endiistrisi igin
gelistirilmeye calisilmistir. Daha sonra otomotiv, elektronik ve eglence endiistrisi gibi
alanlarda kullanilmaya baslanmistir. Aliiminyum, magnezyum, bakir, titanyum,
titanyum aluminatlar, nikel, nikel aliiminatlar, nikel bazli siiper alagimlar ve ¢esitli
demir alaimlar1 kullanilan metal matris malzemelerinden bazilaridir. Metal matrisli
kompozitlerde kullanilan en yaygin matris malzemesi aliiminyum ve alagimlaridir
(Harrigan 1991).

Takviye fazinin yapisina gore ii¢ ¢esit metal matrisli kompozit vardir (Chawla 2006).

e Partikil takviyeli metal matrisli kompozitler.
e Kisa elyaf veya ignecik (whisker) takviyeli kompozitler.
e Sirekli elyaf takviyeli kompozitler.

Al ﬂ¢ S e ol
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Sekil 2.1. Takviye fazinin yapisina gore kompozitler; a) surekli elyaf takviyeli;
b) viskir/elyaf takviyeli kompozit; ¢) partikil takviyeli kompozit (Bauri ve Yadav 2017)

MMK ’ler de matris ve takviye fazi kadar 6nemli olan bir parametrede ara yuzey
bagidir. Ara yiizey bagi, matris ve takviye fazinin birbirine yapismasi olarak da ifade
edilebilir. Ara yiizey baginin zayif olmasi durumunda istenilen o6zelliklere ulasilmasi
zorlagir. Bunun i¢in kompozit iiretimi esnasinda ara yiizey baginin, fazlar arasindaki
reaksiyonlarin ve difiizyonun kontrol edilmesi kompozit kalitesi agisindan oldukca
onemlidir (Chappell 1989).

MMK'ler, ¢cok yiiksek ¢ekme dayanimi ve elastisite modiilii saglar. MMKk’lerin,
yiiksek sicaklik dayanimi, yorulma dayanimi, asinma direnci, korozyon direnci ve
elektriksel ve termal iletkenlik gibi bir¢ok avantaji vardir (Sapuan 2017).

Metal Matrix Kompozitleri (MMC) havacilik, otomotiv, elektronik ve medikal
endiistrilerinde yaygin olarak kullanilan kompozit malzemelerdir (Dinwoodie 1987).
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2.1.2. Metal matrisli kompozitlerde kullamlan partikiil takviyeler ve iiretim
yontemleri

Metal matrisli kompzitlerde kullanilan baslica partikiil takviyeleri B4C, SiC,
TiB2, Al>O3, SizN4, TiC gibi ¢esitli karbiir, boriir ve nitriir bilesikleridir. Literatlirde bu
bilesiklerle ilgili 6zellikler mevcuttur (Kalemtas 2014; Neil&Crowe 1995; Spohn 1995;
Hibner&Dorre 1984; Upadhyaya 1998; Munro 2000; Riley 2000; Anonymous 1). Bu
malzemelerin 6zellikleri asagidaki Cizelge 2.1’de sunulmaktadir.

Cizelge 2.1. Metal matrisli kompozitlerde kullanilan baslica takviye partikiillerinin
ozellikleri

Yogunluk Erime Sertlik Cekme
Malzeme (g/cm?) Sicakhig (GPa) Dayanimi

(°C) (MPa)
SiC 3,2 2730 37 200
B4C 2,51 2763 442 650
WC 15,88 2870 36 530
Al203 3,987 2050 22,05 248
TiB: 4,52 2920 25,5 373
SizN4 3,25 1900 30,5 550
AIN 3,33 2780 12,6 390

Metal matrisli kompozitlerde kullanilan partikiil takviyelerin tiretimi i¢in yaygin
olarak kullanilan yontem kimyasal iiretim yontemleri i¢inde yer alan kati-kat1 tepkimeli
sentezdir. Kati-kat1 tepkimeli sentezin baslicalar1 tiirleri 1) karbotermik indirgeme
islemleri, ii) metalotermik indirgeme islemleridir (German 2005). Metalotermik
indirgeme reaksiyonlari, genellikle yanma sentezi kapsaminda uygulanabilmektedir.

2.1.2.1. Karbotermik indirgeme

Karbiirler, nitriitler ve boriirler i¢in kullanilan karbotermik indirgeme
reaksiyonlarin tiimiinde yan {iriin olarak CO gaz1 ¢ikmaktadir. Bu islemlerin
gerceklesmesi icin yiiksek sicaklik ve 1silara ihtiya¢ duyulmaktadir. Boriirler ve
karbiirler metal oksitlerin indirgenmesiyle olusabilirken, nitriirlerin {iretimi i¢in azot
gaz1 veya azotlu bilesikler kullanilir (Alp 2011).
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Yiiksek sicaklik ve 1sinin gerektigi karbotermik inidirgeme yonteminin bu
dezavantaji 6glitme destegiyle giderilebilmektedir (Balc1t ve Agaogullar1 2016).
Karbotermik indirgeme isleminde metal oksit, karbonla reaksiyona sokularak
indirgenmesi saglanmaktadir. Ortamdaki nitrojen veya fazla karbon varliginda, nitriir ve
karbiir bilesiklerinin elde edilmesi miimkiin olmaktadir. Denklem 2.1 ve 2.2° de TiB>
tiretiminin karbotermik indirgeme denklemleri verilmistir (Kim ve McMurty 1985).

TiO2 + 1/2B4C + 3/2 C - TiB, + 2CO 2.1
TiO2 + B203 + 5C = TiB2 + 5CO 2.2

Al;O3 ile beraber SiC tozlar MMK’lerde en ¢ok kullanilan takviye
malzemeleridir. SiC iiretimi genellikle karbotermik indirgeme yontemi ile olmaktadir.
SiOz ile karbon elementinin 2000-2300 °C arasinda sicakliklarda karbotermik indirgeme
islemi gergeklestirilerek iiretilen SiC tozlar1 genis kullanim alan1 bulmaktadir. SiO2 kok
komiiriinden saf silisyum eldesi sirasinda, elektrik firinda gercklesen indirgeme
isleminde, fazla karbon kullanilirsa SiC elde edilir (Giiler 2012). Silisyum karbir
tiretiminin denklemi 2.3’teki bagintida verilmistir.

SiO2+3C - SiC + 2CO 2.3

Bor karblr (B4C), metal matrisli kompozitlerde kullanilan takviye partikiilleri
igersinde en sert olan malzemelerden biridir. Cesitli B4C Uretim yontemleri olmakla
beraber, karbotermik yontemle B4C tozlarinin iiretimi yaygin olarak kullanilmaktadir.
Elektrik ark firinin kullanildigt bu yontemde B2Os ve C reaktanlart ile B4C
uretilmektedir. SiC dretimindedki karbotermik dretim yodntemine benzeyen bu
yontemde reaksiyonun gerceklesmesi igin 1500 °C sicakliklarin tizerine c¢ikilmasi
gerekmektedir. B4C iiretiminin denklemi 2.4’teki bagintida verilmistir (Weimer 1997).

2B>03+ 7C - B4C + 6CO
2.1.2.2. Metalotermik indirgeme

Bu islemde magnezyum ve aliiminyum yaygin olarak kullanilmaktadir.
Kalsiyum gibi elementlerin de kullanildigi ¢alismalar bulunmaktadir. Metalotermik
indirgeme metallerle ile metal oksit arasinda meydana gelen bir yer degistirme
reaksiyonu olarak genellenebilir. Karbotermik indirgemeden farkli olarak metalotermik
indirgeme reaksiyonlar1 ekzotermiktir. Metalotermik indirgeme reaksiyonlar
indirgeyici metale gore isimlendirilir. Magnezyum indirgeyici ile yapilan
magnezyotermik igleminin denklemi 2.5’teki bagintida verilmistir. Kalsiyotermik
indirgeme olarak adlandirilan kalsiyum ile indirgeme isleminin denklemi bagint1 2.6’ da
verilmistir. Aliiminyumun indirgeyici olarak kullanildigi aliiminotermik indirgeme
reaksiyonu bagmnti 2.7’de verilmistir (Odabas 2017; Cengiz 2016).
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2B,03 + 6Mg + C - B4C + 6MgO 2.5
TiO2+Ca~> Ti+ Cao 2.6
1/2Cr203 + Al & Cr + I/2A1,03 + 272.1 kj/mol Al 2.7

Metalotermik indirgeme reaksiyonlari, yeterli ekzotermik enerjiye sahip oldugu
takdirde yanma sentezi kapsaminda uygulanabilmektedir.

2.1.2.3. Yanma sentezi

Yanma sentezi veya diger ismiyle kendi kendine ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi
(SHS;Self propagatin hihg temperature syntesis), ileri teknoloji malzemelerinin Uretimi
icin avantajlar1 olan iiretim yontemlerinden biridir. Yanma sentezinde, iki veya daha
fazla element veya bilesigin istenilen iiriine gore dogru stokiyometrik oranlarda
karistirilip, tepkimeye girme sicakligina getirilerek, kendiliginden ilerleyen egzotermik
reaksiyon ile liretim amaglanir.

Yanma sentezinde, ¢ok fazla reaksiyon tiirii olmasina ragmen genel hatlar ile Sekil
2.2a’da goriildigii gibi  karistmin  bir atesleyici veya kivileom  yardimiyla
baslatilabilecegi Sekil 2.2b’deki gibi hacimsel bir 1sitma (VCS;Volume Combustion
Sythesis) ile de baslatilabilir (Varma vd. 1998).



KAYNAK TARAMASI S.F.POLAT

A
Atesleyici
/
L ¢
b ‘f‘n‘yﬂ;, s 7
e Yanma -
R Araytizil o\
Y 4y di
Reaktan Yanma Dalgasmin e
Karignm Yayilmasi fun
B e Is1trcalar
o @/ e @ @ @
O @ 0 S &) @
O ke o ] ® ©
@ iy @ 2] & @ &
O e @ %
2 @ @ B %] o
Reaktan Hacim i
Karigimi Reaksiyonu rui

Sekil 2.2. Yanma reaksiyonlari; a) Kendiliginden ilerleyer yanma sentezi (SHS);
b) Hacim yanma sentezi (VCS) (Turan 2014)

Yanma sentezi, inorganik malzemeleri kendiliginden devam eden yanma
reaksiyonlarr ile hazirlamak i¢in hizli ve enerji agisindan verimii bir islemdir. Seramik,
metal ve kompozitlerin hazirlanmasinda yaygin olarak kullan:lir. Yiksek sicaklik ve
yiiksek 1sitma oranlariyla yanma sentezindeki ¢zglin durum, veni malzemeleri ve yeni
mikro yapilari elde etmel igin iyi firsatlar sunar {Liu vd. 2018).

Yanma sentezini diger iretim yontemlerinden iistiin kilan bazi 6zellikler bazi
ozellikler asagida verilmistir (Patif vd. 2002).

s Nispeten basit ekipman kullanimi

¢ Yiiksek saflikta tiriinlerin olusumu

o Yari kararh fazlarin dengeli dagilhimi

¢ Hemen hemen her boyutta ve sekilli tiriin{in olusumu
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SHS yontemiyle ¢cok fazla mamul ya da yar1 mamiil {iretilir bunlardan bazilar1 Cizelge
2.2’de verilmistir.

Cizelge 2.2. SHS yontemiyle iiretilen bazi malzemeler (Amosov 2017)

Uriin grubu Uriinler
CrB, HfB, NbB, NbB>, TaBy, TiB, LaBs, MoB, MoB2, MoBa,
Bortrler Mo:B, WB, W2Bs, WB4, ZrB», VB, V3B2, VB>
. TiC, ZrC, HfC, NbC, SiC, Cr3C,, B4C, WC, TaC, Ta.C, VC,
Karbirler
Al4C, Mo,C
_ MgsNz, BN, AIN, SiN, SisNg, TiN, ZrN, HfN, VN, NbN, TazN,
Nitritler
TaN
Aluminidler NiAl, CoAl, NbAls
Silisidler TiSs, TisSis, ZrSi, ZrsSis, MOSizl, TaSi2, NbsSis, NbSiy, WSi2,
V/5Si3
Hidrirler TiH2, ZrH>, NbH», CsHa, PrH-, 1H»
Intermetalikler NiAl, FeAl, NbGe, NbGey, TiNi, CoTi, CuAl
Karbonitrirler TiC-TiN, NbC-NbN, TaC-TaN, ZrC-ZrN
Sermetler TiC-Ni, TiC- (Ni, Mo), Wc-co, CrzC-(Ni, Mo)
Selenidler MgS, NbSez, TaSe,, MoSz, MoSez, WS,, WSe;
ikili bilesikler TiB2-MoB;, TiB,-CrBy, ZrB,-CrBy, ZrB,-CrB,, TiC-WC, TiN-
3 ZrN, M0S2-NbS2, WS2-NbS;
Narlo"b oyutlu BN nanottp, Fe50C050, Ba-Mg ferritler
artinler

Uretim teknigindeki iistiinliiklerden dolayr ¢ok genis kullanim alani olan yanma
sentezi ile liretim ydnteminin bazi uygulamalar1 6rnekleri beraber asagida verilmistir
(Yeh 2016).

e Asindiricilar, kesici aletler ve parlatma tozlar1 (Titanyum karbiir gibi semente
karbarler)

e [sitma firinlarinda rezistans elementleri (Molibden disilisid);

e Yiiksek sicaklik malzemleri

o Sekil hafizali alagimlar (NiT1)

e Celik i1slemede kullanilan katki maddeleri

e Metal kumlar1 asindirict metallerin sivilastirilmasi igin kaplayici kaplama

e Seramik isleme tozlari

e ince filmler ve kaplamalar (silisidler)
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e Kompozit malzemeler (TiC- Al203 ve TiB2-A1,05)
e Ozel manyetik veya elektriksel 6zelliklere sahip kompleks oksitler (BaTiO3 ve
YBa;Cuz07)

Kompozit tretim yontemlerinde biri olan SHS, kompozit tretiminde ex-situ ve in-
situ olarak iki farkli tiretim ile incelenebilir (Amosov 2017).

Ex-situ: Geleneksel yontemler icin daha sonra kullanilacak kompozit bilesenlerinin
Uretimi ex-situ metoduyla yapilir. Ex-situ metodunda, gozenekli iskeletler, kulceler,
tozlar ve nano boyutlu tozlar gibi SHS drinleri, daha sonra uygulanacak kompozit
tiretiminin bilesenini ya da bilesenleri olarak kullanilabilir. Bu {irtinlerin kompozit
tiretiminde kullanilmas1 iiriiniin 6zelliklerini iyilestirebilecegi gibi ticari iiriinlerin
nispeten daha ekonomik tiretilmesini saglayabilir.

In-situ: SHS isleminin, iiretim yerinde gerceklestirilerek tek asamada kompozitlerin
retildigi metoda in-situ denir. Tek asamada in situ seramik ve seramik-metal
kompozitlerin elde edilmesi durumu SHS isleminin temel avantajidir. SHS prosesi,
iiretim agamasinda hurda iiriinlerin olugsmasi ithtimalinin ¢ok diisiik olmasindan dolay1
endiistriyel kompozit iiretim yontemlerine kiyasla kompozitlerin iiretim verimliligini
onemli 6lglde arttirir. Cok yiiksek sicakliklarin hizla elde edilmesi ve yanma iiriiniiniin
hizli sogutulmasi, sinterlenmesi zor seramik tozlarimin sinterlenmesine izin verir.
Geleneksel kompozit iiretim metotlariyla elde edilmesi imkansiz olan estetik ve temiz
bir ylzeye sahip olan kompozitler elde edilmesini saglar. SHS islemi, tabaka bazli
yanma yontemi veya kompozitin yapisini degistirilmesine izin veren farkli isitma
yontemlerinde, hacimsel termal patlama gibi yontem ile gerceklestirilebilir.

2.1.3. Metal matrisli kompozitlerde kullamlan matris tirleri

Sanayide kullanilan ¢ok fazla metal matris tiirli olmasina ragmen en yogun
kullanilan Aliminyum matrislerdir. Yaygin olarak kullanilan demir, nikel, magnezyum,
titanyum, bakir, giimiis, nikel aliiminat, kobalt vs. diger matris tiirleridir (Evans vd.
2003). Cizelge 2.3’de en ¢ok kullanilan metal matrisi olan aliuminyumun 6zellikleri
verilmistir.

10
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Cizelge 2.3. Aliiminyumun metalinin baz1 6zellikleri (Gller 2012)

Ozellik Deger
Yogunluk 2,7 grlcm?®
Erime Noktasi 660,32 °C
Kaynama Noktas1 2519 °C
Is1l Kapasitesi 24,2 J/mol.K
Mohs Sertligi 2,75
Kristal Yapisi Yuzey Merkezli Kibik
Iyonlasma enerjisi 577,5 kJ/mol

2.1.4. Aluminyum matrisli kompozitler

MMKler i¢inde en yaygin olarak kullanilan matris malzemesi, aliiminyum
matristir. Aliiminyumun, diisiik yogunluguna ragmen mekanik 6zelliklerinin iyi olmasi
biiyilik bir avantaj getirir. Diisiik ergime noktast ve kolay islenebilirligi, toz metalurjisi,
dokim ve plastik sekillendirme gibi farkli iiretim proseslerin de yerini almasini saglar.
Dogada fazla bulunmasi, maliyet bakimindan ciddi bir getiri yaratir. Uretim proseslerine
uyumundan dolayi, takviye materyallerle o6zelliklerinin gelistirilmesi diger bircok
malzemeye gore nispeten daha kolaydir. Endiistriyel malzemelerin 6nemli bir problemi
olan korozyon direncinin yiiksek olmast bir diger avantajidir (Basar 2011; Topuz 2012;
Aritman 2014).

AMK’ler ¢ok uzun yillardir farkli uygulamalarda denenmis ve yiiksek bir
islevsellik gosterdigi i¢in bircok uygulamada kullanilmistir. Kullanim nedenleri
arasinda gevresel faktorlerinde oldugunu belirtmek gerekir. Yakit tiiketimini diisiirmeye
olan faydasi, hem ekonomik hemde ¢evresel bir fayda getirir. AMK’ler monolitik
malzemelerin yerine bir alternatif malzeme olurken gesitli alasimlar hatta bazi
kompozitlerin yerini tuttugu bilinmektedir. AMK’ler iizerine ¢alismalar arttikca
miithendislik tasarimlarinin da degismesine neden olmaktadir. Getirdigi avantajlardan
dolay1 daha iyi sistem ve tasarim i¢in umut veren kompozitlerdir. Cok genis kullanim
alantyla en ¢ok kullanilan endiitri malzemelerinden AMK’ler son yillarda askeri
uygulamalarda basari ile kullanilmaktadir (Surappa 2003).

AMK!'lerin geleneksel malzemelere kiyasla ¢ok fazla avantaji vardir. Al203, TiC
SiC, TiB2, B4C gibi partikul takviyeleri, istiin 6zelliklerinden dolayr yaygin olarak
kullanilir. Takviyeli olmayan malzemelere kiyasla baslica avantajlar1 sunlardir:

11
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e  Yiksek mukavemet

. Gelistirilmis sertlik

o Dayanim agirliga oraninin yiiksekligi

o Gelistirilmis yiiksek sicakliga dayanim ozellikleri

. Kontrollii termal genlesme katsayisi

. Kararli termal 6zellikler

. Gelismis ve 6zel elektrik performansi

. Gelistirilmis asinma ve asinma direnci

o Ktlenin kontroll (endustride kullanilan pistonlarda)
Gelistirilmis mekanik soéniimleme yetenekleri (Surappa 2003; Pawara v.d

2018).

AMK ’lerin iiretim proseslerinden ve proseslerinde yer alan metotlardan bahsedecek
olursak; Diflizyon baglama, toz metaliirjisi, fiziksel buhar biriktirme, diisiik basingl
plazma biriktirme, karistirma dokiim, mekanik alagimlama, bilyali degirmende 6giitme,
infiltrasyon gibi yontemleri sayabiliriz.

AMK’lerde c¢ok fazla takviye iriinii kullanilmasina ragmen en fazla kullanilan
takviye yapisi, partikiil takviyelerdir. Son yillarda gelisen nano tekonoloji ile birlikte
nano partikiillerin kullanim1 oldukga artmustir.

2.1.5. Konu ile ilgili calismalar ve arastirmalar

AMK ’ler ilgili farkli iretim metotlariyla, farkli takviyeler kullanilarak yapilmisg
cok sayida calisma mevcuttur. Bu boliimde tez konusu ile alakali c¢aligmalara yer
verilmistir.

Ao ve arkadaglar1 (2018) tarafindan; Ti-C-CuO-La2O3 karisimdan, in-Situ shs
yontemiyle TiC ve AlO3 seramik takviyeli aliiminyum matrisli kompozit basariyla
tretilmisti. ~ Bu  c¢alismada  La»Os  metal  oksidi  eklemenin  etkisi,
diferansiyel taramali kalorimetre, X-1s1m1 kirinimi, taramali elektron mikroskobu, optik
mikroskop ile incelenmis ve Brinell sertlik testlerine tabi tutulmustur. Sonuglar, La>O3
Uzerine caligilabilecegini gostermistir. 2.5A1-1Ti-1.2C-0.5Cu0-0.005La>03 sisteminden
olusan in-situ reaksiyonu sonucunda TiC ve AlxOs partikiilleri olusmus ancak
intermetalik bilesige rastlamlmamustir. Intermetalik bilesim icermeyen, TiC-AlO3
partikiil takviyeli AMK, 6063 aliiminyum alagima gore 2 kat daha sert ¢ikmuigtir.

Zaiemyekeh ve arkadaglar1 (2018), Al2O3 nano pargacik takviyeli ALMK lerin
yari-statik ve yiiksek gerilim deformasyon davraniglarini aragtirmislardir. Al,O3 nano
parcaciklarin en optimum ylizdeyle eklenmesi, malzemelerin mukavemeti ve enerji
absorpsiyon kapasitesinde iyilesme gosterdigi goriilmistiir. Uygun bilesimdeki Al2Os3
takviyesinin, malzemelerin enerji absorbe etme kapasitesini arttirdigi goriilmiistiir.
Ancak yuksek oranda Al203 nano partikiil katildiginda, MMK’nin enerji
absorpsiyonunda azalma goriilmiistiir.
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Tjong ve Lau (1999) yaptiklar1 ¢alismada, sicak izo statik presle (HIP) ALMK
iretmeyi amaclamiglardir. Al4Cu matris alasimina, hacimce %5, 10, 15 ve 20
oranlarinda TiB: partikiil takviyesi ekleyerek sicak izostatik pres yapmuslardir. Uretilen
numunelerin yogunluklarini incelemis, mekanik 6zellikleri ve aginma direnci igin testler
yapmuslardir. Pargacik yogunlugunun % 20'ye yikseltilmesi, daha yuksek gozeneklilik
nedeniyle kompozitlerin yogunlugunda hafif bir azalmaya neden oldugu goriilmiistiir.
Bu c¢alismada TiB2 partikiil takviyesi arttikca kompozitin sertlik degerinin arttig1r ve
buna bagli olarak asinma direncinin ¢ok arttig1 goriilmiistiir.

Senel ve arkadaslar1 (2016) tarafindan grafen tabaka takviyeli ALMK Uretimi
gerceklestirilmistir. Toz metalurjsi yontemi kullanilarak yapilan bu ¢alismada matris
fazina kiitlece 9%0.1, %0.3 ve %0.5 grafen takviyesi yapilmistir. Tiip firinda
gerceklestirilen sinterleme islemi iki sekilde yapilmistir. Sinterleme sicakligi olarak 630
C° belirlenmistir. iki farkli sinterleme parametresi belirlenmistir. ilkinde 630 C°
sicakligindaki firina konulan numuneler 180 dakika sinterlendikten sonra hizli bir
sekilde sogutulmustur. ikinci sinterleme isleminde ise oda sicakligindaki firina konulan
numuneler 630 C° sicakligina dakikada 10 C° artigla getirilmis, 180 dakika
sinterlendikten sonra ayn1 hizda sogumaya birakilmistir. Uretilen numunelerin yapisini
ve mekanik 6zelliklerini belirlemek igin gesitli testler ve analizler yapilmistir. Yapilan
yogunluk oOl¢iim islemlerinde grafen takviye orani arttik¢a yogunlugun azaldigi
gorilmistiir. Numunelerin vickers sertlik 6l¢iimii sonuglarina bakildiginda, en yiiksek
sertlik degerinin %0.1 katkili ve hizli sogutmaya birakilan numuneye ait oldugu
anlagilmistir. Katkisiz hizli sogumaya birakilan numunenin sertlik degeri 54 HV iken
%.1 katkili ve hizli sogumaya birakilan numunenin degeri 57 HV olmustur. Aym
zamanda numunelere, SEM ve XRD analizleri yapilmistir. Yapilan SEM analizinde
grafen miktarinin arttik¢ca topaklanmanin arttigini gostermistir (Sekil 2.3). Bunun da
malzemenin 6zelliklerine olumsuz etki yaptig1 goriilmiistiir.

13



KAYNAK TARAMASI S.F. POLAT

Sekil 2.3. Numunenin SEM goruntileri; a) takviyesiz; b) %0.1 takviyeli; c) %0.3
takviyeli; d) %0.5 takviyeli (Senel vd. 2016)

Topcu (2018), tarafindan yapilan ¢alismada, aliminyum matrise, karbonanotp (
CNT) takviyesinin etkileri incelenmistir. Bu ¢alisma i¢in matris malzemesi olarak AIMg
alastmi segilmistir. Uretim islemi, dnce soguk izostatik pres sonra vakum altinda
sinterleme islemi ile tamamlanmistir. Sinterleme islemi i¢in 350 °C, 400 °C ve 500 °C
sicakliklar1 segilmistir. Vakum altinda gergeklestirilen sinterleme islemleri yapilan
malzemedeki, takviye CNT oranlarin1 %2,5 %5 %10 olarak belirlenmistir. Uretilen
numunelerin yogunluk 6l¢iimii sonuglarina bakildiginda, takviye yiizdesinin artmasiyla
yogunlugun azaldigr goriilmiistiir. Mikroyap1t incelemelerine bakildiginda bunun
sebebinin artan CNT miktariyla yapidaki gézenek ve heterojen dagilimin artmasiyla
olustugu goriilmiistiir. Uretilen numunelere yapilan sertlik testi sonucunda CNT
miktarinin ve sinter sicakliginin, numunelere etkisi anlasilmistir. En yiiksek sertlik
degerinin Sekil 2.4’te gorildiigii gibi 400 °C de ve %2,5 CNT takviyeli numunede
oldugu anlasilmistir.

14



KAYNAK TARAMASI S.F. POLAT

Sertlik Degeri HV(0-1)

1 2 3 4 5 Ort
350 25 | 2B | 27| 32| 33 27
0025 CNT 400 42 1 47 | 39| 46 | 51 45
450 32| 29 | 40 37 | 32 34
350 32 3B | 37| 2B | 30 33
Bod CNT 400 27 | 3R | 40 | 46 | 36 37
450 38 | 40 | 34 | 34 | 37 37
350 26 | 25 | 33| 2B | 28 28
%210 CNT 400 31 | 32| 35| 32| 30 32
450 32| 29 | 40 37| 32 34

Numune | Sicaklk °C

Sekil 2.4. Numunelerin sinterleme sicakligina ve takviye miktarina gore sertlik
degerleri (Topgu 2018)

Kurtoglu (2004) tarafindan yapilan ¢alismada, SHS yontemiyle Uretilen takviye
partikiiller kullanilarak kompozit malzeme tretilmistir. Matris olarak Al malzemesinin
secildigi bu calismada, numunelerin Tiretilmesinde karistirma dokiim yontemi
kullanilmistir. SHS reaksiyonu i¢in Al, TiO2 ve B203 karigimi kullanilmustir. Partikiiller
tiretildikten sonra 6giitiiliip sivi Al igerinde karistirilarak dokiilmiistiir. Hacimce %3,54
ve %S5,84 takviye iceren kompozit numuneler iiretilmistir. Uretilen kompozit
numuneler, takviye edilmemis numunelerle kiyaslamak amaciyla sertlik ve g¢ekme
dayanimi testlerine tabi tutulmuslardir. Sertlik degerlerine bakildiginda takviyesiz
malzemeye nispeten daha sert malzeme tiretildigi anlagilmistir. Ancak %3,54 takviyeli
numunenin %5,84 takviyeli numuneye daha sert oldugu anlasilmigtir. Numunelerin
mikroyapilarina bakildiginda, daha mukavemetli parcalarin iiretilmesine engel olan

faktoriin porozite oldugu diisiinilmustiir.

Yilmaz (2004), tarafindan yapilan ¢alismada, SiC, takviyeli aliminyum matrisli
kompozit tretilmistir. 7075 aliiminyumunun matris malzemesi olarak se¢ildigi bu
caligmada, tretim teknigi olarak 80 MPa basingla sikistirma dokiim ydntemi
kullanilmistir. Uretilen numuneler, 1s11 isleme tabi tutulmustur. Agirlikca %10, %20 ve
%30 oranlarinda SiCp takviyeli numuneler, 3 nokma egme ve ¢ekme dayanimi testlerine
tabi tutulmuslardir. Yapilan bu testler sonucunda, en yiiksek sertlik degeri %10 takviyeli
numuneden elde edilmistir. Yapilan 1s1l isleminde mekanik o6zelliklere olumlu yonde
etkisi oldugu anlasilmistir.
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Al203-TiB2 olusumu ile ilgili literatiirde bazi ¢alismalarda incelenmistir (Ma vd.
1994, Sundaram vd. 1997, Feng & Froyen 1997, Ma & Tjong 1997). Fakat bu toz
karigimlart kullanilarak sicak presleme yontemiyle aliiminyum matrisli kompozitlerin
tretimi ile ilgili smirli ¢alisma bulunmaktadir. Sadece Ma ve arkadaslarinin
calismasinda (Ma vd. 1994) sicak pres ile kompozit iiretimi incelenmistir. Fakat
Onerilen tezde, Ma ve arkadaglarinin ¢alismasindan farkli olarak elemental B yerine
baslangi¢c malzemelerinde H3BO3 kullanilmaktadir. Ma ve Tjong’un calismasinda ise
(Ma & Tjong 1997), bu tezden farkli olarak yanma sentezi uygulanmamistir ve sadece
tek bir oranda A1203+TiB2 iceren Al matrisli kompozit incelenmistir.

2.2. MMK Uretim Yontemleri

MMK iiretim yonteminde ¢ok cesitli yontemler vardir. Bu iiretim yontemlerini
etkileyen bazi faktorler.

e Matris ve takviye fazinin yapisi

e Matris ve takviye fazinin ¢esidi

e Uretilecek malzemede istenen 6zellikler
e Zaman ve maliyet

Genel olarak iiretim metodudlarini siniflandiracal olursak; Toz metallrjisi yontemi,

karigitirma dokiim yontemi, difiizyon bagi yontemi ve infiltrasyon gibi yontemlerden
bahsedilebilir.

2.2.1. Toz metaltrjisi yontemi

Toz metalurjisi, bitmis ve yar1t mamul bilesenleri olusturmak i¢in farkli metal
tozlarinin sikistirilarak karistirilmasi olarak tanimlanmaktadir. Toz metalurjisi islemi
genellikle dort temel adimdan olusur: toz iiretimi, toz karistirma, sikistirma ve
sinterleme.

Toz {iretimi i¢in ¢ok fazla iiretim metodu vardir bunlardan bazilarini siralayacak
olursak;

e Mekanik (retim yontemleri; Talasli imalat, Ogiitme, Asindirarak 6giitme ve
mekanik alagimlama

e Elektrolizle tretim yontemleri

e Kimyasal iiretim yontemleri; Katinin gazla bozunmasi, Isil bozunma, sividan
cokelme, gazdan ¢okelme, kati-kat1 tepkimeli sentez(SHS)

e Atomizasyon teknikleri; Gaz atomizayonu, sivi ve su atomizasyonu, savurmali
atomizasyon

e Buharlastima yontemleri (German 2005).
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Toz metalurjisi, demir, demir dis1 ve kompozit malzeme iriinlerinin imalatinda
olduk¢a gelismis bir yontemdir. Matris malzemeleri ve takviye tozlari homojen bir
dagilim saglamak i¢in karistirilir ve arzu edilen bir kaliba beslenir. Basing, partikiillerin
birbirine yapismasini kolaylastirmak icin tozun sikistirilmasi igin sicak soguk sekilde
pres uygulanir (idris 2001).

Toz metaliirjisi ile tiretimin asamalarindan biri olan tozlar karistirilmasi, mekanik
yontemler kullanilarak sinterleme 6ncesi homojenligi yakalamak amaciyla uygulanir.
Karistirma islemi yapilirken tozlarin yogunluk farki ve boyut farki problem yaratabilir.
Karisimin iiretime uygun olmasi gereken homojenligi saglamasi gerekir. Karigimdan
kaynaklanan problemler daha sonra giderilemez ve {iriinlin hurdaya ayrilmasina
sebebiyet verir.

Toz metaliirjisi ile Uretimin bir diger asamasi olan tozlarin sikistirtlmasi, daginik
haldeki tozlarin tasinabilmesi icin pelet haline getirilmesi amaciyla yapilir. Sinterleme
oncesindeki bir kalip igerisinde preslenmesiyle yapilir. Tozlarin sertligi arttikca pelet
haline getirilmesi zorlagir. Bu zorlugu gidermek icin baglayicilar kullanilir.
Baglayicilarin toz ile tepkimeye girmemesi gerektigi unutulmamalidir. Sinterleme
asamasl, toz metaliirjisiyle liretimin yontemini son agamasidir.

Sinterleme diger adiyla pisirme islemiyle tozlarin mekanik olarak birbirine
baglanmasi amaglanir. Bu islemde partikiillerin birlesip daha blyuk partikiller
olusturmasi istenmeyen bir durumdur. Teknolojik yenilikler ve yeni proseslerin ortaya
cikmasi, sinterleme uygulamalarindaki ¢esitliligi arttirmistir.  Bazi - sinterleme
cesitlerinden asagida bahsedilmistir (German 2005).

Tek eksenli sicak presleme; Dis 1siticilar yardimiyla, refrakter metaller, alimina ve
silisyum  gibi kalip malzemelerinden yapilan kaliplarin 1sitilmast bu  yontemin
parametrelerindendir. Saatlerce strebilecek bu yontemde kuvvet tek eksenli olarak toz
karisimina iletilir. Sert ve gevrek malzemeler bu yontemle Uretilebilir. Elmas-metal
kesme takimi kompozitleri, bu yontemin uygulamalarindan biridir. Tek eksenli sicak
presleme yontemi Sekil 2.5’te gosterilmistir (Sur 2013).
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Sekil 2.5. Tek eksenli sicak presleme prosesi (Sur 2013)

Sicak izosatik presleme (HIP); Net sekilli parcalari liretmek icin kullanilan bu
yontem, diger sinterleme proseslerine gore daha maliyetlidir. Kompozitlerin iiretiminde
onemli bir kalite parametresi olan yiiksek yogunluga HIP ile ulasilabilir. Bu ylzden ileri
teknoloji malzemelerinin Gretimi igin uygun bir yontemdir. HIP isleminde, toz
karisiminin konuldugu kalip malzemesinin esnek ve deforme olabilir olmas1 énemlidir.
Tozun sekillendirilmesi igin kuvvet, bu kaliplar vasitasiyla iletilir. Igerisinde toz
karisimi bulunan esnek kaliplar, igerisinde yiiksek basing bulunan haznenin igerisinde
sinterlenir. HIP islemi, kompozit tiretiminde kullanildig1 gibi daha 6nceden iiretilmis
kompozitlerin yogunlastirma islemi i¢inde kullanilabilir. Bdylece kompozitlerdeki
gbzeneklerin azalmasina neden olarak yiiksek sertlikte iirtinler tiretilmesini saglayabilir.
Sekil 2.6’da HIP prosesi gosterilmistir (German 2005).

gev;m \
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kabin  vakumgaz i kabin

dolduruimasi  alma sicak izostatik ~ uzaklastinimasi

pres

Sekil 2.6. Sicak izostatik pres prosesi (German 2005)
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Sinter-HIP; Yiiksek yogunlar istenilen pargalarin imalatina olduk¢a uygun bir
yontemdir. Bu yoOntemde, numuneler O6nce vakum altinda sinterlenirler. Agik
gozenekleri ortadan kaldiran vakumlama isleminden sonra basing uygulanarak ylksek
yogunluk elde edilmis olur.

Geleneksel yontemlerle yapilan sinterleme islemleri, daha 6nceden preslenmis
numunelerde uygulanir. Koruyucu atmosfer altinda yapilan bu ydntemlerin
uygulanabilirligi kolaydir. Ancak sert tozlarin preslenmesi i¢in yiiksek basinca duyulan
ihtiyac sinirlamalarindan biridir. Yiiksek basinca dayanikli kaliplarla gerceklestirilen
yiiksek sikistirma basinglariyla yapilan sikistirma islemleri sonrasinda yapilan
geleneksel sinterleme islemiyle kaliteli parcalar iiretilebilir. Ayrica sinterleme iselemi
oncesinde yapilan soguk izosatik presle (CID) karmasik sekiller iiretilebilir (German
2015).

2.2.2. Kanstirma dokiim yontemi

Bu islem takviye fazinin, eriyik metal matrise mekanik olarak karistirildigi
kompozit malzemenin sivi hal yontemlerinden biridir. Sivi haldeki eriyik kompozit
geleneksel dokiim yontemleri ile dokiilebilir ve geleneksel metal sekillendirme
yontemleriyle sekillendirilebilir. Kompozit malzeme Uretiminin en basit ve ucuz
yontemlerinden biridir (Kandpal vd. 2018).

Karigtirma dokiim isleminde, takviye partikiilleri, eriyik metal matrisin i¢inde
diizenli dagilmas1 6nemlidir. Eriyik metal ile takviye partikiilleri arasinda yogunluk
farki sebebiyle diizglin karisma problemi oraya c¢ikabilir. Bu problemi asmak
vortex(girdap) islemi uygulanabilir. Vortex islemi, eriyik metal yiizeyinde girdap
olusturmak icin kuvvetli bir sekilde karistirilir; takviye malzemesi olusturulan girdaba
atilarak dokiimden once beraber karisitirilmasidir (Kandpal 2018).

MMK dékiim numunelerinde kaliteyi elde etmek i¢in donati parcaciklarr ve
matris alasimi arasinda uygun islanma gerceklesmelidir. Islanabilirlik, bir sivinin kati
bir yiizeye yayilma kabiliyeti olarak tanimlanabilir. Kat1 seramik par¢aciklarinin dokiim
icine basaril bir sekilde dahil edilmesi, eriyigin kati seramik fazini 1slatmasim gerektirir
(Kandpal 2018).

Karigtirma isleminde dokiim yapilan numunelerin kalitesi, gozeneksiz olmasiyla
iligkilidir. Ayn1 zamanda fazlar arasinda 1slatalabilirliginde kaliteye etkisi yadsinamaz.
Kaliteli numuneler iiretmek, asagidaki tretim parametrelerini dogru belirleyerek
saglanabilir (Kumar 2017; Kandpal 2018).

e Karistirma hiz1

e Karistirma siiresi ve bekleme siiresi
e Dokiim sicaklig

e Karistircinin biiyiikliigii ve konumu
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e Takviye malzemenin rijit kalmasi

e Takiviya fazi ile matris faz1 arasinda gerceklesecek reaksiyonlarin kontroli
e Uretim sahasinda malzemelere uygun atmosfer kontrolii

e Karisan malzemlerin yogunlugu

e Eriyik metalin vizkozitesi

Uygulama kolayligindan dolay: karistirma dokiim yontemi en ¢ok partikul takviyeli
MMK’ler i¢in kullanilir. Sekil 2.7°de gosterilen Uretim ydntemi, partikil takviyeli,
diger kompozit iiretim yontemlerine gore basit bir yontemdir. Maliyet agisindan
bakildiginda da biiyiilk avantaji olan karistirma dokiim yontemi en ¢ok kullanilan
kompozit tretim metotlarindandir.

Sekil 2.7. Partikiillerin eriyige karigim asamalari; @) partikiillerin katilmasi; b) partikil
takviyesinin yiizeyde birikmesi; c) yiizeydeki partikiillerin eriyige daldirilmasi d)
karisimin yapilmasi (Kurtoglu 2004)

Yaygin olarak kullanila bu yontem giiniimiizdeki teknolojik gelismelere cevap
vermekte yetersiz kalmaktadir. Cizelge 2.4°te toz metalurjsi yontemi ile
karsilagtiritlmistir (Pawara vd .2018).
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Cizelge 2.4. Toz metaliirjisi ile Karistirma dokiim yontemini karsilastirmasi (Pawara vd.

2018)

Parametreler

Kanstirma dokiim

Toz metalurjisi

Takviye dagilimi Homojen dagilim Heterojen dagilim
Islanabilirlik Zayif Daha iyi
Mekanik ozellikler Iyi En iyi sonuglar
Maliyet En uygun maliyetli Pahali
. Boyut i
Sekil ve boyut sinir1 Boyut sinir1 yok oyut stnirt var ancak sekil

cesitliligi fazla

2.2.3. Difiizyon bag yontemi

Kat1 halde gergeklesen diflizyon bagi yontemi, bir metal folyo ile folyolar
arasinda konumlandirilmig takviye malzemenin, sikistirilarak ve sinterlenerek
baglanmas1 islemidir. Bu yontem, diflizyonla baglanma sirasinda metalin fiberler
arasindaki bosluga akmasi zorlugundan dolay: fiber bezler veya kesintisiz fiber demetler
icin ¢ok uygun degildir. Buna karsin eriyik haldeki metalin sizmas1 ve akmasi daha
kolay oldugu i¢in elyaf bezleri ve siirekli elyaf demetleri i¢in daha uygun bir yontemdir.
Metal folyo yerine metal kapli karbon elyaflarin sinterlenerekte diflizyon bag:
olusturulmas1 miimkiindiir. Bu durumda metal kapli metel matrisli kompozit iiretilmis
olur. Bu yontemin zorluklarindan biri metal folyo ve metal kaplamanin yiizeyinin
oksitlenme egiliminde olmasidir. Bunu gidermek i¢in genellikle islem vakum altinda
yapilir (Chung 2017).

Sekil 2.8’de sematik olarak gdsterilen bu yontemde, presleme isleminin diginda,
haddeleme yapilarak da iiretim yapilabilir. Takviye fazi olarak kullanilan fiberlerin;
yonleri, agilar1 ve mesafe araliklari, istenen iiriine gore degiskenlik gosterebilir (Soy
2011).

Basing

Metal Folyo
Fiber

Sekil 2.8. Diflizyon bagi yontemi (Soy 2011)
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6061 Al-boron fiber kompozitlerin iiretimi, s6z konusu yapistirma islemi ile
yapilir. Bu islem, ¢ok ¢esitli metal matrisleri isleme yetenegine sahiptir, ancak metal
matrisine elyaflarin diizenli dagilimini saglamak zor olmaktadir. Ayrica, karmagsik
bilesenlerin ve sekillerin difiizyon yapistirma teknigi ile elde edilmesi zordur (Marwaha
2016).

2.2.4. Infiltrasyon yontemi

Aliiminym ve magnezyum alagimlarin, matris fazi olarak kullanildig1 kompozit
malzemelerin Gretiminde yaygin olarak kullanilan bir yontemdir. Ergimis metalin
gozenekli takviye fazina sizmasi amaclanan islemler, basing yardimiyla yapilabildigi
gibi basing kullanilmadan veya vakumlu ortamda da gergeklestirilebilir. Basinglh
infiltrasyon yonteminin, basingsiz yonteme gore uygulanabilirligi daha zor olmasinda
ragmen, bosluklar1 doldurabilmesi daha kompleks parcalarin imalarina olanak tanir.
Ayn1 zamanda hiz faktorii goz Oniine alininca seri imalata uygundur. Uygulanabilirligi
eriyik metalin 1slatma kapasitesine ve viskozitesine baghdir (Chou 1987; Kalemtas
2016)

Basingli infiltrasyon yonteminin, basingsiz yonteme gore uygulanabilirligi daha
zor olmasinda ragmen, bosluklar1 doldurabilmesi daha kompleks pargalarin imalatlarina
olanak tanir. Ayni1 zamanda hiz faktorii gz Oniine alininca seri imalata uygundur.
Uygulanabilirligi eriyik metalin 1slatma kapastesine ve viskozitesine baglidir (Chawla
2006).

Basingli infiltrasyon yonteminde, eriyik metale iletilmesi gereken basing
kuvvetleri farkli sekillerde iletilebilir. Eriyik ile tepkimeye girmeyecek bir gaz
yardimiyla basing iletilebilecegi gibi kalip igerine uygulanacak pres ile de olabilir. Gaz
basing yonteminde takviye fazinin deforme olmasi ihtimalinin diisiik olmasi fiberlerin
kullanilabilmesi i¢in bir avantaj olarak sayilabilir. Gaz basing islem siiresinin kisa
olmas1 istenmeyen reaksiyonlarin olusmasimi engeller, bdylece takviye fazinin
kaplanma gerekliligi ortadan kaldirabilir. Sekil 2.9°da basingsiz ve gaz basingh
yontemlerin proses semasi gosterilmistir (Besergil 2016).
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Sekil 2.9. Infiltrasyon yontemi; a) basingsiz infiltrasyon; b) gaz basing infiltrasyonu
(Besergil 2016)

2.3. Al-Cu Faz Sistemi

Toz metaliirji yonteminde oldukga fazla kullanilan aliiminyum malzemesi bakir ile
beraber kullanildig1 zaman 6zelliklerinde iyilesmeler olmaktadir. Sertlik gibi mekanik
ozelliklerde iyilesme saglanirken ayni zamanda aliiminyumun islenebilirligini
artirmaktadir.

Sekil 2.10’da Al-Cu faz diyagramindan gorildiigii gibi, 548 °C civarindaki
otektik doniisiim sicakliginda sonra ergime baglar. Bakirin, aliiminyuma gore yliksek
ergime sicakligi olmasina ragmen kati halde Aliiminyum igerinde ¢Ozlinmektedir.
Sicaklik arttik¢a ¢oziintirliik oraninin arttigini diyagramdan gorebiliriz. Ayni1 zamanda
Al>Cu intermetaligi sicaklik arttikga olugmaya baslar. Bakir ile aliminyum difiizyon
hizlariin farkli oldugu iki malzemedir. Bu durum gozenekli yapinin olusmasina neden
olabilmektedir. Bu tez calismasinda da Al i¢inde %4 Cu karistmi matris olarak
kullanilmstir. Sinterleme sicakligi olarak 550 °C secilmistir.
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Agirlikga % Cu

Sekil 2.10. Al-Cu faz sistemi (Basar 2012)

2.4. ALMK Uygulamalar: ve Kullamim Alanlar

ALMK ’ler iistiin Ozelliklerinden dolayi, giin gegtikce Onemini arttiran ve yeni
kullanim alanlar1 bulan bir malzeme grubudur. Alasim metallerle kiyaslandiginda
gosterdigi mekanik ozellikler, havacilik ve otomotiv sektorlerinde alasim metallerinin
yerini almasini saglamaktadir. Yapisal uygulamalarda da ozel bir yere sahip olan,
ALMK kullanim nedenleri asagida siralanmustir.

e Diisiik yogunluk

e Yiiksek dayanim ve tokluk

e Uretim proseslerinin gesitlilige uyum
e Korozyon direnci

e Termal sok direnci

e Sekillendirilebilirlik.

Cizelge 2.5°te bazi otomototiv uygulamalari verilen ALMK’lerde en ¢ok
kullanilan takviye malzemelerinin SiC ve Al2O3 oldugu goriilmektedir. Ugak
parcalarinda kullanilan ALMK ’ler inis takim pargalari, kanat ¢italar1 ve dikey kuyruklar
gibi kisimlarda kullanilirlar. Ugak pargalarinda kullanilmasinin en bilyiik nedeninin,
diisiik yogunluk oldugu sdylenebilir. Son zamanlarda yapisal uygulamlarda da yerini
alan ALMK ler i¢in kiipeste bilesenleri, platformlar ve sandvi¢ paneller gibi parcalar
bazi o6rneklerdir. Sekil 2.11° de otomotiv endiistrisinde kullanilan pargalar verilmistir.
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@) (b)

Sekil 2.11. Otomotivlerde kullanilan aliminyum matrisli kompozitler; @) motor pistonu;
b) fren diski (Kainer 2006)
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Cizelge 2.5. ALMK otomotiv uygulamalari ve tireticileri (Baisane vd. 2015)

ambalajlar1

Uretici firma Kullanilan parca ALMK kompozit
Duralcan, Martin Marietta, Pistonlar Al/SiCp
Lanxide
Duralcan, Lanxide Fren diskleri, kaliperler, Al/SiCp
silindir gdmlekleri
GKN, Duralcan Tahrik mili Al/SiCp
Nissan Piston kolu Al/SICy
Dow Chemical Disli, supap kapagi Mg/SiCp
Toyota Piston segmant Al/AlO3
Dupont, Chrysler Piston kolu Al/Al;O3
Martin Marietta Pistonlar Al/TIiCp
Zollner Pistonlar Al/fiberfrax
Honda Motor blogu Al/AlL,O3-Cf
Lotus Elise, Volkswagen Fren diskleri Al/SiCp
Chrysler Fren diskleri Al/SiCp
GM Fren kampanalari, akslar, Al/SiCp
motor besikleri
MC-21, Dia-Compe, Fren diskleri Al/SiCp
Manitou
Knorr-Bremse; Fren diskleri SiC/Al
Kobenhavn,
Textron Specialty Sogutma plakalari Al/B
Materials
Cercast Elektronik parca Al/graphite foam

Alcoa Innometalx

Multicip elektronik
moduller

Al/SiCp
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3. MATERYAL VE METOT

Bu ¢alismada, aliiminyum oksit (Al2O3) ve titanyum diborirden (TiB2) olusan
toz karisiminin yanma sentezi ile elde edilmesi, liretilen toz karigiminin aliminyum
matrisli kompozitlerde takviye fazi olarak kullanilmasi ve iiretilen kompozitlerin
Ozelliklerinin belirlenmesi amaglanmustir.

Bu caligmada deneysel metot olarak 5 ana kisimdan bahsedilebilir.

e Yanma sentezi deneyleri; Al2O3-TiB2 tozlarinin yanma sentezi yOntemiyle
iiretildigi deneylerdir.

e Ogiitme calismalar1; Calisma kapsaminda yanma senteziyle iiretilen Al,O3-TiB:
tozlarin boyutlarmin kii¢iiltmek maksadiyla uzay degirmende yapilan 6giitme
calismalardir.

e Toz karakterizyon incelemeleri; Calisma kapsaminda iiretilmis ve daha sonra
oglitme islemine tabi tutulmus tozlarin karakterizyon c¢alismalaridir. Bu
kapsamda iiretilen tozlar X 1sinin kirnimi(XRD), Taramali elektron mikroskobu
(SEM) ve pargacik boyut dl¢iimii testlerine tabi tutulmuslardir

e Kompozit iiretimi; Yanma senteziyle iiretilen ve daha sonra ogiitiilen, Al,Os-
TiB2 tozlarinin takviye malzemesi olarak kullanildigi Aliiminyum matrisli
kompozitlerin (ALMK) iiretildigi deneylerdir.

o Uretilen kompozitlerin karakterizsyonu; Uretilen ALMK ’lerin karakterizyonlar
yapilmigtir. Bu kapsamda Sertlik 6lglmleri, U¢ nokta egme testleri, optik
mikroskop incelemeri, SEM incelemeleri ve % teorik yogunluk hesaplari
yapilmustir.

3.1. Deneylerde Kullanilan Malzemeler ve Donamim

Yanma sentezi diizenegi: Yanma sentezi deneyleri i¢in laboratuvar kosullarinda
kullanilabilecek bir sistem tasarlanmistir. Yanma reaksiyonlarinin gerceklestirilmesi
i¢in grafit silindirden, kapakli bir pota yapilmistir. I¢ ¢apt 80 mm, dis capr 90 mm,
yiiksekligi 120 mm olan potada toz karigimlari reaksiyona sokulmustur. Reaksiyonlarin
koruyucu atmosferi olarak yiliksek saflikta argon gazi kullamilmistir. Pota kapagina
acilan delige yerlestirilen hortum vasitasiyla reaksiyon sirasinda ortama argon dolu
tupten argon gazi ikmal edilmistir. Gaz basincinin kontrolii ve izlenmesi i¢in regiilator
kullanilmistir. Ayrica debi Olger ile potaya verilen gaz miktarinin kontrolii saglanmaigtir.
Pota kapagina acilan diger bir delikten ise termokupl gecirilmistir. Bu termokupl
vasitastyla pota ici sicaklik, reaksiyonun sicakligi gibi parametreler gézlemlenmistir.
Reaksiyon icin gereken 1s1 direng telleri ile olusturulmustur. Bu ¢alismada hacim yanma
sentezi yontemiyle reaksiyonun gerceklesmesi amaglanmistir. Hacimsel bir 1sitma
saglamak amaciyla i¢inden direng telleri gecen, etrafi tas yilinli ve ates tuglalan ile
yalitilmig bir hazne kullanilmistir. Direng tellerinden gegen akim kontrolii i¢in varyak
kullanilmistir. Yanma sentezi diizenegi Sekil 3.1°de verilmistir.
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Sekil 3.1. Yanma sentezi diizenegi
Yanma sentezinde kullanilan sarf malzemeleri:

e Merck marka > 99,0 saflikta TiO; tozu,
e Alfa Aesar marka > 99,0 saflikta Al tozu,
e Etibor marka > 98,0 saflikta B2O3 tozu,
e Etibor marka > 98,0 saflikta H3BO3 tozu,
e Merck marka > 99,0 saflikta NaCl tuzu,

Metkon Metacut metal kesme cihazi: Sicak presleme sonrast numunelerin metalografik
incelemeleri i¢in kullanilan bu cihaz Sekil 3.2°de verilmistir. 6x36x44 mm boyutlarinda
uretilen kompozit numunelerin 6,5x12x36 mm (kalinlik x genislik x boy) boyutlarinda
olacak sekilde 3 pargaya boliinmesi i¢in kullanilmistir.
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Sekil 3.2. Metal kesme cihazi

Metalografik Zimparalama Cihazi Metkon Forcipol 2V Cift diskli Grinder-Polisher:
Kompozitlerden Kkesilen olan numuneler, zimparalama cihazi ile zimparalanarak
parlatmaya hazirlamak i¢in kullamilmustir. Seklil 3.3’te verilen cihazda zimpara kagitlar
doner disklere takilarak asindirma islemi gergeklestirilir.

Sekil 3.3. Metalografik zimparalama cihazi

Metalografik Parlatmkea Cihazi Metkon Forcipol V Tek diskli Grinder-Polisher:
Uretilen olan kompozitlerden kesilen numuneler, Sekil 3.4’te verilen parlatma cihazi ile
parlatilarak sertlik testleri, optik mikroskopta goriintii almak ve taramali elektron
mikroskobunda gergeklestirilen metalografik incelemeler i¢in hazir hale getirilmistir.
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Sekil 3.4. Metalografik parlatma cihazi

Brinell Sertlik ol¢me cihazi: Bulut makine — Hardness Tester RBOV-200: Uriinlerin
sertlik degerlerini belirlemek igin Sekil 3.5°te verilen cihaz kullanilmistir. Uretilen
ALMK ’lere 2,5 mm ¢apli bilya ile 62,5 kg yik uygulanarak Brinell 10 (HB 10) sertlik
degerleri bulunmustur.

Sekil 3.5. Sertlik 6l¢iim cihazi

Optik mikroskop : Nikon Eclipse LV150: Uriinlerin mikroyapilarini incelemek igin optik
mikroskobun kullanilmasina ihtiyag duyulmustur. Sekil 3.6’da verilen optik
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mikroskoptan dijital kamerayla alinan goriintiiler, lisansli Clemex image analyzer
goriintli igleyici program yardimiyla bilgisayar ortaminda incelenmistir.

Sekil 3.6. Optik mikroskop

Radwag Marka Analitik Terazi: Radwag marka cihaz, 0.1 mg hassasiyetli, 220 gr
kapasiteli bir cihazdir. Tozlarin tartilmas: ve iiretilen numunelerin yogunluk dl¢timleri
icin sekilde verilen cihaz kullanilmistir. Dogru oOlgiim yapabilmek icin terazinin
cevresinde acilabilen cam koruyucu vardir. Bu koruyucu yardimiyla digardan gelen
hava akimlarinin 6lgtimleri etkilemesinin Oniine ge¢ilmis olunur. Sekil 3.7°de verilen
cihaza, aparat eklenmesiyle, havada ve saf suda agirlik dlglimlerine olanak taniyarak
yogunluk hesabinin yapilmasini saglamistir.

Sekil 3.7. Analitik terazi
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Cekme Basma Cihazi: Shimadzu-50KN: Ug nokta egme testleri icin kullanilan bu cihaz
¢cekme ve basma deneyi icinde kullanilabilmektedir. Sekil 3.8’de verilen cihazin
kapasitesi 50 kN’dur. Bilgisayara bagli sekilde calisan sekilde gosterilen cihaz,
TrapeziumX programi vasitasiyla bilgisayardan kontrol edilebilmektedir. istenmeyen
durumlarda miidahale etmek ve numunelerin saglikli yerlestirilmesini saglamak icin
cihazin yan tarafinda elle kontrol edilebilen bir panel bulunmaktadir. Cihaza takilabilen
aparatlar degistirilerek cekme basma ve iic nokta egme testleri yapilabilmektedir. Ug
nokta egme deneyleri ASTM BS528 standartlarina uygun Olgiilerde imal edilmis
aparatlar ile yapilmistir. Numunelerin, 6l¢iim sirasinda temas ettigi 3 mm ¢apindaki alt
mesnetlerin arasindaki mesafe 25 mm o6l¢iisiindedir.

OCRADPH
|

Sekil 3.8. Cekme testi cihazi

Kardegsler Makine Markali Hidrolik Pres: Sekil 3.9°da verilen 50 ton kapasiteli hidrolik
pres, sicak pres ile iiretilen numunelerin kaliptan ¢ikarilmasi i¢in kullanilmistir. Manuel
gii¢ uygulanarak kullanilan bu pres hassas presleme islemleri icin uygun degildir.
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Sekil 3.9. Hidrolik pres

Retsch Marka Yiiksek Enerjili Degirmen: Uretilen tozlarm boyutlarmi kiigiiltmek
maksadiyla kullanilan bu cihaz Sekil 3.10°da verilmistir. Aralikli ¢alismaya
programlanabilme 6zelligi tozlarin yiiksek sicakliklara ¢ikilmadan 6giitiilmesine imkan
tanmmistir. Sekil 3.11a’da verilen Al2O3 ve Sekil 3.11b’de WC kavanozlar kullanilarak
ogiitme islemi yapilmistir. Ogiitme islemi, etil alkol i¢inde 250 devir/dakika hizda
gergeklestirilmistir.

]

Sekil 3.10. Ogiitme degirmeni
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(b)
Sekil 3.11. Ogiitme kavanozlari; a) Al,O3 kavanoz; b) WC kavanoz

Niive Marka Etiiv Furini: Vakum yapabilme 6zelligi sayesinde atmosfer kontroliinde
tozlarin, neminin giderilmesi i¢in kullanilmistir. Sekil 3.12°de verilen firin 200° C’ ye
kadar sicakliklarda kurutma islemi yapabilmektedir. Yanma sentezi Oncesinde
kullanilan tozlarin kurutma islemi i¢in kullanilmistir. Yanma senteziyle iiretilen tozlarin
yikanmasi isleminden sonrada tozlarin kurutulmasi i¢in bu firin kullanilmistir.
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A%

Sekil 3.12. Etiiv firmi

Kaliplar: Karistirilan tozlarin pelet haline getirilmesi igin R20x60 mm boyutlarindaki
silindirik 3 par¢adan olusan Sekil 3.13’te gosterilen kalip kullanilmistir. ALMK
kompozitlerin sicak pres ile liretilmesi, toz karigiminin, 36x44x60 mm boyutlarindaki
kaliba konularak sekillendirilmesi sonucunda olmustur.

(@)
Sekil 3.13. Silindirik kalip
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Eppendorf Marka Santrifiij Cihazi: Uretilen toz karisimindaki NaCl taneciklerini
ayirmak i¢in sekilde verilen santrifiij cihazi kullanilmistir. Sekil 14°te verilen cihaz ile
yiiksek devirlerde ¢okelme islemi basartyla gerceklestirilmistir.

eppendorf

Centrifuge 5810

Sekil 3.14. Santrifiij cihazi

MSE marka sicak pres sistemi: Toz karisimindan kompozit tiretimi Sekil 3.15°te verilen
sicak pres sistemi ile yapilmistir. Bu sistem kullanilarak 30 ton basma kapasitesi ile 650
°C sicakliga kadar sicak pres yapilabilmektedir. Bu cihazda, zaman sicaklik ayariyla
1sitma  hizi  ayarlanabilmektedir. Atmosfer kontrolli bu cihaz, numunelerin
oksitlenmeden Uretilmesine olanak saglamaktadir.

Sekil 3.15. Sicak pres sistemi
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3.2. Deneylerin Yapihsi
3.2.1. Yanma sentezi deneyleri

Bu deney kisminda, yanma senteziyle titanyum diboiir (TiB2) ve aliminyum
oksit (Al,O3) tozlarinin iretilmesi amaglanmistir. Bagmti 3.1°de ve bagint1 3.2°de
yanma sentezi reaksiyonun denklemleri verilmistir.

Ti02+2H3BO3+10/3Al - TiB2+5/3Al,03+3H20 (3.1)

Ti02+B203+2Al 2 TiB,+Al,03+0; (3.2)

Reaksiyon denklemlerine gore TiO2+B.03+Al ve TiO2+H3BOs+Al toz
karisimlari hazirlanmigtir. Tozlarin homojen karigimi, piring havan kullanilarak 10
dakika stire boyunca elle yapilmistir.

Baslangi¢ karisimlar1 4 gr ile 10 gr arasinda degisen cesitli kiitlelerde, yanma
sentezine tabi tutulmustur. Baslangi¢ karigimlart ig¢in bor oksit (B2O3) ve borik asit
(H3sBO3z) farkli yanma sentezi reaksiyonlari i¢in ayri ayri kullanilmistir. B2Os
kullanilarak daha fazla sayida deney yapilmistir. Toz karisimina, reaksiyon sicakligina
ve toz boyutlarina etkisini 6grenmek i¢in agirlikca %5 ile %150 arasinda degisen
oranlarda tuz NaCl eklenmistir. Kimyasal denklemlere gore hazirlanan toz
karisimlarinda kullanilan toz miktarlart Cizelge 3.1 ve Cizelge 3.2’de verilmistir.
Cizelge 3.1’ verilen bor oksit miktari ile Cizelge 3.2°de borik asit, stokiyometrik olarak
%5 fazla konulmustur. Nem miktarinin bor oksit tozlarinda % 5 oldugu titrasyon
yontemiyle hesaplanmistir. Pota igine eklenen tozlar iki sekilde konulmustur. Daginik
olarak pota i¢ine konan tozlarin reaksiyon davramislart gozlemlendigi gibi 2 cm
capindaki silindirik kalip yardimiyla pelet haline getirilmis tozlardan daha fazla sayida
deney yapilmistir. Toz karisimlarinin, pota icinde, 1sitilmis firina yerlestirildikten sonra
1sinmalar1 ve reaksiyon sirasinda meydana gelen sicaklik artisi, pota igine yerlestirilmis
olan bir termokupl ile slirekli olarak dl¢iilmiistiir. Bu dl¢limlerden elde edilen grafiklerle
reaksiyon sicakliklarinin 6grenilmesi amaglanmstir.

Cizelge 3.1. Bor oksit iceren baslangi¢ tozlarinin bilesim miktarlar

I;i;‘f;: % NaCl | TiO2(gr) | B2Os(gr) | Al(gr) | NaCl(gr)
6gr %0 NaCl | 2,0014 | 1,8314 2,2539 i
6gr %5NaCl | 2,0014 | 1,8314 2,2539 0,3
10 gr %0 NaCl | 3,3358 | 2,9077 3,7565 i
10 gr %20 NaCl | 2,0014 | 1,8314 2,2539 12
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Cizelge 3.2. Borik asit igeren baglangi¢ tozlarinin bilesim miktarlar

Karisim o TiO2 H3BO3
Miktart % NaCl (ar) (ar) Al (gr) NacCl (gr)
4.gr %10 NaCl 1,089 1,787 1,227 0,4
4.gr %20 NaCl 1,089 1,787 1,227 0,8
4.gr %40 NaCl 1,089 1,787 1,227 1,6
4.gr %60 NaCl 1,089 1,787 1,227 2,4
%100
4gr NaCl 1,089 1,787 1,227 4
%125
4gr NaCl 1,089 1,787 1,227 5
%150
4gr NaCl 1,089 1,787 1,227 6
10 gr %60 NaCl 2,723 4,468 3,067 6

3.2.2. Ogiitme deneyleri

Yanma sentezi drunleri olan Al;O3-TiB> partikiillerinin boyutlarini kiigiltmek
maksadiyla 6giitme islemleri yapilmistir. Ogiitme islemleri 6ncesinde yanma sentezi
tiriinlerinde kalint1 olarak bulun NaCl tuzlarindan arindirma islemleri yapilmistir. Bu
arindirma islemleri i¢in saf su kullanilmistir. Santrifiij islemleri 5000 devirde 5 dakika
stire ile yapilmistir. Kalinti NaCl miktarini minimize etmek i¢in, durulama ve santrifij
islemleri 5’er defa tekrar edilmistir.

Yanma sentezi Uriinleri saf su ile li¢ edildikten sonra tartilarak 6giitiilmiislerdir.
Ogiitme islemleri iki farkli ortam kullanilmistir. Aliimina (Al2Os) kavanoz ve bilyalarin
kullanildig1 ortamda 6,97 gr. Al20s-TiB2 tozu 6giitiilmiistiir. 100 gr aliimina bilyanin
kullanildig1 6gilitme islemleri sirasinda, topaklanmanin Oniine gegmek igin 50 ml etil
alkol &giitme ortamina eklenmistir. Ogiitme islemleri 5 farkli siirede yapilmustir.
Ogiitme islemleri 2, 6, 12, 24 ve 48 saat siirelerinde yapilmistir. Ogiitme islemi, etil
alkol i¢cinde 250 devir/dakika hizda gerceklestirilmistir. Bilya / toz agirlik oran1 10’dur

Tungsten karbir (WC-Co) ortamdan yapilan yapilan 6giitme islemleri i¢in saf
suda li¢ edilmis Al2O3-TiB> partikilleri kullanilmistir. 9,7 gr tozun oOgiitildigi bu
ortamda 200 gr tungsten karbiir bilya kullanilmistir. Topaklanmanin 6niine gegmek igin
50 ml etil alkol kavanozdaki tozlara eklenmistir. Ogiitme sirasinda istenmeyen bir
durum olan yiiksek sicakligin Oniine ge¢mek icin islemler dinlendirmeli olarak
yapilmigtir. Ogiitme cihazinda yapilabilen programlama sayesinde 2 dakika &giitme 3
dakika bekleme olarak 6giitme islemleri yapilmistir. Ogiitme islemleri 90, 210 ve 450
dakika strelerinde olmak tzere 3 farkli siirede yapilmustir. Ogiitme islemi, etil alkol
icinde 250 devir/dakika hizda gergeklestirilmistir. Bilya / toz agirlik orani1 20°dir
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3.2.3. Kompozit tretimi

Sicak pres ile kompozit {iretimi igin 5 farkli numune kullanilmistir. 1k iiretilen
numune Al4Cu alagimidir. Bu katkisiz numune, uretilecek kompozit numunelere
referans olmast amaciyla aynmi parametrelerde Ttretilmistir. Al2O3-TiB2 katkili
aliminyum matrisli kompozitler sicak presleme yontemi ile {iretilmistir. Al4Cu matris
alasimi icin se¢ilmis olan sicak presleme sicakligi 550 °C’dir. Bu sicaklikta sicak
presleme i¢in 50 Mpa basing, 30 dakika siire uygulanmistir. Bu sicakliga 5-6 °C /
dakika 1sitma hizinda ¢ikilmistir.

Toz metalrjisi yontemi ile Uretilen kompozitler i¢in kullanilan toz bilesenleri
miktarlar1 Cizelge 3.3’°te verilmistir. Katkisiz, alimina ortamda 6giitiilmiis hacimce %1
takviyeli, tungsten karbilir ortamda ogitiilmiis hacimce %1, %3 ve %5 takviyeli
numuneler iiretilmistir. Uretilmek istenen miktarlara gére tozlarin karistirma islemleri
zirkonya bilya kullanilarak cam kavanoz igerisinde elle yapilmigtir. Homojen karigimi
tamamlanmis tozlar kaliba konulmadan, kalip ve kalip zimbalarinin molycote marka
yaglayici ile yaglanmistir. Bu yaglama islemi tretilen numunelerle kalip arasinda
gergeklesebilecek birlesmeyi engellemek maksadiyla yapilmistir. Takviyesiz parcalar ve
kompozit parcalar, sicak is takim g¢eliginden imal edilmis olan 36x44 mm
boyutlarindaki bir kalipla, 6,5 mm yiikseklikte olacak sekilde sicak preslenmistir.
Uretilen tiim pargalarin sicak pres islemi argon atmosferi altinda gergeklestirilmistir.
Sicak presleme islemi i¢in kullanilan kalip Sekil 3.16’da verilmistir. Sicak is takim
¢eliginden tretilmis kalibin ebatlar1 36X44X60 mm ol¢tlerindedir.

Sekil 3.16. Dikdortgen kesitli kalip
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Cizelge 3.3. Kompozit liretiminde kullanilan toz miktarlar (katkilar hacmendir)

Toz Miktarlari(gr)
Al Cu AlOs-TiB2
Katkisiz 22,9674 0,9570 -
%1 ogiitlilmemis 22,7377 0,9474 0,3532
N %1 Al203 kavanozda 22,7377 0,9474 0,3532
2 ogiitilmiis takviyeli ' ' ’
S | %1 WC kavanozda 6gutilmis 99 7377 0.9474 0.3532
£ takviyeli ' ' ’
2 %3 WC kavanozda ogiitiilmiis 99 2784 0.9283 10595
takviyeli ' ' ’
%35 WC kavanozda ogiitiilmiis 21 8190 0.9091 1 7658
takviyeli ' ' ’

3.2.4. Karakterizasyon islemleri

Uretilen tozlarm ve sicak pres numunelerinin X 1sin1 kirminmi (XRD) ve taramali
elektron mikroskobu (SEM) incelemeleri yapilmustir. Uretilen tozlarin ve yanma sentezi
driinlerinin SEM incelemeleri Siilleyman Demirel Universitesi Enerji Arastirmalar:
Uygulama ve Arastirma Merkezi’nde yapilmistir. XRD analizleri Hatay Mustafa Kemal
Universitesi merkez laboratuvarinda Rigaku marka X 1smi difraktometresiyle
yapilmistir. SEM incelemeri igin ayn1 merkezde bulunan FEI marka, Quanta FEG 250
model taramali elektron mikroskobu ile ger¢eklestirilmistir.

XRD analizleri, yanma sentezi iirlinlerinin, {iretimindeki basariyr dgrenmek
amaciyla yapilmistir. Bu analizler sonuncu elde edilen desenleri okunarak yanma
sentezi iiriinlerindeki fazlar yorumlanmustir. Uretilen tozlarim Malvern Instruments
marka cihaz kullanilarak pargacik boyut analizleri gerceklestirilmistir. Bu analizlerden
elde edilen grafikler, partikiilleri yorumlama imkani1 saglamistir. Pargacik hacim ve say1
oranlarinin gosterildigi bu grafikler parcaciklarin boyut dagilimi hakkinda bilgi
vermektedir.

SEM incelemeleri kapsaminda, numunelerin 1000x ile 100000x biyiitme
araliginda yiiksek biiylitme oranlarinda mikrograflar1 elde edilmistir. Bu mikrograflar
incelenerek parcacik boyutunun sekli ve boyutlart gozlemlenmistir. SEM cihaziyla
yapilan X-151n1 ile Enerji Dagilimli Spektrometre (EDS) analizi kullanilarak noktasal
elemental analizler yapilmistir. Bu analiz ile belirlenen noktanin elementel
kompozisyonu 6grenilebilir.

Sicak presleme tiretilen 6x36x44 boyutundaki numuneler, 6x12x36 mm (kalinlik
x geniglik x boy) boyutlarinda olacak sekilde hassas kesiciyle 3 parcaya kesilmistir. Bu
sekilde, sicak preslenmis olan 1 par¢adan 3 adet {i¢ nokta egme numunesi elde edilmis
ve testler yapilmistir. Yapilan testler sonrasi kompozitlerin gerilme ve birim sekil
degisikligi degerlerini iceren diyagramlar elde edilmistir. Bu diyagramlardan elde edilen
verilerle numunelerin  3-nokta egme dayanimi ve % sekil degisimi degerleri
hesaplamistir.

40



MATERYAL VE METOT S.F. POLAT

Sicak presle iretilen numunelerin sertlik 6lgimu igin Brinell 10 yontemi
uygulanmistir. Sertlik 6l¢timlerinde 62,5 kg yiikk ve 2.5 mm ¢aplh bilya kullanilmistir.
Uretilmis her numuneden elde edilen, 3 adet 6x12x36 mm boyutlarindaki pargalarin
3’er defa sertlikleri Olg¢iilmiistiir. BOylece dretilen her numunenin 9 tane sertlik
degerinin ortalamas1 ve standart sapmasi hesaplanarak sertlik degerleri elde edilmistir.

Sicak presle iiretilen alti adet numunenin metalografik goruntulerini almak
amactyla yiizey diizeltme islemleri yapilmistir. Mikroskop altinda incelenebilecek
boyutlara ve sekle getirmek amaciyla her numuneden 6x8x12 boyutlarinda kuglk
pargalar kesilmistir. Kesilen parcalarin yiizeyinde ¢iziklerin giderilmesi maksadiyla
zimparalama islemi yapilmistir. Zimparalama islemi i¢in zimpara cihazindaki doner
tablaya takilan 600, 1200, 3000, 4000’lik zimpara kagitlartyla zimparalanmigtir.
Zimparalanan pargalar, 1um elmas soliisyon kullanilarak, ¢uha kapli doner tablaya
sahip parlatma cihaziyla parlatilmistir. Parlatilan pargalarin, optik mikroskop
goriintlileri alinarak yorumlanmistir. Optik mikroskobun kapasitesinden dolayi, 50x ile
1000x biiylitme arasindaki goriintiiler alinmistir.

Sicak pres {tirlinlerini yogunluklar1 Arsimet prensibi kullanilarak hesaplanmstir.
Once kuru olarak tartilan parcalar daha sonra saf su dolu kabin iginde tartilmistir. Elde
edilen kuru ve yas tart1 degerleri kullanilarak, Arsimet prensibiyle hesap yapilmistir.
Elde edilen gergek yogunluk ile teorik yogunlugun oranindan yola ¢ikarak % teorik
yogunluk degerleri bulunmustur.
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4. BULGULAR VE TARTISMA
4.1. Yanma Sentezi Deneyleri
4.1.1. Deney parametreleri

Al;03-TiB; toz karisimlari {iretilmesinin amaglandigi bu boliimde, deneylerde
yapilan gozlemlere goére reaktanlarda ve tuz oranlarinda degisik yapilmistir. NaCl
eklenmeden yapilan deneylerde, iirtinlerin ¢ok sert oldugu ve havanda zorlukla
ezilebildigi goriilmistiir. Cesitli oranlarda NaCl eklenmis olan TiO.+H3BO3z+Al toz
karisimlarindan yanma sentezi ile Al2O3-TiB> toz karigimlari {iretilmistir. NaCl orant,
TiO2+H3BO3z+Al karigimimin agirlikca %5°1 ile %150°si araliginda eklenmistir.
Eklenen NaCl ile, tirtinlerin havanda kolaylikla ezilebildigi goriilmiistiir.

Bor oksit kullanildiginda olusan iirlinlerin sert olmasi nedeniyle, baslangic
malzemesi olarak borik asit kullanilarak Al;Os3-TiB2 toz karisimlarinin tretimi igin
deneyler gerceklestirilmistir. Bor oksitin ve borik asitin, reaksiyon sicakligina ¢ikana
kadar buharlagsmasindan dolay1 stokiyometrik orandan % 5 fazla karistirilmastir.

Yapilan ilk yanma sentezi deneylerinde toz karisimi pelet haline getirilmeden
konulmustur. Yapilan gozlemler sonucu daginik haldeki toz karisiminin reaksiyona
girmedigi goriilmiistiir. Bundan dolay1 toz karisimlar1 pelet haline getirilerek deneylere
devam edilmistir. Yapilan 25 adet yanma sentezi deneyinin bilesimleri ve kiitleleri
Cizelge 4.1°de sunulmustur.
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Cizelge 4.1. Deneylerde kullanilan baslangi¢ karisimlarinin bilesimleri ve miktarlari

Kod Karisim % NaCl Miktar Sekil
sl TiO2 +B20s+AL 0 6gr dagmik
52 TiOz +B20s+AL 0 10gr dagimik
s3 TiO, +HsBOs+AI 0 4’1(1;?;(55“ pelet
s4 TiO2 +B203(+%2)+AL 0 6gr dagmik
s5 TiO2 +B203(+%5)+AL 0 6gr(kurutuldu) pelet
s6 TiO2 +B203(+%5)+AL 0 6gr dagimik
s7 TiO2 +B203(+%5)+AL 5 6+0,3=6,3gr pelet
s8 TiO2 +B203(+%5)+AL+ 20 6+1,2=7,2gr pelet
s9 TiO2 +H3BO3(+%5)+Al 0 10gr pelet
s10 TiO2 +H3BO3(+%5)+AL 5 4+0,2=4,2gr pelet
s11 TiO2 +H3BO3(+%5)+AL 20 4+0,8=4,8qr pelet
s12 TiO2 +H3BO3(+%5)+AL 40 4+1,6=5,6qr pelet
s13 TiO2 +H3BO3(+%5)+AL 60 4+2,4=6,4qr pelet
s14 TiO2 +H3BO3(+%5)+AL 100 4+4=8gr pelet
s15 TiO2 +H3BO3(+%5)+AL 150 4+6=10gr pelet
s16 TiO2 +H3BO3(+%5)+AL 125 4+5=9¢gr pelet
s17 TiO2 +H3BO3(+%5)+AL 60 5+3=8gr pelet
s18 TiO2 +H3BO3(+%5)+AL 60 5+3=8gr pelet
s19 TiO2 +H3BO3(+%5)+AL 60 4+2,4=6,4qr pelet
s20 TiO2 +H3BO3(+%5)+AL 60 4+2,4=6,4qr pelet
s21 TiO2 +H3BO3(+%5)+AL 60 4+2,4=6,4qr pelet
s22 TiO2 +H3BO3(+%5)+AL 60 4+2,4=6,4qr pelet
s23 TiO2 +H3BO3(+%5)+Al 60 4+2,4=6,4qr pelet
s24 TiO2 +H3BO3(+%5)+Al 60 4+2,4=6,4qr pelet
s25 TiO2 +H3BO3(+%5)+AL 60 4+2,4=6,4qr pelet
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4.1.2. Ateslenme sicakliklar:

TiO2+H3BO3+Al toz karisimlarina gesitli oranlarda NaCl eklenerek, reaksiyonun
basladig1 atesleme sicakliklart belirlenmistir. Elde edilmis olan veriler, Sekil 4.1°de
sunulmaktadir. Bu grafiklerdeki ani artislar, reaksiyonun basladigini ve gergeklestigini
g6stermektedir. Reaktantlarin, 150-200 saniyede 600 °C’ye ulastigi goriilmektedir.
Eklenmis olan NaCl oranma gore, ateslenme sicakligi degismistir. Yiiksek NaCl
oranlarinda, sicaklik artis1 ¢ok az oranda gergeklesmistir. Bu nedenle %100 ve Uzeri
NacCl igeren karisimlarin atesleme sicakligi zor belirlenmistir.
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Sekil 4.1. Cesitli oranlarda NaCl eklenmis olan TiO2+H3BOs+Al toz karisimlarinin
reaksiyonu sirasinda olgiilmiis olan sicaklik degisimleri

Sekil 4.2°de, 1sitma sirasinda reaksiyonun bagladigini gdsteren, ani sicaklik
artisinin  baglangic noktasi olan atesleme sicakliklari, NaCl miktarima gore
sunulmaktadir. NaCl eklenmesi ile atesleme sicakliginin azaldigi, sonrasinda ise arttigi
goriilmustiir. %20-60 oranlarinda NaCl eklendiginde atesleme sicakligi 600 °C civaria

diismiistiir.
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Sekil 4.2. Cesitli oranlarda NaCl eklenmis olan TiO2+H3BO3+Al toz karisimlarinin
reaksiyon ateslenme sicakliklari

4.1.3 % S NaCl iceren karisim
4.1.3.1. XRD analizi

% 5 NaCl katkisi ile iretilen Al,Oz, TiB2 toz karisimlar1 XRD analizlerine tabi
tutulmustur. Yapilan XRD analizlerinde, hedeflenen bilesikler olan TiB2 ve Al>O3’{in
olustugu goriilmiistiir. Sekil 4.3°te saf su ile santrifiij ile ayirma, kurutma sonrast %S5,
eklenerek yanma sentezi sonucunda elde edilen drlnlerin XRD desenleri verilmektedir.
XRD desenlerine bakildiginda 2 {iriiniin olustugu goriilmektedir. Hedeflenen iiriinler
Al2O3 ve TiB: tozlarindan bagka element veya bilesigin XRD deseninde gériilmemesi
yanma sentezi isleminin bagarili oldugunu gostermektedir.
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Sekil 4.3. Baslangi¢c karisimina %5 NaCl eklenerek elde edilmis olan Al,Os3-TiB>
tozlarmin XRD analizi (1: Al203, 2: TiB»)

4.1.3.2. SEM incelemeleri

Baslangic karisimina % 5 oraninda NaCl eklenerek elde edilmis olan iiriinlerin
saf suda yikanmasi ile elde edilmis olan Al,O3-TiB: tozlarinin SEM mikrograflart Sekil
4.4’te sunulmaktadir. Bu mikrografta goriilen tozlar, yanma sentezi sonrasinda elde
edilmis olan peletin agat havanda 6giitiilmesi ve saf suda yikanmasi ile elde edilmistir.
NaCl eklenmemis olan tozlardan elde edilmis olan {iriinler ¢ok serttir ve 6giitiilmesi gok
zor olmustur. %5 NaCl eklenmis olan peletten elde edilen iirlinlerin de yine sert bir
yapiya sahip oldugu goriilmiistiir.

Sekil 4.4.a’da goruldigi gibi, %5 NaCl eklenmis olan peletten elde edilen
urtinlerin havanda ezilmesi ile elde edilen sert topaklar 100-150 mikron boyutlarindadir.
Sekil 4.(b)’de ise, ayni bliyiitmede geri sagilmis elektron goriintiisii goriilmektedir.
Atom agirligina gore kontrast elde edilen bu yontemde, farkli fazlar birbirinden ayirt
edilebilmektedir. Al203’iin elementlerinin ortalama atom agirhigia kiyasla, TiB2 nin
elementlerinin ortalama atom agirligi daha yiiksek olmast nedeniyle, Al.Oz olan
bolgeler koyu, TiB> partikiilleri agik renkte goriilmektedir. Yapilan SEM geri sagilmis
elektron (BSE) incelemelerinden, Al>O3’lin, partikiillerin disinda bir kabuk olarak ve
partikiillerin i¢inde bolgeler olarak bulundugu goriilmektedir. Al2O3’in, {iriin peletinde
stirekli bir yapida oldugu anlagilmaktadir. TiB> partikilleri ise Al203-TiB2’den olusan
biiylik partikiillerin i¢inde bulunmaktadir. Daha yiiksek biiylitmedeki goriintiilerden
Sekil 4.4. ¢’de ve Sekil 4.4. d’de bu durum daha net anlasilmaktadir. Olusan TiB:2
partikullerinin 1-2 mikron boyutunda oldugu goriilmektedir.
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Sekil 4.4. Baslangi¢ karisimina % 5 oraninda NaCl eklenerek elde edilmis olan Al>Os-
TiB2 tozlarimin SEM mikrograflari; @) 1000X buyutme, ikincil elektron; b) 1000X
biiyiitme geri sagilmis elektron; ¢) 10000X buyutme, ikincil elektron d); 10000X
biiylitme geri sa¢ilmis elektron mikrograflaridir

%35 oraninda NaCl eklenerek elde edilmis olan Al>Os3-TiB2 toz karisimlarinin
mikroyapist Sekil 4.5’te sunulmustur. Bu mikrograf Uzerinde 1 ve 2 numara ile
isaretlenmis olan noktalardan enerji dagilimli spektrometre (EDS) analizleri
gercgeklestirilmistir. Bu grafikler Sekil 4.6’da ve Sekil 4.7°de sunulmaktadir.

Sekil 4.5. EDS analizine tabi tutulmus olan 1 ve 2 numarali noktalarin gosterildigi
mikrograf
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1 numarali nokta, mikroyapidaki ac¢ik renkli (beyaz) bolgelerin birisinden
alimmistir. Bu bolgelerin, asagida sunulan elemental analizlerde TiB2 oldugu
anlasilmistir. Sekil 4.6’da bu noktanin EDS analiz sonuglar1 verilmistir. Bu noktalarin
elemental analiz sonuglar1 Cizelge 4.2’de sunulmaktadir

EDS Spot 1

71K
T Bi

& G

QoK

LT 4 N LE] B.% 102 119 136 153 17

Lame: 5000 144 Crita 3550 ke

Dwt: Dctarw Pra Dat

eZAF Smart Quant Results

Sekil 4.6. Bir numarali noktanin EDS analizi sonuglari

Cizelge 4.2. 1 numarali noktanin EDS elemental analiz sonuglari

Element Agirhik % Mol % Hata %
B 44,04 71,45 8,93
O 10,21 11,19 11,7
Al 2,13 1,39 6,18
Ti 43,61 15,97 1,73

2 numarali nokta, mikroyapidaki koyu boélgelerin birisinden alinmistir. Bu bolgelerin,
asagida sunulan elemental analizlerde Al>O3 oldugu anlagilmistir. Sekil 4.7°de bu

noktanin EDS analiz sonuglar1 verilmistir.
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EDS Spot 2
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Sekil 4.7. Iki numarali noktanin EDS analizi sonuglari

L 14 3l

nts 3.550 ke

Dot Detane Pra Det

eZAF Smart Quant Resulis

Element Agirhk % Mol % Hata %
O 43,38 56,87 7,93
Al 54,02 419 3,62
Ti 2,6 1,14 4,92

Cizelge 4.3. 2 numarali noktanin EDS elemental analiz sonuglari

4.1.4 % 20 NaCl iceren karisim

4.1.4.1. XRD analizi

Basglangic karisimina %20 oraninda eklenen NaCl ile katkisi ile tepkimeye

sokulmus tirtinlerin XRD analizleri Sekil 4.8’de verilmistir. %5 NaCl igeren karisim ile
benzer bulgular elde edilmistir.
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Sekil 4.8. Baslangi¢ karisimina %20 NaCl eklenerek elde edilmis olan Al;O3-TiBy
tozlarinin XRD deseni (1: Al2Os, 2: TiB>)

4.1.4.2. Parcacik boyut él¢iimleri

%20 NaCl eklenerek Uretilen tozlar, saf suda yikanarak yapilarindaki NaCl
giderildikten sonra parcacik boyut 6lgiimlerine tabi tutulmustur. %20 oraninda NaCl
iceren baslangic karisimlarindan elde edilmis olan Al.O3-TiB2 toz karigimlarinin
parcacitk boyut dagilim grafikleri Sekil 4.9°da sunulmaktadir. % 20 NaCl
kullanildiginda ortalama pargacik boyut degerleri; D10 10,5 mikron, D50 49,5 mikron
ve D90 111 mikron olmustur (Sekil 4.9).
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Sekil 4.9. %20 oraninda NaCl igeren baslangi¢ malzemelerinden firetilen Al.O3-TiB>
toz karisiminin pargacik boyut dagilimi
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4.1.5. % 60 NaCl iceren karisim

4.1.5.1. SEM incelemeleri

TiO2+H3BO3z+Al Baslangigc karigimina % 60 oraninda NaCl eklenerek elde
edilmis olan driinlerin 5000X, 20000X, 50000X ve 100000X buyutmedeki SEM
mikrograflart Sekil 4.10°da sunulmaktadir. Elde edilen Al,O3 ve TiB> toz karisimindaki
NaCl kalintilarin1 ayirmak i¢in iiriinler, agat havanda 6giitiiliip saf suda yikanmistir.
Daha diisiik oranda eklenen NaCl miktarlarina goére agat havanda 6giitme islemi daha
kolay olmustur. NaCl kalinitilarindan ayrildiktan sonra ile elde edilmis olan Al>O3-TiB>
tozlarinin SEM mikrograflarinda ortalama atom agirligt daha yiiksek olan Al>O3
tozlarinin goriintiisii koyu renkte goriilmektedir. Koyu renk igeresinde dagilmis olan
TiB2 partikiillerinin ortalama atom agirlig1 Al,O3 elementine kiyasla daha diisiik oldugu
icin agik renkte goriilmektedir. Baslangi¢ karisimina %5 NaCl eklenerek elde edilen
tirtinlerin SEM mikrograflarinda oldugu gibi, Baslangi¢ karisimina %60 NaCl eklenerek
elde edilen iirtinlerin SEM mikrograflarinda, siirekli Al2O3 yapisinin igerisinde dagilmis
daha kuciuk boyutlu TiB> partikilleri gortlmektedir. 300 nm boyutundaki TiB:
partiklleri goralirken Al20s partikiilleri mikron boyutundadir.

Sekil 4.10. %60 NaCl katkili yanma senteziyle tiretilmis Al,O3 — TiB; tozlarinin SEM
mikrograflar;; a) 5000X biyitme; b) 20000X blyutme; c) 50000X biyltme; d)
100000X buyltme
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4.1.5.2. XRD analizi

% 60 NaCl katkisi ile tiretilen Al2O3, TiB; toz karisimlar1 XRD analizlerine tabi
tutulmustur. Baslangi¢c karisimina %60 oraninda eklenen NaCl katkisi ile tepkimeye
sokularak elde edilmis Urlnlerin XRD analizleri Sekil 4.11°de verilmistir. Yapilan XRD
analizlerinde, hedeflenen bilesikler olan TiB2 ve Al2O3’lin olustugu goriilmiistiir. XRD
desenlerine bakildiginda 2 iirliniin olustugu goriilmektedir. Hedeflenen iiriinler Al,O3 ve
TiB: tozlarindan baska element veya bilesik, XRD deseninde goriillmemistir. %5 NaCl
iceren ve %20 NaCl igeren karisim triinlerine kiyasla, %60 NaCl igeren karisimdan
elde edilen tiriinlerin XRD desenlerine bakildiginda, piklerde genisleme goériilmiistiir.
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Sekil 4.11. Baslangi¢ karisimina %60 NaCl eklenerek elde edilmis olan Al,Oz-TiB:
tozlarinin XRD deseni (1: Al2Os, 2: TiB>)

4.1.5.3. Parcacik boyut él¢iimleri

NaCl oranm1 % 20’den % 60’a ¢iktiginda, iirlinlerin parcacik boyutunda azalma
meydana geldigi goriilmistir. % 60 NaCl kullanildiginda ortalama pargacik boyut
degerleri D10 2.79 mikron, D50 15.4 mikron ve D90 41.5 mikron olmustur (Sekil 4.12).
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Sekil 4.12. %60 oraninda NaCl igeren baslangi¢ malzemelerinden iiretilen Al2O3-TiBy
toz karigiminin parcacik boyut dagilimi

4.1.6. % 125 NaCl iceren karisim
4.1.6.1. Parcacik boyut él¢iimleri

Baslangic karisimina eklenen NaCl oran1 % 20’den % 60’a ¢iktiginda, iiriinlerin
parcacik boyutunda azalma meydana geldigi goriilmiistii. Baglangi¢ karigimina eklenen
% 125 NaCl ile elde iiriinlerde, ortalama parcacik boyut degerleri D10 hacimce 9,02
mikron, D50 hacimce 38,2 mikron ve D90 hacimce 75 mikron olmustur (Sekil 4.13). Bu
boyut degerleri %60 NaCl eklenerek elde edilen iiriinlere kiyasla daha biiyiik
degerlerdir.
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Sekil 4.13. %125 oraninda NaCl igeren baslangic malzemelerinden iiretilen Al,O3-TiB>
toz karigiminin parcacik boyut dagilimi
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4.1.7. % 150 NaCl iceren karisim
4.1.7.1. SEM incelemeleri

TiO2+H3BO3z+Al karisiminin agirlikga %150’si oraninda NaCl eklenerek elde
edilmis olan driinlerin, 1000X, 10000X, ve 100000X, blyutmedeki SEM mikrograflari
Sekil 4.14’te sunulmaktadir. Bu iirlinlerin havanda 6giitiilmesi olduk¢a kolay olmustur.
Eklenen NaCl’nin, irilinlerin  sinterlenerek  birbirine  yapismasini  Onledigi
anlagilmaktadir. NaCl orami arttik¢a, elde edilen peletlerin daha yumusak oldugu ve
daha kolay ogiitiilebildigi gorilmistir. GoOruldigi gibi, %5 NaCl igeren iiriinlere
kiyasla, % 150 NaCl eklendiginde olusan {iriinler ¢ok daha kiiclik partikiillere sahiptir.
Olusan TiB2 partikllerinin 100-300 nm boyutlarinda oldugu goriilmiistir (Sekil 4.14c).

@) (b)

Sekil 4.14. Baslangi¢ karisimina % 150 oraninda NaCl eklenerek elde edilmis olan
Al;03-TiB; tozlarinin SEM mikrograflari; @) 1000X biyitme; b) 10000X biyitme; c)
100000X buyltme

4.1.7.2. Parcacik boyut 6lciimleri

%150 oraninda NaCl eklenerek elde edilen iiriinlerin pargacik boyutu, %125
NaCl eklenerek elde edilen {iriinlerin parcacik boyutuna yakin degerlerde oldugu
goriilmiistiir. Baslangi¢ karisimina eklenen % 150 NaCl ile elde Grlinlerde, ortalama
pargacik boyut degerleri D10 hacimce 5,99 mikron, D50 hacimce 31,8 mikron ve D90
hacimce 83,2 mikron olmustur (Sekil 4.15).
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Sekil 4.15. %150 oraninda NaCl igeren baslangi¢ malzemelerinden Uretilen Al,Oz-TiB:
toz karigiminin pargacik boyut dagilimi

4.2. Ogiitme Deneyleri

Ogiitme isleminde baslangig tozlar1 olarak %60 NaCl katkili yanma sentezi
sonucu elde edilmis olan Al;O3-TiB2 toz karigimlari kullanilmigtir. Yanma sentezi
tiriinlerine yapilan SEM geri sagilmis elektron (BSE) incelemelerinden, Al,O3’iin,
partikiillerin disinda bir kabuk olarak ve partikiillerin i¢inde bolgeler olarak bulundugu
goriilmiistiir. Al2O3’in, Uiriin peletinde siirekli bir yapida oldugu anlasilmistir. TiB:
partikillerinin ise Al203-TiB2’den olusan biiyiik partikiillerin i¢inde bulunmakta oldugu
gorilmiistiir. TiB2 partiktllerinin surekli yapidan kurtarilarak serbest hale gegmesinin
istenmesi nedeniyle, Uretilen TiB2-Al203 toz karisimi iriinler 6gilitme islemlerine tabi
tutulmustur.

4.2.1. Aliimina kavanoz ve bilya ile yapilan égiitme islemleri

Bu kisimdaki 6gilitme islemleri igin Retsch PM100 yiiksek enerjili bilyal
degirmen cihazinin orijinal aliimina kavanozu ve aliimina bilyalar kullanilmistir. Bu
ortamin se¢ilmesinin nedeni, TiB2-Al.O3 toz karisimina, dgiitme ortamindan karisacak
olan Al>Oz’iin iiriinlerde kirlilik yaratmayacak olmasidir.

Bu 0giitme isleminde islem teghizatina uygun olarak Ogiitme siireleri
belirlenmistir. Uriin kodlar, 6giitme siireleri ve o6giitme miktarlar1 Cizelge 4.4’te
verilmistir. Baglangicta 6giitme ortamina toplam agirligi 6,97 gr olan toz atilmistr.
Cizelge 4.4’te verilen 6gilitme triinlerinin toplam1 9,87 gr ¢ikmistir. Bu durumda, toz
miktarinda 2,9 gr artis oldugu sdylenebilir.
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Cizelge 4.4. Al;0s kavanoz ve bilya ile dgiitiilen iiriinlerin parametreleri

Uriin Kodu Siire Miktar
sdl 2 saat 0,3194gr
sd2 6 saat 0,3012gr
sd3 12 saat 0,1820gr
sd4 24 saat 0,1642gr
sd5 48 saat 8,9037gr

4.2.1.1. iki saat 6giitme islemi sonuclar

Yanma sentezi ile tretilen Al2O3 ve TiB; partikullerine, alimina ortamda 2 saat
ogiitiilme islemi uygulanmistir. Bu 6giitme sonucunda elde edilen tirlinlerin XRD analiz
sonuclart Sekil 4.16’da verilmistir. Baslangi¢ karisimina %60 NaCl eklenerek elde
edilen 6giitilmemis Urinler, alimina ortamda 2 saat 6giitiilmesi ile elde edilen Grinlerle
kiyaslandiginda, 2 saat Ogitilmiis {drlinlerin piklerinde bir miktar genisleme
gorulmektedir.
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Sekil 4.16. Alimina ortamda 2 saat dgiitiilen Al.Oz- TiB2 Urlnlerinin XRD deseni (1:
Al>03, 2: TiBy)

Basglangic karisimina %60 NaCl eklenerek elde edilen ve aliimina kavanoz ve
aliimina bilya ile 2 saat ogiitlilen iirlinlerin parcacik boyut ol¢iim grafigi Sekil 4.17°de
verilmistir. Bu {irlinlerin, ortalama pargacik boyut degerleri; D10 hacimce 57
nanometre, D50 hacimce 691 nanometre ve D90 hacimce 5,43 mikron olmustur. 2 saat
ogiitiilmiis partikiillerde ortalama parcacik boyutu mikron alt1 boyutlara kiictilmustiir.

56



BULGULAR VE TARTISMA S.F. POLAT

D10 degerinden anlasilacagi gibi 6glitme sonucunda nanoboyutlu partiikiillerin varligi
anlagilmistir.

2 saat ogiitme
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Sekil 4.17. Al,O3-TiB; toz karigiminin aliimina 6giitme ortaminda 2 saat dgiitiilmesi ile
olusan tirtinlerin parcacik boyut dagilimi

Cesitli silirelerde ogiitiilmiis yanma sentezi trlinleri, SEM incelemelerine tabi
tutulmustur. Sekil 4.18’de 2 saat aliimina kavanozda 6giitiilmiis numunelerin, 1000X,
10000X, 50000X ve 100000X biyltmedeki SEM mikrograflari verilmistir. Sekil
4.18a’da sert topaklarda catlaklar olusmaya basladigi goriilmiistiir. Ogiitme siiresinin
artmastyla partikiillerin bu ¢atlaklarin ilerlemesiyle daha kigik partikillere
doniisebilecegi  yorumlanmustir. Bu pul seklindeki topaklarin  200-300 mikron
boyutunda oldugu goriilmiistiir. Sekil 13 d’de goriilen Al.Oz stirekli fazi iginde bulunan
TiB: partikiillerinde 2 saat 6giitmeyle anlamli bir kiigiilme olmadig1 goriilmiistir.
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(d)

Sekil 4.18. Alimina kavanozda 2 saat Ogiitilmiis Al2Os — TiB2 tozlarmin SEM
mikrograflari; a) 1000X buyitme; b) 10000X blylitme; c) 50000X buyitme; d)
100000X buyttme

4.2.1.2. Alt1 saat 6giitme islemi sonuclari

Baslangic karisimina %60 NaCl eklenerek elde edilen ve aliimina kavanoz ve
alimina bilya ile 6 saat 6giitiilen iiriinlerin pargacik boyut dl¢giim grafigi Sekil 4.19°da
verilmigtir. Bu iriinlerin, ortalama parcacik boyut degerleri; D10 hacimce 20
nanometre, D50 hacimce 293 nanometre ve D90 hacimce 8,15 mikron olmustur. 2 saat
ogitmeye kiyasla, D10 ve D50 degerlerinde kiiciilme gorilmiistiir. Ancak D90
degerindeki boyut artimi 6giitme ortamindan partiikiil karistigini destekler nitelikte bir
bulgudur.
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Sekil 4.19. Al,O3-TiB; toz karigiminin aliimina 6glitme ortaminda 6 saat 6giitiilmesi ile
olusan {irlinlerin pargacik boyut dagilimi

4.2.1.3. On iki saat 6giitme islemi sonug¢lari

Baslangic karisimina %60 NaCl eklenerek elde edilen ve aliimina kavanoz ve
alimina bilya ile 12 saat 6giitiilen iiriinlerin parg¢acik boyut 6l¢iim grafigi Sekil 4.20°de
verilmigtir. Bu {iriinlerin, ortalama parcacik boyut degerleri; D10 hacimce 25
nanometre, D50 hacimce 981 nanometre ve D90 hacimce 11,2 mikron olmustur. 6 saat
ogiitmeye kiyasla, D10 ve D50 ve D90 degerlerinde blyume goriilmiistiir. 6 saat
oglitmede anlasilan 6glitme ortamindaki aginmadan kaynaklanan parcacik boyutundaki
biliylime 12 saat 6gilitme isleminde iyice belirginlesmistir.
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Sekil 4.20. Al,O3-TiB> toz karisimimin alumina 6glitme ortaminda 12 saat dgitiilmesi
ile olusan {irlinlerin pargacik boyut dagilimi
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12 saat aliimina kavanozda 6giitiilmiis numunlerin, 1000X, 10000X, 50000X ve
100000X buyltmedeki SEM mikrograflar1 Sekil 4.21°de verilmistir. 2 saat ogiitiilen
tirtinlerin SEM mikrograflarinda ¢atlaklarin 12 saat 6giitmede olmadig: goriilmiistiir. 12
saat 6giitiilmiis tozlarin tane boyutlarina bakilinca iri topaklarin ¢atlaklardan boliinerek
kiigtldiigii goriilmiistiir (Sekil 14 a).

(b)

(d)

Sekil 4.21. Alimina kavanozda 12 saat ogiitiilmiis Al2O3 — TiB2 tozlarinin SEM
mikrograflari; a) 1000X buyitme; b) 10000X blylitme; c) 50000X buyitme; d)
100000X buyttme

4.2.1.4. Yirmidort saat 6giitme islemi sonuclari

Baslangi¢ karisimima %60 NaCl eklenerek hacim yanma sentezi ile elde edilen
ve aliimina kavanoz ve aliimina bilya ile 24 saat ogiitiilen {iriinlerin parcacik boyut
Ol¢tim grafigi Sekil 4.22°de verilmistir. Bu {iriinlerin, ortalama parcacik boyut degerleri;
D10 hacimce 32 nanometre, D50 hacimce 2,27 mikron ve D90 hacimce 14,1 mikron
olmustur. 12 saat dgiitmeye kiyasla, 24 saat 6giitmede D10, D50 ve D90 degerlerinde
artma goriilmiistiir. Ogiitme ortaminin sertliginin yetersiz oldugu ve ortamdan asinan
partikiillerin, yanma senteziyle tiretilmis Al,O3-TiB; tozlarina karistigi anlagilmistir.
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Sekil 4.22. Al,O3-TiB> toz karisiminin alumina 6glitme ortaminda 24 saat ogitiilmesi
ile olusan tiriinlerin pargacik boyut dagilimi

4.2.1.5. Kirksekiz saat 6giitme islemi sonuclari

Siddet (a.u)

Yanma sentezi ile Uretilen Al.Oz ve TiBy partikillerinin, alimina ortamda 48
saat Ogiitlilmesiyle elde edilen liriinlerin XRD analizi grafigi Sekil 4.23’te verilmistir.
Ogiitme islemi Al,O3 kavanoz ve bilya ile yapildig i¢in 6giitme ortamindan katilan
partikiiller XRD deseninde goriilmemistir. 48 saat 6glitme islemi sonucunda elde XRD
desenlerinde, aliiminaya ait piklerde belirgin bir genigsleme goriilmiistiir.
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Sekil 4.23. Al,O3-TiB> toz karisimiin aliimina 6gilitme ortaminda 48 saat ogiitiilmesi
ile olusan tiriinlerin XRD deseni (1: Al2Os, 2: TiB>)
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Basglangic karisimina %60 NaCl eklenerek elde edilen ve aliimina kavanoz ve
aliimina bilya ile 48 saat Ogiitiilen iirlinlerin parcacik boyut 6l¢iim grafigi Sekil 4.24°te
verilmigtir. Bu Triinlerin, ortalama pargacik boyut degerleri; D10 hacimce 292
nanometre, D50 hacimce 17,7 mikron ve D90 hacimce 31,7 mikron olmustur. 24 saat
oglitmeye kiyasla, D10, D50 ve D90 degerlerinde artma goriilmiistiir.

48 saat ogiitme
12

10

Hacim %
[e)] o]
\
/

L \

10 100

0.01 0.1 1
Pargacik boyut (um)

Sekil 4.24. Al203-TiB: toz karigiminin alumina 6glitme ortaminda 48 saat ogiitiilmesi
ile olusan iirlinlerin pargacik boyut dagilimi

Sekil 4.25°te aliimina kavanozda 48 saat 6giitmeye tabi tutulmus tozlarin 1000X,
10000X, 50000X ve 100000X biylatmedeki SEM mikrograflari verilmistir. Sekil
4.25a’da verilen 1000x biiylitmedeki mikrograf incelendiginde 150 mikron boyutlarinda
iri topak goriilmektedir. Bu bulgu ogiitiilmemis tozlardan elde edilen bulgularla
benzerdir.
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(d)

Sekil 4.25. Alimina kavanozda 48 saat ogiitiilmiis Al2O3 — TiB2 tozlarinin SEM
mikrograflari; a) 1000X buyitme; b) 10000X blylutme; c) 50000X buyitme; d)
100000X buyttme

4.2.2. Tungsten karbiir kavanoz ve bilya ile yapilan 6giitme islemleri

Bu kisimdaki 6glitme islemleri igin Retsch PM100 yiiksek enerjili bilyali
degirmen cihazinin orijinal aliimina kavanozu degistirilmistir. Aliimina kavanozun ve
bilyalarin 6giitme islemlerinde, istenmeyen aginmasi ve dgiitiilen partikiillere karismasi
sebebiyle 6giitme islemleri Tungsten Karbiir (WC) kavanoz kullanilmistir. Bu ortamin
secilmesinin nedeni, TiB2-Al;03 toz karisimina, Ogiitme ortamindan karisacak
partikiillerinin 6niine gecilmesidir. Tungsten karbiir kavanoz ve bilyalarin yiiksek sertlik
asinma direncine sahip olmasi sebebiyle daha az aginilacagi diisiiniilmiistiir. Bu 6giitme
isleminde islem teghizatina uygun olarak 6giitme siireleri belirlenmistir. Uriin kodlari,
ogilitme siireleri ve 6giitme miktarlart Cizelge 4.5’te verilmistir. Baslangigta 6giitme
ortamina toplam agirligt 9,7 gr olan toz atilmistir. Cizelge 4.5°te verilen 6giitme
iirtinlerinin toplam1 10,03 gr ¢ikmistir. Bu durumda, toz miktarinda 0,33 gr artis oldugu
soylenebilir. Ogiitme sirasinda kayiplarm olabilecegi diisiiniiliirse, dgiitme ortamindan
toz karisimina en 0,33 gr pargacik karistig1 saptanmistir.
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Cizelge 4.5. WC kavanoz ve bilya ile 6giitiilen tiriinlerin parametreleri

Uriin kodu Sire Miktar
SI1 90 dak. 0,1370gr
SI2 210 dak. 0,2400gr
SI2 450 dak. 9,6540gr

4.2.2.1. Doksan dakika o6giitme islemi sonuclari

Yanma sentezi ile Uretilen Al2O3 ve TiB; partikillerine, alumina ortamda 90 saat
ogitiilme islemi uygulanmistir. Bu 6giitme sonucunda elde edilen tirtinlerin XRD analiz
sonuglart Sekil 4.26°da verilmistir. Baslangi¢ karisimia %60 NaCl eklenerek hacim
yanma sentezi ile elde edilen &giitilmemis firiinler, WC kavanozda 90 dakika
ogiitiilmesi ile elde edilen iirlinlerle kiyaslandiginda, 90 dakika 6giitiilmiis triinlerin
piklerinde 1 numara ile gosterilen aliimina deseninde bir miktar genisleme
gorulmektedir.
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Sekil 4.26. Al;Os-TiB2 toz karisimmin tungsten ogiitme ortaminda 90 dakika
ogiitiilmesi ile olusan tirtinlerin XRD deseni (1: Al2O3, 2: TiB»)

Baslangi¢ karisimina %60 NaCl eklenerek elde edilen ve tugsten karbiir kavanoz
ve tungsten karbiir bilya ile 90 dakika dgiitiilen Urtinlerin pargacik boyut 6lgiim grafigi
Sekil 4.27°de verilmistir. Bu {iriinlerin, ortalama parcacik boyut degerleri; D10 hacimce
2,1 mikron, D50 hacimce 10,4 mikron ve D90 hacimce 34,2 mikron olmustur. 90
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dakika ogiitilmis partikiillerde, dgiitiilmemis partikiillere kiyasla bir miktar kiigiilme
meydana gelmistir.

90 dakika ogiitme
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Sekil 4.27. Al,O3-TiB> toz karisiminin tungsten karbiir 6giitme ortaminda 90 dakika
ogiitiilmesi ile olusan {irlinlerin pargacik boyut dagilimi

Cesitli siirelerde tungsten karbir ortamda ogiitiilmiis yanma sentezi {irtinleri,
SEM incelemerine tabi tutulmustur. Sekil 4.28’de 90 dakika tungsten kavanozda
ogiitiilmiis numunlerin, 5000X, 10000X, 50000X ve 100000X buyltmedeki SEM
mikrograflar1 verilmistir. Ogiitiilmemis {iriinlere kiyasla iri topaklarin boyutlarmda
kiigiilme gorilmiistiir. Sekil 4.28a’da iri topak boyutunun 20-30 mikron boyutunda
oldugu goriilmektedir. Bu iri topak etrafinda yaklasik 5 mikron boyutunda ¢ok sayida
partikil gorilmektedir.
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(b)

(d)

Sekil 4.28. WC kavanoz ve bilya ile 90 dakika dgiitmeye tabi tutulmus Al2O3 — TiB2
tozlarmin SEM mikrograflari; @) 5000X biyitme; b) 10000X buyutme; c) 50000X
biyltme; d) 100000X buyitme

4.2.2.2. ikiyiizon dakika égiitme islemi sonuclari

Baslangic karisimina %60 NaCl eklenerek elde edilen ve tugsten karbiir kavanoz
ve tungsten karbiir bilya ile 210 dakika 6giitiilen iirlinlerin pargacik boyut 6l¢iim grafigi
Sekil 4.29°da verilmistir. Bu iirlinlerin, ortalama pargacik boyut degerleri; D10 hacimce
1,2 mikron, D50 hacimce 6,6 mikron ve D90 hacimce 31 mikron olmustur. 210 dakika
ogiitiilmiis  partikiillerde, 90 dakika Ogitiilmiis partikiillere kiyasla daha kigik
partikiillerin olustugu goriilmiistiir.

66



BULGULAR VE TARTISMA S.F. POLAT
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Sekil 4.29. Al>Os-TiB> toz karisiminin tungsten karbiir 6giitme ortaminda 210 dakika
ogiitiilmesi ile olusan {irlinlerin pargacik boyut dagilimi

4.2.2.3. DOrt yuz elli dakika 6giitme islemi sonuclari

Yanma sentezi ile Uretilen AlOs ve TiB> partikillerinin, tungsten karbir
ortamda 450 dakika Ggiitiilmesiyle elde edilen {iriinlerin XRD analizi grafigi Sekil
4.30’da verilmistir. XRD deseninde 1 numara ile aliimina pikleri goriiliirken, 2 numarali
pikler titanyum dibortr pikleri goértlmektedir. Tungsten karbir ortamda 90 dakika
ogiitiilmiis Uriinlerin XRD deseniyle 450 dakika 6giitiilmiis {iriinlerin desenleri benzer
gorilmiistiir.
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Sekil 4.30. Al20s-TiB2 toz karisiminin tungsten karbiir 6glitme ortaminda 450 dakika
ogiitiilmesi ile olugan tiriinlerin XRD deseni (1: Al2O3, 2: TiBy)
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Baslangic karisimina %60 NaCl eklenerek elde edilen ve tugsten karbiir kavanoz
ve tungsten karbiir bilya ile 450 dakika 6giitlilen iirlinlerin parcacik boyut 6l¢iim grafigi
Sekil 4.31°de verilmistir. Bu iirlinlerin, ortalama pargacik boyut degerleri; D10 hacimce
44 nanometre, D50 hacimce 2,4 mikron ve D90 hacimce 18.6 mikron olmustur. 450
dakika oOgiitiilmiis partikiillerin icerisinde nano boyutta partikiillerin varligi
anlasilmaktadir. 210 dakika ogiitiilmiis triinlere kiyasla 450 dakika ogilitmede daha
kicuk boyutlu partikiller meydana gelmistir
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Sekil 4.31. Al203-TiB; toz karigiminin tungsten karbiir giitme ortaminda 450 dakika
ogiitiilmesi ile olugan tirtinlerin pargacik boyut dagilimi

450 dakika tungsten kavanozda ogiitiilmiis numunlerin, 5000X, 10000X,
50000X ve 100000X blyutmedeki SEM mikrograflar1 verilmistir. 5000X blyutmedeki
Sekil 4.32a’daki migrografta, 20 mikrondan kiigiik partiikiiller goriilmektedir. Sekil
32d’de agik renkli nano boyutlu TiB: partikileri gorilmektedir.
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(d)

Sekil 4.32. WC kavanoz ve bilya ile 450 dakika 6glitmeye tabi tutulmus Al.O3 — TiB2
tozlarmin SEM mikrograflari; @) 5000X biyitme; b) 10000X buyutme; c) 50000X
biyltme; d) 100000X buyitme

4.3. Aluminyum Matrisli Kompozitler

Uretilmis olan AI203, TiB2 toz karisimlarinin takviye olarak kullanilarak
kullanildigi 6 farkli aliminyum matrisli kompozit Sicak presleme yontemiyle iiretilmis
ve karakterizasyon islemleri yapilmistir. Sicak presleme sicakligr 550° C ve basing 50
MPa olarak belirlenerek biitin numunelere ayni sicaklikta pres uygulanmustir.
Karakterizyon iglemlerinin anlamli olmasi i¢in ayni parametrelerde iiretilmis olan 3’er
numune incelenmistir.

4.3.1. Katkisiz numuneler

Kompozit {iiretiminde matris fazi olarak segilen Al4Cu alagimi, katkilarin
etkisine referans olmasi maksadiyla katkisiz olarak sinterlenerek karakterizasyon
islemlerine tabi tutulmustur. Katkisiz tiretilen Al4Cu numunesinin mikrograflar1 Sekil
4.33’de verilmistir. Sekil 4.33c’de koyu renk ve 4.33d’de agik renk olarak goriilen
bolgelerin EDS analizleri gerceklestirilmistir.
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@)

(€) (d)

Sekil 4.33. Katkisiz iretilen Al4Cu numunenin mikrograflari; a) 200X buyltme; b)
500X biyltme; ¢) 1000X buyitme; d) SEM-GSE goriintiisu (5000x)

Sekil 4.31°de, yapilan EDS analizlerinin noktalar1 goriilmektedir. Bu noktalarin
elemental analiz sonuglar1 Cizelge 4.6’da sunulmaktadir. Beyaz bolgede yapilmis olan 1
numarali analizde molce % 90 Al ve % 10 Cu belirlenmistir. Bu analizden, beyaz
bolgelerin aluminyum ve bakirin olusturdugu metallerarasi bilesik (Al2Cu) oldugu
anlagilmistir. 2 numarali bolgenin analizinde ise tamamen aliiminyum bulunmustur.

Sekil 4.34. Katkisiz tiretilen AI4Cu numunenin SEM-GSE gorUntUsu
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Cizelge 4.6. Sekil 4.31 belirtilen noktalarin EDS elemental analiz sonuglari

Al (A§.%) Al (mol%) | Cu(Ag.%) | Cu(mol%)

Spot 1 80,92 90,90 19,08 9,10

Spot 2 100 0 100 0

Katkisiz numunelerin sertlik 6l¢iimler Cizelge 4.7°de verilmistir. Elde edilen
Olcim degerlerinin tutarliligini 6grenmek i¢in tiim numunelerden 9 deger alinmistir.
Yapilan Ol¢iimler neticesinde takviyesiz alasimin ortalama sertliginin 50,9+1,1 HB10
oldugu goriilmiistiir.

Cizelge 4.7. Katkisiz numunelerin sertlik 6lciimleri

Numune 1 sl-1 s1-2 s1-3 | Sonug(HB10)
1 48,3 48,7 53,8
2 47,1 50,1 55
3 49,5 52,4 53,4

Ortalama 48,3 50,4 54,1 50,9

Std. sapma 1,0 1,5 0,7 1,1

Katkisiz numunenin 3 nokta egme degerleri Cizelge 4.8’de sunulmustur. 433+37
MPa degerinde bulunan 3 nokta egme degerleri, sertlik Ol¢limlerinde oldugu gibi
partikul takviyeli numunelerle kiyaslamak amaciyla referans deger niteligindedir.

Cizelge 4.8. Katkisiz numunelerin {i¢ nokta egme degerleri

Numune 1 s1-1 s1-2 s1-3 | Sonug¢(Mpa)
Olcimler | 381,9 | 470,3 | 4478
Ortalama 433,3

Std. sapma 37,5

Katkisiz numune i¢in yapilan teorik yogunluk hesabinda, teorik yogunluk degeri
2,775 bulunmustur. Katkisiz numune i¢in yapilan yogunluk olgitimlerinde 2,57 degeri
elde edilmistir. Bu bilgilerden yola ¢ikarak % teorik yogunluk degeri % 92,6 olarak
bulunmustur.

4.3.2. %1 ogiitiilmemis takviye katkili kompozitler

%1 ogitiilmemis partikil takviyeli kompozitin mikrograflart Sekil 4.35’de
verilmistir. Uretilmis olan kompozitlerin mikroyapilari incelendiginde, Al4Cu matris
icinde genelde homojen dagilmis olan Al,O3-TiB; topaklarinin bulundugu goriilmiistiir.
Bu topaklarin boyutlari, pargacik boyut dagilimi analizinden anlasildigi tizere, genis bir
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boyut aralifina sahiptir. 20 mikron ve daha biiylik boyutlarda topaklar, mikrograflarda
siyah renkte goriilmektedir. Takviye fazinin ogiitiilmesi ile pargacik boyutunun
kiigiiltiilmesi gerektigi diistiniilmiistiir. Bu mikrograflar 6glitme isleminin gerekli oldugu
seklinde yorumlanmistir. 4.35d’de ise SEM-GSE goriintiisii verilmektedir. Yapilan
SEM incelemelerinde, Al;O3, TiB> partikiilleri ayirt edilememistir. Bu goriintiideki
beyaz bolgeler, katkisiz numunede oldugu gibi A12Cu bélgeleridir.

(c) (d)

Sekil 4.35. %1 ogitilmemis partikil takviyeli kompozitin mikrograflar;; a) 200X
biyltme; b) 500x blyltme; ¢) 1000x buyitme; d) SEM-GSE gorintlsi (5000x)

Al2O3-TiB2 toz karisimi igeren kompozitin ortalama sertligi 57,5+2,0 HB10
olmustur. Olgiilen sertlik degerleri Cizelge 4.9°da sunulmustur. Matris alasimina
kiyasla, kompozitin dayaniminda ve sertliginde artis meydana geldigi goriilmiistiir.
Bunun nedeni, kompozit igindeki takviye fazinin, matrisin plastik deformasyonunu
zorlastirmasi olarak degerlendirilmistir.
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Cizelge 4.9. %1 ogiitiilmemis katkili kompozit sertlik dlgtimleri

Numune 2 s2-1 §2-2 s2-3 Sonug¢(HB10)
1 54 58 54,8
2 56,4 61,1 60,3
3 59 57,8 56,4

Ortalama 56,5 59,0 57,2 57,5

Std. sapma 2,0 1,5 2,3 2,0

%1 ogitilmemis Al2Os-TiB2 katkili kompozitin, 3 nokta egme testlerinin
sonuglart Cizelge 4.10’da verilmistir. Dayanim degeri 430+40 MPa degerlerinde
bulunmugtur. AlO3-TiB, katkili kompozitin, katkisiz numuneyle ayni sayilacak
dayanim degerine sahip oldugu goriilmiistiir.

Cizelge 4.10. %1 ogiitiilmemis katkili kompozit 3 nokta egme degerleri

Numune 2 s2-1 s 2-2 s 2-3 | Sonug(MPa)
Olctimler 374,2 447 472
Ortalama 431,0

Std. sapma 41,5

%1 ogiitiilmemis katkili kompozit numune i¢in yapilan teorik yogunluk
hesabinda, teorik yogunluk degeri 2,791 bulunmustur. %1 takviye partikiilli numune
icin yapilan yogunluk Ol¢iimlerinde 2,59 degeri elde edilmistir. Bu bilgilerden yola
cikarak % teorik yogunluk degeri % 92,8 olarak bulunmustur. Katkisiz numuneye ¢ok
yakin % teorik yogunluk degerine sahip oldugu goriilmiistiir.

4.3.3. %1 Al203 kavanozda o6giitiilmiis takviye katkih kompozitler

Aliimina kavanozda 6giitiilmiis %1 partikiil takviyeli kompozitin mikrograflari
Sekil 4.36°da  verimistir.  Ogiitiilmemis takviye partikiillerinin  kullamldig
kompozitlerde goriilen biiyiik topaklarin giderildigi bu mikroyap1 goriintiilerinden
anlasilmaktadir. Yapida, alliminyum tane sinirlarinda 1-5 mikron boyutlarinda siyah
partikiiller goriilmektedir. Yapidaki takviye fazinin pargacik boyutunun, pargacik boyut
dagilimi analizi sonuglarina uyumlu oldugu goriilmiistiir.
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Sekil 4.36. Alimina kavanozda oOgitilmis %1 partikul takviyeli

(d)

4pm
EREE]

kompozitin

mikrograflari; 200X buyutme; b) 500X buyitme; ¢) 1000X buyutme; d) SEM-GSE

goruntsi (5000x)

Ogiitiilmiis tozlar kullanilarak diretilmis olan kompozitin sertlik degerleri,
takviye fazi icermeyen numune ile aymi olmustur. Cizelge 4.11°de verilen sertlik
Ol¢limlerinden bu kompozitin sertlik degerinin 50.1=1 HB10 oldugu goriilmiistiir.

Cizelge 4.11. Alumina kavanozda 6giitiilmiis %1 partikiil takviyeli kompozit sertlik

olcumleri
Numune 3 s3-1 s2-2 s3-3 | Sonug(HB10)
1 50,3 49,3 47,3
2 51,4 50,7 50,5
3 53,2 50,3 48,1
Ortalama 51,6 50,1 48,6 50,1
Std. sapma 1,2 0,6 1,4 1,0
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%1 katkili kompozitin, 3 nokta egme test degerleri Cizelge 4.12’de verilmistir.
Ogiitiilmiis tozlar kullanilarak iiretilen kompozitin dayaniminda bir miktar diisiis
meydana gelmistir.

Cizelge 4.12. Aliimina kavanozda 6giitiilmiis %1 partikiil takviyeli kompozit 3 nokta
egme degerleri

Numune 3 s3-1 s 3-2 s 3-3 | Sonug(MPa)
Olgimler | 217,7 | 176,6 | 293,9
Ortalama 229,4

Std. sapma 48,6

Aliimina kavanozda ogiitiilmils %1 partikiil takviyeli kompozit i¢in yapilan
teorik yogunluk hesabinda, teorik yogunluk degeri 2,79 bulunmustur. %1 takviyeli
kompozit i¢in yapilan yogunluk ol¢limlerinde 2,57 degeri elde edilmistir. Bu bilgilerden
yola ¢ikarak % teorik yogunluk degeri % 92,2 olarak bulunmustur.

4.3.4. %1 WC kavanozda ogiitiilmiis takviye katkilh kompozitler

WC kavanozda 6giitiilmiis %1 partikiil takviyeli kompozitin mikrograflar1 Sekil
4.37°de verilmistir. Mikrograf goriintiileri yorumlandiginda aliimina kavanoz ile
ogiitiilmiis takviye partikiillerine benzer bir dagilim oldugu goriilmiistiir. Gortintilerde
ogiitiilmeis partikiillere nispeten daha diizgiin bir bayut dagilimi goriilse de biylk
topaklarin varliginin mevcut oldugu goriilmiistiir. Bu iri topaklarin 6giitme sirasinda
yeteri kadar kiiciilmemis olan parcalar olabilecegi diisiiniilmektedir.
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(b)
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(d)

Sekil 4.37. WC kavanozda ogiitiilmiis %1 partikul takviyeli kompozitin mikrograflari;
a) 200X bulydtme; b) 500x blyutme; ¢) 1000x biyutme; d) SEM-GSE goruntisu
(5000x)

Cizelge 4.13’de WC kavanozda ogiitiilmiis %1 partikiil takviyeli tretilen
kompozitin sertlik Slglimleri verilmistir. Sertlik degerinin 57.7+1.6 HB10 oldugu
goriilmiistiir. Katkisiz numuneye goére daha yiliksek sertlik degerinin oldugu
goriilmektedir. Ancak aliimina kavanozda 6giitiilen partiklllerin eklendigi kompozite
cok yakin sertlik degerleri elde edilmistir.

Cizelge 4.13. WC kavanozda ogiitilmiis %1 partikiil takviyeli kompozit sertlik
olglmleri

Numune 4 s4-1 s4-2 s4-3 | Sonug(HB10)
1 57,4 57,2 55
2 58,4 58,4 57,8
3 54,6 59,9 60,3
Ortalama 56,8 58,5 57,7 57,7
Std. sapma 1,6 1,1 2,2 1,6
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WC kavanozda ogiitiilmiis %1 partikiil takviyeli kompozitin 3 nokta egme
degerleri Cizelge 4.14’te verilmistir. 3 nokta egme degerinin 462+60 MPa oldugu
goriilmistiir. Bu dayanim degeri katkisiz alasima gore daha iyi olan bir dayanim
degeridir. Katkisiz alagima gore dayanim degerinin bir miktar yiikseldigi goriilmiistiir.

Cizelge 4.14. WC kavanozda ogiitiilmiis %1 partikiil takviyeli kompozitin 3 nokta egme
degerleri

Numune 4 s4-1 s4-2 s4-3 | Sonug(MPa)
Olctimler 3845 | 529,7 472
Ortalama 462

Std. sapma 59,7

WC kavanozda ogiitiilmiis %1 partikiil takviyeli kompozit i¢in yapilan teorik
yogunluk hesabinda, teorik yogunluk degeri 2,79 bulunmustur. %1 takviyeli kompozit
numune igin yapilan yogunluk 6l¢timlerinde 2,59 degeri elde edilmistir. Bu bilgilerden
yola ¢ikarak % teorik yogunluk degeri % 92,8 olarak bulunmustur.

4.3.5. %3 WC kavanozda ogiitiilmiis takviye katkihh kompozitler

WC kavanozda ogiitiilmiis %3 partikiil takviyeli kompozitin mikrograflart Sekil
4.38°de verilmistir. %1 katkili kompozitlere kiyasla bu mikrograflarda koyu bdlgelerin
arttigl gorlilmektedir. Koyu bolgelerin takviye partikiilleri oldugu bilindiginden, bu
mikrograflardaki takviye oraniyla artan siyah bolgeler tutarlidir. Bu bdlgelerin
genellikle alliminyum partikiillerinin tane siirlarinda bulundugu gériilmiistiir. 4.38d’de
verilen SEM-GSE goriintiisiinde, takviye partikiillerinin topaklandigi veya fazla
bulundugu bolgeler koyu renkli goriilmektedir.
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(d)

Sekil 4.38. WC kavanozda ogiitiilmiis %3 partikul takviyeli kompozitin mikrograflari;
a) 200X blylatme; b) 500x biyutme; ¢) 1000x buyitme; d)SEM-GSE gorintisu
(5000x)

%3 WC kavanozda ogiitiilmiis takviye katkili kompozitlerin sertlik dl¢timleri
Cizelge 4.15’te verilmistir. Sertlik degerinin 56,5+0,6 HB10 oldugu goriilmiistiir. Bu
sertlik deger, diger katkili numunelere yakin bir sertlik degeridir.

Cizelge 4.15. WC kavanozda ogiitiilmiis %3 partikiil takviyeli kompozit sertlik
olcumleri

Numune 5 s5-1 s 5-2 s5-3 | Sonug(HB10)
1 55 55,8 57,4
2 56,8 57,4 57,2
3 56,4 56 56,6
Ortalama 56,1 56,4 57,1 56,5
Std. sapma 0,78 0,7 0,3 0,6
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3 nokta egme dayanim degeri 248+5 MPa olarak bulunan, WC kavanozda
ogiitiilmis %3 partikiil takviyeli kompozitin 6l¢timleri Cizelge 4.16°da verilmistir. %1
takviyeli kompozitten oldukca diisiik egme dayanimina sahip oldugu goriilmiistiir. Bu
durumun, takviye partikiillerinin aliiminyum partikiillerinin tane sinirlarinda bulunmasi
nedeniyle meydana geldigi diistiniilmektedir.

Cizelge 4.16. WC kavanozda 6giitiilmiis %3 partikiil takviyeli kompozit 3 nokta egme
degerleri

Numune 5 s5-1 §5-2 s5-3 | Sonug(MPa)
Olcuimler 2544 | 2482 | 2424
Ortalama 248,3

Std. sapma 4,9

WC kavanozda 6giitiilmiis %3 partikiil takviyeli kompozit i¢in yapilan teorik
yogunluk hesabinda, teorik yogunluk degeri 2,82 bulunmustur. Kompozit numune i¢in
yapilan yogunluk 6l¢iimlerinde 2,56 degeri elde edilmistir. Bu bilgilerden yola ¢ikarak
% teorik yogunluk degeri % 90,8 olarak bulunmustur.

4.3.6. %5 WC kavanozda ogiitiilmiis takviye katkihh kompozitler

WC kavanozda 6giitiilmiis %5 partikiil takviyeli kompozitin optik mikrograflar
Sekil 4.39°da verimistir. Bu mikrograflarda %3 katkili kompozitten daha yogun koyu
bolgeler goriilmektedir. Kiigiik topaklarla beraber iri topaklarin varligindan
bahsedilebilir.
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(d)

Sekil 4.39. WC kavanozda 6giitiilmiis %5 partikiil takviyeli kompozitin mikrograflari;
a) 200X blyutme; b) 500x bulyitme; ¢) 1000x biyltme; d) SEM-GSE goruntisu
(5000x)

Bu numunenin sertlik ol¢timleri Cizelge 4.17°de verilmistir. Sertlik degeri,
56,5+0,6 HB10 olurken bu deger katkisiz pargaya kiyasla daha yiiksek bir degerdir.
Cizelge 4.18’de li¢ nokta egme test sonuglar1 verilen numunenin dayanim degerinde
azalma oldugu goriilmektedir. WC kavanozda o&giitilmils %5 partikil takviyeli
kompozitin i¢ nokta egme dayanim degeri 221+7 MPa olarak bulunmustur.

Cizelge 4.17. WC kavanozda ogiitilmiis %35 partikiil takviyeli kompozit sertlik
olclmleri.

Numune 6 s 6-1 s 6-2 s6-3 | Sonug(HB10)
1 56,8 56,4 56
2 57,6 58 54,4
3 56,2 57,8 55,4
Ortalama 56,9 57,4 55,3 56,5
Std. sapma 0,6 0,7 0,7 0,6
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Cizelge 4.18. WC kavanozda 6giitiilmiis %5 partikiil takviyeli kompozit 3 nokta egme
degerleri.

Numune 6 s6-1 s 6-2 $6-3 | Sonug(MPa)
Olctimler 230,4 | 2135 219
Ortalama 221

Std. sapma 7,1

WC kavanozda 6giitiilen %S5 takviyeli i¢in yapilan teorik yogunluk hesabinda,
teorik yogunluk degeri 2,84 bulunmustur. Kompozit numune i¢in yapilan yogunluk
Olctimlerinde 2,53 degeri elde edilmistir. Bu bilgilerden yola ¢ikarak % teorik yogunluk
degeri % 89,1 olarak bulunmustur.
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5. SONUCLAR

Bu calismada Al;Os, TiB2 toz karisimlari yanma sentezi ile iiretilmistir.
Baslangic malzemelerine NaCl eklenmesinin ve olusan {riinlerin Al203 ve WC
ortamlarda ogiitiilmesinin etkileri incelenmistir. Uretilen Al,O3, TiB; toz karisimlari,
aliminyum matrisli kompozitlerde takviye malzemesi olarak kullanilmstir.

Uretilen Al,Os, TiB2 toz karisimlar1 XRD analizlerine tabi tutulmustur. Yapilan
XRD analizlerinde, hedeflenen bilesikler olan TiB2 ve Al2O3’iin olustugu goriilmiistiir.
Sekil 5.1°de saf su ile santrifiij ile ayirma, kurutma sonrasi %5, %20 ve %60 NaCl
eklenerek yanma sentezi sonucunda elde edilen Grlnlerin XRD desenleri verilmektedir.
Artan NaCl orant ile, 6zellikle TiB: partikiillerine ait piklerin genisledigi goriilmektedir.
Bu durum, TiB: kristal boyutlarinin kiiciildiigiinii gostermektedir. Kullanilmis olan
NaCl’nin, iiriinlerin kristal boyutunu kiiciiltmede etkili oldugu goriilmektedir.
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Sekil 5.1. Cesitli oranlarda NaCl iceren TiO2+H3BOs+Al karisimlarindan yanma sentezi
ile iiretilen tozlarin XRD desenleri; a) %5 NaCl; b) % 20 NaCl; c) %60 NaCl (1: Al.Os,
2:TiBy)

Yanma sentezinde deneylerinde kullanilan, NaCl tuzunun pargacik boyutunun
klcglilmesine olumlu etki yaptigi deneylerde goriilmiistiir. %5 ile ile % 150 arasinda
degisen oranlarda eklenen tuzlarin, yiiksek miktarlarda eklenmesinin ayni etkiyi
yapmadigr gozlemlenmistir. Sekil 5.2°de yanma sentezi reaktanlarina, kutlece %20,
%60, %125 ve %150 oranlarinda eklenmesiyle elde edilen iiriinlerin pargacik boyutlar
verilmistir. Eklenen tuz miktarinin %20 olmas1 durumunda, parcacik boyutu yaklagik 50
pum boyutunda olmustur. Eklenen tuz miktar1 %60 oldugunda ortalama pargacik boyutu
15 um boyutlarma kadar kii¢tilmiistlr. % 125 ve %150 tuz eklenmesi ile elde edilen
iriinler, %60 tuz eklenmesiyle elde edilen iirlinlerden daha biiylik boyutlu olmustur.
Artan tuz miktarinin hep aym etkiyi yapmadigini ve bunun sebebinin artan tuz
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miktarinin reaksiyon sicakliginda, buharlagmadan kalan tuzlarin sebep olabilecegi
seklinde yorumlanmustir.

%20 NaCl \

e %60 NaCl ‘

%125 NaCl

) A0
%150 NaCl /// \\
’ \
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Pargacik boyutu (mikron)
Sekil 5.2. Degisen NaCl miktarlarina gore pargacik boyutlari

Sekil 5.3’te yanma sentezi deneylerinde, reaktanlara %20, %60, %125 ve %150
oranlarinda NaCl eklenerek elde edilmis {irlinlerin D10, D50 ve D90 degerleri
verilmistir. Her {i¢ kiimiilatif degerde en uygun oranin %60 NaCl oldugu goriilmiistiir.

Yanma sentezi trunleri
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Sekil 5.3. Degisen tuz miktarlaria gére D10, D50 ve D90 degerleri
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Bu calismada iiretilmis olan ve cesitli slirelerde 6giitme islemine tabi tutulmus
olan TiB2-Al,03 toz karisimlari XRD analizine tabi tutulmustur. Sekil 5.4’te
ogltiilmemis iirlinlerin ve aliimina 6giitme ortaminda 2 saat ve 48 saat 6giitiilmiis olan
tozlarin XRD desenleri sunulmaktadir. Ogiitme islemi sonrasinda, tozlarin bir miktar
(%30 civarinda) arttigr gorillmiistiir. Bu durum, iriinlere 6glitme ortamindan Al2Os
katildigini gostermektedir.

Ogiitme sonucunda, aliimina ve titanyum diboriir partikiillerinin piklerinin
kiiciildiigii goriilmektedir. Bununla birlikte, pikler bir miktar genislemektedir. Ozellikle
aliminaya ait piklerde genisleme belirgin olarak goriilmektedir. Bu durum, aliimina
kristallerinin  boyutunun kii¢lildiigiini  gostermektedir. Daha sert olan TiB>
partikdllerinin Al,Os3 partikiilleri ile ayni sekilde kii¢iilmedigi seklinde yorumlanmustir.
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Sekil 5.4. Uretilen Al;O3, TiB2 toz karigiminin aliimina kavanozda 6giitiildiikten sonraki
XRD desenleri; a) 6giitiilmemis; b) 2 saat 6giitiilmiis; ¢) 48 saat 6giitiilmiis (1: Al2Os,
2:TiBy)

Sekil 5.5’te dgiitiilmemis {iriinlerin ve tungsten karbiir 6giitme ortaminda 90
dakika ve 450 dakika 6giitiilmiis olan tozlarmn XRD desenleri sunulmaktadir. Ogiitme
islemi sonrasinda, tozlarin bir miktar (%5 civarinda) arttigr goriilmiistiir. Bu durum,
alimina kavanozda gergeklestilen 6giitme tiriinlerine gore 6glitme ortamindan daha az
oranda safsizlik katildigin1 gostermektedir.
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Sekil 5.5. Uretilen Al;Os, TiB; toz karisimmin WC kavanozda 6giitiildiikten sonraki
XRD desenleri; a) 6giitiillmemis; b) 90 dakika 6giitiilmiis; ¢) 450 dakika 6giitiilmiis (1:
Al>03, 2: TiBy)

Uretilen tozlarin Al,O3 kavanozda &giitiilmesi sonucunda elde edilen parcacik
boyutlar1 Sekil 5.6’da verilmistir. Ogiitme isleminin parg¢acik boyutunu kii¢iilttiigii
gozlemlenirken, Oglitme siiresinin artmasiyla pargacik boyutlarmin tekrar biliylidigi
goriilmiistiir. Ogiitiilmemis iiriiniin ortalama parcacik boyutu 15,4 mikrondur. 2 saat
Ogiitiilmiis iirliniin ortalama pargacik boyutu 691 nanometre olmustur. 6 saat 6glitmede
ortalama pargacik boyutu daha da kiiclilerek 293 nanometre olmustur. Ortalama
parcacik boyutu 12 saat 6giitmede 981 nanometre olmustur. 12 saat 6giitmede pargacik
boyutunun 6 saat 6giitmeye oranla bir miktar bliylidiigli anlagilmistir. 24 saat 6glitmede
ortalama pargacik boyutu, mikron mertebesine yiikselerek 2,27 mikron olmustur. 48
saat 6giitmede ortalama parcacik boyutu, 17,6 mikron olmustur. Ogiitiilmemis iiriinden
daha biiyiik ortalama partikiil boyutunun elde edildigi bu durum, yiiksek kirlenme
orantyla ilgili olabilir. Aliimina kavanozda 2 saat ile 48 saat arasinda dgiitiilen tozlarin
boyutlarina bakildiginda 6 saat Ogiitme siiresinin optimum ogiitme siiresi oldugu
gorilmiistlir. Artan siirelerde parcacik boyutundaki artma, asinma sonucu kavanozdan
kopan parcalarin miktarinin artmasindan kaynaklanmis olabilir. Ogiitme sonrasinda
genellikle 1 mikron ve daha kii¢iik pargacik boyutu goriilmektedir. Bununla birlikte 20-
100 mikron civarinda boyutlara sahip topaklanmalar da bulunmaktadir.
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AL,O; kavanozda égiitme
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Sekil 5.6. Aliimina kavanozda gergeklesen 0giitme siireleri ile parcacik boyut dagilimi
grafikleri

Ogiitiilmemis ve aliimina 6giitme ortaminda 2, 6, 12, 48 saat siirelerle 6giitiilmiis
olan AlbOs-TiB: toz karisimlarimin D10, D50 ve D90 parcacik boyut degerleri Sekil
5.7°de verilmistir. En kiiciik D10 ve D50 degeri 6 saat 6giitmede elde edilirken, D90
degerinin en kiigiik oldugu 6giitme siiresi 2 saattir.

AL,0O; Kavanozda Ogiitme
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Sekil 5.7. Aliimina ortamda gerceklesen Ogiitme siirelerine gore D10, D50 ve D90
degerleri
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WC-Co kavanozda 90 dakika ile 450 dakika arasinda gergeklestirilen 6glitme
islemlerinin sonucunda elde edilen Urtinlerin pargacik boyutlar1 Sekil 5.8’de verilmistir.
WC-Co kavanozda gergeklestirilen 6giitme isleminin pargacik boyutunu kiigiilttiigii
gorilmistlir. Artan Ogiitme siirelerinin pargacik boyutuna olarak olumlu etki yaptigi
sOylenebilmektedir. 90 dakika o6gltme suresinde, pargacik boyutu 10,4 mikron
olmustur. 210 dakika 6giitmede 6,6 mikron ortalama pargacik boyutu elde edilmistir.
450 dakika ogilitmede ortalama pargacik boyutu bir miktar daha kiigiilerek, 2,4 mikron
olmustur. WC-Co kavanozda gergeklestirilen 6glitme siirelerinden, en uygun olan
oglitme sdresinin 450 dakika oldugu goriilmiistiir. Artan 6giitme siirelerinde pargacik
boyutunda iyilesme goriilmistiir. Daha ylksek surelerde daha kigilik boyutlu partikiller
elde edilecegi disiiniilebilir. Asinma direnci yiikksek olan WC-Co kavanozlarda
ogiitmenin gerceklesmesine ragmen, kavanozdan kaynaklanan kirlilik, toz kalitesini
diisiirmiis olabilir. Ogiitme ortaminda kirlilikten kacinmak igin asmnma direnci daha
yiiksek kavanozlarin kullanilmasi gerekebilir. Daha yiiksek asinma direncine sahip
kavanozla ve daha uzun siirelerde 6giitme ile nanometre boyutlu toz elde edilebilecegi
gOriilmiistiir.

WC Kavanozda égiitme

90 dakika

5 AR
210 dakika

e
a ——1450 dakika / I\
8
0 dakika \

2 #E\N

J \N
N

Hacim %
w
IS

Nz

0. 1

1 10 100 1000
Parcacik boyutu (um)

Sekil 5.8. WC kavanozda ger¢eklesen ogiitme slreleri ile pargacik boyut dagilimi
grafikleri

Ogiitiilmemis ve tungsten karbiir 6giitme ortaminda 90, 210 ve 450 dakika
stirelerle 6giitiilmiis olan Al>Os3-TiB2 toz karigimlarinin D10, D50 ve D90 pargacik
boyut degerleri Sekil 5.9°da verilmistir. D10, D50 ve D90 degerlerine bakildiginda, 450
dakika Oglitme siiresinin, optimum O6glitme siiresi oldugu goriilmektedir. 450 dakika
oglitme siiresinde, hacimce D10 (% 10 kiimiilatif deger) boyutunda nano boyutlu
parcaciklarin oldugu goriilmiistiir. 450 dakika 6giitmedeki D10 degeri 44 nanometredir.
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WC-Co Kavanozda Ogiitme
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Sekil 5.9. WC kavanozda gergeklesen dgiitme siireleri ile olusan driinlerin D10, D50 ve
D90 degerleri

Sekil 5.10’da iiretilen Al2O3 — TiB:2 tozlarinin 100000X biiylitmedeki SEM
mikrograflart verilmistir. Yapilan SEM incelemelerinin sonuglari, parcacik boyut
Olctimlerinin sonuglarini teyit eder niteliktedir. Sekil 5.10a’da %60 NaCl iceren
baslangi¢ karisimindan, yanma senteziyle iiretilmis ve 6giitiilmemis iiriiniin mikrografi
bulunmaktadir. En biiylik partikiiller bu mikrografta gorilmektedir. Yapilan SEM
incelemelerinin  sonuglari, pargacik boyut Ol¢iimlerinin  sonuglarini teyit eder
niteliktedir. Alimina 6giitme ortami kullanilarak 2, 12, 48 saat siirelerinde yapilan
ogilitme islemleri sonucunda elde edilen iiriinlerin mikrograflar1 sirasiyla Sekil 5.10b,
5.10c ve 5.10d’de verilmistir. Alimina ortaminda elde edilen 6gilitme iiriinlerinden, en
kiiglik partiikiillerin 12 saat 6giitme islemleri sonucunda elde edilen iiriinler oldugu
gorilmistiir. Tungsten karbiir kavanoz ve bilyalar kullanilarak, 90 dakika ve 450 dakika
oglitme siirelerinde yapilan 0Ogiitme islemleri sonucunda elde edilen (irlinlerin
mikrograflar1 sirasiyla Sekil 5.10e ve 5.10f’de verilmektedir. Bu mikrograflar
incelendiginde, WC kavanozda 90 dakika o6gilitme ile elde goriintii ile ogiitiilmemis
iirtinden elde edilen goriintiilerin benzer oldugu anlagilmaktadir. WC kavanozda 450
dakika ogiitme ile elde edilen iirlinlerin boyutlarinin, 90 dakika 6giitme ile elde edilmis
tirtinlerin boyutlarina daha kiigiik oldugu anlasilmaktadir. Al,O3-TiB> toz karisimindaki
kucuk partikulleri gérmemizi saglayan 100000X biiyiitmedeki mikrograflar ile parcacik
boyut 6lciimlerinden elde edilen D10 degerleri ile uyusmaktadir.
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(©) (d)

Sekil 5.10. Uretilen Al,O3 — TiB; tozlarinm 100000X biiyiimedeki SEM mikrograflari;
a) ogiitiillmemis; b) aliimina kavanozda 2 saat 6giitiilmiis; ¢) alimina kavanozda 12 saat
ogiitilmis; d) alumina kavanozda 48 saat ogiitiilmiis; €) WC kavanozda 90 dakika
ogiitiilmiis; f) WC kavanozda 450 dakika 6giitiilmiis

Uretilen Al,QOs, TiB: toz karisimlari, aliiminyum matrisli kompozitlerde takviye
malzemesi olarak kullanilmistir. Uretilen numunelerin  1000X biyitmedeki optik
mikrograflar1 Sekil 5.11°de verilmistir. Sekil 5.11a’da Katkisiz Al4Cu alagiminin
mikrografina bakildiginda basarili bir sekilde sinterlendigi goriilmektedir. %l
ogiitilmemis Al2Os- TiB2 katkili numunenin Sekil 5.11b’deki mikrografinda katki
partikiilleri koyu renkte goriinmektedir. Bu mikrografta iri topaklarin oldugu
gozlemlenmistir. Sekil 5.11c’de aliimina kavanozda ogitiilmiis takviyelerin %l
oraninda katkilandig1 numunenin goriintiisiine bakildiginda iri topaklarin olmadig:
gorulmektedir. Sekil 5.11.d, Sekil 5.11.e, ve Sekil 5.11.f’de WC-Co kavanozda
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ogiitillen, AlxO3-TiB2 partikiillerinin sirasiyla %1, %3 ve %5 oraninda eklendigi
kompozit numunelerin goriintiileri vardir. Artan oranlarla beraber gortntulerdeki koyu
renk miktarinin arttigt goriilmektedir. Eklenen partikiiller goriintiilerde koyu renkte
gorulmektedir. Takviye partiktllerinin, aluminyum partikillerinden daha kicuk
olmalar1 nedeniyle, aliiminyum partikiillerinin tane smirlarinda  bulundugu
gorulmektedir.

(©) (d)

(e)

Sekil 5.11. Uretilen numunelerin 1000x biiyiitmedeki optik mikrograflari; a) Katkisiz
numune ; b) dgiitillmemis % 1 katkili ; c) aliimina kavanozda 6giitiilmiis %1 partikil
takviyeli ; d) %1 tungsten karbiir kavanozda 6giitiilmiis partikiil takviyeli ; ) tungsten
karbiir kavanozda ogiitilmis % 3 partikil takviyeli ; f) tungsten karbir kavanozda
ogiitiilmiis %5 partikil takviyeli
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Uretilen numunelerin sertlik degerlerine bakildiginda Al.Os-TiB; takviyesinin
bir miktar sertlik artisina neden oldugu goriilmektedir. Sekil 5.12°de verilen degerlere
bakildiginda, katkisiz numunede 50 HB10 sertlik degerinin baz1 katkili numunelerde 60
HB10 degerine yaklastigr goriilmiistir. WC-Co ortaminda o6giitiilen partikiillerin
eklenmesi ile kompozitlerin sertlik degerinde artis meydana geldigi goriilmiistiir.
Aliimina ortamda Ogiitiilen partikiillerin eklendigi numunenin, sertlik degerinde artis
gbzlemlenmemistir.

Kompozitler
70

[<2]
o

(9]
o

D
o

w
o

Sertlik (HB10)

N
o

& Takviyesiz W Ogiitiilmemis katkih A Aliimina 6giitme| X Tungsten karbiir 6glitme

=
o

0 1 2 3 4 5 6
Hacimce % Al,0;-TiB, orani

Sekil 5.12. Uretilen numunelerin sertlik degerleri

Uretilen numunelere yapilan ii¢ nokta egme testlerinin sonuglari, Sekil 5.13’te
verilmistir. Katkisiz numunenin dayanim degeri 433 MPa olarak bulunmustur. %1
ogiitiilmemis takviyenin eklendigi kompozitin dayanimi katkisiz numuneye ¢ok yakin
bir deger oldugu goriilmiistiir. Aliimina ortamda 6giitiilmiis Al,O3-TiB> tozlarinin % 1
oraninda eklendigi numunenin dayanim degeri, takviyesiz pargaya kiyasla diisiik
olmustur. En yuksek dayanim degerinin WC-Co kavanozda o6giitiilmiis Al2Os-TiB:
partikiillerinin %1 oraninda eklendigi kompozit numunede oldugu goriilmiistiir. WC-Co
kavanozda ogiitillen partikiillerin eklenme oraninin artmasiyla, dayanim degerinin
distigic.  gortilmektedir. Bunun nedeni, takviye partikallerinin, aliminyum
partikiillerinden daha kii¢ciik olmalar1 nedeniyle, aliiminyum partikiillerinin tane
siirlarinda bulunmasi olabilir.
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Sekil 5.13. Uretilen numunelerin ti¢ nokta egme dayanimi degerleri

Sekil 5.14’te iretilen numunelerin % teorik yogunluk degerleri verilmistir.
Takviyesiz parcada, 6giitiillememis takviyenin %1 eklendigi ve her iki ortamda 6giitiilen
katki partikiillerinin %1 oraninda eklendigi numunelerde yogunluk en yiiksek olmustur.
Bu numunelerin yogunluk degerlerinin % 93 civarinda oldugu goriilmiistir. WC-Co
kavanozda o&giitiilen numunelerde takviye oranin artmasiyla % teorik yogunluk
degerinin azaldigi goriilmiistir. Bu azalma ii¢ nokta egme degerleriyle benzerlik
gostermektedir. WC-Co kavanozda Ogitilmiis takviyenin %5 oraninda eklendigi
numunenin % teorik yogunluk degeri % 89 ile en disik olmustur. Takviye
partikiillerinin artmasinin, gozenek artisina neden oldugu sonucuna varilabilir.
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Sekil 5.14. Uretilen numunelerin % teorik yogunluk degerleri
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Sonug olarak bu galismada Al>O3, TiB> toz karisimlari, ucuz, oksit baslangig
malzemeleri kullanilarak basariyla {iretilmistir. Olusan partikiillerin sert topaklar
icermesi nedeniyle iki farkli 6giitme ortaminda Ggiitme islemleri gerceklestirilmistir.
Toz karisiminda bulunan TiB> partikillerinin sertliginin ¢ok yiiksek olmasi nedeniyle,
artan 6glitme siiresi ile 6gilitme ortamindan 6giitiilen toza bulagma oldugu anlasilmistir.

Elde edilen partikiiller kullanilarak, sicak presleme yontemiyle aliiminyum
matrisli kompozitler elde edilmistir. Hacimce % 1 oraninda takviye fazinin eklenmesi
ile kompozitlerin sertlik ve egme dayaniminda artis saglanmistir. Uretilmis olan Al,Os,
TiB2 takviyeli kompozitlerin aginma direncinde, takviyesiz par¢aya kiyasla artis
beklenebilir. Sonraki ¢alismalarda, oneri olarak kompozitlerin asinma testleri tizerinde
calisilabilecegi diisiiniilmiistiir. Bununla birlikte yanma sentezinde, artan NaCl orani ile
ateslenme sicakligr ve iriinlerin pargacik boyutunun 6nce diismesinin, sonra tekrar
artmasmin fiziksel mekanizmast ve nedeni incelenebilir. Kompozit Uretiminde,
ogiitiilmiis takviye tozlarinin elenip, smiflandirilip kullanilmas: ve hacimce %]1’°in
altinda eklenmesinin etkisi incelenebilir. Daha iyi karisimin saglanmasi i¢in takviye
partikiilleri ile aliiminyum tozunun birlikte 6giitiilmesi ve bu sekilde tane sinirlarinda
bulunan takviye partikiillerinin daha iyi dagitilmasi diisiiniilebilir.
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