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ONSOZ

Aliminyum  matrisli  alaimlarla ona edeser monolitik alaimlari
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kompozitler 6zellikle yapi,ukam, uzay endustrilerinde kullanimi mevcuttur.

Al-Al ;03 kompozit Uretimi takviye ve matris arasindaki ergi sicakliklar
farkindan dolayi sivi yontemlerle Uretim oldukcactijii. Ancak toz metallrjisi yontemi
kullanarak oksit takviyeli kompozit Uretilebilmeklie. Toz metallrjisi ile Uretimde ise
matris igersinde oksit tozlarinin homojengdeninda problemler ortaya ¢ikmaktadir. Bu
tarz problemlerden kacinmak amaciyla mekanikialama yontemi kullaniimaktadir.
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ALUMINYUM MATRISLI Al,03 PARCACIK TAKVIYELI KOMPOZTLERIN
MEKANIK ALA SIMLAMA YONTEM I ILE URETIMI
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Metalurji ve Malzeme Muhendigli
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Bu calsmada mekanik ajamla yontemi kullanilarak farkli oranlarda 8
takviyeli aliminyum matrisli kompozit tozlar Uretilstir. Mekanik algaimlama gleminin
kompozit tozu Uzerindeki etkisi incelergtni.

Al alasim ve hacimce %5,10 ve 15 A3 takviye oranina sahip Al toz kemlari
mekanik alaimlama glemiyle dretilmglerdir. Elde edilen Al alam ve kompozit tozlar
preslenerek ham numuneler elde editmi Numuneler 600 C° sicaklikta 3 saat sire ile
Argon gazi ortaminda sinterlenglardir. Farkl alaimla sirelerinde hazirlanan kompozit
tozlarn morfolojik ve yapisal incelemeleri SEM v&R ile gerceklgtirilmi stir.

Sonuclar, planet tipi bilyall gggmende mekanik atamlama siresinin artmasiyla
Al,O3 parcaciklarinin Al matris icerisinde daha homogdarak da&ildigini gostermtir.
Ayrica pargacik hacim orani arttikcagymluk, gozenek ve sertlik derleri artmgtir.

Anahtar Kelimeler. Mekanik Alssimlama , AbOs, Metal matrisli Kompozitler
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Master Thesis

SUMMARY

THE PRODUCTION OF AL BASED COMPOSITES REINFORCED T4 Al,O3 BY
MECHANICAL ALLOYING

Saban ERTOK

Karadeniz Technical University
The Graduate School of Natural and Applied Sciences
Metallurgy and Materials Engineering7
Supervisor: Asst. Assoc. Dr. Aykut CANAKCI
2011

ABSTRACT

In this study, AlO; particle-reinforced Al based metal matrix compesi(MMC’s) were
produced by mechanical alloying (MA) tecniquehe effect of mechanical alloying
process on properties of composite materials waestigated. In the produced composites,
the ratio of reinforcing material of ADz particle was chosen as 5%, 10% and 15% by
volume ratio Mechanical alloyed Al alloy and Al-AD; composite powders were cold
compacted at 200, 300, 500 and 700 MPa, respecti8plecimens were then sintered at
600°C for 3 h under Ar atmosphere in a tube furnace Mierphology and the structure of
the prepared powder, which change with milling tinfmeere evaluated using scanning
electron microscopy (SEM) and X-ray diffraction (RIRtechniques, respectively.

The results showed that, more homogenous dispeofiéh,O3; particles was obtained in
Al matrix with increasing the milling time in platzy type ball mill. However, the
density of composites decreased with increasingfasiement volume fraction but the

porosity and hardness increased with inreasingcpadontent.

Keywords:.Mechanical Alloying, AJO3;, Metal Matrix Composites,
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1. GENEL BILGILER

1.1.Giri s

Kompozit malzeme iki yada daha fazla malzemeniinigabglarina taidiklar
Ozelliklerin ¢cok daha ustlne stgabilmek amaciyla belirlsartlar ve oranlarda fiziksel

olarak , makro yapida bir araya getirilerek eldiemdmalzemeye denilmektedir.

Kompozit aslinda kagim anlamina gelmekle birlikte ¢6ztinen ve ¢dzensbéiierden
olusmaz. Bilgenler arasinda atom glerisi bulunmamaktadir. Geleneksel malzemelerde
mevcut olmayan ya da sinirli olan bazi 6zellikigeiistirmek amaciyla birbiri icerisinde
coziinemeyen farkl 6zelliklere sahip en az iki ggleden olgan malzemelere kompozit
malzemeler denir. Kompozit bienleri kimyasal olarak birbirlerini etkilemezler ve
Ozellikle insan tarafindan dizayn edilerek uUrdglir Kompozit bilgenlerinin atom boyutu
300 nano altinda ise bu tir kompozitlere nano karitpdenir. Malzemeler birbiri
icerisinde ¢Ozunurse bu tur malzemeler kompozitildealasim olur Kompozit
malzemelerde yapiyl ajturan bilgenler birbiri icinde ¢ézunmeleri istenmez, O6zebikl
metalik sistemlerde bir miktar c¢6zinme béaler arasinda gucli ganimlarin

olusmasina katki ggdar.

Muhendislik malzemelerinin gesik uygulamalar da belirli 6zelliklere sahip olmasi
istenir. Bunlar cekme, basmginee, sirinme, akma, yorulma mukavemeti, sertlikiutok
gibi mekanik Ozellikler, elektriksel iletkenlik gibmanyetik Ozellikler, ygunluk gibi

fiziksel 6zelliklerle birlikte kararhlik, korozyodirenci gibi kimyasal 6zelliklerdir.

1.2. Kompozit Malzemelerin Siniflandiriimasi

Kompozit malzemelerin siniflandiriilmasinda bircoki$andirma sekli kullaniimsstir .
Matris malzemelerine gore kompozitler tice ayrilnadkt

- Seramik matrisli kompozitler,



- Polimer matrisli kompozitler,

- Metal matrisli kompozitler.

1.2.1. Metal Matrisli Kompozitler

MMK’ ler tim kompozitlerde oldgu gibi fiziksel ve kimyasal 6zellikleri farkli erzaki
bilesenden olgmaktadir. Genel olarak bu fazlar fiber veya paicadarak metal matris
icinde daihrlar. MMK’ ler takviyesiz metallere ve der polimer matrisli kompozitlere

gore 6nemli avantajlara sahiptir.
MMK'’ ler metallerle kasllastirildiginda;

* Yuksek dayanim @rlik oranindan dolayl @arliktan 6nemli derecede kazang
sgilanir.
* Yiksek sicakliklar da kararlgini korur.

* Yorulma 0zellikleri Gnemli 6lgtide artar
PMK’ler ile karsilastirildiginda;

* Yiksek calsma sicakig
* Yiksek elektrik iletkenfi
* Yuksek termal iletkengi

* Az yada hi¢ kirlenme olmamasi( gaz gikueya nem emilimi problemi olmamasi)

1.2.2. MMK Tipleri

Tam metal matrisli kompozitler de matris olarak atetveya metalik akam

kullaniimaktadir. Takviye malzemesi olarak seramelia metalik kullanilabilmektedir.
Genel olarak MMK’ler 3 ture ayrilir.

l. Parcacik Takviyeli Kompozitler



Bu tlr kompozitlerde ilave edilen takviye malzem@siboyutu 1 mm.'den bulyuktir ve

ilave matris-parcacik hacim oranlan % 5-40 arasimda
II.  Fiber veya Whisker Takviyeli Kompozitler

Fiber takviyeli kompozit malzemelerde fiber uzddan 0.1 mm. ve 250 mm. arginda
olabilmektedir. Surekli fiberlerle takviye edilpnimetal matris kompozit malzemelerde

takviye malzemesinin matrise hacim oram % 70'ledak artabilmektedir [1]
lll.  Levhasal Takviyeli Kompozitler

Uzay araclarinda,otomotiv endustrisinde ve sporprekinlarinda kullaniimaktadir.

Levhasal takviye olarak SiCghina,tungsten fiberler kullaniimaktadir.

1.2.1.2.1. Parcacik Takviyeli Kompozitler

Makroskobik veya mikroskobik boyutlu pargaciklamkoozit malzeme 6zelliklerini farkh
sekilde etkilerler. Parcacik takviyeli kompozitlee gparcaciklar matris icersin de rastgele

dagilirlar ve bu sebepten dolayl malzeme izotropiklldzgosterir.
Parcacik seciminde g6z 6ninde bulundurulmasi gerelsuslagunlardir.

Parcacik sert ve kararli bir oksit olmali ve kaya&gsg! engel olgturmalidir.
Parcacik optimum boyyekil,dazilm ve miktarda olmalidir.

Parcagtin matris iginde ki ¢ozunurlUfii distik olmalidir.

A

Parcacikla matris arasinda iyi birgoalusmalidir.
1.2.2.1.1. Parcacik Takviyeli Kompozitlerin Siniflandiriimasi

Parcacik takviyeli kompozitler parcaciklarinin bklyiklerine gére ikiye ayrilirlar. Kuguk
parcaciklarla(0,01um-0,1 um) takviyelendirisimikompozitler ve iri parcaciklarla
takviyelendirilms kompozitler olarak siralanabilir. Bu tip kompoeitlgenel olarak s
eksenli ve nispeten homojen blyuklukteki seramilcaaklari ihtiva etmektedir. Seramik
parcaciklari genel olarak oksit,karblr veya boeskihleri olabilir ve yapisal vesmmmaya
dayanikli uygulamalarda katki miktari %30 civaridaaGenelde Al-MAK’larin Gretimi
fiber takviyeli kompozitlere gore daha ekonomik abmin yaninda fiber takviyeli
kompozitler daha Ustiin mekanik 6zelliklere sahig€mmpozitler izotropik 6zellik gésterir

ve ekstriizyon, haddeleme ve doévilemleri gibi ikincil operasyonlara maruz kalabirl



Iri parcacik takviyeli kompozitler yiuksek oranada taneli parcaciklara sahiptidri
parcacikli kompozitler de yiuk matris ve parcacrafimdan ortak tanir.

1.2.2.1.2. Parcacik Takviyeli MMK’ lerde Uretim Yontemleri

Parcacik takviyeli kompozit Gretimi endustriyektimi iki sekilde olur. Bunlarin ilki sivi

fazda Uretim ikincisi ise kati fazda Uretimdir.

1.3. Sivi Halde Uretim Teknigi

Sivi halindeki dretim metodu kolay ve hizli olmakan dolayr metal matrisli
kompozitlerin Uretiminde sik¢a kullaniimaktadir. Eaygin olarak kullanilan sivi alde
Uretim metotlari, ergini metal emdirme,eriyik icerisine takviye elemani ikama,

plazma puskurtme v.b. dir.

1.4. Kati halde Uretim Teknigi

Metal matrisli kompozitlerde kati Uretim teknidegisik yontemlerle yapilmaktadir.
Bunlardan en yaygin olanlari toz metalurjisi ileetim, haddelenerek difizyon ga
olusturma, sicak presleme metodu v.b. gibi tretim nhetichr.

1.4.1. Mekanik Alasimlama

Mekanik algimlama (MA) metodu, ilk 6nce 1960 vyillarinda gslilen bir toz
malzeme yapim metodudur. 1966’ yillarda John &ijBmin ve meslekiga uluslararasi
nikel sirketinin Paul D. Merica agtirma laboratuvarinda (INCO) bylemi gelktirdi.
1980Ii yillarda tam ticargekle dongmdastir.

Orjinal olarak MA metodu, nikel esasli stpersataar ve oksitle dayanimi arttirilgi
malzemeler tUretmek icin gglirilmi stir. Fakatsimdilerde Al ve Cu algmlarinda, bilhassa
termoelektrik uygulamalar icin uygun goérilmektedir.

MA isleminde tozlar gerekli olan yiksek enerji ile ufatave ilk kargimda olgan toz
parcaciklar sguk olarak yeniden kaynak olur. Son tozun mikroyapigenellikle
atomizasyonla elde edilen tozlardan daha incedikrdyap! hizli sgutma teknikleri
kullanilarak elde edilenler benzer tane boyutu yssine sahiptir. Bunun ginda, toz



parcaciklari, bilyeler arasina tuzaklanir ki milapynin uzamasina yola acar ve bu da
mekanik 6zelkgini arttirir.

MA teknigi Ozellikle metal matrisli kompozit malzemelerinetimi i¢in uygun bir
metottur. Cunkl dier metotlarla elde edilen 6zelliklerden daha iyeltiklerin eldesine
misaade eder. Bu metotla, takviye parcaciklarimginyasindan kacinilir ve matris icinde
takviye parcaciklarinin homojen glmasi sglanir. Bunun 6tesinde, bu surekli carpma,
takviye elemaninin icinde hata mevcutsa onu yokr ede kompozit malzemenin ani
kirimasini geciktirir.

Bu teknginin kullanimi ile ve bu tozlarla, sadece hammadegil, diger tekniklerle
olusan problemler elemine edilmektedir. Fakat dahddyitretimi nedeniyle iyilgirilmi s
Ozellikli malzemelerin elde edilmesine musaade e@ggey bir MA desirmeni, deney
duzenginin iki boyutlu sematik durumwekil 1'de gosterilmgtir. Bunlarin balica 6nemili
parcalari; kastirici saft ve kollar, @litme kazani, sutucu tank, mil, bilyeler ve motordan

olusmaktadir.

| Motor

Mil
Argon—»

Sogutma smvist gikist

Alagimlama kazam

Karnstirict kollar

Sogutucu tank Bilyeler

Sekil 1.1. Mekanik algmlama dgirmeninsematik gorinum[1].

Ogutme tanki en 6nemli parcalardan birisi olup iksikndan olgur. Dis kap Al
dokumden i¢ kap ise paslanmaz celikten yapilirigiama slemi i¢ kapta gercekigirilir.
Diger bir elemanda, gitme bilyelerini kagtirmayl sglayan veya toz malzemelerin



mekanik alamlanmasini gercgelggren kollarin takili bulundgu karstirma mili olup
genellikle, yuksek hiz cedinden yapilir ve sertigirilir. Fakat bilye ile kargtiricilarin

sertligi birbirine yakin olmalidir. @itme kleminin kontrollii olmasi isteniyorsagitme

kabina argon gazi gonderilir [1].

1.4.1.1. Kullanilan O guttict Turleri

MA'nin 6nemli bir kismini tgkil eden @utme klemi, tane boyutunu kicultme,
harmanlama ve ajanlama gibi evreleri kapsar. Byamnalarda amaca yonelik coksitk
ogutculer kullanilir.  Qutuctler velveya d@rmenler kapasiteleriyle, giitme
verimlilikleriyle, sozutma ve isitma gibi ek Uniteleriyle farklihk gosteer. SPEX tipi
calkalayici dgirmenler bir kerede yakjgk 10-20 gr arasinda tozzdtebilen laboratuvar
calismalari amaci ile kullaniimaktadirlar. Sahip oldukl@azne, tozu vegdiitme bilyelerini

tutar ve dakikada birkag bin defa ileri-geri vg&aola hareket ile ¢alr.

Haznenin her bir salinimiyla bilyeler tozlara carpa haznedeki tozu hengi@ir hem
de karsgtirir. Bilyelerin vuryg kuvveti anormal buydktir. Bu ytzden, bugaenenler
yuksek enerijili tir olarak diintlebilir. En son tasarlanan gienenler, @utilen miktari
artirmak icin tozu gzamanh olarak iki haznedeziitme imkanina sahiptirler. SPEX ttrl
degirmenlerin yiksek enerjisinden kaynaklanan sicaldrkisi ve koruyucu atmosfer

karsilasilan temel problemlerdir.

Bu tip MA cihazlarinin yeni tiplerindegiitme zamanini uzatmak i¢in basinclgsimna
kullaniimaktadir.Sekil 6’da SPEX dgirmen ve @utme kabi, kapak, conta ve bilyelerden
olusan @utme seti gorinmektedir. MA deneylerini yapmak igliger bir uticu de
“planetery” bilyeli dgirmendir gekil 7). Bu dgirmende birka¢ yliz gram toz bir defada
ogutulebilir. Bu deirmenler haznelerinin gezegen gibi hareket etmesindlolayi
“planetery” ismini alirlar. Bunlar donen bir destédiski Gzerine yerlgirilirler ve kendi
eksenleri etrafindaki hareketlerini, 6zel bir makamadan alirlar. Kendi eksenleri etrafinda
donen hazneler tarafindan ghm merkezkag kuvveti ve donen destek disk tarafinda
olusturulan ilave kuvvetle beraber, hazne icinggitdlen malzeme vegiitme bilyelerine
etki ederler. Hazne ve destek diski zit yonlerdeddBl icin merkezkac kuvvetler sirasi ile
benzer ve zit yonde etkir. Bgidme, bilyelerinin haznenin i¢ duvarlarindagagaya dasru
kaymasina neden olur. Surtinme etkigijtdlen malzeme vegiitme bilyelerinin serbest

kalip hazne icerisinde, serbest dotasi ve kan duvara carpmasiyla devam eder. ,



Bu tUr dggirmendeki bilyelerin dgrusal hizi, SPEX dg&rmenlerinkinden daha fazla
olsa bile, vury frekansi, SPEX dgrmenlerinde ¢ok daha fazladir. Bu ylizden, SPEX

(b)

Sekil 1.2. SPEX tipi kastirici (a) SPEX bilyeli dgirmen, (b) SPEX 8000 tipi
karistiricinin; @&utme kabi, kapak, conta ve bilyelerdensalu @itme seti[5].

Sekil 1.3. Planeter tipi bilyeli dgrmen|[5].



Bir diger MA desirmeni ¢eidi olan atritor, icerisinde bir seri katiricilar bulunan
dikey bir silindirden olgur. Biri digerine dik yerlstirilen karstiricilar, kazan icerisindeki
bilyelere enerji verir. Bilyelerin, kap duvariylajrbirleriyle ve kargtirici mil arasindaki
carpsmalariyla toz boyutunun kigulmesine neden olur. ¢lGibir motor kartiriciyi
cevirir ve bu cevrilen kagtirici da sabit silindir icerisindeki celik bilyaieve tozlar
hareket ettirir. Atritorler, icerisinde bir sefer@¢ek miktarda tozun (0,1 kg.’dan 40 kg'a
kadar) @utulebildigi degirmenlerdir gekil 8).

MA islemini farkli atmosferlerde yapmak mumkindidr. Ayramanda, di kazan
etrafinda dolgan s@utma sivisi yardimi ile slem sirasinda sicakin kontroll

muamkunddr [5].

Sekil 1.4. Atritor tipi (dikey) bilyeli dgirmen[5].

Ogiitme tankinin paslanmaz celik, aliiminyum oksitsgilm karbdir, silisyum nitrir,

zirkon, lastik ve poliiretanla kaph paslanmazligeln olanlari da mevcuttur.

1.4.1.2. Mekanik Alasimlamadaislem Parametreleri

1.4.1.2.1. Giri

Mekanik algimlama (MA) istenilen fazi, mikroyapiy! ya da o#diri elde edebilmek
icin uygulanan, ¢ok sayida glgken iceren komplike birsiemdir. Bununla beraber toz
karsiminin icergi ve yapisi bu daéskenler arasinda dikkate alinmayacaktir. Bunlarla

Ogutilmis tozlarda, faz olgumunun(intermetalik, kati ¢ozelti, amorf) yapisiitbenecek
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ve sonraki bolumlerde gosterilen bu konular gdetcaktir. Belirli bir toz icegi icin,
Ogutilmis tozun son haline gelmesindesa@adaki bazi dnemli dg@skenler blyuk bir
etkiye sahiptir.

1. Ogiutme tipi

2. Ogutiict kap

3. Ogutme enerjisi/hizi

4. Ogltme zamani

5. Asindirma ortaminin boyut gdimi, boyutu ve tipi
6. Bilye/toz orani

7. Kap doluluk orani

8. Ogltme atmosferi

9. Islem kontrol katkisIiKK)

10. Ogitme sicakll

Bu islem deiskenleri tamamen lamsiz dgildir. Mesela uygun gitme zamani,
ogltlcu tipine, andirict boyutuna, giitiict sicakiiina ve bilye/toz orani gibi @geskenlere
baglidir. Ayrica @utilmis tozlara, bilye/toz orani arttirilarak veya uzumesigutilerek,
fazla enerji uygulanabilir. Benzer olaralgdr kisimlarda birbiri ile igkilidir. MA sonrasi
elde edilen son Urlinlere bugilgkenlerin etkisi sonraki bolumlerde tartacaktir.

1.4.1.2.2. (@utme Tipi

Ogutiicu tipleri altinda tagildigl gibi, mekanik algmlama ve mekanik giitme igin
farkl Gguttcd tipleri mevcuttur. Toz tipine, toz miktarima istenen icegie gore guttcu
tipi secilebilir. Alssimin bilgilerini goriuntilemek amaciyla SPEX tifirali 6glticu yaygin
olarak kullanilir. Fristch Pulverisette planet, lto@gitiici veya atritor biyik miktarda

ogutilmis tozlar Gretmek icin kullanilir.

Kirlenme derecesi, amorf faz glum miktari, kristallgme sicakkl, amorf fazin
kristallesmesi icin aktivasyon enerjisi, kullanilangi@tict tipine bahdir. Ornegin;

argtirmacilar Zoz simoloyer ve SPEX 8000Bubliculerinde Ni- %47 Mo toz karminda
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Mekanik algimlama deneyi yaprglandir. Farkli yapih amorf faz ofumu ile

sonuglanmgtir. Ornezin SPEX @litiiciide gltilen tozlarin, giitme zamaninin artmasi ile
kristallesme sicakigl azalmstir ve kristallame icin gerekli aktivasyon enerjisi Zoz
simoloyer @utucude, gutulmis tozdan daha diaktir. Bu etkilerin her ikisi de uzun

Ogutme zamanlari boyunca oksijen seviyesindeks agdeni ile aciklanabilir.

1.4.1.2.2. (@utiict Kap

Asindiricilar kabin i¢ duvarlarindan bazi malzemelésartarak tozlarla birkebilirler.
Bu durumu engellemek icing@tici kap icin kullanilan malzeme ¢ok onemlidir. pKa
asinmasi tozu Kkirletebilir ya da kimyasini ggirebilir. Eger aindirma kanalinin
malzemesi tozdan farkli ise; toz bu malzeme iléekebilir. Diger bir deysle kap ile tozun
malzemesi birbirine yakin ise Uretilen tozun kimyassisebilir. Ornesin; bakir kap
icerisinde Cu-In-Ga-Se toz kaminin @utilmesi boyunca, Uretilen tozun icindeki bakir
miktari, baglangictaki miktardan daha yiksektir. Bu durum kapaundirici bilyelerden
dolayi tozun igine bakirin bigenesinden kaynaklanir. Bu olay kirlenme olarak giwége
de, @utulmis tozun kimyasi, arzu edilen toz iggrnden farklh olur. Bu sorun; Bkngic
toz karsimina dguk bir miktar bakir icegi alinarak ¢cozulmgiolur.

Sertlatiriimi s ¢elik, takim celik, tavlanrgikrom celik, temperlenmgicelik, paslanmaz
celik, WC-CO, yatak cedi asindirict kap olarak kullanilan yaygin malzemelerdazi
0zel malzemeler 6zel camnalar icin kullanilir. Bunlar bakir, titanyum, saémkenms
korundum, yttria-stabilized zirkonya(YSZ) , kismstabilize edilmg zirkonya+yttria [3],
safir, akik, sert porselen, §8l,, ve Cu-Be’ dir.

Kabin yuzeyi 6zellikle i¢ ylzeyi ¢cok dnemlidir. Yakstirici ve kiresellgirici SPEX
oguticu kaplan kullanilmgtir. Alasimlama kireselkgirici kaba oranla yassgarici kapta
daha yuksek derlerde olgmustur. Si-Ge kagiminin XRD piklerin (111) ylzeyine ve
sabit y@unluga ulgmasi icin yassikirici kapta 9 saat, kureseflgici kapta 15 saat
surmgtar. Karesellsgtirici kapta bu problemin ¢ikinedeni, toplarin cargmasi yerine, kap
uclarinda yuvarlanmasidir ve bundan dolaittneningiddeti azaltilir.

Toplar kap vyiizeyi icinde sekiz yiizewekilde tekrarli olarak ddénerler. gQtictuniin

nokta adi verilir ve bu alanlardan kagcinmaiitine kabinin dgru sekilde dizayn edilmesi

icin dnemlidir [6].
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1.4.1.2.3. Alaimlama Enerjisi/Hizi

Degirmenin dongl daha hizli oldgunda tozdaki enerji ggi daha yiksek olur. Bunun
nedeni aindiricinin kinetik enerjisi(E=1/2 my m=kiitle, V=aindirici hiz1) &tulen toza
uygulanir. Bu nedenle maksimum hizda ga@ilmenin seviyesi dgrmen tasarimina
baghdir. Ornesin; geleneksel toplu g&rmende, dénme hizi agtiile toplarin hareket
hizlari da artar. Kritik hizin tGzerinde toplar kabg¢ ylzeylerine yaparak, herhangi bir
carpma etkisi olgturmadan dgerler. Bu yuzden maksimum hiz, kritik g&lerin altinda
tutularak, maksimum carpma enerjisi Uretimi icin ksimmum yikseklikten diimeleri
salanms olur.

Maksimum hizi belirleyen der faktor ise dgirmenin sicakiginin maksimum dgere
ulasmasidir. Bu, bazi durumlarda tozlarin sat@anmasinda veya homojenizasyon
yonetimi igin gerekli difuizyon i¢in avantaj @ayabilir. Ancak bazi durumlarda sicaih
artmasi, prosesin hizlanmasina neden okiry doymy kati ¢dzeltinin bozulmasina yol
acmasi veya yari kararli fazlariglitme sirasinda ojmasina da yol acabilir.

Nanokristalleme olisumu sirasinda, dinamik yonden kristattee ve termal etkinin
artmasindan dolay yuksekgiitmesiddetlerinde i¢ gerilim azalir, ortalama tane bayutn
arttigi da rapor edilnstir.

Farkli gzutme tiplerinde @utme, geni deser aralginda maksimum sicaiga ulair.
Artan gzitme hizinin bir dier dezavantaji, gitiict aletlerinin gir1 asinmasina yol acar ve
bu da tozun kirlenmesine neden olur. Yuksek defgyoaun olgturdusu s@uk
birlesmedeki argtan dolay! @utlicu kabin i¢ duvarlarina tozlar yggmak, olgan Urin
azalir.

Tam deirmenlerde @gutme hizini dgistirmek mdmkin olmayabilir. Mesela SPEX
genelde sabit hizda cghken, Fristch Pulverisette giemeninin, kabin ve diskin hizi
degisebilir. Buna benzer olarak uni-ball glemende, miknatigiddet, konum dgsimi,
kesme, basma ve bunlarin bgila kuvvetleri ile birlikte @utme siddetleri de
degistirilebilir.

2. bolumde bahsedilgii gibi disk ve kap normal yonde donglli gibi ters yonde de
donebilirler. Diskin ve kabin donme yonuneghalarak, dgisik yonde giden toplardan
carpma enerjisi okur,

Mio ve arkadalari, Diskin donme hizinin etkisini ve kabin, diskioplarin 6zel carpma

enerjileri Gzerine oranini ve planet bilyeli gienende @utictd pudrasinin  etkisini
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aragtirmistir. Artan disk dénme hizinda (300-600 devir/dakahiginda) 6zel carpma
enerjisi de artnstir. Normal yonde dondiiinde en yiksek ger 15 kj/s.kg, ters yonde
dondigunde en yuksek ger 80 kj/s.kg elde edilmgiir. Bunun nedeni; kap ile diskin ters
yonde doénmesi ve mekanokimyasal aktivasyon ileikbérl malzemelerin daha ince
ogutilmesinde etkili olmasidir. Orpim ters yonde giitmede iki dakikada toz amorgia
Normal yonde gitmede sekiz dakikadan fazla sirer. Kabin ve didikimme hizlari orani
ve toplarin ¢carpma enerjisi, ters yondgitine oldgunda hizlisekilde artarken, normal
yonde yavaolarak artar.

Bilyelerin enerjilerinin kritik hiz orani yiksek gere ulatiginda, istenilen toz gitme
deseri elde edilir. Bu oran diskin donme yaricapingliokr.

Bazi aratirmacilar alamlarda faz dgisimlerinin meydana gelmesini aciklarken;
Ogutme hizi ya dagitme enerjisi demek yerinegigmesiddeti demeyi tercih etngierdir.
Chen ve arkadgari, Bilye/toz oraninin bilyelerin hizi ve frekansn Gzlitme siddetine

oranini tammlarrgtlr.

“Ih J 'mu,\,/.
M,

My = bilyenin &irligi
Vmax= bilyelerin maksimum hizi
f = Carpma frekansi

Mp = Kap igindeki tozung@rh gi

Bundan dolay! gitme siddeti, bilyeleri &irhgi, hizi ve carpma frekansiyla beraber
hizlica artar. Bu parametreler kullanilarak Pockeetarkadglari, bozulma, yenilenmenin
indirgenmesine k& olarak @utme sicakil ve Gutmesiddeti Uzerine ¢agmistir.

Gonzalez ve arkadiari, 1000-3500 Hz. arghnda dgisik titresim frekanslarinda
calisabilen SPEX gaticti modifiye edilmgtir. 3000 devir/dak. yuksek carpma
frekanslarinda bir saat sonra Fe-%15 Al tozgkam kati yapi olgturmustur. Ancak dguk
frekanslarda 5 saatlikgdtme sonrasi ajan olusmamstir. Benzer Ozellikteki yuksek
enerjili bilyeler ve dgirmenlerde mekanik agamlama kisa glitme sirelerinde elde edilir.

Calka ve arkadgari, Vanadyum ve karbon tozlari farkh enerji s@lerinde

ogutiilmislerdir ve tozlarin son bikéminin farkli olduzu gézlenmgtir. Ornesin; cok disiik



14

O0gutme hizlarinda nanoboyutlu vanadyum taneler verbikarbon tozlari, YC ya da
V+VC karigimi icerir.

Orta derece enerji seviyesinde 6ncedgit@mis tozlar tavlanarak VC ye doginls
VC olusur. Benzer olarak yuksekgitme enerjilerinde tam amorf fazdan; Ni-Zr toz
karisimi olusurken, kristal kagimi ve amorf fazi olgumu digtk ve orta dereceli enerji
seviyelerinde olgur.

1.4.1.2.4. @utme Zamani

Ogutiilen tozlarda giitme zamani en énemli parametrelerden biridir. Naode zaman,
toz parcaciklarinin arasinda parcalanmanin @uksdirlesmenin dengeye uaasini
sailamak icin secilir. Zaman; kullanilan giemen tipine, utmesiddetine, bilye/toz orani
gibi ¢ssitli durumlara bghdir. Gerekli zaman Ustteki parametreler gbz 6nahaarak
itinall bir sekilde ayarlanir. Eer gerekli zamandan fazla glamlama yapilirsa Kirlilik
seviyesi ve bazi istenmeyen fazlardasagtiriilebilir. Ornek: Titanyum ve zirkonyum gibi
reaktif metaller. Bu ylUzden istenilen sire icedgntozlar guttlmelidir. Genel olarak
yuksek enerjili @itmelerde kararli hafartlarini sglamak amaciyla kisa tutulurken, siik
enerjili 6gitmelerde sure daha uzun tutulur. Ayrica bilyeticani daha yuksek ise zaman

kisa tutulurken, diiik oldysunda @utme stresi uzun tutulur.

1.4.1.2.5. Aindirici Ortam

Bu bdlumde boyut ve boyut gdumi ile birlikte agindirici ortamin alamlama Uzerine
etkisi tartgilmistir.  Sertletiriimis celik, takim celii, sertlatiriimis krom celgi,
temperlenmi celik, paslanmaz celik, WC-Co malzemelegindirici ortamda en cok
kullanilan malzemelerdir. (Amorf faz alumu siresince kullanilansiadirici ortamin
yogunlugu sonraki konularda verilstir.). Asindirict ortamin  ygunlugu tozlarin
alasimlanmasini etkileyen bilyelerin carpma enerjilerirdayanabilecek yeterlilikte
olmahdir. Bu ylzden @andirma kabinda sandirici ortam icin bazi 6zel malzemeler
kullantlir. Bu malzemeler bakir, titanyum, niobyumiykonyum, akik tei, zirkonyum
oksit, safir, silisyum nitrat (8N4) ve Cu-Be’dir. Aindirma kabi ve @andirici ortam
Ogutilen tozun kirlenmesini 6nlemek amaciyla bunlaemzer malzemelerden yapilir.

Asindirict aracin malzemesi 6nemli birgigkendir. Asindirici ortamin @ndiriciligi daha
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yuksek oldgunda @utme sirasinda daha fazla kinetik enerjglaa ve bu da tozlari
dagitabilir. WC bilyeleri yuksek ¢arpma etkisinden dgl celik bilyelerin yerine siklikla
kullanilir. Gonzoles ve arkaglari, %50 & Co+Fe tozlarinin glitilmesi sirasinda WC ve
celik aindirict ortamlarinin gitmeye etkisini kawmlastirmistir. Her iki durumdaki

Ogutmede Fe icinde karbonun kati ¢Ozeltis Ismat sonra olustur. Ancak Uretilen

kompozit tozlarin mikro yapilarinda bazigggkler oldugu tespit edilmgtir.

Asindirict ortamin bayuklgi 6giitme etkenleri Gzerinde etkiye sahiptir. Genel akar
yuksek boyutlu(yiksek ymnluklu) aindirict ortam kullanikhdir. Cankd &ir olan
bilyeler, toz pargaciklarina ¢cok daha yuksek carmmerjisi ile hareket ederler. Tozlarin
son durumdaki bilgmi 6glitmede kullanilangndirici ortamin boyutuna phdir. Ornesin;
icinde aliminyum kati ¢cozeltisi gymustur. 20 ve 25 mm olculerinde bilye kullangdnda
ise @utme slrelerinde bile titanyum aliminyum satalamasi olmamntir, ayri bir faz
karisimi olmwtur. Diger argtirmalarda rapor edildine gore, amorf faz 3/16’lik celik
bilyeler kullanilarak 3/4 dlcilerindeki bilyelerikullanildigi Ti-Al alasimini daha hizl
aretmitir.

Cogu argtirmacilar benzersandirici ortamlari kullanmasinagi@en benzer deneylerde
farkli boyutlarda bilyeler kullannglardir. Daha yuksek carggna enerjileri farkh olgtlerde
bilyeler kullanildginda elde edilebilirler. Bu durumda farkh 6l¢ulekd bilyeler arasindaki
etkilesimden kaynaklangs belirtilmistir. Ogtitmenin ilk safhalarinda tozlarsiadirici
ortamin ylzeyine yagrlar ve sguk kaynama olurlar. Bu durungiadirici ortamin gri
asinmasina engel olur vesiadirici ortamin ginmasindan dolayr ofan kirlenmeyi
engeller. Ancak bu tabakanin kalfmliheterojen Urin olwmundan kaginmak igin
minimum tutulur.

Tozlarin yapgmasinin dezavantaji parcalanmasi zor olmasindaayidariin miktari
diser. Kucuk ve buyuk bilyeler katirilarak kullanildginda @utme sirasinda bilyelerin
yuzeyine yapian tozun miktari ve gwok birlesme miktari minimum olur. Bu kallar
altindaki verim art icin 6zel bir aciklama yoktur fakat farklh kesravvetleri olgturulan
farkli boyutlardaki bilyeler kullanarak bilyeleritizerine yaman tozlarin parcalanmasina
yardimci olabilir.

Farkli boyutlardaki bilyelerin farkli etkiler sahipldusu belirtilmistir. Farkl deneysel
kosullar altinda Mg ve Si temel karmindan MgSi sentezi ardirilmis 10 mm 6lctlerinde

sertlestirilmi s celik bilyelerle @utilmesiyle en iyi sonuclar elde ediktit. Daha blyuk
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Olgcekli bilyelerin kullaniminda demir kirliinde arts olurken kiguk olculu bilyelerin
kullaniminda algmlama elde edebilmek igin kinetik enerji Uretilaene

Farkli boyutlardaki bilyeler kullanilangéitme sleminde ar olmamstir. Aralarindaki
boyut farki fazla olan bilyelerin kullaniimasi danundakisartlarda biyuk bilyeler kicik
bilyeleri yok edebilir. Diz veya kiresel tabanli pk&da benzer boyutlu bilyeler
kullanildiginda, kap icerisinde Uretim izlerini birakirlar [ygiler rastgele ylzey noktalarina
carpmalari gerekirken belirli bir yoriingede donerBilyelerin rastgele hareket etmeleri
icin buyuk ve daha kucuk bilyelerin kguimi kullaniimasi gerekir.

1.4.1.2.6. Bilye/Toz A&rlik Orani

Bazen doldurma orani olarak adlandirilan bilye/égalik orani @utme glemi igin
onemli bir parametredir. Farkli gtamacilar en dgiik 1:1 en yuksek 1000:1’e kadar farkh
degerleri kullanmsglardir. 220:1 ya da 1000:1 gibi yiksek bilye/tgarbk oranlari yaygin
olmamakla beraber sadece etkileri hizlandirmak visyanilen belirli 6zellikleri elde
edebilmek icin belirli 6zelslemlerde kullanilmglardir.

Ogutme tozu kigik miktarlarda olgunda genel olarak 10:1 bilye/toz orani
kullanilirken, SPEX d&rmen gibi yiuksek enerjili d@rmende, genel olarak 4:1 ve 30:1
arasi bilye/toz orani derleri kullaniimstir. Ancak atritér gibi yuksek kapasiteli
degsirmende uygun zamanda istenilensaldamayi elde edebilmek igin 50:1 ve 100:1 arasi
bilye/toz oranlari kullanilngtir. Bilye/toz oraninin ari icin ya bilye &irliginin artmasi ya
da toz g@irhginin artmasi gerekir. Daha yiksek bilye/toz oratarabilye boyutuyla veya
kullanilan bilyenin malzemesinin ganlugunun daha yiksek olmasiyla elde edilebilir.

Ogutiilen tozlarda belirli fazlari istenilen zamanddeeedebilmek igin bilye/toz orani
onemli bir etkiye sahiptir. Daha yuksek bilye/toram, gereken zamani daha da azaltir.
Ornesin; SPEX dgirmende @utilen Ti-%33 g Al toz karsiminda amorf faz okumu
bilye/toz orani 10:1ken 7 saatte, 50iken 2 saatte ve 100iken 1 saatte tamamlangtr.
Benzer olarak AbSizoFesNis toz kargiminin bilye/toz orani 15:1 olan ve 40 sagiitiilen
toz benzer olarak bilye/toz orani 10:1 olan sister88 saatte elde edilghir. Bilye/toz
orani 1:1 oldgunda celik veya WC sandirici ortamlarinin her ikisinde de Fe-Al toz
karisimi algimlama olmamtir. Alasimlama, celik aindirici ortamda bilye/toz orani 8:1
iken 3 saatte, WCsmdirici ortamda bilye/toz orani 8iken 5 saatte olnstur. Bilyelerin
agirhk oranlarinin artmasindan dolayi bilye/toz argiiksek olur. Yani gindirici bilyeler
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aras! beluklar azaldik¢ca birim zamandaki cagmia sayisi artacaktir. Sonug olarak toz
parcaciklarina daha fazla enerjsitanasiyla algmlama da orantili olarak hizgekilde
olusacaktir.

Sicaklgin artmasi tozun bigminin desisimine neden olur. Ekstrem durumlarda amorf
faz, sicakigin dnemli birsekilde artmasiyla kristalfebilir veya airi doymu kati ¢cozelti
olusumu donigum ya da kararl fazlardan birinin ¢okeltiimesiydezulabilir veya tamamen
denge elde edilebilir.

Oglitme sirasinda kristal boyutu zamanlaediSiklikla belirtildgi Gizere bilye/toz orani
kristal boyutunun azal Gizerinde dnemli etkiye sahiptigekil 9 (a)’da @ltme zamaniyla
kristal boyutunun azalgini ve daha yiksek bilye/toz oranlarinda bu azalmanttgi
gosterilmitir. Asindirict ortaminseklinin kristal boyutunun azalmasi tzerinde 6nelpii
etkiye sahip olmagdi gortlmutar.

Sekil 9 (b)'de bilye ya da cubuk kullaniimainda bilye/toz orani arttikgca kristal
boyutunda dgme meydana gelir. Yuksek bilye/toz oraninda tangubhmda daha hizli
kiculme olmamasina gmen sentezlenen toz miktart kicik olur.g&i bir deysle
bilye/toz orani diilk oldyunda sentezlenen toz miktari artarken, istenileryutzo
ulagabilmek icin gerekli olan zaman daha uzun olmakta8iu yizden bilye/toz orani ve

Ogutme zamaninin ayarlanmasi ile uygun zamanda listekiiistal boyutu elde edilir.
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Sekil 1.5. (a) Bilye/Toz arlik orani ve gutme zamani ile kristal boyutunungigmi. (b)
@utme tipi ve @litme zamani ile kristal boyutunungigimi [6].

DusUk ¢gutmesiddetlerinde (dglik Ggitme toz orani, diiik donme hizi vb.) yari kararh

fazlar Uretilirken siddetli 6gitme dgerlerinde kararli ya da kararliya yakin fazlar

olusmustur. Bilye/toz oraninin SHS (self propagating higimperature synthesis) (kendi

ilerleyen ylksek sicaklik sentezi) reaksiyonlariolosumunda 6énemli etkilere sahiptir.

DusUk bilye/toz oranlarinda kisa zamanda Al-Zr toz igarinda SHS reaksiyonu

induklenmitir. Halbuki daha ylksek toz oranlarinda SHS reaksil olymamstir.

Bilye/toz oraninin iyi belirlenmesi gerekir. Gemahrak yiiksek bilye/toz oranlarinda

MA islemi daha hizl olgur. Ancak yukseksiem hizlarinda tozlarin kirlenmesi artar ve bu

durum mekanik alamlama istenmeyen ya da cok az dizeydesmo@si istenen bir

durumdur [6].
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1.4.1.2.7. Kap Doluluk Orani

Toz parcaciklarl arasindaki carpma enerjisinderaydplarasinda ajanlama meydan
gelir. Bilyeler icin yeterli bgluk, tozlar icinse giutme kabinda serbestce hareket etmeleri
gerekir. Bundan dolayl kap doldurma agalioz ve bilyeler icin 6nemlidir. Bilye ve toz
miktari digiikse Uretim miktari da guk olur. Diger bir deysle miktar buyilkse, bilyelerin
hareketi icin yeterli alan olmayacak ve carpma gsiataha digik olacaktir. Sonug olarak
alasimlama olgmayabilir ve olgsa da ger@nden uzun sirer. Bu ylzden kabin fazla
dolduruimamasina dikkat edilmelidir ve genel olakabin %50 si ya da daha fazlass bo

olmalidir.

1.4.1.2.8. (@utme Atmosferi

MA islemi dgitilen tozlarin kirlenmesini engellemek ya da mimmm oksitlenmeyi
sglamak amacliyla vakum ya da inert gaz ortamindaliyapozlarin yapisi ve kirlenmesi
Uzerine gutme atmosferinin buyudk bir etkisi vardir. Bundasiay tozlar; kabin helyum
ya da argon gibi inert gazlarla doldurulmasi iledatemizlenmesi ile Uretilirler. (Azot
gazi metal tozlan ile nitrir fazi alfturmasindan dolay kullaniimaz fakat nitrir Gretimi
yapilacaksa kullanilabilir.)

Tozlarin kap icerisine alinip koyulmasi, geneldemagfer kontroli altinda
yapilmaktadir. Bu koruyucu ortamlar da genellikigan gibi inert gazlarla doldurulup
bosaltiimasi ile sglanir. Bazi argtirmacilar @utme klemini koruyucu ortamlarda
yapmslardir. Bu @utme sirasinda kaptaki tozlarin kirlenmeleri eregethitir.

Diger bir yontem ise tozlarin kabin icerisine doldaoratlan 0Once inert gazla
temizlenmesi ve daha sonra hava ortamingi@ne sleminin yapilmasidir. Bu yontem
diger yontemlere nazaran dahgiiki koruma sglar ve her zamarsé yaramayabilir.

Inert gaz ortami olarak genelde yiiksek safliktakioargazi ortami kullanilir. Azot
ortaminda oksitlenme engellennmya da minimum olmgtur. Ama bu ortam titanyum ve
alasimlarinin @utilmesi sirasinda kullaniimamaktadir. Oksijen rorteda Ti- %48Al —
2W tozlarinin oksijen orani 20 saagldme sonrasi % 1,5 artghr. Azot ortami

kullanildiginda benzer sirede oksijen orani % 4,7 oranindagit



20

1.4.1.2.91slem Kontrol Katkilari

Toz parcaciklarl arasindagi birlesme olur. EBer toz parcaciklari siinek isgiime

sirasinda yuksek plastik deformasyondan dolayibéaa sguk birlesme oluur.

Bu ylUzden toz parcaciklarl arasind&moalagimlama olgmasi icin, toz parcacilarinin
kirlmasi ve spuk birlesmenin dengede olmasi gerekir. Btem kontrol katkisi IKK)
asir sqzuk birlesme etkisini azaltmak amaciylagiime suresince toz kammina eklenir.
IKK’ler kati, sivi veya gaz olabiliiKK’leri ¢ogunlukla aktif ylizey faktorti olarak hareket
eden organik bikmlerdir amasart degildir. islem kontrol faktorleri toz parcaciklarinin
yuzeyleri tarafindan emilerek toz parcaciklari ardski s@uk birlesmeyi minimize
ederler. Dolayisiyla topaklanmalari engeller. Akgfizey faktori parcacik ylzeyi
tarafindan emilerek kati malzemelerin yizey geriimdUstrir ve s@uk birlesmeyi

yavaslatir. Boyut azalmasi icin gerekli olan enerji E;
E=Y.AS Y = ylzey enerjisi AS =artan yuzey alani

Yuzey enerjisinin azalmasi ve kisa surgliitine zamani ile 6zel parcacik boyutlari elde
edilir. Alternatif olarak belirlennsi 6giitme suresi icinde daha ince toz parcaciklari

olusturulabilir.

1.4.1.2.10islem Kontrol Katkilarinin Secimi

IKK secimi, Uretimi istenen tozun sd@flive Gutilmis olan tozun yapisiyla ikilidir.
IKK'nin miktari ve tipi @lutme sirasinda kullanilan uretilen toz parcacikiame toz
urtinuind belirler. MA sonrasi toz Urlini UzerindB8kK’nin etkisini belirlemenin bir yolu
daha vardir. Toz kalitesi yuksek$¢K'nin etkisi fazladir, digiikse IKK miktari yeterli
desildir ya da dgru IKK kullanilmamstir. 15 saat glitmeden sonrager %2 & polietilen
glikol kullanildiginda tozun %50’si déntr. Ancak stearik asit kullaniliginda tozlar
hemen hemen %100 oraninda dgnis olur. Genel birlKK kullanimi yoktur. IKK
miktari, toz parcaciklarinin gok birlesme 6zellgi, IKK'nin termal ve kimyasal karagi,
toz miktari ve aindirma kabina kgidir. Eser IKK'nin ve tozun orani kritik dgerin
altinda ise toz parcacik boyutu artma, Ustiindear@ma gilimindedir. Kullanacgimiz

IKK'ya karar verirken IKK’'nin bilesimi ve toz arasindaki olas! etkjielere dikkat etmek
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gerekir. Al-Cu toz kamiminin @uttlmesinde IKK’'nin etkisinin deserlendiriimesi
Ref.136’da verilmgtir [6].

1.4.1.2.11Islem Kontrol Katkilarinin Yapisi

Islem kontrol faktdrlerinin bircok gidi arastirmalarda toplam tozgarliginin ortalama
%1-5 seviyelerinde kullaniiglardir. En 6nemliiKK'lar stearik asit, hekzan metanal ve
etanoldir. Farkh agairmalarda kullanilaiKK’larin ve miktarlarinin kismi listesi Tablo
1'de verilmgtir. Buna ek olarak; sodyum-1, 2-bisetan -1-suliagum-1, DDAA, DDAB
vs. ve polietilen glikol, etilasetat, dodesin, lkoaisit, boraks ve altimina gibKK'lar da
kullaniimaktadir. Bu bilgmler disiik ergime ve buhardma sicakigina sahiptirler. Bu

yuzden @gutme sirasinda sicakli yikseldikce ergirler ve biakialar.

Tablo 1.1.1slem kontrol katkisi veslem kontrol katkisinin farkli agarmalarda kullanilan
miktarlari [6].

Islem Kontrol Katkisi | Kimyasal Formill Miktar Secili R eferans
Alkol - 79
Benzen GHe - 80,81
C wax HisC17CONHGH4NHC 15 %@ 82
0OG;H35
Didodesil dimetil CosHs59N O, 84
amonyum stilfat
Dihegzatil dimetil CseH75NO, -- 84
amonyum asetat
Dodesin CH(CHz)]_o CH; - 85
Etanol GHsOH 4 %a& 86
Etil asetat CHCO, C;Hs - 87,88
Etilenbisdistearamid CoH2-2(CrgHz6)10 2 % 89
Nopcowax-22 DSP
Grafit C 0,5 %8 87,90
Heptan CH(CHy,)s CHs 0,5 %g 91,92
Hekzan CH(CH,)4 CHs - 80,84, 93-95
5 %ag 96,97
Lityum-1,2 - - 84
bisdodecyloxy carbonyl
sulfasuccinate
Metanol CHOH - 98-103
1 %a& 104
3 %a& 105

Tablo 1.'in devami
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4 %3 106
Oktan Cl’&(CHz)e CHs 1 %Eg 107
Parafin - - 108
Petrol - 3 damla 111
Polietilen glikol HO(CHCH,),OH 0,5-2 %d 109,110
Slikon gres - - 108
Sodyum klorit NaCl 2 %&a 112
Sodyum-1,2 - - 84
bis(dodesilcarbonly)
etan-1-sulfonate
Stearik asit Ch(CH,);6COOH 1 %g& 113-116

4 %3 117

0,5-3 %@ 110
Tetrahidrofuran - - 80
Tollen GHs CHs 5ml 118-122
Vakum gres - - 13

Bu ylzden C ve H igeren hidrokarbonlar ve H,C,Orage karbonhidratlar, toz
parcaciklari icerisine O veya C girmesiyle, maigerisinde tUniforngekilde d&ilmis olan

karbon ve oksijenin okwmu ile sonuclanir.

Tablo 1.2.1slem kontrol katkisi veslem kontrol katkisinin farkli agairmalarda kullanilan

miktarlari [6].

Islem Kontrol Katkisi Ergime Kaynama NoktasiCC)
Noktasi(°C)

Dodesin -12 216.2
Etil asetat -84 76.5-77.5
Etil alkol -130 78
Etilen bidisteramit 141 259
Heptan -91 98
Hegzan -95 68-69
Metil alkol -98 64.6
Polietilen glikol 59 205
Stearik asit 67 -69 183 -184

Bunlar algim sistemi icin pek gerekli géddir. Cunkd bunlar; malzemenin sertlik
dagihmina katkida bulunabilirler. Hidrojen daha sogez olarak kacar ya da sinterleme ya

da isitma ile metal kafesi icerisine absorbe edtidrojen gazi bgica yalayici olarak
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kullaniimasi ve akamlama surecine pek katkida bulunmamasingmem, titanyumca
zengin alamlarda amorf faz okumu icin katalist olarak hidrojen gorev yapabilir.

Bazi durumlarda hidrojen gevrekieeye yardimda bulunarak; ince parcaciklarin
Uretiimesine katkida bulunur. Son faz @imunda glem kontrol katkisinin; kati ¢ozelti
seviyesinin, camsi ojum oraninin, ve kirlenme seviyesinin yukselmesietideri olduzu
belirtiimistir. Oglitme haznesinde havanin bulunmasiyla ya géakdgicakliklarda tozlarin
ogutilmesi sirasinda dik birlesme gozlenir. Bunun sebebi gik sicakliklarda toz
parcaciklarinin gevreldinin artmasindan dolayidir. Hidrojen atmosferirada @utilen
(YMK yapil) metal tozlari, gevreky@r ve birbirine yapgmaz ya da kaba yanaz ki bu
da muhtemelen hibrit fazinin glumundan kaynaklanir.

Kullanilan IKK miktari ve @uttlmds toz tipi, toz parcaciklarinin son toz boyutunu,
safligini ve seklini belirler. Zhang ve ark, tozgaliginin %0,5-4 arafiindaki &irlhktaki
polietilen glikol ve stearik asit olarak iki farklKK kullanilarak planet bilyeli giitmede
mekanik alaamlanmg magnezyum ve aliminyum toz pargaciklarinin boyuttiaki etkiyi
incelemitir. Bu calsma sonucundalKK miktari ve @itme siresi arttikca doggn toz
orani da artnstir. Bu dalKK kullaniimasindan dolay! $oik birlessmenin azalmasina sebep
olmus ve kirillan toz parcaciklarinin artmasina nederugtan. Parcacik boyut azaliminda;
stearik asitin polietilen glikolden daha etkilid&kyni oranda daha kic¢uk parcacik boyutu
elde etmek icin polietilen glikol miktari stearikiamiktarindan fazla olmalidir.

IKK miktari 6nemli bir dgiskendir. IKK kiiclik miktarlarda kullanildninda pargacik
boyutunda ari olur. Ama cok miktarddKK kullanildiginda parcacik boyutunda ghiie
olur. Buylk miktarddKK kullanildiginda parcacik boyutu gér [6].

1.4.1.2.12Islem Kontrol Katkilarinin Miktari

Zhang ve arkaddari, MeselaiKK olarak %1 girlikta Stearat oksit kullanildinda 5
saat @utme gleminden sonra Al tozlari 500m boyutlarinda Uretilngtir. %50 b& stearik
asit kullanildginda parcacik boyutu sadece i@ olur. Polietilen icetiine bali olarak Al
parcacik boyutu dgsimi Sekil 10’da verilmitir. Benzer sonugclar ger iKK'lar icinde
verilmistir. IKK icerigi arttikca; @Utme boyunca parcacik boyutunda azalma goraldr.
Ornesin; IKK’s1z toz boyutu 100Qum ulastiginda, %2,3 girlikta IKK kullanildiginda toz
parcacik boyutu 18m kadar dger. Alternatif olarak toz parcacik boyutgiiime zamanin
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azalmasiyla giderek artar ve blyuk miktafd& kullanilirsa toz parcacik boyutu giderek
daha da azalir.

Ustte anlatilan sonuclar gevrek malzemelerde besaeuclar gostermeyebilir. Biik
miktarlarda IKK kullaniimis olsa bile iri parcaciklar gozlemlengtic. Aslinda IKK
kullanimi gevrek malzemeler icin gerekli gdir. Niu, belirttigine gore parcacik
boyutunun homojen gaimindaiKK’nin sivi hali (etil asetat), kati halden (stéarsit)
cok daha etkilidir. Metal tozlarinin gatilmesi sirasinddKK’nin etkisinin detaylari
kaynak 48 de mevcuttur.

Lee ve Kwun Al tozlarinda %48ali mekanik alaimlama icergindeki IKK miktari ve
yapisi Uzerine agairmalar yapmlardir. IKK’siz 300 saatlik glitme sonrasi amorf faz
olusumu gozlenmitir ve 500 saat gitme sonrasi yari kararli YMK yapidéusmustur ama
%3 g metanol kullanildiinda 300 saatlik @itme sonrasi yari kararli faz bozularakATi

fazi olusur ve 1000 saatlikgitme sonrasinda amorf faz glu.
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Sekil 1.6. Polietilen glikol miktarina k& olarak aliminyumun partikil boyutundaki
degisimi [6].

Diger bir deysle 3 ml benzen kullanildinda 1000 saatlik gitme sonrasi yari kararli
faz olwur. Lee ve Kwun'un bu goézlemlerinden, kafestekiaiabolgelerden Hidrojen ya
da Karbon atomlarinin atomik aymasiyla yar kararli YMK yapisi oftugu sonucuna
varmslardir. Ayrica amorf fazin kristaljene aktivasyon enerjisininKK’ siz 281 Kj/mol
%3 g methanol kullanildinda 411 kj/mol)IKK artisinda, 6zellikle oksijen gibi imprute

atomlarinin sayisi artmaktadir.
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1.4.1.2.13. @utilmis Tozlarin icerigi

IKK kullanimi gstitilmis tozlarin son yapiya wenasini hizlandirir. 220 saatiiglen ve
IKK olarak cyclohexane kullanilan gaz atomizelgfbsB1, tozlari amorf faz olgturur.
Bundan dolay! gittulmis amorf tozlarda karbon icerien fazla %11 arhktadir. Sonug
olarak cyclohexane (karbon kiriinden kacinmak icgin) kullanmaksizin gi@me
yapildginda sadece demir kati fazi elde edstmi Malzemede amorf faz belirlenmegtir.

Alasimlama kinetgi GzerindeIKK miktarinin etkisi Gzerine sonuglar tutarli gilelir.
Baz! aratirmacilara gore atamlama hizli meydana gelirkengedrlerine gbére akamlama
kinetigi azalmstir. Sadece kicik miktard&K kullanildiginda toz parcaciklarinin ytzey
alaninda kisith bir kaplama olur. Bundan dolayiriasgsuk birlesme meydana gelerek
alasimlama olgmaz. Dger bir deyjle toz parcaciklarinin tim ytzeyleri yetelkK ile
ortalt ise; air sgzuk birlesme meydan gelmez, bigme ve kirllma esnasinda dengeye
ulasarak, alaimlama glemi hizla gercekigr.

Bazi durumda kiiciik miktarlard&K kullanildiginda toz parcaciklarinin ttim ytizeyini
kaplamayabilir. Bu yuzden aktif parcaciklar araamdlirekt temas olmasindan dolayi
alasimlamanin daha hizli meydan gelmesi muhtemeldira&a alaimlama daha hizlidir.
Yiksek miktardaiKK bilesenler arasinda goudan temasi engelleyerek olasi hizl
alasimlamay engelleniolur.
kirllimi %1 IKK kullanildiginda 0.3, %2 IKK kullanildiginda 0.28, %4 IKK
kullanildiginda 0.07 olmsgtur. Bu ytizderdiKK miktari nemli bir dgiskendir.

Cok kucuk miktarlarddKK kullanildiginda toz parcaciklari buyiik olur. Sadece %5 a
stearik asit kullanilganda 10 saat, MA sonrasinda Al parcacik boyutuaataf3-6 mm
oldugu belirtilmistir. Alasimlama stresi boyunca kritik diizeydg€K konsantrasyonu
gereklidir. Bu dger alti parcacik boyutu buylk olur ve bugde tistiinde parcacik boyutu

kicuk olur.
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Sekil 1.7. YMK yapili Al-3Fe-2Ti-2Cr alaminin, @itme zamanina Iga olarak
%0,%1,%2 stearik asit miktarlarinda kristal boyutn deisimi [6].

Shaw ve arkadgari, Nanoyapili Al-3Fe-2Ti-2Cr (%at) alan tozlarinin MA'da
methanol ve stearik asitin etkileri tizerine galistir. Onlar,IKK miktarinin ve tipinin toz
parcacik boyutunu, tane boyutlarinda, atomik kigenliminde, kafes parametrelerinde,
katl ¢ozelti olgumunda ve mikroyapi gelminde etkisini argtirmiglardir. %2 stearik asit
Ogutmenin ilk safhalarindasal sqiuk birlesmeyi tamamen engellegtir ve toz icindeki
IKK kristal boyutu daha kucuk olngtur. Ornegin sekil 11'de @&litme zamanina ve stearik
asit miktarina gore yuzey merkezli kiibik-Al taneybtu desisimi gosterilmektedir.

Buradan tumiKK konsantrasyonunda ve artagi®me zamani ile kristal boyutunun
distigll soylenebilir ama gercek kristal boyutunufiKK miktari arttikca artg
soylenebilir.

IKK olarak methanol ve stearik asit arasinda Shawarkadalari, stearik asitinin kristal
boyutunu dglrmesi daha etkilidir. Bu parcaciklarigia sqsuk birlesmesini engelleme
noktasinda, kicuk miktardaki methanol stearik asitdaha etkilidir. Bu farkhlik iki
molekil yapisiyla alakalidir. Methanol benzenriaktaki IKK icin daha kicuk molekdil
boyutlu stearik asitten daha fazla molekil tabal@smethanol sdgar ve bu ylzden
metanol sguk birlesmeyi engellemede daha etkilidir. Burada en onemiiug iselKK
kullanimi; giri sazuk birlesmeyi azaltirken, tane boyutundakisdi aralgi; kati ¢ozeltinin
olusum hizinda mikroyap! iyilene hizi gibi durumlar MA stireci i¢in istenen duranalir.

IKK olarak katilan polietilen glikol, stearik asi#il ve Mg tozlari slemlerinin deneysel

gozlemlerinde back-propagation neural network kuliaak minimumiKK miktari tahmin
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edilmeye cakilmistir. Deneysel bilgiler ve back-propagation neurgtwork arasinda ¢ok

Iyi bir uyusma old@gunu sonuglar gosterstir [6].

1.4.1.2.14. @utme Sicaklgl

Ogutilmis tozlarin yapisini karar verebilmek icingiime sicaklii 6nemli bir
degsiskendir. Difltizyon glemi kati ¢ozelti, intermetalik, amorf faz, nanoyagon Uretim
fazini ve alam fazinin olgumunu icermektedir. Her alan siteminde gutme sicakiinin
onemli bir etkisinin var oldgu kabul edilir. Mesela 1800 C de 48 saat siire sasuwmmyak

tozun XRD verileri benzerdir.

1.4.2. Alaimlama Mekanizmasi

1.4.2.1. Giri

Farkli icerikli algim tarleri mekanik algmlama kullanilarak sentezlenebilir. Bu gata
fazlarini kati ¢ozeltiler ((kararli ya da yar kdrgaorta fazlar (yari kristal, kararli yada yari
kararl kristal fazlari )) ve amorf alanlari icermektedir. Polimer, kompozit, metal ve
seramik iceren malzeme tipleri ghaulabilir. Farkli algim sitemlerinde olgan fazlarin
sayilari cok fazla dgldir. Ozellik degerlendiriimesi sadece bazi durumlar icin yapshmi

ve algimlama mekanizmalarini anlamak icin cok sayidatainaa yapilmstir.

1.4.2.2. Bilye-Toz-Bilye Carpgmalari

Mekanik algaimlama ve mekanik gitmede kawmis tozlar ya da 6n aanl tozlar,
asindirici ile birlikte gindirma kabina yiklenir vega deformasyona maruz kalirlar. Bu
sure¢ icerisinde toz parcaciklari dongu halindeldirier, sqgguk kaynakla kirlirlar ve
tekrar kaynarlar. Kirllma ve kaynama sureci ildikie onlarin hizlari ve baskin halleri
cogunlukla balangicgtaki tozun deformasyon 6zellikleringgbéir.

Her bir toz tipinin cargima etkilerisekil 13'de gosterilmektedir. Andirici bilyelerin
ilk carpmalari siinek metal tozlarinin diziesine ve sguk deformasyonuna neden

olurlar. Siddetli plastik deformasyonla parcaciklarin yizegcim oranlari ve absorbe
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edilen kirlenmelerin yuzeylerindeki catlaklari antt Gevrek ara metal tozlar parcalanirlar

ve boyutlar kicalur. Oksit gaimli parcaciklar cok dahgddetli parcalanirlar [6].

Metal A G Bilye-Toz-Bilye Carpismasi
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Sekil 1.8 . Mekanik algmlamada bgangi¢ tozlarinin tipik bilgenlerinin deformasyon
karakteristikleri. Sinek metatlar1 (Metal A ve Metal B) yassga. Buna
katn gevrek intermetalik ve dispersoid parcacikiana kicuk partiktller

seklinde malzeme icerisinde kirilirlar [6].

1.4.2.3. Mekanik Alggimlamanin Farkli Safhalar

Iki asindirici bilye carptiinda, iki bilye arasinda kiigiik miktarlarda toz kaBenellikle
her bir carpgma sonrasinda ortalama 0,2 mgriginda 1000 dolayinda parcacik bilyeler
arasinda kalir sekil 14). Bu slre sirasinda toz yuzeyleri iki farklolla degisir.
Baslangictaki yumgak metal toz parcaciklar ise diiz tabaka haling gels@uk kaynama
olusur. Bu balangictaki icergin degisik kombinasyonlarini iceren tabakali kompozit
parcaciklarinin ogumuna yol acar. Daha fazla gevrek icerik stinekiggerolusumunu

engeller ve kompozit icerisinde sgkiar.
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Temel ya da kompozit toz parcaciklarinirg@so deformasyon gecirmihalleri benzer
suirede parcalanirlar. Sk kaynama ve plastik deformasyon ve topaklanmpavealanma
(boyut kigulmesi) gitme glemi suresince devam eder. Sonunda incelmihomojen bir
mikro yap! elde edilir ve toz pargaciklarinin igemiktari bglangigtaki toz igeginin
miktari ile benzerdir.

Ustte aciklanan gmk kaynama olayinda bazi tozlagirdiricilara ya da dgrmen
kabina yapurlar. ince film seklindeki bu yapma gindiricilarin zamanla ssamasini
engelleme ve ayricagdtulmis tozlarin pargaciklarla kirlenmesini engellemekésdymci
olur. Ancak c¢ok kalin tabakalar tozun homogekilde d&ilimini yol acar ve bu durumdan

kaciniimahdir.

Sekil 1.9. Mekanik algmlama boyunca bilye-toz-bilye cagmasi ile tozlarin
kastirilmasi [6].

Oksit dailimla sertlgtirilmis malzemelerin  Gretim sdreci farkli  bdélumlerde
incelenecektir. 2 ya da daha fazla oksigitimn iceren metal tozlarindan malzeme uretimi
yapilacaktir.

Sirecinilk Safhasi

Surecin ilk safhasinda yursak metal toz partiktllerinin her biri yassdailr (Sekil 15
(a)). Bu, mekanik akamlama kaynaklarinda katmanli yapi olarak adlahdirBu

kompozit partikillerin boyutu ©6nemli o6lcide @gme usrar. Bu dgisim birkac
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mikrometreden birka¢ yiiz mikrometreye kadardir.18grbu katmanh bgduklar buytktir.
Sadece surecin fangicinda, butin Famsiz toz partikilleri yassgemnaz ve kompozit
halini alir. Bu nedenle, bazi bigimeyen, orijinal bgangi¢c metal toz partikilleri meydana
gelebilir. Bu takviye elemanlari katmanli tane gam boyunca aralikli olarak dizilirler.
Ayrica, farkli kompozit partikillerin kimyasal pédllerin icinde bilgimi, miktarina ve
boyutuna baldir.

Sirecinin Orta Safhasi

Ogutme devam ettikce gak kaynama ve kirlima olaylari devam eder ve mikmy
lyilesmesine yol acar. Bu safhada parcaciklar sarmalllameerir (sekil 15 (b)). Sguk
deformasyon miktarinin artmasindan dolay! kristatatari, begluklar, tane sinirlarinin
sayisI zamanla artar ve bunlar kisa déngull difizgauyla sglanir. Bilye-bilye, bilye-
toz ve bilye-duvar carpmalarinin etkisi tozun sicakinin artsina neden olur ve
diftizyonu kolaylatirir. Alagim olusumu (kararh ya da yari kararli fazlar) tim bu ketin
karisimindan dolayi olgur. Bu safhada mikroyapi iygenesi devam eder ve oksitgami

daha Uniformdur.
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Sekil 1.10. (a) Surecin ilk safhasi: bireysel toztdilleri ile bagslangic elementlerinden
katmanganis kompozit olgturulur. (b) Sirecin orta safhasi: bireysel toz
partiktlleri sarmal lamellerderydana gelir. Bilgenlerin bazi kisa dongult
yayinimlarindan dolayi kuc¢uk tmiktar yeni faz olgumu meydana gelir [6].

Sdurecin Bitis Safhasi

Bu safhada lameller daha ince ve daha karn#ale gelir §ekil 15 (c)). Toz
parcaciklarinin miktari angictaki tozun miktari ile benzerdir. Lamel agalve dailim
aralgl 1um den daha azdir ve parcaciklarin mikro s@rtioygunluk seviyesine wa.
Kafes gerilimlerinin toplanmasindan dolayi stre@maminda lameller optik mikroskop
altinda uzun sire ¢6zumlenemezler. Sonraki stumgctelerin d&ilimi artmayacaktir ve
yalniz tozlarin icerikleri bgangic toz kagimindaki geksenli bu duruma kararl hal

safhasi olarak adlandiriimaktadir.
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Sekil 1.11. (c) Surecin sorsamasi: bitln toz parcaciklari ve her bir parcaeskabgic toz
kagiminin komposizyonuna ve katmanlishiklar da takviye elemanina

yaklkar [6].

1.4.2.4. Parcacik Boyutunun Dgisimi

Ustte bahsedildi gibi toz parcaciklari plastik deformasyongrarlar ve ger yumisak
malzemeler de ise §ok birlesme olur. Buna ek olarak sediricilarin carpma
kuvvetlerinden dolayl deformasyon meydana geliserunda deformasyongnams toz
parcaciklar parcalanirlar. ak ortamda birbiri ile birlgmis parcaciklarin parcalanmasi
sirasinda yeni ve atomik anlamda yeni yuzeylegswlwe bu da pargacik boyutunun
artisina yol acar. @itme sirecinin bgangic safhalarinda toz parcaciklarl yuaktir
(eger suinek-suinek ya da stinek-gevrek malzemeikarkullaniyorsak) ve bu tozlar birbiri
ile sazuk birlesmeye yatkindir, ayrica kaba pargaciklarinsola olasilgl yiksektir.

Cok geng boyut aralginda tozlar olgabilir ve bu tozlar bdangic tozlarinin 3 kati daha
blyuk olabilir gekil 16). Bu safhada kompozit parcaciklarslaagictaki icergin farkl
kombinasyonlari iceren tabakali yapi karaktetisgé sahiptir. Tek tir ya da 6nceden
alasimlanmg(mekanik @utme kullanildginda) daha kiguk parcaciklargst birlesmeden
dolay! boyutlarinda a1 olur. Deformasyon surecinde parcalargido deformasyona
ugrarlar ve yorulma hatasi mekanizmasi ile ya da eleylakalarin parcalanmasiyla

kirthirlar.
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Sekil 1.12. 2 saat mekanik alenlama uygulann3i%30 magnezyum iceren Al aleninin
genipartiktl boyut dgilimi [6].

Bu safhada kirilma mekanizmasigak birlesme mekanizmasindan daha baskindir.
Asindirict bilyelerin cargmalarinin devam etmesi sirasinda parcaciklarin syapi
incelmesi stabil hale gelir ancak parcacik boyutupek dgisme olmaz. Sonuc¢ olarak
parcaciklardaki tabakalarin sayisi artar ve tatzakabrasindaki tuklar azalir.

Ancak, parcacik boyut azaliminda etkisi ¢cok kuctkKtgenel bilyeli dgirmende %0,1
civarl). Bu etki belki yuksek enerjili ggmende daha yiksek olmasingmen %1 in
altindadir. Enerjinin ggu 1sinin meydana gelmesi ile kaybolur ancak ¢cokikimiktari toz
parcaciklarinin elastik ve plastik deformasyonukaléanilabilir.

Belirli sure @Utme sonrasinda, ortalama tane boyutunu arttirgtuksdirlesme
mekanizmas! ve parcalanma mekanizmasi arasindae delagugunda kararli safhaya
ulasilir. Kaguk parcalar parcalanmaksizingsk deformasyona maruz kalirlar ve blyuk
parcaciklarla birlgneye yatkin olurlar. Bu biyuk ve kicik parcacikialeserek ortalama
boyutu olytururlar. Bu safhada pargacik boyut gdami birbirine yakindir ¢unki
ortalamanin Ustindeki parcaciklarda boyutsedii altindaki parcaciklarda topaklanma

olusur ve ortalama boyuta wi#émis olur (sekil 17) [6].
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Sekil 1.13. % Bail hacim ile partikill boyutunun @esimi. Kuguk partikillerin birlemeye
gilim gostermesi sinirh partiktl boyut glvmina sebep olur. Kararli durumda
olan buyuk partikuller ise kiridr [6].

MA sirasindaki glemleri daha acik sdylersek parcaciklarda deformasyonlar okur.
Bu durum dislokasyonlar, bluklar, toplanma hatasi alumuna ve tane sinirlarinin
artisina neden olur. Bu hata yapilarinin bulunmasi maigindeki kati elementlerin
difizyonunu arttirir. Buna ek olarak incelmmikroyapi Ozelliklerinde difiizyon mesafesi
azalir. Qltme sirasinda sicagin artsi difiizyona gegcici bir katkida bulunur. Sonug
olarak icerik elementleri arasindagio alaimlama meydana gelir. Oda sicgkhda cok
distk alaimlama meydana gelirken bazensaldama elde etmek icin sicagkin bir parca
arttirllarak mekanik alamlanmg tozun tavlanmasi gerekebilir. Bu durum intermétali
olusum ic¢in uygun bir se¢imdir.

Herhangi bir sistemde gerekli bir zamanda yap! elgeek icin, bglangic boyutunun
fonksiyonu ve bilgenlerin mekanik 6zellikleri ile birlikte MA'da Uregh icin 6zel
ekipmanlarin kullanimi ve ekipmanlarin parametielercalisiimasi gereklidir. Ancak bazi
durumlarda i¢gyapinin incelmesi parcacik boyutusthti boyutu, tabaka bklklari deseri,
islem sdresinin logaritmasinin ortalamasidir ve bedgin balangictaki toz parcaciklarinin
boyutu genelde dnemsizdir. Bir saate kadar tabdkaskuklar genelde kictk okwrlar ve

kristal (tane) boyut nanometrik olcilerde incellr fm = 10° m ya da 1A) (sekil 18).
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Nanokristal malzemelerin Uretiminde yaygin olarakA M6nteminin kullaniimasinin
nedeni nanoyapili malzemelerin sentezlenmesinia #alay olmasidir.
Ustte de bahsedilgii gibi MA yonteminin 3 farkli metal ve agamlarin kombinasyonu:
1-Sunek-suinek
2)Sunek-gevrek
3) Gevrek-gevrekeklindedir.

1.4.2.4.1. Stinek-Suinek Bisamler

MA’'da siunek-sunek kombinasyonu ideal bir malzemenbBimasyonudur. Benjamin,
Alasimlamanin olgmasi icin en az %15 sinek malzeme olmasi ggrektbelirtmistir.

Cunkd dgru algimlama toz parcaciklarinin @k birlesmesi ve tekrar kirllmasi ile olur.

Eger parcaciklar stinek gigse tekrar spuk kaynak olmayabilir

Ogiitme Enerjsi
Bilye/Toz Agirlik Oram

Boyut

Ogiitme Zamant ——

Sekil 1.14. Kristal boyutunungiitme zamani ile dgsimine gstitme enerjisi ve bilye/toz 7
arrlik oraninin etkisi. @itme enerjisi ve bilye/tozgarlik orani artarsa kristal
boyutu da artar [6].

MA’nin ilk safhalarinda siinek bgenler mikro dévemesieminden dolay! yassgmis
ve pul seklini almslardir. K¢k miktarda toz, bir ya da iki parcadé@linhginda bilye
ylzeylerine spuk kaynak olmslardir.

Asindirict  bilyelerin  Gzerine yagan tozlar andiricilarin @i asinmasini
engellediklerinden dolayi yararlidir ancakrairicilarin Gzerindeki toz kaliggh heterojen

dagihmli Gretimden kacinmak amaciyla minimum miktaadaalidir. Bir sonraki safhada,
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bu diz haldeki parcaciklar birbiri ile @k birlesmeye @rarlar ve bilgen malzemelerden
lamel yapili kompozitler okiururlar.

Bu safhada parcacik boyutunda artma gozlemigimnMA siresi artmasiyla kompozit
toz parcaciklar stuk deformasyona grayarak sertfii ve gevreklgi artar ve tozlari
parcalayarak dahaeksenli parcaciklarin ojtasini sglarlar.

Daha sonraki gitmede birlgmis tabakalarin temel kisimlari, kaba ve ince tozlar
dogrusaldan ziyade kivrikekilde olwurlar (sekil 19). Bu durum geksenli parcaciklarin
belirli bir yon izlemeksizin rastgelgekilde kaynamasindan glmustur. Artan kafes hata
yogunlugu ve @utme klemi sirasindaki herhangi bir isinin glmmuyla ve difiizyon
mesafelerinin azalmasiyla lameller arassliklarin birlesmesinden dolay! bu safhada
alasimlama glemi bglamaktadir.

Bu safhada sertlik ve pargacik boyutu en Ust sgelygsir. Bu islem safhasina “kararli
islem safhasi” da denilir. Daha sonrakiidme siresinde, amorf fazlarin, intermetaliklerin
ve kati ¢ozeltilerin olgumu atomik seviyede @ou algimlama ile olgmustur. Bu safhada
tabaka beluklarn cok incelmgtir ve optik ya da taramal elektron mikroskobunda

gorulmeleri zorlamistir.

50 um
e ———

Sekil 1.15. SEM’de, stinek-siuinek ki sisteminin gutilmesi suresince sarmal yapl
olsumunun goésterimi (Ag-Cu) [6].
Ozellikle MA'nin balangic safhasinda ¢ok gt yapilarin ayni olgmasindan otiri
yapinin diizgin olmasi, mekanik enerjinin yikselmese islem icerisinde malzemeye

uygulanan sguk deformasyon miktarina pladir.
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1.4.2.4.2. Stinek-Gevrek Bikgmler

Geleneksel ODS aanlari; sinek matris igerisine gevrek oksit parkaci dgsitildig
icin bu kategoride yer almaktadir. Benjamin veedieri bu sistem tipinde mikroyapi
gelisimini aciklamamgtir. Oglitmenin balangi¢ safhalarinda siinek-metal toz parcaciklari
bilye-toz-bilye carmmalarindan dolay! yassslaislar, oksit veya intermetalik parcaciklari
parcalamglardir (sekil 13). Bu kirnlmg gevrek parcaciklar siinek icerikge tutulmaya
yatkindirlar ve bu sunek parcalar gomulurler. Gekvigerik lameller arasi Btuklara
yakindirlar ekil 20 (a)). @utmenin sonraki safhasinda siinek toz parcacikiaiuks

deformasyonagramslardir ve tabakalar kivrilngiardir ve incelmglerdir (sekil 19 (b)).

Sekil 1.16. Stinek-gevrek toz bgienlerin ¢guitilmesi boyunca mikroyap!i
iygenesinin sematik gosterimi [6].

Bu oksit d@inim destekli yapiya bir ornektir. (a) Bu oksit filleri ilk olarak
kompozit partikilleri arasina tuzaklanir.

Ayri parcacik icetti; ilk toz karsiminin icerginin timiyle birlgirler. Ogitmenin
devaminda ger siinek matris icinde ¢ozulmuyorlarsa ODSiaaaki gibi lameller daha
incelir, lameller arasi bBtuklar azalir ve gevrek parcaciklar Uniforgekilde dailirlar
(sekil 19 (c)).

Sekil 21'de mekanik alamlanms a,-Titanyum-Aliminit matrisinde EOz dasilimi
TEM goruntileri verilmgtir. Diger bir deygle ezer gevrek faz ¢dzunirse gevrek ve stinek

malzeme arasindaki alanlama olgur ve kimyasal homojen ddim elde edilir.

Saf Zr(stinek) ve Niziintermetalik (gevrek) toz parcaciklari kami ¢gutilerek amorf

faz olisumu bu sitem icin tipik bir 6rnektir. Gevrek-Singktemde akamlama olgur ya
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da olgmamasi, sunek matris icinde gevrek malzemenin ¢@eltisine bglidir (eger

bilesimde kati ¢ozelti ihmal edilirse, demir icinde bgibi bilesimde algimlama meydan
gelmesi imkénsizdir). Bu ylzden MA sirasinda suUgekek bilgimlerin

alssimlanmasinda gevrek parcaciklarin pargalart kisasafedeki difizyonunu
kolaylastirmakla beraber, sinek matris icinde uygun kattg@bilirligin olusmasi da
gerekir.

1.4.2.4.2. Gevrek-Gevrek Bilgm
Kirnlma ve sg@uk birlesme arasinda kaitikli etkilerden dolayl toz parcaciklarinin

karisimi olusur. Bundan dolayi, sinek malzemenin bulun@adki ya da daha fazla
gevrek bilgeni iceren sistemde glanlamanin meydan gelmeyeggeealUstinilebilir. Bunun
sebebi ise sinek bgenin yoklugunun sguk birlesmeyi engellemesi ve alanlamanin
olmayacd! beklentisidir.

Ancak Si-Ge ve Mn-Bi gibi gevrek-gevrek hinli sistemlerde atamlama olgmustur.
Gevrek intermetalik kagimlarin @utilmesinde amorf fazlar ortaya ¢ikgtmn.

Ustte bahsedilg@i tzere, @utme sirasinda gevrek hitmler parcalanarak, parcacik
boyutlari surekli dgmuUstir. Ancak c¢ok kiguk boyutlu pargaciklar sinek dangr
gostermgler ve daha sonrasinda boyut azalmasi mumkin olgiambu duruma
“Ufalanma Sinifi denilmektedir.

Sekil 1.17. TEM’'de, mekanik aganlanmg o,-titanyum aliminit
alasim matrisi icinde EiOz Un Gniformsekilde
dagihminin gosterimi [6].
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Gevrek-gevrek bilgm sistemlerinin guttlmesi sirasinda sert hign(daha ¢ok gevrek)
parcalanir ve (gier bilesene gére daha yursak) gevrek malzeme icerisine gémulir. Bu

yuzden sert Si parcaciklari, daha ygatuolan Ge matrisi icerisine gomuldrler.

Sekil 1.18. Si-Ge toz kayppminin 12 saat boyunca mekanik
lasmmlanmasi sonucu, kati Si partiktllerinin, siinek Ge
atnisine kaynaklanmasinin TEM’de gdsterimi [6].

Iki bilesenin kargimi elde edildikten sonra glanlama difiizyon prosesi tarafindan elde
edilir. Bu ylzden sivi azot sicagiigibi cok digiik sicakliklarda gevrek-gevrek sitemlerde
alasimlama meydana gelmegirapor edilmg olmasina rgmen oda sicakll altindaki
stinek-suinek ve stinek-gevrek sistemlerindgralama meydan gelrtir.

Bu olay slUnek-sunek sistemde dislokasyonlardare w&nirlari ve dier hatalardan
olusan siddetli plastik deformasyonlarla @anan difizyon yolu ari, sinek-sinek lamel
geometrisinin gevrek-gevrek sisteme gore daha umdifiizyon yolu olmasindan
kaynaklanmaktadir.
mekanizmalar, sicaklik agtni, hatasiz yapida olan mikro deformasyonu, ylzey
deformasyonunu ve/veyaiitme sirasinda tozlarda hidrostatik gerilim ve yalksicaklik

gibi durumlardan olgabilecek plastik deformasyonu icerir.
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1.5 Literatlr Ara stirmasi

Metal matrisli kompozitlerin endistriyel uygulamala kullanimi  gin gectikce
artmaktadir. Metal matrisli kompozitler ggn teknolojinin ihtiya¢ duydiu yiksek
elastik modul, snma dayanimi ve dguk yogunluk gibi malzeme 06zelliklerini
karsilayabilecek malzemelerden olglu icin, Uzerinde en c¢ok callan kompozitlerden
biridir [7,8,9].

Bu kompozitler arasinda Al matrisli kompozitler wé#k termal iletkenlik ve diik
yogunluga sahip olmalarindan dolayr buyik 6neme sahipir®r Ancak Al ve Al
alasimlarinin ergime sicakliklarinin giik olmasi yeni malzemelerin(MMK) ortaya
ctkariimasini zorunlu kilngir [11]. Bu yldzden SiC,AD3;, MgO, B,C, AIN, Al,Cs gibi

cesitli seramik malzemeler aliminyum matrisle kullanaktadir [12].

Parcaclk takviyeli aliminyum  matrisli malzemeler mobtik alasimlarla
karsilastirildiginda termal ve ileri yapisal uygulamalarda,sidd yogunluk, yuksek
dayanim, vyuksek elastik modudlla, iyisilama, surinme ve Kkorozyon direnci
sazlamaktadirlar [13]. Parcacik takviyeli metal mdtri®mpozitlerin Gretimi sivi faz, sivi-
katl faz ve katl faz olmak Uzere 3 farkli yontengerceklatirilir. Parcacik takviyeli
MMK’lerin  dretiminde yaygin olarak toz metallrjisive dokim ydntemi
kullaniimaktadir..Aliminyum esasli MMK’ lerin katfazla Uretiminde kullaniimasi
Ozelliklerinde elde edilen artilar son yillarda khk cekicidir. Kati faz tretim tekniklerinde
diger yontemlerde MMK’lerde kadasilan problemler 6énemli 6lcide giderilmektedir
[14,15,16].

Sivi faz yontemiylre Uretilen MMK’ lerin o6zelliklarin iyilestiriimesini sinirlayan

problemler olarak;

Katilan takviye parcacik miktarinigaikca %30’ un Gzerine ¢ikarilamamasi,
takviye parcaciklarinin sivi metal tarafindan idatamasi,

yeterli homojen daliminin sglanamamasi,

kompozit 6zelliklerini olumsuz anlamda etkileyee igtenmeyen ara ytizey reaksiyonlari,
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uretim sonrasinda bazi mekanik 6zelliklerin (cekmeavemeti,akma mukavemeti, stinek

degerleri...vb) iyilestirilememesi olarak siralanabilir [17,18,19].

Toz metalurjisi ile Uretim maliyetli olmasinagraen, bu yontemle istenilen oranda ve
boyutta tozlarin, aralarinda araylzey reaksiyonlatmaksizin kompozit Uretimi
gerceklatirilir [20]. Bu yuzden TM yontemi kullanarak kompib Uretimine karar

verilmistir.

Toz metalurjisi Al matrisli kompozit Uretiminde gelrolarak tercih edilmesine gamen toz
metalurjisiyle dretim sonrasinda sinterlenme sigakin yukseklgi, artan sinterleme
suresi, tam ygunluk elde edebilmek amaciyla (ekstrizyon) gibndi islemlere ihtiyac
duyulmaktadir. TM yodnteminde kalasilan takviye parcaciklarinin matris taneleri
cevresinde Wilmasi gib problemeler bu yontemin en dnemli yetdéikderidir. Ancak bu
sorunlari azaltan veya yok eden TM’nin geh bir yontemi olan mekanik glanlamayla
kompozit tretiminin slanmasi son yillarda artgtir [21,22].

Sivi yonteme goOre maliyeti biraz fazla olsa da MAntemi, oda sicakliinda daha
homojen parcacik gdadimh kompozit Gretiminde mikro yapinin iygarilmesinde baarili
bir sekilde kullaniimaktadir. Bu yontemin 6nemli avatdapdan biri de takviye edilen
matris malzemesinin Ozelliklerini iyiérilebilmesi ve ayarlanabilir olmasidir. Sivi faz
Uretimi Uzerine ygun calgmalari olan tez dagmanimin dnceki ¢calmalarinda belirlengi
oldugu yetersizlikler ve problemlerin ¢6zum noktasindaig ¢ozumun MA oldguna

karar vermgtir.

Mekanik algaimlama glemi farkli algimlama mekanizmasina sahiptir. Alalama icin
kullanilan tozun stinek veya gevrghtie bali olarak mekanik ammlama streci farkl
sekilde meydana gelir. Bunlardan ilki ele aliguhida iki sinek malzemenin mekanik
alasimlama slemine tabii tutulmasina sinek-siinek mekanizmaamansik parcalari ve
suinek matris tozlarinin katilmasiyla meydana ggkarrek-siinek sistemi ve son olarak iki
gevrek seramik tozun mekanik g@lalama glemine tabii tutulmasina gevrek-gevrek
mekanizmasi olarak derlendirilir [23]. Arastirmamizda sinek Al aanm tozlariyla stinek-
sunek ve Al-A}O3; kompozit tozlari ile gevrek-siinek mekanizmalaeriize calgmistir.

Mekanik algimlama yontemiyle Uretilen kompozit tozlarina etdden bir ¢ok faktor
mevcuttur. MA suresi , biye/tozzalik orani, @itme hizi, dgirmen tipi, IKK orani gibi

bir cok faktor mekanik alamlama sonrasi elde edilen kompozit tozunu etkildsair
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[24,25,26]. Mekanik akamlama siresinin artmasiyla birlikte kompozit toanrhomojen
boyut d&ilimina etkisi olmaktadir. Artangiitme suresi elde edilen kompozit tozlarin
mekanik ve fiziksel 6zelliklerinde biylk orandagdkliklere neden olmaktadir [27,28].
Ogutme hizinin arftyla birlikte elede edilecek kompozitin alum sirecide kisalarak
kararl hal safhasi olarak adlandirilan son safldglaa kisa sirede gibmis olur. Ayrica
MA mekanizmas! sguk kaynak-kirilma dongasunin tekrarlanmagiitine hizinin
artisiyla birlikte hizlandgl ve buna bgl olarak da daha kisa sirede kompozit tozu elde
edilmektedir. @utme siresi ve hiziyla birlikte bilye tozidik orani da dier 6nemli
parmetrelerden biridir [29,30]. Literatiirde gen&rak 1:1,1:5,1:10,1:20 gibi farkh bilya
toz oranlarin da mekanik alanlama gercekigiriimesine rgmen optimum kgullar 1:10
toz/bilya a&irhk orani ile s@landgl belirlenmitir [31]. Arastirmalarda kullanilan 1:10
toz/bilya a@&irlik oraninin bizim ¢camamizda da kullaniimasina karar veritini iki farkli
alasimlama mekanizmasi Uzerinde ¢ala olmasindan dolayr gemen ve bilye
malzemesi MA gleminde olgturulacak kompozit icin dnemli etkiye sahiptir. gxenen ve
bilyelerin @utilen tozdan daha sinek olmasi durumunggéitnde elemanlarindaki
asinmalardan dolayi elde edilecek kompozit tozundeekimeler meydana gelmektedir. Bu
problemlerin olgmasini engellemek amaciyla WC (Tungsten Karbur) lzemaesinden
uretilen bilye ve guttcu kaplari kullanilngtir [32].

MA sureci boyunca bilyelerin cagma etkilerinden dolay gitiicii ortama i1sinma ve
bunun sonucunda sunek Al tozlarnigutiici kap yuzeylerinde ve bilyelerde gak
kaynama meydana gelir. Bu durumu engellemek anama@algimlama sisteminesiem
kontrol katkisi[KK) eklenmektedir. EkleneriKK tozlarin bilyelere ve gitlicii kaba
yapsmasini engelleyerek mekanik glalamanin uygunekilde gerceklgtiriimesini salar
[33]. Farkli oranlarda ve tiplerdéKK’larin kullanimi mevcuttur. Genel olarak grafit,
stearik asit, metanol kullaniimaktadir [34]. Galamizda sguk kaynamayi! engellemek

amaciyla toplam %arlikca 1,75 metanol kullanilrstir [35].

MA etkisiyle matris tozu plastik deformasyongrayarak gevrekigr ve gevreklgen
matris tozu ve seramik tozlari kirilarak toz boguthda azalma gercekle Matris toz
boyutunun azalmasindagiitme etkinlgine katki yaparak takviye tozlarida rol alarak,
sunek tozlarinin kirlimasina ve i¢ gerilimlerinimtigina neden olur[36]. Takviyenin
artisiyla birlikte kompozit toz boyutunun azalma hiztaar S@uk deformasyondan ve

takviyenin etkisinden dolayi i¢ gerilimleri artarorkpozit tozlarinin sergli artar. Bu
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durum kompozit tozlarin sigiriima 6zellikleri azaltmasi ham ganluklarinda bir miktar
azalmayla aciklanabilmektedir [37]. Hamgymluk deerlerinin digmesiyle birlikte ham
gozenek miktarinda goudan arty olur. Ancak artan presleme basinciyla birlikte ozt
tozlarin ham ygunluklarinda arty elde edilerek buna Bh olarak gézenek miktarlarinda

azalma elde edilir.

Ham numunelerin sinterleme sonrasindgwduk deerlerinde ary elde edilir. Burada
sinterleme esnasinda tozlarin MA ve presleme eastasolgan gerilimlerin ve sguk
deformasyonun azalmasi ve tanelerin birbirlerindagarak gézeneklerin doldurulmasi ve

yogunluk degerlerinin artmasi olarak aciklanabilir [38,39].

MA suresiyle birlikte Al alaim ve takviyeli toz kasgimlarinin boyutlarinda diis ve
icyapilarinda plastik deformasyon sonucusatu dolay gerilmelerin argii gézlenmigtir.
Tane icerisinde okan dislokasyonlardan dolayi tozlarin sertlikgelderinde ary elde
edilir [40,41]. Takviye miktarinin agiyla birlikte matris icerisinde takviye oranin agm
sertlik degerlerinin artmasina neden olur. Presleme kuvvetiaitmasiyla daha siki
paketlenen ham numunelerin ylzeylerinden rastgdleara makro sertlik deerleri

birbirine yakin olgmaktadir.

Bu calsmada son yillarda Al, Al atam ve kompozitleri gibi hafif malzemelere kar
giderek artan ihtiyag agarmalarin  bu malzemelerin  ggirilmesi Uzerine
yogunlastirmistir. Distk yogunluklu Al malzemesj{ajalagm=2,708) icersine ¢li takviye
malzemeleri eklenerek fiziksel ve mekanik 6zellikleyilestirilebilmektedir. Ancak
geleneksel yontemlerde rastlanan bazi Uretim zadykAl matrisli kompozit Gretiminin
gelismesini sinirlanstir. Son yillarda toz metalUrjisinin gginekte olan bir yontemi olan
mekanik alaimlama sistemiyle kompozit dretimi , sivi ve dokiugdntemlerinde
karsilasilan problemleri (sivi metalin 1slatamamasi viok yederek , oda sicakliklarinda
elde edilebilmektedir. Mekanik alanlama sisteminde Uretim sdreci sitke
parametrelerle(bilye/toz oranikK, donme hizi..vb.) kontrol edilebilmektedir. Makik
alasimlamayla uretilen tozlarin boyutlarida azalmaktalolu durum nano boyutlu kompozit
tozlarin elde edilebilmesinde ve nano yapili maklenin gelstiriimesine 6nemli katki
sagilayacaktir. Genel olarak Al-AD; kompozitlerin Gretimi Uzerine literatirde bircok
calsma mevcuttur. Ancak mekanik almlama yontemiyle Uretilen Al-ADs
kompozitlerin mekanik akamlamayi etkileyen parametreler ve kompozitlerin

Ozelliklerinin incelendii calismalar cok az sayidadir. Mekanik @hlalama yontemi
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kullanilarak Al ve A}Os kompoztileri Uretilecektir. Uretilecek malzemeteizelliklerine
dretim parametrelerinin etkilerinin incelenmesiziksel ve bazi mekanik o6zelliklerinin

belirlenmesi yapilacaktir.



2. DENEYSEL CALI SMALAR

2.1. Kullanilan Malzemeler

Al-Al ;03 kompozit malzemesini Uretmek i¢in; matris malzeinoéarak Al algimi (A
alaym=2,708) tozlari Glind@u Exotherm Sanayinden (GES) ve takviye malzemasak
kullanilan ALOs tozlan( a203=3,96) ise Wacker Ceramic GmbH'dieketinden temin
edilmistir. Al alasimi tozlarinin spektral analizle bgieni % 96,264 Al, % 0,71 Cu, %
0,0496 Mg, %0,1163 Mn, % 1,23 Fe, % 1,00 Si, %0r5341,00 Pb, % 1,23 ve % 0,071
Ti olarak belirlenmgtir. Al alasim tozlarinin Al tozlar 250-355um boyut agahdaki
elekten gecirilmy olup ortalama tane boyutu mastersizer da 376 arallbulunmstur.
Takviye malzemesi olarak Wacker Ceramics firmasiftadan tretilen FEPA standard 42-
1984 R 1992’e gore parcacik boyut gtab-25mm (F500) olan AD; tozlari kullaniimg
olup kimyasal bilgimi Tablo 2.1 'de verilmytir.

Tablo 2. 1. AJO3 tozlarinin kimyasal bikgmi [42].

Malzeme AbO3 | NaO SIG | FeOs
Kimyasal bilgimi [%] | 99,68 | 0,19 0,02| 0,01

2.2. Deney Numunelerinin Hazirlanmasi

2.2.1. MA sonrasi tozlarin preslenmesi ve sinteshmesi

Mekanik algimlamaya tabi tutulan Al-AD; tozlari @30-20mm boyutlarinda blok
numuneler tretmek icin farkli basinglar ( 200, 3800, 700 MPa) kullanilngtir. Farkh
surelerde gutulen takviyesiz ve farkhh takviye oranlarindakiarkim tozlari
preslenmijlerdir.  Preslenme 0©ncesi kalip yilzeylerineglgguci olarak grafit tozu

surtlmgtir. Ham numuneler 600 C° de argon gazi altindaa8 sinterlenmierdir.
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2.2.2. Metalografik incelemeler

Uretilen kompozit numuneleri mekanik yontemlerlela@ldiktan sonra optik mikroskop

ve taramali elektron mikroskobu ile mikroyapilarcélenmtir.

Mekanik algaimlanmgs Al alasimi ve kompozit tozlarindan elde edilen numunelerin
parcacik daillimlari, gbézeneklerin miktarlari ve alan mikro yapilarin incelemesinde

K.T.U. Metallirji Malzeme Mihendigli Bolimundeki Zeiss Evo LS10 markall taramal

elektron mikroskobu kullanilngtir.

2.2.3. Kompozitlerin Fiziksel ve Bazi Mekanik Ozdiklerinin Belirlenmesi

Uretilen kompozitler ham ve sinterlenymjogunluklari belirlenmgtir. Numunelerin
gozenek oraninin belirlenmesin  de, kompozitin teowe dretiimg durumdaki
yogunluklarindan yararlanildi. Gozenek miktarp,®@4 parcacik hacim oranina glaolarak

karisimlar kuralina yardimiylasagidaki esitlik kullanilarak hesaplanngiir.

% gbzenek orani 7P 100 (2.1)
pt

Burada;p;: kompozit malzemenin teorik (kanmlar kuralina gore) ygunlugu, pq:

deneysel olarak dlgtlen gonluk deerleridir.

2.2.4. Sertlik 6lgtimu

MA yontemiyle Uretilmg hacimce farkli oranlardaki ADs; parcaciklariyla takviye
edilmis Al MMK ve Al alasim malzemelerinin mikro ve makro sertlik o6lcimleri

yapiimstir.

Mikro sertlik Slcumleri K.T.U Makine Mihendigi Malzeme Laboratuvarinda
bulunan Instron marka mikro sertlik cihazinda gklegirilmistir. Olglimler esnasinda
numuneler Uzerine 1kg yuk uygulanarak her bir nusdem 5 farkli dlcim alinmive
ortalamasi alinarak mikro sertlik gerleri belirlenmgtir. Numunelerin makro sertlik
Olctimleri ise; Universal sertlik 6lcme cihazindanBil sertlik 6lgme yontemiyle 32.5kg
yuk altinda ve 2.5mm bilya capindaki u¢ kullanikanrgapiimstir. Sertlik élcimlerinde

alinan numuneler Uzerinde 5 6lcim yapilarak eldierdeserlerin ortalamasi alinstir.



3. BULGULAR

3.1. Toz Tane Boyutu veSekli

Matris malzemesi olarak kullanilan Al alan ve takviye malzemesi olarak
kullanilan ALO; seramik partikillerinin yapilan SEM incelemelemndAl alaimi
tozlarinin ligamengeklinde, AbO3; seramik toz parcaciklarinin ise ¢cokskb olduklari
gorulmdstar  (Sekil 3.1). Elek analizinden boyut arall 255-355um aratinda
belirlenmesine r@men mastersizer analizinden elde edilen ortalamabtiyutu 376um
bulunmuytur. Bu boyutun verilen elek arginda bulunmamasinin nedeni tozlarin
ligament(cubuksu) olmasindan kaynaklanmaktadir.

a
w5 2%

e 2 - o - \
200 pm EHT = 10.00 kV Signal A = SE1 I Probe = 90 pA 10 pm EHT =10.00 kv Signal A = SE1 | Probe = 80 pA

WD =13.0mm Mag= 50X Vacuum Mode = High Vacuum H WD =13.0 mm Mag= 100KX  Vacuum Mode = High Vacuum
(a) (b)
Sekil3.1.Kullanilan tozlarin SEM goéruntuleri; (a) Al glani tozlar ve (b) AIO; seramik
tozlan

3.2. Mekanik Alasimlama Suresinin Toz Morfolojisine Etkisinin incelenmesi

3.2.1. Al Alasimi Tozlar

Mekanik algimlama yontemiyle Al akam tozlarinin guttlmesi sirecinde siinek-

sunek @gutme sistemi gercelde. Sekil 3.1'de stiinek-stinekg@tme sistemi verilnstir.
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Baslangig Tozlarn  Farsaciklarm Kaynaklanmanimn
Yassilasmasi Artisi

Rastgele Kararh Hal
Kaynaklanma
Yonelmesi

ﬁseksenli Parqamk
Olusumu

Sekil 3.2. Mekanik algmlama sirasinda ajan Sunek-sinek gitme
sisteminin gamalari [43].

Al alasim tozlarinin boyutu artan mekanik gtalama siresiyle azalmaktadir. Al gla
tozlarinin yiksek enerjili gitilmesi esnasinda gln sinek-siinek mekanik gilalama
sistemi gercekigmektedir. Bu sistemde slinek Al gifa tozlar yiksek enerijili gitmeden
dolay! birbirleri ile sguk kaynak ve deformasyonagbakiriimalara grarlar Sekil 3.3).
Sekil 3.3(a-b)de goruldgli Uzere spuk kaynak glemi daha etkindir. Mekanik
alasimlamanin ilk gamasinda tozlar birbiri Uzerine kaynak olmasiylaakal pulsu bir
yap! olgsumu gerceklgr (Sekil 3.3 a-b)(0,5saat). Artan mekanik satalama siresiyle
yassilaan toz parcaciklarl gak kaynama ve kirilmgeklinde olaylar tekrarlanarak devam
eder. MA slresinin artmasiyla, Al almn tozlarinda deformasyon sestigesi, sertlik ve
sonucta da kirlganhk artar. 8ak kaynakla birbiri Gzerine gecmibu tozlar gltme
suresinin artayla birlikte sg@uk deformasyona grayarak pulsusekilden yari ¢ eksenli
taneseklinde olgumlara gegier gerceklgir. Sazuk deformasyon etkisiyle tanelerde artan
ic gerilimlerin sonucu olarak stinek gifa tozlari gevreklgneye balar. Gevreklgen toz
parcaciklari carpma etkisiyle birlikte daha kucidcgaciklar halinde kirllmaya far. Bu
asamada kirllma souk kaynak prosesinden daha baskinfek{l 3.3c-d)(2saat). 2 saatlik
alasimlama suresi sonrasinda tozlarin morfolojisi pylapidan geksenlisekle donigmeye
baslar ve daha kucik boyutlarda toz glmu sglanir. Artan @utme suresi ile birlikte
kirflma etkisi sguk kaynga gore daha baskindiiri taneler kirilarak daha kiguk
parcaciklar olgumu ve tozlarin gevreldi artmaya devam edeSékil 3.3e-f)(5saat). 5
saatlik @utme slemi sonrasinda tozlarda kirllma vegak kaynak etkinlii azalmg ve
tozlarda yakin bir boyut gaimi salanmstir. Es eksenliye benzer bir boyut glumu
gerceklamistir (Sekil 3.3g-h)(7saat). @er bir deysle sistem kararli hale ulanistir. Al
alasim toz boyutlan ilk safhadaki boyutlara gore oldakkucilmig ve toz boyutu
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aralginda da birbirine yakin bir gdim gostermgtir. Literatirde de yapilan camalarda
da benzer stinek-siinek sistegaraalarida gorulmgiir [44,45,46,47].

Buyulk blyutme

200 IProbe = 200pA == EHT = 800KV SignalA=SE1  IProbe= 200pA —
i WD =105 mm Mag= 70X Vacuum Mode = High Vacuum WD =105 mm Mag= 400X  VacuumMode = High Vacuum

EHT = 800KV Signal A = SE1 I Probe = 200pA ZE1Ss |
WD =13.0mm Mag= 300X Vacuum Mode = High Vacuum

c

EHT = 800KV Signal A = SE1 IProbe= 100pA ZE1ss|
— WD =130mm Mag= 100KX  VacuumMode = High Vacuum

&

N

. 'l-'

A 4 N
EHT = 800KV Signal A = SE1 IProbe= 50pA

EHT = 800KV Signal A = SE1 IProbe= 100pA ZEISS|
WD = 14.0mm Mag= 150KX  VacuumMode = High Vacuum

ZEISS]
WD =130mm Mag= 300X Vacuum Mode = High Vacuum .

2bi> W >
SgraiA=SE!  IProbe= 100pA

EHT = 800KV Signal A = SE1
WD =130 mm Mag= 300KX  VacuumMode = High Vacuum

WD = 14.0mm Mag= 200X  VacuumMode = High Vacuum

() (h)

Sekil 3.3. Al algim tozlarinin morfolojisinin farkli mekanik afemlama sureleriyle
degisimi(a-b) 0,5 saat, (c-d) 2 saat, (e-f) 5 saat, \F-baat
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3.2.2. Al- ALO; Takviyeli Kompozit Tozlar

Mekanik algimlama yontemiyle gitilen  Al-ALOsz kompozit tozlarinin boyut

degisimiyle ilgili stinek-gevrek sistemininsamalariSekil 3.4’de verilmitir [9].

O Siinek
=
Yassilagsma

O Gevrek 80
ovuo
oa

Starting Powders Kinlma

Kirilma ve Eseksenli Rastgele Kaynaklanma Kararh Hal
Par¢acik Olusumu Yénelmesi Safhasi

Sekil 3.4. Sunek-gevrek mekanik gilalama sisteminingamalari[9].

Geleneksel ODSXide dispersion strengthened) algimlari bu kategoriye girer. Cunku
kirilgan oksit pargaciklari siinek bir matris iceresdaitilmistir. Al,Oz parcacik takviyeli
aluminyum kompozit toz kapmi mekanik algmlama glemine tabi tutulmstur. Sekil
3.4 te Al alaimi+%5AL0O; kompozit tozlarinin  morfolojisine MA slresinin ki
gosterilmitir.Kompozit toz kagiminin - yuksek enerjili gitme esnasinda alan sunek-
gevrek bilgenli algimlama sistemidir. Surecin ilksamasinda stinek Al tozlar bilya-toz-
bilya carpsma etkisinden dolay! pulsu bigekle déngmuislerdir(Sekil3.5 a-b)(0,5saat).
Gevrek olan AJOs tozlari kirnlarak daha kicik parcaciklar olarak edi\l pulsu tozlar
cevresinde birikmglerdir. Al,Os; parcaciklarl, katmanlar arasi shaklara ve yakin
bosluklara yerlemislerdir. 0,5 saat afamlama suresinden sonra 8 parcaciklarr Al
matrisine batmalar goOstergtir. Artan @&slitme suresiyle deformasyon segtiesine
ugramg aluminyum tozlarindaki kirilmanin artmasi ve sAttOs; tozlarinin da kesme
etkinliginden dolay! tabakalar arasindaki mesafeler azgahn@ saatlik MA dan sonra
Al,O3 tozlarinin tamamen matris alani icersine gomuldgii goralmigtar (Sekil 3.5 c-d).
Matris icersine gomulerek ddan oksit pargaciklarl, matrisin &k deformasyonu
artirarak; toz parcaciklarinin kirilmalarini vetismelerini arttirmasina neden olur. Buda
Al, O3 parcaciklarinin gutlct bilyeler gibi gorev yapmasiyla mekanik saldama
suresinin azalmasina sebep oftnu J.B.Fogonolo ve arkaglari mekanik algmlama

yonteminin Al matrisli kompozitin morfoloji ve mikr yapi Uzerindeki etkisini
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incelemelerinde ve Lu ve arkag mekanik algmlama ile hazirlanan Al matrisli
kompozitlerin mekanik o6zelliklerini iyilgirme Uzerine yaptiklari ¢amalarda benzer
sonugclarl gozlemlerglierdir. 5 saatlik MA siresinden sonra toz morfdojin e eksenli
yapiya yakinlgtigl goralmatar (Sekil3.5e-f). 7 saatlik MA’dan sonra boyut agah da
kararli yapiya ulglmistir (Sekil3.5g-h). Al alaimi+%10ALO; ve Al algimi+%15AL0;
kompozit tozlarinin morfolojisindeki @gesim de Al algimi+%5ALOs; kompozitinkine
benzer olmstur. Ancak takviye miktarindaki asti matrisin sguk deformasyonun
sertlameyi artirarak toz parcaciklarinin kirilma etkitdiini iyilestirmistir (Sekil 3.6 ve
Sekil 3.7). Buda takviye elemaninin etkigihden kaynaklanmaktadir ve benzer sonuclarda
baska calsmalarda bulunmgiur [48,49].
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Buyuk blyidtme

EHT= 2000V SgA=SEl  IProbes 60pA
WO = 150mm Moge 700X Vacuum Mode = High Vacuum

EHT= 800KV SgralA=SE!  IProbe= 200pA

ze1ss
WD = 125mm Mag= 100X Vacuum Mode = High Vacwm WO = 125 mm Meg= 700X VacuumMode = Hgh Vacuum .

IProbe= 100pA
Vacuum Mode = Hgh Vacum

ENT = 800KV SgwA=SEl  IProbe= 100pA = ENT= 800KV SgriA=SEl  IPobes 100pA =
| WD = 130mm Mag= 150X  VacuumMode = High Vacwm H WD = 130mm Meg= 500X  Vacuum Mode = High Vacuum

(9) (h)

Sekil 3.5. Al-%5AL0O; kompozit tozlarinin morfolojisinin farkli mekanik
algimlama sureleriyle dgsimi (a-b) 0,5 saat, (c-d) 2 saat,
(e-f) 5 saat, (g-h) 7 saat
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Blyuk buyutme

Klguk buyutme

P .

1Probe= 200pA
WD 95mm Mag= 100X  VacuumMode = High Vacusm

[ EHT= 800KV SoeA=SEl  IProbe= 200pA == KT EHT= 800KV SgwiA=SEl  IPobe= 100pA =
| — WO = 125 mm Mag= 100X Vacuum Mode = High Vacwm WD = 130mm Mag= S00X  Vacuum Mode = High Vacwm

(c)

EHT = 800KV SoA=SEl  IProbes 100pA

| IProbe= 100pA
| WO = 130mm Mag 100X VacumMode = Hgh Vacusm

m
(] WO = 130mm Meg= 700X  Vacuum Mode = Hgh Vacum m

&) )

EHT= 800KV SgralA=SEI  IProbe= 100pA

- ‘Signal A= SE1 I Probe = =
WD = 130mm Meg= 100X  VacuumMode = Hoh Vacuum WD 130mm Mag= S00X  Vecuum Mode = HghVacwm

(9) (h)

Sekil 3.6.Al-%10Al,03 kompozit tozlarinin morfolojisinin farkli mekanik
alaimlama sdreleriyle dgsimi (a-b) 0,5 saat, (c-d) 2 saat, (e-f) 5

saat, (g-hpaat
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EHT = 800KV SgwA=SEl  IPobes 200pA
WO = 100mm Mog® 300X Vacuum Mode = High Vacum

SgniA=SE!  IProbe= 200pA
WO = 100 mm Mg 100X VacumMode = High Vacum

(a)

EHT = 800KV SgnilA=SE!  IProbe= 100pA
WO = 130mm Mog® 500X Vacuum Mode = High Vacum

SgniA=SE!  IProbe= 100pA
WO = 130 mm Mege 100X VacumMode = High Vacum

(C)

SgwA=SEl  IProbes 100pA

SoriA=SEl  IPbe= 100pA
WO = 130mm Mag= 100X Vacuum Mode = Hgh Vacwum WO = 130mm Mags 700X Vacuum Mode = HghVacwm

(€)

EHT = 800KV SgA=SEl  IProbes 100pA

SwiA=SEl  IPbe= 100pA
WO = 130mm Mags 70X VacumMode = Hgh Vacwm WO = 130mm Mags 00X Vacuum Mode = Hgh Vacwm

(9) (h)

Sekil 3.7. Al-%15AbO3; kompozit tozlarinin morfolojisinin farkli mekanik
alasimlama sureleriyle dgsimi(a-b) 0,5 saat, (c-d) 2 saat, (e-f) 5
saat, (g-h) 7 saat
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3.2.3. Toz Boyutu

Al alasimi ve kompozit tozlarinin mekanik almlanmasinda toz karmlarinin
boyutlari alaimlama siresinin artmasiyla azalmaktadekil 3.8a’da goéruldgi tzere
alasimlama suresinin artmasiyla her iki sistemde defkigiinek ve stinek-gevrek) toz
boyutunda kucilme olmakta ancak bu kucilme mikekviye miktarinin artmasiyla daha
da artmaktadir. Mekanik alenlamanin ilk gamalarinda stinek matris tozlari yasstak,
takviye tozlarida daha kicuk parcacikiaklinde kirilarak ve matris tozuna batarak toz
boyutunun kucilmesinde etkin rol oynarlagekil 3.8b). Birbiriyle sguk kaynama
gerceklatiren siinek tozlarin aralarina giren gevrek takvo®ari, alaimlamanin ilerleyen
safhalarinda matris icersine gomilmeye devam edensitris parcaciklarin gok
deformasyonuna katkida bulunarak gevrgkielerini ve kirilganhklarini arttirmgtir
(Sekil3.8c). Buda artan giitme siresi icerisinde kompozit tozlarinin  boyuitigina
onemli 6lcude artirmgtir. Kirllmanin daha etkin oldiw bu gamalarda oksit parcaciklari
etkinligine benzerekilde rol alirlar. 5 saat sirelik mekanik afalama sonrasi tozlarda
kirllma ve s@uk kaynak olgma hizlari birbirine yakin olur. 7 saatlik gilalama suresi
sonuna yaklgldiginda toz boyutunda kararl hale gla (Sekil 3.8a). Bu gamada tozlarin
kirilma ve sguk kaynaklanmalari tamamen yalaigi icin tozlarin boyut d&@simi durma
noktasina gelmtir. Sekil 3.8a’dan da gorllege Uzere takviye oranindaki agtitoz

boyutunun azalmasinda ve kararli bir boyutgilteada pozitif yonde etkilemektedir.
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400

* ‘Matris icers,in’e'giimiilen tid
.. 77 ALO; parcaciklan

350 o A

O A-%5A1,04
e Al-%10A1,0,
“n A-%15A1,0,

w
o
o

N
a1
o

Toz boyutu (um)
= N
a o
o o

1 1 1 1 1 1
0 1 2 3 4 5 6 7 8

Mekanik alagimlama siresi (saat)
(a)

Sekil 3.8. (a) Al alaami ve AbO3; kompozit tozlarinin mekanik alenlama siresi ile toz
boyutunun dgisimi, (b) Matris tozu icersine ADs tozlarinin
gomulmesi(0,5saat), (c) ok deformasyon sonucu tozlarin kirilmasi (0,5saat).

3.3. Al alasimi ve Al-Al,Oz Kompozitlerinin Fiziksel Ozellikleri

3.3.1. Al Alasimi ve Al-Al,03 Kompozitlerinin Yo gunluklari

Kompozit numunelerde takviye oraninin artmasiytiakdbe yogunluklari artmaktadirSekil
3.9, Sekil 3.10). ygunluk artsinin Al matrisine gore yuksek ganluklu Al,Os; takviye
miktarinin artmasindandir. Mekanik glalama stresi arttikga boyut kicugii(Sekil 3.8)
icin hacim artarak ygunlugun azalmasina sebep olmaktadir. Ayrica farkli presl
basinclarinda (200,300,500 ve 700MPa) artan presleéasinciyla ham yonluklar
artmstir (Sekil 3.9). Artan presleme basinciyla tozlarin dapia paketlenmeleri ve
gozeneklerin azalmasi basing etkisiyle belirli dieagggunluklarinda iyileme sglanmstir.
Sinterlenen numunelerde difiizyonun ve sigaklmalzeme tanimina sebep oldw icin
boyut kuculmelerine(hacim) sebep olmasi nedeniylentedenen numunelerin
yogunluklarinda bir artl goralmistir (Sekil 3.10). Mekanik alamlama surecinde Al
alssimin ve AbOj; takviyeli kompozitin toz boyutlarindaki dils ve de&irmen igcersinde
maruz kaldgl carpsma etkisinden dolayi tozlardagdk deformasyonun ofmasi tozlarin

sikistirilabilme  6zellgini kétl yonde etkileyerek ymnlugu azaltmaktadir. Ayrica
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kompozit tozlarinda bulunan AD; parcaciklari ygunluk artsinda énemli etkisi olmasina
karsin yuksek orandaki kirilmalar XD; parcaciklarin topaklanmalarina ve sinterleme
sirasinda A0z yuzeylerinin diglik ergimeye sebep olduklari bildirilgtir [50,51,52].

2,35 O Al alagim 235
"L Al-%5A1,04
O Al-%10A1,05
“A. Al-%15A1,05

O, Al alagim
. Al-%5A1,05
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“AL Al-%15A1,05
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~
S
Ham yogunluk (gr/cm?)
~
3

2,10

200 L L L 200 L L L L L L
0 1 2 3 4 5 6 7 8 0 1 2 3 4 5 6 7 8
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2,6 28
Q. Al alasim 27F O, Al alasim
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20 1 1 1 L L L L 2.0 ' ' ' ' s s s
0 1 2 3 4 5 6 7 8 0 1 2 3 4 5 6 7 8

Mekanik alagimlama suresi (saat) Mekanik alagimlama siiresi (saat)

© (d)

Sekil 3.9. Al algim ve Al-Al,O3 kompozitlerin farkli presleme basinglarinda ham

yogunluklarinin alaamlama siresi ile dgsimi (a) 200MPa, (b)300MPa,
(c)500 MPa, (d)700 MPa



Sekil 3.10. Al alaim ve Al-Al,O3; kompozitlerin farkh presleme basinc¢larinda siletemis

Presleme basincinin artmasiyla harpwduklarda art elde edilmgtir. Tozlar birbirleriyle
daha iyi paketlendikleri icin tozlar arasi gozemrete azalnstir (Sekil3.11). Sinterlenngi
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~
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yogunluklarinin alaimlama suresi ile dgsimi (a) 200MPa, (b)300MPa,

(c)500 MPa, (d)700 MPa

numunelerin gézenek miktari ham gézenek miktarirdidra azdir§ekil 3.12).
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Sekil 3.11. Al alaim ve Al-Al,O; kompozitlerin farkh presleme basin¢larinda ham

gozenek miktarlarinin @lalama suresi ile dgsimi (a) 200MPa, (b)300MPa,

(€)500 MPa,(d)700 MPa

30 26
28 24
g »l g
= = 22F
© ©
4 k4
£ 24r £
3 s 20F
c c
R 22 8
Q Eel
o o 18 F
@ & Al alasim Rd @ Al alasim
E 20 O A-%5A1,04 E . Al-%5A1,04
k) O Al9%10A1,0, 8 O, Al-9610A1,0,
E 8k A Al-%15A1,05 % B AL Al-%15A1,05
(2] n
16 14 F

14

s s s s s s s
0 1 2 3 4 5 6 7

12

s s s s s s s
0 1 2 3 4 5 6 7

Mekanik alagimlama stiresi (saat) Mekanik alagimlama stiresi (saat)

24 20

2 18
g or g 16
g 1t g
g E 14
X X
2 16r 2
4 L 12
Ee) 0
o 14} =)
@ @ Al alasim @ @ Al alasim
E O Al-%5A1,0, E 10 . Al-%5A1,0,
g 12F . Al-%10A1,04 ] X Al-%10A1,04
g AL Al-%15A1,03 g 8 AL Al-%15A1,05
» 10f [

8 6

6 L 4 L

0 1 2 3 4 5 6 7 0 1 2 3 4 5 6 7

Mekanik alagimlama siiresi (saat)

(@

Mekanik alagimlama siiresi (saat)

(d

Sekil 3.12. Al alasim ve Al-Al,O3 kompozitlerin farkli presleme basinglarinda
sinterlenmigbzenek miktarlarinin afemlama stiresi ile dgsimi
(a) 200MPa, (b)300MPa, (c)50Pa1(d)700 MPa
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Sekil 3.14. Al alaim ve Al-Al,O3 kompozitlerin presleme basinci ile hangyolugun
dgisimi (a) Al alasim, (b) Al-%5AL0s, (c) Al-%10AL0s, (d)AI-%5A1,03

Presleme basincinin artirilmasiyla toz i¢c gerilnnie kagi koyan basincin artmasi ham

yogunluk degerlerinin bir miktar artina sebep olmgur (Sekil 3.13). G6zenek miktarinda

da digiis gorulmistiir (Sekil 3.14). Takviye oranin agtiteorik anlamdafki03=3,95 gr/cm

) yogunluk degerlerinde bir miktar ar§a esilim géstermsg olsa bile silgtirilabilirli ge koti

yonde etkileyerek ygunluklari azaltmgtir (Sekil 3.13).
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Sekil 3.14. Al alaim ve Al-Al,O; kompozitlerin presleme basinci ile ham gézenek
miktarinin ggsimi (a) Al alasim, (b) Al-%5AL0O;,
(c) Al-%10AI0s, (d) Al-%15AKL0;

3.4.Metalografik incelemeler

3.4.1. Toz Metalurjisi ve Mekanik Alasimlama Prosesinin Kasilastiriimasi

Mekanik alaimlamanin uygulama sistemgtve gamalariSekil 3.15’de verilmgtir.
Birinci asamada mekanik ajanlama yapilmazsa geleneksel yontem olan TM yomntetai
oldugu gibi takviye tozlari matris ajaninin boyutuna goére, matris a1 tozlarinin
kenarlarinda ve toz tabakalarinin arasingdamnak topaklanmaya sebep olurlar. gakilde
olusacak kompozit malzemede istenmeyen bir durum olugan malzemenin 6zelliklerini
kotli yonde etkilerler.ikinci asamada mekanik ajamlama sire arttikca sert takviye
parcaciklari matris ajanina batarak, kirilarak ve matrisin kirilmasinaeipf etki ederek

homojen yapinin okmasi icin matris tozlarinin gnda (toz tabakalari arasinda) i¢
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kisimlara dgru hareket ederler. Bu esnada hem matrisin boyuatukiiciltilmesine
yardimci olur hem de gitme elemanlarinin kendi kendilerine c¢arpmalari usan
kirimalara sebep olarak boyutlari da kiuc¢ulmektediekanik alaimlama siresi arttikca bu
kinlmalar devam ederek daha homojen kompozitlénatiimesi sglanir. Yeterli stre

mekanik alaimlama yapildiin da tamamen homojen bir yapi elde edilecektir.

1. Asama

Al matrisi

Sekil 3.15. Al matrisi icersindeAl O3 takviyesinin dgilhm sireci [53].

Kompozit Gretimi icin toz metalUrjisi yontemi kufiddiginda, takviye ve matris arasinda
geleneksel kagim yontemiyle kastirilir ve sonra sguk presle basildiktan sonra
sinterlenerek farkli takviye oranlarina sahipmkmzit numuneler elde edilir. Ancak toz
metalurjisiyle Uretiminde en 6nemli sorun matristakviye arasindaki ergime sicakliklari
farklihklarindan dolay tozlar sinterleme esnasittdne sinirlarinda sinterleme icin gerekli
ergimeler olgmaz. Ayrica gevrek ADs; tozlarl Al toz tanelerinin sinirlarinda toplanarak
homojen bir daihm elde edilemezSekil 3.16,17,18a,).

Sdrecin ilk @amalarinda matris ytzeylerinde toplanan oksit paktaindan dolayi, 0,5
saat MA suresi sonrasi tozlarin preslenmesindenrasaide edilen numunelerin
yuzeylerinde bu durum acikca gorulmektedigeKil 3.16a-b). Oksit parcaciklarin
alasimlama suresinin  aglyla beraber matris icersinde homojen gitlena gidsi

hizlandirmgtir (Sekil.3.16c-d). Carpma etkisiyle kirilan ve dahai&iparcaciklara ayrilan
oksit parcaciklari matris tozunun da kirilmasinakkia bulunmgtur. MA ydnteminde

takviye ve matris tozlar arasindaki boyut farkalaidikca takviyeparcaciklarinin matris
icersinde homojen @diminin olismasi sglanms olur (Sekil.3.18a-b). Aksi takdirde

sekilde goruldga gibi Al,Oztakviyelerinin bir araya gelerek toplanmasi(homapémayan
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durum) olayr gercekir. Bu sorunda mekanik alemlama siresinin artirilmasi ile
giderilmeye cakilmistir. Mekanik alaimlama uygulamasi farkli kompozit gruplari ve
farkll alssimlama sureleri icirsekil 3.16,Sekil 3.17 veSekil 3.18'de verilmitir. Sekillerde
goruld(gl gibi mekanik algmlama slresi arttikca takviye malzemelerinin Al trisa

icersinde homojenitesi artmaktadir.
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Buyuk buyiutme

Kicuk blyutme
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(d)
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(€)

Sekil 3.16. Al- %5 AbOs; kompozitlerinin farkli mekanik atamlama sureleriyle okan
genel ve ayrintili i¢ yapi gatideri, (a) TM (0 saat), (b) 0,5 saat, (c) 2 sé&di,
5 saat, (e) 7 saat
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Kacuk buyutme Buyuk buyutme
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d
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BHT = 1000KV SgwA=SEl  IProdes S0pA

ENT = 15,006V SnalA=SE1  IProbes 100pA I

©)

Sekil 3.17. Al- %10 A}O3; kompozitlerinin farkli mekanik agamlama streleriyle okan
genel ve ayrintil i¢c yapi goruetiy (a) TM (0 saat), (b) 0,5 saat, (c) 2 saat,
(d) 5 saat, (e) 7 saat
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Sekil 3.18. Al- %15 A}O3 kompozitlerinin farkli mekanik afamlama sireleriyle okan
genel ve ayrintili i¢ yapi gatideri, (a) TM (0 saat), (b) 0,5 saat, (c) 2 saat,
(d) 5 saat, (e) 7 saat
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3.5.Bazi Mekanik Ozelliklerin incelenmesi

3.5.1. Sertlik Degerlerinin incelenmesi

Mekanik algimlama gslemi gerceklgtirilen tozlarda sguk deformasyondan dolayi
meydana gelen mukavemet artin belirlenmesi icin mikrosertlik deneyleri, makr
anlamda numunelerin icgme bali olarak(takviye miktari, presleme basincina gore)
makro sertlgin belirlenmesine karar verilgtir. Mekanik 0Ozelliklerin makro ve mikro
anlamda dgerlendiriimesinin  malzemenin  mukavemeti icin  dnemloldugu

disinulmektedir.

3.5.1.1. Mikro Sertlik incelenmeleri

Degirmen igerisinde bulunan tozlarin bilye-toz-bilyeargma etkisinden dolayi
boyutlarinda kiiglilme ve yapilarinda dislakasyoolagmustur. Ozlitme stiresinin aguyla
sert alimina tozlarinin kirillarak stinek Al @aia tozlar icersine gomulnstiir. Mekanik
deformasyonu sonucu gevrgkh artmasina ve kirilmasina neden olmaktadir. Ayric
ogutme sdresi arftyla alimina parcaciklari arasi mesafe kademeta&lazalarak, matris
icersinde homojen ¢aim sergilerler. Al matris icersinde AD; takviyesinin homojen
dagihmi kompozit malzemenin sertlik gderlerinde argina neden olmyiur (Sekil 3.19a,b).
Presleme basincinin grha paralel olarak kompozit numunelerinin sertlikilde de ar
belirlenmitir (Sekil 3.20c,d).Kompozit numunelerde takviye oranimrtisi ile birlikte
sertlik degerleride artmgtir. Mekanik alaimlanarak dretilmi kompozitlerin sertlikleri ile
TM’yle arasinda belirgin farklar ofur. Buradan, MAglemi siiresince tozlarin boyutsal ve

sekilsel degisimi 6nemli derecede etkili ol belirlenmitir [54].
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Sekil 3.19. Al alaim Al-Al,03 kompozitlerin mikro sertlik dgerlerinin mekanik
akamlama suresi ile dgsimi, (2)200MPa, (b) 300MPa, (c) 500MPa,
(d) 700MPa
Farkli mekanik algmlama sirelerinde elde edilen Al gila ve ALO; takviyeli kompozit
tozlan 200, 300, 500 ve 700 MPa basinglarda pnest&k ham numuneler elde ediftim.
Mekanik algimlama gleminin etkisiyle sguk deformasyonagrayarak i¢ gerilimleri artan
tozlar ve AbOs; oksit tozlari preslenmeye kgardireng kuvveti olgturarak sikgtirilabilme
Ozellikleri kot yonde etkilenngiir. Ancak artan presleme basincglari tozlar arégegei
azaltms ve buda malzemelerin mikro sertlik g@#lerini artirmgtir. presleme kuvvetinin
etkisiyle birlikte numuneler gmk deformasyonagramslardir. Pres kuvvetinin agiyla

birlikte numunelerin sertliklerinde orantili olaraktis elde edilmgtir (Sekil.3.20).
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Sekil 3.20. Mekanik algmlama suresine gore kompozitlerin farkl basirddaelde edilen
mikro sertlik gerleri (a) Al alaim, (b)AI-%5 ALO3,(c)Al-%10 AlOs,
(d)Al-%15 ADs

3.5.1.2. Makro Sertlik incelemeleri

Al alasim ve kompozit tozlari mekanik alanlamayla boyutlar dimls ve sg@uk
deformasyondan dolay! i¢ gerilmeler argtim Ayrica mekanik akamlama gleminin son
asamalarina dgru bu kararli durum makro sertlik glerlerinde de gorilmektedir safhasina
ulasiimis ve bu sure¢ sonunda homojen bir toz boydildal saglanmstir (Sekil 3.21).
Farkli presleme basinclarindags& preslenen atam ve farkl takviye oranlarina sahip
kompozit tozlarinda, presleme basincininsafa birlikte daha iyi bir paketleme elde

edilmis ve ortalama makro sertlik gerlerinin birbirine yakin oldgu gézlemlenmitir.
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Sekil 3.21. Al algaim Al-Al,0O3; kompozitlerin makro sertlik gerlerinin mekanik
akamlama suresi ile dgsimi, (2)200MPa, (b) 300MPa, (c) 500MPa,

(d) 700MPa
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3.5.2. XRD sonuglari

Yapilan X-ginlari kirinimi deneylerinde elde edilen karaktgkispikler Sekil.3.22'de
verilmigtir. Mekanik algimlama stresi arttik¢a elde edilen XRD piklerinengliklerinin
arttigi ve pik siddetlerinin azaldii gozlemlenmgtir. Ancak yap!i icerisinde farkli yeni
fazlarin olymadgi gortlmistir. XRD’de bize yapi icerisinde Al ve ADs ‘Un piklerinin

bulundwgu gozlemlenmitir.
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Sekil 3.22. %15A403-Al takviyeli kompozit tozlarindan 0, 0.5, 2, 5
ve 7 saat mekanik glanlama surelerine I3a olarak elde
edilen XRD deneysclari



4. iRDELEME

Mekanik algimlama yontemiyle gittlen Al algim tozlarinin sireg igerisinde ki glgimi
suinek-stinek sistemiyle ediliS€kil 3.1). Stnek Al akam tozlar bilyelerin cargma
etkisiyle tozsekli pulsu sekle dongur(Sekil 3.2a,b). Mekanik atlamlama siresinin ilk
asamalarinda olgan bu yapi bilyelerin ¢cargmalarinda aralarinda kalan siinek Alsaia
tozlarinin ezilerek yassi hale gelmesinden kaymak&ktadir. MA'ya etki eden
parametrelerden biri olarslem kontrol katkisiKK), stinek Al alaim tozlarinin MA
sirasinda qari sgguk deformasyondan dolayi bilyelere vegolmen yilizeyine sivanmasini
engellemek amaclyla sisteme eklestimi IKK olarak secilen metanol, stearik asit, etanol
gibi diger IKK’lara gore daha etkili oldgu literatiirdeki cakmalarda bildirilmgtir [55].
IKK'lar cesitli calismalarda farkli oranlarda eklengtg@rdir. Genel olarak toplam toz
agirfhginin % 1-4 arasi sisteme katildkK’larin ¢alismamizda airlikca %1,75 olarak
belirlenmitir. IKK oraninin fazla olmasi durumunda mekaniksatdama sireci kot
yonde etkilendii calismalarda belirlenmtir [56]. Clnkiu MA strecinde okan kirilma ve
sqguk kaynama tekrarli dongulerini kisitlayarak MA sms elde edilen tozlarin kalitesini

disirmis ve kirlenmelere nede oldu farkli calsmalarda bildirilmgtir [57].

MA'nin ilk yarim saatlik @amasinda yassian tozlar birlikte spuk kaynamaya grayarak
lameler kompozit gérinimu alghardir (Sekil 3.3a). Literatiirde yaygin olarak elde edilen
sonucglara gore mekanik amlamanin ilk safhalarinda toz boyutunda artma
gozlemlenmesine ganen, argtirmamiz da kullanmi oldusumuz Al algimin toz sekli
ligament olmasindan dolayi, bu gahada toz boyutunda artbelirlenmemgtir. Artan
Ogutme sdresiyle birlikte bilya-toz cagpnalari sonucu tozlar gak deformasyona
ugrayarak i¢ gerilmeleri artar ve gevrejitéer [58,59]. Gevreklgen tozlar kirilarak daha
kicguk boyutlara sahip olmglardir Sekil 3.1e,f).

MA’'da sunek-gevrek sistemiyle elde edilen %334-Al kompozitleri MA'nin ilk yarim
saatlik @utme siresi boyunca gevrek alimina parcaciklayebgarpsmalarinin etkisiyle
kirlarak daha kucgiuk parcaciklara kirilirken, stnalesim tozlari birbiriyle s@uk
kaynamaya grayarak pulsu hale dogintslerdir (Sekil 3.5 a,b). Artan glitme suresiyle

birlikte alimina tozlari sinek Al matris tozlarindis ylUzeylerine goémilmeye
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baslamslardir. Alimina tozu sinek Al matris tozu icerissmntareket ederek, Al tozunda
sqguk deformasyon ve kesme kuvveti etkilerini art@ar Al tozunun kirllmasini
hizlandirmgtir [60]. 2 saat MA slresi sonrasinda Al tozlanl&rak daha kicuk boyutlara
sahip olmygtur (Sekil 3.5c,d).Ilerleyen alaimlama suresince kiriimalémi etkin hale
gelmistir. 5 saat siren MAsiemi sonrasinda alimina tozlari matris tozlari sge
tamamen gomulmylerdir(Sekil 3.5e,f). SEM goruntilerinden 5 sadilitme sonrasi elde
edilen toz boyutunun, BEngictaki toz boyutlarina goére ©6nemli orandastigil
gozlemlenmgtir. Mekanik algimlamanin 7 saatlik giitme siresi sonrasinda kompozit
tozlarinin daha seksenli halde oktuklari belirlenmgtir. Bu safhada stuk kaynama ve
kinnlmanin azalmy ve kararli hal safhasina wiBmistir. Bu gamada alimina tozlar

homojen bir boyut dalimina sahip oldgu belirlenmitir (Sekil 3.5 g,h).

Al matris icersinde takviye oraninin arjlla toz boyutunun azalmasi hizlagtm Bu
durum gevrek aliimina tozlarinin stinek Al matrisutozersinde olgturdugu s@uk

deformasyon ve kesme etkisinden kaynaklgincklismalarda bildirilmgtir [61].

Sunek-sinek ve siunek-gevrek sistemlerisikagtinldiginda boyut dgisimi arasindaki
farkhliklar belirgin olarak goérulmektedir §ekil 3.8a). Boyut dgiisinde MA sistemi
oldukca etkilidir. Al alaim ve ALO; takviyeli kompozitin MA sonrasi elde edilen toz
boyut dgerleri, MA 6ncesi toz boyutuna goére oldukgasidkioldusu belirlenmitir (Sekil
3.8a). kompozit tozlari icersinde bulunan takvigegaciklarinin boyut gesimi Uzerindeki
etkisi luteratlrdeki cgtli yayinlarda da belirlenngtir [62,63,64]. MA’da Uretilen farkl
hacim oranlarina sahip(%5,10,15),8% takviyeli kompozit tozlarinda, takviye oraninin
artmaslyla toz boyutu azalmasinda iyi yonde etkisiusu gozlemlenmitir. Takviye
oraninin artmasi stinek-gevrek sitemindesaukesme ve gok deformasyorsiddetinin
artisina neden olarak kompozit tozlarinin daha kisa M#elgrinde kararl hal safhasina
ulasmasini sglamistir.

Kompozitin takviye oraninin asgiyla yogunluklarinda aryy olmustur. Takviye olarak
eklenen AJO; tozunun ygunlugunun Al algimindan fazla olmasindan dolayi takviye
oraninin arkl kompozitlerin ygunluk degerlerini etkilemsgtir (Sekil 3.9). ayrica artan
presleme basinciyla birlikte Al alan ve AI-Al,O3; takviyeli kompozitlerin ham
yogunluklarinda arty elde edilmgtir. Farkli presleme basinglarinda(200,300,500,7BaM
paketlenen alam ve kompozit tozlarinin ham gonluklarinda art elde edilirken ham

gozenek oranlarinda azalma belirlegtmi(Sekil 3.9a,b,c,d).
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Farkli Mekanik alamlama sureleriyle elde edilen kompozit tozlariniralgimlama
suresinin artiyla sgguk deformasyon ve kesme etkilerinden dolayi i¢loeleri artmistir

ve buda kompozit ve ajan tozlarinin sertfiini arttirmistir.  Sertlgi artan kompozit ve
alasim tozlarinin paketlenebilme 6zellikleri azaytm. Bundan dolayr MAgslemi kompozit
ve algim tozlarinin paketlenebilme Ozelliklerini koti e etkileyerek ham
yogunluklarini azaltny ve buna bgi olarak gézenek oranini arttirghr (Sekil 3.11).

Ham numuneler sinterlenmeslémi sonrasinda ymnluk deerlerinde ary oldugu

belirlenmitir. Buda sinterleme esnasinda sicaklik ve difimyomalzeme tanimina
sebep olmasindan dolayr gunluklarinda aryy olmustur (Sekil 3.10). Malzeme
tasinimindan dolayi, numune bulunan gézenek miktarsalazalma belirlenmtir(Sekil

3.12).

Al alasim ve kompozit tozlarr MA siresi boyunca toz boyaualmstir (Sekil 3.8a). toz
boyutunda azalma takviye miktari arttikca hizlagtimi Bunun sebebi olarak matris
icersine dailan oksit parcaciklari matrisin @k deformasyonunu arttirarak tozlarin
kirilma siddetlerin arttirmalarini matris tozlarinin kirillaana katkida bulunnytur. MA
surecinin ilk(0,5saat) ve orta safhalarinda (2 v&a&t) 6nemli oranda bir boyut azalmasi
meydana gelirken, son safhada tozlar da (7saabnkisiddetinin azaldil ve ortalama toz
boyutunun homojen gaimi elde edilmgtir. Kararli hal safhasina wédiginda tozlarda
boyut azakl ¢cok azdir. Bu safhada tozlage&senli bir morfolojiye sahip olmaktadirlar.
Kararli hal safhasinin bitirerek dahasdk toz boyutu elde edebilmek amaciyla MA

parametrelerinin dastirilebilmesi gereklidir .

TM yontemiyle Uretilmg Al,O5 takviye parcaciklarl siinek Al matris tanelerininidari
boyunca toplanmglardir (Sekil 3.16a). TM yontemiyle Uretilen kompozit dekagdima
benzer bir yapi 0,5 saatlik MA sonrasi elde editimi(Sekil 3.16b). Ancak daha ayrintih
biyutmeler incelengdinde TM bulunan oksit parcaciklarinda kiriimaladaolayr boyut
degsisimi yada sinek matris icersine bir batma meydanangaistir. MA ile saatte
Uretilen kompozit numunesinde ise;@4 takviye tozlarinda kirilmalar olgu ve Al matris
icersine batmalarin meydana gegldacikga gozlemlenrgiir. Artan MA siresi boyunca
gevrek oksit parcaciklari kirilarak stinek Al matiigersine dgilmiglardir. MA nin 2
saatindeilk safhasinda gozlemlenen stinek Al toblayunca toplanngiolan ALOs takviye
parcaciklari kirilarak daha kiuguk boyutlarasolag ve Al matris icerisine dalmislardir

(Sekil 3.16c). Sunek Al matris icersine bulunan tgkvitozlari arasi mesafe oldukca
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fazladir ve oksit daliminda homojenlik slananamanstir. 5 saatlik mekanik ajgmlama
suresi sonrasinda Abs parcaciklar daha kiuguk boyutlara gnfas ve matris igersinde
homojen bir boyut dalimi salanmstir (Sekil 3.16d). kararli hal safhasi giliginda Al
matris boyunca AlD; homojen bir dailim elde edilmgtir (Sekil 3.16e).

Hacimce %10 ve 15 oranlarinda takviye edsimAl matrisli kompozitlerin Gretim
mekanizmasinda takviye oraninin ggtia oksit parcaciklarinin matris icersindegdeami
artar. Matris icerisinde bulunan A&; parcaciklar arasi mesafe takviye oraninin artmasi
sonucunda azalstir (Sekil 3.17,18).

Artan MA suresiyle birlikte tozlarin Al atam ve AbO; parcacik takviyeli kompozitlerin
mikro sertliklerinde art belirlenmitir. Bunun sebebi olarakgaitlicii elemanlarinin matris
tozu Uzerinde sk deformasyon ve kesme etkisiyle birlikte slnektrimatozun
sertlamesine neden olmtur (Sekil 3.19). Artan @ltme suresiyle birlikte matris icersinde
Al;O5; parcaciklarinin - homojen gduminin  s&lanarak kompozit tozlarin sertlik
deserlerinde ary sgzslanmstir. Artan presleme basinglarinda sertlilgelderinde ary elde
edilmistir. Buna siksgtirilan tozlarin presleme basinclarinin etkisiylezlar arasinda
gozenek miktarinin  azalmasi ve daha siki bir yapinelde edilmesinden
kaynaklanmaktadir.

Kompozit numunelerin artan presleme basinglarinderan sertlik dgerlerinin arttgi

belirlenmgtir. Presleme esnasinda tozlarin daha iyi pakeatdnegodzenek miktarinin
azalmasindan dolayi elde edilen sertligeléerinin birbirine yakin oldgu gézlemlenmtir

(Sekil 3.20). Takviye oraninin kompozitlerin preslemmdzellgini kotl  yonde
etkilemesinden dolayr duk presleme basinglarinda yeterli stkilamayan kompozit
tozlarin sertliklerinide kotl yonde etkilegtir. Farkli calsmalarda mekanik ajanlama
isleminin artan @utme suresi ile birlikte tozlar Uzerinde meydanalege sguk

deformasyon ve kesme etkisinin kompozit tozlarisantlik deerlerinin artginda daha
etkin oldwgu belirlenmgtir (Sekil 3.21) [65].

Artan gzutme zamaniyla piklerin gegtikleri kademeli olarak artarkepddetleri azalmytir.
Tozlarin XRD analizi gutme esnasinda herhangi bir yapisakBigmin olmadgini
gostermgtir (Sekil 3.22).



5. SONUCLAR

1. Hem Al alaimi hemde AIl-A}O3 tozlari 5 saatlik mekanik alemlama siresi sonunda
hemen hemen kararli toz boyutunaiémistir.

2. Mekanik alaimlama suresi arttikgca . AD3 takviye parcaciklarinin Al agam matris
icerisinde homojenitesi artgtir. Ozellikle 5 saat sonunda homojenite de kahalle
ulasiimistir. Ayrica MA suresi arttikca hem matris hem talevtoz boyutlari azalarak daha
ince boyutta takviyenin matris icersinde homojepikial sglanmstir.

3. Takviye oranindaki agtimekanik alamlamanin etkinigini arttirmi ve boyutunun
azalmasini ggamistir.

4. MA gerceklstirilirken takviye miktarinin artmasi teorik anlaad( a203=3,95)
yogunluklari bir miktar arttirsa da yine de MA sureaittikca y@unluk deserleri
azalmaktadir.

5. Presleme basinci arttikca Al @aia ve Al-Al,O3; kompozitlerinin ygunluk ve sertlik
degserleri artarken gozenek gerleri azalmgtir.

6. Takviye miktarinin artmasiyla sertlik ve gozexezerleri artmstir.



6. ONERILER

1. Mekanik alaimlama siresi arttirilarak nano boyutlarda kompotilebilir.

2. Takviyelerin farkh boyutlardaki takviye parcklari, benzer boyutlardaki stinek
tozlar ile MA islemi uygulanarak takviye-matris boyu oraninin fsgk 6zelliklerine
etkisi incelenebilir.

3. Slnek-siinek ve silnek-gevrekgitine sistemlerinin incelengli bu calsma
sonrasinda gevrek-gevrekiime sistemi Uzerinde cgaibilir.

4. Mekanik alaimlama sistemine sa1 sqiuk deformasyonu engellemek amaciyla
ekleneniKK’larin farkl tipleri Gizerinde cadabilir.

5. Mekanik alamlama sistemiyle parcacik orani daha yilksek olamgozitler
uretilerek 6zellikleri incelenebilir.

6. Farkl parcacik boyutu ve miktarda parcacikegekompozitlerin farkl sinterleme
sicakliklardaki ygunluk ve gézenek oranlari incelenebilir.

7. Uretilen kompozitlerin ¢ekme, centik darbe, ylora ve sirinme deneyleri

yapilabilir.
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