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TUBITAK

ONSOz

Bu rapor TUBITAK 3501 Kariyer Gelistrme Programi kapsaminda yiritilen “Grafen
Nanolevha Takviyeli Metal Matrisli Nanokompozitlerin Gelistiriimesi” bagslkli ve 214M091
numaral proje dahilinde yapilan teknik faaliyetleri ve sonuglarini icermektedir. S6z konusu
proje hafif ve yiuksek mekanik 6zelliklere sahip grafen nanolevha takviyeli metal matrisli
(aliminyum ve magnezyum) nanokompozitlerin Uretilebilirliginin ortaya konulmasi ve bu
malzemelerin endustride kullaniminin 6nlnli agacak arastirmalarin yapilmasi ile ilgilidir. Bu
dogrultuda mekanik 6zelliklerin en Ust seviyeye cikartiimasi icin grafen nanolevhalar metal
matris icerisinde homojen ve etkili bir sekilde dagitiimaya calisilmistir. Ayrica, Uretimi
gerceklestirilen nanokompozit malzemelerin mikro-yapi karakterizasyonlari gerceklestiriimis
ve mekanik performanslari test edilmistir. Yapilan test ve analizler, grafen nanolevhalarin
aluminyum ve magnezyum alasimlari igersinde gorece homojen olarak dagitiimasinin
basarildigini ve mekanik ozellikler agisindan gelecek vaad eden sonuglarin elde edildigini
goOstermektedir. Ayrica, grafen nanolevha takviyeli metal kompozitlerin otomotiv endustrisine
yonelik seri komponent uretimi icin potansiyeli ortaya konulmustur. Bu anlamda yeni nesil hafif
nanokompozit malzemelerin kullanimlarinin yayginlagmasi ve bu alanda ileri arastirmalarin
yapilmasi ile enerji verimliligini arttirarak ekonomiye ciddi manada katki saglanabilir. Bu
baglamda, proje o6nerisinde ifade edilen amaclarin gergeklestirimesi nedeniyle projenin

basariyla tamalandidi ifade edilebilir.

Hem teknik hem de ekonomik agidan énemi ortaya konan bu proje icin mali desteklerinden
dolayi Tirkiye Bilimsel ve Teknolojik Arastirma Kurumu'na (TUBITAK) cok tesekkir
edilmektedir. TUBITAK desteginin projeye prestij kazandirdigi hususu ayrica ifade edilmelidir.
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OzZET

Bu projenin amaci; hafif ve ylksek mekanik 6zelliklere sahip grafen nanolevha takviyeli
aliminyum ve magnezyum esasli nanokompozitlerin Uretilebilirliginin ortaya konulmasidir. Bu
amag dogrultusunda mekanik 6zelliklerin en Ust dlizeye ¢ikariimasi i¢in grafen nanolevhalarin,
seri imalata uygun olarak sivi fazdaki matris icinde homojen ve etkin dagihmi hedeflenmistir.
Bu kapsamda, iki farkli boyuttaki grafen nanolevhalar (50-100 nm kalinlik ve 5 pm ortalama
¢ap, 10-20 nm kalinlik ve 14 uym ortalama c¢ap) endustride sikga kullanilan A360 aliminyum
ve AZ91 magnezyum alasimlarina takviye edilmistir. Blylk ylzey alani ve sahip olduklari
yuksek yuzey enerjileri nedeniyle nano boyutlu takviye elemanlarinin sivi metaller iginde
homojen olarak dagitilmasi gugtir. Olaganitsti mekanik Ozelliklere sahip grafen
nanolevhalarin sivi metallere gegisi, kismi toz metalurjisini igceren tablet besleme mekanizmasi
ile mekanik karistirma ve ultrasonik proses altinda gergeklestiriimistir. Agirhk¢a %0.25 ve %0.5
grafen takviyesiyle dokilen kompozitlerin ileri elektron mikroskoplari ile yapilan mikroyapi
analizleri sonucunda, yiuksek yogunluktaki ultrasonik dalgalar ile nispeten daha kalin olan
nanolevhalarin (50-100 nm kalinlhik ve 5 ym ortalama ¢ap) aglomerasyonlarinin dnlenerek
matris iginde goreceli olarak homojen dagildigi ve matris-nanolevhalar arasinda iyi bir tutunma
yuzeyinin elde edildigi gdsterilmistir. Uretilen kompozit numunelerin gekme testlerinde, grafen
nanolevha takviyesinin alagsimlarin mukavemetini dnemli oranda arttirdigi belirlenmis ve bu
gelismenin agirlikli olarak nanolevhalarin dislokasyonlarin ilerlemesinde bariyer vazifesi
gbérmesine dayandiriimistir. Monolitik alagima gére magnezyum matrisli kompozitlerinde
gorulen suneklikteki sasirtici artis ise, grafen etkisiyle 6tektik yapidaki morfolojik degisim ile
aciklanmistir. Sonuglar, grafen takviyeli yiksek performansh metal matrisli nanokompozitlerin

seri imalata uygun olarak sivi fazda uretilme potansiyelini géstermesi agisindan umut vericidir.

Anahtar Kelimeler: Grafen nanolevhalar, Metal matrisli kompozitler, Nanokompozitler,

Aliiminyum ve magnezyum alagimlari, Mikroyapi, Mekanik Ozellikler
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ABSTRACT

The aim of this project is to exhibit the producibility of light and high strength aluminum and
magnesium matrix nanocomposites reinforced with graphene nanoplatelets. In order to fulfill
this aim and maximize the mechanical properties, the effective and uniform distribution of
graphene nanoplatelets in the liquid matrices is targeted for the suitability of mass production.
For this, two different sized graphene nanoplatelets (50-100 nm thickness and 5 ym average
diameter, 10-20 nm thickness and 14 ym average diameter) were incorporated into the widely
used alloys in the industry, A360 aluminum and AZ91 magnesium alloys, respectively. It is
challenging to homogeneously disperse nano-sized reinforcements into liquid metals due to
their large surface area and high surface energy. The incorporation of graphene with
extraordinary mechanical properties into the matrices was obtained by the tablet feeding
mechanism partially including powder metallurgy under mechanical and ultrasonic mixing. The
microstructural analyses performed on the fabricated composites with 0.25 and 0.5 wt.%
graphene show that high intensity ultrasonic waves led to a relatively uniform dispersion of
thicker nanoplatelets (50-100 nm thickness and 5 ym average diameter) into the matrix by
preventing their agglomeration, and a good bonding between the matrix and graphene was
obtained. The tensile tests showed that the addition of graphene nanoplatelets significantly
increased the strength of alloys. The improvement in the strength was mainly attributed to that
the nanoplatelets act as barriers to the dislocation motion. In comparison with the monolithic
alloy, the suprising improved ductility seen in the magnesium matrix composites was attributed
to the morphological alteration in the eutectics due to the graphene additions. The results are
promising in terms of showing the potential of high performance graphene reinforced metal

nanocomposites in liquid routes that is suitable for mass production.

Keywords: Graphene nanoplatelets, Metal matrix composites, Nanocomposites, Aluminum

and magnesium alloys, Microstructure, Mechanical Properties
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1. GIRIS

Ulastirma sektora dinyada toplam enerji tiketimi icinde yaklasik %25’lik paya sahiptir ve CO»
salinim oranlari ile de en fazla cevre kirliligine sebep olan sektérlerin basinda gelmektedir.
Otomotiv endustrisi tarafindan sinirli olan enerji kaynaklarini korumak, CO, emisyonlarini
azaltmak ve enerji verimliligine katkida bulunmak amaci ile bio-dizel, hidrojen ve elektrik gibi
alternatif yakitlar gelistiriimektedir. Ancak, bu teknolojilerin daha ileri gelismelere ve tam
anlamiyla sektoérdeki tim ara¢ kategorilerine adaptasyonu igin uzun bir zamana ihtiyag
duyuldugu distnulmektedir. Bunun yani sira, Avrupa Birligi ve Kyoto protokoliiniin de tavsiye
ettigi arac agirliklarinin azaltiimasi kisa vadede enerji verimliliginin arttinimasina, CO> ve
Ozellikle son yillarda gindemde olan dizel motorlu araglar icin NOx gibi dogaya zararli gaz
salinimlarinin azaltiimasina yardimci olmaktadir. Ara¢ agirhdinda %10’luk bir azalmanin %6-
7 arasinda yakit tasarrufu sagladigi bilinmektedir. Bu dogrultuda otomotiv endlstrisinin hafif

malzemelere olan talebi her gegen gun artmaktadir.

Otomotiv endustrisinde ¢okga kullanilan gelik gibi nispeten agir malzemeler yerine aliminyum
ve magnezyum gibi hafif metallerin kullaniimasi gindeme gelmistir. Ancak, hafif metallerin ve
alasimlarinin diguk mukavemet gostermesi endustrideki kullanim alanlarini sinirlamaktadir.
Bu nedenle ilk olarak hafif metallerin mukavemetinin dolayisiyla mukavemet/agirlik oraninin
gelistiriimesi, SiC ve Al,O3 gibi mikron boyutlu sert seramik pargacik takviyesiyle gindeme
gelmistir. Bazi otomobil Ureticileri de bir takim motor ve fren sistemi bilesenlerini bu tir pargacik
takviyeli geleneksel metal matrisli kompozit (MMK) malzemelerden imal etmistir. Ornek olarak,
Toyota firmasinin gelikten Gretmis oldugu biyeli SiC takviyeli aliminyumdan Ureterek séz
konusu pargcanin agirligini yaklasik %57 oraninda dusudrtp, yakit ekonomisine %0.5-1
araliginda katkida bulundugu belirtiimistir (Chawla ve Chawla, 2006). Hafif metal esasl
(matrisli) kompozitler yiksek mukavemet/agirlik orani ve asinma direncine sahip iken,
kullanilan matrise gore suneklikte ve kiriima toklugunda ciddi azalmalar meydana gelmektedir.
Konvansiyonel MMK’lerde takviye elemani orani genellikle agirlikca %5-20 arasindadir.
Mikron boyutundaki seramik takviye elemanlarinin nispi yuksek konsantrasyonu ve mekanik
yukleme sirasinda cgatlak olusumuna karsi yatkinhgi, MMK’lerdeki ana problem olan dislk
sunekligin nedeni olarak gosterilmektedir (Kawabe vd., 1999). Karsilagilan bu stineklik

problemi MMK teknolojisinde yeni gelismelerin dnind agmistir.

Nanoteknoloji alanindaki gelismeler ultra kuguk (nano) boyutlu partikillerin Gretilmesini
mumkuln hale getirmistir. Bu gelismeleri takiben agirlik¢ca ¢ok dustk miktarlarda (%0.5-2.0) ve

ortalama ¢api 100 nm’nin altindaki seramik veya diger sert partikillerin metal matrislere ilavesi

1
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ile geleneksel MMK’lere gore sunekligin iyilestirilerek veya muhafaza edilerek mukavemetin
o6nemli oranda arttirilabilecegi cesitli deneysel calismalarda (Hassan ve Gupta, 2004, 2007;
Yang vd., 2004; Mazahery vd., 2009; De Cicco vd., 2009a; Kandemir vd., 2014) gdsterilmigtir.
Bu tur malzemeler metal matrisli nanokompozitler (MMNK) olarak adlandiriimaktadir. Hafif
metal ve alasimlarinin mukavemetlendiriimesinde seramik esasli nanopartikillerin disinda,
Ustiin mekanik ve fiziksel 6zelliklerinden dolay! karbon nanotipler de birgcok galismada
kendisine yer bulmustur (Kwon vd., 2009; Bakshi vd., 2010). Karbon nanottplerin MMNK’lerin
mekanik Ozelliklerini 6nemli oranda gelistirmesine karsin, ylksek maliyet ve yapisal bir
deformasyona ugramadan matris icinde homojen dagilimindaki zorluklar bu malzemelerin

pratik uygulamalardaki kullanimlarini sinirlamaktadir (Neubauer vd., 2010).

Son yillarda gelistirilen ve karbon atomlarinin tek dizlemde diziimesi ile elde edilen iki boyutlu
malzeme olan grafen, benzersiz 6zelliklerinden dolayr bilim didnyasinin buyuk ilgisini
cekmektedir. Grafen elde edilen en ince ve hafif malzeme olmasina karsin gugli karbon
baglari onu dogadaki en dayanikli malzemelerden biri yapmaktadir. Celikten yaklasik 100 kat
daha kuvvetli olan grafen Ustliin mekanik ve fiziksel 6zelliklere (elektrik ve 1si iletimi) sahiptir.
Birka¢c grafen tabakasindan olusan ve 100 nm’nin altinda bir kalinliga sahip grafen
nanolevhalar (GNL) endustriyel olarak dretilebilmektedir. Tek katmanli grafene kiyasla
GNL'larin Uretilmesi ve proses edilmesi daha kolaydir. Ayrica, GNL'lar karbon nanotlplere
gbre daha ucuz ve kararli bir yapiya sahiptir. Tim bu 6zelliklerinden dolayr GNL’lar, karbon
nanotipler ve seramik nanopartikillere alternatif ideal takviye elemani olarak daha
mukavemetli ve ¢ok fonksiyonlu kompozitlerin Uretilmesinde kullanilabilirler. GNL takviyesi ile
polimer esasli matrislerin mekanik ve fiziksel 6zelliklerinin édnemli oranda geligtirildigini
gbsteren c¢ok sayida arastirma varken, grafen takviyeli MMNK’lerin Gretimi Gzerine sinirh

saylda deneysel ¢alisma mevcuttur (Yan vd., 2014; Rashad vd., 2014).

GNL takviyeli MMNK’lerin Uretilmesindeki temel teknik zorluk, diger nano boyutlu takviye
elemanlari gibi buyuk yuzey alani ve sahip olduklari yuksek yuzey enerjileri nedeniyle
GNL'larin matris icinde kumeleserek homojen olarak dagitilamamasidir. Bu durumda
kompozitte istenilen mekanik 6zellikler elde edilemeyebilir. Literatirde GNL iceren MMNK’lerin
buyuk c¢ogunlugu toz metalurjisi yontemi ile Uretilmistir. Ancak, endustride seri imalata
uygunluk ve kompleks geometriye sahip komponentlerin ekonomik olarak Uretilebilirlikleri
acisindan dokum ydntemine ihtiya¢ duyulmaktadir. GNL’larin sivi fazda metallere takviyesinde
grafenlerin kiimelesme egiliminin yaninda, eriyik ile diglk islanabilirlikleri ve karbonun sivi

metalle reaksiyona girerek ara yuzeyde mekanik ozellikleri zayiflatabilecek (matris-takviye
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elemani tutunmasini engelleyebilecek) arafilm olusturabilme potansiyeli de agiimasi gereken

teknik problemler olarak degerlendirilmektedir.

Dolayisiyla, bu projenin motivasyonu litertlirde ¢cok az sayida bulunan sivi fazda GNL takviyeli
MMNK calismalarina yonelik katkida bulunmaktir. Bu projede, hafif ve yuksek mekanik
Ozelliklere sahip GNL takviyeli aliminyum ve magnezyum matrisli nanokompozitlerin
uretilebilirliklerinin ortaya konulmasi, ve bu malzemelerin otomotiv endustrisinde kullaniminin
onlnl acacak deneysel calismalarin yapiimasi amaclanmistir. Bu amag¢ dogrultusunda
mekanik 6zelliklerin en st seviyeye cikartiimasi icin GNL'larin metal matris igcerisinde homojen
ve efkili bir sekilde dagitiimasi hedeflenmistir. Bu hedefe, daha énce seramik nanopartikullerin
aglomerasyonunun onlenerek sivi metallerde homojen olarak dagitiimasinda basariyla
kullanilan ve eriyik icinde yluksek yogunlukta ultrasonik dalgalarin elde edilmesi prensibine
dayanan ultrasonik yontem ile ulasiimaya calisiimistir. Ayrica, GNL takviyesinin endistride en
yaygin olarak kullanilan hafif metaller olan aliiminyum ve magnezyum alasimlarinin mikroyapi
ile mekanik oOzellikleri Gzerine etkilerinin sirasiyla ileri elektron miksroskop teknikleri ve

sertlik/cekme deneyleri vasitasiyla incelenmesi de projenin amaclari kapsamindadir.

MMNK malzemeler literatiirde raporlanan galismalar ve bilgimiz dahilinde hendz ticari olarak
dretiimemislerdir. Bu proje ile GNL takviyeli kompozitlerin kiigik boyutlarda modellerinin
Uretilip performanslarinin Olctlmesi ile otomotiv endistrisi icin seri olarak Uretiminin 6n0
acilabilir. Bdylece motor komponentlerinden saseye, karoserden janta kadar birgcok otomotiv
parcasi yeni nesil hafif nanokompozit malzemeler ile Uretilebilecek ve bu da enerji verimliligini
arttirarak ekonomiye ciddi manada katki saglayabilecektir. Bu malzemeler otomotiv
sanayisinin yani sira hafiflik-mukavemet iligkisinin kritik 6nem tasidigi havacilik ve savunma
sanayisinde de kullanilabilir. Grafen takviyeli MMNK’lerin potansiyel genis kullanim alanlari

hem ekonomik hem de teknolojik agidan bu projenin 6nemini ortaya koymaktadir.

Projenin motivasyonu, amag, hedef ve kapsaminin agiklandigi bu kisa giris bolimunu takiben
proje sonug raporu, sirasiyla Literatiire Ozeti, Gere¢ ve Yéntem, Bulgular ve Tartisma, ve

Sonug bélimlerinden olugsmaktadir.
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2. LITERATUR OZETi

Bu bélimde genel olarak MMNK’ler, bu kompozitlerdeki mukavemetlendirme mekanizmalari
ve Uretim yontemleri ile ilgili kisa bir literattr 6zeti verilmistir. Daha sonrasinda ise projenin
konusu olan grafen ve grafen nanolevha takviyeli MMNK’ler ile ilgili daha 6nce yapilan ve

raporlanan ¢alismalara yer verilmis ve bu ¢alismalarin sonuglari .

2.1. Metal Matrisli Nanokompozitler (MMNK)

MMNK’ler ana yaplyl metalin olusturdugu ve nano boyutlu takviye elemaninin nispeten
agirhkca c¢ok dustuk miktarlarda (%0.5-2.0) kullanildigi kompozit malzemelerdir. Bu
malzemelerin ilk gelisimde takviye elemani olarak genellikle seramik esasli sert partikllerin
kullanildigi gorulmektedir. Bir dnceki bolumde de belirtildigi gibi takviye elemaninin mikron
boyutta oldugu konvansiyonel MMK’lere gore ¢ok disik miktarlardaki nanopartikil ilavesinin
monolitik malzemenin sunekligini koruyarak mukavemetini matris ve takviye elemani
malzemesi, Uretim metodu gibi parametrelere bagli olarak %120 oranina kadar iyilestirebildigi
g6zlemlenmistir (De Cicco vd., 2009b). Yang (2005) temsili olarak A356 aliminyum alasiminin
(AISi7TMg) ve bu alasimin mikron ve nano boyutlu (~30 nm) SiC partikil takviyeli
kompozitlerinin mukavemet ve slineklik degerlerini Sekil 1.1°’de karsilastirmistir. Sekilden de
gorilecegi gibi nanopartikil takviyesi mikron boyutlu rakibine kiyasla aliminyum alasiminin
sunekligini korumaya calisarak mukavemetini arttirmistir (Burada Uretim yontemi ve
nanopartikil o6zellikleri gibi faktorlerin mekanik 6zellikleri iyilestirmedeki etkisi g6z 6nunde

bulundurulmahdir).
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Sekil 2.1. A356 aliminyum alasimi, agirlikca %20 SiC mikropartikll takviyeli A356 kompoziti
ve agirlikga %1 SiC nanopartikil takviyeli A356 nanokompozitinin; (a) akma ve ¢ekme
gerilme, (b) birim uzama degerleri
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Nanopartikullerin mikron boyutlu partiktllere gére metallerin mekanik 6zelliklerini ciddi oranda
gelistirmesindeki rolu; nanopartikuller etrafinda olusan gerilim yogunlagsmasi ile
dislokasyonlarin ilerlemesine bariyer teskil etmesi ile aciklanmaktadir (Bir sonraki bélumde
MMNK’lerin tum mukavemetlendirme mekanizmalari ayrica irdelenecektir). MMNK’ler
kendisini olusturan matris ve takviye elamani bilesenlerinin iyi 6zelliklerini kombine etmektedir.
Bu Ozellikler, matrisin genellikle yuksek tokluk ve sunekligi, takviye elemaninin ise ylksek
mukavemeti ve elastisite moduliidir. Uretim metodunun yaninda MMNK’lerin mekanik
Ozelliklerini  belirleyen bircok parametre vardir. Bunlar; takviye elemani boyutu,
konsantrasyonu ve yuzey 6zellikleri (herhangi bir isil islem gorip goérmedigi), matris-takviye
elamani yapisma kalitesi/araylizeyi ve takviye elemaninin matris icinde dispersiyon oranidir.
Tjong (2007), Kandemir (2013), Casati ve Vedani (2014) detayli olarak MNNK’ler ile ilgili bilgiler
vermistir. Literatirde incelenen galismalara gore genel kabul, partikil boyutu azaldikga ve
partikil konsantrasyonu arttikca mukavemetin arttigi, ortalama agirlikga %2’den fazla partikul
konsantrasyonunda ise sunekligin dramatik sekilde distigiduir. Diger hafif metallerden farkl
olarak magnezyum matrisli nanokompozitlerde suUnekligin sadece korunmayip
geligtirilebilecegi de raporlanmistir (De Cicco vd., 2009a). Suneklikteki bu artis,
nanopartikillerin magnezyum alasimlarina ilavesiyle intermetalik fazin modife edilmesi ile
aciklanmaktadir. Boylece, magnezyum alasimlarindaki nispeten blyuk intermetalik yapilardan
kaynaklanan gerilme yidilmalari nanopartikil etkili faz donugumleri ile énemli oranda

azaltilabilir.

Bazen MMNK’ler, sil islem vyoluyla ve ¢Okelme sertlesmesi mekanizmasiyla
mukavemetlendirilen alasimlar ile karistirilabilmektedir. Bunun sebebi iki malzeme grubunda
da matristeki ikincil (takviye elemani veya c¢okelti) elemanin dislokasyonlarin ilerlemesine
engel teskil ederek mukavemeti arttirmasidir. Ancak, MMNK’lerde ikincil eleman disaridan
ilave edilirken (ex-situ), cokelme sertlesmesine tabi olan alasimlarda ikincil yapi matris iginde

ve proses sirasinda (in-situ) seklinde olusturulmaktadir.

2.1.1. MMNK’lerde Mukavemetlendirme Mekanizmalari

Geleneksel MMK’ler ve MMNK’lerde dort temel mukavemetlendirme mekanizmasi mevcuttur.
Bunlar; 1) partikdl yik tagimasi, 2) matris ile takviye elemani arasindaki isil genlesme katsayisi
arasindaki farkhlik nedeniyle artan dislokasyon yogunlugu, 3) Orowan ve 4) Hall-Petch (Tane
sinirl) mukavemetlendirme mekanizmalaridir. Nanopartikillerin ultra-kigik boyutu nedeniyle
MMNK’lerde partikul yuk tasimasi ve dislokasyon yogunlugu mekanizmalarindan ziyade
Orowan ve Hall-Petch mukavemetlendirme mekanizmalarinin daha fazla etkili oldugu
vurgulanmistir (Zhang ve Chen, 2006; Li vd., 2009).
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Orowan mekanizmasi, ortalama 10-100 nm arasinda ¢apa sahip ve matris icinde birbirine
yakin olarak konumlanmis nanopartikillerin dislokasyonlarin ilerlemesine kargl direng
gOstermesi ile meydana gelmektedir. Bu mekanizmada herhangi bir partikille karsilasan
dislokasyon partikulin arkasina dogru kavis yapmaktadir. Sekil 2.2'de gOsterildigi gibi
uygulanan gerilmenin artmasiyla A ve B noktalarinda birlesmek suretiyle dislokasyon kavis
yapmaya devam eder ve ana dislokasyon etkisini azaltarak arkasinda partikil etrafinda
halkalanmis dislokasyon birakir (Sakarya Universitesi, 2009). Olusturulan bu ek gerilme

alanlari sonradan gelen dislokasyon hareketlerine bariyer gérevi gormektedir.

0

o 0

0,

(t,) (t,) (ty) (t)

Sekil 2.2. Orowan mekanizmasinda partikll ve dislokasyon etkilesiminin sematik gosterimi

Orowan mekanizmasinin disinda dislokasyonlarin ¢ok kiguk partikilleri keserek bypass
etmesi de mUmkun olabilir. Partikulleri kesmek icin gereken gerilmenin Orowan mekanizmasi
icin gerekli olandan daha dislk olmasi sebebiyle, partikil ¢api kritik seviyenin altinda
oldugunda partikillerin dislokasyon tarafindan kesilmesi daha olasidir. Bu kritik capin partikl
malzemesine bagl olarak 10 ile 100 nm arasinda degisebilecedi belirtiimistir (Soboyejo, 2003).
Dolayisiyla, bu degerlerin Ustinde c¢apa sahip partikiller s6z konusu oldugunda

mukavemetlendirmeyi Orowan mekanizmasinin domine edecegi sdylenebilir.

Hall-Petch mukavemetlendirme mekanizmasi ise tane incelmesinden kaynaklanmaktadir. Bu
mekanizmadaki en yaygin kabul; dislokasyonlarin tane incelmesi sonucu artan tane
sinirlarinda yigiimasi ve bu tane sinirlarinin sonraki dislokasyon hareketlerini engelleme gorevi
goérmesidir. Ayrica, MMNK’lerin sivi fazda Uretimi s6z konusu oldugunda nanopartikillerin
matrisin katilagsmasi sirasinda g¢ekirdeklenme etkisi yaparak mikroyapida tane kugultmesi
meydana getirdigi gosterilmistir (Wang vd., 2010; ). Bu baglamda, bir sonraki bélimde

MMNK’lerin Uretim yontemleri detayli olarak irdelenmektedir.
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2.1.2. MMNKler igin Uretim Yéntemleri

MMNK malzemelerin Uretilmesindeki temel zorluk, nano boyutlu takviye elemanlarinin buyuk
ylizey alani ve sahip olduklar ylksek ylizey enerijileri nedeniyle matris icinde kiimeleserek ve
topaklasarak (aglomere olarak) homojen olarak dagitilamamasidir. Bu durumda kompozitte
arzulanan o6zellikler elde emeyebilir. Dolayisiyla, MMNK’lerin Gretilmesi icin gelistirilen mevcut
yontemlerin tamaminda takviye elemaninin matris icersinde homojen olarak dagilimina
odaklaniimigtir. Genel kabul géren yaklasim ise yogun yuzey veya kayma gerilimi uygulayarak
nanopartikillerin dispersiyonunu saglamaktir. Bu Gretim yéntemleri, temel olarak matrisin faz

haline gore Ug¢ gruba ayrilabilir. Bunlar; sivi, yari-kati ve kati faz Uretim yontemleridir.

Sivi fazdaki Uretim yontemlerinde nanopartikilleri matris icinde homojen olarak dagitmak diger
yontemlere gore nispeten zordur. Bunun sebebi de nanopartikillerin sivi metal icersinde disuk
Islanabilme ve yogunluklari sivi metalden yuksek olsa bile sivi metal Uzerinde yiuzme,
batmama 6zelligidir (Yang vd., 2004). Ayrica, sivi metal ile nanopartikiller arasinda potansiyel
kimyasal reaksiyon olusumu da asilmasi gereken diger teknik bir problemdir. Ornek olarak,
SiC nanopartikdilleri ile sivi aliminyumun reaksiyona girerek ara ylizeyde mekanik 6zellikleri
zayIflatabilecek ve gevrek yapiya sahip Al4Cs filmi olusturmasi verilebilir. Vorteks yonteminin,
yaygin olarak bilinen adiyla mekanik karigstirmanin yeterli enerjiyi saglayamayip
nanopartikullerin sivi metal icinde aglomerasyonunu engelleyemedigi bilinmektedir. Bu
nedenle, sivi faz esasl Uretim yontemlerinde en ¢ok ultrasonik yontem kullaniimistir. Bu
yontem, yuksek yogunlukta ultrasonik dalgalarin nanopartikullerin sivi metal icinde homojen
olarak dagitiimasinda kullaniimasi prensibine dayanmaktadir. Secimli lazer ergitme,
parcalanmis eriyik biriktirme (Disintegrated Melt Deposition) ve in-situ gibi diger sivi faz esasli
uretim yontemleri ise Casati ve Vedani (2014)'nin tarama yayininda ayrintili olarak ele
alinmistir. Ancak, bu yodntemlerin sivi faz esasli MMNK Uretim yontemleri icinde endustriyel

olarak adaptasyonunun zor olacagi degerlendiriimektedir.

Yari-kati faz esasli yontemler ise nanopartikillerin mekanik karigtirma altinda “mushy zone”
diye tabir edilen ve viskozitenin yliksek oldugu yari-kati metal matrise ilave edilmesi prensibine
dayanir (EI-Kady vd., 2011). Buradaki temel fayda; takviye elemaninin sivi metalde oldugu gibi
matris ylzeyine ¢ikmasinin ve kolayca aglomere olmasinin énine gegilmesidir. Zira, yari-kati
metal nanopartikulleri iceri hapsedebilir. Ancak, bu ydntemde de ¢cogu zaman nanopartikullerin
matris iginde homojen dagihmi icin yiksek enerjili ekstrizyon gibi proseslere ihtiyag
duyulmaktadir (Nie vd., 2012). Bazen de takviye elemanlari, mekanik ya da ultrasonik

karistirma altinda sivi fazda metale ilave edilebilir ve olusturulan MMNK’in sicakhgi
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dusurulerek vyari-kati halde dékimi (rheocasting) gerceklestirilebilir. Bu prosesler de

literatirde kimi zaman yari-kati fazda Uretim yontemleri grubunda degerlendiriimektedir.

Son olarak, kati faz Uretim ydntemlerinde ise en ¢ok kullanilan yaklagim toz metalurjisidir. Bu
yaklagim; nanopartikullerin ve toz halindeki matrisin mekanik alasimlama ile yuksek enerjili
bilyali degirmende 6gutulmesi presnsibine dayanmaktadir. Mekanik alagimlama sonrasinda
kompozit tozlar preslenerek ve sinterlenerek yari mamul ya da mamdul olusturulmaktadir. Bu
yontemin en blyuk avantaji; nanopartikll aglomerasyonlarinin bilyalar ile kirilarak matris
tozlari igcinde homojen olarak dagiimina olan katkisidir (El-Eskandarany, 1998). Ancak,
MMNK’lerin Uretim maliyetlerini arttiran ylksek eneriji tiketimi ve 6gitme zamani bu yéntemin
baslica dezavantajlari olarak géze carpmaktadir. Giris bolimde de belirtildigi GUzere nano-
boyutlu takviye elemanlarinin ultrasonik yontem ile sivi metal iginde dagilimi, distik maliyetle
karmasik sekle sahip MMNK komponentlerin Uretilmesi adina dnemli potansiyele sahiptir. Bu
nedenlerle ve proje kapsaminda nanokompozitlerin Uretilmesinde ultrasonik yontem

kullanildidi icin ultrasonik proses teknigi bir sonraki bolimde 6zel olarak ele alinmaktadir.

2.1.3. Ultrasonik Proses Teknigi

Ultrasonik enerjinin mekanik etkisi yuksek yogunluktaki ultrasonik dalgalarin yayihmi ile olugan
titresim hareketinden kaynaklanmaktadir. Bu mekanik etki sivilarin proses edilmesinde
kullaniimaktadir. Sivilarin ultrasonik prosesinde iki 6nemli olay meydana gelmektedir. Bunlar
akustik kavitasyon ve akustik akimdir. Sivi igcinde yuksek yogdunluklu ultrasonik dalgalarin
yayllimi sirasinda basing degisikliklerinden dolay! titresen bosluk veya baloncuklar olusur bu
da ultrasonik kavitasyona yol acar. Cok kisa slirede baloncuklar blytr ve aniden patlayarak
sok dalgalari ile kisa sureli mikro sicak noktalar olusturur. Bu noktalarda sicakligin 5000 K,
basincin 1000 atm, isitma ve sogutma oranlarinin 10° K/s degerlerine ¢ikabilecegi belirtilmistir
(Suslick vd., 1999). Ayrica, rijit sinir boélgelerinde (sivi igindeki ultrasonik prob buna érnek
olarak verilebilir) kavitasyon nedeniyle asimetrik baloncuklarin patlamasi sonucu ‘mikrojetler’
olusabilmektedir (Suslick, 2001). Akustik akim ise akustik dalgalarin sivida gegisi sirasinda
ultrasonik enerjinin emilmesi sonucu olusan dizenli akis olarak tanimlanabilir. Dahlem vd.
(1999) cesitli teknikler kullanarak yuksek ultrasonik enerjinin akustik kavitasyon ve akimi
olusturmasini Sekil 2.3'de gdésterildigi gibi goruntilemiglerdir. Sekil 2.3a’da goéruldugu gibi
hemen ultrasonik probun altinda agik renkli bir alan olusmustur. Baloncuk kimelerinin
yogunlastigl bu kavitasyon bolgesi akustik yogunluk ve basincin en ust degerlere ulastigi
yerdir. Kumar vd. (2006) bu bdlgenin uygulamanin yapildigi sivi hacminin yaklagik olarak %2’
sine denk geldigini ve ultrasonik enerjinin blylk bir bélimunin (ortalama tirbdlans kinetik

enerjisinin %8%’i) bu kiglk alanda dagildigini belirtmektedir. Sekil 2.3b’de ise iki zit yonli
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vorteksten olusan akustik akimin tek vorteksi gérilmektedir. Ultrasonik probun ucundan
yayllan sivi jet gibi davranabilen akustik akim proses edilen sivinin blyuk kisminda etkisini

gOsterebilmektedir.

Prob

Sekil 2.3. (a) Kavitasyon bdlgesinin ve (b) akustik akimin gérintilenmesi
(Dahlem vd., 1999)

Sivilyari-kati metallerin rafinasyon iglemi ile Gniform mikro-yapi elde edilmesi amaciyla
ultrasonik yontemin kullanimi ilk olarak Eskin (1998,2001)’'in eserlerinde raporlanmigtir. S6z
konusu calismalarda belli bir esik degerin Gzerinde sivi metale verilen ultrasonik gug ile
kiresel, homojen ve dentritik olmayan bir mikro-yapinin elde edilebilecegi gdsterilmistir. Ayrica
bu iglemin tane inceltme ve gaz gidermedeki etkisi de ortaya konulmustur. Nanopartikullerin
sivi metal icinde ultrasonik yontemle dagitiimasi ise Yang vd. (2004) tarafindan gelistirilmistir.
Sekil 2.4’de resmedildigi gibi kavitasyon baloncuklarinin egik bir buylklikten sonra patlamasi
ile olusan mikro sicak noktalarin nanopartikiil kiimelerini ayirabilecedi ve akustik akimin da
nanopartikillerin tim matris boyunca dagilimini saglayabilecegi belirtiimistir (Lan vd., 2004; Li
vd., 2004).

MMNK’lerin Uretilmesindeki en krtik etmen nano boyutlu takviye elemanlarinin matrise nasil
ilave edildigi, yani partikil besleme mekanizmasidir (Kandemir vd., 2013). Partikdl
beslemedeki temel yaklagim; takviye elemanlarinin ultrasonik enerji yogunlugunun en fazla
oldugu probun hemen altindan (kavitasyon bdlgesi) beslenmesidir. Béylece nanolevhalarin
eriyik yuzeyinde toplanmasi engellenerek matris icine gecisi ve homojen dagitimi basarilabilir.
Ancak, bu yaklagim her zaman iyi sonug vermeyebilir, zira nanopartikullerin tam kavitasyon

boélgesi civarinda beslendiginden emin olmak gok zordur. Bu durumda farkli iki yaklagim 6n
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plana ¢cikmaktadir. Bunlarin ilki; nanopartikillerin yari-kati matris icine bir mekanik mikser ile
katilmasi ve ardindan sivi halde matrise ultrasonik titregsim uygulanmasidir. Bu mekanizmanin
en onemli avantaji; viskozitesi sivi matristen ylksek olan yari-kati haldeki matris icinde
beslemenin yapilmasidir. Bdylelikle nanopartikillerin matris Uzerinde ylzmesi engellenerek
matrise gegisi saglanabilir. Daha dnceki ¢alismalarda (Nie vd., 2011; Chen vd., 2013) seramik
nanopartikillerin matris icinde homojen dagilimina yardimci olan bu mekanizma ile matrise
kisa zamanda ve daha yilksek oranda takviye elemani katilabilecedi gdsterilmistir. ikinci
yaklasim ise tablet (pellet) besleme mekanizmasidir. Bu yaklagsimda nanopartikiller tretimi
yapilacak matris malzemesinin tozlari ile birlikte karistirimakta ve bu karisim preslenerek
tabletler olusturulmaktadir. Uretilen tabletler ultrasonik probun altinda matris ylizeyinden sivi
metal igerisine dogru beslenmektedir. Buradaki amag; takviye elemaninin matris tozu eridikce
Islanarak probun altindan azar azar sivi metale gecisinin ve katilasma ile birlikte matris icine

homojen olarak dagitiminin saglanmasidir (Kandemir vd., 2014).

2.2. Grafen Takviyeli Metal Matrisli Nanokompozitler

Hafif ve yiksek mukavemetli MMNK malzemelerin tasarimi icin her zaman ayni sekilde hafif
ve yuksek mukavemetli takviye elemanlarina ihtiya¢ duyulmaktadir. Bu dogrultuda seramik,
karbon ve diger sert partikil, kisa ve uzun fiberler ¢ok¢ca kullaniimaktadir. Bu takviye
elemanlarindan grafit, karbon fiber, karbon nanotlp ve grafen gibi karbon esasli malzemeler
ustun fiziksel 6zelliklerinden dolayi 6ne ¢ikmaktadir. Karbon esasli takviye elemanlarindan ise
grafene 6zel dnem atfedilmektedir, zira grafenin diinyada gelistirilen en gic¢li malzeme oldugu
dusundlmektedir (Hu vd., 2016). Karbon atomlarinin altigen yapida dizilmesiyle elde edilen tek
tabakali malzeme olan grafen, Geim ve Novoselov (2007) tarafindan geligtirilmigtir. Grafen,
karbon nanottp ve fullerenden farkli olup elde edilen en ince ve hafif malzeme olmasina karsin
karbon atomlarinin iki boyutlu yapida dizilmis formu nedeniyle essiz fiziksel 6zelliklere sahiptir
(Sekil 2.4). Grafen yaklasik olarak 1 TPa gibi cok yuksek elastisite moduill, 125 GPa gibi
yiksek kirllma mukavemeti ve 5000 W m K* gibi ug bir isil iletkenlige sahiptir (Lee vd., 2008;
Balandin vd., 2008). Ayrica, tek tabakal grafenin diger mekanik ve fiziksel 6zellikleri Tablo
2.1’de gosterilmektedir. Celikten yaklagik 100 kat daha kuvvetli olan grafen Ustin mekanik ve
fiziksel 6zellikleri (elektrik ve Isi iletimi) nedeniyle gelecek vaat eden takviye elemani olarak
kompozitlerin mekanik, elektrik ve termal Ozelliklerinin gelistirimesinde kullaniimaya

baslanmistir. Bu nedenle grafen gelecegin teknolojisi olarak adlandiriimaktadir.

10
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Grafen

Fulleren

Sekil 2.4. Karbon esasli malzemeler (Randviir vd., 2014)

Tablo 2.1. Tek tabakali grafenin 6nemli fiziksel ve mekanik 6zellikleri (Kumar ve Xavior,
2014; Senel vd., 2015)

Ozellik

Hibrit sekli sp?
Kristal yapi Hegzagonal
Kitlesel (bulk) yogunluk (g cm-3) ~0.3
Gergek yogunluk (g cm-3) 2.25
Kalinhk (nm) 1-2
Spesifik yizey alani (m? g1) 2630
Termal iletkenlik (W m-K-1) 5300
Elektron mobilitesi (cm? V-1s1) 1500
Elastisite modduli (TPa) ~1
Cekme mukavemeti (GPa) 130

11
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Sekil 2.5'de sematik resmi verilen, birka¢ grafen tabakasindan olugsan ve 100 nm’nin altinda
bir kalinliga sahip GNL’lar endustriyel olarak Uretilebilmektedir. Tek tabakali grafene kiyasla
GNL'larin Uretilmesi ve islenmesi daha kolaydir. Ayrica, GNL’lar karbon nanotlplere kiyasla
daha ucuz ve kararl bir yapiya sahiptir. Tim bu 6zelliklerinden dolayr GNL'lar karbon
nanotipler ve seramik nanopartiklllere alternatif ideal takviye elemani olarak kompozit
teknolojilerinde kullanilabilirler. Literatirde GNL takviyesi ile polimer esasli matrislerin mekanik
ve fiziksel (elektrik ve isi iletkenligi) 6zelliklerinin 6nemli oranda gelistirildigini gosteren ¢ok
sayida calisma mevcuttur (Kuilla vd., 2010; Potts vd., 2011). Ancak, grafen takviyeli
MMNK’lerin Uretimi Uzerine literatlirde sinirli sayida deneysel calisma vardir. GNL’larin metal
matrisleri iginde homojen bir sekilde dagitimi ile ultra mekanik 06zelliklere sahip
nanokompozitlerin elde edilmesi teorik olarak beklenebilir ama diger nano boyutlu takviye
elemanlari gibi GNL’larin da buylk yizey alani ve sahip olduklari yiksek ylzey enerjileri
nedeniyle metal icerisinde homojen dagilimi asiri derecede zordur. Bu nedenle GNL'larin
metal matris icinde etkin ve homojen dagihimini saglayabilecek alisiimisin diginda orijinal
metotlara ihtiyag vardir. Ornegin, GNL’larin matris icinde homojen dagilimi mekanik karistirma
ile mumkun gézikmemektedir, zira mekanik mikser ile verilen enerji nanolevhalarin yuzey

enerjisinin dolayisiyla onlari dagitmak icin gerekli olan enerjinin ¢ok altindadir.

Sekil 2.5. (a) Grafen ve (b) GNL'larin sematik resimleri

GNL’lar simdiye kadar bakir (Hwang vd., 2013; Chu ve Jia, 2014; Li vd., 2014a), aliminyum
(Bartolucci vd., 2011; Wang vd., 2012) ve magnezyum (Chen vd., 2012) gibi metal matrislerin
takviyesinde kullaniimigtir. Bu projenin konusu; GNL’larin endustride en yaygin olarak
kullanilan hafif metaller olan aliminyum ve magnezyumun alagimlarina takviye edilmesidir.
Dolayisiyla, bu proje segilen metal matris malzemeleri ile sinirlandiriimistir. Bu nedenle,
literatirde c¢ok sayida olmayan grafen takviyeli aliminyum ve magnezyum matrisli
nanokompozitler takip eden bolimlerde mustakil olarak detayl ele alinmaktadir. Bir onceki
bolumde seramik nanopartikil takviyeli MMNK’lerin mukavemet mekanizmalarindan
bahsedildigi ve GNL takviyeli MMNK’lerin de ayni temel mekanizmalara sahip olmasi

nedeniyle bu husus bu bélimde ayrica ele alinmamistir.
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2.2.1. Grafen Takviyeli Aliminyum Matrisli Nanokompozitler

Literatirde raporlanan calismalara goére bakir matrisli nanokompozitler gibi GNL takviyeli
aliminyum matrisli nanokompozitlerin de blylk cogunlugunun Uretimi toz metalurjisi ile
gerceklestiriimistir. Yapilan bu calismalar Senel vd. (2015) ve Chen vd. (2018) ninki gibi
tarama makalelerinde detayli olarak incelenmistir ve sonuclari Tablo 2.2’de 6zet halinde
sunulmaktadir. Bartolucci vd. (2011) nin haricindeki caligmalarda kompozit sertligi ve
mukavemeti agisindan pozitif sonuglar elde edilmistir. Bartolucci vd. (2011) nin arastirmasinda
agirlikca % 0.1 GNL takviyesinin mekanik 6zellikleri duglrmesinin nedeninin grafenin (karbon)
aliminyum ile reaksiyonu sonucu Al4Cs arafazinin olusmasi ve bu tabakanin da matris-takviye
elemani yapismasini zayiflatmasi oldugu éne sidrtlmastir. Bu argimanin tam anlamiyla
dogrulamak icin matris-nanolevha yapismasini gosteren yiksek ¢dzinurlikli TEM (Gegirimli
Elektron Mikroskobu) resim ve analizlerine ihtiyag vardir. Ayni zamanda séz konusu
arastirmada GNL’larin numunenin farkli lokasyonlarinda homojen veya kismi homojen olarak
dagitildigini gésteren mikroskop resimleri gibi veriler ortaya konulmamistir. Dolayla, agirlik¢ca
% 0.1 nanolevha konsantrasyonu ¢ok disuk bir orandir ve tim nanolevhalar bir veya belirli

noktalarda yodunlasmis ve bu da mekanik o6zellikleri kotulestirmis olabilir.

Tablo 2.2. GNL takviyeli aliminyum matrisli kompozitler Gzerine literatlirde raporlanan
c¢alismalar ve bu calismalarda elde edilen mekanik 6zellikler

Matris-GNL . Maksimum Gekme
kombinasyonu Uretim Metodu Sertlik (HV) ; Kaynak
o o Mukavemeti (MPa)
(Agirlikga %)
Toz metalurjisi .
. L Al/%0 GNL: 96 Al/%0 GNL: 330 Bartolucci
0,
AlI%0.1 GNL | sicak izostatik pres | » o001 GNL:84 | Al%0.1 GNL: 260 | vd. (2011)
ve ekstrizyon
Toz metalurjisi ve Al/%0 GNL: 154 Wang vd.
0 -

Alf%0.3 GNL sicak ekstrizyon Al/%0.3 GNL: 249 (2012)
Al/%1 GNL + Sivi fazda mekanik ~9%,40 arti i Guan vd.
Bakir tozu karistirma ° ¥ (2012)
Al6061/%1 Toz metalurjisi ve i Al6061/%0 GNL: ~375 | Bastwros

GNL mekanik alagimlama Al6061/%1 GNL: ~780 | vd. (2014)
Toz metalurjisi Al/%0 GNL: 373
0 L
AX/I/&O;SSGG"\'I\ILL sicak izostatik pres - Al/%0.15 GNL: 400 \Eg(r)]l\;,d)
' ve sicak ekstrizyon Al/%0.5 GNL: 467
0 .
Al/%0.25 GNL Al/%0 GNL: 40 Pérez-
- Al/%0.25 GNL: 73
Al/%0.5 GNL Toz metalurjisi - - Bustamante
Al/9%1 GNL All%0.5 GNL: 85 vd. (2014)
Al/%1 GNL: 94 )
Al%0.3 GNL Toz metalurjisi ve Al/%0 GNL: 76 Al/%0 GNL: 252 Rashad vd.
o sicak ekstrizyon Al/%0.3 GNL: 85 Al/%0.3 GNL: 280 (2014)
0 .
Al%0.5 GNL Al/%0 GNL: .150
Al/%0.5 GNL: 165 .
Al/%1 GNL s ) Li vd.
Toz metalurjisi - Al/%1 GNL: 250
Al/%1.5 GNL o ) (2015)
Al/%2 GNL Al/%1.5 GNL: 212
Al/%2 GNL: 160
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Wang vd. (2012)’'nin g¢alismasinda agirlikca % 0.3 GNL'lar ile aliminyumun mukavemetinin
ilk defa dnemli oranda (takviyesiz matrise gére gekme dayaniminda % 62 artis olmustur)
arttirilabilecedi gosterilmistir. Bununla birlikte, s6z konusu c¢alismada da nanolevhalarin
matrisin farkli lokasyonlarinda homojen veya kismi homojen olarak dagitildigini gdsteren
veriler yoktur ve mukavemet artiginin GNL'larin potansiyellerinin altinda olduklari
dusunudlmektedir. Bu potansiyele ulagsilamamasini nanolevhalarin boyutu ve matristeki
oryantasyonu, segilen dretim metodu, proses parametreleri, matris-nanolevha arasi olasi
reaksiyonlar ve zayif yapismanin etkilemis olabilecedi distintlmektedir. Ayrica, vurgulanan bu
etmenler Tablo 2.2’de verilen ilgili calismalar igin (Ayni matris ve GNL konsantrasyonu) elde
edilen farkli sertlik ve gekme mukavemeti de@erlerini aciklamaktadir. Literatlir arastirmasinda
goéruldigu Uzere GNL takviye aliminyum esash kompozitlerin sivi fazda udretimi ve

karakterizasyonu Uzerine detayli bir galisma bilgimiz dahilinde henlz raporlanmamistir.

Genel olarak kompozitteki GNL miktari arttikga sertligin ve mukavemetin de orantili olarak
arttigi soylenebilir. Ancak, agirlikca %0.5 GNL igeriginden sonra sertlik artisinda azalma,
mukavemet ve slneklikte ise ciddi disus genel trend olarak géze carpmaktadir. Mekanik
Ozelliklerdeki bu gerileme, artan takviye elemani oranina bagl olarak GNL’larin daha ¢ok
topaklagsmasina (Bu GNL dbekleri mekanik yik altinda ¢atlak olusumuna ve ilerlemesine karsi
en zayif bolgelerdir.) ve matris-GNL arasi yuk transferinde daha yodun gevrek Al.Cs arafazinin
ortaya ¢ikma olasiligina yorulmaktadir. Bundan dolayi yapilan c¢alismalarda maksimum
mekanik 6zelliklerin elde edilmesi igin genel egilim; metallerin daha ziyade agirlik¢ca %0.25-

0.50 araliginda GNL’lar ile takviye edilmesi olmustur.

2.2.2. Grafen Takviyeli Magnezyum Matrisli Nanokompozitler

Literatlrde ilk magnezyum/GNL nanokompozitinin Gretimi Chen vd. (2012)'nin ¢alismasinda
raporlanmigtir. Bu aragtirmada toz metalurjisinden farkli olarak nanolevhalar sivi magnezyum
icinde ultrasonik ydntemle dagitiimaya galigiimistir. istenilen homojen dagilim gergeklesmedigi
icin dokumu gergeklesen kompozit kati halde surtiinme karistirma prosesine tabi tutulmustur.
Bu calismada ¢cekme deneyi sonugclarina yer verilmedigi i¢in nanolevhalarin homojen olarak
matris icinde ne kadar dagilip dagiimadigina bagli olarak mekanik ézelliklerin degisimi ile ilgili
net yorum yapilamamaktadir. Bununla birlikte, TEM mikroskop resimleri ile magnezyum ve
GNL arasinda iyi bir yapismanin elde edilebilecegi gosterilmistir. S6z konusu c¢alisma ve
literatlirdeki diger ilgili arastirmalarin sonuclari 6zet halinde Tablo 2.3'de sunulmaktadir.
Yapilan tim c¢alismalara bakildiinda magnezyum matrisli bu tir nanokompozitlerin ya toz
metalurjisi ya da sivi faz metodlari ile Uretildikleri goérilmektedir. Ancak, her iki metodun

yaninda, GNL’larin matris i¢cinde etkin dagilimi ve mekanik 6zelliklerin artmasi igin strtinme
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karigtirmasi ve ekstrizyon gibi ikincil proseslere bagvurulmustur. Genel olarak GNL orani
arttikga magnezyumun sertlik ve mukavemetinin de arttiyi gézlemlenmektedir. Ozellikle son
yillarda raporlanan caligmalarda mukavemette kayda deger bir gelismenin elde edildigi dikkat
2017). Bu da GNL’larin

mukavemetlendiriimesinde takviye elemani olarak kullaniima potansiyelini ortaya koymaktadir.

cekmektedir (Xiang vd., magnezyum ve alasimlarinin

Tablo 2.3. GNL takviyeli magnezyum matrisli kompozitler Gzerine literatiirde raporlanan
galismalar ve bu g¢alismalarda elde edilen mekanik 6zellikler

Mg Matris-GNL . Maksimum Gekme
kon]blnasygnu Uretim Metodu Sertlik (HV) Mukavemeti (MPa) Kaynak
(Agirlikca %)
Sivi fazda
ultrasonik Chen vd
Mg/%1.3 GNL karistirma ve kati ~%78 artig - '
e (2012)
halde surtinme
karistirmasi
0, it
Mg/%10Ti/%0.18 | Toz metalurjisi ve M?O/ /010-!—/'0' 212 Rashad vd.
GNL sicak ekstriizyon i Mg/%10Ti/%0.18 (2013)
GNL: 230
Ma/9%0.3 GNL Toz metalurjisi ve Mg/%0 GNL.: 57 Mg/%0 GNL: 219 Rashad vd.
9/eu. sicak ekstriizyon Mg/%0.3 GNL: 68 Mg/%0.3 GNL: 238 (2015a)
Mg/%0 GNL: 41 Mg/%0 GNL: 186
0, 0,
Mg/%1AI/%0.09 Mg/%1Al1%0.09 Mg/%1Al1%0.09 GNL:
GNL GNL: 48 206
0, 0, 1< :
Mg/%1Al/%0.18 Toz metalur_1|5| ve Mg/%1A1%0.18 Mg/%1A1%0.18 GNL: Rashad vd.
GNL sicak ekstrizyon . (2015b)
Mg/%1AI/%0.3 GNL: 51 223
GNL ' Mg/%1A1%0.3 Mg/%1A1%0.3 GNL:
GNL: 55 246
Mg/%6Zn: ~58 Mg/%6Zn: 276
0 0,
MQI%6ZN/%0.5 | g\ fazda mekanik | Mg/%6Zn/%0.5 | Mg/%6Zn/%0.5 GNL:
GNL K K . 5 Rashad vd.
Mg/%62Zn/%1.5 arlstlrm? ve sica GNL: ~68 95 (2016a)
GNL ' ekstriizyon Mg/%6Zn/%1.5 Mg/%6Zn/%1.5 GNL:
GNL: ~73 313
AZ31/%0 GNL:
AZ31/%1.5 GNL . ~56 o )
AZ31/%3 GNL | o'V! fazdamekanik | 75001 5N | AZSUS0GNLI267 1 oo chad va.
) karistirma ve sicak AZ31/%1.5 GNL: 284
(AZ31 alagim: ekstriizyon ~61 AZ31/%3 GNL: 299 (2016b)
Mg-3Al-1Zn) AZ31/%3 GNL: '
~65
Ayrilmis eriyik
depozisyonu Mg/%0 GNL: 163 .
0,
I\I/\l/l %//000'215%% (Disintegrated melt - Mg/%0.1 GNL: 176 X'(E;g%;/)d'
9ieu. deposition, DMD*) Mg/%0.25 GNL: 202
ve sicak ekstriizyon

* DMD metodu sprey prosesi ile konvansiyonel dokimun avantajlarinin kombine eden bir dinamik
katilagsma prosesidir.

GNL takviye aliminyum matrisli kompozitlerin genelinde matrisin stinekliginde azalma, ¢ok az
bir kisminda ise slneklikte gelisme gdézlenmistir. Oysa, GNL takviyesi magnezyum esasli

matrislerde mukavemet ile birlikte ¢ogunlukla slneklik artisina da neden olmaktadir.
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Suneklikteki bu gelisme, saf/yalin magnezyum matrisinin sinirl sayidaki kayma sisteminden
dolayi gevrek ve kompozitlere gore daha gozenekli yapida olmasi ile agiklanmaktadir (Rashad
vd., 2013; 2015b; Hu vd., 2016).

Ozetle, literatirde bulunan calismalar GNL takviyeli MMNK’lerin gelistiriimesine dnciliik
etmislerdir. Fakat, GNL’larin metal icinde homojen olarak dagitiimasina ve bunun da agik¢a
olusturulan numunenin farkli noktalarindan alinan mikroskobik géruntuler ile ortaya konulmasi
gerekliligi literatirde doldurulmasi gereken bir bosluk oldugu dustnilmektedir. Ayrica
GNL/aliminyum kompozitlerinin sivi fazda Uretilebilirlikleri ile bu Gretim yénteminde matris-
nanolevha yapismasinin detayli olarak incelenmesine ihtiya¢g vardir. Bununla birlikte,
GNL'larin ultrasonik yontem ile sivi magnezyum iginde etkin ve homojen dagitiimasi igin tretim
parametrelerinin optimizasyonunun gerekli oldugu dustnilmektedir. S6z konusu malzemeler
icin nanolevhalarin mekanik 6zellikler Uzerindeki etkisi de detayl olarak tartisiimaldir. Bahsi
gecen bosluklar doldurmaya yonelik bu proje kapsaminda yapilan ¢alismalar ile gelecegin
teknolojisi olarak adlandirilan grafenin MMNK’lerde takviye elemani olarak tim potansiyelinin

ortaya konulmasi amaglanmistir.
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3. GEREG VE YONTEM

3.1. Materyal

Proje kapsaminda GNL takviyeli MMNK Uretimi icin matris malzemesi olarak A360 aliminyum
ve AZ91 magnezyum alasimlari secilmistir. Kilge olarak temin edilen s6z konusu alagimlarin,
ureticileri tarafindan sunulan spektroskopi raporlarina gore kimyasal bilesimleri Tablo 3.1'de
verilmistir. Bu alasimlarin endustride en yaygin kullanilan aliminyum ve magnezyum
alasimlari olmalarinin yaninda, matris malzemesi olarak segilmelerinin bir takim nedenleri
vardir. A360 alagimin tercih edilmesinin nedeni; icerigindeki %10 silisyumun, karbon (GNL) ve
sivi aliminyum arasinda meydana gelebilecek kimyasal reaksiyonu, dolayisiyla AlsCs
olusumunu baskilayabilmesidir (Lee vd., 1998). Ayrica, saf aluminyumun yaklasik 660 °C olan
ergime sicakhgi diustnildiaginde A360 alasimi 596 °C civarlarinda gorece dlslk ergime
sicakligina sahiptir. Bu gorece dusuk sicaklik, ultrasonik titresim (GNL’larin sivi metal iginde
dagitimi igin secilen ultrasonik yontemin detaylari bu bélimde ilerleyen kisimlarda verilmistir.)
sirasinda titanyum prob ile sivi A360 alasimi arasinda kimyasal reaksiyon meydana gelme
riskini disurmektedir. Zira, titanyumun 665 °C sicakliktan sonra aliminyum ile reaksiyona
girerek mikroyapida gevrek AlTi fazi olugturdugu ve mekanik Ozellikleri dustrdugu
bilinmektedir. AZ91 alasiminin tercih edilmesindeki motivasyon ise pazardaki magnezyum
dokim komponentlerin blylk ¢ogunlugunda kullanilan bdyle bir alagimin bilgimiz dahilinde

daha 6nce GNL takviyeli kompozit Gretiminde kullanilmamasidir.

Tablo 3.1. Matris olarak kullanilan aliminyum ve magnezyum alagimlarinin kimyasal bilegimi
(% agirlikgca)

Alasim Al Si Fe Cu Mn Mg Zn Ti
A360 Kalan 10.0 0.5 0.05 0.45 0.35 0.10 0.15
AZ91 9 0.03 0.01 - 0.2 Kalan 0.8 -

Takviye elemani olarak ise piyasada mevcut, 50-100 nm kalinlik ve 5 pm ortalama ¢ap ile 10-
20 nm kalinlik ve 14 ym ortalama ¢apa sahip GNL'lar kullaniimigtir. Bu GNL’larin taramal
elektron mikroskop (SEM) géruntuleri Sekil 3.1°de verilmistir ve nanolevhalarin buydk
cogunlukla aglomere halde bulunduklari gériimektedir. Kompozit Gretiminde GNL’lar kolay
topaklasabilme ve eriyik Uzerinde metale karigmadan yuzebilme potansiyelinden dolayi
matrise direk olarak beslenmemistir. Bunun icin ilerleyen sayfalarda detaylar verildigi Uzere
farkli iki yaklagim denenmistir. Bu yaklagimlarda GNL’larin matrise beslenmek tzere, Uretimi

yapilacak kompozitin matris malzemesi tozlari ile birlikte karisimi saglanmistir. Bunun nedeni;
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GNL’larin matrise gegigsi 6ncesi kimelesmesinin (deaglomerasyon) énlenmesidir. Bunun icin
kullanilan ortalama ¢ap! 75 uym’den kiguk %99 safliktaki aliminyum ve magnezyum tozlarinin
SEM goruntuleri Sekil 3.2'de g0osterilmektedir.

v [spot | det | mag O WD [—1T0]
IYTEMAM 500KV | 3.0 | ETD | 50000 x )1 mi 2 IYTEMAM

— 1 | Re—) de

v |spot | det | mag if
IYTEMAM 7.00 kV | 3.0 | ETD | 50 000 x | 8.29

Sekil 3.1. Takviye elemani olarak kullanilan (a, b) 50-100 nm kalinlik, 5 ym ortalama ¢ap ile

(c, d) 10-20 nm kahlnhk, 14 um ortalama ¢apa sahip GNL’larin 10000 ve 50000 buyutmedeki
SEM gorintileri

BT, e — e v det | mag 1| HFW e— L' L. S—

TYTEMAM 5.00 K 1000 | 414 ym Pa_ 9.7 mm IVTEMAM

Sekil 3.2. GNL'larin deaglomerasyonu icin kullanilan saf (a) magnezyum ve (b) aliminyum
tozlarinin SEM gorintileri
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3.2. Deney Diizenegi

Temin edilen 6zel yapim metal ergitme ocagi ve ultrasonik sistem ile temel deney dizenegi
olusturulmustur. Ultrasonik sistem bir gui¢ Unitesi, bir déntsturicu (transducer) ve bir ultrasonik
prob ile doénustiricu icinde titresim Ureten piezoelektrik kristallerin sivi metal prosesinden
kaynaklanan vyuksek sicakliktan zarar gdérmemesi icin havali sojutma saglayan bir
kompresorden olugsmaktadir. Bu sistem (Q700, Qsonica, LLC) 700 W glctinde ve 20 kHz
frekansta ultrasonik titresim saglayabilmektedir. Sistemin temel g¢alisma prensibi; elektrik
enerjisinin transducerda ultrasonik enerjiye donustirilmesi ve olusturulan ultrasonik titresim
(ybksek yodunluktaki dalga) bir prob vasitasiyla siviya iletilmesidir. GNL takviyeli kompozitlerin
ultrasonik karistirma yontemi ile Uretilmesi i¢in olusturulan deney diizeneginin genel géruntisu

Sekil 3.3’de verilmigtir.

¥
Koruyucu gaz

Ultrasonik donlsttiriict (transducer)

Ultrasonik prob

besleme borular

Ocak kontrol

Unitesi

Ergltme ocagl

Ultrasonik gti¢

tinitesi

Kompresoér

Sekil 3.3. GNL takviyeli MMNK dretimi icin olusturulan diizenegin
gorunusgu

Dizenegdin en kritik kisminin ultrasonik prob oldugu degerlendiriimektedir. Zira, bu prob
nanolevhalarin sivi metal i¢cinde etkin dagitiimasi igin gerekli titresimi sivi metale iletmektedir.
Temin edilen ultrasonik sistem icindeki prob, oda sicakligindaki sivilarin prosesi icin uygundur.
Bu nedenle, prob sivi metallerin prosesi icin modife edilmistir (Bu modifikasyon igleminin
gerekgeleri ve nasil yapildigi ayrintili olarak proje bagvuru formunda ve Kandemir (2013)’in
calismasinda agiklanmistir). Ozetle, Ti6AI4V titanyum alasimindan yapilmis 12.7 mm
¢apindaki proba yine ayni malzeme ve ¢apta 119 mm boyunda vida ile bir u¢ eklenmistir. Bu
eklenti boyu, hesaplamalarin yaninda deneme-yanilma yénteminden faydalanilarak sivi metal
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icinde en efektif titregsimi sagladigi gorulerek belirlenmistir. Eklenti ile birlikte 660 ve 675 °C
sicakliklardaki sirasiyla A360 (Sekil 3.4) ve AZ91 sivi alagimlarinin herhangi bir takviye
malzemesi olmadan 1 saat gibi nispeten uzun sirelerde ultrasonik proses testleri
gerceklestirilmigtir. Ultrasonik titresim, 80 W glcinde ve prob eriyik yuzeyinden yaklagik 13
mm iceriye daldirilarak alagima verilmistir. Proses slresi sonunda prob sivi metallerden
cikarilmis ve eriyik oda sicakhginda katilagsmak tzere potada birakilimistir. Bu testlerin amaci;
hem sistemin sorunsun galistigindan emin olmak hem de GNL takviyesi olmadan yalnizca
ultrasonik titresimin farkli matrisler Gzerindeki etkilerini incelemektir. Testler sonucunda probun
uzun surelerde herhangi bir problem olmadan kesintisiz titresim olusturdugu ve 15 psi basingh

havanin ultrasonik donusturlcuyu yeteri kadar soguttugu gbézlemlenmisgtir.

Ultrasonik prob
(©12.7 mm)

Grafit pota

Ergimis
aliminyum
alagimi

Termokupl
(K tipi)

Sekil 3.4. Yuksek sicaklikta titresim Uretmesi icin modife edilen
ultrasonik probun ergimis A360 alagimi prosesi sirasindaki goruntisu

Koruyucu gaz olarak A360 alasiminin ultrasonik proses ve GNL takviyesinde argon, AZ91
alasiminda ise %99 CO; + %1 SFes gaz karigsimi kullaniimistir. Hem daha iyi koruyucu atmosfer
olusturmak igin, hem de pahali ve kismen gevre dostu olmayan %99 CO, + %1 SFe¢ gaz
karigiminin sarfiyatini azaltmak igin AZ91 prosesine yonelik 6zel bir sistem gelistiriimistir.
Dokum yapilacak potanin igine oturtulacagi bu sistem 3 ana par¢cadan olusmaktadir. Bunlar
koruyucu silindir, kapak ve borular, portatif Ust kapaktir. CATIA paket programinda tasarlanan
pargalarin U¢ boyutlu tasarim ve imalat montaj goruntileri Sekil 3.5’de verilmektedir. S6z
konusu pargalar imalat geliginden islenerek yapilmistir. Pota koruyucu silindirin, koruyucu

silindir de ergitme potasinin igerisine oturtulmustur. Borulardan biri ergitme sirasinda koruyucu
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gazin hazne icine verilmesi igin, diger boru ise sistemden c¢ikan gazin disari tahliyesi igin
yapilmistir. Sistemdeki kapagin goérevi nispeten uzun ve agir olan borularin sabitlenmesini
saglamak, portatif kapagin goérevi ise beslemenin ve karigtiricilarin devrede olmadigi

zamanlarda daha iyi atmosfer kontrolU olusturmaktir.

Sekil 3.5. AZ91 alasiminin ultrasonik prosesi igin gelistirilen sistemin
parcalarinin (a) Ug¢ boyutlu tasarim ve (b) imalat montaj gértntileri

3.3. Nanokompozit Uretimi

Gerek malzeme farkhligindan, gerekse deney dizenedinde kullanilan koruyucu gaz
farkhihgindan dolay1 A360 ve AZ91 alasimlari igin grafen takviyesi dolayisiyla kompozit Gretimi

asagidaki gibi ayri bagliklar altinda ele alinmaktadir.

3.3.1. Aliiminyum Matrisli Nanokompozit Uretimi

GNL’larin A360 alagimina beslenmesinde iki farkli yaklasim kullanimistir. ik yaklagimda
yaklasik 0.5 g GNL deaglomerasyonlarinin saglanmasi amaciyla 0.5 g saf aliminyum tozu ile
kapali bir hazne iginde alimina bilyeler yardimiyla manuel olarak karistiriimistir. Sonrasinda
bu karisim, ylksek saflikta aliminyum folyo i¢ine sarilarak kapsul olusturulmustur ve bu kapsul
de Sekil 3.6’da gosterildigi gibi ultrasonik probun altindan yavascga yaklasik 200 g ergimis A360
alasimina beslenmistir. Bu deneyde kullanilan ultrasonik proses parametreleri daha dnce
takviye elemansiz A360 alasimi igin uygulanan parametrelerin benzeridir. Tek fark, ultrasonik
titresimin 30 dak. olarak uygulanmasidir. Bu yaklagim ile olusturulmaya ¢aligilan nanokompozit
icerisindeki nanolevha orani agirlikga %0.25 olarak belirlenmistir (Aliminyuma kiyasla karbon
esasli nanolevhalarin yogunluklari gok dusuk kalmaktadir, agirlikga %0.25 nanolevha takviyesi

duguk gézukmesine ragmen hacimsel olarak belirgin bir yer kaplamaktadir).
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Sekil 3.7. Ultrasonik proses sonrasi kapsul mekanizmasi ile takviye edilmeye c¢alisilan
GNL'larin (Siyah oklar ile gosterilmektedir) matris ylzeyindeki gorunttsu

Bu mekanizmada ultrasonik karistirma sirasinda aliminyum folyodan yapilan kapsilin
ergidigi, dolayisiyla nanolevhalari serbest biraktigi fakat nanolevhalarin eriyik icinden ylzeye
¢cikma ve topaklasma egiliminde oldugu gézlemlenmigstir. Bu durum Sekil 3.7 de verildigi gibi
proses sirasinda ve metalin katilagsmasi sonrasinda resmedilmistir. GNL’larin matris ylzeyinde
kalma ve topaklagsma egiliminin iki sebebi olabilecegi dusunulmektedir. Bunlarin ilki karbonun
aliminyum iginde ¢ok dusuk islanabilirligi (Rajan vd., 1998), ikincisi ise bu mekanizmada
besleme oraninin kontrol edilememesidir. Yani, folyo ergimeye bagladiginda tim GNL'lar
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ultrasonik enerjinin en yogun oldudu probun altina tam olarak ulasamayarak eriyik i¢inde
kapsulden aniden serbest birakilip yluzeye c¢ikmaktadir. Bu mekanizma ile magnezyum
alasimlari igin 1slatma problemi ¢dzllebilecek olsa bile besleme oraninin kontrol edilememesi
nedeniyle nanolevhalarin yine blylk oranda ylzeyde kalabilecegi dusunulmektedir. Bu
nedenle nanokompozit dretiminde matris iginde nanolevhalarin beslenmesi igin ikinci

yaklagimin kullanimina gegilmistir.

ikinci yaklasimda, kabaca GNL’lar matris icine mekanik bir mikser yardimi ile beslenmis ve
sonrasinda eriyik ultrasonik prosese tabi tutulmustur. GNL'larin matrise beslenmeden énce
aglomerasyonunun 6nlenmesi i¢in saf aliminyum ve magnezyum tozlari ile bilyali 6gitme
islemi gerceklestirilmistir. Magnezyum tozlarinin kullanilmasindaki amag; gorece dusuk yuzey
gerilmesine sahip magnezyum eriyiginin sivi aliminyum alasiminin ytzey gerilimini azaltmasi,
dolayisiyla GNL'larin 1slanabilirliklerini gelistirmesidir (Eustathopoulos vd., 1974; Sukumaran
vd., 1995). Bunun icin 1 g GNL'lar ile 6’sar g aliminyum ve magnezyum tozlari gezegen tipi
bilyali degirmenin (Retsch PM 200) paslanmaz c¢elik haznesinde 2 saat ve 350 devir/dak.'da
ogutulmastir. Yaklasik 9.5-10 mm c¢apindaki paslanmaz celik bilyalarin, toplam tozlarin
agirhgina orani 4:1°dir. Her bir islemde yaklasik 6 g GNL iceren 6gutilmus toz karisimi, 250
MPa basing altinda 30 mm ¢apinda ve yaklasik 4-5 mm ylksekliginde tabletler olusturacak
sekilde preslenmistir. Bu presleme isleminin temel nedeni; besleme sirasinda GNL’larin
havada/koruyucu atmosfer (Argon) altinda ugusmalarini engellemektir. Yaklasik olarak her bir

tabletteki GNL orani agirlik¢ga %7.7 olarak hesaplanmistir.

Sematik deney dizenegi Sekil 3.8'de gdsterilen tablet mekanizmasi ile GNL takviyeli
nanokompozit dretiminde ilk olarak yaklasik 200 g A360 alasimi elektrikli ergitme ocaginda ve
grafit bir pota icinde 650 °C’de ergitilmistir. Bu sicakliktaki eriyik, argon gazi altinda 1000
devir/dak.’da mekanik karistirici ile karistirilmaya baslanmis ve hazirlananan GNL’lari igeren
tabletler vorteks altinda eriyige beslenmistir. Tabletler grafit u¢lu mekanik mikser ile karistirma
altinda ergirken alagimin sicakhginin yari kati sicakhga (580-590 °C) dustugu ol¢iimastur ve
yari-kati alasim toplamda 15 dak. kanstiriimistir (Sekil 3.9). Yari kati halde mekanik
karistirmanin, GNL’lari alagimin igine hapsedip ylzeye c¢ikmasini engelleyerek matriste
dagilimlarini kolaylastirdid1 6ngérilmastir. Bu asamaya kadar da GNL’larin ne aglomere olup
yuzeye ¢ikmasi ne de grafit karigtirici uca yapigsmasi goézlemlenmemistir. Mekanik karistirici
cikarildiktan sonra alasim 670 °C’ye isitilmistir. Bu esnada, ultrasonik prob sivi alagima
ylzeyden yaklasik 15 mm derinlige daldinimistir. Sivi alagim, GNL’larin homojen dispersiyonu
icin 650 °C’de 15 dak. ve 80 W (Ugtan uca 45 um genlikte) galisma gucinde ultrasonik prosese
tabi tutulmustur. Prob cikarildiktan sonra alagsim 670 °C’ye isitimis ve ¢ekme deneyi

numulerinin elde edilmesi icin 350 °C’ye 6n isitmasi yapilmis celik silindirik bir kaliba
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doékulmdastur (Bu kalip ASTM B557M-10 standartina gére imal edilmigtir). Agirlikga %0.25 ve
%0.5 GNL iceren kompozitler Uretilmistir. Ayrica, GNL’larin mikroyapi ve mekanik 6zelliklere
dogrudan etkisini gézlemlemek igin GNL igermeyen tabletler kullanilarak yukarida belirtilen
benzer proses parametreleri ile referans A360 alagiminin da dékimu gergeklestiriimigtir.

GNL’lar1
Mekanik karistirici iceren tablet Ultrasonik prob
&5
> / GNL
Termokupl Termokupl
Koruyucu w-=§=“:>_‘ =] Koruyucu m@é e
gaz i gaz ;
ius 38 \ | £
[ g = 4 \ &
= ik ' 7N 2
S 1E
0o ¥ oA 3
Yan kati : o 3
alasim Eriyik
Grafit pota Gralit pota
a b

Sekil 3.8. GNL takviyeli nanokompozitlerin Uretimi igin olusturulan deney dizeneginin

sematik resmi: (a) Tabletlerin beslenmesi ile alagsimin mekanik karigimi, (b) Eriyik
icinde GNL'larin ultrasonik dispersiyonu

Sekil 3.9. GNL'lari igeren tabletlerin A360 alasimi icinde mekanik mikser ile
karigitirlmasi/dagitiimasi
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3.3.2. Magnezyum Matrisli Nanokompozit Uretimi

GNL'larin AZ91 alasimina beslenmesinde A360 alasimi icin de kullanilan tablet besleme
mekanizmasindan yararlaniimistir. Bunun igin aliminyum matrisli kompozitlerin Uretimindeki
benzer parametreler kullaniimisgtir (Burada sadece kullanilan farkli parametreler belirtilecektir).
Yine GNL'lar uygun orandaki saf magnezyum ve aliminyum tozlari ile bilyali degirmende
ogutalmastar. AZ91/GNL kompoziti igin burada aliminyum tozunun kullaniimasinin ana
sebebi; grafenin magnezyuma Kkiyasla aliminyum tarafindan daha iyi islatilabilmesidir
(Rashad vd., 2016b). Ayrica, aliminyum kimyasal kompozisyonunda ylksek oranda
bulunmasi sebebiyle de AZ91 alasimi ile uyumludur. Alasimin kimyasal bilegimini
degdistirmemek icin tabletteki magnezyum tozlarinin aliminyum tozlarina agirlik orani 25:3
olarak ayarlanmistir. Farkli GNL icerigindeki kompozitlerin Gretimi icin gereken miktardaki
nanolevhalar bilyali degirmenin 6gitme haznesine ilave edilmistir. Ornegin, agirlikga %0.5
GNL takviyeli AZ91 kompozitinin Gretimi icin 0.75 g agirhdindaki GNL'lar, 12.5 g magnezyum
ve 1.5 g aliminyum tozlari ile birlikte égutilmustiur. Magnezyum tozlarinin atmosferde kolay
yanabilmesi nedeniyle tozlari sogutmak icin 6gutme islemi her 15 dakikada 5 dak.

durdurulmustur. Ogitilen toz karigimlari pres altinda tablet haline getiriimistir.

Sekil 3.10. GNL igeren AZ91 alagiminin ultrasonik prosesi sirasindaki gortintlisu
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Kompozit Uretimi i¢in yaklagik 130 g AZ91 alasimi 675 °C’de grafit bir potada ergitilmigtir.
Tabletlerin sivi metale beslenmesi ve 15 dak. mekanik karistirma sonrasinda kompozit bir 15
dakika daha 675 °C’de ultrasonik prosese tabi tutulmustur (Sekil 3.10). Ultrasonik proses
sonrasi eriyik 700 °C’de 6n i1sitmasi yapiimis ¢elik kaliba déktlmastir. Tum bu iglemler %99
CO; + %1 SFe koruyucu gaz atmosferi altinda gergeklestirilmistir. Aliminyum matrisli
nanokompoztilerin Gretimindeki gibi referans AZ91 alagimi ile agirlikga %0.25 ve %0.5 GNL

iceren magnezyum matrisli nanokompozitlerin tretimleri tamamlanmigtir.

3.3.3. Mikroyapi Karakterizasyonu ve Mekanik Testler

Mikroyapi analizleri icin dokulen parcalardan kesilen numuneler sicak bakalite alinmis,
geleneksel SiC zimparalama ve 6-3-1-0.5 ym parlatma adimlarinin ardindan ultrasonik
temizlemeye tabi tutulmustur. GNL’lar ve matris arayizeyini gézlemlemek ve aralarinda
olusabilecek herhangi bir reaksiyon urtnine etki etmeme adina SEM ve gegcirimli elektron
mikroskobisi (TEM) analizleri icin hazirlanan numunelerde daglayici kullaniimamistir. Sadece
tane boyutu analizi icin numuneler daglanmigtir. Aliminyum alasim ve kompozitleri igin Keller
(95 ml saf su + 2.5 ml HNOz + 1.5 ml HCI + 1 ml HF), magnezyum alasim ve kompozitleri icin
ise asitik pikral (100 ml etil alkol + 10 ml saf su + 10 ml pikrik asit + 5 ml asitik asit) daglayicilari
kullaniimigtir. Mikroyapi karakterizasyonlari, optik mikroskop (Leica DM2500 M), enerji
dagihmh x-1gin1 elementel spektroskobi (EDX) analizi yapabilen SEM (FEI Quanta FEG 250)
ve TEM (FEI Tecnai F30, 200 kV) cihazlarinda gergeklestiriimistir. Numunelerin ortalama tane
boyut analizi ASTM E112’de tanimlanan dogrusal kesistirme metodu ile gergeklestirilmistir.
TEM cihazinin kullaniimasinin amaci SEM’e kiyasla ¢ok ylksek blyltmelerde matris-GNL
arayuzeyini detayh bir sekilde gézlemlemektir. TEM 6rnekleri, hazirlanan numunelerden ultra
mikrotom cihazi (Leica EM UCG6) yardimi ile en fazla 100 nm kalinliga sahip elektron gecirimli
kesitlerin alinmasiyla olusturulmustur. Bu kesitler bakir gritlere yapistirilarak TEM altinda

incelenmigtir.

Proje kapsaminda Hemholtz-Zentrum Malzeme Aragtirmalari Enstitist, Magnezyum
inovasyon Merkezi'nde (Hamburg, Aimanya) galisma ziyaretinde bulunulmustur. Bu galisma
ziyaretinde Uretilen nanokompozitlerin ileri karekterizasyon ¢alismalarinin yapiimistir. Kisaca
ifade edilecek olursa, matris icersinde GNL’larin homojen olarak dagitmaya ve ne kadar
homojen dagilm sagladigini da ileri elektron mikroskoplari (SEM, TEM) yardimiyla anlamaya
calismaktayiz. Ancak, ulkemizde yapabildigimiz bu calismalar, Uretilen malzemeden alinan
lokal o&rnekler Uzerinde vyapillmakta ve c¢ogu zaman tum malzeme hakkinda fikir
verememektedir. S6z konusu merkezde bulunan ve “Sinkatron” adiyla bilinen pargacik

hizlandiricisi ile Buzolin vd. (2016) ve Dieringa vd. (2017)'nin ¢alismalarinda kullanilan

26



&

TUBITAK

parametreler ile 6rnek nanokompozitler nano boyutta taranmis ve GNL’larin tUm kompozitte
dagilimini goésteren haritalar ¢ikarilmistir. Ancak, testlerin ¢ok uzun sirmesi, ¢cok maliyetli
olmasi ve kisith galisma ziyaret silresi nedeniyle sadece A360/%0.5 GNL kompozitinin
sinkatron analizi gerceklestirilmistir. Ayrica, yine ayni merkezde Uretilen kompozitlerin SEM
mikroskobu altinda (in-situ) gcekme testlerinin yapiimasi planlanmisti. Ancak, bu testler igin
yaklasik 1 mm kalinhdinda diz (flat) numuneler hazirlanmaktadir ve Uretilen kompozitlerden
numune hazirlanmak istendiginde ise dokim kusurlarindan dolayi malzemelerin ¢odu zarar
gbérmastir. Cok az sayida hazirlanan mikro-gekme numuneleri ise blyuk olasilikla i¢ yapidaki
porozite gibi dokim kusurlarindan dolayi test sirasinda ¢ok dusuk 6n yuklemelerde kopmustur.
Dolayisiyla, bu testler icin datalar elde edilememigtir. Literatirde mikro-gcekme testleri
gercgeklestirlen ve raporlanan metal matrisli kompozit numunelerin 6nemli bir kismi Gretimden
sonra dokium kusurlarini gidermek icin plastik sekil verme (haddeleme) gibi ikincil proseslere
tabi tutuldugu gorilmektedir (McWilliams vd., 2013).

Uretilen nanokompozit ve referans alasimlarin Vickers sertlik testleri tGiniversal makro sertlik
test cihazinda her bir indentasyon igin 10 saniyede 5 kgf yuk altinda gerceklestirilmistir. Her
bir numunede en az on dlgiim yapilmis ve ortalama degerler raporlanmistir. Cekme testleri icin
silindirik numuneler, ASTM E 8/E 8M-08 standartlarina gére 6 mm ¢apinda ve 20 mm dl¢i
uzunlugunda dokilen malzemelerden talas kaldirilarak dretilmistir. Malzemelerin ¢ekme
Ozellikleri Universal bir test cihazi kullanarak 1 mm/dak. gekme hizinda ve oda sicakliginda
belirlenmigtir. Nanokompozit ve referans alasimlar i¢in en az (¢ dokim yapilmis ve dokilen
her bir 6rnekten en az (¢ numune test edilmistir. Ortalama degerler standart sapmalari ile

birlikte raporlanmistir.
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4. BULGULAR VE TARTISMA

4.1. Mikroyapi

Uygulanan 30 dak. ultrasonik titresimin, temin edilen kilgce A360 ve AZ91 alasimlarinin
mikroyapilari Gzerindeki etkileri Sekil 4.1 ve 4.2'de verilen optik mikroskop gérintilerinde
gorulmektedir. Ultrasonik titresimin kilge aliminyum alasimda var olan dalli (dentritik) yapilar
ile porlari gcogunlukla elemine ettigi ve nispeten daha kiresel taneler olusturarak mikroyapiyi
rafine ettigi gézlemlenmistir (Sekil 4.1). Ultrasonik etkinin magnezyum alasimlari igin tane
morfolojileri Uzerinde olasi etkisi gozlemlenmemistir. Bununla birlikte kilge olarak temin edilen
alasimda yer alan poroziteleri gogunlukla ortadan kaldirdigi sdylenebilir (Sekil 4.2). Yine de
porozite ile ilgili daha saglikli yorum yapmak igin temin edilen ultrasonik titresim uygulanmamis
alasimin katilagma parametrelerine bakmak gereklidir. Maalesef bununla ilgili elde saglik
veriler bulunmamaktadir (Projenin konusu nanokompozit Uretimi olmasi sebebiyle bu husus

Uzerinde durulmamistir).
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Sekil 4.1. (a) Temin edilen kilge ve (b) 30 dak. ultrasonik prosese tabi tutulan magnezyum
AZ91 alagimlarinin optik mikrografileri
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4.1.1. Aliminyum Matrisli Nanokompozitlerin Mikroyapilari

Bilyali degirmende 6gutilen GNL, aliminyum ve magnezyum tozlarini iceren tabletlerden
alinan bir kesitin Sekil 4.3 ve 4.4’de verildigi gibi SEM ve elementel EDX haritalamasi ile
mikroyapi analizleri gerceklestiriimistir. SEM (Geri sagihm elektron, BSE) mikrografisi ve
potansiyel olarak GNL’larin yerlerini isaret eden karbon (C) haritasi, GNL’larin bilyali 6gttme
ile kaba aglomerasyonlarinin énlenerek tozlar arasinda dagitildigini gdéstermektedir. Al ve Mg
haritalari ise alUminyum ve magnezyum tozlarinin tabletteki lokasyonlarini géstermektedir.

Bununla birlikte, mikroyapida GNL kumelerinin varligini korudugu goézlemlenmistir.

Sekil 4.3. Al ve Mg tozlari ile GNL (50-100 nm kalinlik ve 5 ym ortalama ¢ap) igeren
tabletin BSE modunda SEM mikroyapi goruntisu (Presleme dikey yondedir)

100pm

o Al Mg W ' C

Sekil 4.4. Aliminyum (Al) ve magnezyum (Mg) tozlari ile GNL'lari
(C) iceren tabletteki bir bélumin EDX haritalamasi
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Daha énce belirtildigi Gzere kompozit Gretiminde iki farkh GNL (50-100 nm kalinlik ve 5 um
ortalama c¢ap, 10-20 nm kalinlik ve 14 ym ortalama ¢ap) kullaniimasi planlanmisti. Ayni
zamanda daha buyudk kalinlik degerine sahip GNL’larin matris iginde daha kolay
dagitilabilecegi belirtiimigti. Dolayisiyla, GNL'larin ortalama ¢aplarinin bilyali 6gutme sirasinda
kirllarak caplarinin kigilip birbirine yakin degerlere sahip olabilecedi fakat kalinliklarinin
matris icinde homojen dagilim i¢in daha dénemli oldugu dusindimektedir. Yapilan 6ncil
¢alismalar da bu ifadeyi dogrulamaktadir. Sekil 4.5’de tablet besleme mekanizmasi ile Uretilmis
A360/%0.5 GNL nanokompozitine ait SEM mikroyapi resimleri verilmektedir. Bu resimlerde
blaylik GNL kimeleri géze carpmaktadir (Sekil 4.5¢c ve d’de godziiken yapilar GNL oldugu
disunulen bdlgenin buyltilmis halidir). Nispeten daha ince nanolevhalarin yiksek ylizey
enerjilerinden dolayi kolay topaklanabildigi ve matris icinde homojen dagilimlarinin zor oldugu
Sekil 4.5a’da gorilen yapinin Sekil 4.6’da verilen EDX haritasi ile dogrulanmaktadir. Buradan
da s6z konusu bdlgenin, C (karbon) haritasindan potansiyel olarak blylk oranda GNL ve

kimeciklerini icerdigi dusunulmektedir.

W |zpot | det | meg [ | RN W [zpot | det | msg 01 | AW

v e = HRY wo p v o 500 nm
700kv | 3.0 ETD 100000x [4.14um 9.4 m 2.78e-3 Pa AM 700kvV | 3.0 ETD 200000x | 2.07 ui .4 1 Pa IYTEMAM

Sekil 4.5. A360/%0.5 GNL (10-20 nm kalinlik ve 14 ym ortalama ¢ap) kompozitinin
potansiyel nanolevha kiimecidi igceren bir bolgesinin sirasiyla buyultiimis SEM goruntuleri
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Sekil 4.6. Sekil 4.5a'da gosterilen bolgenin EDX analizi

10-20 nm kalinhk ve 14 pm ortalama ¢apa sahip GNL'lar, A360 ve AZ91 alagimlarinda
homojen ya da kismen homojen dagilimlarinin saglanamamasi sebebiyle bundan sonra
detaylari verilen kompozit Uretimlerinde kullaniimamistir. Ancak, gelecek arastirma konusu
olarak daha gugcli ultrasonik sistem kullanarak bu GNL’larin sivi metallerde homojen dagilimi
saglanabilir. Diger bir alternatif de bilyali 6gutme suresini arttirma (10 saat ve Uzeri) ya da yeni
nesil yuksek enerjili bilyali degirmenler (Retsch Emax vb.) kullanmaktir. Fakat, uzun 6gutme
sureleri ve ylUksek maliyetli cihazlarin kullanimi daha ekonomik ve seri Uretime uygun
mihendislik komponentlerin Gretimi agisindan bu projenin amaci ile értiismemektedir. ifade
edilen sebeplerden dolayi bu bolim ve sonrasinda raporlanan ¢aligmalarda 50-100 nm kalinhk

ve 5 ym ortalama gapa sahip GNL'lar kullanilmigtir.

Tabletlerin aliminyum alagimi iginde mekanik ve ultrasonik karigtirma altinda dagitiimasiyla
olusturulan nanokompozit (A360/%0.25 GNL) ile A360 referans alagimina ait optik mikroskop
goruntileri Sekil 4.7°de gosteriimektedir. Bu goruntilerinden GNL ilavesinin A360 alagiminin
tane boyutunu 6nemli élguide kugulttugu gézlemlenmektedir. Referans alagim, agirlikga %0.25
ve %0.5 GNL takviyeli kompozitlerin ortalama tane boyutlari sirasiyla 138124 ym, 104+17 ym
ve 10119 um olarak dlgulmustur. Buradan, %0.25 GNL katkisindan fazla miktardaki takviye
elemaninin tane boyutunu énemli dlgtide etkilemedigi 6ne surulebilir. Nanopartikillere benzer
olarak bu tane kicllmede GNL'larin ¢ekirdeklenmede kataliz etkisi gostermis olabilecegi
degerlendiriimektedir (De Cicco vd, 2011). Bununla birlikte, mikroyapida bazi bélgelerde
primer a-Al tanelerin kiresellestigi, dolayisiyla GNL ilavesinin mikroyapiyi kismen rafine ettigi
gorilmektedir. Ancak, katilagsma parametrelerine bagl olarak dentritik yapinin tam olarak

elemine edilemedigi ve GNL’larin 6tektik silisyumun morfolojisi Uzerinde &énemli bir
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modifikasyon olugturmadigi gdézlemlenmektedir. Bu modifikasyonun olusmamasinin sebebi;
nispeten duguk konsantrasyondaki GNL’larin SEM goruntulerinde (Sekil 4.8) gosterildigi gibi
daha ziyade primer a-Al tane sinirlari icinde yogunlagmasi, dolayisiyla otektik bolgede onemli

bir etki gosterememesi olarak ifade edilebilir.

BURR LT LKA

100 pm &
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Sekil 4.7. (a) A360 referans alasim ve (b) uretilen A360/%0.25 GNL kompozitinin optik
mikroskop goruntuleri

Sekil 4.8'de ise GNL takviyeli A360 alagiminin farkli buyitmelerde ve ikincil elektron (SE)
modundaki SEM goéruntuleri verilmigtir. Sekil 4.8a’da goruldigl gibi GNL'lar tim matris
boyunca goreceli olarak homojen sekilde dagitilmigtir. Bu da bilyali degirmende 6gutuimus Al
ve Mg tozlarinin, mekanik karistirma ve ultrasonik proses kombinasyonu ile GNL’larin
aglomerasyonlarini 6nleyerek etkin bir sekilde matris icinde dagitildigini géstermektedir. Diger
gOze carpan nokta ise konvansiyonel metal matrisli kompozitlerdekinin aksine takviye
elemaninin sadece tane sinirlarindaki 6tektik bélgede bulunmamasi, hem 6tektik bolgede hem
de cogunlukla primer a-Al tane iglerinde (Sekil 4.8b ve 4.8c) gézlemlenmesidir. Bu GNL’larin
katilagsma sirasinda mikron boyutlu takviye elemanlari gibi tane sinirlarina baskilanmadigini
gOstermektedir. Ayrica, matris igcinde gézlemlenen potansiyel GNL’larin ortalama boyutunun 1
pm ve mikron alti mertebelerde oldugu goérilmektedir (Sekil 4.8d). Burada blytk olasilikla
baslangictaki GNL’larin bilyali 6gitme sirasinda kirilmis olabilecedi degerlendiriimektedir.
Sekil 4.9'da Sekil 4.8d’de bulunan potansiyel bir GNL’nin matris ile kargilastirmali bolgesel
EDX analizi verilmistir. Bu analiz sonucunda matris ve takviye elemani arasinda gozlemlenen
yuksek karbon konsantrasyonu GNL’larin matrise ilave edilmis olabilecegi fikrini

desteklemektedir.
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Sekil 4.8. A360/%0.25 GNL kompozitinin farkli blyutmelerdeki SEM (SE) goéruntuleri:
(a) 2500, (b) 10000, (c) 25000 ve (d) 80000 buyltme
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Sekil 4.9. Potansiyel GNL ile igcinde bulundugu a-Al matrisin kargilastirmali EDX
analizi
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GNL’larin a-Al matris igine goémuldiginden tam anlamiyla emin olmak ve matris-takviye
elemani araylzeyini incelemek igin numunelerin Sekil 4.10°da verildigi GUzere TEM analizleri
gerceklestiriimistir. Sekil 4.10a’da birden fazla GNL tabakasindan olusan aglomerasyon
bdlgesi gbézlemlenmistir. Ayrica, bu bolgelerde bazi GNL'lar kdselerinde kivrimli ve kirigik
morfolojiye sahiptir. Dolayisiyla, bu kivrimh yapilarin  GNL’larin birbirine dolanmasini
saglayarak deaoglomerasyonlarini engellemis olabilecegi degerlendiriimektedir. $ekil 4.10a
ve b’de GNL’larin sirasiyla yatay ve disey olarak matrise gémuldigu gértlmektedir. Sekil
4.10c’de ise a-Al matrise disey yerlesmis yaklasik 50 nm kalinlik ve 300 nm genislige sahip
bir GNL’nin 0.34 nm olarak dlgllen dizlemlerarasi uzakhgdi, GNL’larin aliminyuma basari ile
takviye edildigini dogrulamaktadir. Yine Sekil 4.10c'de yuksek ¢ozinlrlikteki matris-GNL
araylzeyinde herhangi bir bosluk ya da reaksiyon sonucu olasabilecek bir ara faz
gbzlenmemistir. Herhangi bir kimyasal reaksiyon olusmamasinin nedeni olarak matris
alasiminin igerdigi silisyum miktari gosterilebilir. Ancak, bu durum sadece konvansiyonel
kompozitlerde gecerli olabilir. Zira, mikron boyutlu karbon esasli takviye elemanlari aliminyum
alasimlarinda tane sinirlarindaki otektik boélgeye itilir. Dolayisiyla, 6tektik bdlgedeki silisyum
karbonun sivi aliminyum ile reaksiyonunu baskilayabilir. Oysa, bu ¢alismada GNL'lar sadece
Otektik bolgede degil a-aliminyum taneleri iginde de dagitiimistir. Bu durumda Esitlik 1’e gére
karbonun sivi aliminyum ile reaksiyona girmesi beklenir (Ci vd., 2006). Esitlik 2’ye gore ise
sicaklik 2455 °C (2728 K)'yi gegtiginde Al4Cs olusumu igin serbest enerji sifirdan buyudktur,
dolayisiyla reaksiyon meydana gelmez. Literatlrde ultrasonik kavitasyon sonucu olusan mikro
sicak noktalarin 5000 °C’ye kadar ulasabildikleri rapor edilmistir (Suslick vd., 1999).
Dolayisiyla, ultrasonik proses sirasinda aciga ¢ikan mikro-sicak noktalarin GNL'lar ile
aliminyum arasinda kimyasal reaksiyon olusumunu énlemis olabilecegi degerlendiriimektedir.
Bu sonug AlsCs olusumunun dnlenmesi bakimindan Yan vd. (2017)’'nin ultrasonik proses ile
karbon nanotlp takviyeli aliminyum kompozitlerinin Uretimi UGzerine olan c¢alismasinin
sonuglart ile tutarlilik gostermektedir. Ayrica, yuksek yogunluktaki ultrasonik dalgalarin karbon
ile aliminyum eriyigi arasindaki 1slatma agisini digurdugu bilinmektedir (Li ve Zhou, 2013). Bu
da GNL’lar ve matris arasinda elde edilen temiz ylzeyi aciklamakta ve araylzeyde iyi bir

tutunmanin elde edildigini gostermektedir.
4 1
§Al (s)+C (k)= §AZ4C3 (k) [1]

AG? = —89611 + 32.841T. 2]
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Sekil 4.10. A360/%0.25 GNL nanokompozitinde matrise gdmult GNL'lari gosteren TEM
goruntdleri

4.1.2. Magnezyum Matrisli Nanokompozitlerin Mikroyapilari

GNL'larin AZ91 alasimina takviyesi 6ncesinde tablet icinde magnezyum ve alliminyum tozlari
arasindaki dagilimini ortaya koymak amaciyla Sekil 4.11’de goérildigu gibi tablet kesitinden
bir bélimin SEM analizi yapiimistir. Tablette potansiyel olarak GNL’lari ve kimelerinin
yerlerini isaret eden EDX haritalar Sekil 4.11b’de verilmektedir. Bilyal 6gitme ile GNL’larin
¢ogunlukla deaglomerasyonlarinin saglandidi ve metal tozlari arasinda paketlendigi agik¢a
gbzlemlenmektedir. Tekil GNL'lar ile kicglk boyuttaki GNL kimelerinin EDX sisteminin

¢6zUnarlik limitasyonundan dolayi agida ¢ikariimasinin pek mimkin olmadigi not edilmelidir.
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Ayrica EDX sonuglarindan tablette tespit edilen gérece disik oksijen miktari, tozlarin bilyal

6gutme sirasinda oksidasyonunun kayde deger olmadidini isaret etmektedir.

Element Ag. %
C 12.32
[¢] 1.59
Mg 72.43
Al 13.66
Total: 100.00

Sekil 4.11. AZ91 alasimina ilave edilmek Uzere hazirlanan tabletin segilen bir
bélgesinden alinan (a) geri sacinim elektron, BSE, resmi ve (b) EDX haritalamasi

Sekil 4.12, referans AZ91 alasimi ile agirlikca %0.25 ve %0.5 GNL takviyeli kompozitlerin
gorece dusik buylitmedeki SEM (BSE) mikrografilerini gostermektedir. Sekil 4.12a’da referans
alasimin mikroyapisindan goérilecegi Uzere acgik renkteki B intermetalik fazi, koyu a-Mg
tanelerini ¢gevrelemektedir. AZ91 alasimina GNL takviyesi birincil a-Mg taneleri ile ikincil
fazinin rafine edilmesini saglamistir (Sekil 4.12b ve 4.12c). AZ91 referans alasimin, agirlikga
%0.25 ve %0.5 GNL takviyeli kompozitlerin ortalama tane boyutlari sirasiyla 9416 ym, 72+13
Mm ve 58112 um olarak olgiimuigstir. Buradan GNL orani arttikga tane boyutunun azaldigi
sonucu cikartilabilir. Tane boyutundaki dnemli orandaki azalma da GNL’larin tane siniri
igneleme etkisine (pinning effect) baglanabilir.
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Sekil 4.12. (a) AZ91 referans alasimi ile (b) AZ91/%0.25 GNL ve (c) AZ91/%0.5 GNL
nanokompozitlerinin BSE goéruntuileri

Diger bir 6nemli gézlem ise GNL ilavesi ile birlikte matriste géze ¢arpan porozite olusumudur
(Sekil 4.12¢). Bu durumu incelemek icin numunelerin yogunluklari Arsimet prensibi kullanilarak
Olclimustiar. AZ91 referans alasimin, agirlikga %0.25 ve %0.5 GNL takviyeli kompozitlerin
teorik ve deneysel yodunluk farkhliklari sirasiyla %2.5, %3 ve %4 olarak hesaplanmistir. Bu
da artan GNL miktarinin AZ91 alasiminda porozite seviyesini arttirdigina isaret etmektedir.
Artan porozite seviyesinin iki nedeni olabilir. Birincisi, GNL miktarina bagh olarak eriyik
akiskanhginin dismesi ve bunun da dokim kusurlarina neden olmasidir. Grafen
yaprakciklarinin alagimlarda elementlerin difizyonunda bariyer gorevi gorebilecedi Chen vd.
(2012)nin calismasinda belirtiimistir. Onemli miktardaki GNL'larin (6zellikle agirlikca %0.5
GNL takviyesinde) muhtemel yetersiz ultrasonik dispersiyon sebebiyle tam olarak
deaglomerasyonlari saglanamadan 06bek obek tane sinirlarina baskilanabilecegi
degerlendiriimektedir. Dolayisiyla artan porozite seviyesinin ikinci nedeni; tane sinirlarina
baskilanan GNL'larin katilasma sirasinda difizyona engel tegkil etmesi ve kompozitte ylksek
porozite oranina yol agmasi olabilir (Rashad vd., 2015a).
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GNL ilavesi sebebiyle intermetalik fazdaki olasi morfolojik degisimleri incelemek igin Sekil
4.13'de AZ91 referans alasimi ile AZ91/%0.25 GNL kompozitinin SEM gortintuleri verilmigstir.
AZ91 alagiminda a+p otektik fazinin a-Mg ve intermetalik B fazi ile birlikte mikroyapida yer
aldigi iyi bilinmektedir. Bu durum Sekil 4.13a’da da gorilmektedir. AZ91 alasiminda 8 ve a+f3
Otektik faz olugsumlarina genellikle cinkonun yiksek segregasyon egilimi ile katilagsma
sirasinda yapisal asirt sogumanin (constitutional undercooling) sebebiyet verdigi
distnulmektedir (Srinivasan vd., 2010). Sekil 4.13b’den gorulecegi Uzere lamel 6tektik yapi,
matrise GNL takviyesi ile birlikte tamamen ayrik B dtektigine dénidsmustir (Benzer morfolojik

Ozellik %0.5 GNL iceren kompozit icin de gdzlemlenmistir).

Lamel otektik

AT

— ¥

2 ey
Kismi aynk

p otektigi =,

Sekil 4.13. (a) AZ91 referans alasimi ile (b) AZ91/%0.25 GNL kompozitinin yuksek
blayutmedeki BSE goruntuleri

Alasim elementleri ve katilasma parametrelerinin, monolitik magnezyum alasimlarinda 6tektik
morfolojisini bagkalastirabilecegi belirtiimistir (Dahle vd., 2001; Candan vd., 2011). Ancak, bu
calismada AZ91 alasimina GNL takviyesinin faz bilesimini (kompozisyonunu) degistirmesi
mUmkin goéziukmemektedir, zira matris ve GNL arasinda kimyasal reaksiyon olusumu
beklenmemektedir. Grafenin slper termal iletkenlik 6zelligine karsin, matris icindeki disik
konsantrasyonlari (maksimum agirlik¢a %0.5) nedeniyle GNL’larin katilasma hizini dolayisiyla
otektik morfolojisini 6nemli 6l¢lide degistirecegi dusinilmemektedir. Bu nedenle, diflizyon
bariyeri gibi davranan GNL'larin katilagsma sirasinda Al ve Mg atomlarinin difizyonunu
baskilamis oldugu ve lamel yapiyl ayrik otektie dénustirerek B 6tektiginin rafinasyonuna
sebebiyet verdigi 6ne surllebilir (Sekil 4.13’de kullanilan blyttmelerde GNL’larin yerlerini
saptamanin mumkun olmadigi not edilmelidir). Bilgimiz dahilinde literatirde daha énce GNL
ve karbon nanotlp gibi karbon esasli dolgu malzemelerinin AZ serisi alasimlarda 8 fazinin
morfolojik baskalasimi Uzerine etkilerini inceleyen bir calisma literatirde raporlanmamigtir. Bu
nedenle, elde edilen bu 6ncll sonuglar AZ91 alasimina GNL katkisi sebebiyle B fazinin
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morfolojik bagkalagim mekanizmasinin tam olarak anlasiimasi bakimindan ileri arastirmalarin

yapilmasini tesvik edici nitelige sahiptir.

Sekil 4.14. (a) AZ91/%0.25 GNL ve (b) AZ91/%0.5 GNL nanokompozitlerinin SEM
goruntuleri

Sekil 4.14 AZ91/%0.25 GNL ve AZ91/%0.5 GNL kompozitlerinin SEM mikrografilerini
karsilastirmaktadir. Farkli miktarlardaki GNL’larin mekanik ve ultrasonik karistirmanin efektif
kombinasyonu sayesinde alagim icine takviyesinin gergeklestirildigi ve gorece homojen bir
sekilde dagitildigi gérulmektedir. Cok sayida GNL’larin matris boyunca iyi dagiimasina karsin,
Sekil 4.14b’de gosterildigi gibi AZ91/%0.5 GNL kompozitinde bir takim GNL kumeleri
g6zlemlenmistir. Tam olarak deaglomerasyonu saglanamayan bu GNL kidmelerinin varligi
artan GNL miktarina bagl olarak yetersiz bilyali 6gutme ve/veya ultrasonik enerjiye
baglanabilir. Diger bir deyisle, %0.25 GNL dispersiyonu i¢in kullanilan proses parametrelerinin
%0.5 GNL dispersiyonu i¢in de kullaniimasi s6z konusu durumu agiklayabilir. Mikron boyutlu
seramik partikullerin aksine GNL’larin sadece tane sinir bolgelerine degil tane iclerine de nufuz
ettigi géze carpmaktadir (Ayni durum bir énceki bélimde belirtilen A360/GNL kompozitlerinde

de g6zlemlenmistir).
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Daha dnce karbon nanotlp takviyeli metal matrisli kompozitlerde katilagsma hizinin takviye
elemani dispersiyonu uzerinde etkili oldugu raporlanmigtir (Xu vd., 2012; Li vd., 2014b). Bu
baglamda, GNL’larin dislk katillagma hizinda tane sinirlarina itilebilecegi, yuksek katilagma
hizinda ise katilagsma ile birlikte tane iclerine hapsedilebilecedi anlami ¢ikarilabilir. Bu nedenle,
GNL'larin a-Mg taneleri icinde dagitiimasi bakiminda glncel ¢alismadaki katilasma hizinin
gbrece yuksek oldugu ileri surulebilir. Ayrica temin edilen GNL’lar (Sekil 3.1a ve 3.1b) ile
matrise dagiimig GNL’lar (Sekil 4.14) arasinda boyutlari agisindan buyuk farkhlik vardir. Bunun
sebebinin temin edilen GNL’larin bilyali 6gitme sirasinda daha kiglk parcalara ayriimasi
olabilecegi degerlendiriimektedir. Daha kuii¢ik boyutlu GNL’larin da dislokasyon yogunlugunu
arttirarak kompozitin mukavemetini gelistirmesi beklenebilir. Sekil 4.15°de AZ91/%0.5 GNL
kompozitinde (Sekil 4.14b) dagiimis potansiyel bir GNL lzerinde alinan EDX analizine yer
verilmektedir. Analizdeki belirgin karbon piki, matriste karbon esasli dolgu malzemesinin,

dolayisiyla GNL’larin varligini onaylamaktadir.

a0 [Mg]
Element | Ag.% | Atomik %
20 c 5768 = 73.43
N Mg 41.53 26.12
3 2 Al 079 045
] Toplam | 100.00 = 100.00
10—
] l Al
(S S B e S B N e
0 5 10 15 keV

| T |
Spm

Sekil 4.15. AZ91/%0.5 GNL kompozitinde dagiimis potansiyel bir GNL Gzerindeki EDX
analizi

AZ91/%0.25 GNL kompozitinin tipik TEM goéruntuileri Sekil 4.16’da verilmigtir. Bu TEM resimleri
de 0.34 nm duzlemlerarasi mesafeli GNLlarin magnezyum matrisi icine farkh
oryantasyonlarda efektif olarak gémuldigund onaylamaktadir (Sekil 4.16b ve 4.16c¢). Al ve Mg
alagimlari icin SEM resimlerinde ¢ézunurlik limitinden dolay! sadece yatay disperse edilmis
GNL’lar gézlemlenmigtir. TEM resimleri ile GNL’larin farkli oryantasyonlarda matrise dagildigi
gOsterilmistir. Ayrica, matris ve GNL’lar arasinda herhangi bir bogluk veya ara gegis fazi tespit
edilmedigi icin iyi bir ara ylzey yapismasi elde edilmistir. Ancak, olasi kimyasal reaksiyon
arind AlyCs ara fazinin numune hazirlama sirasinda havadaki nem ile tepkimeye girerek
metan gazi olusturma ihtimali de gézarde edilmemelidir. Yine de bu ara fazi tespit etmek igin

yuksek ¢ozinlrlikli TEM (HRTEM) analizlerinin yapilmasi gelecek arastirma konusu olarak
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tavsiye edilmektedir. Kisaca, tablet besleme mekanizmasi ile birlikte GNL’larin ultrasonik
dispersiyonunun, dékim sirasinda sivi magnezyum tarafindan grafenleri iyi i1slatabildigi ve
temiz bir matris-takviye elemani yapismasi elde edilmesinde &énemli rol oynadidi
degerlendirilmektedir.

\

034N

Sekil 4.16. AZ91/%0.25 GNL nanokompozitinde matrise géomuli GNL'lari gsteren TEM
goruntaleri
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4.2. Mekanik Testler

4.2.1. Aliminyum Matrisli Nanokompozitlerin Mekanik Testleri

Tablo 4.1'de A360 referans alasimi ile GNL takviyeli kompozitlerinin sertlik ve c¢cekme
testlerinden elde edilen degerler karsilastiriimaktadir. Agirlikgca %0.25 GNL takviyesi ile birlikte
alasimin sertlik, akma ve ¢cekme mukavemetinde yaklasik olarak sirasiyla %7, %15 ve %22.5
oraninda artis meydana geldigi gézlemlenmektedir. Agirlikca %0.5 GNL takviyesi ile birlikte
yine sirasiyla alagimin sertlik, akma ve ¢cekme mukavemetinde yaklasik olarak sirasiyla %12,
%25 ve %32 oraninda artis olmustur. Bununla birlikte, GNL miktari arttikca alasimin stinekligi
azalmistir. GNL’larin  mukavemetin gelistiriimesindeki rolli, matris icinde yik tasima
kapasiteleri ve gerilim yodunlugu olusturarak dislokasyonlarin ilerlemesine iki boyutlu engel
teskil etmeleri ile aciklanabilir. Zira, aluminyum gibi yuzey merkezli kubik yapiya sahip
metallerde tane kigultmenin, mukavemet artisinda sinirl etkisi oldugu bilinmektedir (Lloyd,
1994). Matrise nispeten dusuk konsantrasyonlarda (agirlikga maksimum %0.5) GNL ilavesi
yapildidi icin yuk tasima etkisinin de sinirli olacagi degerlendiriimektedir. Ayrica, primer a-Al
matris (23.6 x 10 (°C)%, Rashad vd., 2014) ile GNL (-8 x 10 (°C)*,Yoon vd., 2011) arasindaki
blaylk 1sil genlesme katsayisi farki, olusturdugu c¢ok yonli termal gerilmeler nedeniyle
katilasma sonunda plastik deformasyona sebebiyet verebilir. Bunun sonucunda, dislokasyon
yogunlugu artarak mukavemetin gelismesine neden olabilir. Dolayisiyla temel
mukavemetlendirme mekanizmasinin, GNL’larin 1sil genlesme farkindan dolayl geriime
yogunlugu olusturmasi ve dislokasyon ilerlemesine engel tegkil etmis olabilecegi
degerlendiriimektedir. Bununla birlikte, aliminyum ile GNL’lar arasi elde edilen iyi tutunmanin
(Sekil 4.10) da mukavemet artiginda énemli bir yeri vardir. Stneklikteki kayip ise artan sert
takviye malzemesine bagh olarak matris icinde kismi olarak aglomere olup kimelesen
GNL’lara dayandirilabilir. Clnku, takviye elemaninin yogun oldugu ve kimelestigi bolgeler

genellikle gatlak olugum ve ilerlemesine en yatkin bdlgelerdir.

Tablo 4.1. A360 alagimi ve GNL takviyeli kompozitlerinin sertlik ve gekme testi sonuglari

Ornek Sertlik %0.2 akma Gekme Kopma anindaki
(HV) mukavemeti (MPa) | mukavemeti (MPa) uzama (%)
A360 referans 5845 123+ 4 186 £ 5.5 36407
alagimi
A360/%0.25 GNL
kompoziti 625 142+7.5 228 £ 10 3.3+0.9
A360/90.5 GNL
kompoziti 65+4.5 154 + 10.5 245 + 13 28+1.2
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Literatirde sifir boyutlu nanopartikillerin ve tek boyutlu nanotellerin metal matrislerdeki
mukavemetlendirme etkisini ortaya koyan bir¢cok sayisal model gelistiriimistir. Ancak, matrisde
rastgele dagitilan nano dlgekteki iki boyutlu ince levhalarin mukavemetlendirmedeki etkisini
hesaplayacak model gelistirmek zordur. Bu nedenle, MMNK’lerde rastgele dagitilan iki boyutlu
ince levhalarin mukavemetlendirme mekanizmalari tam olarak ortaya konulamamigtir (Chen
vd., 2012). Bu galismada bilgimiz dahilinde literatlrde ilk defa GNL’lar, aliminyum alagimi
esasli matrise yari-kati karistirma mekanizmasi ile beslenmis, magnezyum ilavesi ile
aliminyum esasli matrisin GNL’lari 1slatabilirligi arttirilarak ultrasonik proses ile de GNL'larin
gorece etkin ve homojen olarak dagitildiklari Sekil 4.17°de verilen A360/%0.5 GNL kompoziti

icin sinkatron analiz goruntistnde ortaya konulmustur.

Sekil 4.17. A360/%0.5 GNL kompoziti i¢in sinkatron analiz sonuglari

Ultrsonik prob Balansuk
Baloncuk Baloncuk patlamasi ile Homojen GNL
SN\ / olusumu geligimi ktime Kkirilimi dispersiyonu
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Sivi metal GNL kiimesi

Sekil 4.18. Ultrasonik prosesin sivi metal icinde gérece homojen GNL dagilimi Gzerine etki

modeli
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Sinkatron analizi yaklagsik 1 cm?® hacmindeki numune Uzerinde uygulanmistir. Kip igindeki
noktalar GNL’In numunedeki lokasyonlarina isaret etmektedir ve farkl renkler farkli boyut ve
oryantosyondaki grafenleri goéstermektedir. Yontem boéliminde de belirtildigi Uzere analizi
yapilan merkezdeki ¢alisma ziyaret siresi kisitl nedeniyle detayli analiz yapilamamistir. Bu
oncll sonugclar dretilen tim kompozitlerin sinkatron analizinin yapilmasini tegvik etmektedir.
Ultrasonik prosesin matriste elde edilen gérece homojen GNL dagilimi tGzerine etkisi literatirde
belirtildigi Gzere Sekil 4.18’de resmedilen model ile agiklanabilir. Ayrica, ultrasonik proses
sirasinda aciga ¢ikan mikro-sicak noktalarin da GNL’lar ile aliminyum arasinda potansiyel
reaksiyon olusumunu Onleyerek yluksek mekanik 6zelliklerin elde edilmesi bakimindan temiz
bir arayuzey elde edildi§i TEM analizleri ile gdsterilmigtir. Aliuminyum esasli matriste gorece
homojen olarak dagiimis GNL’lari igeren boyle bir kompozit malzemenin sivi fazda Uretilmis
olmasi, iki boyutlu ince levhalarin mukavemetlendirme mekanizmalarinin anlagiimasi ve

bunlarin modellenmesine katki sunabilir.

4.2.2. Magnezyum Matrisli Nanokompozitlerin Mekanik Testleri

Tablo 4.2’de AZ91 referans alasimi ile GNL takviyeli kompozitlerinin sertlik ve ¢cekme
testlerinden elde edilen degerler karsilastiriimaktadir. Agirlikgca %0.25 GNL takviyesi ile birlikte
alasimin sertlik, akma ve ¢cekme mukavemetinde yaklasik olarak sirasiyla %8, %22 ve 19
oraninda artis meydana geldigi gézlemlenmektedir. Adirlikga %0.5 GNL takviyesi ile birlikte
yine sirasiyla alagimin sertlik, akma ve ¢gekme mukavemetinde yaklasik olarak sirasiyla %15,
%34 ve %32 oraninda artis olmustur. Sertlikteki artis, gérece homojen GNL dispersiyonun
indantasyon sirasinda plastik deformasyona diren¢g gdstermesi ve GNL nedeniyle tane

incelmesi ile agiklanabilir.

Tablo 4.2. AZ91 alasimi ve GNL takviyeli kompozitlerinin sertlik ve gekme testi sonuglari

Ornek Sertlik %0.2 akma Cekme Kopma anindaki
(HV) mukavemeti (MPa) | mukavemeti (MPa) uzama (%)
AZ91 referans 60 + 0.5 9546 144 + 8 0105
alasimi
AZ91/9%0.25 GNL
kompoziti 65+ 1.5 1169 172 +10 34+07
AZ91/9%0.5 GNL
kompoziti 6925 128 +13 190+ 14 2.8+0.9

Mukavemet artigsina etki eden mekanizmalar bir dnceki bdlimde aliminyum matrisli GNL
takviyeli kompozitler i¢in ifade edilmisti. Ayni mekanizmalarin magnezyum matrisi icin de etki

etmesi beklenmektedir. Matris-GNL arasinda elde edilen temiz ve iyi yapismanin mekanik
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Ozellikleri arttirdigi da bir gergektir (Sekil 4.16b ve 4.16c¢). Bununla birlikte, GNL’lar genis
spesifik yluzey alani ve kingik yuzey yapilari (Sekil 4.16a) nedeniyle mekanik kilittemeye
katkida bulunarak kuresel ve fiber takviye elemanlarina kiyasla efektif yuk transferine
sebebiyet verebilir (Xiang vd., 2017). Ancak, matrise takviye edilen GNL miktari diguk oldugu
icin yuk transfer mekanizmasinin mukavemet artisinda kritik rol almasi beklenmeyebilir.
Nanopartiklllere kiyasla GNL'lar 1-2 uym gibi biyik boyuta sahiptir (Sekil 4.14). Bu nedenle,
GNL arasi genis mesafeler dislokasyon kaymasina engel olmak igin daha az ve daha zayif
bariyer olusturur. Dolayisiyla, Orowan mukavemetlendirme mekanizmasinin da gorece zayif
etkiye sahip olabilecegi degerlendiriimektedir (Xiang vd., 2016). Ayrica, magnezyum alasimi
(26 x 10 (°C)%, Taylor, 1998) ile GNL (-8 x 10 (°C)%,Yoon vd., 2011) arasindaki isil genlesme
katsayisi farki ¢ok yonlu termal gerilmeler nedeniyle plastik birim uzamalari meydana
getirebilir. Bdylece dislokasyon yodunlugu artarak mukavemet gelisir. Ozetle, tane incelmesi
ile 1sil genlesme katsayisi farkinin meydana getirdigi dislokasyon yogunlugunun AZ91/GNL

kompozitlerindeki mukavemet artisini domine eden mekanizmalar oldugui ileri strulebilir.

Tablo 4.2’den AZ91/GNL kompozitlerinin referans alasima kiyasla daha yuksek slineklik
degerlerine sahip oldugu gérilmektedir. Bu durum, GNL takviyesi ile lamel yapil 6tektik fazin
ayrik otektik faza transformasyonu ile agiklanabilir. Cunku, ayrik B 6tektigine gore lamel 3
Otektigi catlak olusumuna kargi daha yatkin genig yuzey alanh gevrek intermetalik faz
icermektedir (Turen, 2013). Ayrica, agirlikca %0.5 GNL igceren kompozitin %0.25 GNL igeren
kompozite gore yaklasik %10 fazla mukavemet de@erlerine ancak daha disik slneklik
degerine sahip oldugu dikkat cekmektedir. Stneklikteki bu azalma ve sinirh mukavemet artisi
artan GNL miktarina bagh olarak saptanan gorece yuksek porozite orani (Sekil 4.12) ve
GNL’larin kimelesme egilimine (Sekil 4.14) yorulabilir. Zira, gézenekler ve GNL kumeleri

prematire hasar olusumuna en yatkin bdlgelerdir.

GNL'larin iki boyutlu plaka morfolojileri nedeniyle matristeki grafen oryantasyonu; islatma,
takviye elemani miktari ve dagihiminin yaninda mukavemetlendirmede onemli bir rol
oynayabilir (Rashad vd., 2015b). GNLlarin ¢ekme yoninde diziimesi durumunda
mukavemette daha fazla artig, aksi halde mukavemet artisinda bir azalig beklenebilir. Bu
durumu analiz etmek igin gekme testi yapilan bir AZ91/%0.5 GNL kompozit numunesinin
kirilma yuzeyi SEM altinda incelenmistir (Sekil 4.19). Bu sekilde ¢cekme yonine dik dogrultuda
matrise gémulen potansiyel bir GNL'nin EDX analizine de yer verilmistir (EDX sisteminin
¢ozunurlik limiti ve kirik yuzey topolojisinden dolayl gekme yonu boyunca matrise gomulu
GNL'larin gosterilemedigdi not edilmelidir). Bu nedenle, %0.5 GNL iceren kompozitteki sinirli
mukavemet artisi artan GNL miktari ile birlikte ¢ekme yonine dik yerlesen ve

mukavemetlendirme verimliligini azaltan bu tlir matrise gémuli grafenler ile agiklanabilir.
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Sekil 4.19. Cekme testinden sonra AZ91/%0.5 GNL kompozitinden alinan kirilma ytzeyinin
SEM analizi

AZ91 referans alasimi ve kompozitlerinin gekme testi sonrasi kirilma ytzeyleri Sekil 4.20°de
g6rildigu gibi SEM altinda incelenmigtir. Referans alasimin kirilma yuzeyi klivaj (¢atlama)
adimlarinin varhgini sergilemektedir (Sekil 4.20a). Diger yandan, Sekil 4.20b ve 4.20c’de
gOsterildigi gibi kompozitlerin kirilma yuzeyleri ¢ukur ve yirtik ¢ikintilarini gézler 6nune
sermektedir. Bu yapilarin, GNL katkisi ile alasimin sunekliligindeki gelisimin gostergeleri
oldugu dusunulmektedir. Ayrica, Sekil 4.20a ve 4.20b’de mikro-g6zenekler gibi dokim

kusurlari géze ¢carpmaktadir.

Sekil 4.20. Cekme testinden sonra (a) AZ91 referans alagim, (b) AZ91/%0.25 GNL ve (c)
AZ91/%0.5 GNL kompozit numunelerinden alinan kirilma yltzeylerinin SEM goéruntuleri

46



&

TUBITAK

5. SONUG

Bu proje kapsaminda yapilan deneysel ¢alismalardan asagidaki sonuglar ¢ikartilabilir.

iki farkli boyutta temin edilen GNL’larin (50-100 nm kalinlik ve 5 ym ortalama gap, 10-
20 nm kalinlik ve 14 um ortalama ¢ap) sivi A360 aliminyum ve AZ91 magnezyum
alasimlarina takviyesi gergeklestiriimistir. Mikroyapi1 analizlerinde daha ince olan
GNL'larin (10-20 nm kalinlik ve 14 uym ortalama c¢ap) sivi metal iginde aglomerasyon
egilimlerinden dolayr homojen olarak dagitilamadigi goérilmustir. Ancak, gelecek
arastirma konusu olarak daha gugclu ve yuksek kapasiteli ultrasonik sistem kullanarak
GNL'larin sivi metallerde homojen dagilimi saglanabilir. Bununla birlikte, agirlikca
%0.25 ve %0.5 oranlarinda 50-100 nm kalinliga ve x,y ekseninde ortalama 5 pym
uzunluga sahip GNL’larin, kismi toz metalurjisini iceren tablet besleme mekanizmasi
ile mekanik karistirma ve ultrasonik proses altinda eriyik aliminyum A360 ve
magnezyum AZ91 alasimlarina basarili bir sekilde takviyesi saglanmistir. Bu da
kullanilan kombine nanokompozit Uretim yonteminin gelecek vaad ettigine isaret

etmektedir.

Mikroyapi analizleri genel olarak, GNL takviyesinin her iki alagimin da tane boyutunu
kGgulttigini  ve  yiksek yogunluktaki ultrasonik dalgalar ile GNLlarin
aglomerasyonlarinin 6nlenerek matris iginde gérece homojen olarak dagitildigini
gOstermistir. Magnezyum alasiminda GNL katkisinin lamel 6tektik yapiyi ayrik 6tektige
donustirerek B otektiginin rafinasyonunu sagladigi goézlemlenmigtir. Bu morfolojik
baskalasim, GNL’larin katilasma sirasinda alasim elementlerinin diflizyonunu

baskilamasi ile difiizyon bariyeri gérevi gérmesine atfedilmigtir.

TEM calismalari, GNLlarin matrislerde hem yatay hem de disey olarak
konumlandigini ve ara yuzeyde herhangi bir bosluk veya kimyasal reaksiyon
olusturmadan aliminyum ve magnezyum matrise iyi tutundugunu ortaya koymustur.
Ultrasonik proses sirasinda agiga gikan mikro-sicak noktalarin GNL’lar ile aliminyum
arasinda muhtemel kimyasal reaksiyonu, dolayisiyla Al4Cs olusumunu Onlemis
olabilecegi degerlendirilmistir. Yine de olusmus muhtemel reaksiyon Uurunlerinin
tespitine yonelik gok sayida ornekte arayuzeyin daha ayrintili analizi, gelecek aragtirma

konusu olarak yuksek ¢ézunurlukli TEM (HRTEM) vasitasiyla gerceklestirilebilir.

Genel olarak GNL takviyesi alagimlarin %0.2 akma ile gekme mukavemetini énemli

oranda arttirmistir. Mukavemetteki iyilesmeler daha ziyade, GNL'larin matris ile 1sil
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genlesme katsayisi farkindan dolayi gerilim yogunlugu olusturmasi ve dislokasyonlarin
ilerlemesine  engel teskil etmesine dayandiriimigtir.  Bununla  birlikte,
mukavemetlendirme Uzerinde tane inceltme mekanizmasinin aliminyuma kiyasla
magnezyum alagiminda daha etkin oldugu degerlendirilmistir. Monolitik alasima gore
A360/GNL kompozitlerinde tespit edilen stineklikteki azalma, matriste gbzlemlenen ve
¢atlak olusumuna yatkin kismi GNL kimelenmelerine dayandiriimistir. Monolitik
alasima gére AZ91/GNL kompozitlerinde tespit edilen slneklikteki gelisme ise, grafen
etkisiyle otektik yapidaki morfolojik degisim ile agiklanmigtir. Ayni zamanda, AZ91/0.25
GNL kompozitinin slineklik ve mukavemetlendirme verimliliginin AZ91/0.5 GNL
kompozitininkilere kiyasla daha yuksek oldugu tespit edilmistir. Kompozitte artan GNL
oranina bagl olarak saptanan ylksek porozite orani ve GNL’larin kimelesme
egilimlerinin, s6z konusu dusuk suneklik ve mukavemetlendirme verimliliine neden

oldugu ileri sUrdimustdr.

Bu proje, GNL’larin sivi fazda aliiminyum ve magnezyum alasimlarina takviyesinde
ekstrizyon ve haddeleme gibi ikincil bir prosese gerek duyulmadan yeni nesil
nanokompozitlerin seri imalata uygun dokum yontemi ile Uretilebilirliklerini ortaya

koymustur.
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