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OZET

Otomotiv ve havacilik sektorindeki gelismeler, digik yogunluklu, yiksek
mukavemetli aginmaya kars1 direngli ve bu 6zelliklerini yiiksek sicaklikta koruyan
malzemelere ihtiyag duyulacagini gostermektedir. Bu diigiinceden yola ¢ikilarak, bu
caligmada Al-Ti mastir alagitmi kullanilarak TiC takviyeli aliiminyum matrisli
kompozit malzemenin iretimi gergeklestirilmigtir. Diger klasik kompozit iretim
proseslerine gore ustiin yanlar1 bulunan, takviye fazin ergiyik metal igerisinde
cekirdeklendigi (In-Situ Production) yontemlerden gaz enjeksiyon ve elementel
karbon ilavesi tiretim yontemleri olarak secilmigtir.

Gaz enjeksiyon yontemi ile TiC takviyeli aliminyum matrisli kompozit tiretiminde,
karbonlu gazin (CH,) infiltrasyon reaksiyonu vakum indiksiyon firininda
gerceklestirilmigtir. Alagim saf alimina pota icerisinde ergitildikten sonra tagtyici
argon gaz ile karbon kaynag1 olan metan gazi Al-Ti ergiyigi i¢ine gonderilmistir.

Elementel karbon ilavesi ile TiC takviyeli aliminyum matrisli kompozit tiretiminde
Al-Ti alagtminin ergitme iglemi igerisi saf alimina ile sivanmis grafit potada
indiksiyon firim1 kullamilarak gergeklestirilmistir. Ergiyik sicakligis Al3Ti fazinin
tamamen ¢oziinmesine imkan veren 1200 °C olarak segilmistir. Bu sicaklikta,
ergiyik iginde bulunan AlTi'un tamamen ¢ozinmesi icin yaklasi 30 dakika
beklenmistir. Daha sonra nemi ugurulmak igin 850 OC da 1 saat 6n 1sitilmig ortalama
tane boyutu 10-20 um olan karbon 1'er gramlik paketler halinde aliiminyum folyoya
sarilarak ergiyik igerisine ilave edilmigtir. Karbon ilavesinden sonra titanyum ile
elementel karbon arasindaki reaksiyonu gergeklesebilmesi i¢in uygun sicakliklara
cikilmig ve bu sicakliklarda reaksiyonun tamamlanmasi igin yeterli siire beklenmisgtir.

1200 °C sicaklik, 0.4 I/dak. gaz akis hizinda 90 dakikalik reaksiyon siiresi sonucu
elde edilen trtinde yap: igerisinde TiC'in yamsira Al;Ti fazida bulundugu tesbit
edilmistir. 1200 °C sicaklik, 0.4 I/dak. gaz akig hizinda 120 dakikalik reaksiyon
stiresi sonucu elde edilen riinde yap: igerisinde Al3Ti igneciklerinin tamamen yok
oldugu ve boyutu ~ 1 um olan TiC partikiillerinin bulundugu saptanmustir.

Al+%ATi, Al+%5Ti ve Al+%6Ti alagimlarinda yapilan inceleme sonucunda 1300°C
sicaklikta ve %30 fazla karbon ilavesinde ve 15 dak.'lik bekleme siiresinde Al3Ti
fazinin tamaminin 1 um ve alt1 boyuta sahip TiC'e donistiigi tesbit edilmigtir.

TiC takviyeli aliminyum matrisli kompozitlerin kirilma Ozelliklerini belirlemek
amaci ile kinlma yiizeylerinde metalografik inceleme yapilmigtir. Karbon ilave
edilmemis Al+%4Ti alagiminda gevrek kirilma meydana geldigi tesbit edilmistir.
Al3Ti ve TiC fazlarinin birlikte bulundugu numunede yapilan metalografik inceleme
sonucunda bazi bolgelerin siinek bazi bolgelerin ise gevrek davramg gosterdigi tesbit
edilmigtir.  Siinek kirilmamin oldugu bolgelerde TiC fazi bulunurken gevrek
kinlmanin oldugu bolgelerde TiC fazina rastlanmamugtir.  TiC olusumunun
tamamlandig1 numunelerde siinek kinlmanin meydana geldigini tesbit edilmistir. 1
um ve alt1 boyuta sahip TiC partikiilleri ve matris arasinda ayrilma gozlenmemistir.
Matris ile TiC partikiilleri arasinda ¢ok iyi araylizey baglanmasi oldugu
belirlenmigtir. 2 pm ve lzeri boyuta sahip partiller ile matris arasinda ayrilma
oldugu tesbit edilmistir.

xiii



SUMMARY

THE PRODUCTION OF TiC REINFORCED ALUMINIUM MATRIX
COMPOSITES BY GAS INJECTION AND ELEMENTAL CARBON
ADDITION.

During the past decade, specific materials property requirements for advanced
aerospace, automotive and other structural applications have escalated where
conventional alloy systems are no longer suitable. The development of materials
with minimum specific gravity, high structural strength at the highest possible
temperature and the capability of withstanding oxidative hot corrosion is a major
goal of materials science for high technology engine and aerospace applications.
Therefore attempts have been made to enhance the material properties via a
reinforcing ceramic second phase of higher strength and stiffness. Various materials
such as oxides carbides, and nitrides have been investigated for improving the

properties of the monolithic metals.

The reinforcing phase and the metal matrix are combined by various processing
techniques such as powder metallurgy, preform infiltration, spray deposition, casting
technologies, i.e squeeze casting, rheocasting and compocasting. These artificial
composites have resulted in the realisation of strength and modules goals, however
rarely have the composites been economically viable. Additionally these processes
also have problems such as interface reactions leading to undesirable products,
thermodynamic and mechanical incompatibility, internal stresses owing to the

mismatch of coefficients of thermal expansion of the various phases.
In the last decade, new in situ fabrication technologies have been developed for

processing metal and ceramic matrix composites. Simply stated, in situ processes

involve a chemical reaction resulting in the formation of a thermodynamically stable
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reinforcing ceramic phase. Some of these technologies include DIMOX™, XD™,

SHS and reactive gas infiltration.

In-situ production of metal matrix composites (MMCs) can produce a new class of
naturally stable composites for advanced structural and wear applications.
Conventional mechanical mixtures of whiskers, fibers, or particles and matrices (i.e.,
synthetic MMCs) are often not thermodynamically stable. The in-situ processes for
nonferrous and intermetallic systems eliminate interface incompatibility of matrices
with reinforcements by creating more thermodynamically stable reinforcements
based on their nucleation and growth from the parent matrix phase. By controlling
the melt (i.e., matrix alloy design) and reaction gas chemistry, a hierarchical range of
carbides, nitrides, oxides, borides, and even silicides can be generated. Using
knowledge of local mixing characteristics and by suitable selection of the two
reacting phases, their concentrations, and their reactivities, the size and size
distribution of the carbide and nitride phases can be controlled. Dual-phase
reinforcements and graded reinforcements also may be produced via multicomponent
gas chemistry and novel processing routes. The reactions can be categorised
generically, in terms of the starting phases, as gas-liquid, liquid-solid, liquid-liquid,
etc. One of the major, fundamental scientific challenges lies in controlling the

materials synthesis through optimised reaction kinetics and interfacial design.

Commercial application of these technologies requires an understanding of several
keys processing steps. It is important to be able to control the microstructure and
consider processing and near-net-shape production capabilities. The incorporation of
these in-situ formed reinforcements into an ambient -and elevated- temperature alloy
system offers the advantage of increasing the modules and strength of the base alloy
while still maintaining a relatively low volume fraction to preserve the fracture
toughness and elongation. Another benefit is improved elevated temperature

performance.

Materials property requirements for advanced aerospace, land transportation, and
wear application have escalated such that conventional nonferrous alloy systems and

synthetic MMCs may not be suitable or cost-effective in some applications.



Therefore, cost-effective enhancement of the performance of monolithic metallic
materials by in-situ or natural reinforcements with a high-strength/high-stiffness

second phase is required.

The processing microstructure mechanical properties of artificial particulate
reinforced MMCs have been evaluated for more than two decades, but the concept of
in-situ MMCs has only recently been exploited for commercial wear and high-

performance applications.

Refractory metals, stable carbides (eg. SiC, B4C), nitrides (SisN,), AIN), borides,
oxides (A0, Si0,), sulphides, intermetallics, silicide, and silicates are all possible
candidates for reinforcing phases in a range of engineered composite materials.
Since refractory metal compounds such as carbides, nitrides, borides, silicide and
oxides are known to be extremely hard and to keep their strength at elevated
temperatures, in addition to their high melting point. The formation kinetics and the
compatibility of these compounds with candidate matrix alloys must be considered.
Potential reinforcing particulates include TiC, TaC, B4C, SiC, SizN,4, and BN in

several conventional alloys or higher-temperature intermetallic-matrix systems.

Liquid-gas reaction processing involves the formation of thermodynamically stable
refractory compounds in a nonferrous alloy matrix (eg. Al, Cu, Mg, Ni, or Ti). The
reinforcing phase is the product of a gas-liquid reaction caused by the injection of
gas into a reactive liquid metal. The rapid reaction between the solute alloying

elements and the nonmetal-bearing gas refractory dispersion in the matrix alloy.

The flow diagram given in Fig.1 illustrates the chronological sequence of events
occurring during the gas injection process. Step A is the initial stage in which the
carbonaceous gas, ie. CHy4, undergoes decomposition within the liquid met. Step B
indicates the various reaction paths and products that may form. Depending on alloy
chemistry, either Al4Cs or TiC or a mixture of both may form. Step C outlines the
possible (solute state or liquid solution-precipitation process) reaction paths for the

formation of TiC.
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Figure 1. Illustration of the chronological sequence of events occurring during

processing.

The developments in the automotive and aerospace applications, point to the
importance of materials which have high strength, low density and wear resistance
properties which are also protected at high temperatures (>250 °C). In this study,
TiC reinforced aluminium matrix composite material was produced by using Al-Ti
master alloy. Gas injection and addition of elemental carbon methods are used in
preference to other classical composite production methods among the in-situ
production processes. In the production of TiC reinforced aluminium matrix
composites by gas injection, infiltration reaction of CH,4 was let to take place in
vacuum induction furnace. After the melting of aluminium alloy, metan gas as

source of carbon together with argon gas was injected in the Al-Ti solution.
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In the production of TiC reinforced aluminium matrix composites by the elemental
carbon addition, AI-Ti alloys were melted in graphite crucible cover with pure
alumina by using induction furnace. The melting temperature was 1200 °C which
was an ideal solving temperature for Al3Ti phases. At this temperature, in order to
solve Al3Ti, after duration of 30 min carbon which was wrapped by an aluminium
foil was dried at 850°C for 1 hour and added in to the solution in the form of
packages containing 1 gram carbon having 10- 20 um particle size. After the
addition of carbon, in order the reaction to take place between titanium and elemental
carbon the reaction temperature was increased to an appropriate level and reaction

time was chosen accordingly.

At the end of the reaction which took place at 1200 °C, both of TiC and Al;Ti phases
were identified at 0.4 I/sec flow rate for 90 seconds reaction time. However, AlsTi
needles disappeared and TiC particles were observed at the end of 120 sec reaction

time at the same reaction temperature and flow rate.

At the end of the investigation with Al+%4Ti, Al+%S5Ti and Al+%6Ti alloys
conducted at 1300°C with 30% extra carbon addition Al;Ti phase was completely

chanced to TiC with grain size 1 um or below.

The cracking surface of the TiC reinforced aluminium matrix composites was
inspected by metallographic studies to determine the cracking behaviour. A brittle
cracking character was observed for the sample of Al+%4Ti alloy without carbon
addition. The samples containing Al;Ti and TiC phases together showed a brittle
cracking behaviour in some areas and ductile cracking behaviour in others. TiC
phase was present in the ductile cracking areas and not present in the brittle cracking
areas. When TiC formation was copmleted the cracking surface showed ductile
cracking behaviour. Disconnection between the phases of Ti particle and matrix was
not visible for the particles having lpm or below grain size. Otherwise, the
disconnection between the TiC particles and the matrix was visible for the particles

having grain size of 2 um or above.
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BOLUM 1

GIRIS VE AMAC

Kompozit, en az iki farklh malzemenin bir ara yiizey olusturacak gsekilde bir araya
gelmesiyle, bu malzemelerin farkli 6zelliklerini belirli oranda tagiyan yeni malzemedir.
Kendisini olugturan malzemelerin iyi 6zelliklerini tagimasi kompozitin bilegenlerinden

daha yiiksek performans géstermesini saglar.

Uzay, havacilik ve otomotiv sanayiinde yiiksek dayamml fakat hafif malzeme ihtiyac
kompozitlerin dogmasi ve gelismesinde itici kuvveti olugturmustur.  Ozellikle
Dayang/Agirlik ve Rijitlik/Agirhik oranlanmn yiiksek olmasi [1] bu malzemelerin
kullanimim yayginlagtirmaktadir.

Kompozit malzemelerin yapist matriks ve takviye olmak {izere iki ana boliimden
olusur. Matriks, yap1 igindeki siirekli faz olup takviyeleri bir arada tutar. Takviye ise
matriks igine gémiilmiis siireksiz fazdir. Matriks ve takviye malzemesi metal, plastik,
seramik ve cam olabilir. Genel olarak, kompozit malzemelerde matriks siinek, hafif ve
diigik mekanik 6zellikli, takviye ise sert, rijit ve yiiksek dayamimh, tok ve hafiftir.
Kompozit malzemelerin dayamm &zelliklerinin belirlenmesinde takviye malzemesinin
Ozelliklerinin yaninda, yap: igindeki oram, matriks icindeki dagilim, geometrisi ve

boyutlarinin ¢ok biiyiik rolii vardir.

Bir malzemenin kompozit sayilabilmesi i¢in genel olarak asagida verilen ozellikleri

tagimasi gerekmektedir:

a) Insan tarafindan iiretilmelidir,



b) Kimyasal olarak birbirinden farklh en az iki malzemenin kombinasyonundan
olugmahdir,

c¢) Kompozit malzemeyi olusturan malzemeler ii¢ boyutlu olarak birlegmelidir,

d) Kompozit malzeme, kendini meydana getiren bilesenlerin tek bagina sahip

olamayacaklan 6zellikler gostermelidir.

Kompozit malzemeler, kullanilan matriks malzemesine gére (¢ ana simfa

aynlmaktadir. Bunlar polimerler, seramikler ve metal matriksli kompozitlerdir.

Metal matriksli kompozit malzemeler yiiksek elastik modiiliine, yiiksek gekme-basma
ve kayma modiiliine, yiiksek kullanim sicaklifina sahiptir. Ayrica, metallerin siineklik
ve tokluk ozellikleri ile seramiklerin yiksek dayanim ve yiiksek elastik modiil
Ozelliklerini birlegtirmelerinden dolay1 son derece 6nemli miihendislik malzemeleridir
[2]. Bu istiinliiklerinin yamnda tekrar {retilebilir olmalan, yiiksek mekanik
Ozellikler ve disilk yogunluk degerlerine sahip olmalan agisindan da 6nem

kazanmuglardir.

Metal matriksli kompozit malzemelerin tretiminde kullamlan matriks alagimlan ¢ok
gesitli olabilmektedir. Fakat aliminyjum ve alagmmlan bu konuda ilk sirayr
almaktadir. Bu alagimlann tercih edilmelerinin nedeni, diigik yogunluk ve ergime
derecelerine sahip olmalari ve birgok seramik takviye malzemesini kolay
islatabilmeleridir. ~ Aliiminyum matriksli kompozit malzemelerin en belirgin
istiinliikkleri aginma mukavemetlerinin ve 1sil iletkenliklerinin yiiksek, stirtiinme
katsayilarinin, 1s1l genlesmelerinin diigiik ve bunlarin yamnda rijitlik ve dayang/agirlik

oranlarimn yiiksek olmasidir.

Metal matriksli kompozit malzemelerin uretimi i¢in ¢ok sayida degisik yontem
mevcuttur. Ancak, bu yontemlerin birgogunda kompozit malzeme Uretiminin en
6nemli sorunu olan islatilabilirlik problemi ile kargilagilmaktadir. Ayrica matriks-
takviye faz arayiizeyinde istenmeyen fazlar olugmaktadir. Bu problemlere, takviye
fazin ergiyik metal i¢ine disandan ilave edildigi tiim kompozit iiretim yontemlerinde



rastlanmaktadir ve mekanik ozellikler bu problemlerin varligindan dolayr olumsuz

yonde etkilenmektedir.

Takviye fazin ergiyik metal i¢inde gekirdeklendirildigi (in-situ production) kompozit
iiretim yontemlerinde islatilabilirlik problemi yoktur. Bunun nedeni, bu yéntemlerde
takviye fazin ergiyik metal iginde gekirdeklenmesi ve diger yontemlerde goriilen

arayiizeylerdeki kirlenmelerin olugmamasidir.

Takviye fazin ergiyik metal iginde c¢ekirdeklendigi yontemlere (In-situ production)
6rnek olarak;

a) Kangik tuz reaksiyonlan,

b) DIMAX (Yo6nlendirilmig metal oksidasyonu/nitrasyonu),
c) XD™ yontemi ( Sivi-kati reaksiyonlar),

d) Gaz enjeksiyon yoéntemi ( Sivi-gaz reaksiyonlart),

verilebilir. Yukanda sozii edilen takviye fazin matriks iginde ¢ekirdeklendirildigi (in-
situ production) yontemlere ilave olarak, bu ¢aligmanin konusu olan A/-Ti alasmmina
elementel karbon ilave etmek sureti ile de TiC rakviyeli aliiminyum matriksli
komporzit iretimini gergeklestirmek mimkiindiir. Bu yontemin diger takviye fazin
matriks i¢inde ¢ekirdeklendigi liretim yontemlerine gore tistiin yanlar, tretimin kolay
olmasi, ¢ok yiiksek tiretim teknolojisine ihtiya¢ duyulmamast, retim maliyetinin diigiik
olmasi, klasik kompozit iiretim yontemlerinde gorilen islatiabilirlik probleminin
olmamasi, mekanik 6zellikleri olumsuz yonde etkileyen matriks-takviye faz arasindaki

kirlenmelerin goriilmemesi ve en onemlisi ise liretim siiresinin kisa olmasidir.

Tiirkiyede, otomotiv sektoriindeki gelismeler, diisiik yogunluklu, yiiksek dayammb,
aginmaya kargi direngli ve bu 6zelliklerini yitksek sicaklikta koruyan malzemelere
ihtiyag duyulacagim gostermektedir. Bu digiinceden yola ¢ikilarak, diger tretim
yontemlerine gore lstiin dzelliklere sahip elementel karbon ilavesi ile TiC takviyeli,
aliminyum matriksli kompozit malzeme iiretimi iizerine ¢ahyma yapilmas: gerekliligi

ortaya gikmustir. Ulkemizde bu yontem iizerine her hangi bir ¢alisma yapiimamustir.



Bu ¢aligmada Al-Ti alagimi olarak London Scandinavian Metallurgy Comp. (LSM)
firmasindan temin edilen AlH+%6Ti alagimu kullanilmugtir. Caligmanin teorik kisminda
TiC, ALCs olusum reaksiyonlan ve bu fazlann termodinamik kararliliklar

incelenmigtir.

Bu caligma iki agamada gerceklestirilmis olup, birinci agamada iki degisik yontem
kullamlarak farkli bilesimlerde TiC takviyeli aliiminyum matriksli kompozit Gretimi
gergeklestirilmigtir. Ikinci asama dretimi gergeklestirilen bu malzemelerin

mikroyapisal olarak incelenmesidir.



BOLUM 2

METAL MATRIKSLi KOMPOZITLER

2.1 METAL MATRISLI KOMPOZITLERIN OZELLIKLERI VE
KULLANIM ALANLARI

Giinimizde hizla gelijen modern teknolojinin, ihtiyaglanm kargilayacak,
konvansiyonel malzemelere oranla daha tstiin Gzelliklere sahip yeni malzemelerin
arayist i¢inde metal matriksli kompozit malzemeler yogun ilgi gérmekte ve spesifik
uygulama alanlaninda kullanimlan hizla artmaktadir. Metal matriksli kompozitlerin
konvansiyonel malzemelere olan ustiinliikleri; sahip olduklari yiksek mukavemet,
elastik modiil, tokluk, miikkemmel siirtinme, yorulma ve asinma mukavemetleri ve

disiik 1s1l genlesme 6zellikleridir [2].

Metal matriksli kompozitler ilk olarak 1960'h yillarda geligtirilmigtir. Ilk gahsmalar
paslanmaz celik teller ve silika fiberler ile takviye edilmis aliiminyumda yapilmgtir.
WC-Co esaslh kesici uglar metal matriksli kompozitlerin en eski ve en yaygmn
kullanilan turiidir.  Ancak, son yillarda gerek ugak sanayii, gerekse otomotiv

sanayiinde kullanilan tiirler tiretilmeye baglamugtir.

Kompozitler iizerine yapilan ilk ¢aligmalarda takviye malzemesi olarak siirekli fiberler
segilmigtir. Daha sonralan siirekli fiberlerin pahali olmasi, kompleks fabrikasyon
islemleri ve siurli imalat1 bu malzemelerin kullammini siirlamigtir.  Sirekli fiberlerle
takviye edilmis kompozitlerin bu olumsuz ozellikleri siireksiz takviyeli kompozitlerin

gelisimine onciilik etmigtir.



Partikiil takviyeli metal matriksli kompozitler; yiiksek elastik modiiliine, yiiksek
¢cekme-basma va kayma dayamimuna, yilksek kullanim sicakhigina sahip olmalar,
tiretimlerinin kolay olmasi ayrica, metallerin siineklik ve toklugunu, seramiklerin
yitksek dayanim ve yiiksek elastik modiil 6zelliklerini birlestirmelerinden dolayr son
derece 6nemli miithendislik malzemeleri olmuglardir [2]. Bu stiinliiklerinin yamnda
tekrar iiretilebilir olmalan ve diigitk yogunluk degerlerine sahip olmalan agisindan da

O6nem kazanmuglardir,

Metal matriksli kompozitlerin iiretiminde kullamlan matriks alagimlan (Al, Ti, Mg, Ni,
Cu, Co, vb.) ¢ok g¢esitli olabilmektedir. Fakat aliiminyum ve alagimlan yiiksek
dayamim, asinma ve korozyon direnci, yorulma émriiniin uzun olmasi, diigik ergime
derecesine sahip olmalan, diigiik yogunluk ve bu Ozelliklerini yiiksek sicakliklarda
korumalarindan dolayr havaciik ve otomotiv sektoriinde geleneksel malzemelere
oranla istiinliik saglamiglardir [3-5]. Bu 6zelliklerinin yaninda 1s1l iglem kabiliyetinin
iyi olmasi, 1sil genlesmesinin diigik, elektriksel ve 1sil iletkenliginin yiitksek olmasi
aliminyum matriksli kompozitten tiretilmis malzemelerin kullantmim avantajli hale
getirmigtir. Otomotiv sektoriinde Toyoto firmasimin otomotiv pistonlaninda kisa fiber
takviyeli aliminyum matriksli kompozit kullanarak piston agirhgm ve yakit tiketimini
diigiirdiigii bir 6rnek olarak verilmektedir.

Metal matriksli kompozitler yilksek mekanik ozelliklere sahip olmalarindan ve bu
Ozelliklerini yiiksek sicaklikta korumalarindan dolayi, birgok uygulama alam

bulmuglardir.

Son yillarda metal matriksli kompozitlerin ticari kullamm alanlarina asagidaki 6rnekler

siralanabilir:

e Otomotiv sanayiinde kullanilan ¢elik saftlann yerine %20 ALO; elyaf ile
giiclendirilmig aliiminyum matriksli kompozit. Agirhktan tasarrufun yamsira,
titresimlerin azalmasi ve kritik hiz nedeni ile gelikten pargali olarak iiretilebilen

uzun saftlann tek parga olarak iiretimi saglanmugtir.



Yine otomotiv sanayiinde kullanilan d6kme demir fren kampanalarimn %20-%30
SiC igeren aliiminyum matriksli kompozitler ile yer degisimi. Boylece fren
sisteminde %60'a varan agirlik tasarrufu saglanmugtir.

Motor bloklarindaki silindir gémleklerinin grafit-Al,O; pargacik katkili aliiminyum
matriksli kompozitten iretimi. Ist iletimi artarken, kompozitin 1sil genlesme
katsayis1 gok diigiik oldugundan piston ile gomlek arasindaki toleranslar en aza
indirgenebilmis, dolayisi ile motor verimi arttirilarak yakittan tasarruf saglanmugtir.
Ugak sanayiinde heniiz denenme safhasinda olmasina kargin, grafit elyaf katkih
aluminyum matriksli kompozitler roket ve helikopter yapilarinda, Al,O; elyaf
katkili aliminyum matriksli kompozitler helikopter digli kutularimn yapiminda,
Bor-SiC kangim elyaflarla desteklenen aliminyum matriksli kompozitler ise diigiik
sicaklik igeren jet motoru kanatgiklarinda kullanilabilmektedir.

Asinma dayangh uygulamalarda da arayiglar siirmektedir. Klasik WC-Co
kompozitlerinin yerini TiC-Mo,C-Ni/Mo ve Ti(CN)/Ni-Fe-Mo kesici uglar
almugtir.

Elektrik sanayiinde ise siperiletken kablolann yapiminda metal matriksli
kompozitler goriilmektedir. Kinlgan bir yapiya sahip olan NbTi, V:Ga gibi
stiperiletken bilesikler, matriks malzemesi igine gomiilerek dig etkenlerden
korunmaktadir [6].

Metal matriksli kompozitlerin tipik kullamm alanlan tablo 2.1'de verilmistir.

Tablo 2.1 Metal matriksli komozitlerin tipik kullamim alanlan.

Uzay Uzay yapilan ve antenler

Hava araglann | Ugak motor kutulan, ana krigler, kapilar, kanat bosluklari,
Otomobil Motor govdesi, ana govde, piston ve biyel kolu, saft, fren diski, vb.
Elektrik Motor firgalan, pil plakalar

Tip Protezler, tekerlekli sandalyeler, ortopedik araclar

Spor Tenis raketleri, olta gubuklari, bisiklet ve motorsiklet gévdeleri
Tekstil Mekikler




Giinlimiizde metal matrisli kompozit malzemelerin, otomobillerin ¢ok degisik
pargalaninda kullanildigim ifade eden aragtirmalar mevcuttur [3,7]. Enerjinin her
gegen giin pahalanmasi ve ¢evre koruma yonetmeliklerinin sikilagtirilmasi, giinliik
kullanimda kompozit malzemelere olan gereksinimi artirmaktadir. Ornegin tagitlar
15 yil oncesine gére eksoz gazi agisindan %96 daha temiz ve yakit tasarrufu
agisindan %100 daha ekonomik olmasina karsin, yénetmelikler ileriye doniik olarak
sikilagtirlmaktadir. 1995 yilinda dretilen tagitlardaki hidrokarbon (HC) gaz ¢ikis: 1
Vkm ile siirlandirtlirken 1997 yilinda bu miktar 0.20 km'e diigiirtilmiistiir ve bu
otomotiv sanayiini zorlamaktadir. Bunun yaninda sanayiide bos durmamakta, yakit
tasarrufu agisindan ileriye yonelik programlar yapmaktadir. Bu hedefler sekil 2.1'de
Ozetlenmistir. Bu hedeflere ulasmada kompozitlerin yeri ¢ok 6nemli olacaktir.
Motor blogunu gri dékme demirden yapmak yerine, metal matrisli kompozit
kullanimu ile agirliktan saglanacak tasarruf sekil 2.2'de goriilebilir [6].
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Sekil 2.1 Binek otomobillerde, yakit tiiketimi ile ilgili olarak ileriye déniik
beklentiler [3].
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Sekil 2.2 Binek otomobillerinde motor giicli ile agirhg arasindaki iliski, A: gri
dokme demir silindir gomlegi, B: gri dskme demir gémlekli, aliiminyum
silindir blogu, C: aliiminyum matrisli silindir blogu [6].

Ugak sanayii ve gaz tiirbini tiretiminde de durum pek farkli degildir. Ugak motoru da
bir ¢esit gaz tiirbini olarak kabul edildiginden, her iki tiretim sektériinde gelecege
yonelik verim ve malzeme kullanim planlan gekil 2.3'de verilmistir. EJ200 ve
EJ1995 hala Rolls Royce firmasi tarafindan iiretilen ugak motorlaridir. Ancak, 2000
yili sonrasinda iiretilmesi planlanan motorlarda metal matrisli kompozit ve seramik
matrisli kompozit agirhginin toplam motor agirligina oramnin %10'larda %40'lara

¢ikarilmasi planlanmaktadar.

Tablo 2.2'de basarih olarak kullamlan ve uygulama alanlarimin daha da

yayginlasacag ifade edilen metal matrisli kompozitler ve avantajlan 6zetlenmektedir
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Tablo 2.2 Otomotiv endiistrisinde metal matrisli kompozitlerin potansiyel

uygulamalarina bazi 6rnekler [3,7,8].

Takviye Parca Ozellik Avantaj Uretici
SiCqy Piston Aginma direnci Agirlhikta azalma Dural, Martin
Marietta, Lanxide
ALO;s g Segman yatag, Asinma direnci, Yiiksek caligma Toyota, T&N,
Piston kapag1 yorulma ve sicakligi, JPL, Mahle
siliriinme
SiCyy Fren diski, kampana | Asinma direnci Agirlikta azalma Dural, Lanxide
ve aksami
SiCqy Aktarma gafta Ozel rijitlik Agirhkta azalma GKN, Dural
SiCw) Biyel kolu Ozel rijitlik ve Agirlikta azalma Nissan
dayanim, 1s1l
genlesme
ALO; Biyel kolu Ozel rijitlik ve Agirhikta azalma Du-Pont, Chrysler
dayanim, 1s1l
genlesme
AlLO;3-SiC-C | Silindir gémlegi Asinma direnci, Uzun 6miir, Honda
enlesme boyutta azalma
Grg, Silindir gémlegi, Asinma ve Motor gliclinde Assoc. Eng. CSIR
piston, yataklar stirtiinmede artig
azalma
TiCg, Piston, biyel kolu Asinma, yorulma | Agirlikta ve Martin Marietta
aginmada azalma
EJ200
EIS1995
60 - {
50 1+
Nikel
b
- A
LRI R 2
[e3 . el
ol 57
KTEK 2=
0 = +
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Sekil 2.3 Gaz tiirbini ve motorunda ileriye doniik beklentiler. KTEK: Karbon
takviyeli epoksi regineler, MAK: Metal matrisli kompozitler, SAK:

Seramik matrisli kompozitler [6].
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2.2 METAL MATRIKSLi KOMPOZIT MALZEMELERDE KULLANILAN
TAKVIYE FAZLAR

Metal matriksli kompozit malzemelerde takviye fazi olarak yiiksek ergime sicakliklan
ve sertlikleri, diigiik kimyasal reaktivitelerinden dolayr seramik malzemeler (6rn:
kararl karburler, oksitler, nitriirler, silikatlar ve boriirler) kullandmaktadir. Gegis
metallerinin (IV-VI) karbuirleri yiiksek sertliklerinden dolay1 ticari olarak 6énem
tagimaktadir. Miikemmel yiiksek sicakhik dayammi ve modiilleri bu karbiirleri yiiksek
sicaklikta (250 °C'nin iizerinde) ¢alisan malzemelerde (havacihk ve otomotiv
endistrisinde) kullanilir hale getirmigtir [9, 2].

Tablo 2.3'de bazi takviye malzemeler ve onlarin uygulama alanlan verilmistir [10].

Tablo 2.3 Takviye malzemeler ve uygulama alanlarn .

Metal Karbiirler | Nitriirler | Boriirler | Oksitler | Uygulama alanlan

Bor B.C BN - - Havacilik, niikleer

Tantalyum | TaC TaN TaB, - Havacilik

Zirkonyum | ZrC ZIN Z1B, ZrO, Havacilik, otomotiv, niikleer

Hafniyum | HfC HIN HfB HfO, Havacilik, niikleer

Aliiminyum | - AIN - Al,O, Otomotiv, metal calismalan

Silisyum SiC SizNy - - Otomotiv, havacilik, metal
galismalari

Titanyum | TiC TiN TiB, - Havacilik

Krom CrC - CiB, CrO, Havacilik, otomotiv

Molibden MoC - MoB - Havacilik, otomotiv

Tungsten wC - WB - Metal caligmalant

Toryum ThC, ThN - ThO, Havacilik

Kompozit tretim yontemlerinin birgogunda takviye fazi viskir (SiC), fiber (SiC,
ALOs, grafit), veya partikil (SiC, AlLOs;) olarak matriks malzemesine ilave
edilmektedir [11, 12].
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Partikiil takviyeli metal matriksli kompozit malzemelerin yapisal verimi kullanilan
takviye fazin yogunluguna, elastik modiiliine ve gekme dayanimina baglidir. Takviye
malzemelerin kimyasal kararlilifs ve matriks malzemesi ile uyumu iiretim ve kullamm

asamasinda 6nemlidir.

Takviye malzemelerin se¢im kriterleri olarak agagida verilen 6zellikler siralanabilir:

a) elastik modiil,

b) ¢ekme dayanimi,

¢) yogunluk,

d) ergime sicakhigy,

e) 1sil kararlilik,

f) 1s1l genlesme katsayisi,
g) boyut ve sekil,

h) matriks malzemesi ile uyum,
i) fiyat,

j) kimyasal bilegim,

k) kristal yap1 ve

1) olusum serbest enerjisi [10, 2].

Kompozit malzemelerde, takviye fazi ile matriks malzemesi arasindaki 1sil
uyumsuzluk gerinmesi (€) ¢ok Onemlidir. e, takviye ve matriksin 1sil genlesme
katsayis1 arasmndaki farkhibigin (Ao) fonksiyonudur ve asagida verilen esitlik
kullanilarak hesaplanmaktadir:

£ =Aa AT (2.1)

AT, sicaklik degisimidir. Esitlikten de goriildiigii gibi gerinimi azaltabilmek igin Ac.
minimum olmahdir [2].

Takviye fazin ergime sicaklign (Tm) yiiksek sicaklik kompozitlerinde
kullamlabilirliklerini ~ belirlemektedir. Ergime sicakliginin  artmasi ile birlikte
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mekanik 6zelliklerde iyilesmeler meydana gelmektedir. Ornegin rijitlik ve gerilme
degeri artan ergime sicaklifn ile birlikte artmaktadir. Ayrica 1s1l genlesme katsayisi
ergime sicaklifi ile ters orantilidir. S$ekil 2.4'de karbiir, boriir, nitriir ve oksitlerin
ergime sicaklify goriilmektedir [10]. Sekilden de goriildiigii gibi en yiiksek ergime
sicaklifina karbiirler sahiptir. Bunlar1 nitriirler, boriirler ve oksitler izlemektedir.
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Sekil 2.4 Karbiir, boriir, nitriir ve oksitlerin ergime sicakliklari [10].
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Isil olarak kararli olan bilesikler yiiksek sicaklikta kullamlabilmektedir. Olusum
serbest enerjileri ne kadar negatif ise bilesik o kadar kararlidir. Sekil 2.5'de 46 adet
bilesigin olusum serbest enerjisi goriilmektedir. Sekilden de goriildtigii gibi oksitler
en kararh bilegiklerdir. Bunlan karbiirler izlemektedir. Oksitler arasinda en diisiik
serbest enerjiye sahip olanlar Ti, Nb, V, ve Cr oksittir.

-AG KJ/mol
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Sekil 2.5 46 adet bilesigin olusum serbest enerjileri

Tablo 2.4 de metal martisli kompozit malzemelerde kullanilan takviye malzemelere

ait bazi 6zellikleri verilmigtir,

Sekil 2.6'da ergime sicakligi ile olusum serbest enerjileri arasindaki iliski verilmistir.
Sekilden'de goriildiigli gibi en yiksek ergime sicaklifina sahip olan bilesikler en
yliksek olusum serbest enerjisine sahiptir. Buradan da en kararli bilesiklerin diigiik
ergime sicaklifina sahip Nb,Os ve Al;O3 gibi bilesikler oldugu goriilmektedir [10].



15

Tablo 2.4 Metal matriksli kompozit malzemelerde kullanilan takviye malzemelere
ait ozellikleri [2, 13].

Takviye Yogunluk Isil genlesme Dayamm Ergime Elastik modiil
malzeme | (x 10°%kgm™) katsayisi (Mpa) Sicaklig (Gpa)
otch €O
ALO; 3.98 7.92 221(1090 °C) 2100 379 (1090 °C)
AIN 3.26 4.84 2069 (24 °C) 2375 310 (1090 °C)
BeO 3.01 7.38 24 (1090 °C) 190 (1090 °C)
B.C 2.52 6.08 2759 (24 °C) 2420 448 (24 °C)
C 2.18 -1.44 - 690
CeO, 7.13 12.42 589 (24 °C) 185 (24 °C)
HfC 12.20 6.66 - 317 (24°C)
MgO 3.58 11.61 41 (1090 °C) 2800 317 (1090 °C)
MoSi, 6.31 8.91 276 (1090 °C) 276 (1260 °C)
Mo,C 8.90 5.81 - 228 (24 °C)
NbC 7.60 6.84 - 3775 338 (24 °C)
Si 2.33 3.06 - 112
SiC 3.21 5.40 - 2750 324 (1090 °C)
SisN, 3.18 1.44 - 1900 207
Si0, 2.66 <1.08 - 1710 73
TaC 13.90 6.46 - 366 (24 °C)
TaSi, - 10.80 - 338 (1260 °C)
ThO, 9.86 9.54 198 (1090 °C) 3390 200 (1090 °C)
TiB, 4.50 8.28 - 2980 414 (1090 °C)
TiC 4.20 7.60 55 (1090 °C) 3250 269 (24 °C)
U0, 10.96 9.54 - 2875 172 (1090 °C)
vVC 5.77 7.16 - 2750 434 (24 °C)
WC 15.63 5.09 - 2777 669 (24 °C)
WSi, 9.40 9.00 - 2180 248 (1090 °C)
Z1B, 6.09 8.28 - 3060 503 (24 °C)
ZC 6.73 6.66 90 (1090 °C) 3525 359 (24 °C)
710, 5.89 12.01 83 (1090 °C) 2700 132 (1090 °C)




16

3000
2000+
-
g .‘“203
=
laur
M ThO
2
2 c :) szZ
v 1000} 2 93¢ * eyQ,
TIO2
L
02 ZrN
oSiN, Mgo '
. Tie,
e pO AN NbB,
¢3¢ Alls _2
CraC 2 CrB TN e frc NbC
o o CrCe 1582 BC sic Vo
1000 2000 3000 4000
Ergime Sicaklig CC)

Sekil 2.6 Bilegiklerin ergime sicaklifi ile olusum serbest enerjileri arasindaki iliski.

2.3 METAL MATRISLI KOMPOZIT MALZEMELERDE MATRIKS-
TAKVIYE FAZ ARAYUZEY iLISKIiSI

Metal martisli kompozit malzemelerde arayiizey bag mukavemetinin yiiksek olmasi
ve dolayisi ile nihai kompozit malzemede istiin 6zellikler elde edebilmek igin

asagida verilen 6zellikler g6zoniinde bulundurulmalidir. Bunlar;

a) islatilabilirligi arttirmak,
b) kimyasal etkilesimleri kontrol etmek ve

¢) oksit olusumunu minimuma indirmekdir [2].
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Metal-seramik sistemlerinde, kompozitin tim 6zellikleri 6nemli 6lgiide metal-seramik
takviye fazin arayiizeyinin Ozelliklerine baglidir.  Genelde arayiizey, element
konsantrasyonlarinin, kristal yapisinin, atomik diizenin, elastik modiiliin, yogunlugun
ve 151l genlesme katsayisimun bir taraftan digerine degistigi iki boyutlu bir siireksiz
alandir.

Islatilabilirlik engeli, kompozit tretiminde mutlaka asilmasi gereken bir engeldir.
Islatmanin meydana gelebilmesi i¢in arayilizey bag mukavemetinin sivinin yiizey
gerilimine galip gelmesi gerekmektedir. Islatilabilirlik, temas agis1 6 Olgiilerek
anlagilmaktadir. Sekil 2.7'de siv1, kat1 ve gaz fazlan arasinda olugmus temas agisi ve
olusan arayiizey kuvvetleri gorilmektedir. Sekildeki sistemde kati-sivi (Yis), stvi-gaz
(vs¢) ve kati-gaz (i) arasinda farkh araylizey kuvvetleri birbirine etki etmektedir.
Ideal bir 1slanma igin, temas agisinin (0) sifir olmasi, yani yiizeyi tamamen kaplamast
gerekmektedir. Etkin bir 1slanma igin ise kati-sivi araylizey enerjisinin diigiik olmast,
sivi-metal yiizey geriliminin ditgmesi ve temas agisinin 90 dereceden disiik olmasi

gerekmektedir. Temas agis1 Thomas-Young esitligi kullanilarak hesap edilebilir [2]:

Ykg = Yks + ¥sg Cos 6 2.2)

Egsitliktende anlagilacag: gibi temas agis1 6'mn 90 dereceden diigiik olmasim saglamak
igin Yig-Yis degeri pozitif olmalidir. Gaz fazi iginde katinin yiizey geriliminin 6lgiilmesi
¢ok zor oldugundan, bir katinin herhangi bir siv1 ile adhezyon (yapisma) isi (Wi)
asagida verilen esitlik kullanilarak hesaplanmaktadir.

Wks = Yig + Ysg ~Yis (23)

Kararh bir kati-siv1 arayiizeyi i¢in Wy, degerinin yiiksek olmasi gerektigi bilinmektedir.
Sistemin kati-kati durumuna sogutulmast durumunda yukandaki (2.3) esitliginin
modifiye edilmesi gerekmektedir. Boylece arayiizeyde, 1sil genlesmeler de gozoniine

alinmalidir.
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Wik = Yig + ¥sg - Yks - £ (A ) (2.4)

Ykg

Ysg

Sekil 2.7 Sivi, kat1 ve gaz fazlan arasinda olugmus temas agis1 ve olugan arayiizey

kuvvetleri.

(2.4) denklemindeki Wiy, sistemin sogutulmasi sonucunda arayiizeydeki adhezyon
isi, f(A o) ise genlesmelerinin de gozoniine alindig sistemlerde, matris/takviye fazi
arasindaki 1s1l genlesme farkliliklarimin bir fonksiyonudur. Egitlik (2.2) ve (2.3)'iin

birlestirilmesi ile adhesyon isi basit olarak;

Wis =¥sg (1 + Cos 6) 2.5)
denklemi ile temsil edilmektedir. Esitlik (2.5) 'den agikca goriilecegi gibi bir sivinin
bir kat1 fazi1 1slatabilmesi i¢in, kisacasi temas agisimn 90 dereceden kiigiik olabilmesi
icin Wi>2y sartimn saglanmas: gerekmektedir.

Temas agisinin diigtiriilmesi ise:

a) katinin yiizey enerjisinin yiikseltilmesi,

b) kati-siv1 arayiizey enerjisinin diigliriilmesi ve/veya

¢) sivi metalin yiizey enerjisinin diigiirlilmesiyle miimkiin olmaktadir.
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Kompozit malzemelerde nihai 6zellikler agisindan arayiizeyin karakteristigi, sicaklig,
diflizyon, kalint1 gerilmeler gibi etkilerin, arayiizeyi ne derecede etkiledigi de goz
oniine alinmalidir. Arayiizeyde olusan kompozisyona bagli metaller aras1 bilesikler,
kargiikli difizyon etkilesimleri sonucu degisen arayiizey geometrisi ve boyutlan,
morfolojisi, fiziksel, kimyasal, mekanik ve 1sil ozellikler de kompozit malzemenin

kalitesini dnemli derecede etkilemektedir.

2.3.1 Arayiizey Bag Ceysitleri

Matriks ve takviye faz arasindaki bagn ozelligini ve seviyesini kontrol edebilmek gok
onemlidir. Bu kontroli gergeklestirebilmek igin herhangi bir kompozit sisteminde
miimkiin bag tipi veya tiplerinden hangisinin veya hangilerinin sistemi kontrol ettigini
anlamak sarttir. Temel olarak bag gesitlerini iki ana gruba ayirmak miimkiindiir. Bu
bag tipleri;

a) Mekanik bag,
b) Kimyasal bagdir.

2.3.1.1 Mekanik Bag

Iki yiizey arasindaki mekanik kilitlenme ile olusan bagin, kompozit ozelliklerini
onemli derecede iyilestirdigi bilinmektedir. Takviye fazin yiizeyinde matriks fazimin
¢ekirdeklenmesi, takviye fazin matriks faz1 ile ¢evrelenmesine neden olur. Bunun
anlamy, arayiizeyde yiik transferinden ziyade kiitle trasferinin gergeklesmis olmasidir.
Miihendislik 6zellikleri agisindan uygun bir kompozit elde edebilmek igin gogu zaman
sadece mekanik bagin kendi bagina yeterli olmadigi saptanmugtir. Mekanik bagn
kontrollii kimyasal reaksiyonlarla olugan baglarla desteklenmesi durumunda ¢ok daha

iy1 ozelliklerin ortaya ¢tktig1 kaydedilmigtir.
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2.3.1.2 Kimyasal Bag

2.3.1.2.1 Yeniden Coziinme ve Islatabilirlik Bai: Takviye faz ve matriks
arasindaki yiizeyler goz oniine alindifinda, bu etkilesim gok kiigitk seviyede meydana
gelmekte ve bilesenlerin birbirleriyle etkilesimleri atomik seviyede olmaktadir.
Etkilesimin bu seviyede olmasindan dolay1 kalinti ve safsizliklarin ortamdan
uzaklastinlmas: igin takviye fazin yiizeylerinin uygun bir sekilde 6n isleme tabi
tutulmas: gerekmektedir. Takviye faz yiizeylerinin herhangi bir sekilde kirlenmesi
veya gaz kabarciklan, yag, hava gibi safsizliklanin bulunmasi, takviye ve matriksin

birbiriyle temasim zorlagtirmakta ve olugan bagin zayiflamasina sebebiyet vermektedir.

2.3.1.2.2 Reaksiyon Bagi: Baglanmanin kimyasal reaksiyonlarla meydana gelmesi
durumunda atom transferi bir bilesenden digerine ve bilegenlerden birbirine olmakta ve
bu transferden dolayr meydana gelen etkilesim, arayiizeyi ortaya g¢ikarmaktadir.
Bilegenler arasindaki bu atomik transfer diflizyon prosesi ile kontrol edilir. Takviye-
matriks arayiizeyinde olusan bilesiklere en tipik 6rnekler; Al-Li-Al,O; alasimlarinda
Li;O ve LiAlO, arabilesiklerinin, Al-B4C sisteminde B,O; fazimn ve Al-SiC
alagimlarinda Al,C; fazlarinin olugsmus olmasidir [2].

Yukanida bahsedildigi gibi arayiizeyin o6zellikle kimyasal reaksiyonlarla kontrol
edilmesi halinde takviye fazin yiizeylerinin safsizliklardan anndirilmasinm yaninda
arayiizeyin dogasimn da biyik 6nem arz ettigi tesbit edilmistir. Takviye fazi ile
matriks alagimlan arasindaki 1s1l genlesme farkliliklan ve arayiizey enerjileri farkliliklan
dolayssi ile iki faz arasindaki uyumun desteklenmesi gerekmektedir. Arayiizey bag
dayanimin: arttirabilmek igin kompozit Gretim isleminden 6nce genel olarak ii¢ degisik

On iglem yapilmaktadir. Bunlar;

A) Takviye fazin metalik malzeme ile kaplanmasi,
B) Metalik matriksin reaktif bir element ile alagimlanmast,
C) Takviye fazlarin 1sil islemidir.
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A) Takviye Fazin Metalik Malzeme ile Kaplanmas:

Seramik partikiillerin ylizeylerinin kaplanmas: islemi iki ama¢ igin yapilmaktadir.
Bunlar, takviye-matriks araylizeyinde yapigma ve islatilabilirligi arttirmak ve yiiksek
sicakliklarda takviye matriks arasinda olusumu arzulanmayan kimyasal reaksiyonlan
onlemektir. Kaplama isleminin islatilabilirlii arttirmasindaki ana prensip, metal ve
seramik arasindaki atom transferini kolaylagtirmak veya metal-seramik etkilegim
sistemini metal-metal'e ¢evirmektir [13]. Al-ALO; sisteminde Al;Os'in Ni ve Ti-Ni ile

kaplanmasi ornek verilebilir .

B) Metalik Matriksin Reaktif Bir Element ile Alasimlanmasi:

Metal matriksli kompozit malzemelerin iiretimindeki bagari, martiks-seramik arasinda
ki bagin kuvvetli olmasina baghdir. Bu sistemlerde tretim sirasinda arayiizey
mukavemetinin yiiksek olmasi igin proses parametrelerinin iyi kontrol edilmesi
gerekmektedir. Metal ve seramik arasinda tercih edilen bag mekanik baglanmadir.
Metal matriksli kompozit sistemlerinde seramik ve metal arasindaki 1slanmay1 artirmak
icin stvi metal Li, Mg, Ca, Ti, Zr ve P gibi bazn reaktif elementlerle
alagimlandinlmaktadir [2]. Bu reaktif elementlerin ilavesinin amaci; ergiyigin yiizey
gerilimini dugirmek, ergiyigin kati-sivi arayiizey enerjisini azaltmak ve kimyasal
reaksiyonlar sonucu metal ve seramik malzeme arayiizeyinde bir metaller aras: bilegik
veya spinel olugturup atomik Olgide baglanmay: saglamaktir.  Aliiminyum
alagimlarinda en gok kullanilan elementler oksijene kargt afinitesi yiiksek olan Li ve
Mg dur. Agirhkca %3 Mg ilavesi saf aliminyumun yiizey enerjisini 0.760 Nm™ den
0.620 Nm™ 'e diisiirmektedir [14]. Bu elementler arayiizeyde olusturduklar fazlar ile
kimyasal bag olusumunu tegvik etmektedir. Reaksiyon stiresi ve sicakliginin yiiksek
olduu bazi durumlarda olugan arayiizey fazlan izole kararsiz tabakalar olarak
davranarak, kompozitin deformasyonu sirasinda g¢atlak olusturan bolgeler olarak

davranirlar.
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C) Takviye Fazinmn Isil islemi:

Takviye fazin kimyasal durumunu degistirmenin bir diger yolu sil iglemdir. Takviye
fazlarin yiizeylerinden istenmiyen gaz veya yag gibi safsizliklarin uzaklastirilmas:,
islanmay1 arttirmaktadir. Uretim 6ncesi 1s1l iglem ile oksit olmayan seramik partikiil
veya fiberlerin ylizeyleri oksitlenerek matriks malzemesi ile kimyasal reaksiyona

girmesinin saglanmas: amaglanmaktadir.

Yukanda verilen agiklamalardan anlagilacagi gibi kompozit iretiminde en &nemli
problem 1slatilabilirliktir. Islatilabilirlik mekanizmast sivi metal ile seramik partikiilleri
arasinda meydana gelen kimyasal bir reaksiyondur. Olugan reaksiyon iiriinleri
genellikle kinlgandir ve mekanik 6zellikleri olumsuz yonde etkilemektedir (Ormn.oda
sicakligindaki siineklilik ve kinlma toklugu). Bu olumsuzluklar, takviye fazin ergiyik
icine disanidan ilave edildigi tiim kompozit liretim yontemlerinde mevcuttur. Oysaki,
son on yildir tizerinde ¢aligmalanin devam ettigi takviye fazin ergiyik metal iginde
¢ekirdeklendigi (in-situ production) kompozit iiretim ydntemlerinde islatilabilirlik
problemi yoktur. Bunun nedeni, bu iiretim yontemlerinde takviye fazin ergiyik metal
igerisinde cekirdeklenmesi ve arayiizeylerde diger yontemlerde goriilen kirlenmelerin
olmamasidir. R. Mitra tarafindan gelistirilmis XD AI-TiC kompozitlerde [15]
araylizeylerde safsizliklarin bulunmadigi tesbit edilmigtir. Partikiil yiizeylerinde
oksidasyon olmadigs, yiizeylerin aktif oldugu ve kirlenmenin olmadig1 belirtilmigtir.



BOLUM 3

METAL MATRISLi KOMPOZIT MALZEMELERIN URETIM
YONTEMLERI

Metal matriksli kompozitlerin gesitli iiretim yontemleri bulunmakla birlikte temel

tiretim yontemleri agagida verilmistir:

1- Toz metalurjik yontem,

2- Basingh infiltrasyon yontemi,

3- Basingsiz infiltrasyon yontemi,

4- Sprey ¢oktiirme y6ntemi,

5- Ergiyik metal yontemi (Vorteks yéntemi),

6- Takviye fazin ergiyik metal iginde g¢ekirdeklendigi yontemler (In-situ

production)

a) Kangik tuz reaksiyonlar,
b) DIMAX (Yonlendirilmi§ metal oksidasyonu/nitrasyonu)
¢) XD™ yontemi ( Stvi-kati reaksiyonlari),

2

d) Gaz enjeksiyon yéntemi ( Sivi-gaz reaksiyonlari),

3.1-Tozmetalurjik Yontem: Kompozit liretimi igin gelistirilmis ilk yontemdir. Bu
yontemde metal tozu 6n alagimlanmig ~20-40 um boyutunda atomize tozdur. Toz
metalurjik yontemin baglica avantajlan; matriks malzemesi olarak herhangibir alagim
rahathikla kullanilabilir. Kati durumda tiretim yapilmasi nedeniyle matriks ile takviye
faz arasindaki reaksiyon minimuma indirgendii igin herhangi bir takviye faz
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kullanilabilir. ~ Yiiksek hacim oraminda takviye kullammm mimkiindiir. Bu da
kompozitin elastik modiiliinii arttirmakta ve 1s1l genlesme katsayisim diigiirmektedir.
Bu  avantajlann yaminda toz metalurjik yontemin pahali olmast en biiyiik
dezavantajdir. D. J. LOYD tarafindan fiyatimn 100USS$/kg iizerinde oldugu
belirtitmigtir [16].

3.2- Basingh Infiltrasyon Yontemi: Bu prosesde, on sekillendirilmis seramik
partikiiller vakuma aliir ve daha sonra basingla ergiyik infiltre edilerek 6n kompozit
dretili. On kompozit yaklagik %50 hacim oramnda takviye malzemesi igerir. Bu
master kompozit daha sonra takviyesiz ergiyik ilave edilerek seyreltilir. Bu yontemde,
6n alagimin vizkozitesinin yliksek olmasi nedeniyle takviye fazin yap: i¢inde dagilimu
oldukg¢a gigtir. Bu yontemin avantaji ise istenilen hacim oraninda takviye faz igceren

kompozit Giretiminin miimkiin olmasidir.

3.3- Basingsiz infiltrasyon Yéntemi: Lanxide Corp. Primex"™ tarafinda gelistirilen
bu yontemde, on gekillendirilmis seramik partikiiller ergiyik Al-Mg alagmmmnin azot
atmosferi altinda basing uygulanmadan infilitrasyonuna dayamir. Takviye faz oram

yaklagik %55 civanindadir. Arzu edilirse 6n alagim ile seyreltilebilir.

3.4- Sprey Coktiirme Yontemi: Bu proseste, sivi metal inert ortamda atomize
edilirken takviye faz 180° ag1 ile kenarlardan atomize toz lizerine piskirtiilmektedir.
Cokelme hiz1 6-10 kg/dak. dir. Alcan firmasimin bu prosesi kullanarak 200 kg'lik

ingotlar ticari amagla tirettigi belirtilmistir [16].

3.5- Ergiyik Metal Yontemi (Vortex yontemi): Bu yontem, metal ergiyik igerisine
seramik partikiillerin katilmasi sonucu metal matriksli kompozit Uretimini igerir.
Burada karsilagilan baglica problem, metallerin ¢ogunun takviye fazi 1slatmamasidir.
Yeterli 1slatmanin olmadigi durumda ise takviye faz ergiyik metal tarafindan digarn
itilmektedir. Kanstirmali metod Surappa ve Rogathi tarfindan gelistirilmistir [17].
Mekanik bir kanstirici ile takviye fazin ergiyik igine kangtinilmas: ile metal matriksli
kompozit iiretilmektedir. Bu proseste, 50 um den kaba taneli takviye fazin kullanimi

tavsiye edilmemektedir. Ayrica % 10'un altinda takviye faz hacim oram elde etmenin
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zor oldugu belirtilmektedir. Duralcan Corp. tarafindan gelistirilen bir diSer kangtirma
yontemi ile kaplamasiz 10 um'den bilyik boyutta partikiiller kullamlarak % 25
hacim oraminda takviye faz iceren metal matriksli kompozit malzeme iretimi
basarilmgtir.

3.6- Takviye Fazmn Ergiyik Metal Icinde Cekirdeklendirildigi (In-situ
Production) Yontemler: Metal matriksli kompozit malzemelerin iiretim yontemleri
icinde, takviye fazin ergiyik metal icerisinde gekirdeklendirilmesine izin veren iretim
yontemleri ekonomik ve teknik agidan 6nemli avantajlar saglamaktadir. Takviye fazin
ergiyik metal i¢inde g¢ekirdeklendifi yontemlerde partikiil miktannin ve geklinin
kontrol edilmesi miimkiindiirr Bu ise kompozit malzemelerin 6zelliklerinin
iyilesmesine neden olur. Diger lretim yontemlerinde goriilen islatilabilirlik problemi
ve matriksle takviye faz arasindaki araylizey uyumsuzlugu bu yontemde
goriilmemektedir. Ergiyik bilesimi ve reaksiyon kimyasi kontrol edilerek karbiirler,
nitriirler, oksitler, boriirler ve silikatlar olugturulabilmektedir. Baglangi¢ fazlanna
bagh olarak genellikle reaksiyonlar gaz-sivi, stvi-kat1 ve sivi-sivi olarak kategorize
edilebilir. Diigilk ve vyiksek sicaklk alasgim sistemlerinde ergiyik faz iginde
cekirdeklenerek olusan takviye fazin bulunmasi ana alagim malzemesinin dayanimin ve
elastik modiiliinii olumlu y6nde etkilemektedir. Diger bir faydas: ise yiiksek sicaklik

performansinin artmug olmasidir f1].

Giiniimiizde, ileri havacilik, kara tagimaciifi ve aginma g¢aligmalaninda kullanilan
malzemelerden istiin 6zellikler istenmektedir. Geleneksel metal digi malzemeler ve
klasik yontemlerle iiretilmis metal matriksli kompozitler bu ¢aligmalar i¢in uygun
degildir.

3.6.1 Kangsik Tuz Reaksiyonlar1 Yontemi: London Scandinavian Metallurgical
Comp. (LSM) aliiminyum endiistrisi igin tane boyutu kuigiltilmiis alagimlar tiretmek
icin mevcut teknolojik imkanlarim kullanarak aliiminyum metal matriksli kompozit
tiretimini geligtirmigtir. Bu yontemde, titanyum ve borun kangtirilmus tuzlan TiB,
partikiilleri olugturmak igin ergiyik aliminyum iginde reaksiyona sokulmustur.
Boriirleri igeren aliiminyum ergiyigi daha sonra kiilge ve ingot olarak doékilmiistiir.
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Bu prosesle uretilen TiB, partikiillerinin boyutlart 1-2 pm arasindadir. Reaksiyon
prosesinde tuzlarin bulunmasindan dolayi, TiB,'nin bazi istenmeyen reaksiyon iiriinleri

ile kaplandig diigintilmektedir [1].

3.6.2 DIMAX (Yonlendirilmis Metal Oksidasyonu/Nitrasyonu) : Yonlendirilmisg
oksidasyon yontemi Lenxide tarafindan gelistirilmis bir tekniktir. Bu ydntemde,
ergiyvik metal (>1173K) yiiksek sicakliklarda oksitleyici atmosfere maruz
birakilmaktadir. Son iriin ii¢ boyutlu, birbirine bagh, oksit ve mikro kanalli metal
alagmmidir. Reaksiyon uriinii oksidasyon atmosferine dogru buyiir. Reaksiyon kapiler
kuvvetlerle ergiyik alagimin yiizeye iletilmesi ile desteklenir. Ana alagim okside
olarak takviye fazi (6rn: ALO;, Ti0,,Zr0,) olusturmaktadir. Mg ve Zn gibi alagim
elementlerini kiigiik miktarlarda (>%10) ergiyikte bulunmasmnin nedeni oksidasyon
reaksiyonunun baglamasina yardimci olmak ve boylece normalde saf aliiminyum
yiizeyinde olusan pasif oksit filminin olujumunu engellemektir. Aym zamanda
alagim elementleri ergiyigin yiizey enerjisini degistirerek oksitlerin islatiimalarim

saglarlar.

3.6.3- XD™ Yintemi (Sivi-Kati Reaksiyonlar): Sivi-kat1 reaksiyonlarinn
kullanldigs XD™ prosesi Martin Marietta tarafindan gelistirilmis bir yontemdir. Bu
yontemde, elementel seramik tozlar (X, Y) tglinci bir metal faz (A) igerisinde
isitilmaktadir. A metali matriks malzemesini olusturmaktadir. A fazimn ergime
sicakligimin  lizerindeki sicakliklarda X ve Y elementleri ekzotermik olarak
reaksiyona girerek XY seramik fazi olugmakta ve mikron alti boyutlarda matriks
malzemesi iginde dailmaktadir. Sekil 3.1'de bu yontemin gematik gosterimi

verilmistir.

Bu yontemle iiretilen metal matriksli kompozitlerde matriks malzemesi olarak Al, Fe,
Cu, Pb, Ni, Ti ve takviye faz olarakta boriirler, karbiirler, nitriirler ve bunlarn
kangimi kullanilabilmektedir [18]. Bu yontem kullamlarak iretilen kompozitlerde
matriks-takviye faz arayiizeyi temizdir ve %40 hacim oraminda takviye faz igeren
kompozitin iiretimi miimkiindir. Aliminyum matriks iginde %40 hacim oramnda

TiB, partikiilleri igeren alagim bu yontemle tretilmigtir [18]. Alasgimda bulunan



partikiillerin  boyutlanmin 0.1-3 pm arasinda degistigi belirtilmigtir [1], bu deger
dokiim veya toz metalurjik olarak Gretilmis metal matriksli kompozitlerde goriilen 12-
15 um'lik partikil boyutundan oldukca kiigiktir. XD™ yontemi ile iretilen bu
malzemelerin havacilik, otomotiv ve aginma direncinin 6énemli oldugu c¢alismalarda

kullanim alam bulacag disiiniilmektedir.

X,Y sertlestirici
clementler

Sicaklik
>Tm (A)

A iginde mikron alti
bilesikler

Sekil 3.1 XD™ yonteminin sematik gosterimi.



BOLUM 4

GAZ ENJEKSIYON YONTEMI iLE TiC TAKVIYELI ALUMINYUM
MATRISLi KOMPOZIT URETIMI

Gaz enjeksiyon yontemi (in situ processing) ile metal matriksli kompozit iiretimi
Koczak ve Kumar tarafindan gelistirilmigtir [19]. Bu proseste karbonlu bir gaz (CO,
CO,, CO+ CO; kangimi, CCl, veya CH,) yiiksek sicakhiklarda (1150-1400° C) sivi
aliminyum i¢inde bulunan titanyum ile reaksiyona girerek TiC’li olugturmaktadir.
Matriks malzemesi olarak demir dist alagimlar (Or. Al Cu, Mg, Ni ve Ti)
kullanilabilir. Takviye faz1 gaz-kat1 reaksiyonunun neden oldugu buhar-sivi-katt
reaksiyonu yolu ile olugmaktadir. Demir dis1 sistemlerde gaz-sivi reaksiyonlarina bazi

Omekler asagida verilmistir [1].

Termodinamik olarak kararh karbiir olusumu

Gaz ayngmast:

CH;+Ar » C+2H, + Ar “4.1)

Karbon ile reaksiyon ve karbiir olusumu:

Cap+ Al-Ti © = Al ot TiC ® (4.2)
veya

—> A14C3 ® + Al-Ti ©® (43)
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Termodinamik olarak kararsiz karbiir olusumu:

C ot Al-Si — Al ®T SiC ®

Cpot Al-Si — Al-Si @t ALGCs

Cift takviye olusumu:

2NH; @ 2N ® + 3H2(g)

N @t Al-Ti ®) —>Al g+ TiN ®)
ve/veya

— Al ot AIN ©

Dublex karbiir olusumu:

Al-Ti-Ta T CH, @ —> Al-Ti-Ta et C w + 2H; @®
Alternatif reaksiyon basamaklari,

C ®) + Al-Ti-Ta ) — Al-Ta ®) + TiC &)
veya

—Al ® + TiC &) + TaC ®)

veya

—Al Oha (Ti,Ta)C ®

Kangik (karbiir-nitriir) takviye olusumu:

Gaz ayrigmast:

Al-Ti(s) + CH, ® + 2NH; ® —> Al-Ti @ C ©t 2N @® +5H, ®

4.4)

(4.5)

(4.6)

A.7)

(4.8)

(4.9)

(4.10)

(4.11)

(4.12)

(4.13)
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Karbiir ve nitriir reakstyonlari,

C @+ N+ ALTi ) - AL-Ti g+ AI(CN) g (4.14)
veya
—>Al  + TiN g (4.15)
veya
> ALTi 4 + AI(CN) + Ti(CN) (4.16)

4.1 Uretim Yontemi

Al-Ti alagimlarinda kati alagim elementi ve metal icermeyen gaz arasinda meydana
gelen reaksiyon sonucunda ergiyik haldeki matriks alagiminda ince takviye faz
olugmaktadir. Sekil 4.1°de gaz enjeksiyon yonteminin gematik sekli [19] ve sekil
4.2’de islem sirasinda meydana gelen olaylan kronolojik olarak gosteren akig

diyagramu verilmigtir [9].

1.asama karbonlu gazin (CHy) siv1 ergiyik i¢inde ayrigmasin,

¥

2. agsama olusabilecek degisik reaksiyon yollan ve tirtinlerini,

1

3. asama (kat1 ve stvi durumda) TiC olusumu igin mimkiin olan reaksiyon

yollarin,

4. asama ise katilagma sirasindaki olaylan gostermektedir.

1. Asama: Gaz Ayrigsmasi

Ar-CH, gaz kangmm degisik akiy hizlarinda ergiyik icine yollanir.  Yiiksek
sicakliklarda CH, aniden aynigir. Aynigma oram sicakligin fonksiyonu olarak belirlenir.
CH, olusumunun serbest enerji degisimi agagidaki reaksiyonla verilir:

C +2H,—> CH, (4.17)

AG’=-RTInK = -91863 + 111.2 T Jmol™ (4.18)
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Denge sabiti K = P cy4 /Py > (4.19)

CH, 'n ayngma yiizdesi sekil 4.3’de grafik olarak verilmistir. Grafikten gortldigu
gibi 1300 K’in tizerinde CH, kolaylikla ayrismaktadir.

2. Asama: TiC ve AL,C; Olusumu
Karbonlu gazin ayrigmas sonucu, karbon Ar/H, kabarciklarinda serbest kalir ve gaz-

metal arayiizeyinde karbon-metal reaksiyonu olusur [9]. ALC; atmosferik su
buharindan etkilendigi igin olusumu kesinlikle engellenmelidir [19, 9].

Gaz girisi

_4-——— Termo
eleman
Aliimin
a pota
Ergimis
alagim
Grafit .
Reaktif gaz
kabarciklan

Sekil 4.1 Gaz enjeksiyon yonteminin sematik sekli [12].

3. Asama: TiC Olusumu ve Reaksiyon Sirasi

TiC olugumunda Al-Ti alasgtmi ve karbon arasindaki sivi kat1 reaksiyonu kisa siirede
gerceklesen bir reaksiyon degildir. TiC olusumu kati durumda veya st ¢ozeltiden
¢okelme yoluyla gergeklesebilir. Kati durumda ALTi igneleri karbon ile reaksiyona

girerek kararsiz olan Ti;AlC fazim olusturur. Yeterli siire ve karbon verildiginde
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TizAlC fazi termodinamik olarak kararh olan TiC’ii olusturur. Sivi durumda
termodinamik olarak o6ncelikle TiC olusumu beklenmesine ragmen aliiminyumun
ergiyik icindeki aktivitesinin (~0.99) titanyumun aktivitesinden (~0.01) yiiksek
olmasindan dolay1 TiC’den 6nce Al4C; ve TizAlC ara tirtinleri olugmaktadir [20]. Sivi

durumda reaksiyon sirasi asagida verildigi gibidir:

4A1+3C — ALC; (4.20)
ALC; + 12 Ti+ C — 4 Ti;AIC (4.21)
Ti;AlC +2C — 3TiC + Al (4.22)

AlCs TiC AlLC; + TiC

Sekil 4.2. Gaz enjeksiyon yonteminde meydana gelen olaylart gosteren akig

semasi [9].



33

100 ...'.5W '
4 [ ]
L)
[ ]
m - L J
[ ]
L

g 80 - 1)
Zy <
s . CHy; — C+2H,
< 704
X .

60 .

50 T T Y -Y Ll g

600 800 1000 1200 1400 1600 1800
SICAKLIK, K

Sekil 4.3 CH,4 ayrismasinin sicaklik ile degisimi [9].

4. Asama: Katilasma

Karbon miktarina bagl olarak diisiik sicakliklarda diger kararli fazlarin olusabilecegi
deneysel ve teorik ¢aligmalarda belirlenmigtir. Sekil 4.4’da Al+%10Ti ile C arasinda
hesaplanmug faz diyagrami goriilmektedir. 0.04 mol oraninin altinda C bulunmasi

durumunda, oda sicakliginda aliiminyum matriste sadece Al;Ti ve TiC dengededir.
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1000 ! ! L L
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L « Al3Ti. TIC L+ TiC « Al4Cy
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£00 AL+ ALSTi B
Al + AlyTle TIC a-Al « TiC + ALCy
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KARBONUN MOL ORANI

Sekil 4.4 Al+%10 Ti ile C arasindaki denge diyagrami

4.2 TiC Olusumunun Kinetigi

Buhar-sivi-kat1 (VLS) reaksiyonu stvi-buhar arayiizeyinde olugmaktadir [9]. Oldukga
hizli ve ekzotermik reaksiyonun olustugu tahmin edilmektedir. Bu reaksiyonun
olusumu kabarciklarin boyutuna, kabarciklarin ergiyik iginde kalig siiresine, reaksiyon

siiresine ve siv1 igerisindeki karbon ve titanyumun miktarina baghdir.

M. J. Koczak ve arkadaslan [9] seramik nozuldan infiltre edilen gaz kabarciklarin
boyutunun asagida verilen iki basit egitlik ile hesaplanabilecegini gostermisterdir.

% 4 g(p, - p, )=, o Re<500  (4.23)

d, =0.54 (V,dy* )" (4.24)
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d, kabarcik gapim, d,orifis ¢apini, p, sivinin yogunlugunu, p, kabarcik halindeki
gazin yogunlugunu, o sivinin yiizey enerjisini, Re Reynolds numarasint ve V, 'de gaz

akis hizin1 gostermektedir. Esitliklerden gorildigi gibi olusacak kabarciklarin boyutu
orifis ¢apina ve gaz akig hizina bagl olarak degismektedir.

Metan gazimin ayrigmasit sonucu karbon, argon-hidrojen kabarciklannin yiizeyinde
bulunmaktadir. Ergiyik igerisinde bulunan titanyum kabarciklarin yiizeyindeki karbon
ile birleserek yeterli siire sonucunda TiC'i olusturmaktadir. Bu olusumun gematik

sekli sekil 4.5'de verilmigtir.

CTi. b

Sekil 4.5 Sinur tabakasina ve kabarcik yiizeyine dogru Ti difizyonu.

Reaksiyondan 6nce kabarcik yiizeyine ulagms titanyum miktant § kalinligindaki sir
tabakasina dogru titanyum difiizyonuyla hesaplanabilir. Sinir tabakasmnin dig kisminda
konveksiyondan dolayr hizli titanyum difiizyonu olusmaktadir. Bu tabakadaki
titanyum diflizyonu stv1 aliiminyum igindeki titanyum diflizyonu (Dri.as) ile verilebilir.
Yiizeye titanyum akig1 agagida verilen esitlikden hesaplanabilir:

dc Crp—Coie

Ju ==Dp_y ‘Jx” ~ Dy, 4 5 (4.25)

1



36

Cri,v ve Cr;, . titanyumun bulk ve arayiizey denge konsantrasyonudur.

Siv1 ergiyik i¢indeki titanyumun diflizyonu Stokes-Einstein formiilasyonunun modifiye

edilmis versiyonu ile hesaplanabilir:

kT

D=
47Rn

(4.26)

k Boltzman sabiti (1.38044x10™°), T (K) sicaklik, R titanyum iyonunun ¢apt ve
(0.76x10®), 77 siv1 ergiyigin vizkozitesidir (0.01 P).

Simir tabakasimin kalinh: ise agagida verilen esitlikten hesaplanabilmektedir:

4.64x
S= a7 4.27)
x kabarcik ¢apidir.
TiC olusum reaksiyon siiresi #, agafidaki esitlikten hesaplanabilir:
kabarcik yiizeyindeki karbon (g) 1
t, = X (4.28)

kabarcik yiizeyine akan titanyum (g cm™ s")  Kabarcik yiizey alam (cm?)

Yukanidaki reaksiyona gore kabarcik ylizey alammin artmasi yani boyutunun kiigiilmesi
TiC olusum reaksiyon siiresini kisaltmaktadir. TiC olusumunun gergeklesebilmesi igin
reaksiyon siiresinin kabarciklarin ergiyik igerisinde kaldig: siireden daha kisa olmasi
gerekmektedir.



BOLUM 5

ELEMENTEL KARBON iLAVESI ILE TiC TAKVIYELI ALUMINYUM
MATRISLI KOMPOZIT URETIiMI

Boliim 3ve 4'de bahsedilen takviye fazin matriks iginde ¢ekirdeklendirildigi (in-situ
production) yontemlere ilave olarak, Al-Ti alagimina elementel karbon ilave etmek
sureti ile de TiC takviyeli aliminyum matriksli kompozit tretimini gergeklestirmek
mimkiindir. Elementel karbon olarak grafit veya amorf karbon kullamlabilmektedir.
Bu yontemin diger takviye fazin matriks iginde ¢ekirdeklendigi tiretim yontemlerine
gore lstiin yanlan:

tiretimin kolay olmasi,

- ¢ok yiiksek iiretim teknolojisine ihtiyag duyulmamasi,

- {iretim maliyetinin diigiik olmasi,

- klasik kompozit iretim yontemlerinde gorilen slatdabilirlik probleminin
olmamast,

- mekanik oOzellikleri olumsuz yoénde etkileyen matriks-takviye faz arasindaki

kirlenmelerin goriilmemesi ve

- en 6nemlisi ise liretim siiresinin kisa olmasidir.

1980'li yilarda A. Banerji tane kiugiltticti TiC igeren aliminyum alasgimlari lizerine
caligmalar yapmgtir [21]. TiC iceren aliiminyum alagimimn Gretimi Al-Ti alagimina
uygun sicakliklarda grafit tozu ilave edilerek gergeklestirilmigtir [23]. Aym
zamanda, M. J. Koczak'da gaz enjeksiyon yontemi ile metal matriksli kompozit

iiretimi iizerine yaptifi caligmalarda, kati karbonun Al-Ti ergiyigi igerisine ilave
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edilmesi ile TiC takviyeli aliiminyum matrisli kompozitin {retiminin miimkiin
olabilecegini sGylemistir [19]. Bu ¢aligmalardan yola ¢ikilarak kati1 karbon ilavesi

ile TiC takviyeli aliiminyum matrisli kompozitlerin iiretimi gerceklestirilmistir.

5.1 URETIM YONTEMI

Al-Ti alasiminin ergitme islemi orta frekansh indiiksiyon firm kullamlarak
gerceklestirilmektedir. Bonyo sicakligi Al3Ti fazinin tamamen ¢6ziinmesine imkan
veren sicakliklara (>1273 K) kadar yiikseltilmelidir. Bu sicaklik ise sekil 5.1'de
verilen Al-Ti denge diyagramindan tesbit edilebilmektedir [23]. Bu sicaklikta
ergiyik faz iginde bulunan Al;Ti fazinin tamamen ¢6ziinmesi igin yaklasik 30 dakika
beklenmektedir. Daha sonra, nemi ugurulmak i¢in 6n 1sitilmis elementel karbon
stokiometrik orandan %20-30 fazla olarak banyoya yavas yavas ilave edilmektedir.
Ilave islemi gerceklestirildikten sonra titanyum ile elementel karbon arasindaki
reaksiyonun tamamlanmasi i¢in yeterli siire bu sicaklikta beklenmelidir. Sekil 5.2'de
bu yontemin sematik ¢izimi verilmistir. Ilave islemi tamanlandiktan sonraki
bekleme siiresi ergiyigin kimyasal bilesimine, elementel karbonun boyutuna ve

¢ikilan sicaklifa gére degismektedir.

Aliiminyum (%At.)
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1800 - L by u— ey - J A
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Sekil 5.1 Al-Ti denge diyagramu [23].
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Karbon
Termo . .
ilavesi
eleman
Ergiyik Al-Ti
Indtiksiyon
Frrim

Sekil 5.2 Elementel karbon ilavesi ile kompozit {iretiminin gematik gosterimi.

Bu yontemin iyi bir sekilde anlasilip basarili olarak uygulanabilmesi ig¢in TiC
olusum termodinamiginin ve elementel karbonun matris tarafindan 1slatilabilirliginin

belirlenmesi gerekmektedir.
5.2 TERMODINAMIK INCELEME

Aliiminyum ergiyigi i¢indeki Al4C; ve TiC fazlarinin kararlilig1 bu fazlarin doniigiim
serbest enerjilerine baglidir. Bu ylizden Al-Ti-C {iglii sisteminde olusabilecek
reaksiyonlar ve sicaklifin fonkstiyonu olarak doniigiim serbest enerjilerinin
belirlenmesi gerekmektedir. Al-Ti-C denge diyagramu Sekil 5.3 de goriilmektedir.

Al-Ti-C tgli sistemde olusabilecek reaksiyonlar ve doniisiim serbest enerjileri

asagida verilmigtir.

Altiminyum ergiyigi icerisine kiiciik miktarlarda katt Ti ve C ilave edilmesi
durumunda, ¢6ziinmiis titanyum ve ¢6ziinmiiy karbon reaksiyona girerek TiC'i
olusturmaktadir (Esitlik 5.1). Bu reaksiyonun Gibbs serbest enerji degisimi
AG} (TiC) asagidaki prosediir izlenerek hesaplanabilir {24, 9].
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Al(D)
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Sekil 5.3 Al-Ti-C tiglii denge diyagrami.

Ti ®t Cw — TiC(k) 5.1

AG? (J/mol TiC) = 4.184(-45200 -0.23T In T

- +0.11x 10°T2+0.74
x 10%/T + 4.96T) (5.2)

Aliiminyum s1vis1 i¢erisinde, titanyumun kat1 durumdan ¢6zelti duruma gegmektedir.
Tigg > Ti  AG; (5.3)
Bu doniisiim agagida verilen iki kademede ger¢eklesmektedir. Birinci kademede

titanyum kati durumdan sivi duruma ikinci kademede ise sivi durumdan g¢ézelti

durumuna gegmektedir.
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Ti(k) —> Ti(s) AG‘? (54)
A\~
Tig > Ti  AG) (5.5)

(5.4) ve (5.5) nolu reaksiyonlarin 1155 1900 K sicakliklar1 arasindaki Gibbs serbest

enerji degisimleri asagida verilmigtir.

AG! (J/mol Ti) = 16234 - 8.368T (5.6)
Ve
AG? (J/mol Ti) = -RT In lgoM“
M 4
=-43.056T +RT In y} 6.7

4 titanyumun aktivasyon sabiti, M; ise i elementinin atom agirligidir. Hayes ve
arkadagslarina gore, Al-Ti ikili sisteminde kangimin Gibbs asir1 enerjisi agagidaki
gibidir:

AG* (J/mol sol) = X Xri( -113400 + 37.800T) (5.8)
X; i elementinin mol hacmidir.

Al-Ti ¢ozeltisinde, titanyumun kismi agir1 molar Gibbs enerjisi;

OAG”®

oxX,,
= (1-X15)* ( - 113400 + 37800T) (5.9)

AGn (J/mol Ti) = AGE+ X

yh asapidaki esitlikten hesaplanabilir,



42

RTIn 7/, =RTIn 7], -0= AG_;f.| X;, =0

=.113400 + 37.800T
Esitlik (5.10) (5.7) de yerine kondugunda,

AG? (J/mol Ti) = - 113400 - 5.256T olur

Daha sonra AG; agagidaki gosterildigi gibi elde edilir:

AG? (J/mol Ti) = AG? + AG?
= - 97166 - 13.624T

(5.10)

(5.11)

(5.12)

Aliiminyum sivist igerisinde, karbon da kat1 durumdan ¢ozelti duruma gegmektedir.

C(k) —> Q AG103

Karbonun Gibbs serbest enerji degigimi agsagida verilen

hesaplanabilir,

Cgy +4/3 Aly—1/3 ALCsqy  AG,,
ve

C +4/3 Algy—>1/3 AlCsqy AG),

AG?, (J/mol C) = 1/3 AG® (ALCs)
= - 89611 +32.841T

Al,Cs'iin aliiminyum stvis1 iginde ¢oziinebilirligi,

Xc = 294 exp ( -19.370/T)

(5.13)

reaksiyonlardan

(5.14)

(5.15)

(5.16)

(5.17)
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Bu eyitlik asagidaki gibi tekrar yazilabilir,
RT In X (J/mol C) = - 161042 + 47.253T (5.18)

R, gaz sabitidir (8.314J/mol K). Daha sonra AG.asagida verildigi gibi elde
edilebilir:

AG® (J/mol C) =RT Incc =RT In ;_C +RT Ln X¢

c

—RTIn 100M

Al

=-161042 + 78 81T (5.19)

cc ve Xc karbonun agirhk yiizdesi ve mol kesridir. Reaksiyon (5.13)'iin Gibbs serbest
enerji degisimi agagida verildigi gibidir;

AG};(J/mol C) = AG, - AG},
= 71431 - 45.970T (5.20)

Ti+C — TiCg (5.21)
Yukanda verilen reaksiyonun Gibbs serbest enerjisi ise

AGY, (J/mol TiC) = AG? - AG? — AGY,
= 163832 + 80.347T

+0.460 x 10°T?
+3.096 x 10°/T - 0.962 InT (5.22)

Sv1 aliiminyum iginde TiC'iin bulunmasi durumunda reaksiyon (5.21)"in denge sabiti
asagidaki gibi hesaplanur:



Ky = =exp (- Ang /RT) (5.23)

e

Egsitlik (5.22) ve (5.23)'iin birlestirilmesi sonucu

Cc(% ag) = lexp (9664 +5.533 x 10°T

Ti
-1.965 x 10YT +3.724
x 104YT%-0.116 In T) (5.24)

Banerji ve Raif [22] 1450 K'in iizerindeki sicakliklarda ALC;'tin termodinamik olarak
TiC'den daha kararh oldugunu sdylemiglerdir. Oysaki bu sonucun dogru olmadif

Gibbs olusum serbest enerjileri incelenerek tesbit edilebilir.

Al-Ti sivisinda ¢6ziinmils veya kati durumdaki karbon ¢o6ziinmils durumdaki

titanyumla reaksiyona girerek TiC'ii olugturmaktadir.
C(k) + _D —> TiC(s) (5.25)
Bu reaksiyonun Gibbs serbest enerji degisimi agafidaki gibidir,

AG?, (/mol C) = AG?- AG?
= 91951 +34.377T

+0.460 x 10°T?
+3.096 x 10>/T - 0.962T In T ' (5.26)

Esitlik (5.16) ve (5.26) kullamlarak hesaplanan AG degerleri sicakligin fonksiiyonu
olarak sekil 5.4'de verilmistir [24, 9].
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Sekil 5.4 Sicakligin fonksiyonu olarak TiC ve Al4C; reaksiyonlarin doniisiim serbest

enerjileri.

Sekilden'de goriildiigii gibi bir mol karbon i¢in TiC'lin doniistim serbest enerjisi
ALC3' den daha diisiiktiir. Bu da termodinamik olarak TiC'iin Al4Cs'den daha kararli
oldugunu gostermektedir. 1150-1800 K sicakliklari arasinda sadece cok diisiik
titanyum konsantrasyonlarinda termodinamik olarak ALCs TiC'den daha kararh hale
gelmektedir.

53 ELEMENTEL KARBONUN MATRiIS MALZEMESI TARAFINDAN
ISLATILABILIRLIGI

1273 K'in altindaki sicakliklarda karbonun aliiminyum tarafindan 1slatilmadif, 1273
K'in tizerindeki sicakliklarda temas agismn artan sicaklikla azaldigi ve 1373 K'in
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iizerindeki sicakliklarda ise temas ag1simn 90”nin altina diistiigti A. Baneji tarafindan
ifade edilmistir [22]. N. Sobczak ve arkadaslar1 [25] AIl-Ti alasimlar ve grafit
arasindaki 1slatilabilirlik {izerine yaptiklan ¢alismada sicakliga, stireye ve Al-Ti
bilesimine bagli olarak kati/sivi arasindaki temas agis1  Olglimlerini

gerceklestirmiglerdir. Bu ¢aligma sonucu elde ettikleri deney sonuglan gekil 5.5'de

goriilmektedir.

AITI0.5/K o o AlTINLSK

® o o o o
1 AV ]L 2 2 0 . . X 1 ®
A A A A A, ¢ o A A A A
100 b * 1 ce » 2
» Py . A
. A
x * . . " o - A
.
o " * .
L
§ 50 X ox x \\ ", .
Q X x
» o
8 ~\ ® 550°C
@ - A s50°C
o 0
w + 1050°C
» 150 hd * 3 Ti10
g Tt e s o, aTREK o ATEK|E o o o o o AT .
g A * e ® 1150°C
= o H A
A X
100 1 A - - A
A, A4 4" A
x A
° ) ¢ 4oa . R W)
50 : o
| = + Y
¢ ¢ 4 o i‘s -& .
LA = + .
0 ¢ o+ e

Temas siiresi (dak.)

Sekil 5.5 Sicakhik ve titanyum miktarinin grafit malzemesinin 1slatilabilirlifine
etkisi.

Sekilden de goriildiigii gibi grafitin saf aluminyum tarfindan 1slatilmasi (1slatma agisi
6<90% 1323 K'in iizerindeki sicakhklarda miimkiin olmaktadir. Al-Ti alagimlarinda
temas agis1 saf aliiminyuma gore daha kiigliktiir. Sicaklik ve titanyum miktarimn
artmasi ile temas agis1 daha da kiigiikmektedir. Al+%1.5 Ti alagiminda 1173 K'in
tizerindeki sicakliklarda grafit aliminyum tarafindan islatilabilmektedir. Al+%6Ti
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alagiminda grafitin  aliiminyum tarfindan 1slatilmast 1223 K'de 7 dakikada
gergeklesirken 1323 K'de 1 dakikada ve 1423 K'de hemen gergeklesmektedir.



BOLUM 6

DENEYSEL CALISMALAR

TiC takviyeli aliiminyum matriksli kompozit malzemelerin tretimi iki farkh yontem
kullamilarak gergeklestirilmistir. Bunlar gaz enjeksiyon yéntemi ve elementel karbon

ilavesi ile TiC takviyeli aliminyum matriksli kompozit iiretim yontemidir.

6.1 DENEYLERDE KULLANILAN MALZEMELER

Deneylerde kullamilan malzemelerden Al+%6Ti 6n alagimu LSM firmasindan ve
ticari safliktaki aliminyum (Etial 8-[1080]) Seydigehir Etibank Aliiminyum
tesislerinden temin edilmigtir. Al+%6Ti alagimi ve Etial 8'in kimyasal bilesimi tablo
6.1'de verilmistir. Bu malzemelere ait X-iginlan difraktogramlan sekil 6.1 ve 6.2'de
gosterildigi gibidir  (Difraktogramlara ait d ve 26 degerleri ekler kisminda
verilmigtir).  Sekil 6.3'de ise Al+%6Ti alagimiin 15tk mikroskobu goriintiisii
verilmigtir.

Tablo 6.1 Deneyde kullanlan malzemelerin kimyasal- bilesimi.

Alagim %Al |%Fe | %Si %Cu | %Ti |%Zn | Digerleri
AlH+%6Ti** | 92.88 |0.157 | 0.148 | 0.003 | 6.35 0.097 |o0.10
Etial 8* 99.80 [0.15 (0.10 0.03 0.02 0.03 0.10
Etial8 ** 99.80 |[0.101 | 0.64 0.001 |0.008 |0.008 |0.10

e * Seydigehir Aliiminyum tesislerinin verdigi degerler

e ** Yildiz Giniversitesinde yapilan kimyasal analiz sonuglarn
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Sekil 6.1 Al+%6Ti alasiminin X-1ginlar1 difraktograma.

1600

[counts] 0
1225

o: Aliminyum

900
6254
4004

225 ] 0
100
254

P P

MR PAELELEME BAELEL A PLEL LA AL ,f'héjrw ~do

Sekil 6.2' Etial-8'in X-151nlan difraktogrami.
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Sekil 6.3 Al+%6Ti alagiminin 151k mikroskobu gériintiisii(1400X).

Gaz enjeksiyon y6nteminde kullamlan Ar+%10 CH,4 gazi BOS Birlesik Oksijen San.

A.S.'den temin edilmistir. 'Elementel karbon olarak kullamlan karbon siyahimin

(Elftex 125-Cabot, Ispanya) kimyasal ve fiziksel 6zellikleri tablo 6.2'de verilmistir.

Tablo 6.3'de tane boyut dafilim degerleri goriilmektedir. Karbon siyahinin tane
boyut dagilimu ise gekil 6.4'de goriilmektedir.

Tablo 6.2 Deneylerde kullamilan karbon siyahinin fiziksel ve kimyasal 6zellikleri.

AK. (%AB)

C BET Tane Boyutu | Yogunluk
%) | (mg) (um) (g/em’)
Elftex 125 >08 27 10-30 2.3 <0.1




Tablo 6.3 Karbon siyahinin tane boyut dagilim degerleri.
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0.05 0.01 2.83 1.54
0.12 0.47 3.49 1.90
0.15 0.94 4.30 2.50
0.19 1.39 5.29 3.40
0.23 1.84 6.52 4.58
0.28 2.25 8.04 5.91
0.35 2.59 9.91 7.15
0.43 2.83 12.21 8.11
0.53 2.90 15.04 8.57
0.65 2.73 18.54 8.45
0.81 2.30 22.84 7.61
1.00 1.75 28.15 6.08
1.23 1.34 34.69 4.18
1.51 1.21 42.75 2.30
1.86 1.23 52.68 0.64
2.30 1.33 64.92 0.00
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Sekil 6.4 Karbon siyahinin tane boyut dagilimu.
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6.2. KULLANILAN CIHAZ VE ALETLER

Gaz enjeksiyon yonteminde karbonlu gazin (CHy) infiltrasyon reaksiyonu vakum
indiiksiyon firininda (BALZERS VSG 002) gergeklestirilmistir. Alasim saf aliimina
pota igerisinde ergitilmistir. Tastyic1 argon gazi ile karbon kaynagi olan metan gaz
Al-Ti ergiyigine gonderilmeden Once deoksidasyon ve nem tutucu iiniteden
gecirilerek temizlenmis ve gaz diffiizer sistemi kullanilarak Ar-CH4 gaz karisimi
ergiyik i¢ine gonderilmistir. Ergiyik sicaklifi Pt-PtRh10 termoeleman kullanilarak

Olciilmiistiir. Bu yontemin sematik ¢izimi gekil 6.5 'de verilmigtir.

Gaz Girigi

Termo

Deoksidasyon
Flow metre Tt

Indiksiyon
Firini

Nem
Tutucu Pompas]

Sekil 6.5. Gaz enjeksiyon yonteminin sematik gosterimi.

Elementel karbon ilavesi ile TiC takviyeli alliminyum matrisli kompozit iretimi gekil
6.6'da goriilen diizenek kullanilarak gergeklestirilmistir. Al-Ti alasiminin ergitme
islemi INDUCTOTHERM tarafindan imalati ger¢eklestirilen indiiksiyon firininda
yapilmgtir. Alagim igerisi saf aliimina ile sivanmug grafit pota da ergitilmigtir. Al-Ti
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ergiyiginin sicakligi Pt-PtRh10 termoeleman ile 6lgiilmiistiir. Karbon siyahinin 6n

1sitma iglemi mufl firnda yapilmigtir.

Sekil 6.6 Elementel karbon ilavesi ile TiC takviyeli aliiminyum matriksli kompozit

iiretim igleminin gergeklestirildigi deney diizenegi.

Baslangig hammaddeleri ve friinlerin faz analizleri Philips PW 1820 X-iginlar
difraktometresi ile CuKe (1.54A) ve CoKa (A= 1.79 A) radyasyonu kullanilarak
20= 35-80"lik difraksiyon ag1 araliginda yapilmustir. Difraktogramlara ait d ve 26
degerleri ekler kisminda verilmigtir. Karbon siyahinin tane boyut dagilim: Malvern

marka mastersizer kullanilarak olgilmiigtiir. Mikroyapisal inceleme igin Jeol JSM
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5410LV taramali elektron mikroskobu kullanilmistir.  Uretimi gergekletirilen
kompozitlerdeki TiC hacim orami LEICA MPS 60 model goriintii analiz cihazi
kullanilarak belirlenmigtir.  Haddeleme islemi sekil 6.7'de gorillen hadde ile

gergeklestirilmigtir.

Sekil 6.7 Haddeleme igleminin yapildig: hadde cihaz.

6.3 DENEYLERIN YAPILISI
6.3.1. Gaz Enjeksiyon Yontemi:

Al-Ti alasgimimin ergitme islemi vakum indiiksiyon firminda aliimina potada
gerceklestirilmigtir. Al+%6Ti alasimina ticari safliktaki aliminyum ilave edilerek
Al+%3Ti alagimi hazirlanmigtir.  Firin vakuma alindiktan sonra 300°C'ye kadar
1sitilmis ve bu sicaklikta argon gazi ile doldurulmustur. Daha sonra firinin sicaklig

1200 °C'ye kadar ¢ikarilmis ve bu sicaklikta ALTi fazinin tamamen ¢dziinmesi igin
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30 dakika beklenmistir. Tagstyict argon gazi ile karbon kaynagi olan metan gazi
(Ar+%10CH,) Al-Ti ergiyigine gonderilmeden once deoksidasyon ve nem tutucu
Unitelerden gegirilerek temizlenmigtir. Ucunda yiizeyi seramik ile kaplanmis grafit
filtre bulunan seramik tiip ergiyik metal i¢ine daldirilarak, temizlenmis gaz karigmmu 0.4
l/dak. akis hizinda ergiyik igerisine gonderilmigtir. Gaz infiltrasyonu tamamlandiktan
sonra ergiyik metal vakum altinda kokil kaliba dokilerek katilastinlmistir.  Al+%3Ti

alasimina degisik siirelerde gaz gonderilerek reaksiyonlarin gelisimi izlenmistir.

Deney numuneleri zimparalama, parlatma ve daglama islemine tabi tutulduktan sonra
mikroyapi karakterizasyonu 15tk ve tarama elektron mikroskobu (SEM) kullamilarak

yapilmigtir. Faz analizleri ise X-1sinlar1 difraktometrest ile gergeklestirilmistir.

6.3.2 Elementel Karbon Ilavesi:

Degisik bilesimlere sahip Al-Ti alagimlarmin ergitme islemi igerisi saf alimina ile
stvanmig grafit potada indiksiyon firint kullanilarak gerceklestirmistir.  Ergiyik
sicakhigr Al;Ti fazimn tamamen ¢ozanmesine imkan veren 1200 °C'ye yiikseltilmis ve
bu sicaklikta, ergiyik i¢inde bulunan Al;Ti'un tamamen ¢oziinmesi igin yaklagi 30
dakika beklenmistir. Ortalama tane boyutu 10-20 um olan karbon nemi ugurulmak
icin 850 °C'de 1 saat on 1sitdmugtir.  On 1sitilmig karbon tozlart aliiminyum folyoya
sarilarak 1'er gramlik paketler halinde ergiyik igerisine ilave edilmistir. lave islemi
tamamlandiktan sonra titanyum ile elementel karbon arasindaki reaksiyonun
gerceklesebilmesi i¢in uygun sicakhiklara ¢ikilmug ve bu sicakliklarda reaksiyonun
tamamlanmast icin yeterli siire beklenmigtir. Ilave islemi tamanlandiktan sonraki
bekleme siiresi ergiyigin kimyasal bilesimine, elementel karbonun boyutuna ve ¢ikilan

sicakhga gore degismektedir.

Tablo 6.4'de gosterilen deney sartlani uygulanarak elementel karbon ilavesi
gergeklestirilmigtir.  Deney sartlarimin bu sekilde secilmesinin nedeni; stokiometrik
oranin tuzerinde ilave edilen karbon miktarinin (% Ag.), sicakhigin ve karbon

ilavesinden sonraki bekleme siiresinin TiC olugsumuna etkisini belirlemektir.
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Tablo 6.4 Elementel karbon ilavesi ile gergeklestirilen deney sartlari.

Numune No Bilegim Fazla C Sicaklik Bekleme Sure
(% Ag) (C) (dak.)
1 Al+%ATi1 20 1200 15
2 Al+%A4Ti 30 1200 15
3 Al+%AT: 30 1300 15
4 Al+%5Ti 20 1200 15
5 Al+%5Ti 30 1300 5
6 Al+%5Ti 30 1300 15
7 Al+%6T1 30 1300 15

Uretimi gergeklestirilen aliiminyum matriksli TiC takviyeli kompozit malzemeler daha
sonra 400°C'da haddeleme islemine tabi tutulmuslardir. Bu sicaklikta tiim numuneler

30 dak. bekletilmistir.

Haddeleme islemi i¢ pasoda gergeklestiriimis olup toplam

deformasyon orani %80 dir

Haddelenmis malzemelerden mikroyapi incelemesi ig¢in numuneler alinarak numune
hazirlama islemine tabi tutulmustur. Keller ayiraci ile daglanmis olan numuneler daha
sonra 151k ve elektron mikroskobu kullanilarak mikroyapisal olarak incelenmigtir.

Uretim sonucu elde edilen malzemelerin igerdigi fazlar X-iginlart difraktometresi ile

belirlenmigtir.




BOLUM 7

DENEY SONUCLARI

7.1 GAZ ENJEKSIYON YONTEMI iLE TiC TAKVIYELIi ALUMINYUM
MATRISLI KOMPOZIT URETIMI DENEY SONUCLARI

Gaz enjeksiyon yontemi ile TiC takviyeli aliiminyum matriksli kompozit tretimi
laboratuvar olgekli vakum  indiksiyon firminda gesitli bilesimlere sahip Al-Ti
alagimlart  kullanilarak gergeklestirilmistir. Yapilan ilk denemelerde gaz kangimi 3
mm ¢apa sahip aliimina tip kullanilarak Al+%1Ti alasimina infiltre edilmistir. 330
gr Al+%]1Ti alagimina 0.4 1/dak. gaz akis hizinda 60 dak. siire ile gaz infiltre edilerek
elde edilmig urinde yapilan X-iginlart ve metalografik inceleme sonucunda TiC
fazina rastlanmamistir. Bu numuneye ait igik mikroskobu goruntiisi sekil 7.1'de
verilmistir.  Bu sonug, kullanilan tiip ¢apiin uygun olmadigint ve gonderilen gaz
kabarciklarinin ¢ok biuyik oldugunu gostermektedir.  Kabarciklarin boyutlarim
kigiltmek amaciyla seramik tiip ucuna filtre takilarak deneysel caligmalara devam

edilmistir.

Gaz infiltrasyonu i¢in uygun sartlarin elde edilmesinden sonra TiC takviyeli
aliminyum matriksli kompozit tiretimi 200 g Al+%3Ti alagim indiiksiyon finmna sarj
edilerek 1200 °C 'de 90, 120 dak siire ile 0.4 I/dak. gaz akis hizinda yapilan
deneylerle incelenmigtir. Bu yontemle tretimi gerceklestirilmis malzemelere ait X-
iginlart  difraktogramlart  sekil 7.2 ve 7.3'de verilmistir. 1200 °C 'de 0.4 Vdak. gaz
akis hizlarnda 90 dak reaksiyon siiresi sonucu elde edilen iriin ile yapilan
mikroyapisal inceleme sonucu elde edilmis 11tk mikroskobu gorintisi sekil 7.4,

tarama elekton mikroskobu gorintiisi sekil 7.5'de ve yapida bulunan ignesel faz
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iizerinden alinan EDS analizi ise sekil 7.6'da verilmistir. 1200 °C 'de 0.4 /dak. gaz
akis hizlarinda 120 dak reaksiyon siiresi sonucu elde edilen {riin ile yapilan
mikroyapisal inceleme sonucu elde edilmis 11tk mikroskobu goriintiisii sekil 7.7
tarama elekton mikroskobu goriintiisii sekil 7.8'de ve yapida homojen olarak dagilmig

faz tizerinden alinan EDS analizi ise sekil 7.9'de verilmistir.

1200°C sicaklik, 0.4 1/dak. gaz akis hizinda 90 dakikalik reaksiyon siiresi sonucu elde
edilen tiriinde yapi igerisinde TiC'lin yanisira Al3Ti fazida bulunmaktadir. Al;Ti
igneciklerinin yapida mevcut olmasi reaksiyonun tamamlanmamis oldugunu
gostermektedir. Sekil 7.6'de verilmis olan EDS analizi sonuglarida bu ignesel fazin
ALTi oldugunu gostermektedir. 1200°C sicaklik, 0.4 1/dak. gaz akis hizinda 120
dakikalik reaksiyon stiresi sonucu elde edilen {irtinde mikroyapr goriintiisii
incelendiginde yap1 igerisinde Al3Ti igneciklerinin miktarinin azaldig: ve boyutu ~ 1
um olan ikinci fazin bulundugu saptanmigtir. Fazlar {izerinden alinan EDS analiz

sonuclar (Sekil 7.9) ikinci fazin TiC oldugunu gostermektedir.

Sekil 7.1 330 gr Al+%I1Ti alasimina 0.4 l/dak. gaz akis hizinda 60 dak. stire ile
3 mm c¢apa sahip tlip ile gaz infiltre edilerek elde edilmis malzemeye ait

151k mikroskobu goriintisii (1000X).
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Sekil 7.4 1200 °C'de 0.4 l/dak. gaz akis hizlarinda 90 dakikalik siire sonucu elde

edilen {iriintin 151k mikroskobu gérintiisii (525X).

Sekil 7.5 1200 °C'de 0.4 1/dak. gaz akis hizlarinda 90 dakikalik siire sonucu elde

edilen tirtiniin tarama elektron mikroskobu goriintiisii.



62

Sekil 7.6 1200 °C'de 0.4 l/dak. gaz akis hizlarmda 90 dakikahk siire sonucu elde

edilen Grtinde bulunan Al;Ti igneciginin EDS analiz sonucu.

Sekil 7.7 1200 °C'de 0.4 V/dak. gaz akig hizlarinda 120 dakikalik siire sonucu elde

edilen tiriiniin 191k mikroskobu goriintiisii (1100X).

YFS: 3200 Livetime: 58
Deadtime: 20%
Al
11
C_ Al
0.000 ke¥ 10.220
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Sekil 7.8 1200 °C'de 0.4 l/dak. gaz akig hizlarinda 120 dakikalik siire sonucu elde

edilen trtintin tarama elektron mikroskobu goriintiisii.

YFS: 3200 Livetime; 74
Deadtime: 37%
Ti
Fi I‘
0.000 ke¥ 10.220

Sekil 7.9 1200 °C'de 0.4 l/dak. gaz akig hizlaninda 120 dakikalik siire sunucu elde
edilen Uriiniin mikroyapisinda homojen olarak dagilmig ikinci fazin EDS

analiz sonucu.
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7.2 ELEMENTEL KARBON ILAVESI YONTEMI ILE TiC TAKVIYELI
ALUMINYUM MATRISLI KOMPOZIT URETIiMi DENEY SONUCLARI

Elementel karbon ilavesi yontemi ile TiC takviyeli aliminyum matriksli kompozit
uretiminde ergiyik sicakliginin, ilave edilen karbon miktarimin ve karbon ilave
isleminden* sonraki bekleme siiresinin TiC olusumuna etkisi laboratuvar olgekli
indiksiyon firninda kimyasal bilegimlert ve deney sartlari tablo 6.4'de verilmis olan Al-
Ti alagimlarina ortalama tane boyutu 10-20 pum olan karbonun degisik sicakliklarda,
degisik fazla karbon yiizdelerinde ve farkli bekleme siirelerinde ilavesi ile
incelenmigtir.  Sarj miktar1 500 gr olup tiim deneylerde kullamlan karbon, nemi
ugurulmak icin 850 °C da 1 saat 6n isttilmustir. On isitilms karbon aliiminyum folyoya
sarith 1'er gramlik paketler halinde ergiyik igerisine ilave edilmistir. Ilave islemi
gerceklestirildikten sonra titanyum ile elementel karbon arasindaki reaksiyonu
gerceklegebilmesi igin uygun sicakliklara ¢ikilmis ve bu sicakliklarda reaksiyonun
tamamlanmas: igin degisik siirelerde beklenmistir. Malzemeler daha sonra 400°C'da

haddeleme islemine tabi tutulmuslardir,

TiC olugumunu belirleyebilmek icin dncelikle karbon ilavesi yapiimamig Al+%4Ti ve
Al+%5Ti alagiminlarinin X-1ginlan difraktogramlar ¢ekilmis ve mikroyap: incelemesi
yapimustir.  Bu malzemeye ait X-ignlart difraktogramm sekil 7.10 ve 7.11'de
goriilmektedir. Isik mikroskobu gorintileri sekil 7.12 ve 7.13’de ve tarama elektron

mikroskobu gorintileri ise sekil 7.14 ve 7.15'de verilmigtir.

Karbon ilave edilmemis Al+%5Ti alagiminin X-1ginlan difraktogram incelendiginde Al
piklerinin yaninda sadece ALTi pikleri gorilmektedir. Isik mikroskobu ve SEM
goruntiilerinden Al;Ti fazimin aliminyum matriks iginde homojen olarak dagildig

tesbit edilmigtir.
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1600 —

[counts]- o : Aliminyum
12254 x: Al3Ti

: o

900 4

6254 0

400 4

4L ]

'40..,‘;',,.go..Tw,1vw.éo‘.r,,‘.v._}o..1[r~bé31.‘80

Sekil 7.10 Al+%4Ti alasiminin X-1ginlar1 difraktograma.

1600
[counts]d ) o Alummyum

1225, x: AlsTi
| 0 ‘

900 4 o

625

400 4

225 4 x

100
25 | LM

.Joy...l-vv.éo.:'.|.|:|éo....‘r|‘.7‘0..w—£r.be'].vﬁso

Sekil 7.11 Al+%5Ti alasiminin X-1s1nlar difraktogramu.
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Sekil 7.12 Al+%4Ti alagiminin 151k mikroskobu gériintiisii (1400X).

Sekil 7.13 Al+%5T1i alagiminin 151k mikroskobu goriintiisii (1400X).
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Sekil 7.14 Al+%4Ti alagiminin elektron mikroskobu gorintisi.

Sekil 7.15 Al+%5Ti alagiminin elektron mikroskobu goriintlisi.
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TiC olusumuna sicakligin etkisi Al+%4Ti alasiminda incelenmistir. 1200°C'da %20
ve %30 fazla karbon ilave edilen ve grafit ilavesinden sonra 15 dak. bu sicaklikta
beklenen 1 ve 2 nolu numunelere ait X-iginlar1 difraktogramlar (sekil 7.16, 7.17)
incelendiginde Al piklerinin yanisira Al3Ti ve TiC piklerininde mevcut oldugu tesbit
edilmistir. Bu ise 1200°C sicakligin TiC reaksiyonunun tamamlanmas: icin yeterli
olmadigin1 gostermektedir. Bu numunelere ait SEM goriintiileri (sekil 7.18, 7.19)
incelendiginde yapida 1 um ve alt1 boyuta sahip TiC fazinin yaninda 5-10 um boyuta
sahip Al;Ti fazinin bulundugunu gostermektedir. Bu fazlar {izerindan alinin EDS
analiz sonuglar1 sekil 7.20 ve sekil 7.21'de verilmisti. Aymi bilesimde 1300°C
sicaklikta ve %30 fazla karbon ilavesinde 15 dak.'lik bekleme siiresine sahip 3 nolu
numuneye ait X-isinlar1 difraktogramu (sekil 7.22) incelendiginde ise AlsTi fazina ait
piklerin tamamen yok oldugu ve TiC piklerinin daha belirgin hale geldigi tesbit
edilmistir. SEM ile elde edilen goriintiide (sekil 7.23) yapida sadece homojen olarak
dagilmis 1 pm ve alt1 boyuta sahip TiC partikiilleri tesbit edilmistir. Sekil 7.24'de bu
numuneye ait SEM gériinttisii ile birlikte titanyum, karbon ve aliminyumun X-

isinlar1 haritast verilmistir.

1600
[counts]- o :Aliminyum
1225 ] ®*:TiC
X: Al3Ti
0
900 0
625 | 0
400
225 | N
100
. X
-1 L ]
25 l/\’v
o O P e TR B S —— o
0 £ g0 70 [-58] do

Sekil 7.16 Al+%4Ti alagimi %20 fazla karbon ilave edilmis 1200°C'da 15 dak.

bekletilmis numuneye ait X-1sinlan dirfaktogramai.
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1600

[counts]- o :Aliiminyum
1225 ] 0 *:TiC

J 0 X: A13Ti

900 4

625

400 4 O

225 .

1004

25 4

T T I e o .f.bé]x. 30

Sekil 7.17 Al+%4Ti alasim1 %30 fazla karbon ilave edilmis 1200°C'da 15 dak.

bekletilmis numuneye ait X-1sinlar1 dirfaktograma.

Sekil 7.18 Al+%4Ti alagimi %20 fazla karbon ilave edilmis 1200°C'da 15 dak.

bekletilmis numuneye ait SEM goriintiisii.



70

Sekil 7.19 Al+%4Ti alasimi %30 fazla karbon ilave edilmis 1200°C'da 15 dak.

bekletilmis numuneye ait SEM goriintiisii.

VES: 3800 Livetime: 100
Deadtime: 33%
Al B
Ti
| T
0.000 ke¥ 10.220

Selik 7.20 1um ve alt1 boyuta sahip fazlar tizerinden alinan EDS analizi.
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¥FS: 12000 Livetime: 100
Deadtime: 29%
&1 I
Ti
{
. ITi
0.000 ke¥ 10.220

Sekil 7.21 10 pm ve iizeri boyuta sahip faz iizerinden alinan EDS analizi.

1600

ts]- .
Leounts] o : Alliminyum 0

12250 o . TiC
: 0
900

625 4
4004

225 4

1004
251 Kw«

LA ALY AL N A I AU B e e e e LIS Ben 'S T T™Tr~7T"7r T T T T T T
do 4o Jo R o ’ 707 (ka7 ' do

Sekil 7.22 Al+%4Ti alasimi %30 fazla karbon ilave edilmis 1300°C'da 15 dak.

bekletilmis numuneye ait X-1sinlar1 dirfaktogramu.
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Sekil 7.23 Al+%A4Ti alasimi %30 fazla karbon ilave edilmis 1300°C'da 15 dak.

bekletilmis numuneye ait SEM goriintiisii.

TiC olusumuna fazla karbon ilavesinin ve grafit ilavesinden sonraki bekleme
stiresinin etkisi Al+%5Ti alasiminda incelenmistir. 1300°C'da %20 fazla karbon
ilave edilen ve grafit ilavesinden sonra 15 dak. bu sicaklikta beklenen 4 nolu
numuneye ait X-iginlart difraktogrami (sekil 7.25) incelendiginde Al piklerinin
yanisira Al;Ti ve TiC piklerininde mevcut oldugu tesbit edilmistir. Bu numuneye ait
SEM goriintiisii (sekil 7.26) incelendiginde de yapida 1 pm ve alti homojen olarak
dagilmis TiC fazinin yaninda 10 pm ve daha biiyiikk boyuta sahip Al3Ti fazinin

bulundugu goriilmektedir.

Ayni bilesimde ve %30 fazla kabon ilave edilen ve grafit ilavesinden sonra bu
sicaklikta 5 dak. bekletilen 5 nolu numuneye ait X-1sinlar1 difraktogrami (sekil 7.27)
ve SEM goriintiisii (sekil 7.28) incelendiginde yapida TiC fazimn yaninda Al;Ti
fazinin da bulundugu tesbit edilmistir. 1300°C'da %30 fazla karbon ilave edilen ve
grafit ilavesinden sonra 15 dak.bu sicaklikta beklenen 6 nolu numuneye ait X-1ginlar
difraktogrami (sekil 7.29) ve SEM goriintiisi (sekil 7.30) incelendiginde Al3Ti

fazinin yok oldugu ve TiC'iin yap: igerisinde homojen olarak dagildig1 goriilmiistiir.
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Voyager Ilagé Display

®:93
Xrayl:Al1_K

%x:93 y:3
Xrayl:Ti_Kk

Sekil 7.24 Al+%4Ti alastmi %30 fazla karbon ilave edilmis 1300°C'da 15 dak.
bekletilmis numuneye ait SEM goruntist ve titanyum, karbon ve

aliiminyumun X-1ginlart haritast.
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X:93

| Rrayl:Ti_K 5

Sekil 7.24 Al+%4Ti alagimi %30 fazla karbon ilave edilmis 1300°C'da 15 dak.
bekletilmiy numuneye ait SEM goriintisii ve titanyum, karbon ve

aliiminyumun X-iginlari haritast.
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Sekil 7.25 Al+%5Ti alasimi %20 fazla karbon ilave edilmis 1300°C'da 15 dak.

bekletilmis numuneye ait X-1sinlar1 dirfaktograma.

Sekil 7.26 Al+%5Ti alagimu %20 fazla karbon ilave edilmis 1300°C'da 15 dak.

bekletilmis numuneye ait SEM goriintiisii.
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Sekil 7.27 Al+%5Ti alagimi %30 fazla karbon ilave edilmis 1300°C'da 5 dak.

bekletilmis numuneye ait X-1ginlar1 dirfaktogrami.

Sekil 7.28 Al+%5Ti alasimi %30 fazla karbon ilave edilmis 1300°C'da 5 dak.

bekletilmis numuneye ait SEM g6riintiisii.
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Sekil 7.29 Al+%5Ti alasimi %30 fazla karbon ilave edilmis 1300°C'da 15 dak.

bekletilmis numuneye ait X-1sinlar1 dirfaktograma.

Sekil 7.30 Al+%5Ti alasim %30 fazla karbon ilave edilmis 1300°C'da 15 dak.

bekletilmis numuneye ait SEM gorlintiisii.
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Al+%4Ti ve Al+%5Ti alagimlart igin uygun olarak tesbit edilen 1300°C sicakhigin,
%30 fazla karbon ilavesinin ve grafit ilavesinden sonraki 15 dak.'lik bekleme siiresinin
Al+%6Ti alasgim i¢inde uygun olup olmadigimn tesbit edilmesi igin aym deney
sartlarinda Al+%6Ti alagim ile de ¢alisma yapilmustir. 7 nolu numuneye ait X-igmlar
difraktogramu (sekil 7.31) ve SEM goruntist (sekil 7.32) incelendiginde Al;Ti fazinin
tamamen yok oldugu ve TiC'in yap: igerisinde homojen olarak dagildig: tesbit

edilmigtir.

TiC olusumunun tamamlandigi 3, 6 ve 7 nolu numunelerde TiC hacim oranm: tarama
elektron mikroskobuna bagli bulunan go6rinti analiz cihazi kullanilarak 3500
biylitmede belirlenmigtir. Yapilan inceleme sonucunda tiim numunelerde TiC hacim
oraninin ~%15 oldugu tesbit edilmistir. 3 nolu numuneye ait sayim degerleri tablo

7.1'de 6rnek olarak verilmistir.

Tablo 7.1 3 nolu numuneye ait sayim degerleri.

Sayim no Alan (%) Sayim no Alan (%)
1 23.38 10 21.76
2 13.98 11 19.79
3 18.46 12 4.85
4 17.36 13 2.69.

5 24.62 14 6.90.

6 13.00 15 15.94

7 19.42 16 14.42

8 29.48 17 15.33

9 14.18 18 23.14
ORTALAMA 16.59
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Sekil 7.31 Al+%6Ti alasimi %30 fazla karbon ilave edilmis 1300°C'da 15 dak.

bekletilmis numuneye ait X-1ginlar dirfaktograma.

Sekil 7.32 Al+%6Ti alasimi %30 fazla karbon ilave edilmis 1300°C'da 15 dak.

bekletilmis numuneye ait SEM goriintiisii.
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7.3 KIRILMA YUZEYLERININ INCELEMESI

Uretimi gerceklestirilmis TiC takviyeli aliminyum matrisli kompozitlerin kirilma
Ozelliklerini belirlemek amact ile oda sicakliginda ¢ekme deneyine tabi tutulmus
numunelerin  kirilma yiizeylerinde metalografik inceleme yapilmistir. TiC
olusumunun kirtlma morfolojisini etkileyip etkilemedigini belirlemek amaci ile
oncelikle karbon ilave edilmemis Al+%4Ti alasgiminin kirtlma yiizeyi incelenmistir.
Sekil 7.33'de karbon ilave edilmemis Al+%4Ti alagimina ait SEM gériintiisii
verilmistir. TiC ile Al3Ti fazlarinin birlikte bulundugu 2 nolu numuneye ait kirilma
ylizeyi goriintiisii sekil 7.34'de ve karbon ilavesi sonucu TiC olusumunun tamamen
gerceklestigi 3 nolu numunenin kirilma yiizeyi gérintiisii ise sekil 7.35 ve 7.36'de

verilmistir.

Sekil 7.33 Karbon ilave edilmemis Al+%4Ti alagimina ait kirilma ylizeyi
gorlntusii (SEM).
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15kYU X1.8809 lapm 258818

Sekil 7.34 TiC ile ALTI fazlarmin birlikte bulundugu 2 nolu numuneye ait

kirilma yiizeyi goriintiisit (SEM).

15KV X1i.808 18pm 258213

Sekil 7.35 Karbon ilavesi sonucu TiC olusumunun tamamen gergeklestigi 3 nolu

numunenin kirilma yiizeyi goriintiisti (SEM).
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1S5kU %2,008 1Bpm 250811

Sekil 7.36 Karbon ilavesi sonucu TiC olusumunun tamamen gerceklestigi 3 nolu

numunenin kirllma yiizeyi gorintiisti (SEM).

Karbon ilave edilmemis malzemeye ait goriintii incelendiginde gevrek kirilma meydana

geldigi gorillmektedir.

2 nolu numuneye ait kirilma yuzeyi gorintiisi incelendiginde bazi bolgelerde siinek
baz1 bolgelerde ise gevrek kirilma meydana geldigi tesbit edilmistir. Siinek kirilmamn
oldugu bolgelerde TiC fazi bulunurken gevrek kirlmammn oldugu bolgelerde TiC

fazina rastlanmamugtir.

TiC olusumunun tamamen gerceklestifi 3 nolu numuneye ait kirilma yiizeyi
gorintiileri siinek kirllmanin meydana geldigini gostermektedir. 1 pum ve alti boyuta
sahip TiC partikiilleri ve matriks arasinda ayrilma (decohesion) goézlenmemistir.
Matriks ile TiC partikilleri arasinda ¢ok iyi arayiizey baglanmasi oldugu
goriilmektedir. 2 um ve Uzeri boyuta sahip partiller ile matriks arasinda ayrilma

oldugu (sekil 7.30) tesbit edilmistir.



BOLUM 8

DENEY SONUCLARININ IRDELENMESI

8.1 GAZ ENJEKSIYON YONTEMI ILE TiC TAKVIYELI ALUMINYUM
MATRISLI KOMPOZIT URETIMI DENEY  SONUCLARININ
IRDELENMESI

Deney sonuglar incelendiginde 3 mm ¢apa sahip tip ile Al+%]1Ti alasimmna 60 dak.
stre ile 0.4 1/dak. gaz akig hizlarinda gaz infiltrasyonu sonucunda elde edilen iiriinde
TiC fazinin olugmadig: tesbit edilmigtir. Bunun nedeni ise kullamilan tiipiin ¢apmnin
dolayisi ile ¢ikan kabarciklarin boyutunun biyiik olmasidir. M.J Koczak ve P. Sahoo
[9] yaptigr caligmada reaksiyon siresinin kabarcik ¢apina bagl olarak degistigini

asagida gorilen esitlikte ifade etmigtir.

Kabarcik yiizeyindeki karbon (g) 1
t = X (4.28)
Kabarcik yiizeyine akan titanyum (g cm™s™")  Kabarcik yiizey alam (cm?)

Yukandaki reaksiyona gore kabarcik yiizey alanimin artmast yani boyutunun kiigtilmesi
TiC olusum reaksiyon siiresini kisaltmaktadir. TiC olusumunun gergeklesebilmesi igin
reaksiyon siresinin kabarciklarin ergtyik igerisinde kaldigi stireden daha kisa olmasi

gerekmektedir.

3 mm ¢apa sahip tip ile gaz infiltrasyonu sonucu elde edilmis numunede TiC

olusmamasinin nedeni (4.26) esitligi ile agiklanabilmektedir.
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1200°C sicaklik, 0.4 I/dak. gaz akis hizinda 90 dakikalik reaksiyon siiresi sonucu elde
edilen tiriinde yapt igerisinde TiC'in yamsira Al;Ti fazinda bulundugu tesbit edilmistir.
AL Ti igneciklerinin yapida mevcut olmast reaksiyonun tamamlanmanus oldugunu
gostermektedir. Bunun nedeni ise infiltre edilen gaz miktarinin yetersiz olmasidir.
200 gr Al+%3Ti alaggminda 0.4 l/dak. gaz akiy hizinda TiC donisiminan
tamamlanmasi i¢in hesaplanan Ar+%10CH,s gazt miktar1 28 I dir. 90 dak. sire
sonunda sisteme gonderilen gaz miktart ise 36 1. dir. Al-Ti ergiyigi igerisinde (4.1)
reaksiyonuna gore CHy gaz1 ayrigmakta ve (4.2) reaksiyonuna gore karbon titanyum

ile reaksiyona girerek TiC'l olugturmaktadir.

1150°C'da CH,4'in %98' karbon ve hidrojene ayrigmaktadir. S Khatri ve M. Koczak
[20] yaptigr ¢alismada ayrigan bu karbonun tamamimn Ti ile reaksiyona girmedigini
20-50 nm boyutlarinda amorf karbon partikilleri olarak alagim igerisinde dagildiklarint
yaptiklar1 transmisyon elektron mikroskobu ¢aligmasi ile tesbit edilmistir. Ergiyik
aliminyum iginde karbon ¢ozunirliginiin digitk olmast (<0.1%Ag.) nedeniyle ¢ok
kiigik miktarda karbon ¢ozeltiye gegmektedir. Karbonun bilyiik bir kismu ise kiigiik
amorf partikiiller olarak alagim igerisinde dagiimaktadir. TiC  olusumunun
tamamlanabilmesi i¢in sisteme infiltre edilen CH,4 gazi miktarinin stekiometrik miktarin
tizerinde olmasi gerekmektedir. S Khatri ve M. Koczak [20] TiC donsiimiinin
tamamlanmasi i¢in gereken metan gazi miktarinin %300 daha fazla olmast gerektigini

belirtmiglerdir.

1200°C sicaklik, 0.4 l/dak. gaz akis hizinda 120 dakikalik reaksiyon siiresi sonucu elde
edilen tiriinde mikroyapt goriintiisii incelendiginde yapi igerisinde AlsTi igneciklerinin
miktarinin ¢ok azaldigt ve boyutu ~ 1 pum olan TiC partikillerinin bulundugu
saptanmugtir.  Sekil 7.2 ve 7.3'de verilen X-igmlan difraktogramlart incelendiginde
AL;Ti piklerinin sayismin ve siddetinin azaldigi ve TiC'e ait piklerin siddetlerinin arttig1

tesbit edilmigtir.
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8.2 ELEMENTEL KARBON ILAVESI YONTEMI ILE TiC TAKVIYELI
ALUMINYUM MATRISLI KOMPOZIT URETIiMi DENEY SONUCLARININ
IRDELENMESI

TiC olugumuna sicakligin etkisinin incelendigi Al+%4Ti alagiminda 1300°C sicaklik,
%30 fazla karbon ilavesinde 15 dak.Tik bekleme siiresine sahip 3 nolu numunede
mekanik ozellikleri olumsuz yonde etkileyen Al;Ti fazi yok olmakta ve TiC fazina

dontgmektedir.

Karbon ilave igleminden sonra 15 dakikalik bekleme siiresine sahip 1, 2 ve 3 nolu
numulere ait X-iginlan difraktogramlar karsilagtirildiginda (sekil 8.1) 1200°C sicaklik,
%20 fazla karbon ilave edilmis 1 nolu ve 1200°C sicaklik, %30 fazla karbon ilave
edilmis 2 nolu numunelerin her ikisindede AlL:Ti fazma ait piklerin mevcut oldugu
tesbit edilmistir. Bu sonug deney sartlarinin TiC reaksiyonun tamamlanmas: icin
uygun olmadigim gostermektedir. TiC doniigimiiniin tamamlanamamasinin nedeni
1200 °C'lik deney sicakhginda bekleme siiresinin yetersiz olmast ve kullanilan
karbonun bu deney sartlarinda Al-Ti sivist tarafindan islatilamamasidir. N. Sobczak ve
arkadaglar [25] artan sicaklik ve sire ile birlikte temas acisinin 90° ve daha altina
distigiini  sdylemektedir. Yapilan elektron mikroskobu ¢alismalan ile bu
numunelerde 1 pum ve alti boyuta sahip TiC fazinin yamnda 5 pym'den daha biiyiik

boyuta sahip Al;Ti fazinin da bulundugunu EDS analizleri dogrulanmustir.

1300°C sicaklikta ve %30 fazla karbon ilavesinde 15 dak.'lik bekleme siiresine sahip 3
nolu numuneye ait X-iginlan difraktogrami incelendiginde ALTi fazma ait piklere
rastlanmamustir. 1 pm ve alti boyuta sahip TiC partikillerinin yapi igerinide homojen
olarak dagildigi mikroyapisal ¢aligma sonucunda tesbit edilmistir. Gorintii analiz
¢aligmalart sonucunda yapi igerisinde ~ %15 hacim oraninda TiC fazinin bulundugu
tesbit edilmistir. 1300°C sicaklik, %30 fazla karbon ilavesi ve 15 dak.Tik bekleme
stiresinin Al;Ti fazinin tamamen TiC fazina doniismesi igin uyun oldugu belirlenmistir.
1300°C sicaklik ve 15 dak.'lik bekleme siiresinin karbonun Al-Ti sivist tarafindan

islatilabilmesi igin uyun oldugunu gostermektedir.
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1200°C sicaklikta tiretimi gerceklestirilen 1 ve 2 nolu numuneler incelendiginde %30
fazla karbon ilave edilmis 2 nolu numunede Al;Ti fazina ait pikin siddetinin azaldig

tesbit edilmistir.

Elementel karbon ilavesi ile TiC olusumuna fazla karbon ilavesinin ve grafit
ilavesinden sonraki bekleme suresinin etkisi belirlemek amaciyla yapilan deneyler
sonucu iiretilen Al+%5Ti alagiminlarindan 1300°C'de %20 fazla karbon ilave edilen ve
grafit ilavesinden sonra 15 dak. bu sicaklikta beklenen 4 nolu numuneye ait X-1ginlan
difraktogrami incelendiginde Al piklerinin yamsira Al;Ti ve TiC piklerininde mevcut
oldugu tesbit edilmistir. Bu numuneye ait SEM goriintusiinde yapida 1 um ve alti
homojen olarak dagilmis TiC fazimin yaminda 10 pm ve daha biyiik boyuta sahip Al Ti
fazinin bulundugu belirlenmigtir.  Yapilan EDS analizleri de fazlarin ALTi ve TiC

oldugunu dogrulamaktadir.

Ayni bilesimde ve %30 fazla kabon ilave edilen ve grafit ilavesinden sonra bu
sicaklikta 5 dak. bekletilen 5 nolu numuneye ait X-iginlari difraktogrami ve SEM
gorintisi incelendiginde 4 nolu numunede oldugu gibi yapida TiC fazinin yanminda
ALTi fazinin da bulundugu tesbit edilmistir. 1300 °C sicaklik ve 5 dak.'lik bekleme
stiresinin de karbonun Al-Ti sivisi tarafindan islatilabilmesi i¢in uyun olmadigim

gostermektedir.

4, 5 ve 6 nolu numunelere ait X-15inlar1 difraktogramlan kargilastinldiginda ( sekil 8.2)
artan sicaklik ve ilave edilen fazla karbon miktar ile birlikte Al;Ti fazina ait piklerin

siddetinin azaldigi gorilmektedir.

1300°C'da %30 fazla karbon ilave edilen ve grafit ilavesinden sonra 15 dak.bu
sicaklikta beklenen 6 nolu numuneye ait X-iginlari difraktogramm ve SEM goriintiisii
incelendiginde Al;Ti fazimin yok oldugu ve TiC'un yap: igerisinde homojen olarak
dagildig1 tesbit edilmistir. 1300°C ve 15 dakikalik bekleme siiresinin karbonun Al-Ti
stvist tarafindan islatilabilmesi i¢in uyun oldugu belirlenmistir. Goriintii analiz
calismalart sonucunda yapi igerisinde ~ %15 hacim oraninda TiC fazinin bulundugu

tesbit edilmistir.
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Al+%6Ti alasiminda 1300°C sicakligin, %30 fazla karbon ilavesinin ve 15 dakika
bekleme siiresinin uygun oldugu yapilan X-isinlart ve mikroyap: ¢aligmast ile tesbit
edilmistir. Mikroyapisal ¢alisma sonucunda yapi igerisinde ~%15 hacim oraninda 1
pum ve alt1 boyuta sahip TiC partikiillerinin homojen olarak dagildig: belirlenmistir.
1300°C sicaklik, %30 fazla karbon ilavesi ve 15 dak. bekleme siiresinin Al+%6Ti

alasimi i¢in de uygun oldugu tesbit edilmistir.

Karbon ilave edilmemis Al+%6Ti alsim1 ve karbon ilavesinden sonraki numuneye ait
X-1sinlan difraktogramlari (sekil 8. 3) karsilastirildiginda Al;Ti piklerinin tamamen
yok oldugu ve TiC'e ait piklerin olustugu tesbit edilmistir.

Elde edilen bu sonuglara gore Al+%4Ti, Al+%5Ti ve Al+%6Ti alagimlarinin her
iiciinde de 1300°C sicaklik, %30 fazla karbon ilavesi ve 15 dak. bekleme siiresi TiC
déniistimiiniin tamamlanmast i¢in uygundur. Bu deney sartlarinda kullanilan karbon
ii¢ ayr1 Al-Ti sivisi tarafindan da islatilabilmektedir. Her {i¢ bilesimde, TiC'lin yap1
icerisinde homojen olarak dagilmaktadir. %15 hacim oraninda takviye iceren Al-Ti

alagimin haddeleme sonras1 mikroyap1 goriintiisii sekil 8.4'de verilmistir.

Sekil 8.4 %15 hacim oraminda TiC igeren Al-Ti alasimmin haddeleme sonrasi

mikroyapist.
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8.3 KIRILMA SONUCLARININ IRDELENMESI

Uretimi gergeklestirilmis TiC takviyeli aliminyum matriksli kompozitlerin kirilma
Ozelliklerini belirlemek amaciyla oda sicakliginda ¢ekme deneyine tabi tutulmus
numunelerin kirilma yizeylerinde yapilan metalografik inceleme sonucunda TiC
doniigiminiin tamamlandigt 3, 6 ve 7 nolu numunelerde siinek kirilma meydana
geldigi belirlenmistir. 1-2 pm den daha kigiik boyuta sahip TiC partikdlleri ile matriks
malzemesi arasinda ayrilma olmadigt yapilan SEM c¢alismast ile belirlenmigtir. 2
um'den daha yiksek boyuta sahip TiC partikilleri ile matriks malzemesi arasinda
ayrilma oldugu metalografik inceleme sonucunda belirlenmistir.  P. Sahoo ve
arkadaglari tarafindan yapilan [12] ¢alisma sonucu elde edilen sonuglar ile uyum

gostermektedir.

Siinek malzemelerde kirilma c¢ekirdeklenme, biyime ve birlesme olmak iizere iig
asamada gerceklesmektedir. Bu asamalar partikil boyutu ve hacim oranindan
etkilenmektedir. Brown ve Embury [12] tarindan gelistirilen basit bosluk biiyiimesi
modelinde, yiikkleme yoniinde, bosluk yiksekligi bosluklar arasi mesafe kadar
buyidiaginde bogluklar arasinda baglanti olacagim soylemektedir. Takviye
malzemenin hacim oram arttik¢a partikiiller arast mesafe azalacaktir. Sonug olarak
hasar azalacaktir. Sert partikiller ile takviye edilmig siinek malzemelerde kirilma
cekirdeklenmesi olaylart son sinekliligi etkilemektedir. Partikiil boyutu ne kadar
kiicitkk olursa siineklilik o kadar yiksek olmaktadir. Kaba partikillerin bulunmasi
kompozit malzemelerin stnekliligini olumsuz yonde etkilemektedir. Kaba ALTi
partikillerinin bulunmasi durumunda kirilma ¢ekirdeklenmesi partikil kirilmasiyla

baslayacaktir.

Karbon ilave edilmemis malzemelerde (6n alagimlar) yapilan incelemelerde kirilmanin
gevrek olarak olustugu tesbit edilmistir.  Kinlmanin gevrek olarak meydana

gelmesinin nedeni ise yap igerisinde kaba Al;Ti partikiillerin bulunmasidir.

ALTi ile TiC fazinn birlikte bulundugu kompozit malzemelerde bazi bolgelerde

gevrek bazi bolgelerde ise siinek kirlma meydana geldigi tesbit edilmistir. Stnek
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kirlmanin oldugu bolgelerde 1 pum ve alt1 boyuta sahip TiC partikiillerinin bulundugu
belirlenmigtir. ~ Gevrek kirilmanin olmadigr bolgelerde ise TiC partikiillerine

rastlanmamugtir.



BOLUM 9

SONUCLAR VE ONERILER

1. Gaz enjeksiyon ve elementel karbon ilavesi yontemleri kullanilarak TiC takviyeli

aliiminyum matriksli kompoziti iiretmek mimkiindur.

2. Al-Ti ergiyigi icerisinde metan gazinin ayrigmast sonucu agiga ¢ikan karbon ile
titanyum arasinda hizli ve ekzotermik bir reaksiyonla TiC olusmaktadir. Gaz
enjeksiyon yonteminde TiC olusumu asagida verilen reaksiyon sirasi ile
ger¢eklegsmektedir.

(1). Metan gazinin sicakligin etkisi ile ayrigmast,
(i) Karbonlu gazin ayrigmasi sonucu, karbon Ar/H, kabarciklarinda serbest

kalip gaz metal arayuzeyinde karbon-metal reaksiyonunun olugmasi,

3. Gaz infiltrasyonu sirasinda gonderilen kabarciklarin ¢apinin biyik olmasi ve
ergiyigi TiC olusum reaksiyonun tamamlanmasindan once terketmesi TiC

partikiillerinin olusmamasina neden olmaktadir.

4. 200 gr Al+%3Ti alagmmin 1200°C sicaklik, 0.4 I/dak. gaz akig hizinda 90
dakikalik reaksiyonu ile elde edilen uriinde yap: icerisinde TiC'un yanisira Al;Ti
fazi da bulunmaktadir. Al;Ti igneciklerinin yapida mevcut olmasi nedeni infiltre
edilen gaz miktarinmn yetersiz olmasidir. TiC olusumunun tamamlanabilmesi igin
sisteme infiltre edilen CH, gazi miktarinin stekiometrik oranin tizerinde olmasi

gerekmektedir.
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200 gr AH%3Ti alagmminin 1200°C sicakhk, 0.4 l/dak. gaz akig hizinda 120
dakikalik reaksiyonu ile elde edilen arinde Al;Ti igneciklerinin miktarinin gok

azalmus ve boyutu ~ 1 um olan TiC partikilleri olugmustur.

Gaz enjeksiyon yonteminde sicakligin, gaz akis hizinin ve siirenin uygun segilmesi

halinde yapida bulunan tiim Al;Ti ignecikleri TiC haline déniismektedir.

Elementel karbon ilavesi yonteminde TiC ¢ozelti durumuna gegmis karbon ile

¢ozelti durumuna ge¢mis titanyum arasindaki reaksiyon sonucu olusmaktadir.

1200°C sicaklikta %20 ve %30 fazla karbon ilave edilmig bekleme siiresi 15 dak.
olan Al+%4T1 alagimlarinda 1 pm ve alti boyuta sahip TiC fazimin yaninda 5
um'den daha buiytik boyuta sahip ALTi fazininda bulundugunu tesbit edilmistir.
1200 °Clik deney sicakhiginda 15 dak. 'k bekleme siiresinin yetersiz oldugu

belirlenmigtir.

1300°C sicaklikta, %30 fazla karbon ilavesi ve 15 dak.ik bekleme siiresi sonunda
Al+%4Ti alasiminda Al;Ti fazi yok olmakta ve 1 um ve alti boyuta sahip TiC
fazina dontismektedir. Bu deney sartlarimin Al;Ti fazinin tamamen TiC fazina
doniismesi igin uyun oldugu ve karbonun Al-Ti sivisi tarafindan islatilabildigini

gostermektedir.

1300°C'de %20 fazla karbon ilave edilen ve grafit ilavesinden sonra 15 dak. bu
sicaklikta beklenen Al+%5Ti1 alagiminda 1 pum ve altt homojen olarak dagilmig TiC
fazimin yaminda 10 pm ve daha biiyiik boyuta sahip ALTi fazimin bulundugu

belirlenmistir.

1300°C sicaklikta %30 fazla kabon ilave edilen ve grafit ilavesinden sonra bu
sicaklikta 5 dak. bekletilen Al+%5Ti alagiminda TiC fazinin yamnda ALTi fazimin
da bulundugu tesbit edilmistir. 1300 °C sicaklik ve 5 dak.'lik bekleme siiresinin de
karbonun Al-Ti sivist tarafindan 1slatilabilmesi  i¢in  uyun olmadigim

gostermektedir.
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1300°C'da %30 fazla karbon ilave edilen ve grafit ilavesinden sonra 15 dak.bu
sicakhkta beklenen Al+%5Ti alagiminda ALTi fazinin yok oldugu ve TiC'in yap
igerisinde homojen olarak dagildigr tesbit edilmistir. 1300°C ve 15 dakikalik
bekleme suiresinin karbonun Al-Ti stvisi tarafindan islatilabilmesi igin uyun oldugu

gostermektedir.

Al+%6Ti alagiminda 1300°C sicakligin, %30 fazla karbon ilavesinin ve 15 dakika
bekleme siresinin  TiC donGsiminin tamamlanmast i¢in uygun oldugu
belirlenmigtir Yap: igerisinde ~%15 hacim oranmnda 1 pum ve alt1 boyuta sahip TiC
partikiillerinin homojen olarak dagildig: belirlenmistir. 1300°C sicaklik, %30 fazla
karbon ilavesi ve 15 dak. bekleme siiresinin A+%6Ti alagimi igin de uygun oldugu

tesbit edilmigtir.

Al+%A4Ti, Al+%5Ti ve Al+%6Ti alagimlarimin her tgiinde de 1300°C sicaklik,
%30 fazla karbon ilavesi ve 15 dak. bekleme siiresi TiC déniistiimiiniin
tamamlanmast igin uygun oldugu belirlenmistir. Bu deney sartlarinda kullanilan
karbon ¢ ayrt Al-Ti sivis1 tarafindan da islatilabilmektedir. Her ¢ bilesimde,

TiC'an yapr igerisinde homojen olarak dagildig: tesbit edilmistir.

TiC doniisiiminiin tamamlandifi kompozit malzemelerde siinek kirilma meydana
geldigi belirlenmistir.  1-2 pm den daha kigik boyuta sahip TiC partikiilleri ile
matriks malzemesi arasinda ayrilma olmadi@ belirlenmistir. 2 pm'den daha yuksek
boyuta sahip TiC partikulleri ile matriks malzemesi arasinda ayrilma oldugu tesbit

edilmigtir.

Karbon ilave edilmemis malzemelerde (6n alagimlar) yapilan incelemelerde

kirilmanin gevrek olarak olustugu tesbit edilmistir.

Al;Ti ile TiC fazimn birlikte bulundugu kompozit malzemelerde bazi bolgelerde
gevrek bazi bolgelerde ise siinek kirtlma meydana geldigi tesbit edilmistir. Siinek

kirlmanin oldugu bolgelerde 1 pum ve alti boyuta sahip TiC partikiillerinin



18.

19.

95

bulundugu belirlenmistir.  Gevrek kirlmanin olmadigr bolgelerde ise TiC

partikiillerine rastlanmamugtir.

Yapilan deneysel ¢aligmalar sonucunda elementel karbon ilavesi ile TiC takviyeli
kompozit malzemenin Uretimi gaz enjeksiyon yontemine gore daha kolay ve ucuz
oldugu belirlenmigtir. Elementel karbon ilavesinde ¢ok yiiksek iiretim
teknolojisine ihtiyag duyulmamaktadir, tiretim maliyeti diigiktir, klasik kompozit
uretim  yontemlerinde  gorilen islatilabilirlik  problemi bu  yontemde
gorilmemektedir, mekanik 6zellikleri olumsuz yonde etkileyen matriks-takviye faz
arasindaki kirilganhiga neden olan fazlar olusmamaktadir ve en 6nemlisi ise tiretim

siiresi kisadir.

Uretimi  gergeklestirilen kompozit malzemelerde mekanik deneyler yapilmis
olmasina ragmen elde edilen degerler literatiirde verilen degerlerin altinda kaldig
icin kullamlmamigtir. Mekanik 6zelliklerin literatire gore diisiik olmasinin nedeni
dokim yapismin kirli olamsidir.  Yapilan mikroyapi incelemelerinde iiretilen
kompozit malzemelerin birgogunda dokiim yapisinin kirli oldugu tesbit edilmistir.
Daha sonra yapilacak c¢aligmalarda deney sartlarinin iyilestirilerek daha yuksek

mekanik degerlere ulagiimasi amaglanmalidir.
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EKLER

Tablo A.1. Etial 8'e ait 26 ve d degerleri.

At d degeri | d degeri | Pik genisligi | Pik siddeti

[260] | al[A] | a2[A] [26] [sayim]
41.745 2.5105 2.5160 0.300 19
45305 | 2.3225 | 2.3275 0.500 1354
52.705 | 2.0151 | 2.0195 0.500 1011
77.525 1.4287 1.4318 0.200 177

Tablo A.2. Al+%6Ti alagimina ait 26 ve d degerleri.

Agi d degeri | d degeri | Pik genisligi | Pik siddeti

[26] | al[A] | a2[A] [260] [sayim]
45450 | 2.3155 2.3205 0.450 671
46.265 2.2769 2.2818 0.300 135
49235 2.1473 2.1520 0.400 32
52.940 | 2.0068 2.0111 0.300 310
55.630 | 19169 | 19211 0.800 27
77.715 1.4257 1.4288 0.300 182

Tablo A.3. Al+%5Ti alasimina ait 26 ve d degerleri.

Agi d degeri | d degert | Pik genigligi | Pik siddeti

201 | al1[A] | a2[A] [20] [sayim]
45275 | 23239 | 2.3290 0.200 1056
46.095 | 2.2848 | 2.2898 0.200 169
49.445 | 2.1388 | 2.1434 0.200 912
52.715 | 2.0147 | 2.0191 0.250 924
77.560 | 1.4281 | 1.4312 0.250 930
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Tablo A.4. Al+%A4Ti alasimina ait 20 ve d degerleri.

Act d degeri | ddegeri | Pik genisligi | Pik siddeti

[20] | al1[A] | a2[A] [20] [sayim]
45.220 | 2.3266 2.3317 0.250 645
46.020 | 2.2883 2.2933 0.200 81
49.385 2.1412 2.1459 0.300 506
52.615 2.0183 2.0227 0.300 666
77.465 1.42 1.4327 0.250 1037

Tablo A.5. 1 nolu numuneye ait 26 ve d degerleri.

Agt d degeri | d degeri | Pik genigligi | Pik siddeti

[26] | al[A] | a2[A] [26] [sayim]
41.025 2.5527 2.5582 0.300 4
42.285 | 2.4799 2.4853 0.300 32
45240 | 2.3256 | 2.3307 0.250 930
49470 | 2.1378 | 2.1424 0.250 219
52.690 | 2.0156 | 2.0200 0.250 961
71.875 1.5241 1.5274 0.400 18
77.515 1.4288 1.4319 0.200 600
Tablo A.6. 2 nolu numuneye ait 26 ve d degerleri.

Ag1 d degeri | d degeri | Pik genisligi | Pik siddeti

[26] | al[A] | a2[A] [20] [sayim]
39.765 | 2.6301 | 2.6358 0.300 12
42.650 | 2.4597 | 2.4650 0.500 24
45.660 | 2.3054 | 2.3104 0.250 1204
49.775 | 2.1255 | 2.1301 0.300 149
53.065 | 2.0024 [ 2.0067 0.450 912
72.150 1.5190 1.5223 0.500 20
77.740 | 14253 1.4284 0.350 361
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Tablo A.7. 3 nolu numuneye ait 26 ve d degerleri.

Agt d degeri | d degeri | Pik genigligi | Pik siddeti
201 | al[A] | a2[A] [260] [sayim]
41.710 | 2.5126 2.5180 0.250 79
44 660 | 2.3543 2.3594 0.200 484
48.575 2.1747 2.1794 0.200 98
52.125 | 2.0359 | 2.0403 0.200 967
71.375 1.5333 1.5366 0.200 45
77.020 1.4366 1.4397 0.250 1475
Tablo A.8. 4 nolu numuneye ait 26 ve d degerleri.
A1 d degeri | d degeri | Pik genisligi | Pik siddeti
[20] | al[A] | a2[A] [26] [sayim]
42.160 | 2.4869 2.4923 0.150 108
45.085 2.3332 2.3383 0.250 1971
46.020 | 2.2883 2.2933 0.200 41
49.025 | 2.1559 2.1606 0.100 128
49405 | 2.1404 2.1450 0.250 154
52.525 2.0215 2.0259 0.300 1274
71.720 1.5269 1.5302 0.200 38
77.385 1.4309 1.4340 0.200 404
Tablo A.9. 5 nolu numuneye ait 26 ve d degerleri.
A1 d degeri | d degeri | Pik genisligt | Pik siddeti
[26] al[A] | a2[A] [26] [sayim]
42,610 | 24619 | 2.4672 0.150 67
45550 | 23106 | 2.3157 0.350 864
49.495 2.1367 2.1414 0.350 132
52955 | 2.0063 | 2.0106 0.450 790
72.070 | 1.5205 1.5238 0.400 20
77.730 | 1.4255 1.4286 0.450 660
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Tablo A.10. 6 nolu numuneye ait 26 ve d degerleri.

Agi d degeri | d degeri | Pik genisligi | Pik siddeti

201 | al[A] | a2[A] [26] [sayim]
42240 | 2.4825 2.4878 0.250 55
45.275 2.3239 2.3290 0.500 1129
49.180 | 2.1496 2.1542 0.250 79
52.680 | 2.0160 2.0204 0.400 1362
72.010 1.5216 1.5249 0.350 30
77.510 1.4289 1.4320 0.450 488

Tablo A.12. 7 nolu numuneye ait 26 ve d degerleri.

Ag1 d degeri | d degeri | Pik genigligt | Pik siddeti

[26] | al1[A] | a2[A] [26] [sayim]
42.130 | 2.4886 2.4940 0.600 42
45.070 | 2.3340 | 2.3390 0.450 576
49.145 2.1510 2.1557 0.300 45
52.580 | 2.0195 2.0239 0.500 630
71.780 1.5258 1.5291 0.400 44
77.375 1.4310 1.4341 0.300 655

Tablo A.13. Aliminyuma ait 26 ve d degerleri ( kart no: 4-0787).

D degerleri siddet 26
Co Cu
2.3381 100 44986 38.471
2.0239 47 52.458 44.741
1.2210 24 94.206 78.227
1.4310 22 77.374 65.132
0.9289 8 148.693 112.035
0.9055 8 162.131 116.575
0.8266 I s 137.461
1.1690 7 99.839 82.432
1.0124 2 124,152 99.084
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Tablo A.14. TiC'e ait 26 ve d degerleri ( kart no: 32-1383).

D degerleri siddet 20
Co Cu
2.1636 100 48.841 41.712
2.4988 80 41951 35910
1.5302 60 71.542 60.448
1.3046 30 86.569 72.374
0.9677 25 135.144 105.501
0.8834 25 | emmee- 121.374
1.2492 17 91.456 76.138
0.8327 16 | e 135.346
0.9927 13 128.607 101.788
1.0818 10 111.555 90.804

Tablo A.15. AkTi'a ait 26 ve d degerleri ( kart no: 37-1449).

D degerleri siddet 26
Co Cu
2.3010 100 45,753 39.116
2.3010 100 45.753 39.116
1.9268 95 55.322 47128
1.4341 70 77177 64.975
1.1716 65 99.537 82.209
1.1716 65 99.537 82.209
1.3630 55 82.034 68.826
2.1459 50 49.269 42.072
1.2666 40 89.852 74.910
3.5149 30 29.486 25318
4.2900 15 24.069 20.687
2.7248 15 38.328 32.842
1.6892 15 63.948 54.259
1.4762 5 74.590 62.905
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Tablo A.3. 1200 °C'de 0.4 I/dak. gaz akis hizlarinda 90 dakikalik siire sonucu elde

edilen tiriiniin X-1ginlar1 difrakrogramina ait 26 ve d degerleri.

Act d degeri | d degeri | Pik genisligi | Pik siddeti
[260] al[A]l | a2[A] [26] [sayim]

20.505 42661 4.2766 0.140 56
25.520 34876 | 3.4962 0.120 62
33.125 2.7022 2.7088 0.120 53
36.075 2.4877 2.4938 0.080 92
38.575 2.3320 | 2.3378 0.100 10000
39.345 2.2882 2.2938 0.140 1369
42110 2.1441 2.1494 0.080 745
44.820 2.0205 2.0255 0.080 5960
47.415 1.91585 1.9205 0.060 3136
54.575 1.6802 1.6843 0.320 16
60.685 1.5248 1.5285 0.160 35
65.175 1.4302 1.4337 0.100 4020
69.245 1.3557 1.3591 0.160 50
74.995 1.2654 1.2685 0.120 98
78.305 1.2200 1.2230 0.120 3003
82.490 1.1684 1.1712 0.100 718
84.430 1.1464 1.1492 0.120 72
99.130 1.0120 1.0145 0.180 292
106.945 | 0.9586 0.9609 0.480 7
112.020 | 0.9290 | 0.9313 0.180 864
116.605 | 0.9053 0.9075 0.160 829
121.100 | 0.8846 | 0.8867 0.800 13
138.170 | 0.8246 | 0.8266 0.280 234
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Tablo A.4. 1200 °C'de 0.4 I/dak. gaz akis hizlarinda 120 dakikalik siire sonucu elde

edilen trintin X-151nlar difrakrogramna ait 26 ve d degerleri.

Ag1 d degeri | ddegeri | Pik genisligi | Pik siddeti
[260] allA] | a2[A] [26] [sayim]
36.050 2.4894 2.4955 0.160 506
48.550 2.3335 2.3392 0.140 13689
39.310 2.2901 2.2957 0.140 250
41.845 2.1570 2.1623 0.120 7396
44.790 2.0218 2.0268 0.120 7396
47.345 1.9185 1.9232 0.240 42
60.590 1.5270 1.5307 0.080 296
65.150 1.4307 1.4342 0.100 2938
72.515 1.3024 1.3056 0.080 135
76.285 1.2572 1.2502 0.160 74
78.270 1.2204 1.2234 0.120 3376
82.480 1.1685 1.1713 0.140 841
90.955 1.0804 1.0830 0.140 34
99.095 1.0123 1.0147 0.120 396
101.955 0.9915 0.9939 0.160 38
105.695 | 0.9664 | 0.9688 0.240 67
112.000 | 0.9291 0.9314 0.160 924
116.565 | 0.9055 0.9077 0.200 773
121.535 0.8827 0.8848 .0320 44
135.540 | 0.8321 0.8342 0.200 37
137.375 | 0.8268 0.8288 0.180 660
138.160 0.8246 0.8266 0.240 328
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