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OZ: Bu calismada, grafen nano plakalar (GNP) ile takviye edilmis Al-ag.%5,5 Cu-a§.%0,5 Mn matrisli
kompozitler toz metalurjisi yontemi ile iiretilmistir. Baslangic tozlarinin 8 saate kadar mekanik
alasimlanmasi ile iiretilen Al-5,5Cu-0,5Mn-xGNP (x: ag.% 0, 0,5 1 ve 2) kompozit tozlari, 650 MPa altinda
on sekilldendirilmis ve takiben 600 °C’de 2 saat Ar atmosferi altinda basingsiz olarak sinterlenmistir.
Uretilen  Al-5,5Cu-0,5Mn-xGNP kompozit numunelerinin mikroyapisal, mekanik ve korozyon
Ozelliklerinin belirlenmesi i¢in X-1s1nlar1 difraksiyonu (XRD), taramali elektron mikroskobu-enerji dagilim
spektrometresi (SEM-EDS), mikrosertlik ve korozyon testleri yapilmistir. Uretilen Al-5,5Cu-0,5Mn-xGNP
kompozitlerinin mikroyapisinda AlCu intermetalik fazi tespit edilmis ve mekanik alasimlanmis
numunelerde karbiir fazi olusumuna rastlanmistir. Optimum mekanik alagimlama siiresi 4 saat olarak
belirlenmis ve bu numunelerde grafen katkis: ile sertlik degerlerinin artarak Al-5,5Cu-0,5Mn-2GNP
kompozit numunesi icin 123 HV’e ulastig1 belirlenmistir. Ayrica, grafen katkisinin Al esash matrisin
korozyon direncini diisiirdiigii belirlenmistir.

Anahtar Kelimeler: Al-Cu matris kompozit, Grafen, Mekanik Ozellikler, Korozyon Direnci.

Powder Metallurgical Fabrication and Characterization of Graphene Nano Platelets Reinforced Al-
5.5Cu-0.5Mn Matrix Composites

ABSTRACT: In this study, graphene nano platelets (GNPs) reinforced Al-5.5wt.%Cu-0.5wt.%Mn matrix
composites were produced by the powder metallurgy method. Al-5.5Cu-0.5Mn-xGNP (x: 0, 0,5 1 ve 2
wt.%) composite powders produced by mechanical alloying of the starting powders up to 8 h were pre-
compacted via uniaxial pressing under 650 MPa and subsequently pressurelessly sintered at 600 °C for 2
hours under Ar atmosphere. The microstructural, mechanical and corrosion properties of
Al-5.5Cu-0.5Mn-xGNP composites were investigated via X-ray diffractometer (XRD), scanning electron
microscope-energy dispersive spectrometer (SEM-EDS), microhardness and corrosion tests, respectively.
AlCu intermetallic phase was detected in the microstructure of the composites and carbide phase
formation was observed in the mechanically alloyed composites. The optimum mechanical alloying
duration was determined as 4 hours and it was observed that the hardness of these composites increased
by the increasing graphene amount and reached to 123 HV for Al-5.5Cu-0.5Mn-2GNP sample. Moreover,
the corrosion resistance of Al-based matrix worsened by the graphene addition.

Key Words: Al-Cu matrix composite, Graphene, Mechanical Properties, Corrosion Resistance.
GIRIS INTRODUCTION)

Yiiksek tiretim kapasiteleri, hafiflik, iyi elektriksel-termal iletkenlik ve korozyon direnci, aliiminyum
ve alagimlarimi pek ¢ok yapisal uygulama, alt yap: ve elektronik endiistrileri i¢in uygun bir malzeme
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haline getirmektedir [Davis, 1993; Kumar ve Kumar, 2015]. Diger taraftan, havacilik, otomotiv ve savunma
endiistrileri tarafindan talep edilen ileri malzeme ihtiyaglarini karsilamada aliiminyum ve alasimlari
mekanik Ozellikleri ve asinma dayanimlari nedeniyle smirli kalmaktadir [Kumar ve Kumar, 2015;
Saravanan ve dig., 2015]. Cesitli aliiminyum alasimlar: igerisinde, Al-Cu-Mn-Mg (Al 2XXX) sistemine
dayanan aliiminyum alasimlari yiiksek mekanik dayanimlari ve 1s1l islemle sertlestirilebilme 6zellikleri
nedeniyle yiiksek performansl altiminyum alasimi grubuna dahildirler. Bu alasimlar, havacilik ve
otomotiv uygulamalarinda diisitk yogunluklari, yiiksek mekanik Ozellikleri ve korozyon direngleri
sayesinde kullanilmakta olup, bu 6zelliklerin gelistirilmesi durumunda demir esashh malzemelerin yerini
alma potansiyeline sahiptirler [Lawrance ve dig., 2015; Zhang ve dig., 2013; Meng ve dig., 2016].

Mekanik alasimlama (MA), homojen yapili bir malzeme {iretmek i¢in karisim halindeki baslangi¢ toz
partikiillerinin yiiksek enerjili bir degirmen igerisinde siirekli kaynaklanma, kopma ve yeniden
kaynaklanmasina dayanan bir kati hal toz isleme teknigidir [Suryanarayana, 2001]. Geleneksel
alasimlama metotlarina kiyasla mekanik alasimlama (MA), 6rnegin ¢ok ince taneli alagimlarin elde
edilmesi yaninda kristal kafes icerisinde alasim elementlerinin ¢dziiniirliigiiniin arttirilmas: ile asiri
doymus kat1 ¢ozeltilerin elde edilebilmesi gibi 6nemli avantajlar saglamaktadir [Suryanarayana, 2001].
MA’'nin ayirt edici 6zelliklerinden biri elementel tozlardan artan ¢oziiniirlitk limitlerine sahip kati
¢ozeltilerin olusmasidir. Yiiksek enerjili degirmenlerde MA ve takiben sinterleme kademelerini iceren ileri
toz metalurjisi teknikleri, geleneksel ergitme metotlarina gore daha diisiik sicakliklar kullanarak matris
fazi ve takviye elemanlar arasinda istenmeyen fazlarin olusmasinin dniine geger [Suryanarayana, 2001].
Ayrica, metal matrisli kompozitlerin mekanik 6zelliklerinin gelistirilmesinde karsilasilan en biiyiik
zorluklardan biri olan ikincil fazin matris igerisinde homojen olarak dagitilamamasi ve takviye elemaninin
topaklanmasi bu yontemle onlenebilir [Suryanarayana, 2001].

Son yillarda, 6rnegin Al2024 gibi nano yapili aliiminyum alasimlari ile yapilan calismalar mekanik
alasimlama ve stiregleri {izerinde yogunlasmistir [Bustamante ve dig., 2011; Woo ve Zhang, 2004; Yazdian
ve dig., 2010]. Bustamante ve digerleri, 30 saate kadar mekanik alasimlama ile %5’e kadar karbon nano
tip (KNT) iceren Al2024-KNT kompozit tozlarini hazirlamis ve basingsiz sinterleme ile kompozit
numuneler iiretmistir. Uretilen kompozitlerin yapisinda Al2=Cu ve ALCs fazlar1 belirlenmis ve kompozit
numunelerin sertliklerinde 6nemli bir artis elde edildigi belirtilmistir [Bustamante ve dig. 2011;
Bustamante ve dig., 2013]. Bu ¢alismalar disinda, literatiirde ¢ogunlukla ticari olarak temin edilen Al
alasimlarina mekanik Ogiitme uygulanarak mikron alti veya nano boyutta Al toz alagimlarinin
hazirlanmasi iizerine yapilmis bazi calismalar mevcuttur [Fogagnolo ve dig., 2003; Jafari ve dig, 2009;
Hosseini ve dig., 2009; Zhou ve dig., 2001]. Diger taraftan, Al-esasli alasimlarin elementel tozlardan
mekanik alagimlama ile iiretilmesi {izerine sinirl sayida calisma bulunmaktadir. Bu calismalarda,
genellikle 500 devir/dakika hizlarina kadar ¢ikabilen nispeten diisiik enerjili sayilabilecek giitiiciiler
kullanilmistir. Ayrica, mekanik alasimlama ile iiretilen bu tozlardan elde edilmis yigin yapidaki
alasimlarin detayli mekanik ve korozyon testlerini igeren ¢alismalar oldukga az sayidadir.

Bugiine kadar oksitler, karbiirler, grafit ve karbon nano tiipler (KNT) gibi gesitli formlardaki karbon
esasli malzemeler takviye elemani olarak aliiminyuma ilave edilerek bir¢ok arastirma yapilmigtir
[Bodunrin ve dig., 2015; Doel ve Bowen, 1996; Latief ve dig, 2011; Kaczmar ve dig., 2000]. Bu takviye
malzemelerine kiyasla, grafen {istiin mekanik, termal ve elektriksel 6zellikleri ile 6ne ¢itkmaktadir. Grafen,
karbon atomlar1 arasindaki giiglii kovalent sp? baglar1 sayesinde yiiksek mekanik, termal ve kimyasal
kararliliga sahiptir. Young modiilii ve kirilma toklugu sirasiyla 1,0 TPa ve 130 GPa olarak verilen grafen
birim agirlik basina en mukavemetli malzemelerden biridir [Edwards ve Coleman, 2013; Prashantha ve
dig., 2014; Rafiee ve dig., 2010].

Bu calismada, Al- ag.%5,5 Cu- ag.%0,5 Mn matrisli ve grafen ile takviye edilmis kompozitler mekanik
alasimlama, soguk presleme ve basingsiz sinterleme kademelerinden olusan toz metalurjisi prosesi ile
tiretilmis ve mekanik alasimlama siiresi ve grafen takviyesi miktarinin mikroyapisal ve mekanik 6zellikler
tizerindeki etkileri incelenmistir. Elementel tozlardan baslanarak Al-5,5Cu-0,5Mn bilegimindeki
alasimlarin ve grafen takviyeli kompozitlerin yiiksek enerjili mekanik alagimlama ile {iretimi ulasilabilir
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literatiirde daha once yer almamistir. Bu nedenle, bu ¢alismanin gelismis 6zelliklere sahip Al matris
kompozitlerin iiretimine katk: verecegi diisiiniilmektedir.

MALZEME VE YONTEM (MATERIALS AND METHOD)

Kullanilan Malzemeler (Raw Materials)

Bu calismada kullanilan grafen nano plakalar (GNP)imn (Sigma Aldrich, 25 um) X-isinlar
difraktometresi (XRD, Bruker D8)) ile belirlenen faz yapilar: Sekil 1a’da verilmistir. Buna gore GNP’lerin
yliksek safiyette ve amorf yapili oldugu belirlenmistir. Ayrica, GNP’lerin mikroyapisal 6zellikleri taramali
elektron mikroskobu (SEM, Carl Zeiss/Gemini 300) kullanilarak incelenmis ve grafen tozlarimin kirisik
ytizeyli levhasal partikiillerden olustugu ve boyutlarinin 20 ila 50 pm arasinda degistigi gozlenmistir
(Sekil 1b). GNP’lerin ortalama partikiil boyutlari, Nano-Flex Zeta Potansiyeli/Nano Partikiil Olgiim Cihaz

ile yapilan dl¢limlere gore 549,7 nm’dir (Sekil 1c).
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Sekil 1. Grafen nano plakalarin: (a) XRD deseni, (b) SEM goriintiisii ve (c) partikiil boyutu 8l¢tim
grafigi.
Figure 1. (a) XRD pattern, (b) SEM image, and (c) particulate size distribution of graphene nano platelets (GNPs).

Deneysel ¢calismalarda Al (Alfa Aesar, -325 mesh, %99,5), Cu (Alfa Aesar, -325 mesh, %99) ve Mn (Alfa
Aesar, -325 mesh, %99,3) tozlar1 baslangic hammaddeleri olarak kullanilmistir. Baslangi¢ tozlarinin
Sekil 2a-c’de verilen XRD desenleri, Al, Cu ve Mn tozlarinin herhangi bir kirlilik icermeyen saf
hammaddeler oldugunu gostermektedir. Al tozlarinin Carl Zeiss/Gemini 300 cihazi ile belirlenen
Sekil 3a’daki SEM goriintiisiinden yaklasik 5-25 um partikiil boyutuna sahip diizensiz sekilli
partikiillerden olustugu goriilmektedir. Al-55Cu-0,5Mn esashi kompozitlerin iiretimi ig¢in kullanilan
baslangi¢ Al, Cu ve Mn tozlarinin Malvern Mastersizer 3001 cihazinda belirlenen partikiil boyutlari

sirastyla 10,9, 121 ve 36 um’dir.
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Sekil 2. Metalik hammadde tozlarinin XRD desenleri: (a) Al, (b) Cu ve (c) Mn.
Figure 2. XRD patterns of the metallic raw materials: (a) Al, (b) Cu, and (c) Mn.
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GNP ile Takviye Edilmis Al-5,5Cu-0,5Mn Matrisli Kompozitlerin Uretimi (Production of GNPs Reinforced
Al-5.5Cu-0.5Mn Matrix Composites)

Al-5,5Cu-0,5Mn alasim tozlari ve ag. %2’e kadar GNP ile takviye edilmis kompozit tozlar 0, 2, 4 ve 8
saat mekanik alasimlanarak {iiretilmistir. Kuru toz karistirma cihazinda 2 saat siireyle karistirilarak
homojen hale getirilen tozlar karisim halindeki tozlar olarak isimlendirilmistir. MA prosesinde ise karisim
halindeki tozlar Ar atmosferi altindaki kapali ortam kutusu igerisinde ¢elik 6giitme kaplarina (hacim: 55
ml) alinmis ve Spex tipi yliksek enerjili bilyeli 6giitiiciide 1200 devir/dak 6gilitme hiz1 ve agirlik¢a 7:1
bilye:toz orani ile 8 saate kadar 6giitiilmiistiir. MA sirasinda stinek metalik tozlarin topaklanmasin ve
Ogiitlicii ortama sivanmasini 6nlemek i¢in toz karisimlarina ag. %2 stearik asit (Merck, %97) ilave
edilmistir.
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Sekil 3. Baslangi¢ Al tozlarmin: (a) SEM goriintiisii ve (b) partikiil boyutu dagilim grafigi.
Figure 3. (a) SEM images and (b) particulate size distribution of starting Al powders.

Mekanik alagimlama ile {iretilen Al-5,5Cu-0,5Mn-xGNP kompozit tozlar sinterleme prosesi ile y1gin
yapilar haline getirilmistir. Karisim halindeki ve mekanik alasimlanmis tozlarin tek eksenli pres (MSE
LP/M2510) ile 650 MPa altinda 6n sekillendirilmesi ile silindirik sekilli (¢ap: 16 mm) yas numuneler
hazirlanmistir. Sinterleme islemlerinde, oncelikle stearik asidin giderilmesi i¢in yas numuneler tiip firin
icerisinde Ar atmosferinde 420°C’de 2 saat bekletilmis ve takiben Ar atmosferinde 600 °C’de 2 saat
sinterlenmistir. Bu calismada, iiretilen toz ve y1gin yapih {irtinler MA siiresi ve GNP miktarina gore kisa
isimlerle kodlanmis ve Cizelge 1'de verilmistir.

Cizelge 1. Uretilen kompozit numuneler ve kisaltilmig isimleri.
Table 1. The produced composite samples and their short names.

Numune ismi MA Siiresi (saat) GNP miktar1 (ag. %)
1 AlCuMn-0Osa 0 0
2 AlCuMn-2sa 2 0
3 AlCuMn-4sa 4 0
4 AlCuMn-8sa 8 0
5 AlCuMn-0,5GNP-0sa 0 0,5
6 AlCuMn-0,5GNP-2sa 2 0,5
7 AlCuMn-0,5GNP-4sa 4 0,5
8 AlCuMn-0,5GNP-8sa 8 0,5
9 AlCuMn-1GNP-0sa 0 1
10 AlCuMn-1GNP-2sa 2 1
11 AlCuMn-1GNP-4sa 4 1
12 AlCuMn-1GNP-8sa 8 1
13 AlCuMn-2GNP-0sa 0 2
14 AlCuMn-2GNP-2sa 2 2
15 AlCuMn-2GNP-4sa 4 2
16 AlCuMn-2GNP-8sa 8 2
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GNP ile Takviye Edilmis Al-5,5Cu-0,5Mn Matrisli Kompozit Tozlarin ve Yigin Yapili Uriinlerin
Karakterizasyonu (Characterization of GNPs Reinforced Al-5.5Cu-0.5Mn Composite Powders and Sintered Products)

Toz ve y1gin yapih {irlinlerin faz analizleri Bruker™ D8 Advanced Series X-1s1m1 difraktometresinde
(XRD) CuKa (1,54060 A) radyasyonu ile yapilmistir. Ayrica, aliiminyumun 6giitme siiresine bagli olarak
ortalama kristalit boyutu ve 6rgii gerinimi degerleri Williamson-Hall metodu ve Lorentzian kuralina gore
Bruker™-AXS TOPAS 4.2 yazilimi kullanilarak hesaplanmistir. Toz numunelerin termal davraruslari,
sinterleme sicakliklarinin belirlenmesi i¢in Linseis™ STS PT 1600 diferansiyel termal kalorimetre (DSC)
cihazinda N2 atmosferi altinda 5°C/dak hiz ile 700 °C’e kadar isitilarak incelenmistir. Sinterlenmis
numunelerin yogunluk degerleri Arsimet yogunluk yontemine gore belirlenmistir. Sinter {iiriinlerin
mikroyapilar1 Carl Zeiss/Gemini 300 model taramali elektron mikroskobu (SEM) cihazinda gozlenmistir.
AlCuMn-xGNP kompozitlerinin sertlik degerleri Qness™ HV5 Mikrosertlik Cihaz ile 100 g yiikiin 10 s
boyunca uygulanmasi ile en az 15 6l¢limiin ortalamasi olarak hesaplanmistir. Elektrokimyasal korozyon
testleri CH Instruments™ Electrochemical Analyzer/Workstation (CHI608E) cihazinda, %3,5'lik NaCl
¢ozeltisinde yapilmistir.

BULGULAR VE TARTISMA (RESULTS AND DISCUSSION)

Mekanik Alasimlanmis Tozlarin Mikroyapisal ve Termal Ozellikleri (Microstructural and Thermal Properties
of MAed Powders)

Karisim halindeki ve mekanik alasimlanmis bazi tozlarin sirasiyla Sekil 4a ve b’de verilen XRD
desenlerinde Al (ICDD Kart No: 04-0787, Bravais kafesi: ylizey merkezli kiibik, a=b=c=0.405 nm), Cu
(ICDD Kart No: 27-1402, Bravais kafesi: ylizey merkezli kiibik, a=b=c=3.62 nm) ve grafit (ICDD Kart No:
56-0159, Bravais kafesi: basit hekzagonal, a=b=0.246 nm, c=0.671 nm) fazlar1 belirlenmistir. GNP fazi
mekanik alagimlanmis tozlarda XRD tespit limitlerine (~ag. %2) yakin diisiik miktari, amorf yapis1 ve
siddetli Al pikleri tarafindan baskilanmasi nedeniyle belirlenememistir. Mn fazi benzer sekilde tespit
limitleri altindaki miktar1 nedeniyle izlenememistir. Ayrica, mekanik alasimlanmis tozlarda Al ve Cu
arasinda herhangi bir intermetalik faz olusumuna rastlanmamistir. Bununla birlikte, Sekil 4a ve b’den
artan mekanik alasimlama siiresi ile birlikte pik siddetlerinin azalarak genisliklerinin arttig:
gozlenmektedir. Mekanik alasimlama sirasinda partikiil boyutunun azalmas: ve latis deformasyonu
nedeniyle XRD piklerinde bu degisimler gézlenmistir.
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Sekil 4. (a) karigim halindeki ve (b) mekanik alasimlanmig bazi tozlarin XRD desenleri.
Figure 4. XRD patterns of some powders: (a) as-blended and (b) MAed.

Sekil 5a, AICuMn-2GNP tozlarinin mekanik alasimlama siiresine bagl olarak ortalama orgii gerinimi
ve kristalit boyutu degerlerinin degisimini gostermektedir. Sekil 5a’ya gore mekanik alasimlanmis Al-
5,5Cu-0,5Mn esasli tozlarin kristalit boyutlar1 6giitme stiresi arttikca azalmaktadir. Ayrica, artan 6glitme
stiresi ile birlikte 0rgii gerinimi degerlerinin de giderek arttig1 goriilmektedir. MA prosesi partikiillerin
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siirekli kaynaklanma, kopma ve yeniden kaynaklanmas: yoluyla partikiil ve kristalit boyutlarinda azalma
meydana gelmesine neden olmaktadir. Ayrica, maruz kaldiklar1 mekanik deformasyon nedeniyle
partikiillerin 6rgii gerinimleri artmaktadir [Suryanarayana, 2001]. Orgii gerinimi ve kristalit boyutu
degerlerine grafen miktarinin etkisi sabit siire (4 saat) mekanik alasimlanmis AICuMn-xGNP-4sa tozlari
i¢in incelendiginde ($ekil 5b), artan grafen miktar: ile birlikte 6rgii gerinimi degerleri artarken, kristalit
boyutu degerlerinin azaldig1 goriilmektedir. Mekanik alasimlama sirasinda sert seramik partikiillerin
ogiitiicii unsur olarak davranarak catlak olusumu baslangicini ve boylece ufalanmay1 hizlandirdig:
bilinmektedir [Varol ve Canakgi, 2015]. Bu nedenle, grafen plakalar benzer sekilde partikiil boyutu
diislistinii ve Orgii gerinimi artisini belirli 6l¢iide hizlandirmistir.
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Sekil 5. Mekanik alasimlanmis tozlarin: (a) 6giitme siiresine ve (b) GNP miktarina bagh olarak
kristalit boyutu ve orgii gerinimi degerlerindeki degisim.
Figure 5. Change of crystallite size and lattice strain values of the M Aed powders according to: (a) milling duration and
(b) GNPs amount.

Sinterleme sicakliginin belirlenmesi icin 0 ve 8 saat 6giitiilmiis AICuMn-2GNP tozlarina 700 °C’e
kadar DSC analizi uygulanmistir. Karisim halindeki (0 saat) ve 8 saat ogiitiilmiis AICuMn-2GNP
tozlarinin Sekil 6’da verilen DSC egrilerinde sirasiyla yaklasik 661,0 °C ve 635,9 °C’de endotermik pikler
gozlenmektedir. Buna gore, mekanik alasgimlanmis AICuMn-2GNP tozlar1 alasim davranisi gostermekte
iken karisim halindeki tozlar bagimsiz davranarak saf Al'un ergime noktasina oldukga yakin bir sicaklikta
ergimektedir.
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Sekil 6. AICuMn-2GNP-0sa ve AICuMn-2GNP-8sa tozlarinin DSC egrileri.

Figure 6. DSC curves of the AICuMn-2GNP-0h ve AICuMn-2GNP-8h powders.
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Yigin Yapili Kompozitlerin Mikroyapisal, Mekanik ve Elektrokimyasal Ozellikleri (Microstructural,
Mechanical and Electrochemical Properties of Sintered Composites)

Karisim halindeki ve mekanik alagimlanmis (2 ve 8 saat) tozlardan tiretilen AlCuMn-2GNP
kompozitlerinin sinter sonras1 XRD desenleri sirasiyla Sekil 7a ve b’de verilmistir. AICuMn-2GNP-0sa
kompozit numunesinin XRD desenlerinde Al, Mn, grafen ve Al-Cu (ICDD Kart No: 01-089-1989, Bravais
kafes: hacim merkezli tetragonal, a=b=0,6063 nm, c=0,4872 nm) fazlar1 belirlenmistir. Mekanik alasimlama
ile tiretilen AICuMn-2GNP kompozitlerinde ise Al, Mn, Al-=Cu ve Al«Cs (ICDD Kart No: 79-1736, Bravais
kafes: rombohedral, a=b=0,3335 nm, c=2,4967 nm) fazlar1 dedekte edilmistir. Mekanik alasimlama sonrasi
AlCuMn-2GNP kompozitlerinin XRD desenlerinde ($ekil 4) yer almayan Al:Cu fazinin sinterleme
sirasinda olustugu anlasilmaktadir. Ayrica, yapida Cu fazina rastlanmamasi, Cu fazinin Al matris
igerisinde ¢oziindiiglinii ve biiyiik 6lclide Al>Cu fazina doniistiigiinii gostermektedir. Bunun yaninda,
mekanik alagimlanmis kompozitlerin yapisinda 6rnegin oksidasyon sonucu olusabilecek herhangi bir
kirlilige rastlanmamustir.
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Sekil 7. (a) Karisim halindeki ve (b) mekanik alasimlanmis tozlardan {iretilen (2 ve 8 sa)

AlCuMn-2GNP kompozitlerinin XRD desenleri.
Figure 7. XRD patterns of the Al-5.5Cu-0.5Mn-2GNP composites fabricated from as-blended and MAed (2 and 8 h) powders.

Al-5,5Cu-0,5Mn alasimlarinin ve ticari grafen ile takviye edilmis kompozitlerin teorik ve Arsimet
yogunluklari ile sinterleme islemleri sonrasi ulastiklari relatif yogunluk degerleri Cizelge 2’de verilmistir.
Mekanik alasimlama ile {iretilen numunelerin relatif yogunluklarimin %89,7 ile %99,0 arasinda degistigi
ve relatif yogunluklarin 6giitme siiresine ve GNP miktaria bagli olarak farkli degerler gosterdikleri
goriilmektedir.
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Cizelge 2. Al-5,5Cu-0,5Mn-xGNP kompozitlerinin teorik, Arsimet ve relatif yogunluklar:.
Table 2. Theoretical, Archimedes and relative density values of Al-5.5Cu-0.5Mn-xGNP composites.

Numune Adi Teorik Yogunluk Arsimet Yogunlugu Relatif Yogunluk
(g/cm?) (g/cm?) (%)

AlCuMn-0sa 2,6825 95,2
AICuMn-2sa 28171 2,6697 94 8
AlCuMn-4sa 2,5841 91,7
AlCuMn-8sa 2,6462 93,9
AlCuMn-0,5GNP-0sa 2,6565 94,5
AICuMn-0,5GNP-2sa » 8104 2,7052 96,3
AlCuMn-0,5GNP-4sa ! 2,6049 92,7
AlCuMn-0,5GNP-8sa 2,6896 95,7
AlCuMn-1GNP-0sa 2,6755 95,4
AICuMn-1GNP-2sa 2 8038 2,7738 98,9
AICuMn-1GNP-4sa ’ 2,6096 93,1
AlCuMn-1GNP-8sa 2,6675 95,1
AICuMn-2GNP-0sa 2,6091 93,5
AICuMn-2GNP-2sa 2 7007 2,7773 99,5
AlCuMn-2GNP-4sa ! 2,6423 94,7
AlCuMn-2GNP-8sa 2,5018 89,6

Karisim halindeki ve 4 saat mekanik alagimlanmis tozlardan sinterlenen AlCuMn-2GNP
kompozitlerinin taramali elektron mikroskobu (SEM) ile incelenen mikroyapilari sirasiyla Sekil 8a ve b’de
verilmistir. Sinterlenmis kompozitlerin mikroyapilarinda Al-Cu ikili faz diyagramina gore olusmasi
beklenen a-Al ve Al2Cu fazlari ile uyumlu olarak iki farkli faz dikkati gekmektedir [Lyman, 1973]. Matris
icerisinde dagilmis ikincil fazlarin bilesimleri EDS analizleri ile incelenmis ve $ekil 8a ve b’de 001 ve 005
olarak isaretlenen acik renkli fazlarin EDS spektrumlari sirasiyla Sekil 8c ve d’de gosterilmistir. Ayrica,
Sekil 8a ve b’de isaretlenen noktalarin EDS analizleri ile belirlenen bilesimleri Cizelge 3'de verilmistir.
Buna gore, matris icerisinde bulunan bu fazlarin Al:Cu intermetalik bilesigi oldugu anlasilmaktadir.
Mekanik alasimlama uygulanmayan ve uygulanan kompozitlerde, bu fazlarin morfolojik 6zelliklerinde
belirgin bir farklilik gozlenmektedir. AICuMn-2GNP-0sa kompozit numunesinde Al:Cu fazlar1 yaklasik
1-5 um arasinda ¢apa sahip yuvarlaga yakin sekilli ve yuvarlatilmigs koseli bir yapiya sahipken (Sekil 8a),
AlCuMn-2GNP-4sa numunesinde ise ayni faz cigeksi bir sekil olusturan kiimeler (Sekil 8b) halinde
bulunmaktadir. Literatiirde, mekanik alasimlama igeren toz metalurjisi yontemi ile iiretilen Al-ag.%4Cu-
xTiB2 kompozitlerinin yapilarinda benzer sekle sahip ¢iceksi goriiniimlii Al-Cu fazlarina rastlanmistir
[Kaftelen ve dig., 2011].
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Sekil 8. (a)-(c) AICuMn-2GNP-0sa ve (b)-(d) AICuMn-2GNP-4sa kompozitlerinin SEM goriintiileri

ve EDS spektrumlari.
Figure 8. SEM images and EDS spectrums of (a)-(c) AICuMn-2GNP-0h and (b)-(d) AICuMn-2GNP-4sa composites.

Cizelge 3. Sekil 8a ve b’de gosterilen noktalarin EDS analizleri ile belirlenen bilesimleri.
Table 3. EDS compositional analyses results of the points in Fig. 8a and b.

Sekil 8a ve Miktar (ag. %)
b’deki noktalar Al Cu Mn C
001 41,88 57,56 - 0,56
002 95,86 1,12 0,37 3,25
003 54,46 45,01 0,09 0,14
004 96,25 1,15 0,45 2,85
005 74,44 25,28 0,07 0,21

Sekil 9, Al-5,5Cu-0,5Mn-xGNP kompozitlerinin grafen miktar1 ve 6giitme siiresine bagl olarak
sertliklerinin degisimini gostermektedir. Karisim halindeki tozlardan hazirlanmis numunelere gore
mekanik alagimlama ile {iretilenlerin sertlik degerlerinin 6nemli oranda arttig1 goriilmektedir. Ayrica,
4 saat mekanik alasimlama uygulanmis ag. % 0,5, 1 ve 2 GNP igeren kompozitlerin sertlik degerleri
sirastyla 94+16 HV; 10713 HV ve 123+14 HV iken 8 saat mekanik alasimlanmis numunelerin sertlikleri
ise sirastyla 91+11 HV, 97+16 HV ve 9312 HV olarak 6l¢iilmiistiir. Buna gore, 4 saat mekanik alasimlanmis
tozlardan {iretilen numunelerin sertlik degerleri artan grafen miktari ile belli bir miktar artmistir. Fakat
8 saat mekanik alasimlanmis numunelerde grafen miktarina bagli bu artis tam olarak belirgin degildir. Bu
durumun, optimum siire {izerindeki Ogiitmelerde goriilen partikiil boyutu kabalasmasi ve grafen
plakalarin topaklanmasindan kaynaklandig1 diigiiniilmektedir. Aliiminyum gibi siinek metallerin
ogiitiilmesi sirasinda soguk kaynaklanma ve kopma arasindaki dengenin bozulmasi ile topaklanma
olusmasinin Onlenmesi icin 6giitme siiresi gibi parametrelerin dikkatle kontrol edilmesi gerektigi
bilinmektedir [Jones, 2001; Tekoglu ve dig., 2020]. Buna gore, mekanik alagimlama i¢in optimum siire 4
saat olarak belirlenmis ve en yiiksek sertlik degeri AICuMn-2GNP-4sa numunesi icin elde edilmistir.
Boylelikle, ag. %2 grafen ilavesi ile AlICuMn-4sa alasitminin sertlik degeri 89 HV’den 123 HV’e ulagmustir.
Mekanik alasimlanan tozlarin artan 6giitme siiresi ile ortalama kristalit boyutlarinin azaldig: ve orgii
gerinimlerinin arttig1 belirlenmistir (Sekil 5). Baslangi¢ tozlarinin ortalama kristalit boyutlar1 4 saat MA
sonrasinda yaklasik olarak 205 nm’den 66 nm’e diismdiistiir. Buna gore, MA prosesinin tane incelmesi ve
deformasyon sertlesmesi mekanizmalar ile sertlik artisina katkida bulundugu sdylenebilir. [laveten, y1gin
yapili {iriinlerin XRD analizlerinde ($ekil 7) belirlenen Al:Cu intermetalik fazi ve yapiya ilave edilen
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grafen partikiilleri sirasiyla ikincil faz partikiilleri ve Orowan mekanizmasi yoluyla sertlik artisi
saglamaktadir [Zhang ve dig., 2018]. Ayrica, y1gin yapili kompozitlerin SEM incelemelerinde (Sekil 8)
gozlendigi gibi MA prosesi ile yapida bulunan ikincil fazin (Al2Cu) ve takviye malzemesinin homojen
dagitilmasi saglanmistir.
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Sekil 9. Al-5,5Cu-0,5Mn-xGNP kompozitlerinin MA siiresi ve GNP miktarina bagli olarak
mikrosertlik degerleri.
Figure 9. Microhardness values of the Al-5.5Cu-0.5Mn-xGNP composites according to the GNP amount and MA time.

4 saat mekanik alasimlama uygulanmis Al-5,5Cu-0,5Mn-xGNP kompozitlerinin korozyon testi ile
elde edilen Tafel Polarizasyon egrileri karsilastirmali olarak Sekil 10’da verilmistir. Cizelge 4,
kompozitlerin korozyon akim yogunlugu (Ikr), korozyon potansiyeli (Exor) ve korozyon hizi degerlerini
gostermektedir. Sekil 10 ve Cizelge 4'den grafen miktarindaki artisla birlikte genel olarak Ikor ve Ekor
degerlerinin arttig1 goriilmektedir. Matris fazinin korozyon hizi 12,9 mm/yil iken artan grafen miktari ile
birlikte AlICuMn-2GNP-4sa numunesi i¢in bu deger 85 mm/y1l’a ¢ikmistir. Buna gore, grafen miktarindaki
artisla birlikte kompozitlerin korozyon direngleri azalmaktadir. Bu nedenle, grafen katkisinin
Al-5,5Cu-0,5Mn alagimlarmin korozyon direncini zayiflatti§i sOylenebilir. Ayrica, literatiirde Al
ylizeyinde olusan koruyucu Al:0s tabakasinin takviye partikiiller tarafindan kesintiye ugratilmasiyla
korozyona agik zayif noktalarin olustugu ve grafenin gevresinde yer alan Al matrise gore katodik davranis
sergilemesiyle aliiminyumun korozyon direncini olumsuz etkiledigi belirtilmistir [Ak¢amli ve dig., 2019;
Eisenhauer ve Gan, 2019; Latief ve dig., 2011].
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Sekil 10. AICuMn-xGNP-4sa kompozitlerinin polarizasyon egrileri (a) x: 0, (b) x: 0,5, (c) x: 1, (d) x: 2.
Figure 10. Polarization curves of the AICuMn-xGNP-4h composites: (a) x: 0, (b) x: 0.5, (c) x: 1, and (d) 2.
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Cizelge 4. AICuMn-xGNP-4sa kompozitlerinin Exor, Iker ve korozyon hizi degerleri.

Table 4. Ecorr, Icorr and corrosion rate values of the AICuMn-xGNP-4h composites.

Numune Exor (V) Tor (A) Ko(r;z;r:lﬁlzl
AlCuMn-4sa -0,787 2,489x105 0,0129.103
AlCuMn-0,5GNP-4sa -0,744 2,258x104 0,118.103
AICuMn-1GNP-4sa -0,748 7,687x10° 0,040.103
AICuMn-2GNP-4sa -0,739 1,614x10+ 0,085.103

SONUCLAR (CONCLUSIONS)

Bu ¢alismada grafen nano plakalar ile takviye edilmis Al-5,5Cu-0,5Mn matrisli kompozitler mekanik
alasimla ve basingsiz sinterleme kademelerinden olusan bir toz metalurjisi prosesi ile iiretilerek mekanik
alasimlama siiresi ve grafen miktarinin mikroyapi, mekanik ve korozyon ozellikleri tizerindeki etkileri
belirlenmistir. Elde edilen bulgular asagidaki gibi 6zetlenebilir:

e Artan mekanik alasimlama siiresi ve GNP miktar1 ile mekanik alasimlanmis tozlarin ortalama
kristalit boyutu degerlerinin azaldig1 goriilmiistiir. Karisim halindeki tozlarin ortalama kristalit boyutlar1
yaklasik 205 nm iken AICuMn-2GNP-8sa tozlarinda bu deger 38 nm’e diismiistiir.

e Yigin yapili Al-5,5Cu-0,5Mn-xGNP kompozitlerinin mikroyapilarinda Al-Cu intermetalik fazi ile
birlikte diisiik oranda Al«Cs fazi tespit edilmistir.

¢ Mekanik alasimlanmis Al-5,5Cu-0,5Mn-xGNP kompozitlerinin sertlik degerleri karisim halindeki
numunelere gore oldukc¢a artmistir. Optimum Oglitme siiresi olarak belirlenen 4 saat mekanik
alasimlanmis AlICuMn-4sa ve AICuMn-2GNP-4sa numunelerinin sertlik degerleri sirasiyla 89 ve 123 HV
olarak belirlenmistir.

e Grafen takviyesi ile kompozitlerin korozyon direnglerinin bir miktar azaldig1 goriilmiis ve matris
fazinin korozyon hiz1 12,9 mm/yil iken ag. %2 grafen iceren kompozit icin bu deger 85 mm/y1l’a ¢ikmustir.
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