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OZET

In situ metal matrisli kompozitler (MMK), takviye fazlarmin tiretim esnasinda metal
matris igerisinde kimyasal reaksiyonlarla sentezlendigi ¢ok fazli malzemelerdir.
Kuvvetlendirici olarak partikiillerin tercih edildigi MMK'ler agirhiga duyarl
havacilikta, endiistriyel sektorlerde ve ulasgimda yaygin olarak kullanilmaktadirlar.
Mekanik alagimlama, ekzotermik dispersiyon, kendiliginden yayilan yiiksek sicaklik
sentezi gibi gesitli yontemlerle iiretilebilirler. Sicak presleme ise bir diger iiretim
yontemidir. Sinterleme ve sikigtirma isleminin ayni anda uydulandigi sicak presleme
sayesinde daha yogun kompozit malzemeler elde edilebilmektedir.

Anahtar Kelimeler: Sicak presleme, in situ, partikiil, faz.

IN SITU ALUMINUM METAL MATRIX COMPOSITES and THEIR
PRODUCTION BY HOT PRESSING

ABSTRACT

In situ metal matrix composites (MMCs) are multiphase materials that reinforcing
phases are synthesised in the metal matrix by chemical reactions during fabrication.
MMCs preferred particles as the reinforcements are widely used in weight-sensitive
aerospace, industrial sectors and transportation. They can be produced by various
methods such as mechanical alloying, exothermic dispersion, self-propagating high-
temperature synthesis. The other production method is hot pressing method. Through
the hot pressing which sintering and compression process is applied simultaneously
can be achieved more dense composite materials.
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1.GIRiS

Matris ve takviye fazlarindan ibaret olan kompozit malzemeler, en az iki muhendislik
malzemesinin bir araya getirilmesi ile elde edilirler. Takviye elemanlarinin kat1 veya
stvi matris igerisinde kimyasal yollarla elde edilmesi ‘in situ’ yontem olarak
adlandirilir [1]. Bu yontemle iiretilen kompozit malzemelerin temiz matris-takviye
araylizeyi, termodinamik kararliliga sahip takviye elemanlari, diisiik iiretim maliyeti
gibi birtakim avantajlar1 bulunmaktadir [2]. Takviyelerin 6zellikle sivi matrise
disaridan katilmasi ile tiretilen kompozit yapilarinda ise genellikle homojen olmayan
bir mikroyapi, topaklanma, sert seramik partikiillerin kirilmasi gibi problemler
olabilmektedir.

Gelistirilmis fiziksel ve mekanik 6zellikleri, malzeme ve enerji kazanci bakimindan
hafif olmalar1 nedeni ile MMK ler, yeni malzemeler olarak dikkati cekmektedir. Bu
ozelliklerinin yaninda iyi siirtinme ve asinma oOzellikleri nedeni ile aginmaya karsi
uygulamalarda siirtiinen ve asman bdlgelerin veya parcanin tamaminin bu
malzemelerden yapilmasi giderek yayginlasan MMK uygulamalarindandir.
Aliiminyum MMK ’ler diisiik yogunluklarindan dolay1 6zellikle havacilik ve otomobil
endiistrisinde ¢okea tercih edilen malzeme gruplarindandir. Matrise disaridan katilan
veya matris biinyesinde olusturulan takviye elemanlar1 [3] kompozitin basta sertlik
olmak tizere korozyon ve aginma direnci gibi 6zelliklerini degistirmektedirler. Takviye
elemanlar1 genellikle partikiil, whisker ve fiber seklindedirler [4]. Bu sert takviyelerin
matristeki  karigimiyla, aliiminyum esasli malzemelerin mevcut 6zellikleri
iyilesmektedir [5]. SiC, TiC, B4C, Al;Os, SisN4, TiB2 vb. sert seramik partikiller [6],
matrise en ¢ok katilan veya matris igerisinde sentezlenebilen kuvvetlendiricilerin
basinda yer almaktadirlar. Yiiksek erime dereceleri-sertlik-elektrik iletkenligi, {istiin
asinma direnci ve kimyasal kararlilik, bu bilesiklerin ortak 6zellikleri arasindadir.
Kompozit malzemeleri olusturan baglangi¢ tozlarin {iretim esnasinda (ylikselen
sicakliklarda) sikigtilarak daha yogun bir yap1 elde edilmesi islemi ‘sicak presleme’
olarak adlandirilir [7]. Sinterleme ve preslemenin es zamanli olarak yapildigi bu
iretim tekniginde yogun ve homojen bir mikroyapi elde edilmektedir [8]. Reaktan
metalik tozlar, homojen olarak karistirilmalarinin ardindan genellikle soguk presleme
ile kompaktlanirlar. Kimyasal reaksiyonlarin baglama sicakliklarina kadar isitilan
kompozit malzemeler belirlenen, firinda bekletme siiresi ve 1sitma/sogutma hizlarinin
uygulanmasindan sonra matrisin yar1 kati-yar1 sivi sicaklik aralifinda sicak olarak
preslenerek firin veya oda ortaminda ya da hizli bir sekilde sogutulurlar.

Bu konunun se¢iminde, daha homojen bir mikroyap1 olugmasina elverisli olan in-situ
iiretim teknigi ve nispeten daha diisiik maliyetli olan (ekstriizyon gibi ikinci bir islem
gerektirmeyen) sicak presleme yonteminin avantajlari etkili olmustur. Calismada, in
situ teknigi ile iiretilen MMK ’lar ile ilgili literatiirde yer alan ¢aligmalar hakkinda bilgi
verilmektedir.

2.LITERATUR ARASTIRMASI
2.1 In situ Aliminyum Metal Matrisli Kompozitler

Zhu vd. (2008) yaptiklari ¢alismada; in situ Al/Al,Os3-TiB, kompozitlerin aginma
direncini oda sicakliginda pin-on-disk asinma testi yontemiyle belirlemeye
calismiglardir. Karisima eklenen farkli B,O3/TiO, mol oranlarinin aginma {izerine etki
ettigini bulmuslardir. Deney sonuglarina gore; ayni sartlar altinda, artan B20s/TiO-
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mol oraniyla birlikte asinma direncinin de yiikseldigini tespit etmislerdir. Karisima
B,0; tozu katilmadigi durumda kompozitin igeriginin sadece Al,Os ve AlsTi
yapilarindan ibaret olacagini ve bunun sonucunda da kompozitin asinma direncinin
diisiik oldugunu gozlemlemislerdir. B2Os’in katilmasi durumunda ise AlsTi metaller
arast fazinin mikroyapidaki oraninin azalip, TiB; oraninin artmasiyla birlikte aginma
direncinin bir 6nceki duruma gore arttigimi belirtmektedirler. Sekil 1’de artan mol
oranlartyla birlikte kompozit numunelerin SEM goriintiileri verilmektedir [9].

r(8203i02)=0 r(Bzos/Ti02)=0,5 I‘(BzOs/TiOz)z:I.
Sekil 1. Karigima katilan (B2O3/TiO2) mol oraninin: 0, 0.5 ve 1 oldugu durumlardaki
aginma yiizeyleri

LG vd. (2001) TiB: olusumunu incelemis, TiB,’lin iki asamada meydana geldigini
gozlemlemisler ve bilesiklerin Gibbs serbest enerji degerlerine gore bir siralama
yapmiglardir. Buna gore, Xing ve ekibinin 2008’de yaptiklar1 calismalarinda da
bahsedildigi gibi Al.Oz fazinin, Al’un ergimesinden hemen sonra olustugunu ve
serbest enerjileri nedeniyle TiB, ve AlsTi fazlarimin daha sonra olustuklarin
gozlemlemislerdir. Olusan reaksiyonlar1 asagidaki gibi formiilize etmislerdir:

3TiO, + B,Oz+ B6Al —> 3A|203+ 3Ti+2B AG=-832 kj (1)
2Ti + 2B + 3Al —>  TiB, + AlTi AG=-431 Kj @)

Yaptiklar1 caligmanin SEM goriintiilerine gore in situ TiB» takviye elemanlarinin
hekzagonal sekilli oldugunu gézlemlemislerdir (Sekil 2).

Sekil 2. Hekzagonal sekilli TiB; takviye elemanlari
Bu calismada Al,Oz yapisinin ekstradan bir takviye fazinin olugmasina katkida
bulunduguna isaret etmektedirler [10].
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Tekmen vd. (2008) yaptiklari ¢alismada; Al-12Si, TiO,, B2Os baslangig tozlarini, 100
d/dak. hizda, 48 saat boyunca, top agirligi/toz agirligi : 20/1 olacak sekilde mekanik
alagimlama yontemiyle karistirmiglardir.  Sonug¢ olarak Al:Os ve TiB, seramik
fazlarimi in situ reaksiyonlar vasitasiyla elde etmeyi basarmiglardir. Yaptiklari
caligmanin DTA analizi Sekil 3’deki gibidir [11].
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Sekil 3. Mekanik alasimlanmis baslangi¢ tozlarinin DTA analizi

S.C. vd. (2005) in situ Al/AI;O3/TiB, kompozitin yorulma dayanimini Olgtiikleri
calismada; ilk neden olarak AlsTi fazinin ¢atlak baslangicina neden olmasindan
dolay1 kompozitin yorulma dayaniminin Al-TiO.-B igeren yapiya gore daha diisiik
ciktigini gozlemlemislerdir. Diger nedenleri ise; takviye partikiillerinin boyutlarinin
daha biiyiikk olmasi ve takviye partikiillerinin hacim oraninin daha diisilk olmasi
seklinde ileri siirmiislerdir. Yaptiklar1 deneylerden elde ettikleri sonuglari, kiyaslama

amaciyla saf Al’'un mekanik 6zellikleriyle birlikte bir cizelge halinde sunmuslardir
(Tablo 1) [12].

Tablo 1. Karsilastirilan ti¢ numunenin mekanik 6zellikleri

Akma. Cekme Young
Numune TiB2 AlOs AlsTi  Muk. Muk. Modili Uzama
(MPa) (GPa) (GPa) (%)

Kompozit 1 9.5 10.5 -- 545 638 115 4.0
(8.7) (11.3)
Kompozit 2 53 14.7 -- 210 294 98 6.1

(53) (13.1) (3.6)

Saf Al - -- -- 49 82 - 59.8

(Kompozitl: Al-TiO,-B, Kompozit 2: Al-TiO.-B203)
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Saf Al’un ve kompozit numunelerin S-N egrileri Sekil 4’deki gibidir:
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Sekil 4. U¢ numunenin S-N egrileri

Zhu vd. (2007) yaptiklar1 calismada; baglangic bilesenlerinin mol oranlarini
r(B,0s/Ti0,):0-0.5-1 olacak sekilde segerek ball-milling vasitasiyla toz karigimlari
hazirlamiglardir. Olusan fazlarin kararliligina goére bir siralama yapmislardir. Buna
gore;

Kararlilik: Al,Os > TiB, > AIB1, > AlsTi > TiB > AlLB > TiAl
Siralamadan, Al,Osz ve TiB; fazlarmin digerlerine gore daha kararli oldugu, AlsTi
fazinin ise bir gecis faz1 oldugu ve AlB1» fazina doniisebilecegi goriilmektedir.

Elde ettikleri sonuglari su sekilde yorumlamiglardir:
» r(B203/TiO2) < 1 olarak se¢ilen durumlarda, kompozit yapida sentezlenen
triinler a-Al,03, TiB2 ve AlsTi’den ibarettir. a-Al.03 fazi, en diisiik serbest
enerjiye sahip olmasi nedeniyle yapidaki en kararli tiriindiir.

» AlTi fazi yapida homojen bir sekilde dagilmaktadir. Sentezlenen TiB:
partikiilleri matrisle uyumludur ve katilasma sirasinda matrisin ¢ekirdekgikleri
olabilmektedirler.

» r(B20s/TiOz) oram arttigt durumlarda, AlsTi orami azalmaktadir. Eger
r(B20s/TiO2)=1 olursa Al;Ti faz1 yapidan tamamen kaybolmaktadir.

> r(B203/TiO2) < 1 oldugu durumlarda, hala aktif halde bulunan Ti atomlarmin
Al ile reaksiyona girerek AlsTi fazinin olusmasina neden olacagini belirtmislerdir

2.

* Tekmen vd. (2009) Al-12Si, TiO,, B,Os3 bilesimini, argon gazi atmosferinde farkli
stirelerde 100 d/dak. hizda ball-milling wvasitasiyla karistirmiglardir. Ardindan
bilesenlerin in situ reaksiyonlarimin olustugu sicakliklart DTA analizi yoluyla tespit
etmiglerdir. Elde ettikleri DTA analizi egrileri Sekil 5’deki gibidir [13].
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Sekil 5. 24, 48, 72 ve 96 saat karigtirma siirelerinde elde edilen DTA egrileri

Sekil 1’e gore her dort durumda da reaksiyonlar, aliiminyumun ergimesiyle
baglamakta ve artan sicaklikla beraber 6nce yaklasik 650°C’de Al,Os; fazi olugmakta
ve 900°C’de TiB: seramik fazinin sentezlenmesiyle son bulmaktadir. Nihai kompozitin
mikroyapist Sekil 6°’da goriilmektedir.

Skil 6. In situ Al/Al,O3/TiB; kompozitin mikroyapisi

Ergin vd. (2011) 150 MPa soguk pres uyguladiklart Ti-Al-B toz karigimini 1050-
1100-1200°C’de sinterlemis ve hava ortaminda sogutmuslardir. Al.Os/TiB; : 5/3
hacim igerigine sahip kompozitler elde ettiklerinde kompozit yapisinda, Ti2Os-
Al1gB4Os3 fazlarinin da olabilecegini gozlemlemislerdir. Uyguladiklar1 basing
sayesinde kompozitlerin %94 yogunluga ulastigini belirtmektedirler [ 14].

Kayik¢r vd. (2009) 8°C/dakikalik 1sitma hizi uyguladiklari B2Os ilaveli Al/AIB;
kompozitleri 30 dakika boyunca sinterleyip 50°C/dakikalik sogutma hiziyla
sogutmalar1 sayesinde, AIB1, borirleri heniiz cekirdeklemeden AIB; bordrlerinin
¢ekirdeklenmesini saglamiglardir [15].

Buytoz ve Eren (2007) yaptiklar1 calismada; Al MMK’lerde takviye elemanlarinin
kompozitin asinma &zelliklerini nasil degistirdigini incelemislerdir. Pin on disk test
cihazinda 1,89 m/s kayma hizi, 20 m kayma mesafesinde, 10-30 N’luk yiikler altinda
yaptiklart deneylerde kompozit igerisindeki partikiil miktarinin arttikga sertligin de
arttigini gézlemlemislerdir [16].

Dikici vd. (2011) 100 bar soguk pres uyguladiklar1 AI/TiC kompozitlerde sicakligin
artmasi ile birlikte AlsTi miktarin diistigiinii belirtmiglerdir. 3 barlik sicak pres
uyguladiklar1 kompozitlerin mikro vickers sertliklerini 100 gf yiik altinda, 10 sn
siirede, 10 farkli noktadan 6lgmiislerdir. Yaptiklar1 incelemeler sonucunda istenmeyen
fazlarin elimine edilebilmesi i¢in sinterleme sicakliginin daha fazla secilebilecegini
rapor etmislerdir [17].
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2.2 Sicak Presleme Yontemiyle Uretimleri

Xing vd. (2008) yaptiklar1 ¢alismada; farkli agirlik oranlarindaki (TiO2+B203)/Al toz
karigimlarim1 10’ar dakika boyunca karigtirmig ve 350°C sicaklikta bir 6n 1sitma
yapmiglardir. Daha sonra aliiminyumun erimesinin ardindan 950°C’e kadar ¢ikip bir
siire bu sicaklikta karisimi bekletmislerdir. Ardindan porozitelerin yok edilmesi
amaciyla sivi eriyigi sicak preslemiglerdir. In situ fazlarin sirasiyla asagidaki
esitliklere gore olustugunu belirtmektedirler:

3TiO; + 4Al = 2Al,03 + 3Ti (1)

B,Os + 2Al = Al,0s + 2B )

XTi + 2xB = xTiB> (3)

(3—x)Ti + (9 — 3x)Al = (3 — x)Al3Ti (4)

Buna goére Al, TiO; ve B;Os bilesiklerinde bulunan oksijen atomlar1 ile birleserek
Al>,O3 seramik fazini olusturmaktadir. Ardindan element haline gegen Ti ve B atomlart
bir araya gelerek TiB; sentezlenmekte ve en son olarak da serbest enerjisi en yiiksek
olan AlsTi metaller aras1 bilesigi olusmaktadir [18].

Cai vd. (2012) WAI1; intermetalik fazi igeren aliiminyum metal matrisli kompozit
edebilmek amaciyla oOncelikle, farkli bilesimlerdeki Al ve W tozlarin1 mekanik
alasimlama yontemiyle 580 d/dak. hizla, top agirligi/toz agirlig: : 15/1 olacak sekilde,
argon atmosferi altinda, paslanmaz gelik bir kap igerisinde 1 saat boyunca karistirarak
WAlgs alagimini elde etmislerdir. 250 MPa soguk pres basinct uygulanan toz
karigimlar1, daha sonra 450- 690°C sicaklik degerleri arasinda, 5-30 dakika sinterleme
stirelerinde 25 MPa’lik basingla sicak olarak preslenmislerdir. 650°C’de 5-30 dakika
boyunca sinterlenen kompozitlerin XRD sonuglarina gore artik WiaAlgs piklerinin
kaybolmaya, WAI., piklerinin olusmaya basladigin1 gozlemleyen ekip, 30 dakikalik
sinterleme siresine sahip olan kompozitteki WAl  yogunlugunun arttigini
belirtmektedirler (Sekil 7). Uygulanan sicak pres, porozitelerin minimuma
indirgenmesine neden olmaktadir (Sekil 8) [19].
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Sekil 7. Al-ag.%5W1Algs kompozitlerin XRD analizleri
a) 600°C 30 dak. b) 650°C 5 dak. ) 650°C 30 dak.

>
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Sekil 8. WAI1» ve WisAlgs partikiillerinin bir arada bulundugu minimum poroziteli
mikroyap1

S.C. ve G.S. (2004) 800°C’de 10 dakika beklettikleri kompozitleri, sicaklik 600°C’e
diistiigiinde sicak olarak preslemislerdir. Sicak presleme yonteminin temeli; matris
malzemesinin, yar1 kati-yar1 sivi sicakligina gelindiginde yogunluk artisini
saglayabilmek amaciyla soguk prese nazaran daha disiik basinglarda preslenmesi
prensibine dayanmaktadir [20].

Xing vd. (2014) yaptiklar1 ¢alismada; Al, Mg ve kati formdaki HsBOs (borik asit)
tozlarimi oOncelikle, sirasiyla agirlikca 15:2:3 oranlarinda bir araya getirdikten sonra
750 d/dak’lik bir ball-milling islemiyle mekanik olarak alagimlamiglardir. Daha sonra
ise toz karigimlarim 500-650°C’de 1 saat siireligine 10-50 MPa basing altinda sicak
olarak preslemislerdir. Olusan reaksiyonlar sirasiyla soyledir:

4H3BO; (K) — 2 B0 (K) + 6H,0 (q) (1)
B.O3 (k) — B20Os (S) (2)
B20Os (s) + 3Mg—>3MgO + 2B 3)
B,0s (s) + 2Al + MgO —» MgAI;O4+ 2B 4
4B,0s (s) + 6Al + 3Mg —» 3MgAI,O4 + 8B (5)

Uygulanan basing ve sinterleme sicakliginin artisi ile birlikte, olusan MgAIl;O4 fazinin
yogunlugunun da arttigin1 XRD analizleri ile kanitlamiglardir (Sekil 9).

70



IN SITU ALUMINYUM METAL MATRISLI KOMPOZITLER ve SICAK PRESLEME ILE URETIMLER]

Yogunluk

Sekil
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9. Farkl1 sicaklik (a) ve basinglarda(b) iiretilen kompozitlerin XRD analizleri

yukdl 5 s slre boyunca uygulayarak kompozitlerin Vickers sertliklerini

Olemiislerdir. Buna gore yine artan sicaklik ve basing ile birlikte sertligin ve
yogunlugun arttigin1 gozlemlemislerdir (Sekil 10) [21].
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Sekil 10. Farkli sicaklik (a) ve basinglarda (b) tiretilen kompozitlerin Vickers

sertlikleri

3. DEGERLENDIRME ve ONERILER

Aliiminyum matris igerisinde sicak presleme metoduyla in situ fazlarin
basariyla sentezledigi bu ¢aligmalarda, baslangi¢ tozlarinin oksit formlarinin
kullanilmas1 sayesinde Uretim maliyetlerinin diistirtilebilecegi ve ikinci bir
takviye fazi elde edilebilecegi anlagilmaktadir.

Sinterleme sicakliginin, matris icerisinde daha fazla takviye elemani
sentezlenmesi hususunda etkin bir parametre oldugu dolayisiyla kompozitlerin
sertlik ve aginma direnclerinin yiikseldigi goriilmektedir.

Sinterleme 6ncesi uygulanan soguk presin daha yiiksek, sicak presin ise daha
diisiik basinglarda olacak sekilde uygulanmasi sayesinde daha yogun
kompozitler elde edilebilmektedir.

Toz karigimlarinin homojenligini saglayabilmek amaciyla ball-milling islemi
farkl1 siireler boyunca uygulanabilir.

Bundan sonraki yapilacak ¢alismalarda; gevreklikleriyle bilinen intermetalik fazlarin

yok edilebilmeleri amaciyla farkli 1sitma/sogutma hizlarinin denenmesi literatiire yeni
katkilarda bulunabilir. U¢ boyutlu turbula mikserlerin kullanimi tozlarin homojen
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olarak karistirllmasinda daha kisa siireli ve daha diisiik maliyetli bir yontem
oldugundan tercih edilebilir.
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