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AI/KNT Nanokompozitlerin Toz Metalurjisi Yontemi ile Uretimi ve Ozelliklerinin
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Oz: Bu calismada karbon nanotiip takviyeli aliiminyum (Al) matrisli kompozit iiretimi gergeklestirilmistir. Miihendislik
uygulamalarinda kullanilan malzeme gruplar: icerisinde kompozitler 6ne ¢ikan mekanik ve fiziksel 6zelliklerinden dolay:
vazgegilmez bir yere sahiptirler. Ornek olarak karbon nanotiip (KNT) takviyeli kompozitler verilebilir. Polimer, seramik ve
metal matriksi takviyelendirmek i¢in KNT'ler {izerinde bir¢ok ¢alisma yapilmasina ragmen yiiksek mukavemet ve rijitlikle
birlikte hafif tasarim gerektiren otomotiv ve havacilik uygulamalarinda KNT takviyeli kompozitlerin iiretim ve isletme
giderlerinin birim maliyeti diisiiriilmeye caligilmaktadir. Bu ¢alismada toz metalurjisi yontemiyle aliiminyum (Al) talas
igerisine giiniimiiz teknolojisinin en 6nemli malzemelerinden biri olan ¢ok duvarli karbon nanotiip (CD-KNT) katilmasiyla
istenilen bilesimde karisim olarak elde edilmistir. Bu iglemlerin sonunda elde edilen kompozit tozlar1 14 mm’lik kalip
kullanilarak 600 MPa basingta preslenmistir. Elde edilen kompaklanmis numuneler 600 °C’de (Firin 10 °C/dak hizla isitilmstir)
2 saat sinterleme iglemine tabi tutulmuslardir. Sinterleme islemi Ar + % 4 H2 atmosferinde gergeklestirilmistir. Elde edilen
karbon nanotiipler XRD difraksiyonu ve HR-TEM incelemeleri ile karakterize edilmislerdir. Numunelerden Vickers sertlik
alinmis ve ag. % 0.50 KNT takviyeli numunede en iyi sertlik degeri elde edilmistir. Numunelere 6z iletkenlik testi yapilmis ve
6z iletkenligi en iyi ag. % 0.75 KNT takviyeli numunede saglanmustir.

Anahtar kelimeler: Aliminyum, karbon nanotiip, kompozit malzemeler

Investigation of the Production and Properties of AI/CNT Nanocomposites by Powder
Metallurgy Method

Abstract: In this study, carbon nanotube reinforced aluminum (Al) matrix composite was produced. Composites have an
indispensable place among the material groups used in engineering applications due to their outstanding mechanical and
physical properties. Examples are carbon nanotube (CNT) reinforced composites. Although many studies have been carried
out on CNTSs to reinforce polymer, ceramic and metal matrix, the unit cost of manufacturing and operating costs of CNT
reinforced composites is tried to be reduced in automotive and aviation applications that require a light design with high strength
and rigidity. In this study, it was obtained as a mixture in the desired composition by adding a multi-walled carbon nanotube
(MW-CNT), which is one of the most important materials of today's technology, into the aluminum (Al) sawdust by powder
metallurgy method. The composite powders obtained at the end of these processes were pressed at 600 MPa pressure using a
14 mm mold. The compacted samples obtained were subjected to sintering at 600°C (Oven heated at 10 °C / min) for 2 hours.
Sintering was carried out in an atmosphere of Ar + 4% H2. The carbon nanotubes obtained were characterized by XRD
diffraction and HR-TEM examinations. Vickers hardness was taken from the samples. The best hardness value was obtained
in 0.50 % weight CNT reinforced sample. Conductivity testing of the samples has been performed and the network with the
best conductivity. Provided in 0.75% CNT reinforced sample.
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1. Giris

Giintimiizde miihendislik uygulamalarinda yeni malzemelere olan ihtiyag, malzeme bilimi, enerji, iletigim,
ulagim, savunma ve uzay teknolojileri gibi birgok ana sanayi kollarinda yeni atilimlar yapilmasi ihtiyacim
dogurmustur. Bu durum istlin ozelliklere sahip kompozit malzemelerin iretilmesinin de temel nedenini
olusturmaktadir. Kompozit malzemeler genis uygulama alanlarinda kullanilmasindan dolayr son zamanlarda
kompozit iretimi biiyiikk 6nem kazanmigtir

Kompozit malzeme, birbirinden farkli iki veya daha fazla malzemenin bir araya gelmesiyle ile elde edilen
yeni bir malzeme grubudur. Bilesimindeki malzemelerin tek basina gosteremeyecegi cogu 6zelligi gosterebilen ve
uygulama i¢in daha uygun olan malzemelerdir. Genel olarak kompozitler, yiiksek dayanim ve rijitlik gosteren bir
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malzemenin bagka bir ana malzeme tarafindan g¢evrelenmesi sonucu elde edilen malzemeler olarak da
tanimlanabilir [1].

Aliminyum alasimlari, diisiik yogunluk ve yiiksek mekanik 6zelliklerinden dolay1 otomotiv, havacilik ve
savunma sanayi gibi bir¢ok dnemli {iretim alaninda kullanimlart hizla artmaktadir. Duraliimin olarak da bilinen
2024 Al-alagimi, aliiminyum alagimlar1 arasinda en sert, elastisite modiilii ve mukavemet degerleri en yiiksek
olanlarindan biridir [2]. Spesifik mukavemet (akma gerilmesi/ yogunluk) ve spesifik elastisite modiiliiniin
(elastisite modiilii/yogunluk) onemli oldugu yerlerde, otomotiv sanayinde, vagon yapiminda, miihimmat
sanayinde, ucak gdvde ve kanatlarinda, ortopedik taban, percin ve cekici tekerlekleri yapiminda yaygin olarak
kullanilmaktadir. Aliminyum ve alagimlarinin ¢ok yaygin olarak kullanilmasinin sonucunda, kompozit
malzemelerin bir tlirii olan metal matrisli (esaslt) kompozitlerin iiretiminde aliiminyum en yaygin kullanilan
metallerden biri haline gelmistir. Aliiminyum ve alasimlart bu tip kompozitlerde ana eleman (matris) olarak yer
almaktadir. Kompozitlerde matris malzemesi kadar 6nemli olan diger elemanlar takviyelerdir [3]. Karbon
nanotiipler (KNT), 1990’11 yillarin bagindan itibaren olaganiistii 6zelliklerinin fark edilmesi ile yogun olarak
aragtirmalara konu olmus ve giderek bu alaka, KNT’nin basta nanobilimler olmak iizere ¢ok sayida farkli alanda
bir "fenomene’e" doniismiistir. Hem deneysel hem de teorik birgok ¢aligmada KNT’ler, nanoteknoloji igin bir
model olmustur. Bu alandaki ilerlemeler oldukg¢a ¢arpict olmugtur ve bu malzemelerin bir 6zelliginin kesfi, bu
ozellikten yola ¢ikan bir uygulamanin gelistirilmesi ve son olarak da uygulamanin ticari iiriine doniismesi ile
sonuc¢lanmaktadir. Giiniimiizde, konu {izerinde diinya ¢apinda yapilan sayisiz arastirmanin yaninda birgok dev
sirket KNT esasli iiriinleri piyasaya siirmede birbiriyle yarismaktadir [4-8]. o baglar1 dogadaki en gii¢lii baglardir.
Bu nedenle tamamen ¢ baglari iceren bir nanotiiplin, suana kadar iiretilmis en sert ve en giiclii fiber oldugu
sOylenebilir. Hem deneysel hem de teorik ¢aligsmalarin hepsi, daha yiiksek Young modiilii ve ¢ekme dayanimui ile
nanotiiplerin sertliginin elmasinkine esit ya da daha fazla oldugunu ortaya koymaktadir. En iyi yapiya sahip
nanotiipiin Young modiilii 1000 GPa 14 mertebelerine ulasabilmektedir ve bu deger ¢elikten yaklasik 5 kat daha
fazladir [9]. KNT iretiminde ark desarji yontemi, lazer ablasyonu ve kimyasal buhar biriktirme gibi teknikler
kullanilmaktadir [10].

Yapilan literatlir arastirmasinda nano malzeme katkisinin Al alagiminin 6zelliklerini olumlu yoénde
gelistirecegi ongoriilmektedir. Kompozit malzemelerin kullanim alan1 mithendislik uygulamalarinda biiyiik bir yer
teskil etmektedir. Ozellikle havacilik, makine, savunma, ulastirma, otomotiv gibi sektorler kompozit malzemelerin
kullaniminin ¢ok yaygin oldugu alanlardir. Bu projenin diger bir amact da bu sektdrlerde metalik malzemelere
alternatif olusturabilecek yeni bir nanomalzeme katkili kompozit gelistirmektir. Ayrica bu ¢alismanin sonucunda
elde edilecek veriler 1s18inda yeni ¢aligmalarin Oniiniin agilacagi ve daha istiin 6zelliklerde kompozitlerin
gelistirilebilecegi diisiiniilmektedir.

2. Materyal ve Metot

AI-KNT kompozitinin iretimi i¢in 6ncelikle karbon nanotiipler CVD yontemi ile iretilmistir. Karbon
nanotiipleri iretmek igin P tipi Si (100) altlik kullanilmigtir. P tipi Si (100) altlik etanol ile yikanmig ve daha sonra
bir vakum haznesi yardimiyla kurutulmustur. Bu islemin ardindan Si altliklara katalizor tozu olarak Fe (Sigma-
Aldrich, %99.5 saflikta, 25 nm partikiil boyutunda) kullanilarak i¢ ¢ap1 25 mm uzunlugu 1000 mm aliimina yatay
bir tiip firnm merkezine yerlestirilmistir. Althgm yerlestirildigi tiip 10° Torrluk bir vakum ile 5 kez
temizlenmistir. Daha sonra firin argon atmosferi altinda (1 1/dak) 650°C’¢ 1sitilmustir. Isitma igslemi firinin dakikada
3°C ile 1sinmasi ile gergeklestirilmistir. Firin 650°C’e ulastiktan sonra 1 saat boyunca C2H; gaz1 (1 1/dak) argon
gaz1 (1 1/dak) ile sistemden gegirilmistir. Ardindan asetilen gazinin akisi kesilerek sistem sadece argon gazi altinda
sogumaya birakilmstir.

Elde edilen toz igerisinde bulunan amorf karbon yapilarin ortadan kaldirilmasi i¢in nitrik asit (Sigma-Aldrich
438073) ve Hidroklorik asit (Sigma-Aldrich 258148) karisimu igerisinde 3 saat bekletilmistir. Ardindan tozlar saf
su ile yikanmig ve 150°C sicakliktaki bir etiiv igerisinde 10 saat kurutulmustur. Sentezlenen karbon nanotiipler
daha sonra Al matrisli kompozit tiretiminde kullanilmigtir. Kompozit tiretimde kullanilan aliiminyum tozu (Acros
7429-90-5) %99 oraninda safliga sahip olup, toz boyutu 200 mesh’dir. AI-KNT kompozitinin iiretimi igin Al
tozuna agirlikca %0.25, %0.5, %0.75 ve %1 oranlarinda karbon nanotiip ilave edilmistir. Karbon nanotiiplerin
matris igerisine homojen bir sekilde dagilim edilebilmesi igin uygun oranlarda tartilan karbon nanotiipler dncelikle
50 ml etanole eklenmistir. Topak halindeki karbon nanotiipleri dagitma igin 125 Watt’lik ultrasonik homojenizer
kullanilmustir. Etanol-Karbon nanotiip karigimi ultrasonik homojenizer ile 2 saat karigtirilmigtir. Daha sonra bu
karisima belirlenen oranda Al tozu eklenmis ve karisim 30°C’°de sicaklikta manyetik karistirict karistirilmis ve
alkoliin buharlasmas1 saglanmustir. Elde edilen toz karisiminda tam kurumayi saglamak igin 100°C’deki etiivde toz
24 saat bekletilmistir. Bu islemden sonra elde edilen toz karisimi degirmende argon atmosferi altinda 300
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dev/dak’da 5 saat ogiitiilmiistiir. Ogiitme islemi sirasinda Retsch PM 100 marka degirmen kullanilmistir. Ogiitme
sirasinda 8 mm ¢apa sahip celik bilyeler tercih edilmistir. Ogiitme islemi sayesinde daha etkili bir dagilim
saglanmistir. Bu islemlerin sonunda elde edilen kompozit tozlar1 14 mm’lik kalip kullanilarak 600 MPa basingta
preslenmistir.

Sekil 1. Presleme islemi igin kalibin goriintiisii (2) Zimba, (b) Kalip, (c) Altlik
F
o= 1)

Burada, o: birim alana uygulanan kuvvet, F: Kuvvet, A: Alan

Uygulanan yiik sonrasinda kaliptan g¢ikarilan ham mukavemet saglanmig numunelerde tozlar arasinda
baglanmanin saglanmasi i¢in sinterleme islemine tabi tutulmustur. Elde edilen kompaktlanmis numuneler 600
°C’de (Firin 10 °C/dk hizla 1sitilmistir) 2 saat sinterleme islemine tabi tutulmuslardir. Sinterleme islemi Ar + % 4
H, atmosferinde ger¢eklestirilmistir. Sinterleme siiresince bu gaz sistemden 2 (I/dak) bir hiz ile akmistir. Sonug
olarak AI-KNT kompozitler iiretilmistir. Uretilen numuneler karakterizasyon igin hazirlanmistir. Uretilen karbon
nanotiipler XRD ( Bruker Advance D8, CuK,) difraksiyonu ve HR-TEM (Jeol Jem 2100F) incelemeleri ile
karakterize edilmislerdir. Uretilen nanokompozit numunelerden sertlik alinmistir. Emco marka sertlik cihazi
kullanilmig olup, sertlik testleri Vickers sertlik skalasinda yapilmigtir. Kompozit numunelerin oda sicakliginda
iletkenlikleri 6l¢iilmiistiir.

3. Bulgular

Metal matrisli kompozitin takviye elemani olarak kullanilan KNT’leri karakterize etmek igin takviye
elemaninin HR-TEM resmi Sekil 2’de goriilmektedir. KNT’ler iiretim sonrasinda daha once bahsedildigi gibi
cesitli asitlerle saflagtirma islemine tabi tutulmugtur. HR_TEM resmi verilmis numunede goriildiigii gibi KNT
y1gin halinde bulunmaktadir. Bu nanotiiplerin uglarinda katalizor partikiilii goriilmektedir. Karbon nano tiiplerin
caplar1 yaklasik 20-30 nm boylar1 yaklasik birkag¢ yiiz um’dir. Olusan tiipler paralel duvarli silindirik tiptedir.

100 nm,

O ey

Sekil 2. Uretilen KNT’lerin HR-TEM gbriintiisii
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KNT’lerin olusumunda bir ¢ekirdeklenme ve biiylime mekanizmasi goriilmektedir. Sicakligin etkisi ile ayrigan
asetilen gazi ile serbest kalan karbon atomlar1 Fe katalizor partikiilii i¢ine yerlesir. Fe katalizor partikiilii igine
yerlesen atomlar asir1 doymus kat1 ¢6zelti olusturur ve firnin sogumasi ile ortaya ¢ikan yerel 1s1 farki ile katalizor
partikiilii izerinde tiip seklinde biiyiime egilimi gosterir. Katalizorler olarak ¢ogunlukla gecis metalleri ve bunlarin
oksitleri kullamlir [11].

Sekil 3°de verilen yaklasik 26°’deki pik KNT’leri temsil etmektedir. Bu pik (002) diizlemindedir ve
hegzagonal grafiti de temsil etmektedir. Ayrica 42°°de (100) piki de bulunmaktadir. Bu sonuglara gore XRD
analizi ile KNT lerin varligi desteklenmektedir.

(002)
#0000 | I
o
" (100)
' /
I--------.-"l \—..../[q\h___

Sekil 3. Uretilen KNT’lerin XRD analizi

Sekil 4’de numunelerin KNT miktarina gére sertlik degisimleri verilmistir. Ol¢iimlere gore ag. %0.25
oraninda KNT takviye edilen numunenin sertligi 52 HV iken ag. %1 KNT’li numunenin sertligi 53 HV ¢ikmustir.
Aradaki diger sertlik degerlerinde en biiyiik degisim ag. %0.50 KNT takviyeli numunede goriilmiistiir. Bu
numunede sertlik degeri 62 HV dir. Genel olarak bakildiginda katkisiz Al numunenin sertligi 45 HV iken ag.
%0.25 KNT katkilt numunenin sertliginin 52 HV’ye arttig1 goriilmektedir. Bu durumda KNT katkisinin sertligi
gelistirdigi ve KNT oraninin ag. %0.50’ye ¢ikmasindan sonra sertligi ¢ok gelistirmedigini gostermektedir. Yani
sonuglar saf Al numunenin sertligini ag. %0.25 KNT olan numunenin %15, ag. %0.50 olan numunenin %37 ve
ag. %1 olan numunenin sertligini %8 gelistirdigini géstermistir.

Sertlik (HV)
S B o (9] [9,] (92 o [=2] o D
(o)) fe] o N N [} (e [ N ES
1 | I T | 1 1 1 1 | I |
n
I/

ES
N
E_i

0,00 025 050 075 1,00
KNT igerigi (%.ag)
Sekil 4. KNT miktarina baglh olarak sertlik degisim grafigi
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Numunelerin 6z iletkenlikleri oda sicakliginda hesaplanmustir.
Oz iletkenlik igin;

azg.A O]

Denklemde, R Direnci (ohm), 6 Oz iletkenligi (S/m), L Numunenin kalinlig1 (m), A tesir kesit alanin1 (m?) temsil
etmektedir.

dziletkenlikx 10°(S/m)
.

T B T

T Lt T L T L]
0,00 025 050 075 1,00
KNT icerigi (%. ag.)

Sekil 5. KNT miktarina bagli olarak 6z iletkenlik degisim grafigi

Sekil 5’de goriildiigii gibi genel olarak KNT miktariin %0.75’e kadar ¢ikmasiyla 6z iletkenlik degeri
artmaktadir. Ancak bu degerden sonra 6z iletkenlik azalmaktadir. Bu sonug ile KNT katki oraninin belli bir
degerden sonra 6z iletkenligi gelistirmedigini gostermektedir. Ayrica numunenin T/M ile iiretilmesi ve KNT lerin
dagilim oram1 sonuclarini etkiledigi goriilmektedir. Oz iletkenlik sonuglarma gére ag. %0.25 KNT iceren
numunede katkisiz Al numuneye gore 6z iletkenlik degerinin %20 azaldigi buna karsin ag. %0.50 ve ag. %0.75
KNT igeren numunelerde bu degerin sirasiyla %20 ve %40 arttigi gorilmistiir.

4. Sonuclar

Bu sonuglara gore Al esasli KNT takviyeli nano kompozitlerin iiretimi basari ile gerceklestirilmistir. Uretilen
numunelerden sertlik ve 6z iletkenlik testleri alinmistir. Sertlik sonuglarina gore en iyi sonug ag. % 0.50 KNT
icerigine sahip numuneden elde edilmistir. % 0.50 KNT oranina kadar artan KNT miktar1 ile kompozitin
sertliginde 6nemli bir artig gdzlenmesine karsin KNT oraninin % 0.50’in {izerine ¢ikmasiyla sertlik miktarinda
azalma meydana gelmistir. Bu durumun sebebi, KNT miktarinin belli bir optimum seviyenin {izerinde olmasi
durumunda matris igerisinde homojen dagilamama problemi ve KNT yigmnlarinin bir birinden ayrilamama
durumundan kaynaklandigi diistinilmektedir. KNT yiginin ayrilamamasi durumunda, bu bolgeler kompozitte
mukavemetin azaldig1 zayif bolgeler olarak davranirlar. Oz iletkenlik sonuglaria gore en iyi sonug ag. %0.75
KNT igerigine sahip numuneden elde edilmistir. Kompozit toz metaliitji yontemiyle iiretildigi i¢in gdzeneklilik
genelenksel tiretim yontemlerine gore fazladir. Yapi1 i¢inde bulunan gozeneklilik ise elektriksel iletkenligi olumsuz
etkiler. KNT lerin yliksek elektriksel iletkenliklerinden dolay1 artan KNT miktar1 elektriksel iletkenligi arttirmistir.
Bunun yaninda yine artan KNT miktar1 ile matristeki gdzeneklilik miktarinin azaldig1 ve bununda elektriksel
iletkenligi arttirdig diistiniilmektedir. Hatta matris igerisinde bulunan bir miktar KNT yigmlarinin gézeneklilik
miktarmin azalmasinda etkili oldugundan bahsedilebilir.
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