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COK KATMANLI KARBON NANOTUP TAKViIYELI ALUMINYUM ESASLI KOMPOZITLERIN
MEKANIK OZELLIK VE MiKROYAPI INCELEMESI

0oz

Bu calismada, toz metaliirjisi prosesi kullanilarak c¢ok katmanli
karbon nanotip takviyeli altminyum esasli kompozit malzemeler
dretilmistir. Karbon nanotiip katki oraninin (agirlikca %0.15, 0.30 ve
0.45) allminyum esasli kompozitlerin mikroyapisi, deneysel yodgunludu,
gdzenekliligi, basma dayanimi ve Vickers sertligi {izerine olan etkisi

incelenmistir. Toz metallirjisi yontemi; karistirma, ultrasonik
dagitma, kurutma, slzme, sinterleme ve sgekillendirme islemlerinden
olusmaktadir. Numunelerin kristal vyapisi ve mikroyapisi X-1s1in1i

kirinimi cihazi ve taramalili elektron mikroskobuyla incelenmistir. En
iyi mekanik ozellikler agirlikga %0.3 karbon nanotip katkili aliiminyum
esasli kompozit vyapida elde edilmistir. Test sonug¢larina godre; saf
aliiminyuma kiyasla agirlikca %0.3 katkili aliiminyum esasli kompozitin
basma dayaniminin ~%72. Vickers sertliginin ~%38 ve deneysel
yogunlugunun ~%2 oraninda iyilestigdi tespit edilmistir. Agirlikca
%0.30 katki oraninin izerinde ise taramali elektron mikroskobu altinda
gdzlemlenen karbon nanotiplerin topaklanmasi sebebiyle Al1-KNT
kompozitlerin mekanik dayaniminin koétiilestigi diisiinilmektedir.
Anahtar Kelimeler: Karbon Nanotiip, AlUminyum, Kompozit,
Toz Metalirjisi, Mikroyapi

INVESTIGATION OF MECHANICAL PROPERTIES AND MICROSTRUCTURE OF ALUMINUM
BASED COMPOSITES REINFORCED WITH MULTI-WALLED CARBON NANOTUBES

ABSTRACT

In this study, aluminum based composites reinforced with multi-
walled carbon nanotube were produced by the powder metallurgy method.
The effect of carbon nanotube amount (0.15, 0.30, and 0.45%wt.) on the
microstructure, apparent density, porosity, compressive strength, and
Vickers hardness of the aluminum based composites was examined. The
powder metallurgy route consists of mixing, wultrasonic dispersing,
drying, filtration, sintering, and pressing processes. The
microstructure and crystal structure of specimens were examined by X-
ray diffractometer and scanning electron microscopy, respectively. The
highest mechanical properties were obtained at aluminum Dbased
composite reinforced with 0.3%wt. carbon nanotube. The test results
showed that the compressive strength, Vickers hardness, and apparent
density of 0.3%wt. carbon nanotube reinforced aluminum Dbased
composites were improved by ~72%, ~38%, and ~2% compared with those of
pure aluminum, respectively. It was detected that the strength of
carbon nanotube reinforced aluminum based composites are thought to be
deteriorated because of the segregation or accumulation clustering
carbon nanotubes observed under the scanning electron microscope.
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1. GIRiS (INTRODUCTION)
Ginlmiizdeki metalik malzemelerden istenilen mekanik, 1s1l ve
tribolojik o6zellikler ihtiyaclari karsilayamayacak duruma gelmistir.

Bu ylizden yeni nesil ve fonksiyonel kompozit malzemeler
gelistirilmistir. Kompozit malzemeler matris (ana) malzemeye goére;
polimer, seramik veya metal esasli kompozitler seklinde

siniflandirilabilmektedir. Metal esasli kompozitlerde; bakir (Cu),
magnezyum (Mg), aliminyum (Al), titanium (Ti) ve alasimlari ana
(matris) malzeme olarak kullanilabilmektedir. Silisyum nitrir (SiszNa),
silisyum karbiir (SiC), bor karbiir (B4«C), bor nitriir (BN), alimina
(Al,03) gibi seramik malzemeler ile grafen, grafit, karbon nanotip

(KNT) gibi karbon esasli malzemeler ise takviye elemani olarak
kullanilabilmektedir [1, 2, 3 wve 4]. Metal matrisli kompozitlerde
matris malzeme olarak en fazla aliiminyum ve alasimlari tercih
edilmektedir. Aliminyumun vyodun bir sekilde kullaniminda; vyiksek
tokluk, iyi islenebilirlik, distk yodunluk (~2.69 g/cm?), iyi
elastisite (Young) modili (~68 GPa) ve yiksek korozyon direnci

etkilidir. Bu sayede aliminyum esasli malzemeler; otomotiv, imalat,
havacilik ve uzay sanayinde yodun bir sekilde kullanilmaktadir [5, 6,
7, 8 wve 9]. Kompozit vyapilarda takviye elemani olarak kullanilan
karbon nanotip, nanometre &lgedinde bir dis capa sahip olup silindirik
tip seklinde bir morfolojidedir. Karbon esasli malzemelerden biri olan
karbon nanotip, katman sayisina, katmanlarin kalinlidina ve uzunluguna
bagli olarak tek katmanli karbon nanotiipler, ¢ok katmanli karbon
nanotipler ve cift katmanli karbon nanotipler seklinde
siniflandirilmaktadir. Karbon nanotipler, siradisi atomik yapisi ve
istin 0Ozellikleri sebebiyle arastirmacilarin ilgisini c¢ekmektedir.
Olagantsti mekanik 6zelliklerinin yani sira, karbon nanotiip son derece
yiksek bir en-boy oranina, mikemmel kimyasal kararliliga, Ustin 1sil
ve elektriksel ©Ozelliklere sahiptir. Sahip oldugu Dbu mikemmel
0zellikler sayesinde karbon nanotip, aliminyum matriste takviye
elemani olarak yodun bir sekilde kullanilmaktadir [10, 11, 12 ve 13].

Literattirdeki calismalar arastirildiginda; karbon nanotip
takviyeli aliminyum esasli kompozitlerin mikroyapisinin incelenmesi ve
mekanik dayaniminin Dbelirlenmesi {zerine Dbirgok c¢alismanin oldugu
goriilmektedir. Mansoor ve Shadid c¢alismalarinda, AA1199 aliminyum
alasima hacimce %0.1 ve %0.2 oraninda c¢ok katmanli karbon nanotip
katkisi vyaparak {retilen kompozitlerin mekanik Ozelliklerini wve
mikroyapilarini incelemistir. AA1199 altminyum matrise oranla hacimce
%0.2 c¢ok katmanli karbon nanotiip katkili kompozitin c¢ekme dayaniminin
~%$52 ve Vickers sertliginin ~%45 oraninda iyilestigini tespit etmistir
[14]. Mohammed ve Chen c¢alismalarinda karbon nanotlip takviyeli
aliminyum matrisli kompozitlerin {retim yontemlerini, allminyum ve
karbon nanotiip arasindaki arayliz mekanizmalarini incelemistir. Calisma
neticesinde karbon nanotiibiin mukavemet artirmada 1iyi Dbir takviye
elemani olduu ve mikroyapi icerisinde daditilmasinin Onemli Dbir
parametre oldugu ortaya konulmustur [15]. Sridhar ve Narayanan
calismalarinda, karbon nanotip (agirlikgca %0.5, 1, 2) takviyeli
aliminyum matrisli kompozitlerin mekanik 6zelliklerini ve
mikroyapilarini incelemistir. En 1iyi mekanik ©zellikler Al-%2KNT
kompozit vyapida elde edilmis olup saf aliminyuma kiyasla Vickers
sertliginin ~%9 ve cekme dayaniminin ~%88 oraninda arttigz
belirlenmistir [16]. Choi ve ark. calismalarinda, ogitme siresinin (3,
6, 12 saat) ve oguttci déniis hizinin (425, 520, 600 dev/dk) Al-KNT
(hacimce %4.5 KNT katkili) kompozitlerin mekanik ©&zellikleri ve
mikroyapilari izerine olan etkisini incelemistir. En 1iyi mekanik
6zellikler 520 dev/dk 6glUttct doénis hizinda ve 6 saat oJutme slUresinde
elde edilmistir [17].
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2. CALISMANIN ONEMi (RESEARCH SIGNIFICANCE)

Bu c¢alismada, literatiirdeki c¢alismalardan farkli olarak toz
metaliirjisi yontemiyle oldukc¢a diistik katki oranlarinda (%0.15, 0.30 ve
0.45) karbon nanotip katkili saf altiminyum matrisli kompozitler
iretilerek mekanik wve mikroyapi 0Ozellikleri incelenmistir. Yidritilen
bu c¢alismayla, karbon nanotiip katki oraninin {retilen kompozitlerin
mikroyapisi, basma dayanimi, sertligi, g6zeneklilik orani ve deneysel
yogunlugu izerine olan etkisinin arastirilmasi amaclanmaktadir.

3. DENEYSEL GCALISMA (EXPERIMENTAL STUDY)

3.1. Materyal (Material)

Yiritlilen c¢alisma kapsaminda Al-KNT kompozit malzeme {retiminde
ana malzeme olarak aliminyum (%99 saflikta ve 8-15 um partikil boyut
araliginda) ve takviye malzemesi olarak c¢ok katmanli karbon nanotip
($98 saflikta ve boyut olarak 8-18 nm dis cap, 0.5-20 um wuzunluga
sahip) kullanilmistir. Saf aliminyum tozu Alfa Aesar firmasindan
(Birlesik Krallik) ve karbon nanotip partikiilleri ise Nanografi
(Tirkiye) firmasindan temin edilmistir.

3.2. Yontem (Method)

Al1-KNT kompozitlerin toz metaliirjisi yodntemiyle {dretimine ait
akis diyagrami Sekil 1’de verilmistir. Bu yontemde, 1ilk olarak Al
tozlari etanol igerisinde mekanik karistiriciyla 1 saat siiresince
karistirilir. Es =zamanli olarak KNT partikiilleri, etanol icgerisinde
ultrasonik karistiriciyla dagitilir. KNT-etanol c¢ozeltisi Al-etanol
¢bzeltisine eklenerek 1 saat siresince yiiksek enerjili bilyala
degirmende karistirma islemine tabi tutulur. Karisimdan etanoli
ayirmak ic¢in karisim siiziuliir ve 50°C sicaklikta vakum altinda bir etiiv
icerisinde 12 saat siiresince kurutulur. Kurutulan toz karisimi, bir
kalip icerisinde tek eksenli preste 650 MPa basing altinda
sekillendirilerek ham kompozit numuneler Uretilir. Sekillendirme
sonrasl numuneler, bir tip firinda vakum altinda 180 dk sliresince ve
630°C sicaklikta sinterlenir. Sinterlenen kompozit malzemeler 600 ve
1500 gritlik zimpara kadgitlariyla zimparalanip 1 pm’lik elmas solisyon
emdirilmis c¢uha izerinde parlatilir. BoOylece, 10x10x5 mm boyutlarinda
kare kesitli numunelerin iretim slireci tamamlanir.

Al Tozu Etanol Karbon Etanol
Nanotip
I I
v
Karistirma Ultrasonik dagitma
I I
v
Yiksek Enerjili Bilyali Degirmende Karistirma
v
| Stzme |
v
| Kurutma |
v
| Sekillendirme |
v
| Sinterleme |
v

| Uretilen numune |

Sekil 1. Al-%0.3KNT kompozitlerin Uretim semasi [18 ve 19]
(Figure 1. Fabrication scheme of Al-0.3%CNT composites)
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Tozlarin ve kompozitlerin mikroyapisi taramali elektron
mikroskobuyla (SEM, Jeol JSM 7001F) incelenmistir. Rigaku Smartlab
model X-1sini kirinimi (XRD) cihazi kullanilarak kompozitlerin faz
analizi (20-80° kirinim acisi araliginda) gerceklestirilmistir.
Arsimet yodunluk 6lciim aletiyle numunelerin yogunlugu, Vickers sertlik
O0l¢cim cihaziyla (HV1000B) sertligi belirlenmistir. Vickers sertlik
degeri, 15 s siresince ve 200 gf yik altinda gergeklestirilmis olup
numune yizeyinin farkli noktalarindan en az 5 sertlik wverisinin
ortalamasi alinarak tespit edilmistir. Numunelerin mekanik
60zelliklerini belirlemek amaciyla basma testi gerceklestirilmis olup
numunelerin basma dayanimi, 5mm/dk basma hizinda Mares Test-10t
iiniversal test makinasiyla belirlenmistir.

4. BULGULAR VE TARTISMA (FINDINGS AND DISCUSSIONS)

4.1. Toz Karakterizasyonu (Powder Characterization)

Saf Al ve KNT tozlarina ait X-isini kirinimi (XRD) analizi Sekil
2'"de verilmistir. Sekilden goriildiigi izere kirinim acilarinin; karbon
nantotiip icin 26=~25.8°, 44.1° ve saf altiminyum icin 26=~39°, 45°,
65°, 78° oldugu tespit edilmistir. Bu analiz, sinterlenen
kompozitlerin fazlarini tespit etmek amaciyla gerceklestirilmektedir.
Ayrica bu analiz, sinterleme sonrasi metal matrisli kompozitlerde
takviye elemani ve matris malzeme arasinda olusabilecek ikincil fazlar
(A14C3) hakkinda da bilgi vermektedir

(@)

Siddet
Siddet

L

20 30 40 50 60 70 80 20 30 40 0 e 70 so
26 (°) 20 (%)
Sekil 2. Saf Al (a) ve KNT (b) tozlarinin XRD faz analizi
(Figure 2. XRD phase analyses of pure Al (a) and CNT (b) powders)

Saf Al ve karbon nanotiiplere ait taramali elektron mikroskobu
gorlintileri Sekil 3’de verilmistir. Sekil 3a incelendiginde aliminyum
taneciklerin ortalama ~10 pm tane Dboyutunda ve dlizensiz bir
morfolojiye oldugu gorilmliistiir. Karbon nanotiip tozlarinin ise kolay
topaklanabilen bir vyapida oldugu tespit edilmistir (Sekil 3b). Bu
ylizden, c¢ok katmanli karbon nanotiibli etanol ¢odzeltisi igerisinde
dagitmak oldukcga glctir.

Sekil 3. Saf aliminyum ve karbon nanotip tozlarinin taramali elektron
mikroskobu gorintileri
(Figure 3. Scanning electron microscope images of pure aluminum (a)
and carbon nanotube (b) powders)
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4.2, Uretilen Kompozitlerin Karakterizasyonu
(Characterization of Fabricated Composites)

Saf Al wve Al-KNT kompozitlerin faz analizi Sekil 4’de
verilmistir. A1-KNT kompozitlerde aliminyumun varliga kirinim
acilarindan (26=~39°, 45°, 65°, 78°) doJrulanmistir. Sekilden
goriildigli iUzere Al-KNT kompozit yapilarda herhangi bir karbon nanotip
pikine (26=~25.8° and 44.1°) rastlanmamistir. Bu durum, X-1s1n1
kirinimi cihazinin distk hassasiyetinden ve <c¢ok katmanli karbon
nanotipiun diusik katki oranindan kaynaklanmaktadir. Ayrica Al-KNT
kompozit yapilarda AlsCs; (26=~37°, 41°, 43°, 48°, 51°, 56°, 61°, 67°)
gibi istenmeyen ikincil bir faza rastlanmamistir [20].

AL-0,45KNT A
4 A

Al-0,30KNT A 1 N N

Siddet

Al-0,15KNT k ﬁ { |

Saf Al J l A 5

0 10 20 30 4'02 5';) 60 70 80 90
0(
Sekil 4. Saf Al ve Al-KNT kompozitlerin XRD faz analizi

(Figure 4. XRD phase analyses of pure Al and Al1-CNT composites)

Saf Al, Al1-0.15KNT, Al-0.30KNT ve Al-0.45KNT kompozitlerin kirik
ylizey SEM gorintiileri Sekil 5’de sunulmustur. Kirik vylizey SEM
incelemelerinden, tim numunelerin Dboyun vererek iyi bir sekilde
sinterlendigi belirlenmistir. Al1-KNT kompozit yapilarda karbon
nanotiipler hem tane ig¢lerinde hem de tane sinirlarinda bulunmasina
karsin daha c¢ok tane sinirlarinda yer aldigi tespit edilmistir. Karbon
nanotup parcaciklarin Al-0.30KNT ve Al1-0.15KNT kompozit vapi
icerisinde iyi bir sekilde dagitildigdi gorilmiustir. Al-0.45KNT
kompozit yapi igerisinde ise karbon nanotiip pargaciklarin topaklandigi
gbzlemlenmistir. Bu topaklanmalar etkisiyle de mikroyapi icgerisinde
gdzeneklerin olustudu analiz edilmistir.

Sekil 5. Saf Al (a), A1-0.15KNT (b), Al-0.30KNT (c), Al-0.45KNT (d)
kompozitlerin SEM gorintileri

(Figure 5. SEM images of pure Al (a), Al1-0.15CNT (b), Al-0.30CNT (c)
and Al1-0.45CNT (d) composites)
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4.3. Uretilen Kompozitlerin Mekanik Ozellikleri
(Mechanical Properties of Fabricated Composites)

Toz metaliirjisi yontemiyle Uretilen saf aliminyum ve Al-KNT
kompozitlerin basma dayanimi, yodunludu ve Vickers sertligi bu bolimde
incelenmistir. Numunelerin yodunluklari, Arsimet yodunluk Olcim cihazi
yardimiyla belirlenmistir. Deneysel yodgunluk dederi en az bes yogunluk
O0l¢liminin ortalamasi alinarak tespit edilmistir. Deneysel vyodunluk
Esitlik 1’de wverilmis olup burada pw suyun yodunludu (g/cm3), mx
numunenin kuru kiitlesi (g), mp numunenin suya dogmus kiitlesi (g) ve ma
numunenin suda asili kiitlesidir (g) [11].

pp = [mg/(mp — my)]pw (€Y

Kompozitlerin teorik yodunludu, Esitlik 2’den faydalanilarak
tespit edilebilmekte olup bu esitlikte %Sma1 ve Smgnr saf aliminyum ve
karbon nanotiptn adirlikca katki oranlari, pa (2.7g/cm?) ve Exnr

(2.41g/cm3) ise saf altiminyumun ve karbon nanotipin teorik
yogunluklaridir.
pr = (%mu X pa) + (Y%omgnr X pgnr) (2)

Kompozitlerin badgil yodgunludu (%pp) ve gdzeneklilik orani (%G)
Esitlik 3 ve 4 yardimiyla belilrnebilmektedir [10, 11].

%pp = (pp/pr) X 100 3)
%G = (1 —pp/pr) X 100 (4)
Saf aliminyum ve Al-KNT kompozitlerin deneysel yodunludu, bagil
yogunlugu ve gbzeneklilik orani Sekil 6’ da verilmistir. Toz

metaliirjisi yontemiyle {dretilen malzemeler icgerisinde en yiiksek
yogunluga (~2.58g/cm?®), en yiiksek bagdil yodunluda (~%96) ve en disik
gozeneklilik oranina (~%4) Al-0,3KNT kompozit vyapida wulasilmistir.
Agirlikca %0.30 KNT katki oranindan sonra ise vyogunludgun hizla
distigt, gbzeneklilik oraninin ise hizla arttiga gorulmiustur.
Gozenekliligin artmasinda karbon nanotiibin en/boy oranzi, karbon
nanotibiin dis c¢api, alliminyumun tane boyutu ve araylizeyde oksit
olusumu etkili olabilmektedir [21 wve 22]. Bu belirtilen parametreler
arasinda gbzenek olusumuna en fazla karbon nanotip taneciklerin
topaklanmasi etkimektedir.
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Sekil 6. Saf Al ve Al-KNT kompozitlerin deneysel yodunluk (a), bagil
yogunluk (b) ve gdzeneklilik orani (c) de§isimi
(Figure 6. Apparent density (a), relative density (b) and porosity
ratio (c) variations of pure Al and Al-CNT composites)
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Sekil 7'de saf aliminyum ve Al-KNT kompozitlerin mikro Vickers
sertlik de§erleri gOsterilmistir. Maksimum Vickers sertlik dederi (~42
HV) Al1-0.3KNT kompozit vyapida elde edilmistir. Saf aliminyumun
sertligine kiyasla Al-0.3KNT kompozitlerin mikro Vickers sertligi ~%38
oraninda artmistir. AJirlikca %0.3KNT katki oranindan sonra Vickers
sertliginin muhtemelen topaklanma sebebiyle aniden distigli tespit
edilmistir. Bu durum, karbon nanotipin topaklanmasiyla ilgili
makalelerin derlendigi calismayla da doJrulanmistir [21].

44
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Sekil 7. Saf Al ve Al-KNT kompozitlerin mikro Vickers sertlik
degerleri

(Figure 7. Micro Vickers hardness values of pure Al and Al1-CNT
composites)

Saf Al ve Al-KNT kompozitlerin maksimum basma dayanimi dederleri
Sekil 8’'de verilmistir. En yiksek basma dayanimi Al-0.3KNT kompozit
(~129 MPa) yapida elde edilmistir. Al1-0.3KNT kompozitin Dbasma
dayaniminin, saf aliminyumun basma dayanimina kiyasla ~%72 oraninda
artti1d1 tespit edilmistir. AJirlikca %0.3’in lUzerindeki katki oraninda
karbon nanotip tanecikler aliminyum matris icerisinde homojen
dagitilamadigi ic¢in karbon nanotip tanecikler ile matris malzemeler
arasindaki arayiizeyi zayiflatmaktadir. Karbon nanotiiplerin bir metal
matris igerisinde dadgilimini; karbon nanotiiplerin yonelimi, karbon
nanotip/matris malzeme arasindaki adezyon kuvvetleri, karbon nanotiibiin
en/boy orani, matristeki karbon nanotiplerin hacim veya agirlik orani
gibi bircok faktdr etkilemektedir [22]. Bahsedilen sebep veya sebepler
nedeniyle topaklanan karbon nanotipler de daha disttk mekanik
6zelliklerin elde edilmesine neden olmaktadir. Yirlitilen mekanik
testler ve mikro yapi incelemeleri neticesinde, Al-KNT kompozitlerin
mekanik oOzelliklerinin mikroyapi incelemelerini dodgruladidi sonucuna
varilmistir.

1307 129415
ol /////
} 1143
110
100 A

901 $91+2

Maksimum Basma Dayanimi (MPa)

80
f75:25

70 T T T T
Saf Al Al-0.15KNT  Al-0.30KNT ~ Al-0.45KNT

Sekil 8. Saf Al ve Al-KNT kompozitlerin basma dayanimi dederleri
(Figure 8. Compressive strength values of pure Al and Al-CNT
composites)
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(KNT:

5. SONUCLAR (CONCLUSIONS)
Bu calismada, saf alUminyum ve agirlikca farkli katki oranlarina
%0.15, 0.30 wve 0.45) sahip Al1-KNT kompozitler toz metalliirjisi

yontemiyle {retilmistir. Bu c¢alismadan ulasilan sonuclar asadida
Ozetlenmistir.

(1]

[10]

[11]

Kirik vylzey SEM incelemelerinden tim numunelerdeki aliminyum
taneciklerin 1iyi Dbir sekilde boyun verererek sinterlendigi
belirlenmistir. Al-0.15KNT wve Al-0.30KNT kompozitlerin kirik
ylizey SEM analizlerinden KNT parcaciklarin homojene vyakin bir
sekilde dagi1ldigdi gbdzlemlenmistir. Al-0.45KNT kompozit vyapida
ise KNT parcgaciklarin topaklandidi ve bu durumun kompozitin
mekanik &zelliklerini olumsuz etkiledidi sonucuna varilmistir.
Uretilen numuneler icerisinde en diisiik gdzeneklilik oranina, en
yiksek bagil yodunluda, deneysel yodunluga, Vickers sertligine
ve basma dayanimina Al-0.3KNT kompozit yapida ulasilmistir. Saf
aliminyuma kiyasla Al-0.3KNT kompozitin deneysel yodgunludunun
~%2, Vickers sertliginin ~%38 ve basma dayaniminin ~%72 oraninda
arttigi tespit edilmistir. Adirlikga %0.3’tin {zerindeki KNT
katki oranlarinda ise topaklanma etkisiyle Al1-KNT kompozitlerin
mekanik dayaniminin distigl tespit edilmistir.

X-1sini kirinimi (XRD) faz analizinden Al-KNT kompozit yapilarda
herhangi bir karbon nanotiip pikine rastlanmamistir. Bu durum,
XRD cihazinin dislik hassasiyetinden ve karbon nanotipiin disik
katki oranindan kaynaklandigi sonucuna varilmistir.
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