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Ozet: Bu galismada, SPEX tipi yiiksek enerjili mekanik alasimlama/égiitme (MA/MO) degirmeninde TiB, seramik parcacik
takviyeli Al-bazli metal matris kompozit (MMK) toz malzeme iiretimi yapilmistir. MA/MO isleminde 6giitme elemani olarak 6 mm
capinda paslanmaz gelik bilye, 10:1 bilye-toz oram1 (BTO), islem kontrol kimyasal (IKK) olarak %2 stearik asit kullanilmistir. Toz
ve bilye sarji glow-box’ta argon ortaminda yapilmistir. Uretilen kompozit tozlar optik mikroskop, tarama elektron mikroskobu
(SEM), EDAX analizleri ve toz boyut analizorii ile karakterize edilmistir. Yapilan ¢aligmalar sonucunda, ayni 6giitme siireleri
kullanilmasina ragmen takviye elemani orani arttik¢a toz boyutunda daha fazla kigiilme oldugu ve EDAX analizleri sonucunda ise
kompozit tozlarda herhangi bir kirlenme olmadig1 belirlenmistir.

Anahtar kelimeler: Mekanik Alasimlama, Toz Metalurjisi, Kompozit Malzemeler.

Characterisation of Aluminium Based Composite Powders Reinforced
With TiB, Produced With Spex Type Mechanical Alloying/Milling Equipment

Abstract: In this study, Al-based metal-matris composite(MMC) powders reinforced with TiB, ceramic particles were produced
with SPEX type high energy mechanical alloying/ milling equipment. In MA/MM process; stainless steel ball having 6 mm in
diameter as a grinding medium, 10:1 ball-powder ratio(BPR), and %2 stearic acid a process control agent (PCA) were used. Loading
powders and ball were in a glow-box in argon atmosphere. Composite powders produced were characterised with optical
microscopy, scanning electron microscopy(SEM), EDAX analysis and laser powder particle sizer. At the end of the studies, it
wasfound that the particle size became much smaller as the TiB, reinforced ratio and EDAX analysis showed that there was no
contamination composite powders.
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Giris

Metal matris kompozitler, bir metal matriste saglanan Al Ve Al alagimlarinin  matris malzemesi olarak
hasar toleransi ve toklukla, seramiklerin sertligine ve secilmesinin baslica amacr; diisiik ergime noktasi, diisiik
yitksek dayammina sahip olabilen bir malzeme grubu  Yogunluk, oldukga yiiksek termal iletkenlik, 11l davranis
olarak bilinmektedirler [1]. Yapisal ve fonksiyonel Kkabiliyeti, islem esnekligi, uygunluk ve son olarak ta
kullanim alanlarinda mukavemetleri, gelistirilmis asinma diisiik maliyette olmasidir.

direncleri, yiiksek sicaklik dayanimlar1 ve avantajl
termal-fiziksel 6zellikleri ile cazip durumdadirlar [2-3].
Metal matris kompozit malzemeler yiiksek sicaklikta

Parcacik takviyeli MMK Uretimi ise ingot metalirji (IM),
atomizasyon ve tozlarin harmanlanarak ogiitiilmesiyle

mukavemet, olduk¢a iyi yapisal ve boyutsal kararlilik,
hafiflik ve kolay uretilebilirlik gibi 6zelliklerin 6nemli

oldugu ileri teknoloji alanlarinda, bu &zellikleri
karsilamaya en kuvvetli aday malzeme grubu
durumundadir. Bu malzemelerin diretimi i¢in farkli

teknikler kullanilmaktadir.

Kompozit malzeme Uretiminde metaller énemli bir yer
tutmaktadir. Bu malzemelerin gelecegi ise biiyiik oranda
takviye eleman1i olarak kullanilan malzemelerin
gelisimine baglidir. Takviye eleman1 boyut ve sekli farkli
matrislerde gosterdigi performans acisindan matrisi nasil
etkiledigi ile ilgili kabul edilmis uluslararasi bir model
belirlenememistir. Bu durum kompozitlerin toklugunun
islem ve malzemeyi olusturan elemanlarin 6zellikleri
arasindaki karmagik bir etkilesimle kontrol edildigini
gostermektedir [4].

yapilmaktadir. IM uygulamalarinda takviye fazi TiB
oldugunda, yap1 i¢inde bityiik partikiillerin ¢6kelmesiyle
istenilen Ozellikler elde edilememektedir. Yalniz basina
ogitme de, Ozellikle matris toz ve seramik takviye
eleman1 arasinda oransiz bir boyut dagilimi varsa
homojen bir partikiil dagilimi vermeyebilir. Bu
problemler bir homojen dagilimlh takviye fazini tiretmek
icin  mekanik  alasimlama  islemi  kullanilarak
giderilebilmektedir [5]. Titanyum boridler yiksek elastik
modulleri, ¢ok iyi refrakterlik ozellikleri ve kimyasal
acidan asal olmalart sebebiyle yiiksek sicaklik
uygulamalar1 i¢in &zellikle tercih edilen takviye
elemanlaridir [6]. TiB, TiB’den daha fazla refrakterlik
ozelligi gosterirken, TiB sadece titanyumca zengin,
dengeli alagimlarda kararlidir [7-8].
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Materyal ve Metod

Deneysel ¢alismalarda matris malzemesi olarak kullanilan
Al tozlart Gazi Universitesi Muhendislik Fakultesi toz
metaliirjisi laboratuarinda tiretilmis, takviye malzemesi
olarak kullanilan TiB, seramik tozlar1 ise CERAC,
USA’dan temin edilmistir. Kullanilan toz malzemelerin
kimyasal analizleri Cizelgel’de verilmistir. Matris
malzemesi olarak kullanilan Al tozlarmin ortalama toz
boyutu 45 pm olarak belirlenmigtir.  Deneysel
caligmalarda  ogiitlici  olarak  Ortadogu  Rulman
Sanayinden (ORS) temin edilen 6 mm. capinda yiiksek
kromlu celik bilyeler, islem kontrol kimyasali (IKK)
olarak stearik asit (0,1gr.) ve 10:1 bilye-toz orani (BTO)
temel alinmis ve bitin deneylerde bu sabit oran
kullanilmistir.  Mekanik  6giitme islemlerinde hacim
bazinda ii¢ farkl takviye elemani orani(%5, %10 ve %15
TiB, ) ve dort farkli 6giitme siiresiyle (5, 10, 15 ve 30
dak.) cahisilmistir. MA/MO islemi igin gerekli olan bilye
Ve toz sarj1 argon ortaminda Ogiitme haznesine glow-box
igerisinde yapilmistir. Kullanilan tozlarn MO 6ncesi ve
sonrasi toz tane boyut analizleri Ankara Universitesi
Miihendislik Fakiiltesi, Kimya Miihendisligi Boliimiinde
bulunan “MALVERN 2000” marka laser toz boyut 6lgiim
cihazinda yapilmistir. MO islemi &ncesi baslangic
tozlarmin ve mekanik Ogiitme islemi sonrasinda elde
edilen tozlarin, sekil, yiizey durumlarini ve toz ebatlarin
belirlemek amaciyla ERDEMIR biinyesindeki Kalite
Kontrol Laboratuarinda bulunan “POLARON SC 7620
SPUTTER COATER” marka kaplama cihazinda anot
malzemesi: Au-Pt alagimi olan kaplama malzemesi ile
numuneler 90 sn kaplanmig ve daha sonra “JEOL JSM-
5600” marka tarama elektron mikroskobunda (SEM)
incelenmiglerdir. Ayrica her numune yine  Erdemir
biinyesindeki Kalite Kontrol Laboratuarinda bulunan
“JEOL JSM-5600" marka cihazla MA/MO sonucu elde
edilmis  tozlardaki  &giitme sonucu olusabilecek
kirlenmelerin  belirlenmesi i¢in EDAX teknigi ile
incelenmistir. Optik incelemeler, Zonguldak Karaelmas
Universitesi  Karabiik Teknik Egitim  Fakiiltesi,
Metalografi Laboratuarinda bulunan “Nikon” marka optik
mikroskopta yapilmistir.

Cizelge 1. TiB, ve Al tozlarimin kimyasal analizleri.

TiB, Al
Fe 0,9 0,14
Cu - 0,032
Cr - 0,007
Ni - 0,007
Mn - 0,007
Si - 0,142
Na - 0,844
K - 0,333
] 1,3 -
B 3,02 -
Kalan Ti Al
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Deneysel sonuclar ve tartisma

MA/MO metoduyla Al matrisli kompozit (AMK)
malzeme Gretiminde dort farkli 6giitme siiresi ve ¢ farkli
hacim oram kullamlmistir. Mekanik 6giitme (MO) islemi
strasinda tozlarin sekil, boyut ve yiizeylerinin incelenmesi
amactyla tarama elektron mikroskobu (SEM) calismasi
yapilmustir (Sekil 1). Sekil 1.a ve 1l.b’de verilen SEM
gorlntdleri incelendiginde 5 dakikalik iglem sonucunda
tozlarda meydana gelen deformasyon ve deformasyona
bagl olarak olusan sekil degisiklikleri goriilebilmektedir.
MO etkisiyle yumusak bir matris elemani1 olan Al tozlara
TiB, seramik takviye elemanlar1 gomiilmektedir (A ile
gosterilen bolge). 15 dakikahk MO sonrasinda alman
numunenin SEM gorintisinde ise matris toz yiizeyine
gbmilen TiB, pargaciklarinin kenarlarinda kilcal gatlak
baslangiclari olusmaya baslamistir. Ogiitme islemi
sonrasinda Al matris tozlarinin yassilagarak pulcuk haline
geldigi (B noktasi) ve toz tanelerinde 6giitme siiresinin
artmastyla Kkirllma Oncesi ¢atlaklarin olusmaktadir (C
noktast).

TiB,

Sdum BB8Z 1 c

() (15 dak)

Sekil 1. Farkl siirelerde mekanik alagimlama/ogiitme
yapilmig Al+%5 TiB, toz karisimimin tarama elektron
mikroskobu (SEM) goruntileri.
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Sekil 2’de 15 dakika mekanik &giitillen Al+%5 TiB,
kompozit toz karigimindan alman segili alan EDAX
analizi sonuglar1 verilmistir. Matris tozdan alinan analiz,
ogiitme islemi sirasinda ortamdan kaynaklanan (6giitme
kab1 ve ogiitiicii bilyelerden) herhangi bir kirlenmenin
olugsmadigini gostermektedir (a). Sekil 2.b’de godsterilen
noktadan alinan dlgiimlerde ise yumugsak matrise seramik
takviye elemanlarmin gomiildiigiinii gdstermektedir.

T T T T T T
o 0 12 14 15 10 z
[l Sl 352 cte Curzor: 0000 kel [

@) (15 dak)

z
ull Scaie 100 ol Cursor: 0.000 ke [

(b) (15 dak)

Sekil 2. 15 dak. mekanik alasimlama/égiitme yapilmis
Al+%5 TiB, foz karisiminin tarama elektron mikroskobu
(SEM) goriintuleri ve EDAX analizleri.

10 pm

(b) (10 dak)

Sekil 3. Farkli siirelerde 6giitiilmiis Al+%15 TiB, toz
karigiminin daglanmug optik mikroskop gortntuleri.

Sekil 3’de 5, 10, 15 ve 30 dakika mekanik o6giitiilen
Al+%15 TiB, toz karisimlarindan alinan optik mikroskop
gortntiileri verilmistir. Goriintiileri alinan numuneler Al
matris ylzeyine gomilen TiB, parcaciklarinin daha iyi
gorllebilmesi icin yuzeyleri daglanmigtir (Daglama
reaktifi 1 gr NaOH ve 50 ml saf su kullanilarak
hazirlanmig ve numuneler 55 sn siire ile reaktif igerisinde
bekletilmistir). 5 dakikalik 6glitme sonunda elde edilen Al
+ TiB, MMK tozlarin toz bhoyutlart irilesirken, 10
dakikalik ogiitme sonucunda Al + TiB, tozlarindaki
partikiil boyutlarinin kiigiildiigii, 15 ve 30 dakikalik
islemler sonrasinda ise bu kigilmenin devam ettigi
belirlenmistir. Al+%5TiB, kompozit toz karisiminda dort
farkli siirede elde edilen dso (ortalama toz boyutu)
degerleri, Al+%15TiB, kompozit toz karigiminin en
diisiik dsp degerleriyle karsilastirildiginda daha biiyiik
oldugu goriilmektedir (Cizelge 2).
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Cizelge 2. Farkli siirelerde ogiitiilen tiretilmis metal matris
toz kompozit malzemelerin toz boyutu analizi

sonuglart.
Malzeme Ogiitme siiresi | Ortalama toz
(dak) boyutu
dso (Um)
5 64
. 10 54
0,
Al+%5 TiB, T 23
30 52
5 54
. 10 53
0
Al+%10TiB, 15 29
30 48
5 51
. 10 45
0
Al+%15TiB, 15 m
30 36
e [ |45 T B2
g 1, |+ O T B2
=0, |+ S Ti B2
65
= T
% 60 -
g 55 1
) 52
50 -
= 4%
H 45 4
E 40 -
g 35 - 38
“ 30 . . .
5 10 15 30
) Elkime sive s dak)

Sekil 4. Degisik takviye oranlarindaki toz kompozit
malzemenin ogiitme siiresine bagh ortalama toz boyutu.

Sekil 4’de iig farkli bilesimdeki (hacim bazinda %5, %10
ve %15) Al+TiB, kompozit toz karigimlarmin dort farkls
siirede (5, 10, 15 ve 30 dak) mekanik 6giitiilmesi sonucu
elde edilen zamana ve bilesime bagl toz boyut dagilimi
grafik olarak verilmektedir. Farkli siirelerde o6gitiilen
Al+%5TiB, kompozit toz karisiminda elde edilen dso
degerleri 64 - 52 um olurken, Al+%15TiB, kompozit toz
karigiminin dsp degerlerinin 51- 36 pm araliginda oldugu
belirlenmistir.

Mekanik 6giitme islemi sirasinda bilyeler tarafindan toz
pargaciklara siirekli olarak bir kuvvet uygulanmakta ve
uygulanan bu kuvvet etkisiyle toz seklinde degismeler
meydana gelmektedir. Toz boyutundaki degismeler ise;
baslangic asamasinda soguk kaynaklanma nedeniyle
parcacik boyutunda artis olurken islem ilerledikge yeterli
deformasyon sertligine ulasan toz malzemelerde
kirilmalar meydana gelmekte ve buna paralel olarak da
parcacik boyutunda kiiciilmeler olmaktadir. Yapilan bazi
caligmalarda uzun siireli olarak yapilan MA/MO islemleri
sonunda toz malzemelerde kirlenmelerin  oldugu
vurgulanmaktadir [9]. Ayrica MA/MO isleminde olusan

463

H.KAYA, D.OZYUREK

yuksek enerjili 6glitme nedeniyle toz parcaciklari agirt
deforme olmakta ve malzemelerde dislokasyon, bosluk,
istif hatalar1 ve tane sinir1 artmasi gibi bir takim kristal
yap1 hatalar1 olusmaktadir [10]. Kristal yapidaki bu
hatalar ise ¢6zen elementlerin (takviye elemanlarinin)
matris  icerisine  dagilimimi  artirmaktadir.  Ayrica
inceltilmis toz yapist sonucu diflizyon mesafeleri de
azalmaktadir.

Al+TiB, kompozit malzeme iiretiminde parcacik boyutu
ve takviye elemani oranmnin ve dagilimin énemli oldugu
ve (dretilen malzemenin mekanik 6zellikleriyle bu
degiskenlerin yakin iligkisi yapilan ¢aligmalarla da ortaya
konmaktadir [8]. Sekil 3’de verilen optik mikroskop
goriintiileri incelendiginde 6giitme siiresine paralel olarak
TiB, taneciklerinde kiigilme oldugu ve matriste daha
dengeli dagildigi gozlenmektedir. Salvador ve arkadaslar
yaptiklari bir ¢aligmada Al matris de %5, %10 ve %15
TiB, kullanmiglar ve yapida uniform olarak dagilan
kiglk TiB, pargaciklarinin dayanimi artirdigint ve daha
yiiksek gerinim degerlerine ulasildigini belirlemislerdir
[11].

Sonuglar

1. MO isleminde dort farkli malzeme kombinasyonu
(Al+%5 TiB,, Al+%10 TiB, ve Al+%15 TiB, ) mekanik
ogiitiilmiistiir. Ogiitme islemi sonrasi alinan toz boyut
analizlerinde, aymi 06giitme siireleri kullanilmasina
ragmen takviye elemani orani (hacim bazinda) arttikga
toz boyutunda daha fazla kiigiilme oldugu gérilmistiir.
Al+TiB, kompozit toz kanisimlarinda 5 dakikalik
Oglitmeden itibaren 6glitme siiresine bagl olarak lineer
olarak bir diislis oldugu belirlenmistir.

2. Yapilan tarama elektron mikroskobu (SEM) ve EDAX
analizlerinde mekanik dgiitiilen toz malzemelerde
herhangi bir kirlenme olmadigi belirlenmistir. Bu
durumda o6giitme haznesinin yapildigi malzemenin
kalitesi, 6giitme siiresinin kisa olmasi ve sarj yikleme
asamasinda kullanilan argon ortaminin etkili oldugu
belirlenmistir.

Kaynaklar

[1]. Godfrey, T.M.T., Wishbey, A., Goodwin, P.S.,
Bagnall, K., C.M. 2000. Ward—Close.
Microstructure  and  tensile  properties  of

mechanically alloyed Ti-6Al-4V with boron
additions. Materials Sci. And Eng. A282, 240-250.
A. Chou. T.W, Okura, A., 1985. Fibre-Reinforced
Metal-Matrix Composites, 16-187.

Fischer, J.J., Heaberle, R.M., 1988. Modern
developments in metal composites. Int. Conf. Proc.,
24-30 September, Illinois, Chicago, U.S.A., pp.
461-477.

Friend, C.M., 1987. The effect of matrix properties
on reinforcement in short alumina fibre-aluminium
metal matrix composites. Journal of Materials
Science, 22, 3005-3010.

Bormann, R., 1993. Amorphization by Mechanical
Alloying in Metalic Systems with Positive Gibbs
Energy of Formation. Oberursel, D.G.M.

[2].
[31

[4].

[5].



Spex Tipi Mekanik Alasimlama/Mekanik Ogiitme Cihazt ile Uretilen TiB, Par¢acik Takviyeli Aliiminyum Bazli Kompozit Tozlarin Karakterizasyonu

Informations Gesellschaft, ed. Aldinger F., P.T.M.
93, 247p.

[6]. Dubey, S., Soboyejo, A.B.O., Soboyejo, W.O.,
1997. An Investigation of the Effects of Stress
Ratio and Crack Closure on the Micromechanisms
of Fatigue Crack Growth in Ti-6Al-4V. Acta
Materialia, 45, 2777-2787.

[7]. Pnilliber, J.A., Dary, F.C., Zok, F.W., Levi, C.G,,
in: P.A. Blenkinsop (Ed.), 1995. Proceding of the
8th World Conference on Titanium, London,
p.2714

[8]. Lu, L., Lai, M.D., Wang, H.Y., 2000. Synthesis of
Titanium Diboride TiB, and Ti-Al-B Metal Matrix
Composites. Journal of Mater. Sci. 35, 241-248.

[9]. Suryanarayana, C., 1995. Does a disordered y-TiAl
phase exist in mechanically alloyed Ti-Al powders.
Intermetallics, 3, 153-160

[10]. Suryanarayana, C., 2001. Mechanical Alloying and
Milling, Progress in Materials Science. 46, 1 — 184.

[11]. Salvador, M.D., Amigo, V., Martinez, N., Ferrer,
C., 2003. Development of AIl-Si-Mg alloys
reinforced with diboride particles. Journal of
Materials Processing Technology 143-144, 598-
604.

464



	Şekil 4. Değişik takviye oranlarındaki toz kompozit malzemenin öğütme süresine bağlı ortalama toz boyutu.

