GU J Sci, Part C, 11(1): 273-283 (2023)

Gazi University

Journal of Science
PART C: DESIGN AND TECHNOLOGY

http://dergipark.gov.tr/qujsc

Production and Aging Heat Treatment of Ceramic Reinforced Al6061 Matrix
MMCs by Vacuum Infiltration Method

Nurcihan KISAOGLU! ' Nimet KARDES SEVER? 2/ Hasan DURAN! ‘' Sinan AKSOZ'*
‘Pamukkale University, Faculty of Technology, Department of Metallurgical and Materials Engineering, 20160, Pamukkale/ DENIZLI

2 pamukkale University, Faculty of Technology, Department of Automotive Engineering, 20160, Pamukkale/ DENIZLI

Graphical Abstract

) A vacuum infiltration unit was used to produce hybrid MMCs. The samples were examined
Article Info: metallurgically and mechanically.

Research article
Received: 25.11.2022

Revision: 20.12.2022 Firin Atmosferi
Accepted: 28.12.2022 %Muﬂ

Corlindirme: 40T
Yaylandurma : 130T

Highlights

Coztndirme

1
F Ny

ISIL iSLEM

* Hybrid MMC

:
» Heat treatment H

Keywords

Al6061 |
Ceramic reinforcement VAKUM iINFILTRASYON UNITESI ‘
Vacuum infiltration
Hybrid composite
Aging

Fl

SERTTIR

METALOGRAFIK ve MEKANIK INCELEMELER

Figure A. Vacuum infiltration unit for the production of Al6061 MMCs

Purpose: The researchers aimed to produce hybrid MMCs by vacuum infiltration method. This
method was a combination of powder metallurgy and casting processes. The main purpose of this
study to distribute the ceramic reinforcements uniformly and to improve the mechanical
properties by heat treatment.

Material and Method: The matrix material was AI6061 powder and the hybrid ceramic
reinforcements were SiC, TiC and B4C. The MMCs were produced by vacuum infiltration
method. The produced samples were heat treated to improve mechanical properties. These
samples were examined through FESEM, EDS, XRD and microhardness analysis.

Results: When the boron and silicon carbide hybrid structure hardness data were evaluated, the
highest output was measured at 3% and 5% and the lowest output was measured at 10%
reinforcement rates. For the titanium and silicon carbide hybrid structure, the highest hardness
was at 3% and the lowest hardness was at 10% reinforcement rate. For the boron and titanium
carbide hybrid structure, the highest hardness was at 1% and 5% and the lowest hardness was at
10% reinforcement rate.

Conclusion: In general, the hardness of hybrid structures was improved with dissolution and
aging heat treatments. It has been observed that the added reinforcement contents and weight
ratios affect the hardness.

*Corresponding author, e-mail: saksoz@pau.edu.tr DOI: 10.29109/gujsc.1210102
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Abstract
o In this study, hybrid reinforced composites with Al6061 matrix and different %wt. amounts TiC,
Makale Bilgisi SiC and B4C were produced by vacuum infiltration method. After dissolution at 540°C for 3
Arastirma makalesi hours, aging heat treatment was applied to the produced samples at 130°C with 3-hour intervals
Basvuru: 25.11.2022 for a total of 24 hours. FESEM, EDS and XRD analyzes were performed to evaluate the
Diizeltme: 20.12.2022 homogeneity and wettability of hybrid composites after production and heat treatment. When the
Kabul: 28.12.2022 analysis results were evaluated; reinforcements in the produced composites were homogeneously

dispersed in the matrix. These reinforcements exhibited good wettability in the structures
produced in a ~ 420mmHg vacuum environment for 5 minutes at a melting temperature of 900°C.

Keywords In addition, microhardness measurements were made after the heat treatments. Depending on the
Al6061 aging temperature applied after dissolution, it was observed that the hardness increased up to 18
Ceramic reinforcement hours and decreased after 18 hours. The growth of precipitates and the formation of intermetallics
Vacuum infiltration during heat treatment are thought to be the reason for the increase in hardness.

Hybrid composite

Aging

Seramik Takviyeli A16061 Matrisli MMK’larin Vakum Infiltrasyon
Yontemi ile Uretimi ve Yaslandirma Isil Islemi
Anahtar Kelimeler Oz

pooe taiye Bu ¢aligmada, vakum infiltrasyon yéntemiyle A16061 matrisli, % agirlikca farkli miktarlarda TiC,

Vakum infiltrasyon SiC ve B4C igeren hibrit takviyeli kompozitler iiretilmistir. Uretilen numunelere, 540°C sicaklikta

Hibrit kompozit 3 saat ¢dziindirme islemi sonrasinda 130°C sicaklikta, 3’er saat araliklarla toplam 24 saat

Yaslandirma yaslandirma 1s1l islemi uygulanmistir. Uretim ve 1s1l iglemlerden sonra hibrit kompozitlere
homojenligini ve slatilabilirligini degerlendirmek i¢in FESEM, EDS ve XRD analizleri
yapilmustir. Analiz sonuglart degerlendirildiginde; iretilen kompozitlerdeki takviyeler matris
icinde homojen olarak dagilmistir. Bu takviyeler 900°C ergitme sicakliginda, 5 dakika siireyle ~
420mmHg vakum ortaminda {iretilen yapilarda iyi islatilabilirlik sergilemistir. Ayrica 1sil
islemlerden sonra mikro sertlik Ol¢iimleri yapilmistir. Coziindlirme sonrasi uygulanan
yaslandirma sicakligia bagl olarak sertligin 18 saate kadar arttigi, 18 saat siireden sonra ise
diistiigii goriilmiistiir. Sertligin artmasinin nedeninin 1s1l iglem sirasinda ¢okeltilerin biiyiimesi ve
intermetaliklerin olusmasi oldugu diisiiniilmektedir.

1. GIRIS (INTRODUCTION)

Son yillarda miihendisler ve aragtirmacilar tarafindan yapilan ¢alismalarda, celigin yerini alabilecek
alternatif malzemeler gelistirilmistir. Kompozitler, polimerler, magnezyum (Mg) ve aliminyum (Al)
alasimlar1 bu malzemelere 6rnek olarak gosterilmektedir [1]. Alternatif malzemeler arasinda ¢elikten sonra
en ¢ok kullanilan malzeme grubu Al ve alasimlari olmustur. Yeryiiziinde c¢ok bulunmasi, geri
dondstiiriilebilir olmasi ve kolay sekillendirilmesi tercih edilme sebeplerinin arasinda yer almaktadir [2].
Ayni zamanda Al ve alasimlan diigiikk yogunluk, yiiksek korozyon dayanimi, yiiksek mukavemet, iyi
elektriksel iletkenlik ve diigitk maliyetli olmalar1 sayesinde birgok kullanim alaninda yer bulmaktadir.
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Otomotiv, havacilik, uzay, ingaat, elektronik ve makine sektorleri kullanim alanlarinin baginda gelmektedir
[3]. Otomotiv sanayinde, otomobil gévde ve panellerinde genellikle Al-Mg-Si (Silisyum) alagimi tercih
edilmektedir [4]. 6061 Al alasimi AI-Mg-Si alasimlarindan biridir. Uygulanan ¢oziindiirme ve yaslandirma
1s1l iglemleri ile de istenilen dayanima ulagabilmektedir [5].

Al6061, esas alasim elementinin Mg ve Si oldugu ve 6XXX serisinde en yaygin kullanilan Al alagimidir.
Iyi derecede korozyon direnci ve dayanima sahiptir. Bunun yam sira iyi kaynak edilebilirlik 6zelligi ile
savunma sanayinde, gemi inga sektoriinde, kopriilerde, kazan imalatinda ve borularda yaygin olarak
kullanilmaktadir [6]. Al6061 alagiminin kullanim alanlarinda teknolojik gelismeler ile birlikte kompozit
malzeme iiretimi iizerine ¢aligmalar yapilmaya baglanmustir.

Al ve alagimlan sahip olduklan yiiksek 6zgiil mukavemet sayesinde, giinlimiizde bir¢ok farkli alanda
kullanima sahiptir [7]. Ancak sahip olduklar 6zelliklerin iyilestirilmesi igin, Al ve alagimlarina giintimiizde
farkli seramik igeriklerin (SiC, TiC v.b.) ilavesi ile mekanik o6zelliklerin iyilestirilmesi ve kullanim
alanlarmin artirilmasi igin calismalar yapilmaktadir [8]. Igerisinde iki ve daha fazla icerige sahip bu metal
matrisli kompozitler (MMK ’lar) i¢in hibrit kompozitler terimi kullanilmakta olup miihendislik alaninda ve
akademik calismalarda kullanimi giderek artmaktadir. ilave edilen sert seramik igerikler sayesinde Al
matrisli yapisal kompozitler iizerine yapilan arastirmalar hiz kazanmigtir. Al matris yapisina ilave edilen
farkli igeriklere ve boyutlara sahip takviyeler sayesinde, malzemenin yogunlugunu onemli Olglide
degistirmeden (diisik yogunluk) kompozitlerin 6zgiill mukavemetinde ve modiilinde 6nemli artiglar
saglanabilmistir [9, 10]. Bu sayede Al ve alagimlarinda geleneksel yontemler ile elde edilemeyen mekanik
ozellikler ve geleneksel yontemlerde karsilasilan problemler (homojen dagilmama gibi), igin ikincil
islemler yerine, dogrudan iiretim saglanabilecektir [11].

Bu ¢alismada; vakum infiltrasyon yontemi kullanilarak Al6061 matris igine B4C, SiC ve TiC seramik
takviyelerin farkli % agirhk oranlarinda yerlestirilmesiyle olusmus hibrit kompozit iiretimi
gerceklestirilmistir. Uretilen hibrit MMK ’larin mekanik 6zelliklerini iyilestirmek igin ¢dziindiirme ve
yaslandirma 1s1l iglemleri uygulanmistir. Uygulanan 1s1l islemlerden sonra MMK i¢indeki takviyelerin
homojenligini, 1slatilabilirligini incelemek icin FESEM, EDS ve XRD analizleri gerceklestirilmistir. Ayrica
sertlik dl¢timleri yapilmistir.

2. MATERYAL VE METOTLAR (MATERIALS AND METHODS)

Infiltrasyon islemi i¢in A16061 matrisinin hem toz hem de kiitiik hali kullanilmistir. Deneysel ¢alismalarda
kullanilan Al6061 matris tozu, gaz atomizasyon yontemi ile iiretilmis olup yiiksek safliga (%99) sahiptir.
Al6061 tozunun ortalama toz boyut dagilimi 20pum’dir. Al6061 toz igin segilen iiretim yonteminin gaz
atomizasyon olmasi ve 40um alt1 tozlarin kullanimi sayesinde tiim tozlar kiiresel sekle sahip olarak yer
almaktadir [12].

Calismada kullanilan Al6061 kiitiik malzemesi AVAS METAL San. Tic. A.S., Al6061 tozu ve seramik
tozlar1 yurt disindan ISM DIS Tic. firmasi tarafindan temin edilmistir. A16061 malzemesine ait T/M ve
ingot Al6061 igerikleri incelendiginde yaklasik olarak; ag. %1,1 Mg, 0,65 Cu, 0,7 Si, 0,1 Ti, 0,5 Fe, 0,25
Zn, 0,1 Cr ve geri kalan Al igerigine aittir. Infiltrasyon ydntemi i¢in A16061 tozlari ve B4C+SiC, TiC+SiC
ve B4C+TiC hibrit takviyeleri homojen karigsim igin %40 doluluk oranina sahip silindirik kapta 120 dak.
oda sicakliginda karistirma iglemine tabi tutulmustur. Ayrica matris icerisine takviye edilen tozlar %
agirlikca ilave edilmistir. Tablo 1’de takviye agirlik oranlar1 ve hibrit yap1 elde etmek i¢in seramik
takviyelerin karisimi verilmistir.
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Tablo 1. Matris malzemesine eklenen seramik takviyelerin % ag. oranlar

Matris Seramik takviyeler Toplam % ag. takviye oranlari

Bor Karbiir (%50) +

1,3,5ve 10
Silisyum Karbiir (%50)
Titanyum Karbiir (%50) +
Al6061 1,3,5ve 10
Silisyum Karbiir (%50)
Titanyum Karbiir (%50) +
1,3,5ve 10

Bor Karbiir (%50)

Sekil 1’ de gorillen vakum infiltrasyon diizenegi Pamukkale Universitesi, Metalurji ve Malzeme
Miihendisligi, Dokiim Laboratuvarina tez kapsaminda kurulmustur. Diizenekte basingl hava, venturi kanal
tasarimi eklenerek negatif basinca (vakuma) doniistiiriilmiistiir. Infiltrasyon siirecinde firin sicaklig1 750°C
ile 1000°C aralig1 i¢in denemeler yapilmis ve optimum firin ergitme sicakligi 900°C olarak belirlenmistir.
Hibrit MMK ’lar, paslanmaz ¢elik boru i¢inde bulunan toz karigimlarinin sivi metal matrise daldirilmasiyla
elde edilmistir (Sekil 1.b). Toz karigimlarinin vakum hattina ve potaya gegisini engellemek igin filtreler
kullanilmistir. Hizh katilasmalar1 6nlemek amaciyla paslanmaz celik boru pota igerisine yerlestirilmeden
once 150°C’ye 1sitilmistir. Paslanmaz ¢elik boru yerlestirildikten sonra 5 dakika siireyle ~ 420mmHg
biiyiikliiglinde negatif basinca tabi tutulmus ve bdylece sivi metalin hibrit toz karisimina infiltre edilmesi
saglanmstir.

K/Ianometre
>

Venturi ﬁVa i

>
Vakum hatt1

-
Basing1 Hava

Silika Kum

>
304 Celik Boru |:> Bez Filtre

*#| Tozlar (matris ve
i@ 2| hibrit seramikler)

Alt Celik Filtre

<
Ergitme Furmm
(potali tip) )

Sekil 1. TIM ve ergitme iinitesinin birlikte yer aldigi vakum infiltrasyon sistemi
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Elde edilen hibrit MMK’lardan alinan 6rneklere yaglandirma islemi uygulanmistir. Numuneler 540°C’de 3
saat ¢oziindiirme 1s1l islemine tabi tutulmus, ¢6ziindiirme sonrasinda 130°C’de 3’er saat arayla toplamda 24
saate kadar yaglandirilmigtir. Her bir 1s1l islem sonrasinda numunelere 5 adet mikro sertlik testi uygulanarak
sertlikleri Olciilmiis ve ortalama sertlik degerleri hesaplanmigtir. Sertlik 6l¢iimlerinde, Hardway DV1AT-
4.3 marka mikro sertlik cihazi (HV0.1) kullanilmustir.

3. BULGULAR (RESULTS)

Vakum infiltrasyon yontemi ile iretilen B4C-SiC-TiC takviyeli Al6061 matrisli MMK’larin FESEM
goriintiileri Sekil 2°de yer almaktadir. Uretilen hibrit MMK ’larda tercih edilen toz boyutlarmin kiiciik
olmasindan dolay1 %1 ve %3 takviye agirlik oranlarinda istenilen homojenlik elde edilememistir. Daha
yiiksek takviye oranlari i¢in homojen dagilim elde edilebilmistir. Bunun yani sira takviye orant %10
seviyesine ¢ikarildiginda porozitelerin ve topaklanmalarin olustugu goriilmiistiir [13, 14]. Seramik
takviyelerin genelde tane sinirlarina yoneldigi goriilmiis, matrisin tane boyutuna etkisi olmadigt
diistintilmektedir.

B4C - SiC

~ TiC - SiC

TiC - B4sC

Sekil 2. Hibrit MMK ’lara ait FESEM goriintiileri
Her biri ayn olarak %35 oraninda Al6061 matrise seramik takviyelerin (Bor, Silisyum ve Titanyum
Karbiirler) eklenmesiyle olusturulmus hibrit MMK ’lara ait EDS verileri Sekil 3’de yer almaktadir. Tablo
2’de verilen EDS oranlar1 seramik takviyelerin (B, Ti, Si) ve matriste yer almasi1 gereken elementlerin (Mg,

Si, vb.) varligimi gostermektedir. EDS verilerinde ana yapinin Al agirlikli oldugu (ag. %60’1n tlizerinde) ve
yapida takviyelerden gelen (B4C, SiC, TiC) C igeriginin yer aldig1 goriilmektedir [13].
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Sekil 3. Hibrit MMK ’lara ait EDS analizi; a) %5 bor ve silisyum karbiir, b) %5 titanyum ve silisyum
karbiir, ¢) %5 bor ve titanyum karbiir

Tablo 2. Element dagilim oranlar: (%ag. ve %at.)

%)35 B-Si %y35 Ti-S1 %35 Ti-B
FElementler o = o P o o = o
%o agithk | % atom [ % agirhk | % atom | % agwhk | % atom
Al 62,98 45,59 76.9 66,57 68,24 61,11
Ti 0 0 2,12 1,04 0 0
Si 29 2,01 228 1.9 0 0
B 2,79 5,04 0 0 7,77 17,37
Fe 2,08 0,73 2.88 1.2 14,28 6,18
Mg 1,14 0,92 L5 1.43 0,68 0,66
C 28.11 45,71 14,32 27.86 6,77 13.63
Cr 0 0 0 0 2,26 1,05
Toplam: 100 100 100 100 100 100
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Sekil 4’te %3 oraninda seramik takviye eklenmis hibrit MMK’lara ait XRD grafikleri verilmistir. XRD
analizleri degerlendirildiginde, yapida bulunmasi muhtemel Al matrisi ve Mg»Si ¢okeltilerinin ve AlFeSi
intermetaliklerinin yer aldigi gortilmiistiir. Ayrica takviyelerden gelen B4C, TiC ve SiC seramik karbiirlere
ait siddetler yer almaktadir [13]. 900°C’de uygulanan ergitme yapida a-AlFeSi intermetaliklerinin ve
540°C’de 2 saat uygulanan ¢oziindiirme + 130°C’de 18 saat yaslandirma ise B-AlFeSi intermetaliklerinin
olugsmasinda etken rol oynamistir [15]. Olusmasi muhtemel a-AlFeSi ve B-AlFeSi intermetalikleri,
sertlikteki artislar i¢in agiklayict olarak nitelendirilebilir [16]. Ayrica takviye igerik ve oranlari, yapida
olusmas1 muhtemel faz ve igeriklerin boyut ve siddetine de dogrudan etki ettigi Sekil 4’de goriilmektedir.
Tuncay ve ark. yaptig1 calismada Al alagimi igerigine Fe oraninin artirilmast ile olusmasi muhtemel faz ve
siddetlerdeki degisimi agiklamistir [17].

80000 - ? ' %3 TiC-B«C| @ Al 4 BiC
20000 %3 TiC-SiC| 7 Mg:Si < TiC
%3 BiC-SiC| & AlFeSi # SiC
60000
7 o
3 50000
= 40000
s 7 g
g v !
S 30000 -
U L
20000 -
10000 g
0 .
' Y T Y T ¥ T
20 30 10 70 80 90

© 50 60
26 (Derece)

Sekil 4. Hibrit MMK ’lara ait XRD analizi (ag. %3 takviye orani i¢in)
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Uretilen hibrit MMK ’lara uygulanan ¢dziindiirme ve yaslandirma 1s1l islemi sonrasinda her numune igin
alman ortalama mikrosertlik verileri Sekil 5 da verilmistir. Coziindiirme sonrasi yapilan 6l¢iimlerde en
diisiik sertlik degerleri elde edilmistir. Uygulanan yaslandirma 1s1l islemi neticesinde olugsmasi muhtemel 6
fazlari ile sertlikte 18 saate kadar artig gdzlemlenmis, 18 saatin {izerinde yapilan yaslandirma siireci asiri
yaslanma ile sertlikte diislis meydana gelmistir. Aksoz ve ark. yaptiklari ¢alismada yaglandirma neticesinde
sertlikte meydana gelen artis1 ve sonrasindaki diisiisii benzer sekilde agiklanustir [18]. Giindogdu ve Ozsar1
yaptiklari basingli infiltrasyon sisteminde takviyelerinde sertlikte etkili oldugunu géstermistir [19]. Kiymaz
ve Ozcatalbas ise yaptiklari BsC takviyesi ile Al6061 matrisli yapinin mekanik &zelliklerinin
tyilestirilebilecegini gostermistir [20].

Sekil 5.a’daki bor ve silisyum karbiir hibrit yapisina ait sertlik verileri degerlendirildiginde, en yiiksek
sertlik %3 ve %5 ve en disiik sertlik %10 takviye oranlarinda 6l¢iilmiistiir. Sekil 5.b’deki titanyum ve
silisyum karbiir hibrit yapisina ait sertlik verileri degerlendirildiginde, en yiiksek sertlik %3 ve en diisiik
sertlik %10 takviye oranlarindadir. Sekil 5.c’deki bor ve titanyum karbiir hibrit yapisina ait sertlik verileri
degerlendirildiginde, en yiiksek sertlik %1 ve %5 ve en diisiik sertlik %10 takviye oranlarmdadir.

4. SONUCLAR (CONCLUSIONS)

Bu caligmada geleneksel dokiim ve T/M yontemleri bir arada kullanilarak (vakum infiltrasyon yontemi)
seramik takviyeli Al6061 matrisli hibrit kompozitler iiretilmistir. Her iki yontemdeki dezavantajlar
giderilmistir. Ornegin geleneksel dokiim ile iiretimde karsilasilan heterojen dagilim problemi bu yontemle
iiretilen hibrit kompozitlerde giderilmistir. Uretim sonras: sertligi iyilestirmek icin bu hibrit MMK ’lara
¢oziindlirme ve yaslandirma 1s1l iglemleri uygulanmig ve agagidaki sonuglar elde edilmistir;

Sekil 2 ve 3’te goriildiigi iizere agirlikca %5’e kadar takviye iceren hibrit yapilarda islatilabilirligin iyi
oldugu, %10 oldugunda ise diistiigli goriilmiistiir. Ayrica agirlikga %10 takviye oraninda porozite ve
topaklanma problemleri ortaya ¢ikmustir. EDS verilerinde matrise ve takviye seramiklere ait element
piklerinin yer aldig1 goriilmiigtiir.

Sekil 3 ve 4°teki EDS ve XRD grafikleri beraber incelendiginde, elementel piklerin, olusmasi muhtemel Al
matrisi, MgSi ¢okeltisi, AlFeSi intermetalik bilesigi ve seramik takviyelere ait oldugu anlasilmaktadir.
Matris i¢inde yer alan ¢okeltiler ve seramik takviyeler sertligi olumlu olarak etkilemistir.

Genel olarak ¢oziindiirme sonrasi yaglandirilan hibrit yapilarin sertligi iyilesmistir. Eklenen takviye
igeriklerinin ve oranlarmin sertligi etkiledigi gériilmiistiir. Ornek olarak 18 saat yaslandirma neticesinde en
yiiksek sertlik verisi ag. %5 B4C+SiC hibrit seramik takviyesi i¢in yaklasik 125HV olarak Sl¢tilmiistiir.
Ayn yaglandirma siiresi i¢in en diisiik sertlik ise ag. %10 B4C+TiC hibrit seramik takviyesi i¢in yaklagik
112HV olarak 6lgtilmiistiir. Olugsmas1 muhtemel a-AlFeSi ve B-AlFeSi gibi intermetaliklerin ve Mg.Si gibi
cokeltilerin sertligi 18 saate kadar artirdig1 fakat 18 saatin {izerinde ise diisiirdiigii diistiniilmektedir.
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