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OZET

Bu calismada saf Al-C tozlari yatay atritdrde MA islemine tabi tutulmustur. Su sogutmali sistemde, tozlara 20:1
bilya toz oraninda ve 600 dev/dak. dgiitme hizinda 2 saat MA uygulanmistir. Daha sonra tozlar 1200 MPa basing
altinda preslenerek kiitle numuneler elde edilmistir. 500 gram MA yapilmus tozlarda %11 oraninda 475°C’de
ekstriizyon islemine tabii tutulmuslardir. Ekstriizyon sonrasi elde edilen 10 mm capindaki ¢ubuk deneylerde
kullanilmistir. Deney numuneleri 550°C°de, 2-64 saat arasinda ve argon atmosferinde sinterlenmislerdir. MA ve 1s1l
islemler sonras1t SEM, TEM ve EDAX analizi yapilmis, Al4C; olusumu tespit edilmeye calisiimistir. SEM TEM ve
EDAX incelemeleri sonunda preslemenin ve ekstriizyonun Al,C; olusumunda etkin parametreler oldugu tespit
edilmistir. TEM sonuglari, sinterlenen malzemelerde Al,C; doniisiimiiniin gergeklestigini gostermektedir.

Anahtar Kelimeler: Al, C, MA, sinterleme, Al,C;, sentezleme.

EXAMINATION OF Al,C; FORMATION AFTER MECHANICALLY ALLOYING
AND EXTRUSION

ABSTRACT

In this study, pure Al-C powders were mechanically alloyed in the horizontal atritor. In the water cooling system
mechanically alloying process was applied to the powders at 20:1 ball/powder ratio and at 600 rev/min. for 2 hours.
Then, bulk specimens were obtained through pressing the powders at 1200 MPa. 500 g mechanically alloyed
powders were extruded for 11 % ratio at 475 °C. After extrusion, the rod with 10 mm diameter was used in the
experiments. The specimens were sintered at 550 °C for 2-64 hr under argon gas atmosphere. After MA and heat
treatments; it was aimed to determine Al,C; formation via SEM, TEM and EDAX analysis techniques. These
examinations revealed that pressing and extrusion are effective parameters in Al,C; formation. Al,Cs
transformation in the sintered specimens was supported by the TEM analysis.

Keywords: Al, C, MA, sintering, , Al4C;, synthesis.

1.GIiRiS INTRODUCTION)

Mekanik alagimlamanin (MA) saglamis oldugu
avantajlar neticesinde son yillarda kullanim alani
olduk¢a genislemistir. MA genellikle homojen
dagilimli 1s1l veya kimyasal islemlere basvurmadan
gergeklestirilen, bir kati hal reaksiyonudur. Klasik
alasimlama islemleri sirasinda karsilasilan ergime
problemleri, heterojenlik, islemler sirasinda meydana
gelen istenmeyen reaksiyonlar, MA ile ortadan
kaldirilabilir. Ayn1 zamanda ekonomik ve uygulama
alaninin genis olmas1 biiyiikk avantajlar saglar.
Bunlarin basinda modern ve birbiri ile karigamaz
elementlerin karigtirilabilmesi  gelir. Bunu bagka

tekniklerle gerceklestirmek miimkiin degildir. MA
sistemi sirasinda meydana gelen karisim kati-kati bir
karigim oldugu i¢in denge diyagramlarinin belirledigi
sartlarin disma ¢ikilabilir. MA yonetimi ile ihtiyag
duyulan hafif, mukavemetli, korozyon direnci yiiksek
ve yiksek sicaklik performansi artirilmigs malzeme
tiretimi miimkiindiir. Bu durum &zellikle Al gibi hafif
malzemeler iizerinde yapilan ¢aligmalara agirlik
verilmesine neden olmustur. MA sonrasi elde edilen
tozlar farkli metotlar kullanilarak sekillendirilirler. Bu
islem i¢in izostatik presleme, ii¢ eksenli presleme,
kalipta presleme, toz enjeksiyonu, toz ekstriizyonu ve
haddeleme gibi birgok metot kullanilmaktadir.
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Kullanilan tim bu metotlarin temel amacit tam
yogunluga sahip, ya da yakin malzeme iiretimidir [1-5].

Aliiminyum elde edilmesi, {iretimi ve hafifligi
nedeniyle bir ileri teknoloji malzemesidir. Ancak
kullanim sicakliginin  artmasiyla &zelliklerindeki
diisiis en biiylik dezavantajidir. MA ydntemiyle
homojen olarak dagilmis oksit ve karbiir tiirevi
parcaciklart  kontrolli  ve dengeli mikroyapi
olusturmasi sonucu malzemeye ergime derecesine
yakin bir sicaklifa kadar Onemli Olciide termal
kararlilik saglar [6-7].

Al igerisinde AlC; dagilimiyla mukavemet
kazandirilmig malzemelerin kullanimi ilk olarak uzay
ve otomobil endiistrisinde gergeklesmistir.
Aliiminyumda Al,C; ve ALO; gibi parcaciklarin
olusturulmasimnin  sagladigi  avantajlardan  yola
cikilarak pek ¢ok calisma yapilmistir. MA yontemiyle
Al igerinde Al,C; pargaciklarinin {iretilmesi, optimum
sartlarinin belirlenmesi ve oOzelliklerin gelistirilmesi
onemlidir. Yapilan calismalarda Al igerisinde olusan
(veya olusturulan) Al,C; parcaciklarmin sertligi
artirdig1, yaslanmay1 yavaslattii, ¢cekme ve yiiksek
sicaklik performansini artirdigi gozlemlenmektedir
[8-9].

Bu c¢alismada Al-C tozlar1 mekanik alasimlama
islemine tabi tutulmustur. Al;C; pargaciklarin
olusumunda hangi parametrelerin daha etkin oldugu
arastirilmis. Olusan Al,C; boyut degisikligi veya
miktarindaki artis1  saglanmasi igin ekstriizyon
islemler yapilmig ve etkileri arastirilmistir. Bu
asamada SEM, TEM ve EDAX analizleri yapilmustir.

2. MATERYAL VE METOT (MATERIALS AND
METHODS)

Mekanik alagimlama i¢in kullanilan Al tozlari %99
saflikta olup (—200 mesh) Aldrich firmasinda temin
edilmistir. C tozlar1 ise % 99 saflikta olup Yarimca
Petrokimya San. ve Tic. A.S. nin iiretimidir.

Mekanik alasimlama islemi 600 dev/dak. hizla donen,
yatay olarak kullanilan atritdr tipi degirmende
gergeklestirilmigtir.  Kullanilan Al-% 2 C tozlart 50°
ser gramlik partiler halinde sarj edilmistir. Bilya:toz
oran1 20:1 olarak kullanilmistir. MA islemi sirasinda
kullamilan Ar gazi aritilma amaciyla 450 °C’deki bakir
talagt bulunan firindan gecirilmistir. MA islemi
sirasinda kazan icerisindeki 1s1 artisini engellemek
amactyla kazan cevresinden siirekli su gecirilmistir.
Karekterizasyon icin MA islemi sonunda 2 saat
alasimlanmis tozlar kullanilmstir.

MA sonrasi tozlar presleme, ekstriizyon ve sinterleme
islemlerine tabi tutulmustur. Sinterleme islemleri
550°C’de 2-64 saat araliginda gergeklestirilmistir.
Deneyin bir asamasi olarak da 2 saat mekanik
alasimlanmig tozlar %11 oraninda 475 °C’de
ekstriizyon islemine tabi tutulmustur. Numuneler
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parlatma ve kimyasal daglama islemi ardindan
incelenmistir. Yapilan analizlerde MA sirasinda
reaksiyona bagli AlL,O; veya Al,C; olusumu tespit
edilmeye caligilmistir. incelemelerde TEM Jeol JSM
5600, SEM 6060 elektron mikroskoplar kullanilmistir.
TEM c¢aligmalarinda replika yontemiyle hazirlanan
numuneler incelenmistir. Incelemelerde  20.000-
400.000 biiyiitme oranlar1  kullanildi.  Yapilan
incelemelerde aydinlik alan goriintiileri iizerinden
alinan matris bolgelerinin ve karbiir (Al4C;) bulunan
alanlarin  kirmim desenleri goriintiilenmistir. Bu
kirmmim desenleri {izerinden segilen bazi kirinim
noktalarmin da karanlik alan fotograflart ¢ekilmistir.
Tiim bu goriintiileme iglemlerinin aynisi, hazirlanmig
olan diger folyo TEM numunelerine de uygulanmustir.

3. SONUCLAR VE TARTISMA (RESULTS AND
DISCUSSION)

Sekil 1’de herhangi bir islem gormemis 200 mesh’lik
karmasik sekilli ham tozlarin optik mikroskop
gorintiileri verilmistir. Sekilde beyaz olan alanlar
aliminyum siyah olanlar ise karbon tozlaridir.
Kompozit tozlarda, sinterleme sirasinda olusturulmak
istenilen karbiir parcaciklarin olusumunda
katmanlagma miktart 6nemlidir. Bu nedenle matrise
ilave edilen karbon ile aliiminyumun temas ylizey
alaninin artmasi olumlu etkiler yapar. MA siiresinin
artmastyla tozlar peklesir, buna bagli olarak kirilma
mekanizmasiyla toz boyutlart kiigiiliir. Sekil 2’de 2
saat MA islemine tabi tutulmus Al-C tozlarinin SEM
gorintiileri verilmistir. Mekanik alagimlama siiresinin
artirilmast  ile  tozlarin  peklesme miktar1 da
artmaktadir. Bu asamada kaynaklagsmadan ziyade
tozlarm kirilma egilimi etkindir. Sekilde goriildiigii
gibi katmanlar arasi1 mesafe daralmistir. Tozlar bu
asamadan sonra belirli bir homojen boyut
kazanincaya ve peklesme orani hemen hemen biitiin
tozlarda ayni orana erisinceye kadar kirilma
mekanizmasi etkinligini korur. Bu mekanizmada etkin
diger bir faktérde matrisi teskil eden toz ile takviye
arasindaki sertlik ve sertlesebilirlik farkliligidir.
Matris ve takviye arasindaki sertlik  farki
homojenizasyonda etkin parametredir. MA siiresinin
2 saate ulasmasi ile tozlardaki katmanlar arasi mesafe,

; i
Sekil 1. Ham tozlarin optik mikroskop goriintiisii
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Zakuy 1, a8 = tm o G TEF MLZ.

Sekil 2. 2saat MA lemine tabi tutulmus Al-C tozlar

deformasyonun ve kirilmanin etkisiyle mikron
diizeyine inmistir. Aliminyum ile karbon arasindaki
katmanlar sivanma seklinde bir form gostermektedir.
Genel toz boyuta da ortalama 15-20 pm mertebesine
kadar diismiistiir. Presleme sirasinda mekanik
alasimlanmis tozlar arasinda olusan baglar ham
dayanimi saglar. Kat1 ara yiizeyler, tozlar arasindaki
temas noktalarinda, deformasyon sonucu meydana
gelir.

Baslangigta, yiiksek paketleme yogunlugu ve temiz
toz yiizeyi, tozlar arasi bagin olusumuna yardimci
olur. Sikistirma kuvveti yeterince yiliksek oldugunda,
kesme kuvvetleri yiizey filmlerinin kirilmasina neden
olur. Mekanik olarak kenetlenme ham dayanimin
artmasina katki saglar. Mekanik olarak kenetlenmenin
neden oldugu ham dayanim diizenli sekilli tozlarda
daha etkin oldugu gozlenebilir. Benzer etki

haddeleme, ekstriizyon ve dévme gibi ikincil iglemler
sonrasinda da meydana gelir.

Sekil .12OOMPa preslenen ve 2 saat sinterlenmis
numuneye ait SEM goriintiisii

Deformasyona bagli birikmis enerji miktari 2 saat MA
sonrasi elde edilen toz bloklarin sinterlenme egilimini
arttirmistir.  Temelde olarak soguk deformasyon,
sinterlenmeyi hizlandirir ve Al,C; pargaciklarinin
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olusumunu da olumlu yonde etkiler. Sekil 3’de 2 saat
MA islemi ardindan 1200 MPa preslenen ve 2 saat
sinterlenmis numuneye ait SEM goriintiisii verilmistir.
Sekilde goriildiigii gibi sinterlemeye bagl olarak yap1
bir biitiinliik kazanirken, izole olmasa da g6zeneklilik
belirgindir. Ayni1 goriintiide daglama c¢ukurlar1 da
olusmustur. Olusan gozenek miktar1 ilerleyen
sinterleme siirelerine bagli olarak azalmisti. Ancak
olusan gozeneklerin izole hal almasi mekanik
ozellikleri olumsuz yonde etkilemistir [10-16].

Tozlar basinca bagli olarak sikisirken basincin
artmasiyla birlikte gézenek miktar1 azalmaktadir. Toz
katmanlarinin ~ sergilemis  oldugu  goriintiiler
deformasyon miktarindaki artigin bir sonucudur. Tim
tozlarin presleme basincina karsi sergilemis oldugu
genel tavir bu tozlarda da gozlenmektedir. Oyle ki
belirli bir presleme basincinin {izerinde tozlarin soguk
olarak sikigabilirliginde ¢ok fazla bir degisme
olmamistir. Presleme basmcinin etkisi 2 saat MA
uygulanmis tozlarda ¢ok daha belirgindir. Cilinkiit MA
stiresinin artmasiyla birlikte toz boyutlari kiigiiliirken
peklesmeye bagl olarak sertlikleri de artmaktadir.

Sekil 4’de 2 saat MA sonrasi1 475 °C’de %11 oraninda
ekstriizyon islemine tabi tutulmus tozlarm SEM
goriintiilerine  bakildiginda,  tozlarm  birlesme
karakteristiginin oldukga iyi oldugu gozlenmektedir.
Ekstriizyon sonrast SEM goriintiilerinde genel matris
Al siyah bolgesel olusumlarda karbonca zengin
bolgelerdir. Matrise ait EDAX sonuglart da bunu
gostermektedir (Sekil 5). Ekstriizyon sonrasit deney
numunelerinin SEM goriintiilerine bakildiginda (Sekil
6) sinterleme sonrasi karbonca yogun bdlgelerin
dagildigr goézlenmistir. Bu dagilmanin sinterlemeye
bagl oldugu agiktir. lerleyen 1s1l islem siirelerinde
Al4C;  olusumu da  bunu  desteklemektedir.

Deformasyon temelli tiim ikincil islemler birikmis
enerjiyi artirarak Al,C; gibi pargacik olusumunu
hizlandirmaktadir.

Sekil 4. 2 saat MA sonrasi 475 °C’e %11 oranlda
ekstriizyon iglemine tabi tutulmus tozlar
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Ekstriizyon sicakliginin diismesi malzemede meydana
gelen  deformasyon  etkisini  arttirir.  Artan
deformasyon  miktar1 ise = Al,C;  olusumunu
hizlandirmistir. Benzer etki deformasyon miktariyla
iliskilendirildiginde, 2 saat mekanik alagimlanmig

tozlarda da gozlenmistir. Deformasyonun Al4C;
olusumunda  o6nemli  bir parametre  oldugu
gdzlenmistir.

Et. L Btesty EBror  Com
(o) iz
C Ea 000 0000 0000 W
Al Ea 199554 33255 100000 W%
100000 wt¥ Total

BV 300
Theoff Angle 350
Elpsed Livetime 100

2 4 & 8
Sekil 5. 2 saat MA sonras1 475 °C’de %11 oraninda
ekstriizyon iglemine tabi tutulmus tozlarin EDAX
sonuglart

P

550°C’de 2 saat
tutulmus  deney

e e
Sekil 6. Ekstriizyon sonrasi
sinterleme  islemine  tabi
numunelerinin SEM goriintiileri

2 saat MA sonrast 1200 MPa preslenen ve 32 saat
sinterlenen numuneden hazirlanmis folyoya ait TEM
goriintilleri  Sekil ~7’de  verilmigtir. Mekanik
alasimlama ve ekstrliizyon sonrast iretilmis deney
numunelerinde TEM c¢aligmasi folyolar {izerinden
yapilmistir. Bu c¢aligmada hem folyo hem de replika
yontemi ile TEM numuneleri hazirlanmigtir. Bu deney
numunelerinden elde edilen aydinlik alan goriintiileri
yapilan diger Al-C sistemi c¢alismalar ile benzerlik
gostermektedir. Kirmim  desenlerinde, yansima
siddetleri ve yogunluklart folyo deney numunelerinde
daha fazladir. Sekil 8’deki kirmimlar hesaplandiginda
“d”ler sirasiyla 2.86, 2.8, 2.07, 1.66, 1.038 ve 0.927
A’dur. Bunlarin  yansima diizlemlerine standart
kartlardan (Joint Committee on Powder Diffraction
Standarts 1973) bakildiginda AL,C5’e ait (101), (012),
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(0012), (110), (0024) ve (0027) olarak tespit

edilmistir.

' § 1 1]
i JHB B LI
Sekil 7. 1200 MPa preslenen ve 32 saat sinterlenmis
numuneden hazirlanmig folyoya ait aydinlik alan
goriintiisii x 100000

AL 1irk \
Sekil 8. Sekil 7°deki TEM goriintiistinde Al,C;’iin
olustugu bolgelerin kirinim desenleri
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Al4C; den olugan bolgesel yogunlasma, sekilde agikca
gorildiigic.  gibi  bircok parcaciktan meydana
gelmektedir. Genellikle kiigiik Al,C; parcaciklarindan
olusan bu bdlgeler tane sinirlarinda bir ¢ita seklinde
goriinti  vermektedir. Temelde olarak soguk
deformasyon, sinterlenmeyi hizlandirmakta ve Al4C;
pargaciklarinin  olusumunu da olumlu ydnde
etkilemektedir. Benzer ¢aligmalarda (10) ekstriizyon
sirasinda  diigiik  sicakligin - ALLC;  olusumunu
arttirdigini tespit etmislerdir. Ekstriizyon sicakliginimn
diismesi veya miktarinin artmasi malzemede meydana
gelen  deformasyon  etkisini  arttirir.  Artan
deformasyon  miktar1 ise  Al,C;  olusumunu
hizlandirmistir. Benzer etki deformasyon miktariyla
iliskilendirildiginde, 2 saat mekanik alasimlanmisg
tozlarda da gozlenmistir.

MA siiresinin - Al4C; olusumunda etkin oldugu
gozlenmistir. Yapilan baska caligmalarda sentezleme
sonrasi (11-13) olusan Al,C; boyutlarinin genellikle
7-100 nm arasinda degistigi tespit edilmistir.
Sinterleme  siiresinin, bu kiigik olan Al,Cs
pargaciklarinin boyutlarda Onemli bir degisiklige
neden olmadig1 anlasilmistir (14-16). Benzer sekilde,
islem sicakliginin da karbiir boyutlarinda fazla etkin
olmadig1 ortadadir. Ancak, olusan karbiir miktarinin
sicaklikla ve zamanla arttig1 agikga tespit edilmistir.
Yapilan TEM  c¢alismalarinda boyut  &lgiimil
yapilmamistir. Ancak fotograflar incelendiginde

boyutlarin 10-60 nm arasinda degistigi gozlenmistir.

Saf Al ve C’a uygulanan MA/6gilitme, presleme,
sinterleme ve ekstriizyon sonrast yapilan analizler
sonucu elde edilen bulgular ana bagliklar halinde
sOyle siralanabilir.

e 2 saat mekanik alasimlama sonrasi tozlardaki
katmanlar aras1 mesafe, deformasyonun ve
kirtlmanin etkisiyle mikron diizeyine inmistir.
Genel toz boyuta da ortalama 15-20 pm
mertebesine kadar diismiistiir.

e 2 saat MA yapilan tozlarda Al,C; doniisliimii tespit
edilmemistir.

e Olusan Al,C; parcaciklarinin tane sinirlarinda
olugma egiliminde oldugu gozlenmistir.

e Presleme basinci ve tozlarda meydana gelen
deformasyon miktarindaki artiy Al,C; olugumunu
hizlandirmaktadir.

e Deformasyonun Al;C; olusumunda Onemli bir
parametre oldugu gézlenmistir.

e AlC; boyutlarin 10-60 nm arasinda degistigi
gozlenmistir.

e Mekanik alagimlama ve ekstriizyon sonrasi
iiretilmis deney numunelerinde TEM ¢aligmasinda
kullanilan replikalarinda en az folyolar kadar
Karekterizasyon icin elverisli oldugu tespit
edilmistir.
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