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Ozet-Bu caligmada, saf aliiminyum ve agirlikga %0.1, %0.3 ve %0.5 oraninda grafen nanotabaka (GNT) katkili
aliminyum

(Al) matrisli kompozitler farkli sinterleme sicakliklarinda (Ts=550, 600, 630 °C) toz metalurjisi metoduyla iretilmistir.
Uretilen kompozitlerin deneysel yogunlugu ve gdzenekliligi Arsiment yogunluk 6lgiim kitiyle, Vickers sertligi mikro Vickers
sertlik 6lgme cihaziyla ve mikroyapisi taramali elektron mikroskobuyla analiz edilmistir. Test sonuglarma gore; en iyi
deneysel yogunluk (2.52 g/cm®), gozeneklilik orani (%6.7), Vickers sertligi (57+2 HV) Ts=630 °C sinterleme sicakliginda ve
Al-%0.1GNT kompozit yapida elde edilmistir.

Anahtar kelimeler—Aliiminyum, grafen, yogunluk, gézeneklilik, sertlik, mikroyapi

Abstract—In this study, pure aluminum and graphene nanoplatelets (GNPs) reinforced aluminum (Al) matrix composites with
various graphene ratio (0.1, 0.3 and 0.5wt.% ) and different sintering temperatures (Ts=550, 600, 630 °C) were fabricated by
powder metallurgy method. Experimental density and porosity of the composites were performed by Archimedes’ density
meter kit. Also, Vickers hardness and microstructure of the composites were determined by micro Vickers hardness tester and
scanning electron microscope, respectively. Test results showed that the best experimental density (2.52 g/cm®) and porosity
(%6.7), and Vickers hardness (5742 HV) were obtained at the sintering temperature (Ts=630 °C) and Al-0.1%GNPs

composite.

Keywords — Aluminum, graphene, density, porosity, hardness, microstructure

I. GIRIS

Gilinlimiizde artan sanayilesmeyle birlikte malzemelerden
istenen mekanik, 1s1l, elektriksel vb. Ozellikler giderek
artmaktadir. Bu talebin Kkarsilanmasi i¢in kompozit
malzemeler gelistirilmistir. Kompozit malzemeler, iki ya da
daha fazla malzemenin iistiin 6zelliklerini tek bir malzemede
toplamak amaciyla gelistirilen yeni bir malzeme grubudur
[1]. Kompozit malzemeler; polimer, seramik veya metal
matrisli kompozitler seklinde smiflandirilabilmektedir. Metal
matrisli kompozitler, metal veya metal alasimindan meydana
gelen bir matris eleman ile tanecik haldeki takviye elemanin
karisgimindan olugsmaktadir. Bu kompozit yapilarda, matris
malzeme olarak aliiminyum, bakir, demir, magnezyum,
titanyum ve alagimlar1 siklikla tercih edilmektedir. Tanecik
takviye elemani olarak ise; metal nitriirler (SizNa, TaN, ZrN,
TiN), metal karbiirler (B4C, SiC, TaC, WC), metal oksitler
(ALO3, ZrOy, ThO;, SiOy), metal boriirler (TaB,, ZrB;, TiBy,
WB) ve karbon esasli malzemeler (grafen nanotabaka (GNT),
karbon nanotiip vb.) kullanilmaktadir [2]. Bu caligmada,
matris malzeme olarak aliminyum tozu ve takviye elemani
olarak grafen nanotabaka (GNT) tozu kullanilmustir.

Aliminyumun  giinimiizde  yogun  bir  sekilde
kullanilmasinda, sahip oldugu yiiksek korozyon direnci, iyi
elektrik ve 1s1 iletkenligi ve kolay sekillendirilebilme gibi
ozellikler oldukga etkilidir. Giliniimiizde aliminyum ve

alasimlari, insaat sanayi, otomotiv sanayi ile havacilik ve
uzay sanayinde yogun bir sekilde kullamilmaktadir [3].
Takviye elemant olarak kullanilan grafen, yaklasik bir atom
kalinliginda, elektrik, mekanik, termal ve optik 6zellikleri
yeni kesfedilmis bir karbon allotropudur. Karbon elementinin
bal petegi orgiilii yapilar1 olan grafen, iki boyutlu sp? bagh
karbon atomlarinin hegzagonal latiste bir araya gelmesiyle
olusmus tek tabakali yapilardir. Ideal tek tabakali grafenin
yaklagik yiizey alan1 2600 m?/g, kahnhgi 1-2 nm, termal
iletkenligi 4840-5300 W/(m°K), teorik yogunlugu 2.25 g/cm®
ve elastisite modiilii 1 TPa’dir [4, 5].

Grafen takviyeli aliiminyum matrisli kompozitlerin
mekanik oOzelliklerinin iyilestirilmesine yonelik literatiirde
cesitli galigmalar mevcuttur. Li ve ark. [6] calismasinda, nano
yapili  AI-GNT  kompozitlerin  ¢ekme  dayanimini
arastirmiglardir. Agirlik¢a %1 oranina kadar yapilan GNT
katkilarinda ¢ekme dayaniminin arttigi, %]1’in tizerindeki
GNT takviyesinde ise GNT’nin topaklanmasi sebebiyle,
AlI-GNT  kompozitin  ¢ekme  dayammmimin  distiigi
belirlenmistir. Wang ve ark. [7] yrttiikleri ¢alismada, toz
metalurjisi metoduyla GNT katkili aliiminyum matrisli
kompozitleri iiretmislerdir. Saf aliiminyuma, agirlik¢a %0.3
oraninda grafen katkistyla aliiminyum kompozitin ¢ekme
dayanimi %62 oraninda artmustir. Liu vd. [8] calismalarinda,
grafen oksit ve grafen takviyeli aliiminyum matrisli
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kompozitlerin mekanik &zelliklerini (yogunluk, sertlik vb.)
incelemiglerdir. Saf aliiminyuma (Al) gore agirlikga %0.3
grafen  oksit katkili  aluminium esasli  kompozitin
sertliginin %32, agwlikca %0.15 grafen katkili aliiminyum
esasli kompozitin sertliginin %43 oraninda arttig1 tespit
edilmistir.

Bu caligmada, saf aliiminyum ve agirlikga %0.1, 0.3, 0.5
oraninda grafen takviyeli aliiminyum matrisli kompozitler toz
metalurjisi metoduyla iretilmistir. Uretilen kompozitlerde
sinterleme sicakliginin; deneysel yogunluga, gozeneklilige,
Vickers sertligine ve mikroyapiya olan etkisi incelenmistir.

Il. MATERYAL VE METOT

A. Materyal

Bu calismada matris malzeme olarak 7-15 pm boyut
araliginda ve %99 saflikta aliminyum tozu kullanilmigtir. Saf
aliminyum, oda sicakliginda yiizey merkezli kiibik yapida
olup yogunlugu 2.7 g/em® ergime sicakligi 660.37 °C,
elastisite modiilii 68.3 GPa, ¢cekme dayanimi yaklasik 80
MPa ve sertligi yaklagik 28 HV’dir [9]. Takviye elemant
olarak ise grafen tozu kullanilmistir. Grafen tozu, 120-150
m?/g yiizey alanma sahip olup 5-8 nm kalmlikta, ve 5 um
capindadir [10].

B. Metot

Grafen nanotabaka (GNT) takviyeli aliminyum matrisli
kompozitler toz metalurjisi metoduyla iretilmis olup
kompozitlerin iiretim asamalari; ultrasonik dagitma, mekanik
karigtirma, ogilitme, filtreleme, kurutma, eleme, presleme,
sinterleme ve karakterizasyon seklinde siralanmaktadir
(Sekil 1). ilk olarak aliiminyum tozu etanol igerisinde
mekanik olarak karigtirtlir. Ayni zamanda grafen tozlari,
etanol igerisinde 0.1 A siddetinde ultrasonik olarak dagitilir.
Daha sonra, grafen-etanol ¢ozeltisi, damla damla Al-etanol
¢ozeltisine eklenerek mekanik olarak karistirilir. Karigim
icerisinden etanolii uzaklastirmak icin karisim filtrelenip
etiivde vakum altinda 50°C sicaklikta bir gece boyunca
kurutma iglemine tabi tutulur. Kurutma sonrasi karigim
200 pum’lik elekte elenerek 600 MPa basing altinda tek
eksenli preste sekillendirilir. Sekillendirilen ham numuneler,
630 °C sicaklikta ve 180 dk siiresince vakuma alinabilen tiip
firmda sinterlenir. Sinterleme ¢aligmalari Protherm PTF
12/50/450 tiip firinda gerceklestirilmistir.

Uretilen kompozitlerin deneysel yogunluk &lgiimii Arsimet
yogunluk olciim kitiyle ve sertlik 6lgiimii Vickers sertlik
Olgme cihaziyla gerceklestirilmistir. Vickers sertlik degeri,
200 gf yiik altinda, 15 s siiresince ve en az 5 adet sertlik
verisinin ortalamasi alinarak belirlenmistir. Kompozitlerin
morfoloji ve mikroyap1 analizleri, Jeol JSM 7001F model
taramali elektron mikroskobuyla; tozlarin ve f{iretilen
kompozitlerin faz analizi ise Rigaku Smartlab model x-1311
kirmimi cihaziyla gerceklestirilmistir.
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Sekil 1. AI-GNT kompozit malzeme iiretim semast
1. ARASTIRMA SONUCLARI

A. Tozlarin Karakterizasyonu

Bu ¢aligmada, saf aliiminyum tozu matris malzeme, grafen
tozu ise takviye elemani olarak kullanilmigtir. Aliminyum ve
grafen tozlarmna ait taramali elektron mikroskobu goriintiileri
Sekil 2’de verilmistir. Sekilden, aliiminyum tozlarmin
stingerimsi bir morfolojide oldugu goriilmiistiir. Al tozlarinin
ortalama tanecik boyutunun 10 um oldugu tespit edilmistir.
Grafenin, x40000 biiyiitmeli goriintiisiinden ise taneciklerin
tabakali ve plakamsi bir yapida oldugu goriilmektedir.

Y o 35

an 2 45,200 e 2o 1ea)

Sekil 2. Saf Al (a) ve grafene (b) ait taramali elektron mikroskobu
goriintiileri

Kompozit malzeme iretiminde kullanilan tozlara ait faz
analizi, x-1ism1 kirmimi cihaziyla gerceklestirilmistir. Grafen
tozuna ait kirinim agisimin 26=26.5° ve saf aliiminyum tozuna
ait kirmim agilarmin  20=38°, 44° 65°, 78° oldugu
goriilmiistiir (Sekil 3). Tozlarm faz analizi, sinterleme sonrasi
olusabilecek  ikincil fazlarin  belirlenmesi  amactyla
gerceklestirilmistir.
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Sekil 3. Saf aliminyum ve grafen tozlarina ait XRD faz analizi

Siddet

B. Yogunluk ve Gézeneklilik Olciim Sonuglart

Bu bolimde, iretilen saf aliminyum ve AIl-GNT
kompozitlerde; sinterleme sicakhigmin (500, 550, 600 °C) ve
grafen katki oraninin  (agiwrlik¢a %0.1, 0.3, 0.5),
teorik/deneysel yogunluga ve goézeneklilik oranma olan etkisi
incelenmistir.

Uretilen ~ silindirik ~ kompozit —malzemelerin  teorik
yogunluklar1  (p;)  Esitlik  (1)’den  faydalanilarak
belirlenmektedir.
pr =m/V €Y)

Bu esitlikte, m numunenin kiitlesi (g), V silindirik
numunenin hacmi (cm®) olup V=(zd*xL)/4 formiiliiyle ifade
edilebilmektedir. Kompozit numunelerin  %teorik bagil
(kismf) yogunlugu (%p7) ise;

%pr = (pr/px ) x 100 @)

seklindedir. Burada py toz karisgiminin yogunlugu olup
karistirilan tozlarin agirlikca karigim oranlarma bagl olarak
degismektedir. Ornegin agirlikca %0.1 oraninda grafen
katkili aliiminyum matrisli kompozit iiretildiginde karigimin
teorik yogunlugu (pg) asagidaki formiil kullamlarak
belirlenebilmektedir.

px = (0.999 X p,,) + (0.001 X pg) (3)

Toz metalurjisiyle iiretilen pargalarda en Onemli
parametrelerden biri gézeneklilik orami olup bu oran ile
mekanik Ozellikler arasmnda dogrudan bir iliski soz
konusudur. Kompozit malzemelerde gozeneklilik oram
(%G);

%G = (1—pr/px) % 100 (4)

Uretilen AI-GNT kompozitlerin deneysel yogunlugu (pp),
Arsimet  yogunluk Olglim  cihazindan faydalanilarak
belirlenmektedir. Deneysel yogunluk (pp), Esitlik (5)’de
verilmis olup kompozitlerin su igerisinde 6lgiilen asili kiitlesi
(my,), kuru kiitlesi (mg) ve siv1 igerisindeki suya doymus
kiitlesi (mp) belirlenerek hesaplanmaktadir [2].

pp = my/(mp —m,) (5)
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Grafen takviyeli aliiminyum esasli kompozitlerde,
sinterleme siiresi (ts=180 dk) sabit tutularak Ts=550, 600,
630 °C sinterleme sicakliklar1 grafen katki oraniyla
sinterleme Oncesi ve sonrasi, teorik/deneysel yogunlugun ve
gozeneklilik oraninin (%G) degisimi incelenmigtir. Ts=550°C
ve ts=180 dk sinterleme kosullarinda grafen katki oraniyla
yogunluk ve gozeneklilik oranindaki degisim Sekil 4’de
verilmistir. Agirlikca %0.1 grafen takviyesinde kompozitin
deneysel ham yogunlugu (pp) 2.48 glcm? iken; sinterleme
sonras1 deneysel yogunluk (pps) 2.50 g/cm®e yiikselmistir.
Sinterlenmis numunelerin yogunluklarmin, ham numunelerin
yogunluklarma gore daha yiiksek oldugu belirlenmistir.
Ozellikle agirlikga %0.1 grafen takviyesinde yogunluk
degerlerinde, saf aliiminyuma gore %4-6 oraninda artis tespit
edilmistir. Benzer sekilde aynmi katki oraninda en diisiik
gozeneklilik oranina (%7.8) ulasilmigtir. Bu durum, kompozit
yapidaki grafen taneciklerin goézenekleri doldurmasindan
kaynaklanmaktadir.
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Sekil 4.  Ham ve sinterlenmis numunelerde Ts=550 °C, ts=180 dk igin

grafen katki oraniyla yogunlugun ve gozenekliligin degisimi

Uretilen ham ve sinterlenmis numunelerde Ts=600 °C ve
ts=180 dk i¢in grafen katk: orantyla yogunluk ve gdzeneklilik
oranindaki (%G) degisim Sekil 5’de verilmistir. Tim grafen
takviye oranlarinda sinterlenmemis numunelerin teorik ve
deneysel yogunluklarmin birbirine esit oldugu belirlenmistir.
Agirlikca  9%0.1 grafen katkili  sinterlenmemis ham
kompozitin deneysel yogunlugu (pp) 2.48 g/cm® iken; aym
katki oraninda sinterlenmis kompozitin deneysel yogunlugu
(pps) 2.52 g/cm®’e kadar yiikselmistir. Sinterlemenin etkisiyle
yogunlugun arttigi, godzeneklilik oraninin azaldigi tespit
edilmigtir. Belirtilen sinterleme kosullarinda (Ts=600 °C ve
ts=180 dk), en diisiik gozeneklilik oranmna (%7.8) ve en
yiiksek deneysel yogunluga (2.52 g/cm®) Al-%0.1GNT
kompozit yapida ulasiimstir.
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Sekil 5. Ham ve sinterlenmis numunelerde Ts=600 °C ve ts=180 dk igin
grafen katki oraniyla yogunlugun ve gozenekliligin degisimi

Ham ve sinterlenmis numunelerde Ts=630 °C ve ts=180 dk
icin grafen takviye oraniyla aliminyum  matrisli
kompozitlerin yogunlugundaki ve goézeneklilik oranindaki
degisim Sekil 6’da verilmistir. Sinterlenmis numunelerin
yogunlugunun, sinterlenmemis numunelere gore daha yiiksek
oldugu tespit edilmistir. En disiik gozeneklilik orani (%6.7),
%0.1 grafen takviyeli aliiminyum matrisli kompozit yapida
elde edilmistir. Sinterleme sicakligindaki artig, kompozitlerin
yogunlugunu artirirken gozeneklilik oranimi diigtirmiistiir.
Toz metalurjisi yontemiyle iiretilen kompozit malzemelerde
diisiik gozeneklilik orani, yiiksek mekanik 6zellikleri ifade
etmektedir.
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Sekil 6. Ham ve sinterlenmis numunelerde Ts=630 °C ve ts=180 dKk igin grafen
katk1 oraniyla yogunlugun ve gozenekliligin degisimi

C. Sertlik Ol¢iim Sonuclar:

Farkli sinterleme sicakliklar1 (550, 600, 630°C) ve belirli
bir sinterleme siiresi (ts=180 dk) igin grafen katki oraniyla Al
matrisli kompozitin Vickers sertligindeki (HV0.2) degisim
Sekil 7°de verilmistir. En yiiksek sertlik degerine Ts=630 °C
sinterleme sicakliginda ve agirlikca %0.1 grafen katkisinda
ulasgtlmistir. Ts=630 °C, iretilen grafen katkili aliiminyum
matrisli kompozitler i¢in en uygun sinterleme sicakligi olarak
degerlendirilmistir.

65
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Farkli sinterleme sicakliklar1 igin grafen katki oraniyla ortalama
Vickers yiizey sertliginin degisimi

Sekil 7.

D. Uretilen Kompozitlerin Karakterizasyonu

Ts=550, 600, 630 °C sinterleme sicakliklarinda sinterlenen
Al-%0.1GNT kompozitlere ait kirik yiizey igyap1 goriintiileri
Sekil 8’de verilmistir. Artan sinterleme sicakligiyla birlikte
kompozit yapmm daha yogun oldugu gorilmiistiir. Grafen
tanecikler aliminyum tane smirlana yerlestigi tespit
edilmistir. Ayrica, taneler arasi arayliz incelendiginde; artan
sinterleme sicakligiyla birlikte taneler arasi etkilesimin arttigi
goriilmiistiir.

Aliiminyumn

(€] ra{fen

Sekil 8. Ts=550 (a), 600 (b), 630°C (c) sicakliklarda sinterlenen
Al-%0.1GNT kompozitlere ait kirik yiizey i¢yap1 goriintiileri
Uretilen kompozitlerin faz analizi x-151n1 kirmimu cihaziyla
gergeklestirilmistir.  Saf  aliiminyum ve  Al-%0.5GNT
kompozitlerin XRD orgii deseni incelendiginde tiim piklerin
aliminyuma ait oldugu belirlenmistir (Sekil 9). XRD faz
analizinde, grafene ait pik olusumu (26=26.5°) veya ikincil
faz oluisumu (AlLCs) gozlenmemistir. Burada grafenin
olduk¢a diisiik miktarlarda kullanilmasi ve cihazin diisik
hassasiyeti sebebiyle grafen piki (26=26.5°) goriilmemistir.
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Sekil 9. Saf aliiminyum ve Al-%0.5GNT kompozite ait XRD 6rgii deseni

IV.SONUCLAR VE ONERILER

Bu c¢alismada, saf aliminyum ve agirlik¢a %0.1, 0.3, 0.5
grafen katkili aliminyum matrisli kompozitler toz metalurjisi
yontemiyle {iretilmis olup kompozitlerin  yogunlugu,
gozenekliligi, sertligi ve mikroyapisi incelenmistir. Elde
edilen sonuclar asagida dzetlenmistir:

e Yiriitilen yogunluk, gozeneklilik ve sertlik Olgiim
sonuglarina gore; en iyi deneysel yogunluk (2.52
g/cm?®), gdzeneklilik oram (%6.7) ve Vickers sertligi
(57£2 HV) Ts=630 °C sinterleme sicakliginda ve
Al-%0.1GNT  kompozit yapida elde edilmistir.
Agirlikga  %0.1%in  {izerindeki grafen takviyesinde
kompozitlerin yogunlugunun diistiigii ve gdzeneklilik
oranmin arttigi belirlenmistir. Bu durum, grafenin
aliminyum matris igerisinde homojen bir sekilde
dagilmamasindan kaynaklanmaktadir.

e Taramali elektron mikroskobuyla yiiriitiilen mikroyap1
incelemelerinden, matris igerisindeki grafen taneciklerin
varligt ve dagilimi dogrulanmis olup grafenin
aliminyum tane smirlarinda oldugu gozlemlenmistir.
Taneler arasi arayiiz incelendiginde; artan sinterleme
sicakligiyla birlikte taneler arasi etkilesimin arttigi ve
gozenekliligin azaldig1 gortilmiistir.

e X-igmi kirmimmiyla yapilan faz analizlerinden; AI-GNT
kompozit yapilarda sinterleme sonrast aliiminyum ve
karbon arasinda herhangi bir ikincil faz olusumu
(Al4Cs) saptanmamugtir.
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