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OZET

YUKSEK LiSANS TEZi

GRAFEN KATKILI BAKIR MATRISLI KOMPOZIT MALZEMELERIN
MEKANIK VE ELEKTRIKSEL OZELLIKLERININ ARASTIRILMASI

AHMED BASHEER MOHAMMED ALBARTOULI

KASTAMONU UNIVERSITESI FEN BiLIMLERI ENSTITUSU
MALZEME BIiLiMi VE MUHENDISLiGi ANA BiLiM DALI

DANISMAN:Dog¢. Dr. Arif UZUN

Bu caligmada grafen katkli bakir matrisli kompozit malzemelerin mekaniksel ve elektriksel
ozellikleri aragtirtlmistir. Bu amag i¢in kompozit malzemelerin iiretiminde toz metalurjisi
yontemi kullanilmistir. Bakir matris tozlar igerisine agirlikga %0, %0,5, %1 ve %15
oranlarinda grafen pargaciklari ilave edilerek bilyeli karistiricida karigtirtlmigtir. Karistirma
isleminde karistirma hizi 400 rpm, karistirma stiresi 120 dakika ve bilye/toz orani 10:1 olarak
belirlenmigtir. Karigim tozlar 500 MPa, 600 MPa ve 700 MPa basing altinda ¢elik bir kalip
icerisinde tek yonlii olarak sikistirllmistir. Sikistirma sonrasi iiretilen numuneler argon
atmosferinde 850 °C, 900 °C ve 950 °C sicakliklarda sinterleme islemine tabi tutulmustur.
Uretim parametrelerinin numunelerin fiziksel ve mekanik 6zellikler iizerine etkilerini
belirlemek amaciyla mikroyap1 analizi, XRD analizi, sertlik 6l¢iimil ve elektriksel iletkenlik
Ol¢timii yapilmistir. Elde edilen sonuglara gore mekanik karistirmanin bir sonucu olarak
kiiresel sekilli Cu tozlar pulsu forma doniigmiistiir. Bununla birlikte grafen pargaciklar yap1
igerisinde aglomere olarak iiretilen iiriinlerin 6zelliklerini etkilemistir. Artan grafen ile birlikte
mikro yapida gozeneklilik ve aglomerasyon belirgin hale gelmistir. Bunun sonucunda %87,4’¢e
kadar bagil yogunlukta azalma meydana gelmistir. Ayrica kompozitlerin elektrik iletkenligi
artan grafen miktan ile birlikte azalmistir. En yiiksek elektrik iletkenligi 76,59 IACS ( %0
GNS-500 MPa- 950 °C) ve en diigiik elektrik iletkenligi 43,49 TACS (%1,5 GNS-500 MPa-
850 °C) olarak belirlenmistir. Grafen miktar1 %1’e kadar sertlik, elastik modiil ve akma
dayaniminda nispeten artig saglamigtir. Sertlik dl¢limlerinde uygulanan yiikteki artiga bagh
olarak numuneler iz boyutu etkisi seklinde egilim sergilemislerdir.

ANAHTAR KELIMELER: Kompozit bakir, grafen, toz metalurjisi, elektriksel iletkenlik

Aralik 2020, 76 Sayfa



ABSTRACT

MSC THESIS

INVESTIGATION OF MECHANICAL AND ELECTRICAL PROPERTIES
OF GRAPHENE REINFORCED COPPER MATRIX COMPOSITE
MATERIALS

AHMED BASHEER MOHAMMED ALBARTOULI

KASTAMONU UNIVERSITY INSTITUTE OF SCIENCE
DEPAERTMENT OF ENVIRONMENTAL ENGINEERING

SUPERVISOR: Assoc. Prof. Dr. Arif UZUN

In this study, the mechanical and electrical properties of grapheme reinforced copper matrix
composite materials were investigated. For this purpose, powder metallurgy method has been
used in the production of composite materials. Graphene particles of %0, %0,5, %1 ve %1,5
by weight were added into the copper matrix powders and mixed in a ball mixer. In the mixing
process, the mixing speed was determined as 400 rpm, the mixing time as 120 minutes and the
ball / powder ratio as 10: 1. The mixed powders were unidirectionally compressed in a steel
mold under 500 MPa, 600 MPa and 700 MPa pressure. Samples produced after compression
were subjected to sintering process in argon atmosphere at temperatures of 850 °C, 900 °C
and 950 °C. Microstructure analysis, XRD analysis, hardness measurement and electrical
conductivity analysis were performed to determine the effects of production parameters on the
physical and mechanical properties of the samples. According to the results obtained, spherical
shaped Cu powders transformed into flaky form as a result of mechanical grinding. In addition,
graphene particles affected the properties of the products produced as agglomerates within the
structure. With increasing graphene, microstructure porosity and agglomeration have become
evident. As a result, a decrease in relative density of up to 87,4%occurred. In addition, the
electrical conductivity of composites decreased with the increasing amount of graphene. The
highest electrical conductivity was determined as 76,59 IACS (0%GNS-500 MPa- 950 °C) and
the lowest electrical conductivity 43,49 IACS (1,5% GNS-500 MPa- 850 °C). When the
amount of graphene increased up to 1%, there was a relative increase in hardness, elastic
modulus and yield strength. The samples showed a trend as a trace size effect due to the
increase in the applied load on the hardness measurements,

KEYWORDS: Composite copper, graphene, powder metallurgy, electrical conductivity
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1. GIRIS

Metal matrisli kompozitler i¢in grafen olaganiistii mekanik o6zelliklerinden dolay1
potansiyel bir takviye elemamdir. Ozellikle metal matrisli kompozit olmasi
durumunda ¢ok islevli kompozitler iiretmek i¢in garpict bir dolgu maddesi haline
getiren 0zel optik ve termal Ozelliklere de sahiptir. Son birka¢ yilda, polimer ve
seramik matrisli kompozitlere kiyasla grafen takviyeli metal matrisli kompozitler
nispeten daha az dikkate alinmistir. Grafene ait bir kac fiziksel ve mekaniksel

ozellikler Tablo 1.1°de 6zetlenmistir (Kumar ve Xavior, 2014).

Tablo 1.1 Grafenin fiziksel ve mekaniksel ozellikleri.

Ozellik Birim Veri

Cekme dayanimi GPa 130

Elektron hareketliligi Cm2V-ist 1500

Elektron Ozdirenci Qcm 106
Termal iletkenlik Wm1K-1 5,3%x103
Termal genlesme katsayisi K1 -8x10*

Spesifik yiizey alani m2g! 2630

Metal matrisli kompozitlerde metalin siinekligi ve toklugu, seramigin yiiksek
mukavemeti ve elastik modiilii bir araya gelir. Bundan dolay1 daha yiiksek 6zgiil
dayanim ve modiiliin arandig1 otomotiv, havacilik ve uzay sanayii gibi alanlarda
uygulama imkani bulmuslardir. Metal matrisli kompozitler alaninda grafen gibi
takviye elemanlarint homojen bir sekilde matris igerisinde liretmek ve dagitmak i¢in
uygulanabilir birgok siire¢ gelistirilmistir (Tabandeh-Khorshid vd. 2020). Mevcut
calismamiz ise toz metalurjisi yontemini esas alarak metal matrisli kompozit tiretimini
esas almaktadir. Grafen / metal ara yiizeyinde baglanma eksikligi gibi sorunlar zayif
ara ylizey yapismasina neden olur ve elastik uyumsuzluk nedeniyle metal matrisin
mekanik performansini azaltir. Bununla birlikte daha biiyiik ara ylizey temas alani
nedeniyle diger takviye elemanlarmna kiyasla grafenin dagilmasi daha zordur.
Karistirmali dokiim gibi geleneksel imalat yontemleri ile bu sorunun iistesinden
gelinmesi giictlir. Metal matrislerde grafenin homojen dagilimimi saglamak igin,
mekanik 6giitmeye (6r. bilyal 6giitme) dayali dispersiyon yontemleri gelistirilmistir

(Xiang vd. 2016). Ogzellikle bulk bakir-grafen kompozitlerin iiretilminde toz



metalurjisi (TM), mikrodalga sinterleme, sicak presleme, spark plazma sinterleme,
soguk presleme, sicak izostatik presleme vb. yontemler kullanilabilmektedir. Bakir-
grafen kompozitlerinin 6zellikleri, katki maddesi olarak secilen grafen tiirevinin
tiretim yontemine, konsantrasyonuna, bi¢cimine ve mikro yapisina biiyiik Olciide
baglidir. Her yontemin, kompozit malzemenin hedef uygulamasina bagli olarak kendi

ve sinirlamalari mevcuttur (Konakov vd. 2018).

TM teknigi, metal matrisli kompozitlerin iiretimi ve bakir esasli kompozitler i¢in
oldukca basit bir yol saglayan yaygin bir yaklagimdir (Li vd. 2015a). Gezegen
degirmeninde oOglitme veya yliksek enerjili 68iitme TM tekniginin en verimli
varyasyonu olarak kabul edilebilir. Bir karisimdaki grafen katki maddesinin
homojenligine bilyal1 6glitme durumunda 6gilitme siiresi, 6gilitme hizi (rpm) ve ters
cevrilen dongii sayis1 gibi islem kosullariin optimizasyonu ile ulasilir (Konakov vd.
2018). Bununla birlikte kompozitlerin mekanik, termal ve elektriksel ozelliklerine
iliskin mevcut veriler olduk¢a degiskendir (Wang vd. 2016). Cu tozuna grafen katk1
miktarlar1 6nemli 6lgiide degisir (agirlikga %0,25 ila %10) ve bu miktar malzemenin
hedef 6zelliklerine biiyiik 6l¢iide baglidir (Varol ve Canakgi, 2015; Dutkiewicz vd.
2015; Li vd. 2015a; Wang vd. 2016). Ornek olarak bakir matrise agirlikca %1-3
oraninda grafen ilave edildiginde bakir matrisin ortalama tane boyutunda belirgin bir
azalma ile birlikte oda sicakliginda 1,44 kat ve 600° C'de 2,2 kat sertlik artisi
goriilebilir (Wang vd. 2016).

Bu calismanin amaci, grafen nano levhaciklar ile giiclendirilmis bakir matrisli
kompozitlerin TM yontemiyle {iretilmesi ve iiretim parametrelerinin mekanik, mikro
yapt ve elektriksel ozellikler {izerine etkisinin arastirilmasidir. Bunun igin grafen
iceriklerinin, uygulanan sikistirma kuvveti ve sinterleme sicakliklarinin etkileri

detaylica belirlenmistir.



2. METAL MATRIiSLi KOMPOZITLER

Metal matrisli kompozitler, mikro veya nano boyutta lifli veya parcacikli (metalik veya
metalik olmayan) fazlarla takviye edilmis bir metal matris fazindan olusur. Matris saf
metal veya bir alasim olabilir. Metal matrisli kompozitler, yiiksek sicaklik
uygulamalari, havacilik ve otomotiv endiistrilerinde uygulama potansiyeli bulunan ilgi
¢ekici yeni malzemelerdir (Huda vd. 1995). Yiiksek soniimleme kapasitesi, asinma

direnci, diisiik termal genlesme ve yiiksek sicaklik yetenekleri gibi 6zelliklere sahiptir.

TM yontemi ile mikro veya nano parcaciklar ile takviye edilmis metal matrisli
kompozitler yapilarinda meydana gelen plastik deformasyon ile giiglendirilir. Sekil
2.1°de dort ana metal matrisli kompozit alt grubu (parcacik takviyeli, siireksiz fiber
takviyeli, siirekli fiber takviyeli, lamine veya katman takviyeli) gdosterilmektedir
(Clyne, 2000). Bu metal matrisli kompozitlerin temel 6zellikleri yiiksek mukavemet
ve elastikiyetleri, yiiksek kirilma toklugu ve darbe dayanimlari, yiiksek termal
iletkenlikleri, miitkemmel asinma direngleri ve yiiksek elektrik iletkenligi ve 6zdireng

igermeleidir (Terry ve Jones, 1990; Clyne, 2000; Miracle, 2005; Nishida, 2013).

Tabakali yapi Tek lif Pargaciklar

Rastgele

Paralel Whickers veya kisa fiberler

Sekil 2.1 Metal matrisli kompozit ¢esitleri



2.2 Matris Secimi

Matris, kompozitlerin baskin ve en yliksek hacim fraksiyonuna sahip olan fazidir.
Bunun nedeni takviye fazinin esit olarak dagildigi temel bolgedir. Genellikle daha
yiiksek gerilme mukavemeti, daha yiiksek kesme modiilii, daha diisiik termal
genlesme, daha yiiksek siineklik, daha yiiksek tokluk ve kararli boyutlara sahip
yumusak bir metaldir. Metal matrisli kompozitlerde en yaygin kullanilan matrisler
arasinda Al, Cu, Ni, Mg, Zn, Pb ve Ti bulunur. Bunlarin arasinda Al ve Cu hafif,
yiiksek 1s1 iletkenligi, daha diisiik erime noktasi, uygun maliyetli iiretim, korozyon
direnci ve makul mekanik 6zellikler iceren benzersiz 6zellikleri nedeniyle yaygin

olarak kullanilir ve arastirilir (AL-Mosawi, 2017).

2.3 Takviye Secimi

Takviye malzemeleri kompozitlerin mekanik ve termal 6zelliklerini gelistirir. Baska
bir ifade ile modiilii, mukavemeti, asinma direncini, sicaklik direncini, sertligi, basma
mukavemetini, termal kararlilig1 ve sertligi arttirir. Takviye fazi farkli boyutlarda,
sekillerde ve hacim fraksiyonlarinda elyaf veya parcacik seklinde olabilir. Elyaflar
siirekli veya slireksiz olabilir (kisa elyaflar, whiskers, ogiitiilmiis elyaflar) ve
parcaciklar mikro veya nano boyutlarda kullanilabilir. Kompozitlerin daha once
bahsedilen 6zellikleri matris fazi igerisinde ara yiizey baglama ve dispersiyonun
fizibilitesi ile ilgilidir. Kisa elyaflar ve pargaciklar ucuz imalat teknikleri ile tiretilebilir

ve izotropik 6zellikler saglanabilir (AL-Mosawi, 2017).

2.4 Parcacik Takviyeli Metal Matrisli Kompozitler

Pargaciklar ile gii¢clendirilmis metal matrisli kompozitler (Al, Cu ve alasimlar1 basta
olmak tizere) ¢ok ¢esitli endiistriyel potansiyele sahip olmalarindan dolay1
arastirmacilarin odak noktast haline gelmistir. Al ve Cu matrisler ic¢in takviye
pargaciklar olarak, en yaygimlar1 Al2O3, SiC, B4C,TiC, SiC, BN, CuO, WC, TiBa,
ZrO,, grafit ve grafendir. Bu malzemelerin 6zellikleri ve islenmesi, hacim
fraksiyonlari, pargacik boyutlar1 ve morfolojileri, 1slanabilirlikleri, Kimyasal reaksiyon
ve giiclendirme mekanizmalar1 aragtirilmaktadir. Parcaciklar, her iki fazin fiziksel ve

kimyasal olarak ayirt edilebilecegi sekilde matris fazinda esit olarak dagitilir. Ayrica



bu parcaciklar matris fazina ilave edilebilir veya metal matris ile metal oksit
reaksiyonu arasindaki kimyasal bir ikame reaksiyonu ile yerinde olusturulabilir.
Parcacik takviyesinin temel amaci daha diisiik bir imalat maliyeti ile sertligi, toklugu,
mukavemeti ve modiilii gelistirmektir. Bu takviyeler, yiiksek bir sicaklikta
¢Oziinmeden veya irilesmeden matrisi giiclendirir. Giiglendirme mekanizmalari,
takviye parcaciklarinin boyutuna, sekline ve hacimsel fraksiyonlarina baghidir (Clyne,
2000; Chawla, 2012).

2.5 Kisa Elyaf Takviyeli Metal Matrisli Kompozitler

Bir otomobil motorundaki aliiminyum kompozit pistonlar i¢in kisa elyaf takviyeli
metal matrisli kompozitler son derece ilgi ¢ekicidir. Bu takviyeler, kompozitin
mekanik 6zellikleri lizerinde dnemli bir etkiye sahiptir. Bu kisa elyaflar genellikle 10
um'den daha kiiclik bir ¢capa sahiptir ve birka¢ yiiz mikron uzunlugundadir. TM ve
ergiyik yontemler ile iiretilebilen kompozitlerden dolay: kisa elyaflar, 6zelliklerin
geligimi ve iiretilebilirligin kombinasyonunu sunmaktadir. Kisa elyaflarin mukavemet
ve gliclendirme etkisi elyaflarin uzunlugu, ¢api, oryantasyonu ve hacim fraksiyonuna

gore analiz edilebilir (Clyne, 2000).



3. METAL MATRIiSLi KOMPOZITLERIN URETIiM YONTEMLERI

Son zamanlarda Al ve Cu esasli kompozitlerin iiretimi i¢in ¢esitli imalat teknikleri
gelistirilmistir. Temel olarak bu teknikler sivi hal ve kati hal yontemler olarak
kategorize edilebilir. Uriinlerin gelisimi i¢in birden fazla yontem denenmistir. Ik
odaklanilan nokta 6zelliklerin degistirilebildigi ticari, uygun maliyetli ve verimli bir

liretim yontemi saglamakti.

S1vi hal liretim yontemlerine infiltrasyon, yari-kati ergiyik liretim yontemi, yerinde
iiretim (in-situ), katilasma ve dahili oksidasyon 6rnek olarak verilebilir. Kati hal iiretim
yontemlerine ise toz metalurjisi, mekanik alagimlama, ekstriizyon, haddeleme, dovme,
sicak pres (HP), sicak izostatik pres (HIP) ve soguk izostatik pres (CIP) gibi islemler
ornek olarak verilebilir. Bu yontemlerin, nihai {iriiniin talepleri ve 6zellikleri ile sinirh
avantajlar ve dezavantajlart mevcuttur (Surappa, 2003; Seal vd. 2004; Koli vd. 2013,
2014).

3.1 Sivi Hal Uretim Yontemi
3.1.1 infiltrasyon

Bu yontemle metal matrisli kompozit tiretimi i¢in farkli basinglarda ergiyik hale
getirilen matris faz1 takviye faz1 iceren gézenekli bir preforma infiltre edilir. Vakum
ve basing uygulamasi takviye tipinin ve hacim fraksiyonunun bir fonksiyonudur.
%70'e kadar hacim fraksiyonu ile gii¢lendirilmis metal matrisli kompozitleri tiretmek
miimkiindiir. Nihai {irtin bir miktar gézeneklilige ve takviye topaklanmalarina sahip
bolgeler icerse de bu teknik hala Al bazli kompozitleri iiretmek i¢in yaygin olarak
kullanilmaktadir. Sekil 3.1°de metal matrisli kompozitleri iiretmek igin kullanilan
infiltrasyon  yontemlerinin temel prensiplerinin  sematik bir  gOriinimiini
gosterilmektedir (Surappa, 2003). Ancak bu basing infiltrasyon yontemleri farkl
konfigiirasyonlara sahiptir. Infiltrasyon isleminin temel hedefleri arasinda matris ile
takviye elemani ara yiizeyinde kimyasal etkilesimin az olmasi, gelistirilmis mikro-

yapilar ve minimum mikro-yapisal kusurlarin varligidir. Bu yontem ile gesitli takviye



elamanlart kullanilarak muhtemel net sekle yakin iiriinler elde edilebilir (Asthana,

1998; Chawla, 2012).
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Sekil 3.1 Infiltrasyon y&ntemlerinin temel prensiplerinin sematik goriiniimii (a) vakum
infiltrasyonu ve (b) basing infiltrasyonu

3.1.2 Karistirmal Dokiim

Karistirmalir dokiim, parcacik ve elyaf takviyeli metal matrisli kompozitlerin iiretimi
icin yaygin olarak kullanilan bir yontemdir. Bu yonteme vorteks veya bulamag¢ dokiim
de denilmektedir. Sekil 3.2’de basitlestirilmis bir karistirma dokiim tekniginin sematik
bir resmini gostermektedir (Shirvanimoghaddam vd. 2017). Bazi karistirma
dokiimlerde daha iistiin sonuglar elde etmek ig¢in ultrasonik karistirma teknikleri
kullanilmaktadir. Takviye malzemeleri, erimis metale hemen hemen ayn sicaklikta
ilave edilir ve daha sonra parcaciklarin veya liflerin yigilmasini 6nlemek i¢in tamamen
kanistirilir. Karistirma kolu daha sonra ¢ikarilir ve karisimin potada oda sicakligina
katilagsmas1 saglanir veya belirli boyutlarda baska bir kaliba dokiimii saglanir. Ergiyik
metale takviye elemanlarinin eklenmesi ile ergiyik viskozitesi artabilmektedir. Bu
viskozite artig1 takviye elemanin hacimsel fraksiyonunun bir sonucudur ve karigtirma
zorluklarina neden olabilmektedir. Bu yontemde takviye elemanlarinin
ayristirtlamamasi nedeniyle nihai iirlinde homojen olmayan bir mikro yapi elde

edilebilir (Ezatpour vd. 2014; Kala vd. 2014; Shirvanimoghaddam vd. 2017).
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Sekil 3.2 Karistirmal1 dokiim tekniginin sematik resmi
3.1.3 Basinch Dokiim

Basingli dokiim s1vi metalin bir ekstriizyon kalibina yerlestirildigi ve hizli katilagsma
sonrast net sekilli Uiriinler elde etmek icin yiiksek basingta sikigtirildigi bir metal
sekillendirme islemidir. imalatta dogrudan veya dolayli basin¢li dokiim islemleri
kullanilir. Sekil 3.3’te basingli dokiim igleminin sematik bir resmi gosterilmektedir
(Chawla, 2012). Dogrudan basingli dokiimde, 6n kalibi doldurmak i¢in infiltrasyon
basinci dogrudan ergiyige uygulanir. Buna karsin dolayli yontemde ergiyik oncelikle
bir piston yardimu ile kaliba yiiklenir ve basing, bir kizak sistemi vasitasiyla ergiyige

iletilir (Chawla, 2012; Shirvanimoghaddam vd. 2017).
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Sekil 3.3 Basingh dokiim igleminin sematik goriiniimii
3.2 Kat1 Hal Uretim Yontemi

3.2.1 Toz Metalurjisi

Toz metalurjisi elemental tozlar (saf metal veya alagim) ile takviye elemani tozlarmn
(pargaciklar veya lifler) karistirilmasi, soguk preslenmesi ve sinterlenmesi
islemlerinden olusur. TM islemleri genellikle diisiik bir sicaklikta ve matris - takviye
eleman1 arasinda minimum etkilesim ile gerceklestirilir. Ustiin bir mikroyapiya ve
mekanik ozelliklere sahip kompozitler takviye elemaninin matris fazi igerisinde
diizgiin bir sekilde dagitilmasiyla elde edilebilir. Buna karsin kisa liflerin veya
whiskerslerin kullanilmasi durumunda mikro yapinin dagiliminin gelistirilmesi igin
ince parcaciklara ihtiya¢ duyulabilir. TM yontemleri, karistirma, &giitme, soguk

izostatik presleme, sicak izostatik presleme ve sinterleme gibi islemleri igermektedir

(Torralba vd. 2003).
3.2.1.1 Karistirma ve Ogiitme

Karigtirma veya oglitme, tozlarin bir karistirict veya ogiitiicii ile karistirilmasi
islemidir. Yuvarlanma, calkalama, gezegensel hareket, ultrason ve titresim hareketi
gibi belirli cihazin tasarimina ve verimliligine dayanan farkli mekanik karigtirma

stilleri ve sistemleri vardir. Ancak karistirma toz parcaciklarinin ozelliklerinde



herhangi bir degisiklik olmadan yalmizca karigtiriimasidir. Mekanik &giitme (MO),
mikro ve nano boyutlu kristalimsi ve amorf tozlarin iretebildigi ve malzemelerin
sentezlendigi ilgi cekici bir kat1 hal yontemidir (Nishida, 2013). Ogiitme mikro yapida
onemli bir degisiklik olmadan Ogiitmeyi, parcacik boyutunu kiicliltmeyi ve
morfolojideki degisiklikleri icerir. Ogiitmenin aksine, gelismis yiiksek enerjili 6giitme
mekanik alagimlama (MA) islemi intermetalik fazlarin veya yeni malzemelerin liretimi
icin toz parcaciklarinin alasgimlanmasin1 ve reaksiyonunu igerir. Halbuki bu islem
atomik seviyede bilesenlerin karistmina, pargacik inceltmesine ve plastik
deformasyona neden olur. Ogiitme, toz tipine ve dgiitme ortamina gore 1slak veya kuru
olarak gerceklestirilebilir. MO ve MA mekanizmasi, metalik ve metalik olmayan toz
parcaciklarinin bilyal1 6giitme yoluyla sik sik soguk birlestirme, kirilma ve yeniden
birlestirilmesini igerir. Ogiitme ayrica ikincil bir faz olarak oksitin dagilimini, nano
taneli ve kristalin bir fazin liretimini, amorf fazlarin gelismesini ve ayrica belirlenmis
intermetaliklerin dagilimini saglar (Murty ve Ranganathan, 1998; Suryanarayana vd.,
2001; Gnjidic vd., 2003; Suryanarayana, 2011; Rezvani ve Shokuhfar, 2012).

Iki carpisan bilye arasinda miligram 6l¢eginde toz tutulur ve dgiitme ortaminin (bilya)
kinetik enerjisi bu toz pargaciklarina aktarilir. Boylece toz pargaciklari daha ince
boyutlara bdliinlir. Buradaki kinetik enerji, bilyelerin kiitlesinin ve hizinin bir
fonksiyonudur. Sekil 3.4’te bilye-toz-bilye g¢arpisma mekanizmasi ve nano olgekte
mikrokristallerin olusumu sematik olarak gosterilmektedir (AL-Mosawi, 2017).
Ogiitme veya MA esnasinda siinek metal parcaciklar1 diizlestirilir, doviilerek
sertlestirilir, soguk kaynak yapilir ve agir sekilde deforme ile kirilir. Bununla birlikte
islem stirecinde ana malzeme agirlik fraksiyonlarina sahip katmanl bir mikroyapi ile
homojen bir karigim elde edilir. Stirekli dovme daha fazla kaynak, partikiil

deformasyonu ve lamel bosluklarindaki azalma nedeniyle mikro yapiyi iyilestirir.
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Sekil 3.4 Biye-toz-bilye c¢arpisma mekanizmasi ve nano Olgekte mikrokristallerin
olusumunun sematik gdsterimi

1. Asama: A ve B tozu onceden karistirilir. 2. asama (gegici asama): A tozu tabakali
bir sekle doniistiiriiliir ve B tozunun boyutu kiigiiltiiliir. 3. asama: B tozu A'ya homojen
olarak dagitilir veya B tozu mikro ya da nano yapilar i¢inde A'ya esit olarak dagilir
(Torralba vd. 2003). Uzun 6glitme siireleri sertlik arttigindan aglomerasyonu azaltir.
Bununla birlikte temasli parcaciklar arasindaki diflizyon reaksiyonunu da aktive eder.
Siinek kirilgan sistemlerin 6giitiilmesi sirasinda, siinek parcaciklar bilyeler ¢arpistikca
diizlestirilir ve kirilgan parcaciklar siinek parcaciklar tarafindan kaplanarak 6giitiiliir.
Daha fazla 6giitme gevrek fazin homojen olarak dagildigi siinek pargaciklarin
incelmesine ve diizlesmesine yol agar. Bununla birlikte metal matris boyunca homojen
bir dagilma meydana gelir ve ¢oziiniir tozlarla bir alasim elde edilir (Suryanarayana
vd. 2001; El-Eskandarany, 2013).

3.2.1.2 Soguk Presleme ve Sinterleme

Harmanlanmis veya karistirilmis tozlar gerekli boyutlara sahip ham bir parga haline
getirmek i¢in preslenir. Bu islemde gii¢lii ve yogun kompaktlar olusturmak igin
nispeten yliksek basinglara ihtiya¢ duyulur. Toz karigimi, preslemeyi kolaylastirmak
icin uygun bir yaglayici veya baglayict madde (organik malzeme) ile karistirilabilir.
Baglayici malzeme sinterleme ve 1s1l islem sirasinda kaybolur, boylece geriye kalan
tek sey minimum diizeyde tutulan karbon izleridir. Uygun izostatik basincin

uygulanmasi homojen yogunluk dagilimina sahip kompaktlarin {iretimini saglar.

11



Ham yogunluga sahip numuneler baglayiciy1 yakmak ve tam yogunluk saglamak i¢in
yiiksek bir sicaklikta sinterlenirler. Sinterleme sirasinda numuneler c¢atlamaya ve
hidrostatik gerilimlere neden olabilecek bliziilmelere maruz kalabilirler. Bu kusurlar
ayrica matris ve takviye malzemelerinin termal genlesme katsayilarindaki

farkliliklardan da kaynaklanabilir (Castro ve Van Benthem, 2012).

Toz pargaciklarinin ergime noktasinin altindaki bir sicaklikta monolitik bir kompakt
haline doniistiiriildiigii sinterleme isleminde parcaciklar difiizyon mekanizmalari,
kiitle aktarimi ve termal aktivasyon islemleri ile birbirine baglanir. Yiiksek sicaklik
sinterlemeyi hizlandirir ve baglarin olugsma stiresini kisaltir. Termodinamik teori,
sinterlemenin arkasindaki itici giiciin, pargacik aglomeratinin (AGyizey <0) serbest
ylizey enerjisinin en aza indirilmesi oldugunu belirtmektedir. Sinterlemede dort agsama
mevcuttur. Bunlar; 6n parcacik baglanmasi, parcaciklar arasinda boyun olusumu,
gbzeneklerin boyutunda azalma ve daha fazla tane biiylimesi ve son olarak boyun
bolgesinde pargaciklar arasinda gelisen tane simirlari. Sekil 3.5°te geleneksel
sinterleme sirasinda ortaya ¢ikan dort asama gosterilmektedir. Sivi bir fazi olmayan ii¢
taneli bir diizenege bakildiginda olasi sinterleme mekanizmalari, (i) hacim diflizyonu
veya bosluk hareketi, (i) tane sinirinin diflizyonu, (ii1) ylizey diflizyonu, (iv) yiizey
gerilimi ve i¢ gerilmelerden kaynaklanan viskoz veya plastik akis ve (v) ylizeyler

tizerindeki atomlarin buharlagmasi ve yogunlagsmasi (Castro ve Van Benthem, 2012).

12
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Sekil 3.5 Ug parcacik cesidindeki sinrterleme mekanizmalari

3.2.1.3 Sicak Presleme

Metal matrisli kompozitler nispeten yiiksek basing ve sicaklik kullanilarak tiretilirler.
Nihai {iriinlin neredeyse tam yogunlukta, gozeneksiz, ince taneli bir mikro yapiya ve
net sekle yakin olmasi istenir. Uygulanan basing tek eksenli sicak presleme (HP
teknigi), sicak izostatik basing (HIP teknigi) ve soguk izostatik basing (CIP teknigi)
olabilir. Bu yontemlerle iiretilen kompozitler kaliteli ve gelismis 6zelliklere sahiptirler.
Ancak 0n karigtirma esnasinda matris veya takviye elemaninca zengin olan homojen
olmayan bolgeler meydana gelebilir. Sekil 3.6’da TM’de kullanilan bu tekniklerin
sematik bir goriiniimii verilmistir (Asthana, 1998; Chawla, 2012). HP ve CIP
tekniklerini genellikle daha ince bir mikro yap1 ve daha iyi mekanik 6zellikler elde

etmek i¢in sinterleme takip etmektedir (Torralba vd. 2003; Chawla, 2012).
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Sekil 3.6 Sicak presleme (HP), soguk izostatik presleme (CIP), sicak izostatik presleme
(HIP) ve sinterlemenin sematik bir diyagrami
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4. GRAFEN KATKILI METAL MATRIiSLi KOMPOZITLER

4.1 Grafen

Son onbes yilda grafenle ilgili yayinlarda carpici bir artis goriilmektedir. CNT'nin
yerini almak i¢in iyi bir aday olmasini saglayan dikkate deger mekaniksel ve
elektriksel Ozellikleri nedeniyle grafen ile ilgili arastirmalara c¢ok fazla caba
harcanmaktadir. Elektronik gibi bir¢ok endiistride devrim yaratma potansiyeli
olduguna inanilmaktadir. Biyo bilim ve tip bilimi gibi bir¢ok ilgili alanin grafen

arastirmalarindan faydalanmasi beklenmektedir (Liu, 2014).

4.1.1 Grafenin Yapisi

Grafen, iki boyutlu (2D) petek orgiisiine sikica paketlenmis diiz bir karbon atomu
katmamdir ve diger biitiin boyutlardaki grafitik malzemeler igin temel bir yap1 tasidir.
Grafen, karbonun birka¢ tek katmanli allotroplarindan biridir. Diger karbon
allotroplar1 arasinda Sekil 4.1'de gosterildigi gibi 0D fullerenler, 1D karbon
nanotiipleri ve 3D grafit bulunur (Geim ve Novoselov, 2010). Grafen i¢indeki karbon-
karbon bag uzunlugu yaklasik 0,142 nm'dir. Grafen farkli yapisal kusurlar igeren
islevsellestirilmis ve istiflenmis bir¢cok farkli sekilde ortaya c¢ikabilir. Her grafen
tipinin kendine 0zgili avantajlar1 ve dezavantajlar1 vardir ve belirli uygulamalar igin
kullanilabilir. Tek katmanli grafen ile karsilastirildiginda grafenin istiflenmesi ile
olusturulan ¢ok katmanl grafenler yaklasik 100 nm'ye kadar bir kalinliga ve 0,335 nm

arasi diizlemler arasi araliga sahiptir (Liu, 2014).
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Sekil 4.1 Tim grafitik formlarin temeli. Grafen 0D bucky-kiirelere sarilabilir, 1D
nanotiiplere kaplanabilir veya 3D grafite istiflenebilir

4.1.2 Termal Ozellikler

Karbon ve CNT, grafit ve elmas gibi allotroplari ¢ok iyi termal iletkenliklere sahiptir
ve cesitli uygulamalarda yaygin olarak kullanilmaktadir. Grafenin ortaya c¢ikisi,
karbon ailesini zenginlestirir ve termal iletkenligin yiiksek degerlendigi alanlarda iyi
bir alternatif sunar (Liu, 2014). Berber vd. (2000) sicakliga bagli olarak karbon
nanotiiplerin 1s1l iletkenligini (A) belirlemek icin denge ve denge dis1t molekiiler
dinamik simiilasyonlarin sonuglarini dogru karbon potansiyelleriyle birlestirmistir.
Arastirmacilar oda sicakliginda izole edilmis bir nanotiip i¢in olagandis1 yiiksek bir
A=6, 600 W /m « K degeri elde etmislerdir. Bu degerin izole bir grafen tek tabakasinin
veya grafitin termal iletkenligi ile karsilastirilabilir seviyede oldugunu
vurgulamiglardir. Ayrica elde edilen bu yiiksek A degerlerinin, bu sistemlerdeki genis
fonon ortalama serbest yollar ile iligkili oldugu kanaatine varmislardir. Grafendeki
ana 1s1 tagiyicilar olan fononlar grafen gibi iki boyutlu (2D) kristallerde ii¢ boyutlu
(3D) grafitten onemli Slgiide farkli oldugu gosterilmistir. Chen vd. (2012) grafenin
termal Ozellikleri {izerindeki izotop etkilerine iliskin deneysel c¢alismalar
gerceklestirmislerdir. Bu calismada optotermal raman teknigi ile belirlenen izotopik

olarak saf C (%0,01 C) grafenin termal iletkenligi, Tm ~ 320 K &l¢tim sicakliginda
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4 000 W/mK 'den daha yiiksek oldugu belirlenmistir. Balandin vd. (2000) tek katmanli
grafenin 1s1l iletkenliginin ilk deneysel c¢aligmasini bildirmislerdir. Temassiz optik
tabanl bir teknik kullanarak yapilan dl¢timde (Sekil 4.2) grafenin (5,30 £0,48) x 103
W / mK'ye kadar olaganiistii yliksek bir termal iletkenlik sergiledigi kesfedilmistir
(Balandin vd. 2000).

Uyarim

| u Askiya alinmig
e e tek katman
Odaklanmig grafen .
Grafit lazer 1181 Grafit
katmanlar

katmanlar

Silikon dioksit
Silikon altlik

Sekil 4.2 Tek katmanli grafene odaklanan lazer 15181n1 gosteren bir deney semasi

Sekil 4.3 sicakligin bir fonksiyonu olarak farkli malzemelerin termal iletkenligini
gostermektedir (Pop vd. 2013). Grafenin, grafen nano-seritlerden (GNR) daha yiiksek
ve elmas, grafit veya CNT'nin iletkenlikleriyle karsilagtirilabilen ¢ok iyi bir termal
iletkenlik sundugu goriilebilir (Sekil 4.3a).Ozellikle, askiya alinmis grafen, oda
sicakliginda tiim iletken malzemeler arasinda en yiiksek termal iletkenligi gosterir
(Sekil 4.3b). Grafitte capraz diizlem yoniinden 1s1 transferi, van der Waals kuvvetinden
ciddi sekilde etkilenmistir (Pop vd. 2013). Ayrica fonon termal iletkenligi sistem
boyutsallig1 2D'den 3D'ye degistiginde ilging bir degisim sergilemektedir. Bu degisim
artan kalinlik (H) — atomik diizlem sayis1 (n) ile asili birka¢ katmanli grafen (FLG)
yardimi ile degerlendirilebilir. Sekil 4.4°te gosterildigi gibi grafen tabakalarinin termal

iletkenligi atomik diizlem sayisinin artmasiyla azalmistir (Nika ve Balandin, 2012).
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Sekil 4.3 Karbon malzemelerin 1s1l iletkenliklerinin sicaklikla degisimi
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Sekil 4.4 Atomik diizlem sayisiin bir fonksiyonu olarak grafen tabakasinin termal

iletkenlikleri

4.1.3 Mekanik Ozellikler

Grafen {retildiginde dikkate deger esnekligi ile bilim camiasini etkilemistir.
Arastirmacilar daha sonra mekanik 6zelliklerini aragtirmakla ilgilenmeye basladilar ve
CNT kadar giiglii olabilecegini diistinmiislerdir. Tek tabakali grafenin mekanik
Ozellikleri lizerine ilk ¢alismalar sayisal simiilasyonlarla gergeklestirilmistir. Van Lier

vd. (2000) grafenin mekanik davranisini simiile ederek grafenin elastik modiiliiniin
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yaklasik 1,11 GPa olabilecegi sonucuna varmistir. Diger taraftan Reddy vd. (2006)
grafenlerin elastik modiiliinii 0,669 TPa olarak tahmin etmislerdir. Son yillarda
arastirmacilar gergek elastik modiilii ortaya c¢ikarmak i¢in deneysel yontemler
gelistirmiglerdir. Bu deneyler Oncelikle atomik kuvvet mikroskobu (AFM)
kullanimina dayanmaktadir. Ornegin, bir grafen seridindeki kuvvet-deplesmam
6lgmek ve birkag grafen tabakasinin elastik modiiliinii belirlemek i¢in Frank vd. (2007)
tarafindan AFM kullanilmistir. Birka¢ katmanli grafenin dairesel membranlarinin
karakterizasyonu AFM ile kuvvet hacim 6l¢iimii yoluyla da yapilmistir (Poot ve van
der Zant, 2008). Tek tabakali grafenin elastik Ozellikleri ve kopma mukavemeti
Sekil.4.5’te gosterildigi gibi AFM kullanilarak nano-indentasyon ile belirlenmistir.
Elde edilen elastik modiiliiniin ve kirilma mukavemetinin sirastyla 1 TPa ve 130 GPa
oldugu bildirilmistir (Lee vd. 2008). Kimyasal yontemle {iretilen grafen tabakalarinin
elastik Ozellikleri de incelenmistir (Goémez-Navarro, 2008). Tek tabakali grafenin
elastik modiildi, bir AFM'nin ucuyla indiiklenen deformasyon deneyleri ile belirlenmis
ve grafenin elastik modiilii 0,25 TPa olarak rapor edilmistir. Inceleme ayrica 2-8 nm
kalinliginda ¢ok katmanli grafen iizerinde yapilmis ve elastik modiiliiniin yaklasik 0,5

TPa oldugu bulunmustur (Frank vd. 2007).

Sekil 4.5 Dairesel deliklere sahip grafenin SEM goriintiisii (2) ve AFM kullanilarak grafen
tizerinde nanoindentasyonun sematik bir gosterimi (b)
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4.1.4 Elektriksel Ozellikler

Uc boyutlu iletken malzemelerle karsilastirildiginda grafen benzersiz elektriksel
Ozelliklere sahiptir. Grafenin elektronik yapisin1 anlamak igin grafitin bant yapisi
hakkinda temel bilgilere sahip olmak gerekmektedir. Bdylece yeni elektronik
endiistrilerinin gelisimine zemin hazirlanabilir. Geim ve Novoselov (2010), oda
sicakliginda grafenin 15 000 cm?/Vs’den yiiksek bir elektron hareketliligine sahip
oldugunu bildirmistir. Sekil 4.6’da gdsterildigi gibi yapisi geregi el degmemis grafen,
iki boyutlu bir bal petegi karbon kafes formunda sifir bosluklu bir yari iletkendir
(Singh vd. 2011). Morozov vd. (2008) grafende ve c¢ift tabakasinda elektron
hareketliliginin  sicaklik bagimliliklarin1  incelemislerdir. Arastirmacilar oda
sicakliginda olas1 yiik tastyict hareketliligine iligkin temel sinir1 belirleyen son derece
diisiik elektron-fonon sagilma orani elde etmislerdir. Buna goére sonuglar dissal
bozukluklar ortadan kaldirilirsa 200 000 cm?/ Vs’den daha yiiksek hareketliliklerin
elde edilebilecegini gostermistir. Bolotin vd. (2008) benzer sekilde tek katmanli
grafeni askiya alarak ~2 x 1011 cm™ elektron yogunluklarinda 200 000 cm? /Vs’i asan

hareketlilikler elde etmislerdir.

(@ (b) - ©

=== 33’3 . B3

3 0 § 0t 0 = :2.1
-02 . -02 AN -0.2
-0.1 0 0.1 -0.1 0 0.1 -0.1 0.1
k(A=) kiA-Y) kﬁ")

Sekil 4.6 Grafende bant bosluklarinin sematik diyagramlari. (a) ve (b) sirasiyla tek tabakali
ve iki tabakali grafen, (c) iki tabakali dik bir elektrik alam1 uygulandiginda iki
tabakali grafende bir bant boslugunun agilimi

Grafenin mekanik ve fonksiyonel ozellikleri Tablo 4.1'de O6zetlenmis ve diger

malzemelerin Ozellikleriyle karsilastirilmistir. Grafenin cesitli sekillerde birgok
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malzemeden daha iistiin oldugu ve ¢esitli endiistriyel alanlarda uygulama potansiyelin

cok yiiksek oldugu kanisina varilabilir (Liu, 2014).

Tablo 4.1 Farkli mithendislik takviye elemanlarinin 6zellikleri

Cap Elastisite Cekme Termal  Elektriksel

Takviye — Yogunluk oo nodiili  dayammi  iletkenlik iletkenlik

malzemesi  (g/cm?®)

kalinhk (GPa) (GPa) (WIMK) (S/m)
0.33- 4840- -
Grafen 1321 0> 5001000 130 o 107-10
0.01- 1800- ;
CNT 1321 g 1300 20-63 P 10
Cam 256 11 um 76 2 00513 105-10%2
Bor 26 2'3;?1'5 400 4 38 104-10°2
ALO; 34 320um 300 2 5 1073

4.2 Grafen Katkih Bakir Matrisli Kompozitler

Bakir ve alasgimlarinin miikemmel elektriksel ve termal 6zelliklerle donatildigi g6z
Oniline alindiginda, bunlar elektrik kontak malzemeleri, entegre devreler ve direng
kaynag elektrotlari gibi elektrikli ekipmanlarda yaygin olarak kullanilmaktadir (Qin
vd. 2015; Abd-Elwahed vd. 2020). Bununla birlikte, bakir alagimlarinin mukavemeti
ve sertligi oda sicakliginda genellikle disiiktiir. Sertlikteki bu durum, bakir
alagimlarinin daha yiiksek asinma oranlarina yol acarak yapisal malzemelerdeki birgok
uygulamasini sinirlamaktadir (Huang vd. 2019). Cogunlukla seramik elyaflar, seramik
parcaciklar ve karbon elyaf gibi yapilar, Cu matris kompozitlerinde takviye malzemesi
olarak kullanilir (Giiler ve Bagci, 2020). Bu takviyelerin ¢ogu kompozitin
mukavemetini arttirirken, bakirin elektriksel ve termal 6zelliklerini olumsuz yonde
etkilemektedir (Zhang vd. 2015a, 2015b). Son zamanlarda bu olumsuzluklarin
iistesinden gelebilmek i¢in takviye elemani olarak CNT’ler tercih edilmistir. Karbon
nanotiipler, geleneksel malzemelere kiyasla benzersiz 6zelliklere sahip yeni nesil bir
malzemedir. Karbon nanotiipler bakirin mukavemetini arttirirken, ayni zamanda
elektriksel ve termal iletkenliklerini de artirmaktadirlar. Bununla birlikte, karbon
nanotiiplerin iiretimindeki zorluklar ve kompozit icindeki homojen dagilim
problemleri, arastirmacilarin karbon nanotiipler yerine farkli bir takviye elemanina
yonlendirmistir. Son zamanlarda, karbon nanotiiplerin fiziksel 6zelliklerine benzer

ozellik gosteren grafenler Cu matrisli kompozitler i¢in potansiyel hale gelmistir (Gtiler
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ve Bagci, 2020). Oksitler ve grafit parcaciklar: gibi geleneksel dolgu maddeleriyle
karsilastirildiginda grafen, miitkemmel kapsamli performansi sayesinde elektriksel ve
termal iletkenliklerinde ¢ok az bozulma ile kompozitlerin mekanik performanslarini

Iyilestirebilir (Li vd. 2020).

Bugiine kadar, mekanik bilyeli 6giitme / karistirma, elektriksel adsorpsiyon, kimyasal
/ elektrokimyasal iglemler ve yerinde kimyasal buhar biriktirme (CVD) siiregleri

grafeni bir bakir matris i¢inde dagitmak i¢in kullanilmis yontemlerdir.

Dutkiewicz vd. (2015) grafen ile giliclendirilmis bakir matrisli kompozitleri bilyeli
ogiitiilmiis toz karisimlarinin vakum altinda tek eksenli sicak preslenmesi ile
hazirlanmiglardir. iki farkli boyutta yassi grafen kullanarak hazirladiklari kompozitte
grafen orani agirlikga %1 ve %2’dir. Arastirmacilarin bulgularina gore kaba grafen
icerigine kiyasla ince grafen ilavesi kompozit de yaklasik %50 daha fazla sertlik ve

yaklasik %30 daha diisiik elektrik direnci saglamistir.

Li vd. (2015a) bilyal1 6giitme yoluyla grafen kapli bakir tozlarinin tiretimi ve ardindan
spark plazma sinterleme (SPS) siireclerini igeren yontemlerle yiiksek kaliteli grafene

dayanan elektriksel iletkenligi arttirilmis bir bakir / grafen kompoziti raporlamiglardir.

Cao vd. (2017) bakir parcaciklarini bir pul formuna doniistiirdiikten sonra grafen-bakir
kompozitleri yerinde (in-situ) trettiler. Elde ettikleri kompozit de ¢ekme ve akma
mukavemetlerinde onemli bir artis gozlemlerken beraberinde kompozitin yiiksek
stineklik ve yiiksek elektrik iletkenligi sergilediklerini belirlemislerdir. Saf bakira
kiyasla %1,6 oraninda grafen igeren kompozitin akma mukavemetinde %70'lik bir
artis gozlemlenirken toplam uzamada Onemli bir degisim meydana gelmemistir.
Arastirmacilar bagka bir ¢alismada kimyasal buhar biriktirme (CVD) yontemi ile
gelistirilen tek kath grafenleri bakir folyo tizerine Cu-Grafen-Cu seklinde istifleyerek
kompozit malzeme iiretmistir. Uretilen kompozit malzemede hacimsel olarak %0,008
gibi ¢ok diisiik bir grafen icerigiyle elektriksel iletkenlik %117 TACS degerine
ulasmigtir. Bu deger, bakir-grafen kompozitleri igin literatiirde bulunan yliksek

elektriksel iletkenlik degerinden biridir (Cao vd. 2019).
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Chen vd. (2016) farkli grafen igerigine sahip bakir matrisli kompozitleri molekiiler
diizeyde karigtirma islemi ve spark plazma sinterleme islemi ile hazirlanmiglardir. Elde
edilen sonuglara gore grafenlerin matris i¢indeki dagilimi hacimsel fraksiyonlarindan
etkilenmistir. Mikroyap1 icin grafen nano plakalar (GNP’ler) diisiik grafen
konsantrasyonlu (hacimce 9%0,8'den fazla olmayan) kompozitlerde rasgele
dagilmigken, grafen konsantrasyonu hacimce %2’nin iizerinde oldugunda
yogunlastirma kuvvetine dik yonde yonelmelerin oldugu belirlenmistir.
Kompozitlerde grafen igeriginin artmasiyla birlikte giiclendirme etkisi 6nce artmis
sonrasinda azalmistir. Bununla birlikte grafen igerigi arttiginda hem termal hem de

elektriksel iletkenligin bir miktar azaldig1 vurgulanmaigstir.

Chu ve Jia, (2014) bilyal1 6glitme ve sicak presleme gibi iki ardisik islemi kullanarak
grafen nano plakalari bakir matrise basariyla ilave ettiler. Bu c¢alismada takviye
oranina bagl olarak bakir matrisin mekanik 6zellikleri 6nemli Glgiide degismistir.
Hacimce %8'lik grafen nano plakalar ile gii¢lendirilmis kompozit malzemelerin akma
dayanimi saf bakir ile karsilastirildiginda 300 MPa artmis ve Young modiilii %37
artigla 114 GPa'la ulasmistir. Bu artis dikkate degerdir. Arastirmacilar bunun bakir
matriste grafen nano plakalarin bilyali 6giitme yontemi kullanilarak homojen bir
sekilde dagilimindan kaynaklandigina dikkat ¢ekmistir. Ancak GNP'lerdeki artis ile
kompozitteki homojenlik topaklanmadan &tiirii azalmistir. Bu topaklanma kompozitte
biiylik gézenekliliklerin olugmasina yol agmis ve bdylece belirli bir degerden sonra

mekanik 6zelliklerde azalma meydana gelmistir.

Li vd. (2015b) sicak presleme yontemi ile iirettikleri grafen nano levha (GNS) ve grafit
takviyeli bakir matrisli kompozit malzemelerin mekanik ve tribolojik 6zelliklerini
karsilastirdi. Arastirmacilarin elde ettikleri sonuglar Tablo 4.2°’de Ozetlenmistir.
Tablodan goriildiigli gibi en iyi mikro sertlik degerleri GNS takviyeli kompozitlerde
elde edilmistir. GNS miktarindaki artis ile kompozitin sertliginde artmistir. Ancak bu
artis %7 GNS oranindan sonra azalmistir. Kompozitlerin egilme mukavemeti degerleri
ise artan takviye orani ile azalmistir. Buna ragmen ayni takviye oranlart igin GNS
takviyeli kompozitlerin egilme mukavemeti grafit takviyeli kompozitlerinkinden daha

yiiksektir.
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Tablo 4.2 Cu-Gr ve Cu- GNS kompozitlerin mekanik 6zellikleri

Cu-Gr kompozitler Cu-GNS kompozitler

Takviye ]%agll Mikrosertlik Egme ]%agll Mikrosertlik Egme
elemani oran1  yogunluk (HV) dayanimi  yogunluk (HV) dayanimi

(Y%hacimsel) (%) (MPa) (%) (MPa)

2,5 98,9 66,5 362,03 99,1 67,8 441,27

5 98,5 69,2 294,39 98,9 71,7 301,16

7.5 98,4 74,2 185,68 98,7 97,4 284,01

10 98,2 68,9 149,01 97,5 56,8 211,85
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5. YONTEM

5.1 Malzemeler

Deneysel ¢alismalarda matris malzemesi olarak Nanokar firmasindan Cu tozu (%99,7
saflikta — ortalama 44 pm boyutunda) ve takviye elemamt olarak Nanografi
firmasindan grafen nano levhalar (GNS’ler) (%99,9 saflikta — 3 nm boyutunda) temin
edilmistir. Kullanilan tozlara ait taramali elektron mikroskobu goriintiileri Sekil 5.1°de

verilmistir.

Sekil 5.1 Deneysel ¢aligmalarda kullanilan tozlarin SEM goriintiisii

5.2 Grafen Katkih Bakir Kompozitlerin Uretimi
5.2.1 Tozlarin Karistirilmasi

Karigtirma islemleri oncelikli olarak baslangic tozlar ile baslanmistir. Bu islem igin
agirlik olarak %0, %0,5, %1 ve %1,5 grafen parcaciklar: ayr1 ayr1 bakir tozlar ile
karistirlmistir. Karistirma Oncesi grafen tozlart homojen bir dagilim saglamak
amaciyla 40 ml alkol igeren bir kap igerisinde konulmustur. Daha sonra bu karisim
igerisi damitilmig su ile doldurulmus ultrasonik banyo igerisine yerlestirilmis ve oda
sicakliginda 30 dakika boyunca karigtirilmistir (Sekil 5.2). Akabinde alkol ve
grafenden olusan soliisyona Cu tozlar1 ilave edilerek paslanmaz bir ¢elik kap igerisinde
(250 ml) bilyal1 karistirici (Retsch PM100) (Sekil 5.3) ile 400 rpm karistirma hizinda
120 dakika boyunca karistirilmistir. Agirlikga bilye/toz oran1 10:1 olmasi igin 10 mm

capinda paslanmaz ¢elik bilyeler karisim toz igerisine ilave edilmistir. Karistirma
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islemi sonrasinda karisim etiiv firin igerisine yerlestirilerek 80°C sicaklikta 180 dakika

bekletilerek kurutulmustur.

Sekil 5.2 Karigtirma isleminde kullanilan ultrasonik banyo

Sekil 5.3 Karigtirma isleminde kullanilan bilyeli karigtirici
5.2.2 Tozlarin Sikistirilmasi ve Sinterlenmesi

Karisim tozlar 120 ton basma kapasitesine sahip hidrolik pres yardimiyla (Sekil 5.4)
500, 600 ve 700 MPa basing altinda ¢elik bir kalip igerisinde (Sekil 5.5a) tek yonlii
olarak sikistirllmistir. Sikistirma sonrast 27 mm c¢apinda silindirik numuneler
iiretilmistir (Sekil 5.5b). Uretilen numuneler tiip firm (Sekil 5.6) igerisinde argon
atmosferinde 850 °C, 900 °C ve 950 °C sicakliklarda sinterleme islemine tabi

tutulmustur.
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Sekil 5.5 Sikistirma igleminde kullanilan kalip (a) ve iiretilen numuneler (b)

27



Sekil 5.6 Sinterleme isleminde kullanilan firin

5.3 Karakterizasyon Islemleri
5.3.1 Makro ve Mikro Yapisal Analizler

Uretilen kompozit numunelerin mikro ve makro yapisal analizleri igin geleneksel
metalografik prosediir uygulanmistir. Bu prosediire gére numuneler Sekil 5.7°de
verilen zimparalama ve parlatma cihazinda sirasiyla 120, 280, 320, 600, 800, 1200,
1500 ve 2000 mesh SiC zimparalar ile numune yiizeyleri zimparalanmis ve elmas
soliisyon ile parlatilmistir. Boylece numuneler makro ve mikro yapisal analizler igin
hazir hale getirilmistir. Mikroyap: incelemelerinde Kastamonu Universitesi, Merkezi
Arastirma Laboratuvarinda bulunan enerji dagilimli spektrometri (EDS) igeren FEI
marka Quanta FEG 250 model taramali elektron mikroskobu (SEM) (Sekil 5.8a) ve
Makine Miihendisligi laboratuvarinda bulunan Nikon marka MA100 model optik
mikroskop kullanilmigtir (Sekil 5.8b).
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Sekil 5.8 Calismada kullanilan taramali elektron mikroskop (a) ve optik mikroskop (b)

5.3.2 Yogunluk Ol¢iimii

Uretilen numunelerin yogunluklari (ps) boyutsal biiyiikliikten dolayr Esitlik. 5.1°de
verilen formiil kullanilarak numunelerin havadaki agirliklarinin (mp), hacmine (v)

orant ile hesaplanmistir.

mhn

ps="" (5.1)

4

Kompozit numunelerin teorik yogunluklari (pt) karisim kuralina gére hesaplanmastir.

Buna gore numuneyi olusturan her bir bilesenin agirlikca yiizde oranlan ile
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yogunluklart carpilmis ve elde edilen degerler toplanarak teorik yogunluk
hesaplanmistir (Esitlik 5.2).

pr = [(%W,) X p1] + [(%W,) X pral + v e e e + [(%W,) X pg]  (5.2)

Bagil yogunluk (p*) degerleri ise ger¢ek yogunlugun teorik yogunluga oranlanmast ile
elde edilmektedir (Esitlik 4.3).

pr=Ps/, (5.3)
5.3.3 Mikrosertlik Ol¢iimii

Sertlik dlgiimleri Kastamonu Universitesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi
Laboratuvarinda bulunan Schimadzu (HMV-G) marka mikro sertlik cihazinda
yapilmustir (Sekil 5.9). Uretilen kompozit numunelerin sertlik dlg¢iimleri 0,025, 0,05,
0,1, 0,3 ve 0,5 N yiikler uygulanarak yapilmistir. Yiikte bekleme siiresi 10 s’dir. Mikro
sertlik degerleri her numune i¢in en az bes Ol¢limiin ortalamasi alinarak

degerlendirilmistir.

Sekil 5.9 Sertlik 6l¢iim cihazi
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5.3.4 Elektrik Iletkenlik Ol¢iimii

Elektrik iletkenlik dl¢timleri Olympus Nortec 500 D tipi dijital girdap akimi metal
iletkenlik olcer ile Slciilmiistiir (Sekil 5.10). Olgiimler Tiirk Standartlar Enstitiisii
Tahribatsiz Muayene Laboratuvarlarinda yapilmistir. Her numune igin, ortalama bir

deger elde etmek icin en az bes kez Sl¢iim yapilmistir.

e

Sekil 5.10 Elektriksel iletkenlik 6l¢timii
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6. BULGULAR

6.1 Toz Morfolojisi

Bilyali 6glitme islemi i¢in kullanilan Cu ham tozlarinin morfolojisi sirasiyla Sekil
6.1°de gosterilmistir. Cu tozu baglangigta kiiresel sekilli ortalama 44 pm ¢apa sahip
iken (Sekil 6.1a), karisim isleminin etkisi ile bu morfoloji 6nemli 6lgiide degismistir.
2 saatlik 6giitiilmiis tozun SEM goriintiistine bakildiginda, mekanik 6giitmenin bir
sonucu olarak Cu tozlarinin pulsu bir yapiya doniistiigii goriillmektedir (Sekil 6.1b).
Ayrica iri taneli yapilarda zaman zaman kirilma egilimleri gozlenmistir (Sekil 6.1c¢).
Genel olarak, mekanik 6glitme sirasinda toz parcaciklar soguk kaynak, kirilma ve
yeniden kaynak islemlerinden ge¢mektedir. Ayrica soguk kaynak ve kirilma islemleri
mekanik 6glitmenin herhangi bir asamasinda baskin olabilir. Bu durum ¢ogunlukla toz
onciillerinin deformasyon 6zelliklerine ve kinetiklerine baglidir (Salvo vd. 2019).
Daha once pulsu morfolojiye sahip Cu tozlar1 kullanilarak iiretilen kompozitlerin
gelismis fonksiyonel Ozellikler sergiledikleri Varol ve Canakg¢i (2015) tarafindan
belirtilmistir.

Sekil 6.1 Karigim Oncesi (a) ve karisim sonrasi Cu tozlarin morfolojisi (b ve ¢)
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6.2 Mikroyapisal Analiz

Farkli basinglarda preslenmis ve farkli sicakliklarda sinterlenmis GNS takviyeli Cu
matrisli kompozitlerin optik mikroskop gortintiileri Sekil 6.2, Sekil 6.3, Sekil 6.4 ve
Sekil 6.5’te verilmistir. Gorlintiilere bakildiginda grafen icermeyen numunelerde yap1
icerisinde dnemli Ol¢lide gozenege rastlanmazken grafen katkili numunelerde yapisal
kusurlar dikkat ¢ekicidir. GNS oranindaki artis parcacik sinirindaki ve Cu matris
tozlarindaki GNS partikiillerinin sayisini1 nemli 6l¢iide artirmistir. Bu durum 6zellikle
tane sinirlarinda aglomerasyona ve gozenege yol agmustir (Sekil 6.6). Presleme islemi
esnasinda partikiil sinirlarinda bulunan GNS’ler numune mikroyapisinda 6nemli
ol¢iide degisiklige neden olmustur. Daha fazla analiz i¢in, EDS ¢izgi tarama analizleri
Cu-1,5 GNS numunelerinin tane sinirlari lizerinde gergeklestirilmis ve detaylar Sekil
6.7'de sunulmustur. EDS analizleri Cu-1,5 GNS kompozitlerinin tane siirlarinda
grafenin varligini agikca dogrulamistir. Gozlenen GNS toplanmasi tam yogunlasmay1
Onleyerek sanal gozenekler olarak islev goérmiistiir. Salvo vd. (2019) tarafindan da
benzer sonuglar rapor edilmistir. Aglomerasyon sonucu olusan gbzenekler iiretilen
kompozitlerin fiziksel ve mekanik ozellikleri iizerine olumsuz etkileri mevcuttur
(Varol ve Canakgi, 2015).
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Sekil 6.3

%0,5 GNS iceren numunelerin optik mikroskop goriintiisii

34




500 MPa

600 MPa

700 MPa

850 °C 900 °C 950 °C

%1.5
GNS

500 MPa

600 MPa

700 MPa
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Sekil 6.7 600 MPa ve 900 °C'de yogunlastirilmis Cu-1,5 GNS kompozitlerin EDS ¢izgi
tarama analizi
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6.3 Yogunluk Degisimi

Arsimet yontemiyle ol¢giilen Cu-GNS kompozitlerinin bagil yogunlugu Sekil 6.8°da
verilmistir. Grafen igerigindeki artisa bagli olarak numunelerin bagil yogunluk
degerlerinin azaldig1 goriilmiistiir. Buna karsin sikistirma basincindaki artis bagil
yogunluk degerlerinin artisina yol agmistir. Ozellikle diisiik sinterleme sicakliginda
(850 °C) sikigtirma basincinin etkisi daha fazladir. Bu sicaklikta en yiiksek bagil
yogunluk %94,9 ile 700 MPa sikistirma basincinda preslenen GNS igermeyen
numunede elde edilmistir. En diisiik bagil yogunluk degeri ise 500 MPa sikistirma
basincinda preslenen %1,5 GNS igeren numunede %87,4 olarak hesaplanmistir. Bu
sicaklikta presleme basincindaki azalma ve GNS icerigindeki artig bagil yogunluk

degisiminde %7,5 fark olusturmustur.

Sinterleme sicakligindaki artis ile birlikte numunelerin bagil yogunluk degisimi
lizerine sikistirma basincinin etkisi nispeten daha azdir. 950 °C sicaklikta sinterlenmis
numuneler i¢in en yiiksek bagil yogunluk %94,6 ile 600 MPa sikistirma basincinda
preslenen GNS igermeyen numunede elde edilmistir. Ayni sicaklikta sinterlenen ve
700 MPa ile 500 MPa sikistirma basinglarinda preslenen numunenin bagil yogunluk
degerleri ise sirasiyla %93,7 ve %93,3 olarak belirlenmistir. Bu sicaklikta GNS
icermeyen numuneler i¢in sikistirma basincinin bagil yogunluk degisimi iizerine
maksimum %1,3 fark olusturdugu goriilmektedir. 950 °C sicaklikta sinterlenmis
numuneler i¢in en diisiik bagil yogunluk %90,5 ile 500 MPa sikistirma basincinda
preslenen %1,5 GNS igeren numunede elde edilmistir. Bu sicaklikta presleme
basincindaki degisim ve GNS igerigindeki artis bagil yogunluk degisiminde ~ %4 fark

olusturmustur.

GNS icerigindeki artis bagil yogunluk degerlerini diisiirmiistiir. Bu durum Cu-1,5
GNS kompozitlerdeki gozeneklerin mevcudiyeti ile desteklenebilir (Sekil 6.6). Wei
vd. (2014) tarafindan yapilan ¢calismada ise grafen igerigi %1°den %5’e ¢ikartildiginda
bagil yogunluk degerlerinin en yiiksek seviyeye (%96,68) ulastig1 raporlanmistir.
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Sekil 6.8 Cu-GNS kompozitlerin bagil yogunluk degisimi

6.4 XRD Analizi

700 MPa basingta sikistirilmis ve farkl sicakliklarda (850, 900 ve 950 °C) sinterlenmis
saf Cu ve Cu-1,5 GNS kompozitlerinin XRD modelleri sirasiyla Sekil 6.9’da
gosterilmektedir. Saf Cu ve Cu-1,5 GNS kompozitlerinin XRD modelleri 43,2, 50,3
ve 74,1'deki kirinim piklerini gosterir ve Cu'nun sirasiyla (111), (200) ve (220)

38



yansimalarina karsilik gelmektedir (Theivasanthi ve Alagar, 2010). Sinterleme
sicakligina bagli olarak desenler arasinda 6nemli bir fark gézlenmemistir. Cu-1,5 GNS
numunelerinde grafene bagli kirinim piklerinin yoklugu dikkat ¢ekicidir. Bu durum
(a) XRD saptama sinirlarinda tespit edilemeyen Cu matrisinde diisiik miktarda
grafenin dagilimina, (b) Cu ile ilgili yiiksek yogun kirinim pikleri ile grafene bagl
piklerin maskelemesine veya (c) 6giitme sirasinda grafen tabakalarinin istiflenmesi ve
Cu matrisinde iyi dagilmis tek tabakali GNS ile sonuglanabilecek bozulmalarin
meydana gelmesinden kaynaklanabilir (Wei vd. 2014; Salvo vd. 2019). Wejrzanowski
vd. (2016) tarafindan yapilan ¢alismada bulk yapidaki grafen-bakir kompozitlerde

benzer bir XRD patern davranisi gézlemlenmistir.
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Sekil 6.9 700 MPa basingta sikistirilmig ve farkli sicakliklarda (850, 900 ve 950 °C)
sinterlenmis saf Cu ve Cu-1,5 GNS kompozitlerinin XRD modelleri

6.5 Sertlik Degisimi

Bir yiikiin uygulanmasindan kaynaklanan deformasyon ve kirik malzemelerin
sertliginin bir 6lgiisii olarak kabul edilir. Mikro sertlik malzemelerin sertligini 6lgmek
ve mekanik ozelliklerini belirlemek igin kullamlan bir test yontemidir. Ozellikle
Vickers sertligi mekanik 6zellikleri tanimlamada en yaygin kullanilan yontemlerden
bir tanesidir. Vickers sertlik degerleri farkli yiiklere sahip pramit bigiminde batici ucun

numune iizerinde birakmis oldugu izin boyutlarinin 6l¢iimiine baghdir. Bu ¢alismada
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alt1 farkl ytiik (F = 0,245, 0,490, 0,980, 1,960, 2,940 ve 4,900 N), oda sicakliginda saf
Cu ve Cu- xGNS (x: 0,5, 1 ve 1,5) kompozitlerinin mekanik 6zelliklerini aragtirmak
i¢in kullanildi. Yiik/iz alani ile Vickers sertlik arasindaki iliski asagida verilen esitlik

kullanilarak hesaplanmistir (Esitlik 6.1).
H, = 1854,4 (F / dz) (GPa) (6.1)

Burada F, N cinsinden uygulanan yiikii ve d, um cinsinden yiikiin malzeme tizerinde
olusturdugu izin kosegensel ortalama uzunlugunu ifade etmektedir. Ayrica biitlin
numuneler igin yiike bagli elastik modiilii (E) degerleri ve akma dayanimi (Y) Esitlik

(6.2) ve (6.3)’te verilen formiillerden hesaplanmuistir.

E = 81,9635H, (6.2)
H
Y= v/s (6.3)

Mikro sertlik karakterizasyonunda iz boyutu etkisi (IBE) veya ters iz boyutu etkisi
(TIBE) seklinde malzeme davranist olabilir (Akkurt ve Yildirim, 2016; Zalaoglu vd.,
2017). TIBE davranisi uygulanan test yiikiindeki artisa bagli olarak sertlikteki artisi
gosterirken, IBE davranisi ise uygulanan yiikteki artisa bagli olarak sertlikteki
azalmay ifade etmektedir. Sekil 6.10, Sekil 6.11, Sekil 6.12 ve Sekil 6.13 uygulanan
yiiklere bagli olarak mikro sertlik degerlerindeki degisimleri gostermektedir. Ayrica,
sertlik 6l¢iimii ile hesaplanan parametreleri karsilagtirmak icin elde edilen sonuglar
Tablo 6.1, Tablo 6.2, Tablo 6.3 ve Tablo 6.4’te verilmistir. Numunelerin mikro sertlik
degerleri tizerindeki degisimler dikkate alindifinda {iretim parametrelerindeki
degiskenlerin (presleme basinci, sinterleme sicakligi ve bakir matris igerisine ilave
edilen grafen) 6nemi anlasilir hale gelmektedir. Biitiin numunelerde iz boyut etkisi
(IBE) gbzlemlenmistir. Malzemelerin mekanik ozelliklerini karakterize etmek icin
mikro sertligin yani sira elastik modiilii ve akma dayanimi da olduk¢a Onemli
parametrelerdir. Elastik modilii kuvvet altindaki malzemenin elastik davranigini
belirtmektedir. Sert bir malzemenin seklini degistirebilmek i¢in ¢ok daha fazla kuvvete
ihtiya¢ duyulmaktadir. Bu durumda malzemenin elastik modiilii yliksektir. Hy ve E

artis1 malzemeleri sekillendirmek icin daha fazla kuvvetin uygulanmasi gerektigini
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gostermektedir. Salvo vd. (2019) tarafindan yapilan g¢alismanin aksine bu ¢aligmada
uygulanan yiike gore sertligin kademeli olarak azaldig1 ve uygulanan yiikiin 4,900 N

i¢in minimuma ulastig1 aciktir.

Sekil 6.10°da farkli basinglarda preslenmis ve farkli sicakliklarda sinterlenmis saf Cu
numunelerin yiike bagh sertlik degisimleri gosterilmektedir. Grafikte acikga
gosterildigi gibi farkli yiikler altinda yiikleme egrilerinin belirli bir yiik (2,940 N)
degerinden itibaren yaklasik bir plato (diizliik) bigimini aldig1 goriilmektedir. Bu plato
degerleri igin elde edilen ve Tablo 6.1°de verilen E degerleri karsilastirildiginda 6nemli
farkliliklarin olmadig1 goriilmektedir. Buna gore saf Cu numuneler i¢in deneysel
caligmalarda kullanilan presleme basinci ve sinterleme sicakliginin elastik modiilii
tizerine etkisi yok denecek kadar azdir. Benzer durum akma dayanimlari i¢inde

sOylenebilir.
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Sekil 6.10 Saf Cu numunelerde yiike bagli sertlik degisimleri
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Tablo 6.1 Saf Cu numunelerin sertlik 6l¢timii ile hesaplanan parametreler

500 Mpa 600 Mpa 700 Mpa
F(N) d(um) Hv(GPa) E(GPa) Y (GPa) F(N) d(mum) Hv(GPa) E(GPa) Y (GPa) F(N) d(um) Hv(GPa) E (GPa) Y (GPa)
0,245 25,140 0,719 58,920 0,240 0,245 27,230 0,613 50,222 0,204 0,245 24,950 0,730 59,820 0,243
0,490 40,385 0,557 45,665 0,186 0,490 40,333 0,559 45,784 0,186 0,490 39,193 0,592 48,486 0,197
4 0,980 63,734 0,447 36,670 0,149 0,980 60,000 0,505 41,376 0,168 0,980 62,730 0,462 37,853 0,154
§ 1,960 98,098 0,378 30,957 0,126 1,960 104,492 0,333 27,284 0,111 1,960 100,458 0,360 29,520 0,120
2,940 122,908 0,361 29,581 0,120 2,940 142,793 0,267 21,916 0,089 2,940 125,193 0,348 28,511 0,116
4,900 178,213 0,286 23,450 0,095 4,900 172,377 0,306 25,065 0,102 4,900 171,113 0,310 25,436 0,103
0,245 25,000 0,727 59,581 0,242 0,245 24,820 0,738 60,449 0,246 0,245 24,603 0,751 61,518 0,250
0,490 39,333 0,587 48,139 0,196 0,490 38,930 0,600 49,142 0,200 0,490 39,690 0,577 47,278 0,192
& 0,980 63,352 0,453 37,113 0,151 0,980 61,967 0,473 38,791 0,158 0,980 61,955 0,473 38,806 0,158
§ 1,960 96,085 0,394 32,268 0,131 1,960 107,006 0,317 26,017 0,106 1,960 102,390 0,347 28,416 0,116
2,940 129,376 0,326 26,697 0,109 2,940 140,184 0,277 22,739 0,092 2,940 131,970 0,313 25,658 0,104
4,900 178,590 0,285 23,351 0,095 4,900 171,430 0,309 25,342 0,103 4,900 164,765 0,335 27,434 0,112
0,245 25,937 0,675 55,356 0,225 0,245 24,540 0,754 61,836 0,251 0,245 24,715 0,744 60,963 0,248
0,490 40,447 0,555 45,525 0,185 0,490 39,562 0,581 47,584 0,194 0,490 39,873 0,572 46,844 0,191
g 0,980 64,838 0,432 35,432 0,144 0,980 58 350 0,534 43,749 0,178 0,980 60,507 0,496 40,686 0,165
§ 1,960 100,553 0,359 29,464 0,120 1,960 94845 0,404 33,117 0,135 1,960 96,777 0,388 31,808 0,129
2,940 130,516 0,320 26,233 0,107 2,940 127 396 0,336 27,533 0,112 2,940 126,998 0,338 217,706 0,113
4,900 177,573 0,288 23,619 0,096 4,900 178970 0,284 23,252 0,095 4,900 177,323 0,289 23,686 0,096
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Sekil 6.11°de Cu-0.5 GNS kompozit numunelerin yiike bagli sertlik degisimleri
gosterilmektedir. Saf Cu numunelerde oldugu gibi Cu-0,5 GNS kompozit
numunelerde de yiikleme egrilerinin belirli bir yiik (2,940 N) degerinden itibaren
yaklasik bir plato bi¢imini aldig1 goriilmektedir. Bu plato degerleri i¢in elde edilen ve
Tablo 6.2°de verilen E degerlerine bakildiginda, saf Cu numunelere kiyasla Cu-
0,5GNS kompozit numunelerde elde edilen degerlerin nispeten yiiksek oldugu
goriilmektedir. Ancak presleme basinci ve sinterleme sicakligimin Cu-0,5 GNS
kompozit numunelerin elastik modiilii lizerine etkisi karmasik bir korelasyon
icerisindedir. Ornegin 850°C sicaklikta sinterlenen numunelerde —sikistirma
basincindaki artis ile birlikte elde edilen sonuglar artan-azalan seklinde meydana
gelmigtir. 950°C sicaklikta ise sikistirma basincindaki artis ile elastik modiilii
degerlerinde artan yonde bir egilim gézlenmistir. Bununla birlikte 500 MPa sikistirma
basincinda preslenen numuneler i¢in sinterleme sicakligindaki artis ile elastik modiili
degerleri azalmigtir. 700 MPa sikigtirma basincinda preslenen numuneler igin ise

elastik modiilii degerlerinde 6nemli bir farklilik gozlenmemistir.
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Sekil 6.11 Cu-0,5 GNS kompozit numunelerde yiike bagl dertlik degisimleri
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Tablo 6.2 Cu-0,5 GNS numunelerin sertlik 6l¢iimii ile hesaplanan parametreler

500 Mpa 600 Mpa 700 Mpa
F(N) d(um) Hv(GPa) E(GPa) Y (GPa) F(N) d(mum) Hv(GPa) E(GPa) Y (GPa) F(N) d(um) Hv(GPa) E (GPa) Y (GPa)
0,245 23,645 0,813 66,606 0,271 0,245 25,427 0,703 57,598 0,234 0,245 25,587 0,694 56,880 0,231
0,490 37,270 0,654 53,617 0,218 0,490 37,680 0,640 52,456 0,213 0,490 36,097 0,697 57,159 0,232
¥ 0980 56,914 0,561 45,985 0,187 0,980 65,740 0,421 34,466 0,140 0,980 63,450 0,451 36,999 0,150
§ 1,960 83,638 0,520 42,587 0,173 1,960 99,830 0,365 29,892 0,122 1,960 94,747 0,405 33,186 0,135
2,940 114,390 0,417 34,150 0,139 2,940 130,824 0,319 26,109 0,106 2,940 120,168 0,378 30,945 0,126
4,900 140,980 0,457 37,472 0,152 4,900 172,760 0,304 24,954 0,101 4,900 160,700 0,352 28,840 0,117
0,245 24,603 0,751 61,518 0,250 0,245 25,570 0,695 56,955 0,232 0,245 25,207 0,715 58,608 0,238
0,490 36,633 0,677 55,497 0,226 0,490 37,600 0,643 52,680 0,214 0,490 36,110 0,697 57,117 0,232
¥ 0980 62,693 0,462 37,898 0,154 0,980 63,222 0,455 37,266 0,152 0,980 57,243 0,555 45,457 0,185
§ 1,960 96,140 0,393 32,231 0,131 1,960 96,652 0,389 31,890 0,130 1,960 98,040 0,378 30,994 0,126
2,940 125,000 0,349 28,599 0,116 2,940 116,567 0,401 32,887 0,134 2,940 122,400 0,364 29,827 0,121
4,900 166,290 0,329 26,933 0,110 4,900 158,550 0,361 29,627 0,120 4,900 159,187 0,359 29,390 0,120
0,245 24,704 0,744 61,018 0,248 0,245 23,937 0,793 64,992 0,264 0,245 25,270 0,711 58,315 0,237
0,490 40,192 0,562 46,104 0,187 0,490 34,490 0,764 62,609 0,255 0,490 40,213 0,562 46,057 0,187
¥ 0980 65177 0,428 35,064 0,143 0,980 52,840 0,651 53,349 0,217 0,980 61,772 0,476 39,036 0,159
§ 1,960 95,966 0,395 32,348 0,132 1,960 98,810 0,372 30,513 0,124 1,960 92,973 0,420 34,464 0,140
2,940 126,235 0,342 28,042 0,114 2,940 126,104 0,343 28,100 0,114 2,940 116,440 0,402 32,958 0,134
4,900 173,643 0,301 24,700 0,100 4,900 166,160 0,329 26,975 0,110 4,900 162,103 0,346 28,342 0,115
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Cu-1 GNS kompozit numunelerin yiike bagli sertlik degisimlerine bakildiginda (Sekil
6.12) elde edilen sertlik varyasyonlari saf Cu ve Cu-0,5 GNS kompozit numunelerinki
ile benzer egilimde olduklar1 goriilmektedir. Buna ragmen Cu-1 GNS kompozit
numunelerin yiike bagl elastik modiilii ve akma dayanimi degerleri saf Cu ve Cu-0,5
GNS kompozit numunelerde elde edilen elastik modiilii ve akma dayanimi degerlerine
kiyasla nispeten daha yiiksektir (Tablo 6.3). Bu durum ilave edilen grafen
parcaciklarinin etkisini acik¢a ortaya koymaktadir. Zhang (2015) yapmis oldugu
calismada grafen takviyeli bakir matrisli kompozitlerde diisiik miktarlarda ilave edilen

GNS’lerin mikro sertlikte artisa yol agtigi giliglendirici etkisine atfedilerek

belirtilmistir.
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Sekil 6.12 Cu-1 GNS kompozit numunelerde yiike bagli dertlik degisimler
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Tablo 6.3 Cu-1 GNS numunelerin sertlik dl¢iimil ile hesaplanan parametreler

500 Mpa 600 Mpa 700 Mpa
F(N) d(um) Hv(GPa) E(GPa) Y (GPa) F(N) d(um) Hv(GPa) E(GPa) Y (GPa) F(N) d(um) Hv(GPa) E (GPa) Y (GPa)
0,245 23,620 0,814 66,747 0,271 0,245 24,972 0,729 59,715 0,243 0,245 24,453 0,760 62,279 0,253
0,490 34,030 0,785 64,313 0,262 0,490 37,106 0,660 54,092 0,220 0,490 38,022 0,629 51,517 0,210
¥ 0980 52,076 0,670 54,926 0,223 0,980 57,808 0,544 44,574 0,181 0,980 61,298 0,484 39,642 0,161
§ 1,960 78,768 0,586 48,015 0,195 1,960 88,280 0,466 38,226 0,155 1,960 88,510 0,464 38,027 0,155
2,940 105,530 0,490 40,125 0,163 2,940 111,720 0,437 35,802 0,146 2,940 109,652 0,453 37,165 0,151
4,900 142,947 0,445 36,448 0,148 4,900 147,773 0,416 34,106 0,139 4,900 152,967 0,388 31,829 0,129
0,245 24,317 0,768 62,977 0,256 0,245 25,190 0,716 58,686 0,239 0,245 23,013 0,858 70,312 0,286
0,490 38,477 0,614 50,307 0,205 0,490 39,955 0,569 46,653 0,190 0,490 36,643 0,677 55,469 0,226
$ 0980 64,648 0,435 35,640 0,145 0,980 64,350 0,439 35,971 0,146 0,980 54,097 0,621 50,899 0,207
§ 1,960 99,316 0,368 30,202 0,123 1,960 94,748 0,405 33,185 0,135 1,960 83,410 0,522 42,820 0,174
2,940 117,837 0,393 32,182 0,131 2,940 119,104 0,384 31,501 0,128 2,940 108,904 0,460 37,678 0,153
4,900 160,833 0,351 28,792 0,117 4,900 160,447 0,353 28,931 0,118 4,900 147,133 0,420 34,403 0,140
0,245 25,047 0,724 59,359 0,241 0,245 23,810 0,801 65,686 0,267 0,245 22,686 0,883 72,356 0,294
0,490 36,974 0,665 54,479 0,222 0,490 37,303 0,653 53,521 0,218 0,490 35,508 0,721 59,070 0,240
¥ 098 58,093 0,538 44,136 0,179 0,980 55,850 0,583 47,753 0,194 0,980 53,683 0,631 51,686 0,210
§ 1,960 80,596 0,560 45,862 0,187 1,960 85,690 0,495 40,571 0,165 1,960 79,856 0,570 46,716 0,190
2,940 107,053 0,476 38,992 0,159 2,940 107,078 0,475 38,974 0,158 2,940 102,888 0,515 42,213 0,172
4,900 152,460 0,391 32,041 0,130 4,900 145,107 0,432 35,371 0,144 4,900 140,157 0,463 37,913 0,154
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Cu-1,5 GNS kompozit numunelerde uygulanan yiike bagli olarak sertlik degerleri
diger numunelerde oldugu gibi azalmistir. Cu-1,5 GNS kompozit numunelerin yiike
bagli elastik modiilii ve akma dayanimi degerleri Cu-1 GNS kompozit numunelere
kiyasla nispeten daha diisiiktiir (Tablo 6.4). Bununla birlikte elastik modiilii {izerine

presleme basinci ve sinterleme sicakliginin etkisi lineer degildir.
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Sekil 6.13 Cu-1,5 GNS kompozit numunelerde yiike bagli dertlik degisimleri
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Tablo 6.4 Cu-1,5 GNS numunelerin sertlik 6l¢iimii ile hesaplanan parametreler

500 Mpa 600 Mpa 700 Mpa
F(N) d(um) Hv(GPa) E(GPa) Y (GPa) F(N) d(mum) Hv(GPa) E(GPa) Y (GPa) F(N) d(um) Hv(GPa) E (GPa) Y (GPa)
0,245 23,698 0,809 66,308 0,270 0,245 25,717 0,687 56,307 0,229 0,245 28,003 0,579 47,487 0,193
0,490 36,193 0,694 56,854 0,231 0,490 38,893 0,601 49,235 0,200 0,490 41,937 0,517 42,348 0,172
¥ 0980 59,832 0,508 41,609 0,169 0,980 60,543 0,496 40,637 0,165 0,980 61,367 0,483 39,554 0,161
§ 1,960 90,868 0,440 36,079 0,147 1,960 99,890 0,364 29,856 0,121 1,960 97,287 0,384 31,476 0,128
2,940 117,352 0,396 32,448 0,132 2,940 122,907 0,361 29,582 0,120 2,940 122,273 0,365 29,889 0,122
4,900 152,710 0,390 31,936 0,130 4,900 159,310 0,358 29,345 0,119 4,900 155,380 0,376 30,848 0,125
0,245 25,190 0,716 58,686 0,239 0,245 26,430 0,650 53,308 0,217 0,245 24,005 0,788 64,623 0,263
0,490 36,600 0,678 55,598 0,226 0,490 37,665 0,641 52,498 0,214 0,490 37,525 0,645 52,891 0,215
¥ 0980 55,430 0,591 48,480 0,197 0,980 61,333 0,483 39,597 0,161 0,980 56,950 0,560 45,926 0,187
§ 1,960 99,926 0,364 29,835 0,121 1,960 94,247 0,409 33,539 0,136 1,960 88,407 0,465 38,116 0,155
2,940 125,270 0,347 28,476 0,116 2,940 122,400 0,364 29,827 0,121 2,940 115,047 0,412 33,762 0,137
4,900 165,470 0,332 27,201 0,111 4,900 154,090 0,383 31,367 0,128 4,900 146,250 0,425 34,820 0,142
0,245 25915 0,676 55,448 0,225 0,245 26,733 0,636 52,106 0,212 0,245 25,497 0,699 57,283 0,233
0,490 40,290 0,560 45,880 0,187 0,490 38,543 0,612 50,133 0,204 0,490 39,200 0,591 48,467 0,197
$ 098 60,760 0,492 40,347 0,164 0,980 61,080 0,487 39,926 0,162 0,980 66,700 0,408 33,481 0,136
§ 1,960 91,788 0,431 35,360 0,144 1,960 97,287 0,384 31,476 0,128 1,960 107,180 0,316 25,933 0,105
2,940 116,376 0,403 32,995 0,134 2,940 121,007 0,372 30,518 0,124 2,940 135,593 0,297 24,305 0,099
4,900 152,400 0,391 32,066 0,130 4,900 159,440 0,357 29,297 0,119 4,900 175,420 0,295 24,203 0,098
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6.6 Elektriksel iletkenlik

Sekil 6.14’de iiretim parametrelerinin bir fonksiyonu olarak Cu-GNS kompozit
numunelerin elektrik iletkenligi gosterilmektedir. Elektrik iletkenlik degerleri %IACS
olarak verilmistir. IACS uluslararasi tavlanmig bakir standardinin kisaltmasidir. Bu
standarta gére tavlanmis saf bakirm iletkenligi 20 °C'de 58 x 10° S.m™! olarak
belirlenmis ve bu deger %100 IACS olarak tanimlanmistir. Sonuglar Cu matrise
GNS’nin dahil edilmesinin  GNS igermeyen referans numunesine kiyasla
kompozitlerin elektrik iletkenligini azaltigini gostermektedir. Grafenin elektrik
iletkenliginin bakirinkinden ¢ok daha diisiik oldugu ve bu nedenle elektrik iletkenligini
azalttig dikkate alinmalidir (Wei vd. 2014; Saboori vd. 2018; Hidalgo-Manrique vd.
2019; Moustafa ve Taha, 2020). Ek olarak metaller serbest elektronlar ve ¢ekirdek
arasindaki diisiik etkilesim ile karakterize edilmektedirler. Cu serbest elektronlarin
kolay hareketi nedeniyle iyi bir elektrik iletkenligine sahiptir (Callister, 2007; Taha ve
Zawrah, 2017). Diger taraftan, grafen ilavesi serbest elektronlar ve ¢ekirdek arasindaki
baglarin gii¢lendirilmesine katkida bulunmakta ve bu tiir nanokompozitlerin
elektriksel iletkenliginde gozle goriiliir bir azalmaya yol agmaktadir. Dahasi, grafenin
varligi tane boyutunu azaltmanin yani sira dislokasyon yogunlugunu arttirmaktan da
sorumludur. Bu da tane sinirlarinin artmasina ve bu nedenle iletkenlik yoluna karsi

daha fazla bariyerin olusumuna neden olabilmektedir (Sorkhe vd. 2014).
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Sekil 6.14 Uretim parametrelerinin elektrik iletkenligi {izerine etkisi

En yiiksek elektrik iletkenligi 76,59 IACS ile 500 MPa sikistirma basincida preslenmis
ve 950 °C sicakliklarda sinterlenmis GNS igermeyen referans numunesinde elde
edilmistir. Buna karsin en disiik elektrik iletkenligi ise 43,49 TACS ile 500 MPa
sikistirma basincida preslenmis ve 850 °C sicakliklarda sinterlenmis %1,5 GNS igeren

kompozit numunelerde elde edilmistir. Sikistirma basincindaki artis ile birlikte
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elektrik iletkenliginde artis egilimi goriilmektedir. Fakat sinterleme sicakliginin
iletkenlik {izerine etkisi ise karmasik bir korelasyon icerisindedir. Ote yandan Taha
ve Moustafa (2020) tarafindan yapilan ¢alismada artan sinterleme sicakligi ile birlikte
iletkenligin arttig1 rapor edilmistir. Toz metalurjisi yontemi ile {iretilen numuneler
sinterleme igleminden sonra dahi yapida mikro gdzenekler igerebilmektedir. Bununla
birlikte yap1 icerisinde topaklanmig GNS’lerin iletkenlige olumsuz yonde etki ettigi
diistiniilmektedir. Varol ve Canak¢1 (2015) cok katmanli grafen parcaciklarindaki
oransal artigin topaklanmaya neden oldugunu ve bu bolgelerin elektron sagilmasina
neden olarak iletkenligi zayiflatti§in1 vurgulamistir. Ayrica yiiksek sicakliklardaki
endiistriyel uygulamalar i¢in Cu-GNS kompozitlerinin IAC degeri 50 nin iizerinde

olmasi onerilmektedir (Grant vd. 1984).
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7. SONUCLAR VE ONERILER

Bu caligmada grafen katkli bakir matrisli kompozit malzemelerin mekaniksel ve
elektriksel 6zellikleri aragtirilmistir. Kompozit malzemeler toz metalurjisi yontemi
kullanilarak tiretilmistir. Bakir martis tozlari igerisine agirlikca %0, %0,5, %1 ve %1,5
oranlarda grafen parcaciklar ilave edilerek bilyeli karistiricida (bilye/toz oran1 10:1)
400 rpm karistirma hizinda 120 dakika boyunca karistirilmistir. Karisim tozlar 500,
600 ve 700 MPa basing altinda ¢elik bir kalip igerisinde tek yonlii olarak
sikigtirtlmistir.  Sikistirma sonrasi {iretilen numuneler argon atmosferinde 850°C,
900°C ve 950°C sicakliklarda sinterleme islemine tabi tutulmustur. Uretim
parametrelerinin numunelerin fiziksel ve mekanik oOzellikler tiizerine etkilerini
belirlemek amaciyla mikroyapr analizi, XRD analizi, sertlik 6l¢iimii ve elektriksel

iletkenlik 6l¢iimii yapilmistir. Calismada elde edilen sonuglar asagida 6zetlenmistir.

v Mekanik 6giitmenin bir sonucu olarak kiiresel sekilli Cu tozlar1 pulsu forma
dontligmiistiir. Ayrica asir1 deformasyon sonrasi asir1 is sertlesmesine maruz

kalan matris parcaciklarinda yer yer ¢atlaklar ve kirilmalar tespit edilmistir.

v GNS igermeyen bakir numunelerde onemli 6lgiide mikro gbzenege
rastlanmamistir. Buna karsin GNS igerigindeki artisin tane sinirlarinda
aglomerasyona ve gozenege yol agtigi tespit edilmistir. Bu durum
kompozitlerin mekanik 6zellikleri ve elektrik iletkenligine olumsuz yonde etki

etmistir.

v" Cu-GNS kompozitlerin bagil yogunluk degerleri iizerine GNS igeriginin ve
sikistirma basincinin sinterleme sicakliga kiyasla daha etkili oldugu tespit

edilmistir.

v" GNS igerigindeki artis kompozit malzemelerin bagil yogunluk degerlerini
azaltirken, sikistirma basincindaki artis bagil yogunluk degerlerini artirmistir.
En yiliksek bagil yogunluk degeri 850 °C sicaklikta ve 700 MPa basingta
yogunlastirilan grafen katkisiz numunede (%94,9) belirlenmistir. En diisiik
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bagil yogunluk degeri ise ayn1 sicaklikta ve 500 MPa basingta yogunlastirilan
%1,5 GNS igeren numunede (%87,4) belirlenmistir.

GNS katki oranindaki artis %1°¢ kadar sertlik, elastik modiil ve akma
dayanimina nispeten olumlu yonde etki ederken, bu deger %1,5’e ulastiginda
belirtilen 6zelliklerin topaklanma ve gdzeneklilikten dolayr zayifladigi tespit

edilmistir.

Cu-GNS kompozitlerin elektrik iletkenligi iizerine GNS igeriginin ve
sikistirma basincinin sinterleme sicakligina kiyasla daha etkili oldugu tespit
edilmistir. Kompozitlerin elektrik iletkenligi artan GNS miktar1 ile birlikte

azalmistir.

En yiiksek elektrik iletkenligi 76,59 IACS ( %0 GNS-500 MPa- 950 °C) ve en
diisiik elektrik iletkenligi 43,49 TACS (%1,5 GNS-500 MPa- 850 °C) olarak

belirlenmistir.
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