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OZET

Anahtar kelimelerintermetalik Malzemeler, NiAl, NAl, TiAl, TisAl, FeAl, TiNi, Yanma
sentezi, Kaplama

Yuksek sicaklik uygulamalari icin oldukca elgérolan Ni, Ti ve Fe aluminidler yiksek
ergime noktalari, yiksek mukavemet, mikemmel olssida direnci ve diilk yogunluk
Ozelliklerine sahiptir. Yeterli Al iceren bi&lerde oksitleyici ortamda, ylizeyde kompakt ve
koruyucu alimine (AlO;) olusmaktadir. Bu malzemelerin gevrek karakterlerindetey
Uretimi zordur. Yanma sentezi bazi seramik, kompeziintermetalik malzemelerin Gretimi
icin basit ekonmik ve hizli bir yontemdir. Yanmantezi yonteminde iki veya ¢ok bienli
reaktan toz kagimindan ekzotermik reaksiyon sonucu kendi kendesldyerek drin elde
edilmektedir. Bu sentezleme yontemiglsaligi boyutsal hassasiyet sayesinde intermetalik,
seramik, kompozit ve fonksiyonel kademeli malzemeléretimine imkan sgdamaktadir.

Bu calsmada, NiAl, NkAl, TiAl, TizAl, FeAl ve TiNi bilesimlerinin, basing destekli hacim
yanma sentezi ve elektrik akimi destekli yanmaessntdntemleri ile kaplama tabakalar
Uretilmistir. Kaplama tabakalarinda kullanilacak toz kaniari, birinci yontemde 105C'de
150MPa basing altinda, 60 dakika tutularak, ikitimtemde ise 1100-1200A ile 2,9-3,2V
sartlarinda 15 dakika streyle elekirik akimi gegigki ile kaplama tabakalar elde
edilmistir. Her iki yontemler Uretilen kaplama tabakalamriaz analizleri optik, taramah
elektron mikroskobu (SEM-EDS) ve xmnlari difraksiyon (XRD) analizi yardimiyla
incelenmgtir. Ayrica Uretilen intermetalik kaplamalarin digrzelliklerinin belirlenmesi ve
kaplama-altlik araytizeyinin yagna Ozellgini niteliksel olarak belirlemek icin Vickers
mikrosertlik 6lctmleri yapilmtir.

Her iki yontemle celik althk ytzeyinde BMl, TiAl, FeAl ve TiNi intermetalik kaplama
tabakalarin elde edilgii tespit edilmjtir. Ozellikle basing destekli hacim yanma sentez
yontemi kullanilarak Uretilen kaplama tabakalarkiddaz donigumleri genellikle
tamamlanmy olmakla birlikte elektrik akimi destekli yanma s&n ile Uretilen kaplama
tabakalarinda, faz dogiimi genel olarak ayni diizeyde olmadespit edilmstir.

Xiii



PRODUCTION OF COATING BASED ON INTERMETALLIC
MATERIALS USING BY COMBUSTION  SYNTHESIS
TECHNIQUE

SUMMARY

KEY WORDS: Intermetallic Materials, NiAl, NAl, TiAl, TizAl, FeAl, TiNi, Combustion
Synthesis, Coating.

NixAl, TixAl and FeAl aluminides are good candidates for use high txaipre
structure materials due to relatively high meltipgint low density and excellent
resistance to oxidation. This resistance stands fitte ability of the aluminides to
form highly protective AIO; scales and generally increases with increasing
aluminum contents. Combustion syntheses are clesized by high-temperatures,
fast heating rates and short reaction times. Tynshgsis is an attractive technique
for synthesizing a wide variety of advanced malgrimcluding powders and near-
net-shape product of ceramics, intermetallics, amitps and functionally graded
materials. Combustion synthesis concerned withghgion of a composed powder
mixture in air or inert atmosphere and produce enthbal reaction with a sufficient
heat released (exothermic reaction) that it becaeleustaining.

In this study NjAI, TixAl, FeAl and NiTi intermetallic coating layers habeen
produced by pressure-assisted volume combustiothesis and field activated
combustion synthesis. The coating layers in fisttlsgsis have been produced by
holding coating powder mixtures at 1050°C underMBa pressure for 60 minutes
and coating layers in second synthesis have bemtuped by holding the powder
mixture under electric current in conditions 12@BA A with 2,9-3,2 V for 15
minutes. Phase analysis of the intermetallic cgatimyers produced by these
techniqgues have been investigated by means of SEBI-Bnd X-ray diffraction
analysis. In addition to these, hardness measuisnii@ve been determined. After
the phase analysis it has been seen that intetioetalating layers have been
produced by both techniques successfully. In ththateof electric current-assisted
combustion synthesis, the phase transformatioansidered not complete generally.
But more successful phase transformations have bb&ined in the method of
pressure-assisted volume combustion synthesis.
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BOLUM 1. GIiRiS

Yuksek sicaklikta kullanilacak malzemelerin yiksékitlenme, strinme direnci ve
distk yogunluk gibi 6zelliklere sahip olmalari arzu edilBu 6zelliklerin milkemmel
bir kombinasyonuna sahip Ni-Al intermetalikleri, kdek sicaklik uygulamalar ve
kaplama glemleri icin umut vaat eden malzeme olmasingikagevrekliklerinden
dolay! sekillendiriimeleri oldukca zordur. Ni-Al ikili fazdiyagraminda AN,
Al3Ni,, AlsNis, NiAl, NisAl intermetalik bilgikleri mevcuttur. Bu intermetalik
bilesiklerden nikelce zengin NiAl ve MNAI, sistemin en kararli yapilaridir. Ayrica en
yuksek ergime noktasina, olduk¢asdki yogunluga, iyi mukavemet 6zelliklerine ve
yiiksek sicakliklarda korozyon ve oksidasyon dineaciahiptirler [1].Intermetalik
bilesikler kritik diizenlenme sicaldinda (Tc<700°C) uzun mesafede diizenli kristal

yapilardan olgan metalik bgl bir malzeme sinifidif2].

Intermetalik bilgiklerin yuksek sicaklik uygulamalari icin uygun dikéere sahip
olmasinin getirngi oldugu, yeni nesil malzemelerin ggirilip arastirlmasini zorunlu
hale getirmgtir. Bu gelsmelerin sonucunda agtarmalar geleneksel uygulamalardan

intermetalik uygulamalara kaystir [3].

Intermetalikler Uizerinde yapilan anamalar 1960’larin bgarindan itibaren @rlikli
olarak incelenip Uzerinde calmaya balanmstir. Fakat intermetaliklerin yiksek
surinme hizi ve sil kararhlik gibi negatif Ozéri kullanim alanlarinin
kisitlamaktaydi. Aoki ve Izumi Ni3AlI' e az miktardBor ilavesiyle stinekdin

iyilestirilebilecegini ortaya koymutur [4].

Alisilagelmg intermetaliklerin (T4Al, TiAl, Ni3Al ve NiAl fazlari) dsinda, yuksek
sicaklik uygulamalarinda kullanilabilir olmalariniyani sira ¢ok fazla yaygin

olmayan birtakim intermetalik malzemeler icin deitimaat etmektedir. Ancak bu



yaygin olmayan intermetaliklerin kirllgagé olan meyilleri kullanim alanlarinin
kisitlanmasina sebep olmaktadir. Kirllgémi muhtemel nedenleri; yetersiz kayma
sistemi, yuksek enerijili tane sinirlari,sdléd yizey enerjisi, deformasyon segtteesi

gibi faktorler olarak siralanabil[5,6].

Intermetalikler farkli metallerin bifgmi seklinde olgur ve kristal yapilari kendisini
olusturan metallerden farklidir. En g1l iki yapisal intermetadi iceren (Ni ve Al)
en oOnemli intermetalik malzeme grubudur. Yapisalgulgmalar icin yuksek
performansli malzeme ggilini de gdstermektedir. Busamada, aluminidler icin
yapilan arstirmalar daha hafif, hizh ve daha iyi olarak isemdirilen tgimacilik
endustrisi  Ozellikle uzay endustrisi igin gereklilam 06zellikler, itici gug
olusturmaktadir. Bu durumda aluminidler stipesataarla yarsmaktadir7]. Yuksek
sicaklikta kullanilacak malzemeler yuksek oksitlensirinme direncleri ve glik
yogunluk gibi 6zelliklere sahip olmalidir. Tim bu dderinin bir arada toplangh
aluminidler, kinllganhklari giderildii takdirde yiksek sicaklik uygulamalari igin
onemli bir malzeme grubud(ib]. Bununla birlikte, intermetalikler yiksek korozyon

direnci ve Isikok direnci gosterirler [8].



BOLUM 2. ALUM INIiDLER

2.1. Giris

Intermetalik bilgikler, metaller ile seramikler arasinda yer alanaiikle kimyasal
acidan birbirine benzeyen iki veya daha fazla saftaim dar kompozisyon
araliklarinda ve basit oranlar cercevesindagtahausu kristal yapih bilgik veya kati
cozeltidir [1]. Intermetalik bilgikler kritik diizenlenme sicalginda (Tc<700°C)
uzun mesafede duzenli kristal yapilardansatu metalik bgl bir malzeme sinifi
olup, metalik karakterlidif2]. Yuksek sicaklik uygulamalari icin Ustin 6zellide
sahip malzemelere olan ihtiyag, yeni malzemelegg@imesini zorunlu kilmaktadir.
Ustiin mekanik ve mikroyap! Ozelliklerine ilavetemiracevre sartlarina kagi

dayanim gereksinimi hizla artmaktadir. Bu nedemerddolayl argtirmalar

alisilagelms metal ve algmlardan, intermetalik bikgk uygulamalarina kayrgtir

13].

Intermetalik bilgikler uzay ve ugak uygulamalari icin yeni nesil gék sicakliktaki,

yuksek oksidasyon direncine sahip malzemeler oldeg&rlendiriimektedir.

Intermetalik malzemeler Uzerindeki yapilan gahlar, U.S Hava Kuvvetleri
tarafindan 1960l yillarin b#arinda, dizenli hegzagonalsAl fazina sahip akami
Uretmek amaciyla BEmistir. Ancak yuksek sdrinme hizi ve isil kararlililbig
Ozelliklerinden dolay! kullaniimarglardir. 1970’lerin ortalarinda Ti ve Ni esasli
malzemelerin mekanik davratari Gzerinde pek cok camalar yapilmgtir. Ayrica
1979'da gevrek polikristalin, kibik yapiya sahipsAlie az miktarda bor ilavesiyle

suinekliligin iyilestirilecegi Aoki ve l1zumi tarafindan ortaya konulgtur [4].

Yuksek sicaklik uygulamalari icin elvgri olmalari itibariyle klasik T3Al, TiAl,

NizAl ve NiAl fazlari yogun bir sekilde aratiriimistir. Bunlarin dginda pek yaygin



olmayan bazintermetalik bilgikler de yiiksek sicaklik uygulamalari icin Umit vaa
etmektedir. Fakat bu malzemelerin kullanimini gayan en 6nemli faktor @ik

sicakliklarda gevrek bir yapiya sahip olmalar|8jr

Intermetaliklerin gevrekdinin muhtemel nedenleri; yetersiz kayma sistemksgk
enerjili tane sinirlari, diilk yizey enerjisi, deformasyon segtteesi gibi faktorler
olarak siralanabilir. Titanyum aluminid @lmlarinin gevrek karakterlerinden dolayi
sekillendirilmeleri oldukc¢a zordur. Ayrica dilk sicakliklarda d§uik kirilma tokligu
ve sineklik, yiksek centik hassasiyeti, siria yorulmadan kaynaklanan catlak

blyumesi, bu malzemelerin kullanim alanlarini olgaukinirlandirmaktadir.

Intermetalik bilgiklerin mikroyapisal kontrolii sayesinde mukavemeeliklerini
kaybetmeden slneklni ve toklugunu gelstirmek muamkundir. Mikroyapisal
kontrol, tane boyutu kontroll, cok fazli yapi (éikkgibi) olusumu ve kristal yapi
desisimi ile salanmaktadir. Tane boyut kontroli mikron alti sedge tane
sinirlarinin tamamen yok edilmesine kadar gdaii aralikta dgismektedir. Ornek
olarak yonli katillgma sonucu okan tane yapisi ve tek kristalli yapi verilebiliki
veya cok fazli mikroyapilarin tokpu tek fazli yapilara kiyasla daha yuksektir.
Ornek olarak otektoid celikler ve temperlegmiartenzitik celikler verilebilir.
Tablo 2.1'de intermetalik malzemelerin mikro yapisantrolu ile tokluk dgerlerini

gelistirme yontemlerine érnekler verilgtir [6].

Tablo 2.1.intermetaliklerin tokluk ve suineklik gerlerinin geljtirilmesi [6]

Mikro alasimlama N&Al, Ni3Si, Pdin'a B
NizAl'a Be

NiAl'a Fe, Mo, Ga
NizAl,’'a Ag

Makro algimlama CgV'aFe

TiAl'a Mn, V, Cr
TisAl'a Nb

Al;Ti'a Mn, Cr
NisAl'a Pd

Tane boyutu kontroli NiAl

Hidrostatik basing NAI

Martenzit dongimi NiAl'a Fe
Kompozit (fiber takviyesi) NiAl/304SS
AlsTa/Al,O5
MoSi,/Nb-1Zr
Kompozit (stinek partikil takviyesi)|  TiAl'a Nb
NisAl'a Fe, Mn
MoSi,’ a Nb




Intermetalikler farkli metallerin bigmi seklinde oligur ve kristal yapilari kendisini
olusturan metallerden farklidiintermetalikler arasinda engaaili iki yapisal bilgik
Ni ve Al iceren intermetalik malzeme grubudur. Ysgdiuygulamalar icin ytksek
performansli malzeme ggilini de gdstermektedir. Busamada, aluminidler icin
yapilan arstirmalar daha hafif, hizli ve daha iyi olarak isemdlirilen taimacilik
endustrisi  Ozellikle uzay endustrisi icin gereklilam Ozellikler itici gug
olusturmaktadir. Bu durumda aluminidler stuipesatdarla yarsmaktadir{7]. Yuksek
sicaklikta kullanilacak malzemeler yuksek oksitlensirinme direncleri ve glik
yogunluk gibi 6zelliklere sahip olmalidir. Tum bu daderinin mikemmel bir
bilesime sahip olan aluminidler, kirilganliklar gidetigi takdir de yuksek sicaklik
uygulamalari icin en uygun adaylardb]. Bununla birlikte intermetalikler ylksek
korozyon direnci ve 1sgok direnci gosterirler [8]. Tablo 2.2.’de baz! almdlerin
Ozellikleri gosterilmgtir.

Tablo 2.2. Nikel, Demir ve Titanyum aluminidlerizédilikleri [9]

Stokiometri| Kristal Yapi| Grup ismi Ornek| Ergime Sicakh(°C) | Yogunluk (gr/cr)
AsB L1, NisAl 1397 7.41
(Geometrik  [pgAl [1556 17.47
DO sikipaket) i 501670 5.29
DO,, NizAl |1547 11.8
AlgNb | 1607 4.52
Al;Ta | 1550 6.9
A15 NbAl | 1960 7.29
MosSi | 2025 8.97
VsSi | 1925 6.47
CrsSi | 1770 6.46
Al12 o-Mn ReNb | 2700 17.6
A,B C1 Silisidler CoSi | 1326 4.98
C1y, MoSk | 2030 6.31
Cil4 Laves fazlar| Cr,Hf |1870 10.24
CrNb | 1720 7.68
C15 (Topolojik | WHf |2512 -
siki paket) Cg\Nb | 1520 9.0
CaoZr | 1560 8.23
FeZr |1645 7.69
C36 MgHf | 2170 11.4
D8, Sigma fazlar| Nb,Al 1871 6.87
AsBs D8, MosSi; | 2180 8.2
D8; TisSis | 2130 4.38
A;Bg D8s M fazlari NRFe; | 1620 -
W,Co; | 1689 -
AB B2 NiAl 1640 5.88
CoHf | 1640 12.5




Aluminidlerin Uretimi icin dokum, hizh katiirma, mekanik akamlama veya toz
metaltrjisi gibi pek ¢ok yontem kullaniimaktadiru B/ontemlerin tretim maliyeti
oldukca yuksek olup ayni zamanda bu malzemelenmeggekarakterlerinden dolayi
islenmeleri vesekillendirilmeleri oldukc¢a problemlidir. Toz metajisinde alternatif
bir yaklggim olan Yanma Sentezi (Combustion Synthesis), teaksiyonu ve
ekzotermik reaksiyon isisi kullanilarak inorganikepk malzemelerin Gretiminde

kullanilan yeni bir yéntemdir10Q].

Intermetalik bilgiklerin gevreklik 6zellginden dolayisekillendiriimeleri oldukca
zordur. Ayrica didk kirllma tokligu, yiksek centik hassasiyetigira yorulmadan
dolay! catlak buyumesi ve giik sineklik 6zellikleri bu malzemelerin kullanim
alanlarini oldukca kisitlamaktadimtermetalik bilgiklerin mikroyapisal kontrolii
sayesinde mukavemet oOzelliklerinde azalma olmadéneldigi ve toklusu
iyilestirilebilir. Mikroyapisal kontrol; tane boyutu kamtlii, cok fazli yapi ve kristal
yap! deisimi ile yapilmaktadir. Tane boyut kontroli mikrotti aseviyeden tane
sinirlarinin tamamen yok edilmesine kadar gém aralikta dgismektedir (6rngin;
yonli katilgtirma, tek kristal).iki veya cok fazli mikroyapilarin tokfiu tek fazl
yapilara oranla daha yuksektir (6gnme otektoid celikler, temperlensimartenzitik

celikler).

2.2. Aliminyum Esasliintermetalik Bilesikler

Yuksek sicaklikta kullanilacak malzemeler yuksekitbhnme, siriinme direnci ve
disuk yogunluk gibi 6zelliklere sahip olmalidir. Aluminidleilim bu 6zelliklerin
muikemmel bir kombinasyonuna sahiptir. Fakat gewkkinden dolayl uygulamalar
icin sekillendirilmeleri olduk¢a zordur. Yuksek sicakldygulamalari icin oldukca
cekici olan Ti, Fe ve Ni aluminidler Gzerinde sorlayda yapilan argirmalarda,
alasimlama ve uretimglemleri kontrol altinda tutularak kristal yapilamjkroyapisal
olusumlari, tane yapilari ve kompozisyonlari incelekegevreklik problemleri
giderilmeye cakilmaktadir. Yeterli Al iceren bikgklerde oksitleyici ortamda
yuzeyde, kompakt ve koruyucu alumina{@4) olusmaktadir. Bu malzemeler glik
yogunluk, oldukca yiksek ergime noktasi, yiuksek muksasteve iyi korozyon

direncine sahiptir. Aluminidlerin @u belirtilen kompozisyon arginin Gzerinde



olusmakta ve stokiometriden sapma artarken diizen atandigmektedir. ilave
edilen elementler yapida herhangi bir diizensizligtarmadan yerlgrler. Ornegin
NizAl'de Si atomlari aluminyum konumlarina, Co atomlaikel konumlarina ve Fe

atomu her iki konuma da yegkbilmektedir [11].

2.2.1. Nikel aluminidler

Nikel esasli stuper alanlarda en dnemli mukavemetlendiricig®l'dir. Geleneksel
malzemelerin tersine BAl ve algimlarinda akma mukavemeti artan sicaklikla
disme yerine artma gosterir. MAI'in tek kristali oldukg¢a stnektir, fakat
polikristaller diguk sicakliklarda kirilgandir. Polikristalin Ml'in kirllganhg tane
sinirlarindan kaynaklanmadir. #4 oda sicakiginda cevresel — bir glifaktor-
kirllganhiga meyillidir. NiAl'iin dort 6 avantaji vardir. Ygunlugu nikel esasli super
alasimlarin yaklaik tgcte ikisi, termal iletkengii bilesime ve sicakfia bali olarak
nikel esasli stiperalanlarin 4 ile 8 kati, mikemmel oksidasyon direnei lvircok
intermetalik  bilgikle kasilastinldiginda plastik deformasyon kabiliyetini
kolaylastiran basit dizenli hacim merkezli kibik (CsCl)skal yapisidir. NiAl'in

potansiyel uygulamalarindan birisi ylksek basitighin kanatlaridif12].

Ni-Al ikili faz diyagraminda $ekil 2.1) ALNi, Al3Nip, Al3Nis, NiAl, NizAl
intermetalik bilgikleri gosterilmitir.  Bu intermetalik bilgiklerden nikel orani
yuksek NiAl ve N3Al yiksek sicaklik uygulamalarina ve kaplam@mlerine aday

malzemeler olarak gosterilmektegir3].
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Sekil 2.1. Ni-Al ikili faz diyagrami[14]

Gunumizde kullanilan metaller ilglenebilirliligi, maliyeti, Uretilebilirliligi gibi
Ozellikler acisindan etkili bigekilde yarsabilmektedir. Tablo 2.3.’de NiAl ve Bl

bilesiklerinin bazi fiziksel 6zellikleri verilmitir [10,15].

Tablo 2.3. NiAl ve N§Al bilesiklerinin bazi fiziksel 6zellikleri [15].

Ozellikler Ni Al NiAl
Elektriksel direnc (18Qm) 32.59 8-10

Isil iletkenlik (W/m.K) 28.85 76

Isil genlame katsayisi (1K™ 12.5 13.2
Latis parametresi (nm) 0.357 0.2887
Young modili (GPa) 169 188
Spesifik 1s1 (J/g.K) 0.54 0.64
Ergime sicakiii (°C) 1395 1682

Sekil 2.2.’de Ni-Al yapilarda kristal kafes yapilare atomlarin yerlgm duzenleri

sematik olarak gosterilrgiir.



Kompozisyon| Struktturbericht PearsgnPrototype| Uzay Latis Parametrisi| I¢
Sembol Grubu Parametreler
-
. Fm3m _ }
Ni Al cF4 Cu —(#225) a=0.352nm
. Pm3m _ )
AlNi 3 L1, cP4 | CuAu #221) a=0.357nm
a=0.744nm _
AlNig 0C16 | GgPt (i;"BmS;“ b=0.668nm iljgggg
c=0.744nm e
. Pm3m _ )
AINi B2 cP2 GCl (#221) a=0.288nm
. . P3ml | a=0.4036nm| _.. .
Al 3Nz D5y hPS | ANiz | o154y | c=0.490nm | BiliNMIvOr
Pnma a=0.65982nm
Al;Ni DO;1 oP16 FeC (#—62) b=0.73515 -
¢c=0.48021nm
Fm3m _ i
Al Al cF4 Cu (#225) a=0.405nm

Sekil 2.2. Nikel ve Aliminyum aluminidlerin kristéafes yapilari [16]

2.2.1.1. NgAl

Yaygin bir bilgik olan NBAl'in (Sekil 2.3.te) (y faz1 ) ergime s ~ 1395°C’ dir.
NizAl, Ni esasl super ajamlarda ikincil faz olarak bulunur. Tek fazdan ibtar
NizAl'in mukavemeti sicaklik arfiyla dismez. Bu faz tek kristalli durumda stinek,
cok kristalli durumda ise kirilgandir [17]. §l kayma bdlgelerindeki mukavemet
600°C-800°C arasinda max. wmaktadir. Dguk polikristalin 6zellgine sahip olan
NisAl oda sicakliginda gevrek yapiya sahiptir. P4l'in tane sinirlari ¢okelme

olmamakta ve empduriteler bulunmamaktadir. Aslindap@ritelerin Polikristalin
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NisAl'e Bor(B) ilave ettgimizde 6zellikleri Gnemli derecede iysimektedir. Yapisal
bosluklarin  buylk olmasina gmen NgAl ile alasimlarinin mekanik 0zellik

davranglari son derece iyidir [18].

Sekil 2.3. NgAl kristal yapisi (a) Ni, (b) Al[16].

Ayrica aluminidler kati-eriyik etkisi ile serggrilebilmektedir. Farkh algmlarin
1000°C’de N3Al fazinda (L%) eriyebilirligi Gi¢c grup altinda incelenstir: Birinci
grup Si, Ge, Ti, V, Hf elementleri genelde aliminyalt kafesine, ikinci grup Cu,
Co ve Pt nikel alt kafes yapisina ve Ggtincu grupMreve Cr elementleri ise her iki
alt kafes yapisina yedmektedir. Alt yapiya yerignede, atom boyutundan c¢ok
elektronik yapi yani elementin periyodik tablodakiri yerleme davrary Gzerinde
daha etkili olmaktadir. NAlI'de kati eriyik olisumu, atomik boyut uyumsuziu ve
NisAl - NigX arasindaki olgum 1s1 farkhlgl ile kontrol edilir. NpAl'in oda
sicaklginda kati-eriyik sertlgnesi, alaim elementinin yerlgme diizenine, atomik
boyut uyumsuziguna ve al@min stokiometriden uzaldma derecesine Bhadir.

Mukavemet, Al-zengin atamlar ve stokiometrik akamlar icin telaffuz edilmektedir
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[2]. Mekanik ozellikler agisindan da ilgi c¢ekici lbagelen algmlar en c¢ok
korozyona maruz uygulamalarda kullaniimaktadir. 18gr oksidasyon ve
karblrizasyon direncinin yiksek olmasindan dolawitasyon — erozyon vesiama
direnci yuksektir [19]. NjAl'in potansiyel uygulama alanlaf20];

— Firin rulosu olarak,

— Dokim rulosu,

— Radyan yakma tuplerinde,

— Karburleme firinlari igin bglanti elemant,

— Isil iglem firinlari icin b&lanti elemant,

— Firin gozda,

— Do6vme kaliplari,

— Kaliplarin kaynakli tamirlerinde,

2.2.1.2. NiAl

En yaygin intermetalik gruplardan biri olan NiA§gkil 2.4.) kibik B2 yapisi ile en
iyi bilinen intermetalik bilgiktir. % 50 Al icerigine sahip NiAl bilgiklerinin ergime
sicaklgl 1640°C'dir. Stokiometrik bilgmde 5.9 g/cm yogunlugu ile Ni esasli
geleneksel akamlarla karsilatirildiginda oldukca dgilk bir dezsere sahiptir ve bu
deser azalan Al ile artar. Stokiometrik hbglendeki polikristal NiAl'in oda
sicaklgindaki Young moduli 235 GPa civarindadir. Suarinmeendi duk
sicakliklarda nispeten yiksek olmasingman yuksek sicakliklarda gaisal olarak
hizla dgmektedir [21].

NiAl gaz turbin donanimlarinda kullaniimaktadir. Alitek kristalleri, Ni-esasl
superalamlarla mukayese edilebilir sidriinme direncine salili@n mekanik
Ozellikleri yeterli deildir. Yapilan aratirmalar sonrasinda tek kristallerin darbe
mukavemetinin gaz turbin pervaneleri icin yetersikat sabit parcalarda orgia,
vanalarda ve yanma contalarinda kullanim icin Vietédugu g6zlenmgtir. Ayrica,
termal bariyer kaplama olarak, yari iletkenlerdenaotiv turbosarjlarinda, yiksek
sicaklik kaliplarinda, firin sabitleyicilerde, ma firinlarindaki merdanelerde,
hidrotUrbinlerinde, kesici takimlarda, pistonlarda gida, plastik, kimya veya ilag

endustrisi igin ikiz vida suruculerinde kullaniimadir[13].
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(b)

(a)

Sekil 2.4. NiAl B2 kristal yapisi (a) Ni, (b) Al16].

2.2.2. Titanyum aluminidler

TizAl ve TIAl esasli titanyum aluminidler cok giik yogunluklarindan dolayi
gelistirilmi s ugcak motoru uygulamalari icin aday malzemelendiriilma direncinin
disik olmasina rgmen, titanyum aluminidler yiksek performans icinyiki
potansiyele sahiptirler. Bu alanlar geleneksel titanyum alanlarindan daha yaya
difizyon hizina sahip olgundan mukavemetin korunmasi, strinme ve gerilme
kopmasi ve yorulma direnci gibi artan yuksek sigakizellikleri gosterirler. En
blyuk dezavantajlarn ise glik sicakliklarda d§tik stneklge ilaveten yiksek
sicakliklarda istenilenden dahastiik oksidasyon direnci gostermesidjekil 2.5.’te

Ti-Al ikili denge diyagrami verilmtir [12].
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Sekil 2.5. Ti-Al ikili denge diyagrami [22]

Titanyum aluminidlerin, siki paket hegzagonal APiga ile a-Ti (TizAl) ve HMK
A2 yapisi iley-Ti (TiAl) bilesikleri (Sekil 2.6) sahip olduklari Gstiin Ozellikler

dikkat cekmektedirler [23].

(&) (k)

Sekil 2.6. Titanyum aluminidlerin kristal yapilga) L10 (x) Ti, (y) Al, (b) DO19 (x) Ti, (y) A[1]

Titanyum aluminidler yuksek sicakliklarda koruyull,Os'ten ¢ok TiQ olusum
egilimi ile karakterize edilirler. Bu @lim aluminidlerin maksimum kullanim
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sicakliklarinda oksidasyon direncini arttirir vekgék sicakliklarda yeterli seviyede
surinme mukavemeti &ar. Bu aluminidlerin Ozellikleri Tablo 2.4.’te
superalamlar ve geleneksel titanyum almlar ile kasllastirmali olarak

gosterilmitir [2,15].

Tablo 2.4. Ti aluminidlerin, Ti-esash gelenekskakanlarin ve Ni-esasli stiperalenlarin 6zellikleri

(2]

Geleneksel Nikel-esasli

Ti alagimlari TisAl TiAl superalaimlar
Yogunluk, g/cnd 4,5 4,1-4,7 3,7-3,9 8,3
Young modula, MPa 96-100 100-145 160-176 206
Akma mukavemeti, MPa 380-1150 700-990 400-650
Cekme mukavemeti, MPa 480-120( 800-1140 450-800 .
Surinme limiti, °C 600 760 1000 1090
Oksidasyon limiti,°C 600 650 900 1090
Oda sicakiginda suineklik, % 20 2-10 1-4 3-5
Yiksek sicaklikta stineklik, % Yuksek 10-20 10-60 -200
Kristal Yapi HSP/HMK DQy L1, YMKI/L ,

Sekil 2.7’de Ti-Al yapilarda kristal kafes yapilare atomlarin yerklgm duzenleri
sematik olarak gosterilrgiir.
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Kompozisyon| Strukturbericht PearsonPrototype| Uzay Latis Parametrisi | Ig
Sembol Grubu Parametreler
Ti (alpha) A3 hP2 | Mg P(6#3’1r3$‘3 az0298mm
o | o | we| we | Romm atsmm
Ti (beta) A2 cl2 w 2?232”;) a=0.331nm -
AT Do, | hPe | Nisn | FRTOC ] 8T O ] X = 0833
AlTi L1, P2 | AuCu Pé/{nzrg)m 2224000 Bilinmiyor
e | cam | e | az0sTem
A3 Ti DO 8 | AlTi "(‘;Tsrg)“ azosssm
Al AL cFa | cu (F#rggg‘) a=0.405 nm

Sekil 2.7.’de Ti-Al yapilarda kristal kafes yapilae atomlarin yerlgm diizenleri [16]
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2.2.2.1. THAl

TizAl, DOgdizenli hegzagonal kristal yapisina sahip olupkaBrametreleri c ve a
orani (c/a) 0.8'dir. Genellikle yinluk icin kabul edilen deer 4.2 g/cnitir. Oda
sicaklginda, % 26 Al icegi ile TizAl icin, Poisson orani 0.29, Young modulu
149 GPa, kayma moduli 58 GPa olarak bulugtaru TisAl esasli alaimlar icin
Young moduli 100-145 GPa arasindadir, Ti esaskngédsel alamlar da ise bu
deser 96-110 GPa arasindadir.3Al bilesikleri distik yogunluklarl ve yiksek
sicaklik ozellikleriyle dikkat cekmektedir. Bununitélikte, 600°C Uzerindeki diiik
sicakliklarda pratik olarak deformasyon kabiliyetinaysi ile gevrek karakterdedir.
Yuksek sicakliklarda deformasyon kabiliyeti artnaakt [21]. TAl kristal yapisi
Sekil 2.8’de gorulmektedir

Sekil 2.8. TkAl aluminidlerin kristal yapisi (a) Ti, (b) Al[16]

TizAl esasl cegitli malzemelerin 6zelliklerinin geftiriimesi amaciyla mikroyapi
kontrolii ve alamlama ile hem dayanimini hem de sunekhii iyilestirmek

hedeflenmgtir. Nb elementi stneklifii iyilestiren en etkili elementtir. Mihendislik
acidan yapisal uygulamalarde-Ti (TizAl) alasimlari %10-30 oraninda Nb
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icermektedir. Daha diik oranlarda Nb icerdinde malzemede daha fazla kayma

sistemleri gorilmesine kan suineklgi dusik oranlarda iyilgtigi tespit edilmstir.

Nb miktar arttinldginda A2 yapili dizensig-Ti, dizenli B2 yapi veya ortorombik
fazlara dongim gerceklgmektedir. Bu fazlar kayma mesafesini sinirlayan ve
suneklik Utzerine yararli etkileri olan bir faz yamir. Her durumda mekanik
davranglar farkl fazlarin korgu taneler arasindaki gkisine, ylizeyler arasi yapiya,

kristal yapiya, kompozisyongekil, boyut ve dailimina b&li olarak dgismektedir.

Diger algim elementleri Cr, Ta ve Mo mukavemet Ozelliklerme sirinme
direnclerini iyilestiren elementlerdir. Fe, C, Si elementleri ile noikalgimlama
seklinde ilave edilmektedir. V ve Sn 6zelliklerinlgstirilmesi icin kullantlir. Zr hem

stineklgin hem de dayanimin arttirmaktadir [24].

2.2.2.2. TiAl

TiAl, genis bilesim aralgina sahiptir ve ergime noktasina kadar kararlidir.
Cozunarluk sinirlar arasindaki Al icgimdeki desisim Ti veya Al bdlgelerinde gri

Ti veya Al atomlariyla yapisal duzensizliklere sgbelmaktadir ve c/a orani
(tetragonal gibi) minimum Al icegi icin 1.01 ve maksimum Al icefi icin 1.03
arasinda da@smektedir. Ti-Al sistemindeki géli fazlarin kararlilgl First prensip

hesaplamalariyla teorik olarak galimistir.

TiAl, korozyon davrargini ve mekanik 6zellikleri optimize etmek ve kortedmek
amaciyla cgtli atomsal yer dgisimlerle ve ara yer elementlerle gilmlandiriimstir.

Yapilan ¢calgmalarda V, Mn ve Cr, Al ile veya hem Al hem Ti yer deistirirken

Nb, Ta, Zr, Mo ve W ise Ti ile yer d@stirmektedir. Bu algmlandirma
calismalarinin TiAl kafesindeki tercih yeri ve tetragdiika Gizerine etkileri son
zamanlarda ve sonuclarin deneysel bulgularla kugmin icinde oldgu goralmigttr

[25].

Ikili Ti-Al sisteminde TiAk intemetalginin olusumu pek cok arirmaci tarafindan

incelenmgtir. Bu calsmalar genel olarak titanyum aluminidlerin tane iticeetkisi
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uzerine olmstur. ikili konumda alaim Al ve Ti'den olymaktadir. Sistemin Al'ce
zengin k&esinde vyaklgk olarak % 1,2 Ti bilgmi ve 665°C sicaklikta
L + TiAl 3 < a-Al peritektik reaksiyonu olgmaktadir.

TiAl; intermetalikleri @irhikca % 36,5-37,5 arasi Ti icerirler ve 3370 kg/m
yogunluga sahiptirler. Al ile olan buyuk y¥wnluk farkindan dolayr TiAlpartiktlleri
sivi Al icinde dibe dgru gitme gilimindedirler. Yuksek sicakliktan yayagsutma

yapraksi partikillere neden olur.

Hizli sgsutma ve yuksek 1sil farklihlkghesel olgumlara neden olmaktadir.gér
alasim goreceli olarak diiik sicaklikta Uretildiyse ve yiuksek Ti iceriyorsabkten
uzun tabakalara @eskenlik gosteren bloklar oftugu tespit edilmgtir [26].

2.2.3. Demir aluminidler

Demir aluminidlerin ilk cakmalari, 1924-1960 vyillari arasinda kristal yapiz fa
diyagramlari ve manyetik ozellikleri Uzerine odakdastir. FeAl (DO3) super
kafesin kefi Albert Bradley tarafindan yapilgtir. FeAl alasimlarinin siriinme

davranglari incelenmg ve yapidaki bpatom tespiti 6nce NiAl'de yapilrtir.

Hansen ve Anderko'nun ifadelerine gore; FeAl'nin Bfstal yapisi ilk olarak
1930’dalsve¢ Westgren tarafindan kaydeditini Bradley ve A.H.Jay caimalarini
Westgren’in belirledii (B2) FeAl yapisi Uzerine ga emg ve Heusler akami olan
CwMnAI gibi diger aluminidlerin kristal yapisi tizerine gahaya devam etrglerdir.

Bu calsmada u¢ teknik galine kaydedilmitir;

— Toz metodu kullanilarak, kafes parametresininrk8k;imunin nasil yapilagani
bulmular,

— Absorbsiyon arayiizeyinde gan veya yayilan tozlari daha net ayirt etmeye izin
veren dalga boyutlarinin karakteristiklerinin yéaan kefetmisler,

— 1936'da Bradley'in arkadgtari Sykes ve Janes, ZnK yayinimi kullanarak CuzZn

super kafesini saptaghardir.
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ilk olarak Bradley ve Jay'in demir aluminid glmlarinin diizenlenme davratari
tzerindeki cakmalari baarili olmwtur ve hala 6nemini korumaktadir. Bradley'in en
onemli bulgusu, akamin isil glemini kontrol eden parametrelerin nasiEgégi ve
her durumda alamin XRD numunelerinin nasil hazirlanmasi gegg@kalmustur.
Bradley ve Jay, FRAl dizenli yapisinin 8 tane hacim merkezli kubikirbi hticreden
olusan, buyuk bir kubik hicreye sahip ofglinu gostermstir. Bradley ve Jay,
aliminyum ve demir atomlarinin giamini saptayan ilk bilim adamlari olrglardir
[27].

2.2.3.1. FeAl

FesAl dizenli intermetalik bilgiklerin kristal yapisi, (D@ (Sekil 2.10) olup, yuksek
potansiyelleri nedeniyle son yillarda oldukca ikgikmektedir. F€Al alasimlarinin,
yuksek oksidasyon ve korozyon direncine sahip olmasispeten ger algimlara
gore diguk maliyette ve d§ilk yogunlukta olmasi, ona olan ilgiyi daha da
arttirmstir. FeAl alasiminin uygulanabilir yapi malzemesi olmasini gudiesn en

onemli etkenler oda sicaglistineklgi ve yiuksek sicaklik mukavemetidir.

Sekil 2.9'daki faz diyagramindan da gorOfi gibi FeAl alasimlari 550°C
sicaklgin Uzerindeki sicakliklarda B2 yapisina ve 250°Caldiginin altindaki
sicakliklarda (D@) duzenli yapisina sahiptir.



20

Aluminyum Miktar: (%6 Agirlik)

] 10 20 30 40 0 a0 0 80O w0 100
1600 1534 °C T T T T T T T : T
T
1400 Tl &
7390 Tl S 3

1200

— 160

—
R
4
i/
/
I
.
m —

-En“a 1
| s FeaAlg
é “—Feal

2

<

=)

T
~

4 |Fe;Al
~—1
g
““S“Q
_"ﬂl‘
£

=) N
b 3 “HH—
g 10 et L
= L .
§ 800 Cinp = °
o r'd B
j LS— )
R 655 °C.
Munvetik P
Détniisitm n —"
9 | 4% 0.0
600 (982 4%, 001

(3 N (553

/\B 1
400 :
Manyetik

\F_ | Dondstm

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Fe Aluminyum Miktarn (26 Atom) Al

Sekil 2.9. Fe-Al ikili denge diyagrami [28]

Sekil 2.10. FgAl alagimlarinin (DQ) yapisi (a) Fe, (b) Al) [16].

Yapida Cr, Mo, Nb, C ve B gibi t¢linct elementinumwhasi (DQ) yapisina faz

dontsumunu bastirabilmektedir. B8 alasimlarinda, bilgim ve mikroyapinin



21

kontrolii ile oda sicakhi suneklgi ve yiksek sicaklik mukavemet oOzgili
gelistirilebilmektedir [27].

2.2.3.2. FeAl

FeAl algimlart dizenli hacim merkezli kibik yapiya sahipuml yaklgik

at %36-50 Al bilgim aralginda olgur. Yuksek sicakliklarda, daha ggrilesim
aralgina sahiptirler. FeAl atamlan yiksek oksidasyon direncine, iyi korozyon
direncine, 800°C’ye kadar yiksek mukavemete veatespstinekfie sahip olmalari

en buyuk avantajlaridir.

Son zamanlarda mekanik Ozellikleri etkileyen ikiztgim kaydedilmitir. Birincisi,

stineklpi bulyiik oranda dgiirenin su buharinin olgu bulunmasidirikincisi, yiksek
sicaklikta olgan ve s@uma esnasinda kolayca kalabilen buyik slido
konsantrasyonlaridir. Bu kaklar disuk sicaklikta mekanik 6zellikleri

etkilemektedir.

Bilindigi gibi FeAl'in oda sicakigl suneklik 6zellgi, havadaki nemde hidrojenin
gevrekligi tesvik etmesi nedeniyle, gine &ilimindedir. Bu nedenle oda sicaginda
suneklgin gelisimi icin, cssitli 1sil islemler ve alam ilaveleri yapilmgtir. Liu
tarafindan yapilan camalarda FeAl'in havada oda sicaklstineklgini, uygulanan
islem (haddelenmgi plakalarla kaplastiriimis, ekstrizyonlu cubuklar) ve ala
element ilavesi etkilemektedir. Bor ile glamlama ve tane inceltmglémi algimin

suineklgini gelistirmektedir.

FeAl algimlari stokiometriye yakin olmalari nedeniyle Al'aengin taraf, cok
kirllgandirlar ve bu ytizden surinme galalarinin ve alamlama glemlerinin ¢gu
demirce zengin tarafa odaklargtm. Striinme direnci agam elementi bilgiminden
ziyade, daha cok tane boyutu blyi@ine bghdir. Yiksek gerilme durumunda
sturinme mukavemeti sirinme direncinin tane inceltengelitirildi gi yerde Hall-
Petch tipi ilski gostermektedir. Daha diik gerilme durumunda striinme direnci
difizyon sidrinme mekanizmasi katkisinin artmasienigte, tane boyutundaki

kuculmeyle azalmaktadir [27].
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2.4, TiNi

TiNi B2 fazli olup hizlandiricilarda, k#ayicilarda, mekanik muihendiginde,
sazlikla ilgili uygulamalarda 30 vyildirsekil hafizali alaimlar olarak kullanilir.
1310°C civarinda erir ve yiksek oranda homojenpgyea sahiptir. $ekil 2.11'de
TiNi faz diyagrami)

Martenzit yapili TiNi B2 faz yapisindan monoklinikartenzit yapisina déner ve bu
donsim sekil hafizali alaim etkisine neden olurSekil hafizali alaimlarin
kristalografik (Tablo 2.5), mikroyapisal, mekani&modinamik, kinetik davragiari

ve endustrideki uygulamalar Gzerine detayl olaektirmalar yapilmaktadir.

Adrhlea % Mikel
50 60 70 B0 90 100
1455°C
1380"c -
5}
2.
g
i (Ni)
=
o
Lol | S MR ' i I
600 T T T T T T T T
a 10 20 30 40 50 60 70 a0 90 100
Ti Atormile ¥ Mikel Ni

Sekil 2.11. Ti-Ni faz denge diyagrami [29].
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Tablo 2.5. Ti-Ni kristalografik tablosu [29].

Bilesim Pearson
Faz Agihkca % Ni Sembol
(5T1) Oto 12 el
{eT1) Ot 0.3 hE2
wia) ~10 B3
Tial 38.0 cF96
TiM1'(a) ~54 to 58 w4
T 54 6 to 62 P2
" Tib3(a) ~T7 hR21
Tili3 79 hE16
' Tibi3(a) ~b6 to 20 eF4
(T4 284 te 100 R4

TiNi'nin sekil hafizali davrai yapisal olarak avantajlar @ayan termomekanik
islemlerle gelstiriimektedir. Spikometrik TiNi'ye dongiim sicaklgl yaklasik 110°C
civarindadir ve bu sicaklik nikel i¢cgriarttikca azalmaktadir. Buna ek olarak Fe, Cr
ve Cu ile alaimlandiriimasi neticesinde bu sicaklik yinesidtiilebilmektedir. Pd
ilavesinin arttirimasiyla da bu sicaklk gdei arttirlarak 300°C’ye kadar
cikarilabilir. TiNi'nin elastik ve plastiksekil desisimi Uzerine detayll olarak
argtirmalar yapilmaktadir. TiNi'ye ait mukavemet, bkga bali olarak
degismektedir. Bu sertlik anorma@i hemen hemen ger B2 fazlarina benzerlik
gosterir. Orngin, CoTi, CoZr ve CoHf, fakat FeTi ve aluminid hahliAl, CoAl ve
FeAl normal davragtan anormal davraga gecsi atom baina dien valans

elektronlarin kritik numaralariyla gkilidir.

TiNi alasimlarin slenmesi zordur ve avantajlarn 6zelliklerini koruglitamamlanngi
olur. Titanyum tekrar aktif olmasi i¢in eritme vakunda veya hareketsiz atmosferde
olmahdir. Ticari olarak vakum induksiyon eriticievelektron huzme eriticisi
kullanilir. Sicak cabma problemsiz olabilir. Yiksek sertemeden dolayi d§iik
sicakliklarda zordur ve ara sestieme davrarginda makineye ihtiya¢ duyulur.
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Ti alagimlarinin yiksek sicaklik gegyle olan yumgaklik problemi B fazi
alasimlandiriimasi ile giderilir. Kaynakla biggrme, piringle lehimleme veya

lehimleme zordur.

TiNi alasimlarin kusursuzsekil hafiza davragl yaninda kusursuz korozyon
direncleri paslanmaz celiklerle kaestirilabilir. Bu algimlardan sadecesekil
hafizali alaimlar insan vicudunda kullanilabilir. Son zamardaidNi, Al matris
kompozitlerde bir kuvvetlendirici faz olarak kulldsh ki bu fazlar TiNi'deki sekil
hafiza etkisinden dolayi ekstra kuvvetlendiriciigtigdstermgtir [29].

Sekil hafizall alaimlarda, yiksek sicakliktaki ostenitik fazin uziiren donglimu
sonucunda termoelastik martenzitin meydana gelmésni martenzitik dongiim
olarak isimlendirilir. Atomlarin yer dgstirme miktari ¢ok buyik olmamasina
ragmen, hepsinin birden hacimsel yénde ayngrdttuda tainmasindan dolayi,
donsim sonucunda makroskopik bgekil desisimi gerceklgir. Sonuc¢ olarak
normal metal ve afamlardan farkl niteliklere sahip olagekil hafiza etkisi ve
superelastisite gibissiz ve Ustiin 6zellikler aga ¢ikar [30].

NiTi alasimlar, sahip olduklari Ustin 0Ozellikler sayesindeeltkle biyomedikal
uygulamalarda gegibir kullanim alani bulmgtur. Bu algimlar korozyona kar son
derece dayanikh olup mikemmel bir biyouyumlululstgiir [31].



BOLUM 3. YANMA SENTEZ i

3.1. Giris

Yanma sentezi, preslenerek kompozit hale getigilmietalik tozlarin reaksyona
sokulmasiyla intermetalik malzeme Uretim tgair. Ayni zamanda da; guk
ekzotemik reaksiyonlar icinde sondurulebilmekteBu. 1sil patlama olarak bilinir ve
disik ekzotermisi olan reaksiyonlar icin malzeme betien bir tutgturma
sicaklgina kadar 6n i1sitma yapilarakeim gerceklgtirilir [4].

Yanma sentezi (Combustion Synthesis) veya kendiikenlerleyen yiksek sicaklik
sentezi (Self Propagation High Temperature Synsheseknolojik olarak istenen
tum oOzellikleri birletiren tek yontem olmasi nedeniyle son 20 yildiruglgh ilgi
cekmektedir. Bu yontem, aslinda kolay Uretilemeyeya geleneksel olarak
Uretimlerinde uzun sureli yiksek sicakliklemleri gerektiren bazi inorganik
malzemelerin hizli sentezlenmesine imkan tanimaktaBu yeni sentezleme
yaklasimi, sentezleme reaksiyonuyla blayuk isi ¢ikisi sage cok yuksek hizda,
kendi kendine ilerleyerek suregidmlerden meydana gelmektedir. Yanma sentezinin
mikroyap! karakterisgi, geleneksel proseslerde gozlenenlere benzemekihma
sentezi sematik olarakSekil 3.1'te gosterilmektedir [32]. Saf tozlardanugdn
reaktanlar, genellikle sirasiyla kuru ortamda uygtekiometride kagtirilip, sgsuk
presleme ile silindirik tabletler halinde sekilenithektedir. Bu tabletler daha sonra
kontrolli atmosfer ortamina yest@&ilerek elektriksel isitici bobini, lazer 1sineya
elektrik akimi bealtimi ile tutyturulmaktadir. Yanma sisteminin termokimyasal ve
termofiziksel 6zellikleri uygun ise 6n yuksek siblkkeaksiyonu (1500<T<3500°C)
olusmaktadir.

Bu reaksiyon sistemi, tek fazl reaktanlar icernedit ve bu yaklgm nitrirler,

hidrirler ve oksitlerin sentezlenmesine izin vertedk. Bu yontem, saadig
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boyutsal hassasiyet sayesinde seramik, kompoziernretalik ve fonksiyonel
kademeli malzemelerin Uretimine imkan tanimaktadiiksek reaksiyon hizi ve
distk enerji ihtiyacinin yaninda, bu teknik, deneysiélazlarin basitfi, 6zellikle
reaksiyon kabina ihtiyacin olmamasi gibi geleneksetotlardan farkli avantajlara
sahiptir. Kanitlanny diger bir avantaji ise, elde edilen cok yuksek siéddai
sayesinde kararsiz empdritelerin uzagktdmasiyla yiksek saflikta Griin elde
edilebilecgidir.

Reaksiyon urlnleri genellikle gbzeneklidir amagyolastirma, reaksiyon bittikten
hemen sonra veya ayni anda olan mekanik yuklereeldlaylikla elde
edilebilmektedir. Kararli reaksiyonlarin glumu ve ilerlemesindeki tim faktorler
detayll olarak analiz edilginde bu tekriin herhangi bir malzeme tirine
uygulanabilmesi icin malzeme bunyesinde ekzoterméaksiyonlarin olmasi
gerekmektedir [21].

@ & Kansun

B Soguk Presleme
Nihai Uriin Yanma Tutusma

Sekil 3.1. Sadece Katl Reaktanlari iceren Klasik marSenteziniigematik Gosterimi [32].
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3.2. Yanma Sentezi ve Uygulama Yontemleri

Yanma sentezinde, dangi¢c reaktanlarinin ofturdusu ekzotermik reaksiyon
(indirgenme-oksidasyon veya elektron transferi) uson ortaya c¢ikan isiyi
kullanilarak malzeme Uretilmektedir. Yanma sentegya reaksiyon sinterlemesi

sirasinda olgan reaksiyonlar kisaca,

Ao A; ;  Kristallografik faz déngimu
A+B-a ;  Kati ¢Ozelti olgumu
A+Boa+[ ;  Kati gozelti olygumu
A+B-a+siv ; Sivi faz sinterlemesi
A+B-AB ;  Bilesik olusumu

Ap+sivios Ay +sivi ; B- a-SisNg sivi ile birlikte
Aiat + Bsvi —» AByay 5 Reaktif infiltrasyon

seklinde tanimlanabilir [13].

Reaktanlarin yapisina (yani kati, sivi, gaz hakndelement veya bikgk) ve

ekzotermik reaksiyon isisina (adyabatik sicakliky) Dah olarak yanma sentezi

farkl sekillerde tanimlanmaktadir. Bunlar;

— Hacim yanma (isil patlama, VCS)

— Kendi kendine ilerleyen yiksek sicaklik sentezelf(propagating high-
temperature synthesis, SHS),

— Dusuk sicaklik yanma sentezi (low-temperature combuasiynthesis, LCS),

- Sollsyon yanma sentezi (solution combustion swsh&CS),

— Jel-yanma (gel combustion),

— Sol-jel yanma (sol-gel combustion),

— Emdilsiyon yanma (emulsion combustion) vb.

olarak isimlendirilmektedir [13].
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Element seklinde kullanilan reaktanlarda meydana gelen yameaksiyonlarinin

genel kimyasal gtli gi,
mX+nY - XmYn (3.1)

seklinde gosterilmektedir. Burada X:Ti, Zr, Hf, VaTIB, Be, Si, vb. metalleri, Y:B,
C, N, S, Si, Se, vb. metal stimalzemeleri ifade etmektedir. Kimyasal ac¢idan
incelendginde temel olarak U¢ tip yanma sentezi vardir. Brddn ilki;

“elementlerden gazsiz yanma sentezi"dir yagelaki reaksiyonla tanimlanmaktadir.
z X© = z pj<s,1) +Q (3.2)
i=1 =1

Burada, X°; elementel reaktan tozlari (metal veya metal thalzemeleri), ;
aranleri, Q; reaksiyon isisini, (s) ve (I) ise kagisivi durumunu ifade etmektedir. Bu
yontemdeki en yaygin reaksiyon ognetitanyum ve grafit tozu kullanilarak

gerceklatirilen titanyum karburizasyonudur §iik 3.3);
Ti+ C =TiC + 230 kJ/mol (3.3)

Bu reaksiyonun aggeme sicakiil titanyumun ergime noktasina yakin bir sicakliktir
DusUk ergime noktali 6tektik okurarak reaksiyonun ageme sicakiini disiirmek
icin sisteme nispeten inert ikincil metal tozu (@fim; NiAl) ilave edilmekte ve
boylece metal matrisli kompozit veya sermet maldeméretiimektedir.

Ikinci tip yanma sentezi “gaz-kati yanma sentezi’8u yontemde, ortamdaki gaz

vasitasiyla meydana gelen yanma reaksiygagidaki gibi gerceklgmektedir.

n-p

SIXO YN0 =3P +Q (3.4)
i=1 j=1

i=1
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Burada Y{?; gaz reaktanlart (N O,, Hy,, CO) gostermektedir. Bu reaktanlar bazi
durumlarda numunedeki porozitelere infiltrasyonuytd penetre oldgundan, bu
yontem, infiltrasyon yanma sentezi olarak da taanmiaktadir. Silisyum ve

titanyumun nitrirlenmesi buna en yaygin érnektir;

Ti(s) + 0.5'\13(9) = TiN(s) + 335 kJ/mol (35)
BSi(S) + 2N2(g): Si3N4(s) + 750 kJd/mol (3.6)

Uclincll tip yanma sentezi issiffik 3.7’de belirtilen reaksiyonla gerceklen ve
“indirgen yanma sentezi” olarak ifade edilen yarseatezidir.

n-g-r

r m—k
Y (MO + Y20+ Y X0 = S ME+3(20,)#7+Q (3.7)
i=1 i=1 j=1

i=1

Burada (MQ)®: oksidi, Z® indirgen metallik reaktani (Al, Mg, Zr, Ti v.b.)
(zoy)®'; daha kararl oksidi ve 1" ise indirgenmi metali tanimlamaktadir. Bu
reaksiyonla istenen Urijn,,-i?/l')ile diger elementel reaktanlarin reaksiyona girmesiyle
elde edilmektedir. Nitekim genelde indirgenme yameeaksiyonu iki adimli yontem

olarak tanimlanir. Burada birinci adim termit regkadur (Esitlik 3.8).

n-g-r r

k |
> (MO,)P + X2 =3 (20,)f )+ MY +Q, (3.8)
=1 j=1

i=1 i=1

Metal-termit indirgenme reaksiyonu iceren termiaksiyonlar, borularin seramik
kaplanmasi ve kompozitlerin hazirlanmasinda kultaaktadir. iki tir termit
reaksiyon vardir: Bunlardan ilki, bir elementle aiebksidin indirgenmesi sonucu

elementel metal eldegéklindedir. (3.9) reaksiyonu bunun gtizel bir Giid .

3Fe0,4 + 8Al- 4A1,03+ 9Fe AH®295= -3400 KJ/mol (3.9
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Ikinci tiir termit reaksiyon ise refrakter hille olusturabilen bir elementle oksitlerin

indirgenme reaksiyonu sonucu bir Bilemeydana gelmeseklindedir (Eitlik 3.10).

TiO, + B,O3 + 5Mg — TiB, + 5MgO (3.10)

Indirgenme yanma sentezinin ikinci adimi ise (3gfligine benzer olarak ggén

elementel sentez reaksiyonudur yagadaki gibidir:

| q m-1
Z MED 4 Z X = Z pj(s,l) +Q, (3.11)
j=1 i=1 =1

Toplam agga cikan 1s1 Q = Q+ @ ‘dir. Bu tip yanma sentezi icin en tipik 6rnek

sOyledir:

5203(5) + 2A|(5) + Ti(s): A|203(|) + TiB, sht 700 kj/mol (3.12)

Burada istenen drtiin TiB Al,O; ise uzaklatirilabilir (santriftij ayirici) bilgendir.
Ancak AbOs + TiB, seklinde seramik kompozit malzeme de uretilebilmdkteBazi
durumlarda, indirgen reaktanlar ;YZ (Xi)'nin sentezi igin kullanillarak benzer
sonugclar elde edilebilir. Tipik bir 6rnekagidadir;

25203(5) + 5Ti(s) = TiOz(S) + 2TiBz(S) + 140 kj/mol (313)

Yanma senteziyle Uretilen trtnlerin miktar1 19701@80’ li yillarda hizla artng} bu
yontemle 400 den fazla bgié Gretilmistir. Bu malzemeler; karburler (TiC, ZrC, SiC,
B4C,....), borurler (TiB, ZrB,;, MoB,,.....), silisitler (T&Si3, TiSi,, MoSk,....),
nitrarler (TiN, ZrN, SgN4, BN, AIN), intermetalikler (NiAl, NgAl, TiNi, TiAl,
CoAl,...) ve oksitlerdir (refrakter oksitler, marij)e malzemeler, dielektrik

malzemeler, yar iletkenler, yalitkanlar, kataBstlsensorler v.b.).

Genel olarak, yanma reaksiyonlarinin skime sartlarina bgl olarak yanma
sentezinin iki temel yontemi vardir. Bunlar; kek@indine ilerleyen yuksek sicaklik

sentezi (SHS) ve hacim yanma sentezi (isil patlan@s) olup yapilan ¢caimalar
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icinde en 6nemli alani SHS yontemini kapsamaktee/CS yontemiyle ilgili daha
az bilgi mevcuttur [13].

3.2.1. Kendi kendine ilerleyen yuksek sicaklik seati (SHS)

On yih askin suredir, intermetalikler yiksek sideia kimyasal ve mekanik
kararhlik gerektiren bir takim uygulamalar icin gun malzemeler olarak ortaya
cikmaktadir. Dokum, ekstriizyon, dovme, kaplama gdmel anlamda malzemeleri
sekillendirmek ve elde etmek icin kapsamli ve ¢okda yontem mevcuttur. Ancak
bu tekniklerin ¢cok azi intermetaliklerin Gretimimakan tanimaktadir. Kendi kendine
ilerleyen yliksek sicaklik sentezi (SHS), tim dumyabircok ileri teknoloji
malzemelerinin sentezlenmesinde ve ayni zamangid eadustriyel uygulamalarda
da kullanilan bir tekniktir. SHS, Rusya’'da Merzhan@ arkadglar tarafindan 1975
yilinda yaptiklari ¢catmalarla taninngtir. Ancak tarihi, bilinenden ¢ok daha eskidir.
Malzemelerin sentezlenmeleri icin yanmalemi ilk olarak 1825 yillarina
dayanmaktadir. Berzelius 1825 yilinda, Zr metalaiomin, oksitlere karsi yanarak
sekilendgini bildirmis ve ilemin termodinamikleri 1898'de Goldschmidt taratand
aciklanmgtir. Goldschmidt dprudan SHS reaksiyonlarinin alt grubu olan,
aluminotermik yontemini bulan i olarak soylenebilir. 20. yizyilda ise sistem
Alexander 1941, Krapf 1964 gibi isimlerle gatie goOstermtir. Bu kesiflere
ragmen, Merzhanov’'un yag@ aratirmalara kadar yonteme bilimsel anlamda bir ilgi
duyulmamgtir. SHS, inorganik bilgkleri ve c¢aitli 6zel uygulama malzemelerini
elde etmek igin ve ayni zamanda yuksek verigdilisahip teknolojik metotlar
duzenlemek icin maddenin kimyasal enerji reaksignndan maksimum faydalanma
prensibine dayanan bir tekniktir. SHS sistemi U@ &@aslik altinda aciklanabilir;
tutusma, 6n yanma ve urtnungonasidir. SHS, kendi kendini devam ettiren yiuksek
ekzotermik reaksiyonlarin 0zellne balidir. Tipik yanma sentezi reaksiyonlarinda,
harmanlanmy reaktan tozlar, ham ganluga sahip tabletlegeklinde preslenir; daha

sonra lokal olarak bir noktadan tabletler tttmulur.

Tutusturma klemi; lazer gini, 1sitici rezistans bobini ve kivilcim gibi ekipnlarla
gerceklatirilir. Ekzotermik reaksiyon, tuima sicakiginda balar ve maksimum

veya yanma sicalginda (Tg) net olarak gozlenen, isi gaicikmaksidir. Elde edilen
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maksimum sicaklik, seyrelticilerin eklenmesiyle toh edilebilir. Yanma sentezi
drtnleri genellikle ar derecede porozitelidir. Sicak presleme ve sizastatik
presleme gibi teknikler trtnlerin ganlastiriimasinda kullaniimaktadir. Prosesin bu
avantajlari, malzemelerin mekanik, elektriksel, ilopte kimyasal 6zelliklerinin
iyilestiriimesini mumkuin kilmaktadir. SHS yodnteminigematik gosterimiSekil
3.2’de gorulmektedir [33]. SHS'nin en O6nemli 6zglliekzotermik reaksiyonlar
boyunca a@a cikan isi olgumuyla elde edilen yiksek yanma sicgikicin ¢cok kisa
zaman gerektirmesidir. SHS prosesinin tipik karaktéleri Tablo 3.1’de verilmytir
[34]. Burada verilen Tm, maksimum yanma sigakli, U ise 6n yanma hizini

gostermektedir [21].

t=0s t=0.1g t=27s t=4 05

Sekil 3.2. SHS yonteminigematik gosterimi [33].
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Tablo 3.1. SHS prosesinin tipik karakteristikle34].

Partikdl Boyutu, rum)

Metaller igin 5-100
Ametaller icin 0,1

Nispi Yogunluk, A 0,3-0,6
Yaricap, d(mm) 5-20
Uzunluk, L(mm) (2-9)d

Ik Sicaklk, To(K) 300-700
Gaz Basinci, P(MPa) 0,1-15
Yanma Hizi, U(cm% 0,1-20
Yanma Sicakfii, Tm(K) 2300-3800
Isitma Hizi, W(K § 10-1000000
Tutusma Akisi q(kJ crh ) 42-840
Indksiyon Periyodu, J (s) 0,2-1,2
Tutusma Sicakigl, T (K) 800-1200

3.2.2. Hacim yanma sentezi (VCS)

Hacim yanma sentezi (simultane yanma veya Isibp®t), kendi kendine ilerleyen
yuksek sicaklik sentezinin iki metodundan biridie vhtiyaglara cevap verecek
niteliktedir. Bu metot, nispeten kisa zaman &ratla, tek adimda malzemelerin
yogunlsstirilmasi ve ¢ zamanli sentezlenmesinde sdayla kullaniimakta olup;
seramikleri, metalleri ve hatta intermetalik tozltgorik yggunluga yakin bagariyla
birlestirebilen verimli bir sinterleme tekgidir. Hacim yanma sentezinde, reaktan
karisimdan ibaret olan numunenin tamami, hacimde meydaten kendi kendini
destekleyen tutima sicakkgina kadar, kontrolli bir bicimde, uniform olaraktilsr
ve yanma sirasinda reaktanlar kemgthidlen dongime @gramaktadir. Cok kisa
zamanda, ¢cok yuksek yanma sicgikla ulgmasi sebebiylesok dalgasi veya isil
patlama olarak da bilinen bu sentezleme yontemiysmua ©Oncesi On Isitma
gerektiren daha zayif ekzotermik reaksiyonlar igldukga verimli bir yontemdir
[21].

Pratikte bilinen timintermetalik bilgikler Yanma Sentezi (CS) ile biggrilebilir.
NiAl karisiminin sinterleme reaksiyonu sirasinda Nikel aludhémin Yanma Sentezi
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(CS) ilk olarak VCS yontemiyle gosterildi. Kisa giire sonra Yanma Sentezinin
SHS yontemi Ni, Zr, Ti, Cr, Co, Mo, Cu, v.s dahgitli aluminidlerle bildirildi. Bu
sinifta en ¢ok dikkati ceken bgi&ler Nikel aluminidler ve Titanyum aluminidlerdir.

Bunun yani sira Fe, Nb, Cu da dahgeti aluminidlerin sentezi de incelenytimi.

Intermetalik bilgikler (Ti, Ni, Co, Fe) ¢n isitma yapilmadan elensrtbzlardan
sentezlenemezken, gik oda sicakfii géreceli olarak genellikle kendi kendine
surekli bir reaksiyon bdatmak icin yeterlidir. TiNi, TiCo ve TiFe sistenmigin hepsi

bu yontemle Uretilnstir [4].

Nikel aluminidlerin yanma sentezi ile dretimi, elemtel tozlarin arasindaki
ekzotermik reaksiyon sonucu gagi¢ikan isinin sinterlemglemine katkisi, NiAl
karisiminin sinterlenmesi sonucu gercektektedir [4]. Bu bilgikler ilk olarak isil
patlama veya VCS yontemi olarak adlandirilan Yai@eateziyle tretilnstir.

Nikel aluminidlerin Yanma Sentezi Uzerindeki kap$samarastirmalar, Al'de
%30-35 um ara@inda olmasi VCS yodntemiyle Philpot ve arkglda tarafindan
denenmtir [4].

Ni (41 um) ve %17,5 oranindaki Al (<44 pm) arasirtdakime farkl isitma
hizlarinda ekzotermik reaksiyon piklesiekil 3.3.'te gosterilmitir.2. Pik daha dgiik
Isitma hizinda go6zlemlenirken (6gme 0,5°C/min), yalnizca bir ekzotermik pik
yuksek i1sitma hizinda (6rgie 5°C/min) elde edilgii tespit edilmstir.

Z2nd peak

1-5t peak _JL_ - i

I

Sekil 3.3. Ni + 17,5 Al sistemi arasindaki reaksiyon sirecindd&lfasitma hizlariyla ekzotermik

piklerin sematik gosterimi [4]
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Al konsantrasyonun %5 den %25’e artmasiyla birpikin atgleme sicakii (Tig)
hafifce digerken (426-438°C arginda) ikinci pikin atgleme 1sisi konsantrasyondan
bagimsiz oldgu gorilmig ve 490°C’ ye gtlenmistir (Sekil 3.4. ). Bu nedenle birinci
pik kati-kati ve ikinci pik sivi-kati etkilgmine tekabul etmektedidlging olansey
ise, %30 Al sadece bir pikin pansiz 1sitma hiziyla sergilenmesidir. Ayni zamanda,
her iki pikin At'leri karigimdaki Al'in yuzdesinin artmasiyla artgtr. Bir pikten
ikinci bir pike gecs rejimine At'nin bariz artgl etki etmektedir. Rejimler arasindaki
geck yukselen At'yi hesaba katmakla aciklanabilir. Birinci pik ilartan Al
konsantrasyonu (1sinma hizi) aslinda maksimum kaakilgmasina yol acarken,
bu pik otektik noktasinase hale gelir. Bu nedenle sadece bir pik yiksekosdanik
etki ile tespit edilmektedir [4].

[=]

aoo - :

1 Z - Rretpeak !

] 2« second peak I
200
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-
|:1 L = L L L
il 10 20 30

%at Al konsantrasyonu
Sekil 3.4. Al konsantrasyonun %5 den %25'e artmasméeydana gelen giklik [4].

3.3. Elektrik Akimi Destekli Yanma Sentezi

Elektrik akimi destekli sinterleme (ECAS=Electricur@®nt Activated/Assisrted
Sintering) tekngi, soguk sekillendirilmis veyasekillendiriimemsg tozlarin kalip igine
yerlestirilerek, mekanik basing ile beraber elektrik akim uygulanmasi nihayetinde
elektrik akiminin meydana getigiliisi ile beraber tozlarin sinterlenmesi prensibine
dayanmaktadir. Isi, tozlardan vel/veya kaliptan akimgeciriimesi ile sganir,

bdylece Joule etkisinden yararlantlir.
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Bu yontem bilinen dier sinterleme metotlarinin aksine; daha hizli gz, digik
sinterleme sicakyi, daha kisa slem siresi, sinterlemesi zor olan tozlarin
sentezlenebilmesi, yardimci sinterleme ekipmanlazig ve s@uk pres ihtiyacinin
bulunmamasi gibi Ustinlukler #@ar. Islem siresinin kisa olmasindan dolayi
kontrollii bir atmosfer ortamina gerek duyulmaz. @trak nispeten kisa dogiin
zamani, bglangic malzemelerinde istenilen reaksiyonlarinsimlas ve istenmeyen
faz donigumlerinin gerceklgmesini engeller ve malzemelerin teorik gymluga
yakin Uniform bir sekilde tamamen sinterlenmesini gka. Boylece ekipman
gereksiniminin azfii ve malzeme kaybini azaltmasi nedeniylestitti maliyet
gerektiren ekonomik bir yontemdir.

Prosesin Tanimlanmasi

Bu yontemde, arzu edilen onlukta spesifik Urlinlerin sentezlenmesi veya tozla
birlestirilmesi icin mekanik basing ile birlikte elektrikekkiminin uygulanmasi
ongorilmektedir. Uygulanan elektrik akimi veya nmakayuk, istege gore sabit
tutulabilir veya degistirilebilir. Elektrik akimi, oncelikle sicaklik olak Uzere

parametreleri takip etmek icin otomatik aygitlaaarlanabilir.

Tozlar elektrik akimi kullanilarak i1sitma suretiyjeektriksel olarak iletilerek veya
yahtilarak) birlatirilebilir. Iletken tozlar kullanilgyinda kalip iletken veya yalitkan
olabilir. Alternatif olarak yalitkan kalip yering ylzeyi yalitkan malzeme ile astarli
iletken yapilar kullanilabilir. Aksi durumda, torleyalitkan iken kalip elekigi
iletmesi icin iletken olmak zorundadir. Ayni setmptiolay! elektrotlar; bakir, grafit,
ve paslanmaz celik gibi elekiiileten malzemelerden imal edilmelidifletken
tozlar, Joule etkisi ile kalip ve elektrotlardan tsansferi ile isinirken, iletken
olmayan tozlar sadece isi1 transferi ile 1sinir. filGrgaliplar ECAS yonteminde
oldukca yaygin olarak kullanilir, mekanik basin€siik seviyelerde sinirlandirilir
(genellikle 25MPa).

Sicak preslemeye (HP) bazi yonlerden benzerlikegidken, ECAS prosesinde

elektrik akiminin uygulanmsekli, cok hizlidir ve etkisi 1sitmaya sebep oluCAS
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prosesindeki isitma hizi numunenin sgrkline ve kalip geometrisine, termal ve

elektrik 6zelliklerine ve uygulanan elektrik glicim@re dgisir.

Parametreler

Dakikada 1000°C uzerindeki 1sitma hizina genellidasilir. Sonug olarak siem
suresi; malzemenin cinsine, partikil boyutuna, geimisine ve ekipman sayisina

bagl olarak kuguk farkhliklar gosterir.

Bu yontemin aksine, geleneksel sicak presleme kedimde, kaliplar genellikle
istege bali olarak koruyucu gaz ortaminda ve harici isitetemanlar ile firin
icerisinde 1sitilir. Bu nedenle numunenin isitilm&sliplarin dg yizeylerinden, ic
yuzeylerine dgru isi iletimi ile gergeklgr. Dolayisiyla i1sitma hizi yagave slem
suresi uzundur. Ayrica i1sinin blyudk bir kismi, rfiigerisindeki bglugu 1sitmak
suretiyle numuneye 1sinin dolayli yoldan sufeasi nedeniyle israf edilmektedir.
Diger taraftan ECAS prosesi; 0Ozellikle elektriksel ralka yalitkan kaliplar
kullanilarak ve kisa sureli elektrik akimi uygulaarsuretiyle 1sinin etkili bigekilde

kullanimi ile bilinmekte ve enerji kaybini minimurradirgeyen bir yéntemdir.

3.4. Yanma Sentezinin Uygulama Alanlari

Kompozit malzeme Uretimi

Yanma sentezi, metalik veya intermetalik matrighdli kendine ¢okelrmgiikinci faz
dagilmli malzeme Uretiminde kullaniimaktadir. Bu yémtde, malzeme karmi,
firin ortaminda ekzotermik reaksiyonunslaaigi sicaklga isitilarak aga cikan isi
sayesinde seramik gdimli kompozit malzeme uretiimektedir. Ogie, TiB2/Al,
MoSi,/Al, TiB,/Co, ZrB/Al gibi metalik/intermetalik matriste, seramik tayeli
kompozit malzemeler bu yontemle Uretigtin. Bu yontemle Uretilen takviye edilgi
kompozit malzemelerin yiksek sicakliktaki mekanikeltiklerinin daha yuksek
oldugu tespit edilmgtir [13].
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Seramik ve intermetalik tozlarin Gretimi

Toz Uretimi, yanma sentezi teknolojisinin temel boygulama alanidir. Toz drtnler,
abrasiv Urtnlerden (TIiC) suUper iletken oksitlereB&CuO;) kadar cok cetli

malzemeleri kapsamaktadir. Bu tozlar seramik veermetalik malzeme
sinterlenmesinde, koruyucu kaplama olarak, abrpasta ve takim uretimi i¢in ham

malzeme olarak kullanilabilmektedir.

Toz Uretimi genel olaraku sekilde yapilmaktadir: a) atmosfer kontrolli firinda

istenen malzemenin uretimi ve b) elde edilen Gnimlenekanik olarak gittlmesi
[13].

Yogun malzemelerin tretimi

Yanma sentezi yontemiyle genellikle poroziteli nesie Uretilmektedir. Ygun
malzeme dretimi icin, yanma sentezi ve gyolastirma kleminin ayni anda
gerceklatirildi gi yontemler gektirilmistir. Burada ekzotermik reaksiyonun yiksek
sicaklgl yogunlasstirma icin kullaniimaktadir. Busekilde ygun malzemelerin
uretimi geleneksel yontemlerden daha avantajlidibu konuda asarmalar halen

devam etmektedir.

Refrakter malzemelerin tretimi

Ekzotermik reaksiyon sonucu yuksek iIsi gikelde edilen sistemlerde yanma
sicaklgl, Urtnlerin ergime sicalina ulgmaktadir. Bu 6zellikteki bazi refrakter

malzemeler bu yontemle ergigrolarak elde edilmektedir.

Kaplama ve birlestirme uygulamalarinda

Kati yakit (propellant) malzemelerin ekzotermikkgiggonu sonucu okan sivi Urdn,
raylarin kaynginda yaygin olarak kullaniimaktadir. Bu yontemi@lkana slemi ise
donme etkisi ile reaktan tozlar arasindasafu ekzotermik reaksiyon vasitasiyla
gerceklemektedir. Orngin; celik borular demir oksit ve aliminyum toz kami ile

doldurularak donddrildiiinde aliminyum ve demir oksit arasindaki ekzotermik
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reaksiyon sonucu ojan sivi demir-alimina karmi santrifij etkisiyle sacilarak
borunun i¢ ylzeyine kaplanmaktadir. Bu yontemlekgbbrularin i¢ yizeylerinin

seramik kaplanmasi Rusya, Japonya ve Cin’de totarak yapiimaktadir.

Ozetle, elektrik enerjisi yerine ucuz kimyasal g¢inevantajinin yaninda gl
Isitmadan c¢ok kitle halindeki malzemenin kendi keindlaha hizli 1sitmasi,
yontemin basiti ve verimliligi, yanma sentezini daha fazla alanda Uretim igicitie

edilir hale getirmektedir [13].

3.5. Yanma Sentezinin Avantaj ve Dezavantajlari

Yanma sentezinin BAca avantajlarini, diilk islem sicaklgl, dolayisiyla dgik
islem enerjisi, kisaslem suresi, geleneksel tretim ekipmanlarinin kulidgdoilirli gi
(disuk ilk yatirrm maliyeti), sonsekle yakin ve ylksek saflikta GrlUnlerin elde

edilmesi olarak siralayabiliriz.

Yanma sentezi, geleneksel metotlarlaskagtirildiginda dger avantajlari:

- Meydana gelen yuksek sicakliklar,sdld kaynama noktasindaki empuriteleri
buharlgtirabilir ve boylece yiksek saflikta Urlinler elailmektedir.

— Basit ekzotermik yontem, pahali ekipman ve teghiddiyacini ortadan
kaldirmaktadir.

— Kisa klem siresi, daha az enerji tuketimi vesiaki Gretim maliyetini
beraberinde getirmektedir.

— Yuksek 1s1 ar ve hizli sguma orani, dengesiz fazlarin elde edilmesini
saglamaktadir.

- Inorganik malzemeler, sentezlenebilir ve reaktanl&imyasal enerjilerinin

kullaniimasiyla tek adimda nihai triin elde edilneelkt

Prosesin bu avantajlari, malzemelerin mekanik, telek optik ve kimyasal
Ozelliklerinin iyilestirilmesini mumkin kilmaktadir. Yanma sentezi pisée

500’un tzerinde bikggin sentezlengi tahmin edilmektedir.
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Yanma sentezi kullanimini sinirlandiran faktorlese i Uretilen  Grdnlerin
mikroyapilarinda gozlenen dnemli miktarlarda pom@zare sinirli proses kontroli
olusturmaktadir. Yanma sentezinde reaksiyon Kinetiklerzhdir ve geleneksel
islemlerle karsilgtinldiginda, maksimum sicaklik ¢ok kisa zaman gnatla
korunmaktadir[13].

Yanma sentezi ile dretilen Grdnlerin mikroyapilalan mevcut porozitelerin

nedenleri;

- Ham y@unlukta mevcut olan poroziteler,

— Makroskobik genlgmenin sebep oldiu Kirkendall porozitesi,

— Reaksiyon boyunca meydana gelegitiikaynama noktasindaki
empuritelerin ve gaz fazlarinin ghasi (yiksek sicaklik ile gegkn bu
fazlar, poroziteye sebep olabilir ve reaksiyonlaguynlugu arttsi zaman
patlayabilir.),

— Yanma sicakfiinda Grinde ergime gercekteesi durumunda, katgma
sirasinda porozite gdabilmektedir,

— Reaktanlarin ve urUnlerin arasindaki hacimgiglkli ginden kaynaklanan
poroziteler olarak siralayabilir

3.6. Yuzey Kaplamaislemi

Gunumizde teknolojinin hizli bigekilde ilerlemesinin sonucu olarakgidasan
calisma koullarinda kullanilan makine yapi elemanlari ve reale (metal ve
alasimlar): 6zellikle ainma, korozyon, yorulma, oksidasyon ve yiuksek $igak
dayanim konularindaki talepleri tam olarak gdayamamaktadir. Metal ve
alasimlarinin Uretiminde kullanilan hammadde rezemierigiin gectikce azalmasi
ve artan maliyetler ile ssnma ve korozyonun neden offu buyik ekonomik
kayiplar, alternatif malzeme arayn hizlandirny ve dikkatler stper ajam,
kompozit, sermet ve seramik gibi malzeme gruplaerine ygunlagmistir. Bu
malzemelerin kullanim agisindarsite problemlerle kagi karsiya kalmasi nedeniyle

metal ve al@mlar ile birlikte kullanimi giindeme gelstir. Bu birliktelik, metal ve
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alasimdan yapilmy bir altlik malzeme ytizeyine, ince ve koruyucigele yuksek bir
tabaka Uretilmesiyle yani kaplanmasiyla gergghkiémi stir.

Genellikle muhendislikte kullanilan malzemeleriteisen dayanima sahip olmasi ve
desisimler ortaya cikmaktadir. Uretilen parcanin omrivei kalitesin, arttirmak,
calisma ortaminin olumsuz kollarin etkisini azaltmak ve bazi mekanik 6zellrikhe
iyilestirmek gayesiyle cgtli mekanik ve metalik olmayan kaplama yodntemleri

gelistirilmi stir [35].

Yuzey slemleri, kaplama ve ylzey dogiim islemleri olarak siniflandirilabilir.
Kaplama, metal ylzeyine bir element ya da dbii@ biriktirilerek bir kabuk

icyapisi ve kimyasinin @sstiriimesi s6z konusudur.

Yuzey slemleri ile malzemelere;

— Optik amacli (yansitici, yansitici olmayan kaplemaoptik diskler gibi),

- Manyetik amach (manyetik diskler, hard diskler),

- Elektrik-elektronik amach (yaliticilar, supertikenler, yari iletkenler vs.),

- Termal amach (1s1 engelleri, elektronik devrengdai, sgutucular),

— Kimyasal (yayinma engelleri, sivi-gaz sensérler),v

— Asinma-surinme 6zelliklerini iyikdirme amach (kesici takimlara uygulanan
kaplamalar, yiksek sicakliklarda surtinme Ozelliklegelistirmeye yonelik
kaplamalar, yuksek sicakliklarda surtinme Ozellikle gelistirmeye kati

yaglayicili kaplamalar)

gibi yeni muhendislik 6zellikleri kazandirlabilegegibi dekoratif kaplamalar ile

yuzeye cekicilik de kazandirilabilir [36].

Al-Ti ve Ni-Al intermetalik faz kaplama tabakalakutu sementasyon ve sicak
daldirma difizyon kaplama, silisid/seramik kaplasnalplazma sprey tekii
elektron iyon PVD tekrgiyle intermetalik bilgikler ve ylizey oksidasyon cgtnalari
yapiimstir. Bununla birlikte bu kaplamalarin pekgohalen yeterli gelmemektedir,

Ozellikle yapsma konusunda. Dayanikli kaplama tabakalarin Gratmiilk dnce
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althga guclu ve dayanikl ganma elde edilmesi 6nemlidir. @o durumda altlik ve
kaplama tabakalarinin birbiriyle iyi pieanma olgturmalari icin ek arayiizey bir
tabakanin var@ gerekli olmaktadir. Bu kamda, toz metallrjisisiemlerinde
Ozellikle SHS glemi Ti ylzeyinde koruyucu kaplama tabakasistltulmasinda

ilging bir yol oldusunu gostermsiir [37].

Karbon celgin yizeyi NpAl kaplama yapilirsa althn yiksek sicakliklarda
tribolojik 6zellikleri kadar oksidasyon ve korozydairenci iyilesecektir. Bu sayede

karbon celginde uygulama alanlari artacaktir [38].



BOLUM 4. DENEYSEL CALI SMALAR

4.1. Giris

Aluminidler (MyAly) ticari stperal@amlardan daha hafif ve daha mukavemetli olup
yiksek sicakhk uygulamalari icin gerekli olan yéksergime noktasi, korozyon
direnci gibi 6zellikleri nedeniyle gelegm malzemesi olarak giintlmekte ve ticari
anlamda uretilme safhasindadirlar. Yuksek sicaklygulamalari igin oldukga
elverisli olan nikel aluminidler Uzerinde son vyillarda yam aratirmalarda,
alasimlama ve Uretim slemleri kontrol altinda tutularak, kristal yapilari

mikroyapisal olgumlari, tane yapilari ve kompozisyonlari giilmektedir [13].

Ni-Al ikili faz diyagraminda nikelce zengin NiAl vlli3Al, en kararh yapilar olup en
yuksek ergime noktasina, oldukcasdki yogunluga, iyi mukavemet 6zelliklerine ve
yuksek sicakliklarda korozyon ve oksidasyon dineacsahiptirler. Aluminidlerin
dretimi icin dokim, hizli katikiirma, mekanik akamlama veya toz metaltrjisi gibi
pek cok yontem kullaniimaktadir. Bu yontemlerin timemaliyeti oldukca yuksek
olup ayni zamanda bu malzemelerin gevrek karakbeden dolayi slenmeleri ve

sekillendirilmeleri oldukca problemlidir [13].

Titanyum aluminidler (T4Al ve TiAl), dustk yogunluk, yuksek elastik moduld,
tokluk, surinme ve oksitlenme direnci gibi yiuksegaklik uygulamalari igin Ustin
ozelliklere sahip olup, bu diizenli yapilardan kagtaamaktadir.iki farkli atomun
birbirine bali olmasi (A-B b&) sebebiyle bunlar yiksek sicakliklarda yuksek
elastik moddullerini korurlar. Ayrica dizenli yamladifizyon igcin daha fazla
aktivasyon enerijisi gerektirirler, dolayisiyla difibn mekanizmasina dayanan statik
mukavemet koruma (retention), sirtingeeilme kirilmasi ve yorulma direnci gibi

yuksek sicaklik dzellikleri iyidir.
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Yanma sentezi veya reaktif sinterleme, toz metsing alternatif bir yaklgm olup
baslangi¢ toz bilgenlerinin olyturdusu ekzotermik reaksiyon sonucu ggigikan isi
kullanilarak malzeme uretilmektedir [23,13]. Kiskeim siresi, ytksek 1sitma hizi ve
yuksek sicaklikla karakterize edilen yanma sentémtgmi, geleneksel seramik
yontemlerine kiyasla daha gik dretim maliyeti sayesinde teknolojik anlamda

malzeme Uretimi i¢in oldukga caziptir [13].

Bu calsmada basin¢ destekli ve elektrik akimi desteklinyarsentezi yontemleri
kullanilarak AISI 1010 celik malzemesinin yuzeyin8&Al, NisAl, TiAl, TisAl,

FeAl ve NiTi intermetalik kaplama malzemelerin imt hedeflenmgtir. iki farkli

yontemle elde edilen kaplama tabakalarinin mikrdgaipoptik(OM) ve taramal
elektron mikroskobu (SEM) yardimiyla incelentini Elde edilen farkli faz yapilari
x-1ginlari difraksiyon analizi (XRD) ve noktasal SEM-BElanalizleri ile karakterize
edilmistir. Uretilen kaplama tabakalarin mikrosertlik ciimada Vickers sertlik ucu

kullanilarak sertlik dgerleri dlcUlmigtar.

4.2. Deneysel Cagmalar

4.2.1. Kullanilan tozlar

Kaplama tabakalarin tretiminde mikron yuksek k&lNi, Fe, Ti ve Al elementel
tozlar kullanilmgtir. Tozlarin genel 6zellikleri Tablo 4.1"de verilgtir. Nikel, Demir

ve Aliminyum tozu Goodfellow Cambridge Ltdngiltere) ve Titanyum tozu ise
Alfa Aesar GmbH&Co KG isimli alman firmadan temirdiknistir. Deneylerde

kullanilan tozlarin bilgm ve boyutlari Tablo 4.2’de verilrtir.



Tablo 4.1. Kullanilan tozlarin genel 6zellikler9B
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Nikel Aliminyum Titanyum Demir
Atomik Ozellikler
Atomik Numara 28 13 22 26
Atomik Cap (nm) 0,125 0,143 0,178 0,128
Atomik agirlik 58,69 26,98154 47,867 55,847
Kristal Yapl YMK YMK HSP HMK
Valans 0,1,2,3 3 2 2,346
Elektriksel Ozellikler
Elektriksel Direng 6,9 (20 °C) 2,67 (20 °C) 4.2 (20 °C 10,1 (20 °Q)
(LOhmcm)
Mekanik Ozellikleri
Malzemesartlari .

Yumusak sert krlijs?gl Yumusak sert

Bulk Modiilii (GPa) - - 1773 - - 110 169,8
Sertlik (HV) 100 190 - 21 35-48 60 4-5
Poisson Orani - - 0,31 - - 0,340 0,293
Cekme Modull ) ) ) )
(GPa) 199,5 2114
Gekme Mukavemeti | - ;55 g9 . 50 90 240 180-210
(MPa)
Akma Mukavemeti | ;55 4g0 1035 110-17 140 120-150
(MPa)
Fiziksel Ozellikleri
Kaynama Noktas! 2732 2467 3287 2750
(°C)
Yogunluk (g/cn) 8,9 (20°C) 2,7 (20°C) 4,5 (20°C) 7,87 (20°C
Ergime Noktas! (°C) 1453 660,4 1668 1535
Termal 6zellikleri
Termal genlgme 13,3 (0-100 °C) 23,5 (0-100 °C) 12,1 (0-100
Katsayisi ( x16 K™% °C)
Buharlgma Gizli 6378 10800 6095
Isisi (J/g)
Fuzyon gizli Isisi 292 388 435.4 272
(J/9)
Spesifik Isi (J/K kg) 444 (25 °C) 900 (25 °C) 528 (25 °C| 444 (25 °Q)
Termaliletkenlik 90,9 (0-100°C) 237 (0-100°C) 21.9 80,4 (0-1001C)
(W/m K)

Tablo 4.2. Deneylerde kullanilan tozlar

Malzeme Saflik (%) Toz boyutu (um
Nikel 99,8 3-7
Aliminyum 99 <15
Titanyum 99,5 <40
Demir 99.9 19




46

4.2.2. Numunelerin tretiminde kullanilan cihazlar

Kaplama tabakalarin tretimi 2 yontemle gercstikiémi stir. Bunlar;
— Basin¢ destekli hacim yanma sentezi

— Elektrik akimi destekli yanma sentezi(Field adighcombustion synthesis)

Basin¢ destekli hacim yanma sentezi yontemi ilelddap tabakalarin Gretimi
sirasinda basin¢ uygulamak amaciyla 600 kgj@rkadar basing uygulayabilen tek
eksenli hidrolik pres ile birlikte siem sicakigina isitma igin acik atmosferli, 1sitma
hiz kontrolli elektrik diren¢ firint (maksimum 12@) kullaniimstir. Deney
duzengi sematik olarakSekil 4.1'de verilmgtir. Numunelerin Gretiminde boyutlari
Sekil 4.2’de verilen sicaksitakim celginden yapilmg kaliplar kullaniimstir.

A=
—

& Q

KONTROL UNITESI

J |

Sekil 4.1. Basing destekli hacim yanma sentezi detizgnginin sematik gosterimi
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Sekil 4.2. Numunelerin dretiminde kullanilan kalipfageometriksekli ve boyutlari.

Elektrik akimi destekli yanma sentezi yontemi ilaplamalarin GUretiminde ise,
elektrik besleyici olarak 1500 Amper-10 Volt 6zkléirine sahip redresor ile birlikte
stekiometrik oranda hazirlanan tozlamakillendiriimesi igin tek eksenli basing
uygulayan pres kullanilstir. Deney dizeng sematik olarak Sekil 4.3'te

verilmistir.

O
Uygulama/Ayarlana
- Gug kaymaa Gug
« Alen/Volt puddetn =
e 1 Kaynag
O

Sekil 4.3. Elektrik akimi destekli yanma sentezi ejgdiizenginin sematik gosterimi
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4.3. Kaplama Tabakalarin Uretimi

Bilesim ve boyutlarl Tablo 4.2’ de verilen Nikel, DemiFitanyum ve Aliminyum
tozlarindan, Ni-Al Sekil 2.1), Ti-Al (Sekil 2.5), Fe-Al fekil 2.8) ve Ni-Ti
(Sekil 2.10) faz diyagramlarindan faydalanilarak thefien bilgime uygun olarak
Tablo 4.3'te verilen oranlarda homojen kanlar hazirlanmtir.

Tablo 4.3. Kaplama toz karmlarinin kompozisyonlari.

Malzeme At. % Bilgim orani
NiAl 1:1
NizAl 3.1
TiAl 1:1
TizAl 3.1
FeAl 1:1
TiNi 1:1

Altlik malzeme olarak sade karbonlu (AISI 1010)ilcelecilmitir. Kullanilan altlik

celik malzemeninekil ve boyutlariSekil 4.4’'te verilmitir.

15 mm
-+

=

Sekil 4.4. Althk celik malzemenigekil ve boyutlari

Basin¢ destekli yanma sentezi yontemi ile kaplagleaninde 600 mesh SiC zimpara
ile yuzeyi temizlenny sade karbonlu c¢elik altlik malzeme, ylzey puriigilen aza
indirilmis  kalip icerisine vyerlgirilerek Utzerine hazirlanan kaplama toz
karisimlarindan ilave edilngtir. Daha 6nce yapilan catnalarin gi1g1 altinda [13, 21]
150MPa basingta preslenen numuneler 1050°C’yémsitve bu sicaklikta 60 dk
sure ile bekletilmitir. islem sonunda numuneler firindan cikartilarak odakdigina

sasutulmustur.

Elektrik akimi destekli yanma sentezi yontemi ilaplama gleminde ise benzer
sekilde hazirlanan altlik malzeme yuzeyine kaplamoa kargimi yerlatirilerek
elektrik akimi gegi icin (+) ve (-) kutup olarak kullanilan silindkrgelik kaliplarin
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arasina yerkgiriimektedir. Pres altinda bulunan bu kaliplar nasiyla dguk
(yaklssik 25MPa) kuvvet altinda kaplama tozekillendirildikten sonra elektrik
akimi uygulanmaktadir. Elektrik akimi uygulanmaesibirlikte cok kisa slrelerde
(yaklasik 5sn) 1100-1200A akimsiddetinde 2,9-3,4V deerleri aralginda
numunelerde reaksiyonun ¢ledigi gozlenmgtir. Belirtilen sartlar altinda 15 dakika

sureyle numuneler tutularak tretiki@rdir.

Her iki Gretim yonteminde kullanilan kaliplara yékssicaklik yglayicisi olan BN
sprey uygulanarak numunelerin kaliba yapasi Onlennyi ve kolay cikmasi
salanmstir.

4.4. Metalografik incelemeler

Metalografik incelemeler icin Uretilen numuneletarglart numune hazirlama
yontemlerine uygun olarak sirasiyla 60, 180, 2400, 4600, 800, 1000 ve 1200
meshlik SiC zimpara ile zimpara kademelerinden rij@gitir ve sonra 3um’lik
elmas pasta ile parlatilgtir. Hazirlanan numunelerin  mikroyapi incelemeleri
NIKON ECLIPSE L150 marka optik mikroskop iterceklatirilmi stir.

4.5. X-Isinlari Difraksiyon Analizi

Uretilen numunelerde elde edilen fazlarin tesgiin iRIGAKU D MAX 2200 PC
marka x-ginlari difraktometresi kullaniingtir. Analiz sirasinda Cuk(A=1,5418°A)
Isin  demetleri kullanilarak ofan intermetalik bilgklerin tespitinde ASTM

kartlarindan yararlanilrgtir.

4.6. Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ve Elementé Analiz incelemesi

AISI 1010 celgi tzerine Ni, Al, Ti ve Fe esash toz kaminin yanma sentezi
yontemi ile kaplanmasi sonucu elde edilen interiiketamalzemelerin
morfolojilerinin incelenmesinde JOEL JSM-6600 markiaramali elektron
mikroskoplari (SEM) kullaniimgtir. Farkl morfolojide g6zlenen fazlardan nokiasa

EDS analizleri alinarak elementelgigmler tespit edilmgtir.
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4.7. Mikrosertlik

2 Farkh yontemle Uretilen kaplama tabakalarinirtligedlctimlerleri, metalografik
olarak hazirlandiktan sonra FUTURE TECH. FM 700 kmanikrosertlik cihazinda
Vickers sertlik ucu kullanilarak 50gr yik altindergeklatirilmistir. Sertlik degerleri

5 ayri olgimin ortalamasi alinarak tespit editmi Ayrica kaplama-althk
araylzeyinin yagma mukavemetini niteliksel olarak inceleyebilmekinic

arayuzeyinde farkli noktalarda 1000 gr yik uygulagim



BOLUM 5. DENEYSEL SONUCLAR VE IRDELEMELER

5.1. Kullanilan Elementel Tozlarin Ozelliklerinin incelenmesi

Numune Uretiminde 6zellikleri Tablo 4.2’de veriletementel tozlar kullanilngtir.
Bu metal tozlarin ylzey alaninin bUyuglinden dolayl saklama kallarinda
oksitlenme olasi@ nedeniyle ve tozseklinin belirlenmesi amaciyla SEM-EDS

analizleri yapilarak numune dretimindeslaagic toz 6zellikleri belirlenngtir.

Analiz sonugclarina gore atomizasyon yontemi ildil@e aliminyum tozunun genel
olarak kuresel forma yakin olgu ve 2 farkli noktadan alinan SEM-EDS analiz
sonucuna gore ¢cok az oranda oksijen tespit egiln{iSekil 5.1). 1 nolu noktadan
alinan EDS analiz sonucuna gore &91.1 Al ve §. %8.9 O, 2 nolu noktada ise
ag. %95.9 Al ve g %4.1 O icerdii tespit edilmgtir. Aluminyum’un oksijene
affinetesinden dolayl toz boyutu 3&n olan Al tozlarinin ytzeyinde bir miktar

Al ;03 olusumu beklenen bir durumdur.
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41 1 41 2

Al Al

Sekil 5.1. Aliminyum tozunun SEM — EDS analizi

Demir tozunun SEM-EDS analiz sonucl&ekil 5.2°de verilmgtir. Metalik tozun
flake seklinde oldgu ve farkli noktalardan alinan EDS analizlerineegortalama
%9 oraninda oksijen iceggitespit edilmgtir.
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Sekil 5.2. Demir tozunun EDS analizi [40].
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5 10 5 10

Sekil 5.3. Ni tozunun SEM-EDS analizi

%99.8 saflikta ve carbonyl olarak Uretilnili tozunun SEM-EDS anali&ékil 5.3)
incelemeleri sonucunda tozlarin genel olarak kirgskilde old@gu ancak daha
yuksek buyutmelerde incelerihde, Al tozunda oldgu gibi pirtzstz bir ylzey
olmadgl daha c¢ok girinti-gikintilarin  veya yapraksi c¢tisrin bulundgu
gozlenmgtir. Diger bir ifade ile temperlenmkiresel grafit yapisina benzgdiespit
edilmistir.

Ti tozunun SEM-EDS analizSékil 5.4) sonuglarina gore flakeklinde oldgu ve
oksijen icermedii tespit edilmgtir. 1000 blyitmede yapilan incelemede toz boyut
dagiliminin geng bir aralikta dgistigi gorulmektediriri tanelerin yaninda ¢ok kiiguk
tanelerin bulunmasi toz kamminin sekillendiriimesi sirasinda paketlenmenin de
daha iyi olacgina karet etmektedir.
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Sekil 5.4. Ti tozunun SEM-EDS analizi

5.2. Metalografik Incelemeler

Malzemelerin performansinin artirlmasinin bir ynide c¢akan ylzeylerin
kaplama vyapilmasidir. Kaplamalemleri malzemelerin genellikle oksidasyon,
korozyon, ainma veya gorinim gibi bir takim 0Ozelliklerini gglimek igin
uygulanmaktadir [40].intermetalik malzemeler oldukca yilksek elastik mpdiil
yuksek ergime noktasi, nispetensdki yogunluk, ytiksek mukavemet, iyi korozyon
ve oksidasyon direnci 6zellikleriyle tanimlanmaktaf20]. Metalik malzemelerin
yuzeyine intermetalik kaplama gturarak ainma ve yiiksek sicaklik oksidasyonuna
karsi direnci artirilabilir. Yeterince Al iceren bii&lerde veya aluminid
malzemelerde oksitleyici ortamda ylzeyde kompakkeormiyucu alumina (AO3)
olusmaktadir [41].
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Al-Ti ve Al-Ni intermetalik malzeme kaplama, kutersentasyon, sicak daldirma
difizyon kaplama, elektron iyon PVD tekniveya plazma sprey tekhi gibi
yontemler ile yapilabilmektedir. Ancak bu tekniklga karmaik gelmekte, ya da
Ozellikle yapgsma konusunda yeterli gelmemektedir. Dayanikl kayglaabakalarinin

dretiminde ilk 6nce altga gucliu bglarla ba&glanma elde edilmesi gereklidir [37].

Aluminid malzeme kaplama tekiiolarak toz metalurjisine alternatif bir yakim
olan, yanma sentezi secitit. Kisa slrelerde, diik enerji gereksinimi ve basit
cihazlarla sonsekle yakin numune Uretiminde kullanilan bu yontden kaplama
islemi gerceklstiriimistir. Yanma sentezi iki veya cok bgenli reaktan toz
karisimindan, ekzotermik reaksiyon sonucu kendi kendiesleyerek trin elde
edilmektedir. Urtinler ve reaksiyona girenler ardaki entalpi ve serbest eneriji
deserleri arasindaki buyuk farkhliktan dolayr ekzobgk reaksiyon meydana
gelmektedir. Bu yontemde, numune s&ene sicakiiina ulgtiktan sonra bir
saniyeden daha kisa slrede ekzotermik reaksiyopekjesmekte ve numunenin
sicaklgl hizla maksimuma yikselmektedir. Pek cokslatae tekngi gelistirilmi stir.
Bunlar; elektrik ark, W/Mo filaman, elektrikle 1samlazer, ygunlastiriimis ging
enerjisi gibi [13, 42].

Bu calsmada 2 fakl atdeme tekngi kullaniimistir. Birincisi elektrik direncli firin
ortami ikincisi ise elektrik akimidir. Kaplamglamleri basin¢ destekli hacim yanma
ve elektrik akimi destekli yanma sentezeklinde iki farkl sekilde
gerceklatirilmistir. Hacim yanma sentezi yonteminde porozite pnoiiteé ortadan
kaldirmak icin metal kaliplar vasitasiyla basinguigmstir. Yapilan cakmalarda
ekzotermik reaksiyonla elde edilen ve reaksiyonamath etmesi icin gerekli olan
Isinin metal kaliplar vasitasiyla ortamdan uzglda ve faz dongimlarinin
tamamlanamagl tespit edilmgtir. Bu nedenle dongim reaksiyonlarinin
tamamlanabilmesi icin yiksek sicakliklarda tavlageeektgi bildirilmi stir [21, 43].

Basin¢ destekli hacim yanma sentezi ile numuneletalk kaliplarin igerisine
yerlestirilen disik karbonlu celik malzemenin yilzeyine kaplama tariskmi
konularak 150MPa basin¢g altinda 1050°C’de 60 dakskmeyle bekletilerek

dretilmistir. Elektrik akimi destekli yanma sentezi yonteitei kaplama Uretiminde
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ise diguk karbonlu celik malzeme ylzeyine kaplama toz skam konularak
(+) ve (-) uclarin bgh oldugu uclarin arasina yed#rilerek sikstiriimis ve
1100-1200A ile 2,9-3,2\4artlarinda 15 dakika streyle elektrik akimi gegiritir.
Bdylece her iki atdeme yonteminde de kaplama malzemesi olarak kigianoz
karsimi daha o©ncesekillendiriimeden toz halde althk yizeyine vyatlalip
sekillendirme+faz dongtima, Uretim esnasinda ayni anda gercgékileni stir.

Her iki yontemle Uretimi hedeflengiNiAl, NizAl, TiAl, TizAl, FeAl ve TiNi
bilesigine uygun stekiometrilerde hazirlanmilesim ile kaplanmg numunelerin optik
mikroyapilari Sekil 5.5a-e’de verilnytir. Yapilan mikroyap! incelemeleri
neticesinde yuzeyde, althlk malzemeye nazaran getebk daha koyu renkte
go6zlenen homojen, altlik ytzeyine konulan toz garimiktarinin dgisimine bali
olarak farkh kalinlikta kaplama tabakalari tespdilmistir. Kaplama tabakalari ve
althk malzeme optik mikroskopta kontrast farki et olarak ayirt edilmektedir.
Ayni zamanda kaplama tabakalari ile althk arayirmsy herhangi bir catlak veya
ayrilmanin olgmadgi gozlenmgtir. Farkl teknikle Gretilm§ NiAl optik incelemeler
icin benzerekilde hazirlanngive ayni buyitma oranind8gkil 5.4a) incelenginde
farkll tabakalar elde edilgh gozlenmgtir. Basing destekli hacim yanma sentezi ile
Uretilen NiAl kaplama tabakasi elektrik akimi dé&ftdhacim yanma sentezi ile
Uretilen kaplama tabakasina gore daha homojen ya kenkte gorilen bolgelerin
daha az oldgu gozlenmektedir. er bir ifade ile hacim yanma sentezi ile Uretilen
NiAl kaplama tabakasi tek fazl, dgiimt tamamlanngigibi gorunidrken elektrik
akimi ile dretilen NiAl kaplama tabakas! ¢ok fazéya donglim tamamlanmangi
gibi gorinmektedir. Benzer durum JQi, TiAl, TizAl ve FeAl kaplama
tabakalarinda da gozlenmektedir. TiNi kaplama tabakyalniz elektrik akimi
destekli yanma sentezi ile Uretilgtir ve kaplama tabakasinda iki farkli bélge tespit
edilmistir (Sekil 5.5f). Daha agik renkte gozlenen bolgeleriplama tabakasinin

icinde ve altlik-tabaka arayiizeyinde bulupdg6rulmitar.
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Elektrik Akimi Destekli Yanma
Sentezi

327.8 pm

329.8 um

@ -
®)
©
(@

Sekil 5.5. Her iki ydntemle kaplanginumunelerin optik mikrograflari (a) NiAl, (b) M, (c) TiAl,

(d) TisAl, (€) FeAl, (f) TiNi.
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(f)

Sekil 5.5. Her iki yontemle kaplangnnumunelerin optik mikrograflari (a) NiAl, (b) BAl, (c) TiAl,
(d) TizAl, (e) FeAl, (f) TiNi. (Devam)

5.3. X-lIsinlari Difraksiyon Analizi

Uretilen Ni-Al, Ti-Al ve TiNi esasli kaplama tabdkainda olgan fazlari tespit
etmek icin x-ginlari difraksiyon analizi kullaniingtir. Basin¢ destekli hacim ve
elektrik akim destekli yanma sentezi ile AISI 10%8de karbonlu celik altlik
yluzeyinde uretilen NiAl intermetalik kaplama tabekenin XRD analizleriSekil

5.6a,b’de verilmitir.
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Sekil 5.6. NiAl kaplama tabakalarinin xsni difraksiyon paternleri (a) VCS, (b) ECAS.

Nikel aluminid intermetalik bilgkler yiksek sicaklik malzemesi ve kaplama
uygulamalari icin umut vaat etmektedir. Ni ve Ahsinda gucli Qgarin olusmasi
nedeniyle yuksek sicakliklarda seramik ve supgralarla kagilastirilabilecek

Ozelliklere sahip olmaktadir [44].

XRD analiz sonuclarina goreSekil 5.6a) basing destekli hacim yanma sentezi
yontemi ile Uretilen kaplama tabakasinda ddiniiin tamamlangi ve tek fazl bir
yapinin elde edilg tespit edilmgtir. Elektrik akimi destekli yanma sentezi ile
uretilen kaplama tabakasinin XRD analizinde ise INMk siddetinde azalma ile
birlikte NiAl pikleri yaninda zayif piklerin oldgu gorilmektedir §ekil 5.6b).

Buradan dongiimiin tam olarak tamamlanmgdNiAl fazinin yaninda NjAl fazinin
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olustugu ve yine dguk oranda NiGeklinde oksitlenmenin oktiugu tespit edilmgtir.

Elektrik akimi destekli yanma sentezi yontemiyl@lana tabakalarinin tretimi agik
atmosferde, koruyucu bir atmosfer kullaniimadan ilyatir. Sentez sirasinda
oksitlenme olddgu ve uygulanan akimgiddeti veya tutma suresinin yeterli

gelmemesinden dolayi tek fazli yapinin elde edidigieltsintlmektedir.

Her iki yontemle Uretilmi NisAl intermetalik kaplama tabakalarinin XRD analiz
sonuclariSekil 5.7a,b’de verilmitir. Basing destekli hacim yanmasentezi ile Uretile
numuneden alinan analiz sonuglarina gore tek fahizim tamamlanngibir NizAl
kaplama tabakasi elde ediktmi. Elektrik akimi destekli Gretilen numuneden ise
kuvvetli NizAl fazinin piklerinin yaninda zayif piklerde NiO WAl ,O4 bilesenlerin
varhgi tespit edilmgtir.
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NN

(b)

Sekil 5.7. NiAl kaplama tabakalarinin xini difraksiyon paternleri (a) VCS, (b) ECAS.
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iki Yontemle uretilen numunelerin XRD analizleri kidastirildiginda NgAl
piklerinin zayifladgl da gorulmigtir. Optik mikroyapilarda daSgkil 5.5b) elektrik
akimi ile dretilen kaplama tabakasinda koyu rerddigeler gorulmektedir. Bu
malzemede oksit fazlarinin tespit edilmesinin selmérak yine acik atmosferde
gerceklatirilen Uretimden kaynaklangh asikardir. Cunkid basing destekli hacim
yanma sentezi Uretimde ayni toz kamlari kullaniimstir. Bu yontemde de koruyucu
atmosfer kullaniimamasina kar altlik ve kaplama toz karmi kalibin icinde iken
atesleme ve tavlamasiemleri gerceklgtirilmi s ve XRD analiz sonuclarina gére oksit

olusumu tespit edilemerstir(Sekil 5.7a).
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2 1 1 1,2
200 1o 1 9 2 2 12y 1
O il
10 20 30 40 50 60 70 80 90
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€ 800 2,4 4TiO2
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Sekil 5.8. TiAl kaplama tabakalarinin xuni difraksiyon paternleri (a) VCS, (b) ECAS.
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Ti-Al sistemindeki intermetalik bilgkler geleneksel titanyum alenlarindan
Ozellikle yuksek sicaklik uygulamalari icin mekaiikellikler ve oksidasyon direnci
gibi daha ustin 6zelliklere sahiptir. Romankov vkadalari [45] Ti algimlarinin
yuzey ozelliklerini gektirmek icin mekanik algmlama tekngini kullanarak Ti-Al
ile kaplamglar ve yilizeyde cok fazli bir tabaka elde eghildii bildirmislerdir.
Tavlama sicakfiina b&li olarak 600°C'de AJTi+a-Ti, 1100°C de ise
TiAI+Ti ;Al+a-Ti+x-fazi elde etmilerdir.

Uretilen TiAl esasl kaplama tabakalarinin XRD alalinde §ekil 5.8a,b) basing
destekli hacim yanma sentezi ile dretilen numumeekuvvetli TiAl piklerinin
yaninda daha zayif Al ve pikleri tespit editir. Elektrik akimi destekli yanma
sentezi ile Uretilen numunelerde ise TiAl piklenraayiflamasinin yaninda Al ve
TiAl; pikleri daha guclenmiayrica olgtugu reaksiyona girmemiTi fazinin yeni
piklerinin olustugu belirlenmgtir (Sekil 5.8b). Kaplamasleminin acik atmosferde
yapiimasindan kaynaklargidistintlen TiQ pikleri de gorulmektedir. Reaksiyona
girmemg Ti'nin varhgl secilen akim ve surenin yeterli gelmemesindem&kladgi

distndimektedir.

TizAl kaplama tabakalarinin XRD analiz sonuclaekil 5.9a,b’de verilmgtir. XRD
analizlerinden her iki yontemle uUretilen kaplambatealarinda tek fazli yapi elde
edilememgtir. Basing destekli hacim yanma sentezindegAllipiklerinin yaninda
zayIf TiAl pikleri ve acik atmosferden kaynaklagddisiinilen T§O ve TiG pikleri
gozlenmektedir. Ayrica reaksyona girmemnhi tozlari da gorilmektedir. Reaksyona
giremeyen Ti tozlarinin yeterli sicagh ulagillamadgindan kaynaklandi

distndimektedir.
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Sekil 5.9. TkAl kaplama tabakalarinin xini difraksiyon paternleri (a) VCS, (b) ECAS.

FeAl intermetalik malzeme ile kaplangninumunelerin XRD analizleriSekil
5.10a,b’de verilmitir. Her iki teknikle dretilen numunenin analizldrénzer olup tek
fazli FeAl kaplama tabakasi elde edidbelirlenmitir. Optik mikroyapilardagekil
5.5e) siyah renkte ikinci bir faz gortulmektedir gkektrik akimi destekli Gretilmi
numunede daha belirgindir. XRD analizlerinde zayKler seklinde FeA}O, fazi
tespit edilmgtir. FeAl malzemesinin Uretiminde her iki yontemnge optimum
sartlarin belirlendii dusintlmektedir. Ancak kaplama Uretiminin agik atmosdée
veya koruyucu atmosfer kullaniimadan gercgkigmesinden dolayr oksitlenme

problemi olmaktadir.
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Sekil 5.10. FeAl kaplama tabakalariningcan difraksiyon paternleri (a) VCS, (b) ECAS.

Elektrik akimi destekli yanma sentezi ile UretgniiNi kaplama tabakasinin XRD

analizinde $ekil 5.11) TiNi, TiNi; ve TkNi fazlari ile birlikte TiO ve N4O; oksitleri
tespit edilmgtir. Cok fazli bir yapi elde edilmesinin veya Tifaz dongimuinin

gerceklsmemesinin nedeni olarak yetersiz stire veya akimabldiinulmektedir.
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Sekil 5.11. TiNi kaplama tabakalarinin sni difraksiyon paternleri (ECAS)

5.4. Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ve Elementé Analiz incelemeleri

Numune mikroyapilarinin daha detayh incelenebilimesm SEM-EDS ile analiz
edilmistir. Basing destekli hacim ve elektrik akimi deitggnma sentezi ile Uretilen

NiAl kaplamalarin SEM mikroyapi goruntilegekil 5.12’de verilmtir.
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Sekil 5.12. NiAl kaplamalarinin SEM Mikroyapilar)(&CS, (b) ECAS.

SEM mikroyapi goruntilerinden Elektrik akimi deditglanma sentezi ile Uretilen
numunelerin porozite oraninin basing destekli &la@netilen numuneye oranla daha
yiuksek oldgu gorulmektedir. Bu beklenen bir sonuctur. Elektakimi destekli
Uretim sirasindgekillendirme 25MPa basing uygulanirken basing d#ésteacim
yanma sentezi sirasingakillendirme icin 150MPa basing uygulaniyor ve htsa
tavlama sirasinda basing uygulamaya devam edilieki@asing destekli sistemde
tozlar daha etkili paketlenerek yakla olarak tam ygun malzemeler Uretimine
imkan tanimaktadir [13]. Basin¢ destekli hacim yansentezi ile Uretilen NiAl
kaplama SEM ile daha detayl incelegidde kaplama-altlik araylzeyinde bazi
bdlgelerde dokilme benzeri bir eiumla kasilasiimistir ancak kaplamanin ger
bdlgelerinde bdyle bir durumun glmadgl gozlenmgtir. Yapilan incelemede
elektrik akimi destekli olarak Uretilen NiAl kaplam numunede 6zellikle yluzeye

yakin bélgede porozitelerin sayisinin ve boyutuadhgl gozlenmgtir (Sekil 5.12b).
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Yanma reaksiyonu sonucu harici dve dahili (i¢) olmak Uzere iki tip porozite
olustugu farz edilmektedir. Biporoziteler drgekillendirme sirasinda tozlar arasinda
kalan bgluklardan, reaksiyon olumu ile birlikte yiksek sicalda ulgildiginda
empduritelerin buharkamasi veya gaz ¢ kaynakli olabilir.i¢c porozite olgu ise
reaksiyona girenler ile drtnler arasindaki hacimkifedan kaynaklanabilir. Ctunki
baslagic girdilerin (reaktan) ygunlugundan Uriinlerin ygunlugu daha yuksektir ve
uriin hacmi bglangictan daha kiguktir [42,46]. Ozellikle elektakimi destekli
yanma senteziyle uretilen NiAl kaplargmumunede ylizeye @nu porozite oraninda
ve boyutlarinda artl gozlenmektedir Jekil 5.12b). NiAl girdileri ve drtnleri
arasindaki hacim azalmasi sirasiyla %12.6 ve %5Sahiodadir yani NiAl
malzemede daha fazla i¢ porozitesphaktadir. Reaksiyon sirasinda o i¢c ve dy
poroziteler kaplama vyilzeyinden uzaldmaya calirken ekzotermik reaksiyon
etkisiyle agga ¢ikan yuksek sicaklik etkisi ile ¢ok kisa birestitiAl ergiyik seklinde
kalir ancak althk malzemesinin @atma etkisiyle hizla katijanakta ve boylece
porozitelerin bir kismi kaplama tabakasinin ylzdgityakalanmaktadir [42]. Basing
destekli olarak Uretilen numunede ise uygulanamnioas etkisiyle ygun numuneler
elde edildgi Sekil 5.12a’da gorulmektedir.

Ayrica althk-kaplama tabakasi araylzeyindegydasan ¢ok fazli bir mikroyapi
gozlenmgtir. Basing destekli Uretilen NiAl kaplama tabakatm XRD sonuclari
(Sekil 5.6) ile uyumlu olarak tek fazli bir SEM milygrapisi gozlenngtir.

NizAl kaplama tabakalarinin SEM goruntil€ekil 5.13a,b’de verilmtir. Benzer
blyutme oranindaki mikroyapilardan gorGidi gibi basing destekli Uretilen
numunelerin porozite orani dahastitir. Bununla birlikte basin¢ destekli Gretilen
NiAl ve NisAl kaplama tabakalarinin SEM goérunttleri porozitasamu agisindan
karsilastirildiginda NiAl malzemenin porozite oraninin daha sidd olduzu
gozlenmektedir. Stekiometrik olarak NiAl icinde jMlI'e gore daha fazla Al
icermektedir. Ekzotermik reaksiyon sirasinda siii ergime noktali Alin
(Terg:660°C) daha once sivi faz glurarak basing uygulanmasi ile tozlar arasindaki
bosluklara doru daha etkili sagiimasindan kaynaklgndistuntlmektedir.
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Sekil 5.13. NjAl kaplamalarinin SEM Mikroyapilari (a) VCS, (bCBS.

TiAl  kaplamalarin SEM mikroyap! goéruntuleriSekil 5.14’de verilmgtir.
Goruntulerden tek fazli bir yapinin gluadgi 6zellikle bu durumun elektrik akimi
destekli TiAl kaplama tabakasind§ekil 5.14b) daha net goriulmektedir. Ayrica
basin¢ destekli Uretilen numunenin daha detaylelememesi ile §ekil 5.14a)
kaplama-altlik araytizeyinde bir hat boyuncaggwyalasan porozite olsumu dikkat
cekmektedir. Ayni olay elektrik akimi destekli llet numunede gbzlenmegtir.
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Sekil 5.14 TiAl kaplamalarinin SEM Mikroyapilari (&CS, (b) ECAS.

TizAl kaplamalarin SEM mikroyapr goruntulerSekil 5.15'de verilmgtir.
Goruntulerden tek fazli bir yapinin eluadgl 6zellikle bu durumun basing destekli
TiAl kaplama tabakasindaS€kil 5.15a) daha net gorulmektedir. Basing destekli
uretilen kaplamadaki porozite miktari son derecdafalmasi dikkat ¢cekmektedir.
Elektrik akimi ile Uretilen kaplama tabakasindapsezite miktari cok daha az olarak
gorulmekte $ekil 5.15b).
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Sekil 5.15. TpAl kaplamalarinin SEM Mikroyapilari (a) VCS, (b) B6.

FeAl kaplamalarin SEM mikroyapi goruntulé&ekil 5.16’de verilmgtir. Mikroyapi
goruntulerinden tek fazli bir yapi ile birlikte pmiteli bir yapinin elde edildi
gorulmektedir.
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(b)
Sekil 5.16. FeAl kaplamalarinin SEM Mikroyapilar) &CS, (b) ECAS.

TiNi kaplamalarin SEM mikroyapi goérunttleSekil 5.17’de verilmgtir. TiNi

kaplama sadece elektrik akimi destekli yanma sentez Uretilmistir. SEM

goruntulerinden XRD analiziSekil 5.11) ile uyumlu olarak ¢ok fazl bir yapi pss
edilmistir. Ayni yontemle benzesartlar altinda Uretilen der malzemelere (NiAl,
NizAl, FeAl gibi) oranla daha diik oranda porozite gézlenmektedir.
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Sekil 5.17. TiNi kaplamasinin SEM Mikroyapisi (ECAS)

Basin¢ destekli hacim yanma sentezi ve elektrikmaldestekli yanma sentezi ile
uretilen NiAl, NiAIl, TiAl, TizAl, FeAl ve TiNi kaplama tabakalarinin SEM
goruntilerinde tespit edilen farkh bdlgeleri vepkama-althk araytzeyini daha
detayli inceleyebilmek icin elementel noktasal E&falizi yapilmgtir

Basin¢ destekli hacim yanma sentezi ile UretileAlaplama tabakasinin noktasal
EDS analiz dgeri Sekil 5.18'de verilmgtir. Tabaka-althk araylzeyinde dokilme
seklinde go6zlenen bolgeden, kaplama ve altliktakfaBkli noktadan elementel
noktasal EDS degerleri alinmgtir. Elde edilen elementel analiz sonuglari Tablo
5.1'de verilmitir.
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Sekil 5.18. Basing Destekli Hacim Yanma Sentezi giniyle Uretilmg NiAl kaplama tabakasinin
noktasal EDS analizleri.

Tablo 5.1. Basing Destekli Hacim Yanma Sentezi giniyle Uretilmg NiAl kplama tabakasindan
alinan noktasal EDS analiz ghleri.

Element Agirlikca Dazihm (%)

1 2 3 4 5 6
Al 23.132| 20,975| 28,271| 1,564 | 1,200/ 20,661
Fe 0,939| 13,15116,119| 98,436| 98,800 10,345
Ni 75,929| 54,429| 26,670 - - 68,994
o] - 11,449 28,141| - - -

100 | Toplam
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Kaplama tabakasindan alinan yari kantitatif noktB&6 analiz sonucu gosterstir

ki kaplama bilgimi yaklasik olarak &.%75 Ni icermektedir. Ni-Al denge
diyagramindaki §ekil 2.1) NiAl intermetalik bilgimine uygun olmakla birlikte
belirlenen stekiometrik oranda bir miktar gikgklik tespit edilmgtir. Sierra ve
Vazquez tarafindan [47] yapilan gatada NiAl kaplama tabakasinin biraz daha
Nikelce zengin oldgu tespit edilmgtir. Bunun sebebi olarak kanmda kullanilan Al
tozlarinin d¢ yizeyinin AbO3'Un ince bir tabakaeklinde bulunmasi ve Ni-Al molar
olarak 1:1 oraninda toz kamn hazirlandiinda Al tozlarinin etrafindaki AD3
tabakasinin Al iceginde %3’lik bir kayba neden olarak XRD pikleriniayknasina
ve NiAl stekiometrisinde dg@smeye neden oldiunu bildirmglerdir. Bu calgmada
kullanilan elementel tozlar incelegghde Al tozunun ¢ok az oranda oksijen icgrdi
belirlenmgti, bu nedenle stekiometride kicuk bir gdgm olabilecei
disunulmektedir. Kaplama-altlik araytizeyinden alinawktasal analizlerde koyu
renkli bolgenin Al-Fe-Ni-O elementlerinden etugu gortulmtir (3 nolu nokta).
Arayilizeydeki kaplama yapisina benzer bir noktasen Al-Fe-Ni elementlerinden
olustugu (6 nolu nokta), sade karbonlu altliktan alinaaliaterde ise Fe elementinin
yaninda Al icerdii (4 nolu nokta) tespit edilnglir. Ayrica arayuzeyden uzaklakca
Al iceriginin 1.56’dan 1.2'ye geriledi Tablo 5.1'de gorulmektedir. Sonug olarak
kaplama tabakasi ile ¢elik althk arasindaskdd! difizyon olduysu ve tabaka-altlik
arasinda kuvvetli Qganmanin (yagma) old@gu distintdlmektedir. Yanma sentezi
sirasinda olgan ekzotermik reaksiyon sonucu gicikan yiuksek sicaklik sonucu
celik althgin sicaklgl artirmaktadir. Bu sicaklik yeterince artarsaMiyve Fe diflize
olmaktadir [46].

Elektrik akimi destekli yanma sentezi ile UretildiAl kaplama tabakasindan elde

edilen noktasal elementel EDS analizeleSekil 5.19'da verilmstir.
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Sekil 5.19. Elektrik Akimi Destekli Yanma Sentezinggmiyle Uretilmg NiAl kaplama tabakasinin
noktasal EDS analizleri

Elektrik akimi destekli Uretilen NiAl kaplama talzsknin XRD analizinde
(Sekil 5.6b) NiAl piklerinin yaninda NAI ve NiO pikleri tespit edilmiti. Kaplama-
althk arayizeyinden alinan 5 farkli noktanin ykantitatif EDS analiz sonuclari
Tablo 5.2’de verilmgtir. Araylzeyden uzaktaki bir noktadan alinan anabnucuna
gore &%92 Ni- g%7 Al- 85%1 O bilgimi elde edilmgtir (2 nolu nokta). Ni ve Al
bilesimi, Ni-Al denge diyagramina Sekil 2.1) gbre NJAI+Ni faz bdlgesini

tanimlamaktadir. Siyah olarak gorilen 5 nolu noktaanalizinde ise Ni ve Al oksit
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olusumunu tanimlamakla birlikte ga %3 oraninda Fe icgide tespit edilmytir.
Araylzeyde goOzlenen koyu gri renkteki bolgeden adil nolu nokta) analiz
sonucuna gore dik oranda Ni ve Al iceren demir oksit fazigaiet etmektedir.
Celik althktan alinan analizlerde ise sadece deespit edilmgtir. Bu sonuclara gore
araylzeyde Ni-Al-Fe iceren Ucli bir hilen elde edildgi ancak sentezin acik
atmosferde yapilmasi sonucu oksitlerindesiigu, ayrica arayuzeyde karkli
difizyonunda gercek$é gi gorulmektedir.

Tablo 5.2. Elektrik Akimi Destekli Yanma Sentezing@miyle tretilm§ NiAl kaplama tabakasindan
alinan noktasal EDS analiz g=leri

Element Airlikgca Dasilim (%)
1 2 3 4 5
Al 2,696 7,115 - - 26,370
Fe 67,231 - 100 100 2,936
Ni 2,447 92,240 - - 44,837
O 27,626 0,645 - - 25,857
100 Toplam

NizAl intermetalik malzeme ssnmanin 6nemli oldgu Ozellikle 240 ve 650°C
Araligindaki sicakliklarda kaymas@masina ve oyuklu (kavitasyon) erozyonuna
karsi direnclidir. Karbon cefin yuzeyi NgAl kaplama yapildil taktirde altlgin
yuksek sicakliklarda tribolojik 6zellikleri kadarksidasyon ve korozyon direnci
artacak ve karbon cgln uygulama alanlar artacaktir [38]. Basing delste&cim
yanma sentezi ile dretilen il kaplama tabakalarini daha detayli incelemek

amaciyla yapilan yari kantitatif noktasal EDS anasionuclari Sekil 5.20'de
verilmistir.
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Sekil 5.20. Basin¢ Destekli Hacim Yanma Sentezi gémyle Uretilmg NisAl kaplama tabakasinin

noktasal EDS analizleri.
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Tabaka-altlik araytzeyinde 8 farkl noktadan alimaktasal EDS analiz sonuclari
Tablo 5.3’te verilmgtir. Araylze uzak bolgeden alinan analizlere ggra géntemle
Uretilen NiAl kaplamada oldiu gibi NisAl icin belirlenen stekiometride yine
farklilk tespit edilmstir (3 ve 4 nolu noktalar). Nikelce zengin faz @lmunun,
karsim toz yilzeyinde tespit edilen oksitten kaynaklgnddistintlmektedir.
Araylizeyden kaplama tabakasindan iceriyesradoyaklgik olarak ayni cizgi
Uzerinden alinan noktasal analizzdderine gore gloFe icergi arayizeyden itibaren
%22 (7nolu nokta), %11 (8 nolu nokta) ve %2 (1lnubkta)seklinde dgismektedir.
Arayuzeyden celik altha doru analiz yapilginda ise 8.% Ni igerigi arayuzeyden
itibaren %58 (5 nolu nokta) ve %13 (6nolu nokfaklinde azalmaktadir. Ber bir
ifade ile araylzey-altlik arasinda k&kl difizyon net birsekilde gorilmektedir

yani arayuzeyde metalirjik bir lanma olgtugu anlgilimaktadir.

La ve arkadglarinin [38] yaptgl calsmada N3Al kaplama tabakasi tretiminde Ni ve
Al tozlari 6n Isitmaya tabi tutulmasi durumunda ijap hesaplamalarda adyabatik
sicaklik 1827°C olarak bulunmtur. Ni ve NgAl ergime sicakliklarl sirasiyla 1397
ve 1460°C yani tozlarin ve Urinlerin ergime noktaldan daha yuksek bir sicaklik
s6z konusudur. Reaksiyon gercekiginde NBAI bir stre sivi halde kalacaktir. Ni-
Al denge diyagramind&sékil 2.1) sivi N3Al icinde Ni ¢oziinmekte veya Ni difiize
olmaktadir. Airt 1sinmg sivi altligin yizeyini (Terg:1659°C) ergitir. Fe-Ni denge
diyagramina §ekil 5.21) gore cozelti okturmak icin sivi Ni icinde Fe

¢bzinmektedir ve sivi Fe icinde de Ni. Boylece deatomlari sivi nikele, nikel

atomlari da sivi demire difiize olmaktadir.

Tablo 5.3. Basing Destekli Hacim Yanma Sentezi giniyle Gretilmg NisAl kaplama tabakasindan

alinan noktasal EDS analiz g=leri

Element Agirlikca Dazihm (%)
1 2 3 4 5 6 7 8
O - | 3111 - - - - - |2.186
Al ]10.009 6.194|9.331|9.786| 1.939] - |4.510/6.343
Fe | 2.1457.024| - - 139.87(086.91322.98210.617
Ni |87.84683.67190.66990.21458.19013.08772.50880.854
10QToplam
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Sekil 5.21. Fe-Ni denge diyagrami

Elektrik akimi destekli tretilen WAl kaplama tabakasi ve celik altlik ara ytzeyinden
alinan noktasal SEM-EDS analiz sonuctekil 5.22'de verilmitir.



81

Fe

3
Fe
Fa
Hi
Hi
F? FeN' Hi
A Ak kel g
5 10 5 10 5 10
Hi 4 Ni 5 Hi 6
Hi g i
Hi
Fe
F i )
g , i Hi . i .
K Fe
NiIP-l F:e i Hif Fe i Hi
_hNil“" Fe Tr'm Nl ’ IIT ir'm Ni F;eF? i
5 10 5 10 5 10

Sekil 5.22. Elektrik Akimi Destekli Yanma Sentezinggmiyle Uretilm§ NisAl kaplama tabakasinin

noktasal EDS analizleri.

Kaplama araytizeyinde elementeggani tespit etmek icin 6 farkli noktadan alinan
yar kantitatif noktasal EDS analiz sonuglari Tall@'de verilmstir. Tablodan
goruldigu gibi arayuzeyden alfja dgru Ni, kaplama tabakasina gta Fe difuize
olmaktadir. Basing destekli ve elektrik akimi d&Bturetilmis NisAl kaplamalar
ayni buyutmede incelengtir buna gore celik altlik icine yaldék olarak ayni
noktadan analiz alinginda basin¢ desteklideg &13 Ni, elektrik desteklide ise Ni
tespit edilememstir. Yani difizyon mesafesi daha kisadir, bununebelolarak
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elektrik akimi etkisinde tutma suresi yeterli getmgveya olgan sicaklik, sentezin
acik atmosferde yapilmasinin etkisiyle ortamdan gbkha hizli uzakimna

ihtimalinden kaynaklanngiolabilecgi dustinilmektedir.

Tablo 5.4. Elektrik Akimi Destekli Yanma Sentezny@miyle Uretilmg NizAl kaplama tabakasindan

alinan noktasal EDS analiz gileri.

Element Agirlikca Dagilim (%)
1 2 3 4 5 6
Al 9.658 | 13.620 9.836 | 10.355 5.746

Fe 91.016 45.258| 0.694 | 20.078 12.968| 1.469
Ni 8.984 | 45.084 85.686| 70.086| 76.677| 41.835
100 | Toplam

Basin¢ destekli hacim yanma sentezi ile UretileAl kaplama tabakasi ve celik
althk arayiizeyindeki elementel gigimi tespit etmek icin yapilan noktasal elementel

analiz sonuclarsekil 5.23'de verilmgtir.
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Sekil 5.23. Basin¢ Destekli Hacim Yanma Sentezi gémyle Uretilmg TiAl kaplama tabakasinin

noktasal EDS analizleri.
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Arayiizeyde 9 farkli noktadan alinan yari kantitatihuclar Tablo 5.5'da verilmtir.
Yapilan analiz sonucuna goéresdld karbonlu celik altia doru Al ve Ti'un difize
oldugu gorulmektedir. Araylze cok yakin bir noktada @u) icerik &.%7Al ve
ag.% 1Ti olarak, araylzeyden uzaitifica (4 nolu nokta) sadece Al icegdiTi’'un
ise difize olmad tespit edilmgtir. Ti, HSP yapida atom yarigap! 1.46A°, Al YMK
yapida ve atom yaricap! 1.43 A° diur. Demir ise wliksicaklikta yiksek sicaklikta
YMK yapida olup 1.27A° atomyaricapina sahiptir [4Barkli kristal kafes yapisina
sahip ve Al'a nazaran daha buylk atom yaricapigps@tanyumun bu nedenle

althk icine daha kisa difiizyon mesafesine sahifugl disiintlmektedir.

Kaplama tabakasina gia demirin difiize oldgu Tablo 5.5'ten gorilmektedir. XRD
analizinde $ekil 5.23) TiAl piklerinin yani sira zayif olarakizAl pikleride tespit
edilmisti. 8 nolu noktadan alinan analiz sonuglari buryit eden bilgime sahiptir.

Tablo 5.5. Basin¢ Destekli Hacim Yanma Sentezi ginigle Uretilmi TiAl kaplama tabakasindan
alinan noktasal EDS analiz g=leri

Agirlikca Dagilim (%)

Element 1] 2] 3] 4| 5] 6] 7] 8] o9
Al [18.941 9.5076.785/6.56919.142 6.6946.23134.67519.510
Ti 5B1.38873.422 1.17[7 - |[79.71083.331 2.6585.32578.456
Fe (29.67(117.07192.03793.431 1.18®7691.117 - | 2.034
10QToplam

Elektrik akimi destekli olarak uretilen TiAl kaplamabakasinin noktasal elementel

analiz sonuclarsekil 5.24’de verilmstir.
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Sekil 5.24. Elektrik Akimi Destekli Yanma Sentezingdmiyle Uretilm§ TiAl kaplama tabakasinin
noktasal EDS analizleri.

Kaplama-altlk araytizeyinden alinan 5 farkli noktaanaliz sonuclari Tablo 5.6'da
verilmistir. Analizlerden altlik icine dgru Ti ve Alin difiize oldgu ve kaplama
tabakasina dgu Fe’in difize oldgu tespit edilmitir. Basing destekli Uretilen
kaplama tabakasi ile benzedilan belirlenmistir. XRD analizinde $ekil 5.8) TiAl,
TizAl ve Ti pikleri tespit edilmgti. 5 nolu noktanin @ % bilegimi Ti-Al denge
diyagraminda Sekil 2.5) TgAI+Ti alanini tanimlamaktadir.



Tablo 5.6. Elektrik Akimi Destekli Yanma Sentezing@miyle tretilm§ TiAl kaplama tabakasindan

alinan noktasal EDS analiz gleri
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Element Agirlikca Dasilim (%)
1 2 3 4 5
Al 31.712 34.010 21.577 6.592 14.03
Ti 31.627 63.565 2.185 - 85.962
Fe 36.661 2.425 76.239 93.40 -
100 | Toplam

Basing¢ destekli hacim yanma sentezi yontemiyleiléreTiz;Al kaplama tabakasinin

noktasal elementel analiz sonuclgekil 5.25'te verilmitir.
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Sekil 5.25. Basin¢ Destekli Hacim Yanma Sentezi gimyle Uretilmg TisAl kaplama tabakasinin

noktasal EDS analizleri.
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Kaplama-altlk araytzeyinden alinan 9 farkl noktaanaliz sonuclar Tablo 5.7'de
verilmistir. Analizlerden altlk icine dgru Ti ve Al'in difize oldgu ve kaplama
tabakasina digu Fe’in difiize oldgu tespit edilmgtir. Farkh kristal kafes yapisina
sahip ve Al'a nazaran daha buylk atom yaricapigpsatanyumun bu nedenle

althk icine daha kisa difiizyon mesafesine sahifugl disiintlmektedir.

Kaplama tabakasina gau demirin difize oldgu Tablo 5.7 de gorilmektedir. XRD
analizinde $ekil 5.9) TsAIl piklerinin yani sira zayif olarak TiAl piklerideespit

edilmisti. 2 nolu noktadan alinan analiz sonuglari buryit eden bilgime sahiptir.

Tablo 5.7. Basing Destekli Hacim Yanma Sentezi ginile Uretilms TisAl kaplama tabakasindan

alinan noktasal EDS analiz gkleri

Agirlikca Dazihm (%)
1 2 3 4 5 6 7 8 9

Al 118.05540.24313.088 4.495| 5.025| 4.707| 4.924| 4.771| 4.936

Ti |81.94521.52286.912 2.454| 1.122| 0.523| 0.699| - -

O - |38.23% - -

Fe - - - 193.05]193.85494.77194.37695.22995.064

100(Toplan

Elektrik akimi destekli dretilen FAl kaplama tabakasi-althk araylizeyinden elde
edilen noktasal elementel analizzde Sekil 5.26’da verilmgtir.
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Sekil 5.26. Elektrik Akimi Destekli Yanma Sentezinggmiyle dretilmg TisAl kaplama tabakasinin

noktasal EDS analizleri
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7 farkh noktadan alinan elementel analiz sonu@ablo 5.8'de verilmgtir. Althktan
kaplama tabakasina gl ayni c¢izgi Uzerinde sirall noktasal EDS analizi
yapildginda altlga Ti'nin difize oldgu ancak Al difizyonunun gercekhlaedii
gorulmistir. Benzer durum NAI kaplama tabakalarinda da tespit ediitini Bunun
sebebi olarak stekiometrik bgiendeki Al miktarinin yeterli gelmemesi olarak

distindimektedir.

Tablo 5.8. Elektrik Akimi Destekli Yanma Senteziny@miyle Uretilmg TizAl kaplama tabakasindan

alinan noktasal EDS analiz gileri.

Agirlikca Dazihm (%)
Element— 2 3 4 5 6 7
Al - - - 24.437| 6.041 | 0.751| 28.762
Ti - 0.382 | 0.802| 46.97993.959| 6.177 | 71.238
Fe 100.000 99.618| 99.198| 28.584| - 93.073| -
100 | Toplam

Basin¢ destekli hacim yanma sentezi ile Uretilefl E@bakasinin analizi sonucu elde

edilen dgerlerSekil 5.27°de verilmitir.
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Sekil 5.27. Basing Destekli Hacim Yanma Sentezi giniyle Uretiimg FeAl kaplama tabakasinin

noktasal EDS analizleri.
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SEM goruntulerinde de belirtilen koyu renkli bélgeden alinan noktasal EDS analiz
sonuclarina gore (Tablo 5.9) bu boélgelerin Al-Fegerdigi tespit edilmgtir. Bu
sonugclarla uyumlu olarak XRD analizlerinde zayikler seklinde Fe+2AIO, fazi
icerdigi belirlenmiti. Celik althga dgru sirali noktasal EDS analizi, altlik icine
dogru 88%11 Al difizyonun oldgu (8 nolu nokta) ayryekilde tabakaya disuda Fe
diftizyonu oldgunu gostermstir. 3 nolu noktanin analizinde tespit edilei¥a89 Fe-

ag%11 Al bilesimi, belirlenen stekiometriden daha fazla Fe icektadir.

Tablo 5.9. Basing Destekli Hacim Yanma Sentezi giiniyle Uretilmg FeAl kaplama tabakasindan
alinan noktasal EDS analiz gleri

Element Agirlikca Dazihm (%)

1 2 3 4 5 6 7 8
Al |31.260[14.95113.77119.18511.32211.00011.72411.311
Fe |35.09774.33986.22961.93688.67889.00088.27688.689
O [33.64210.710 - |18.879 - - - -
100| Toplam

Elektrik destekli Uretilen FeAl tabakasinin anaisaSekil 5.28'de verilmgtir.
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Sekil 5.28. Elektrik Akimi Destekli Yanma Sentezinggmiyle Uretilm§ FeAl kaplama tabakasinin
noktasal EDS analizleri.

4 Farkl noktadan alinan EDS analizleri (Tablo %.3Ahe kasilikli difizyonun
gerceklatigini gostermektedir. Ancak iki yontemle Uretilen ailarin benzer
blyutmelerde yakkak olarak araylzeyden benzer uzakliklarda yapilaktasal
analizler altlik icine Al difizyonunun basing dddidiretilen tabakada daha fazla
oldugunu gostermektedir. Basing destekli Uretilen tabaga.%11 Al icerirken
elektrik destekli tretilen tabakadg.23 Al icerdii tespit edilmgtir.



Tablo 5.10. Elektrik Akimi Destekli Yanma Sentednyemiyle Uretilm FeAl kaplama tabakasindan

alinan noktasal EDS analiz gk=leri

Element Airlikgca Dasilim (%)
1 2 3 4
O - 9.428 - -
Al 5.655 10.709 3.034 2.215
Fe 94.345 79.863 96.966 97.785
100| Toplam

TiNi kaplama tabakalari sadece elektrik destektinga sentezi ile Uretilngtir. TiNi

kaplama tabakasinda yapilan incelemede elde editdiasal elementel analiz
deserleri Sekil 5.29'da verilmgtir.
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Sekil 5.29. Elektrik Akimi Destekli Yanma Sentezinggmiyle Uretilmg TiNi kaplama tabakasinin
noktasal EDS analizleri
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Optik mikroyap! goruntilerindeSékil 5.5f) iki fazli yapinin net olarak goruldi
belirtiimisti. Buna gore acik renkli fazin (1 nolu nokta) gégéo675 Ni, koyu renkli
fazdan alinan noktasal EDS analizi (3 nolu noks®) bu fazin @655 Ni icerdgi
tespit edilmgtir. Ti-Ni denge diyagramina gore acik renkli fazmkoyu renkli fazin
TiNi ve  TiNi
tanimlamaktadir. Yapilan XRD analizleri de bu sgata uyumludur. Ayrica Tablo

bilesimleri sirasiyla ¢izgisel intermetalik olan fazlarini

5.11’de verilen analiz sonuclari da kaplama tabiakasgelik althk arasinda keutikli

olarak difizyonun gerceldggini gdstermektedir.

Tablo 5.11. Elektrik Akimi Destekli Yanma Sentednyemiyle tretilmg TiNi kaplama tabakasindan

alinan noktasal EDS analiz g&leri

Element Airlikga Dasilim (%)
1 2 3 4
Ti 22.493 0.727 44.423 42.582
Fe 1.659 98.045 6.862 2.367
Ni 75.848 1.228 48.715 55.051
C - - - -
100| Toplam

5.5. Sertlik Olgtimleri

Kaplama tabakalarinin sertlik oOlgumleri, malzememmukavemet ve sanma

Ozellikleri hakkinda bilgi vermesi acisindan oldak¢nemlidir. Mikro sertlik
Olcimleri mikrosertlik cihazinda Vickers sertlikw&ullanilarak yapilmtir. Sertlik
Olcimleri metalografik olarak hazirlangnnumunelerden 50gr yik altinda 5 fakh

Olcimun aritmetik ortalamas$€kil 5.30) alinarak tespit edilgtir (Tablo 5 12).

Tablo 5.12. Tum numunelerin deneysel olarak tesgilen sertlik dgerleri.

Metot Malzemeler Sertlik/Deney

NiAl 382,0 £ 65,9 HV

NizAl 377,7+ 20,6 HV

Basin¢ Destekli Hacim TiAl 509,04 80,8 HV
Yanma Sentezi TisAl 520,0+ 6,9 HV
FeAl 408,3+ 30,3 HV

NiAl 279,7+ 33.9 HV

NizAl 321,0+ 18,0 HV

Elektrik Akimi Destekli TiAl 450,3+ 33,5 HV

Yanma Sentezi TiAl 445,7+ 136,0 HV
FeAl 350,7+ 13,6 HV

TiNi 501,3+ 81,7 HV
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Sekil 5.30. Tum numunelerin deneysel olarak tesgilea sertlik dgerleri.

Sertlik 6lcim sonuclarina gore genel olarak badestekli hacim yanma sentezi ile
Uretilen tabakalarin sertlik derlerinin daha yuksek olgu tespit edilmgtir. Elektrik
akimi destekli uretilen numunelerde XRD analiz sgawuna gore genel olarak faz
donUmi tamamlanmagh icin ¢ok fazl yapilar, bununla birlikte bu yontee

koruyucu atmosfer kullaniimagliicin oksit oliumlari tespit edilnstir.

Noktasal SEM-EDS analizlerinde kaplama tabakasialtek arasinda karlikl
diftizyonun olgtugu belirlenmg ve araylzeyde metallrjik bir anmanin olgtugu
tespit edilmgti. Dolayisiyla kaplama tabakasinin celik &hlikuvvetle bglandigi
disunulmektedir. Bu fikri biraz daha bariz hale getehnicin araylzeye 1kg yuk
uygulanarak ayrilmanin gyup olismayacg! incelenmg ve her iki yontemle Uretilen
tum Ni-Al, Ti-Ni ve TiNi kaplama tabakalarinda ayna gozlenmengtir.

AISI 1010 celik malzemenin sertlik geri 157 H\poplarak olciimigtt. Sekil
5.31'de elektrik akimi destekli tretilen Al kaplama tabakasindan ve altliktan 50
gr yuk altinda elde edilen sertlik izleri gérulmeéir. Ayrica ayni malzemenin

araylzeyine 1kg yik uygulanggorunttusiSekil 5. 32’de verilmgtir.
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Sekil 5.32.Elektrik Akimi Destekli Yanma Sentezi yémiyle Uretilen NJAl araytizeyine 1kg yuk
uygulanmg goérintusa.
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Elektrik akimi destekli Uretilen TiNi kaplama talask-althk araylzeyine uygulana
1kg yukun olgturdusu goruntisekil 5.33'de verilmstir.

S =TE]
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Sekil 5.33. Elektrik Akimi Destekli Yanma Sentesing@miyle uretilen TiNi kaplama tabakasi-althk
arayizeyine uygulana 1kg yukin glurdugu gorunta.

Basin¢ destekli hacim yanma sentezi ile Uretilell Kaplama tabakasi daha detayl
incelendginde arayizeyde Sekil 5.23) kaplama Oncesi hazirlama sirasinda
kaynaklandgl distintlen bir hat boyunca tam ygmamaseklinde yorumlanabilecek
gorunta tespit edilngtir. Bu numunenin arayizeyine 1 kg yuk uygulaggirintist
Sekil 5.34'de verilmgtir. Sekilden goruldgl gibi boyle bir yukleme etkisiyle

ayrilma gozlenmemektedir.
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Sekil 5.34. Basing Destekli Hacim Yanma Sentezi gémyle Uretilen TiAl arayuzeyine 1 kg yuk

uygulanmg goérantusu.




BOLUM 6. SONUCLAR VE ONERILER

6.1. Sonuclar

Bu calsmada, Basing Destekli Hacim Yanma Sentezi ve Eleldkimi Destekli
Yanma Sentezi yontemleriyle NiAl, pAl, TiAl, TizAl, FeAl ve TiNi kaplama
tabakalar1 Uretilmgtir. Dlnya literatiriinde intermetalik malzemeletimetim ve
sekillendiriimesinde zorlga neden olan gevreklik problemini gidermek icinkfar

yontemler Uzerinde ¢alimaktadir [49,50].

Bu calsmada 2 fakl atdeme tekngi kullaniimistir. Birincisi elektrik direncli firin
ortami ikincisi ise elektrik akimidir. Kaplamglamleri basing destekli hacim yanma
ve elektrik akimi destekli yanma sentezeklinde iki farkh sekilde
gerceklatirilmistir. Basing destekli hacim yanma sentezi ile nunemenetalik
kaliplarin icerisine yerkgirilen disik karbonlu celik malzemenin ylizeyine kaplama
toz kargimi konularak 150MPa basin¢ altinda 1050°C’de 6®&ikda sureyle
bekletilerek Uretilmgtir. Elektrik akimi destekli yanma sentezi yontataikaplama
Uretiminde ise dftik karbonlu celik malzeme yilizeyine kaplama toz skam
konularak (+) ve (-) kutuplarin Bh oldugu uclarin arasina yestrilerek
sikistiriimis ve 1100-1200A ile 2,9-3,2Yartlarinda 15 dakika sureyle elektrik akimi

gegcirilmistir.

Basin¢ destekli hacim yanma sentezi ve Elektrikmakdestekli yanma sentezi ile
dretilen NiAl, NiAl, TiAl, Ti3Al, FeAl ve TiNi intermetalik kaplamalari optik ve
taramali elektron mikroskobu, x-isinlari difraksiyanalizi ve mekanik testler

yardimiyla incelennstir.
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Elde edilen sonuglar;

— Belirlenen Uretimsartlarinda (1050 °C’de, 150MPa basing altinda @dkda
tutulma) basin¢g destekli hacim yanma sentezi yontémuretilen Ni-Al
kaplama tabakalarinda d&iiinin tamamlangi ve tek fazli NiAl ve N{Al
tabakalarinin elde edilgii tespit edilmgtir. Elektrik akimi destekli yanma
sentezi ile Uretilen kaplama tabakasinin XRD amaliz ise NiAl piklerinin
yani sira NAl ve NiO piklerinin olutugu, NisAl kaplama tabakasinda ise
NiAl ;04 ve NiO pikleri tespit edilntir.

- Her iki teknikle Uretilen FeAl numunesinin anadidl benzer olup tek fazh
FeAl kaplama tabakasi elde ed@dbelirlenmitir. Ancak kaplama tretiminin
acik atmosferde veya koruyucu atmosfer kullaniimadarceklgmesinden

kaynaklanan oksitlenme problemi gorilmektedir.

— SEM mikroyap! goruntulerinden Elektrik akimi ddditeyanma sentezi ile
uretilen numunelerin porozite oraninin basing ddistelarak Uretilen

numuneye oranla daha yuksek @dworilmektedir.

- Elektrik akimi destekli yanma sentezi ile Gret§miiNi kaplama tabakasinin
XRD analizinde ¢ok fazh bir yapi ( NiZiNisTi) elde edilmesinin veya TiNi
faz d6ngumunin gercekkenemesinin nedeni olarak yetersiz sire veya akim

olarak dguntlmektedir.

— Her iki yontemle Uretilen benzer kaplama tabakalar sertlik dgerleri
karsilastirildiginda muhtemelen dogiimin tamamlanamamasi ve oksit
olusumu nedeniyle elektrik akimi destekli yanma sentdei Uretilen

tabakalarin sertlik derleri daha d§iik oldusu tespit edilmytir.

Sonu¢ olarak olduk¢ca ucuz maliyette ve benzer rargtrtlarinda, ilave siem

uygulanmaksizin intermetalik kaplama tabakalare edilmitir.
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6.2. Oneriler

Bu calsmada, basin¢ destekli hacim yanma sentezi ve éel&rmi destekli yanma
sentezi yontemleriyle intermetalik kaplama tabakal@retiimistir. Bu kaplama

tabakalarinin mikroyapisi, faz analizi ve sertideflikleri argtiriimistir.

— Yuksek sicaklik malzemesi olarakullanilacak kaplama tabakalarinin
oksidasyon, korozyon vesiama Ozellikleri incelenebilir. Ayrica kaplama
tabakalarinin  kirilma toku, yapsma mukavemeti gibi mekanik
Ozelliklerinin detayli incelenmesi faydali olacakti

— Elektrik akimi destekli yanma sentezi ile Uretjrkaplama tabakalarindaki
faz dongum problemini ortadan kaldirabilmek icin daha uzime elektrik
akimi uygulanmasi faydali olacaktir.

— Her iki yontemle farklh malzemelerle kaplama vefgakl althk malzeme
secimi ile cagmalar detaylandirilabilir. Ayrica farkli kaplamalkduklari igin

optimizasyon cagmalari yapilabilir.

— Koruyucu atmosfer altinda cginalar yapilarak kaplama yizey o6zellikleri

gelistirilebilir.

— Farkli dglama teknikleri ile mikroyapilar detayli olarak glenebilir.
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