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ONSOZ
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OZET

Anahtar kelimeler: Intermetalik Malzemeler, Demir Aliiminid, FeAl, FeA-B, Yanma
Sentezi, Sertlik

Fe-Al sisteminde FeAl ve Fe;Al gibi intermetalik bilesikler yiiksek ergime
noktasi, yliksek mukavemet, demir esasli malzemelere gore diisiik yogunluk,
nispeten diisiik malzeme maliyeti, miikemmel oksidasyon direnci, yiiksek sertlik
ve ticari metalik malzemelerden farkli olarak yiiksek elektriksel direng gibi
ozellikleri ile yiiksek sicaklikta kullanilabilecek yapisal malzemeler olarak umut
vaat etmektedir. Yanma sentezi, inorganik bilesikleri ve c¢esitli 6zel uygulama
malzemelerini elde etmek i¢in maddenin kimyasal enerji reaksiyonlarindan
maksimum faydalanma prensibine dayanan bir tekniktir. Bu sentezleme
yaklasimi, sagladigi boyutsal hassasiyet sayesinde intermetalik, seramik, kompozit
ve fonksiyonel kademeli malzemelerin iiretimine imkan tanimaktadir.

Bu calismada, Fe-Al toz karisimi 1050°C’°de, 150 MPa basing altinda, 60 dak.
tutularak FeAl intermetalik malzeme basing destekli hacim yanma sentezi
yontemiyle dretilmistir. Alasim elementi olarak agirlikga %1, 4, 7 ve 10
oraninda bor ilave edilmis olup, bor kaynagt olarak yurt i¢i piyasadan
kolaylikla temin edilen ve oldukg¢a ucuz olan ferro bor kullanilmistir. Farkli
oranlardaki bor igeriginin FeAl malzeme {izerindeki etkisi arastirilmistir.

Yanma sentezi, kullanilan toz bilesiminin agiga ¢ikardigr ekzotermik 1sidan
faydalanarak malzeme iiretimi prensibine dayandigi i¢in FeAl iiretiminde
kullanilan  toz bilesiminin DSC analizleri ile ekzotermik sicakliklar
belirlenmistir. Metalografik incelemelerde, belirlenen iiretim sartlarinda 999.45
nispi  yogunluga sahip, porozite igerigi olduk¢a diisik ve faz donilistimii
tamamlanmis tek fazli FeAl intermetalik malzeme iretilmistir. Uretilen FeAl
intermetalik bilesigin SEM incelemelerinde tek fazli homojen bir yapinin
oldugu, FeAl’a ilave edilen ferro-bor ile ¢ok fazli yap1 olustugu tespit
edilmistir. XRD paternlerinde FeAl’e ilave edilen agirlik¢a %4 ve 7 oraninda
borun Fe;B, %10 oraninda borun ise Fe,B ve AlFe,B, fazin1 olusturdugu
goriilmiistiir. FeAl intermetalik malzemenin sertlik degeri 607.8 HV(os olarak
Olciilmiistiir. Bor oraninin artisiyla birlikte sertlikte artis meydana gelmis ve
ag.%10B iceren malzemenin sertligi 1437.7 HVs olarak tespit edilmistir.
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PROCESSING OF FeAl MATERIAL BY PRESSURE ASSISTED
VOLUME COMBUSTION SYNTHESIS AND DEVELOPMENT
OF PROPERTIES

SUMMARY

Key Words: Intermetallic Compounds, Iron Aluminides, FeAl, FeAl-B,
Combustion Synthesis

Aluminides have been the subject of scientific interest for more than 20 years
because of their attractive physical and mechanical properties. Iron aluminides
based on Fe;Al and FeAl are good candidates for use in high temperature
structure materials due to their low cost, relatively high melting point,
comparatively low density and excellent resistance to oxidation and sulfidation.
However, their poor ductility and fracture toughness at room temperature
hinder their use as structural materials. These mechanical properties can be
improved most efficiently by adding different transition metals. Combustion
synthesis is an attractive technique for synthesizing a wide variety of
advanced materials, including powders and near-net-shape products of ceramics,
intermetallics, composites and functionally graded materials. In combustion
synthesis, the exothermicity of the redox chemical reaction is used to produce
useful materials. In this new approach the synthesis is obtained through an
extremely rapid self-sustainng process driven by the large heat release by the
synthesis reaction.

In this study FeAl intermetallic materials was produced by pressure assited
volume combustion synthesis and effect of adding 1,4, 7 and 10wt%B on
material was investigated. Metallographic studies revealed that optimum
production conditions result in production of FeAl intermetallic which has a
relative density of 99.45% and phase transformation was completed and free
of porosity. SEM studies showed that single and homogeneous FeAl phase is
dominant in produced intermetallics and by adding boron the formation of
multiphase. XRD patterns showed that; 4 wt%B and 7 wt%B which was added
to FeAl leaded to Fe,B phase formation and addition of 10 wt%B leaded to
FeoB and AlFe,B,. The hardness value of FeAl intermetallic material was
about 607.8 HVs. It was observed that the higher the amount of boron the
higher hardness values and the materials hardness which containing 10 wt%B
was about 1437.7 HVs.

Xiv



BOLUM 1. GIRIS

Demir aliiminidler; yiiksek ergime noktasina, yiiksek mukavemete, demir esaslh
malzemelere gore diisiik yogunluga, nispeten diisiik malzeme maliyetine, yiiksek
sertlige, miikemmel korozyon ve oksidasyon direncine, yiiksek elastik modiile
ve ticari metalik malzemelerden farkli olarak yiiksek elektriksel dirence
sahiptirler. Fe-Al ikili faz diyagraminda Fe;Al, FeAl, FeAl,, Fe,Als ve FeAls
intermetalik  bilesikleri mevcuttur. Bu intermetalik bilesiklerden, Fe-Al faz
diyagraminin demirce zengin kisminda bulunan, B2 yapist ile FeAl ve DO0;
yapist ile Fe3Al, Fe-Al sisteminin en kararli yapilart olup, yliksek sicaklikta
kullanilacak aday malzemelerdir. Bu alagimlarin baslica dezavantajlari; zor elde
edilmeleri, oda sicakliginda diisiik siineklige ve kirilma tokluguna sahip
olmalari, 500-600 °C civarindaki sicakliklarda mukavemetinin diismesi, rutubete
maruz birakildiginda orta ve oda sicakliginda cevresel gevreklesme hassasiyeti,
atmosferik su buhar1 ve metaller arasinda, hidrojenle kimyasal reaksiyon sonucu

gevreklesme meydana gelmesidir [1 — 5].

Son yillarda yapilan arastirmalarda, aliiminidlerin mekanik 6zelliklerinin
alasimlama ve mikroyap1 kontrolii ile gelistirilmesine calisilmaktadir [1]. Genel
anlamda malzemeleri iiretmek ve sekillendirmek icin dokiim, ekstriizyon, dovme
gibi kapsamli ve ¢ok sayida yontem vardir. Ancak yanma sentezi basta olmak
iizere, intermetaliklerin  iiretimine smirli  sayida liretim  yontemi imkan

vermektedir [6].

Yanma sentezi, inorganik bilesikleri ve ¢esitli 6zel uygulama malzemelerini
elde etmek icin maddenin kimyasal enerji reaksiyonlarindan maksimum
faydalanma prensibine dayanan bir tekniktir [7]. Bu sentezleme yaklagimi,
sentezleme reaksiyonuyla biiylik 1s1 ¢ikisi sayesinde c¢ok yiiksek hizda, kendi

kendine ilerleyen islemlerden meydana gelmektedir. Kat1 reaktan yapisina sahip



malzemelerin yanma sentezi, yanma reaksiyonlarinin baslatilma sartlarina bagh
olarak, kendi kendini destekleyen yliksek sicaklik sentezi (self-propagating high
temperature synthesis,SHS) ve hacim yanma sentezi (Volume Combustion
Synthesis) olarak iki sekilde tanimlanmaktadir [8]. Kendi kendini destekleyen
yiiksek sicaklik sentezinde, harmanlanmig reaktan tozlar, ham yogunluga sahip
tabletler seklinde preslenir; daha sonra lokal olarak bir noktadan tutusturulur.
Tutusturma  islemi; lazer 1smi1, 1sitict  bobin, kiviletm gibi  ekipmanlarla
gerceklestirilir [9,10]. Hacim yanma sentezinde ise, reaktan karisim tozdan
sekillendirilmis olan numunenin tamami, hacimde meydana gelen kendi kendini
destekleyen tutusma sicakligina kadar, kontrollii bir bi¢imde, {iniform olarak
isitilir ve yanma sirasinda reaktanlar kendiliginden doniisiime ugrar [11]. Bu
yontem; seramikler, metaller ve intermetalik tozlar1 teorik yogunluga yakin,

basariyla birlestirebilen verimli bir sinterleme teknigidir [12,13].

Bu c¢alismada, FeAl, FeAl+ag.% 1B, FeAl+ag.% 4B, FeAl+ag.% 7B ve
FeAl+ag.%10B bes farkli bilesimdeki intermetalik malzemeler basing destekli
hacim yanma sentezi yoOntemiyle Tretilmistir. Ayrica, tek fazli dontigimii
tamamlanmis yogun FeAl malzemenin optimum {iretim sartlarinin belirlenmesi
caligmalar1 icin stokiometrik toz karigtiminin DSC analizi ile belirlenen
ekzotermik sicakliginda 0, 5, 30 ve 60 dakika tutularak mikroyapilari
incelenmis ve faz analizleri yapilmistir. Bor ilaveli ve ilavesiz malzemelerin
ozellikleri incelenmis ve bor etkisi aragtirllmistir. Bu o6zellikler, mikroyap1 (optik
ve taramali elektron mikroskobu (SEM)) ve faz analizinden (x-151n paternleri,
kontitatif noktasal EDS) olusan metalografik incelemeler, yogunluk (Archimed

prensibi) ve mikrosertlik testleri yardimiyla belirlenmistir.



BOLUM 2. INTERMETALIK BILESIKLER

2.1. Giris

Intermetalik bilesikler en genel tamimiyla, birbirinden farkli kristal yapilara
sahip metallerden olusan, metalurjik 6zellikler acisindan metaller ile seramikler
arasinda yer alan, metalik karakterli bilesiklerdir. Ancak intermetaligi olusturan
metallerle benzer metalik bag ozelligi gostermezler. Intermetalikleri olusturan
farkli atomlar arasindaki bag mukavemeti, ayn1 atomlar1 arasindaki bag
mukavemetinden daha biiyiiktiir ve bu nedenle intermetalikler, farkli atomlarla
tercihli olarak ¢evrilmis diizenli atom dagilimi ile o6zel kristal yapilar
olustururlar. Sekil 2.1°de tipik Ornekleri ile sirasiyla HMK ve YMK
yapilarindan  tiiremis bazi basit intermetalik kristal yapilar verilmistir.
Intermetalik bilesikler, grup olarak belirli kullanimlar icin ¢ok cekici hale gelen
baz1 Ozelliklere sahiptir. Ornegin, saf metallerden daha gii¢li bag mukavemeti
egilimi ve diizenli yapilart sayesinde daha diisiik kendi kendine yayilma
ozelligine sahiptir. Bu iki 06zellik, bircok Al ve Si igerikli bilesik ile
birlestirildiginde iyi oksidasyon direncine ve diisiik yogunluga sahip yapilari
meydana getirir ve sahip oldugu istiin oOzelliklerle intermetalik malzemeler,
seramiklerden daha giivenilir ve geleneksel alagimlardan daha iyi Ozelliklere
sahip oldugundan yiiksek sicaklik uygulamalari icin aday malzemeler haline
gelmektedir [14-16]. Tablo 2.1’de  intermetalik  malzemelerin  mekanik

ozelliklerinin, seramik ve metallerle mukayesesi verilmistir [17].

Intermetalikler, yeterli siirinme direnci ile kullanim sicakhiginda yeterli siiriinme
mukavemetine sahiptir. Siirlinme direncini, difiizyon katsayis1 ve kayma modiilii
belirler ve bu iki parametre de ergime sicakligima baghdir. Dolayisiyla
geleneksel metalik alasimlarin % 75’1 diisiik ergime sicakligi ile yapisal

uygulamalar i¢in kullanimlart sinirlidir [15].



Diizensiz alasimlarda ve elementel metallerde siirtlinme direnci, diisiik
sicakliklarda yiiksektir ve dislokasyonlarin 1s1l aktivasyon hareketi sonucu
sicakligin artmasi ile diiser. Ancak NizAl gibi bazi intermetalikler bunun tersine

bir davranig sergilemektedir [16].

B2 (cP2) DO, (cF16)
@
/
vaiwracall
o/
O Fe, Ni e
oAl LN ore
@Al
(b) NiAl, FeAl (6) Fe,Al (a)

L1, (tP4)

oTi, Zr o Al X

L1, (cP4) DO, (I8) (b)

Sekil 2.1. HMK (a) ve YMK (b) yapilarindan tiiremis bazi basit intermetalik kristal yapilar [14]

Bir¢ok fonksiyonel ve yapisal uygulama i¢in yogunluk c¢ok Onemlidir ve
genellikle temel bir parametredir. Hareketli parcalarda kullanim i¢in intermetalik
malzemeler, hacim yogunlugu ve mukavemet oran1 gibi yeterince yiiksek
spesifik mukavemete sahiptir. Ti, Al, Si ve Mg gibi hafif elementler iceren
fazlar, geleneksel alasimlarla benzer sartlarda karsilastirlldiginda  diisiik
yogunluga sahiptir. Intermetaliklerin plastik deformasyonu; daha kompleks kristal
yapilarindan, diizenli atomik dagilimindan ve daha kuvvetli atomik bagindan

dolay1 metallerden ve geleneksel alasimlardan daha zordur. Intermetalik



malzemeler oldukca yiiksek elastik modiil, yiiksek ergime noktasi, nispeten
diistik yogunluk, iyi korozyon direnci, yiiksek elektriksel iletkenlik ve yiiksek
mukavemet Ozellikleriyle tanimlanmaktadir [15]. Ayrica intermetalik bilesiklerin

bazilarinin  6zellikle aliiminidlerin siirtiinme ve kayma asinmasi direnci

diistiktiir. Ni-Al intermetalik bilesiginde; kayma diizlemleri boyunca catlama ile

kabuk kabuk soyulma ve karsilikli temas halindeki yilizey tabakalarinin
mekanik olarak meydana getirdigi asinmadan s6z edilmektedir. Asinma
direncinin, Ni-Al intermetalik alasimlarmin  sertliginin  artmasiyla arttig

bilinmektedir [18].

Tablo 2.1. Intermetaliklerin mekanik &zelliklerinin, seramik ve metallerle mukayesesi [16]

Metaller

intermetalik Bilesikler

Seramikler

Yiiksek Yogunluk

Orta Yogunluk

Diisiik Yogunluk

Orta Seviyede Elastik Modiil

Olduk¢a Yiiksek Elastik
Modiil

Yiksek Elastik Modiil

Iyi Siineklik
(oda sicakliginda)

Diisiik Siineklik
(oda sicakliginda)

Stineklik Yok
(oda sicakliginda)

Oda Sicakliginda Yiiksek
Cekme ve Basma Mukavemeti

Oda Sicakliginda Degisken
Cekme Mukavemeti, Oldukca
Yiiksek Basma Mukavemeti

Oda Sicakliginda Degisen
Cekme Mukavemeti, Yiiksek
Basma Mukavemeti

Olduk¢a Diisilk Mukavemet
(yiiksek sicaklik)

Yiksek Mukavemet
(yiiksek sicaklik)

Cok Yiiksek Mukavemet
(yiiksek sicaklik)

Vasat/Diigiik Oksidasyon
Direnci (yiiksek sicaklik)

Olduk¢a Yiiksek Oksidasyon
Direnci (yiiksek sicaklik)

Yiiksek Oksidasyon Direnci
(yiiksek sicaklik)

Yiiksek Elektriksel Iletkenlik

Genel Olarak Yiksek
Elektriksel iletkenlik

Cok Diisiik Elektriksel
Iletkenlik

Oda Sicakliginda Yiiksek
Kirilma Toklugu

Oda Sicakliginda Diisiik
Kirilma Toklugu

Oda Sicakliginda Diisiik
Kirilma Toklugu

Bu malzemelerin baslica problemi, islem sirasindaki gevrek karakteri ile

uygulama zorlugudur. Intermetaliklerdeki gevreklik problemi ve nedenleri cok
cesitlidir. Catlak ucunda gerilim sontiimlemesi ve plastik deformasyon olmayan
gevrek karakterli kirilmalar, yani akma gerilmesi, kirikk veya ¢atlama igin
gerekli gerilmelerden daha yiiksektir. Bunun sebebi, yetersiz kayma sistemi veya
dislokasyon degiskenligidir [1,14,15].

bir faktordiir ve elastik modiil

Kristal anizotropi

karsilik

de gevreklikte Onemli

iliskisine olarak  kullanilir. Gevrek kirilma, zayif tane simirinin



sonucudur ve diger heterojen mikroyap1 gerilim konsantrasyonuna ve bolgesel
deformasyona yol ag¢maktadir. Akma gerilimi ve kirilma gerilimi oransizligi,
muhtemelen c¢ok diisiik yiizey enerjisi nedeniyle, kolay kirilma ve catlama
olusmaktadir. Bu, genellikle ylizey enerjisini azaltan empiiritelerin segregasyonu
ile siddetlenmektedir. Ozellikle oksijen, malzemelere difiize olabilir ve bdylece
lokal gevreklesme olusarak  birgok intermetalik  bilesigin  6zelliklerini
sinirlandirmaktadir. Fakat intermetalik bilesiklerin bu problemi, alagimlama ve
mikroyapt kontrolii ile asilabilir. Intermetalikler, diizenli yapilar1 ve (iistiin
mekanik  Ozellikleriyle, otomotiv  endiistrisinde  piston, valf, bilezik gibi
elemanlarin yapiminda; uzay ve petrokimya endistrisinde yiiksek sicaklik
malzemesi olarak, korozif ortamlarda korozyon direncini arttirmada kaplama
malzemesi olarak, basta kamara tipi firinlar olmak {iizere 1sitic1 elemanlar ve
firm donanimi olarak, enerji depolama {initelerinde; pil, takim ve kalip gibi
ekipmanlarin yapiminda, magnetik ve elektronik devrelerde secici malzemeler

olarak kullanilan, genis uygulama alanina sahip bilesiklerdir [19-21].

Intermetalik  bilesikler, metalurjinin  baslangicindan  beri  kullanilan  bir
malzemedir. Tarihsel siireg incelendiginde, ge¢misi M.O 2500 yillarina
dayanmaktadir. Intermetalikler, yiiksek sertlik ve yiiksek asmma direnci gibi
istiin mekanik o6zelliklere bagli uygulamalarin yami sira dekoratif uygulamalar
icin de kullanilmistir. Ornegin, metalik parlakliklarindan dolayr Antik Misir’da
bronz kaplamalarin yapildigir bilinmektedir. Tablo 2.2°de intermetalik bilesiklerin

geemisteki ve gilinlimiizdeki bazi uygulama alanlar1 verilmistir [14].

Intermetalik bilesikler, fiziksel metalurjinin gelismesiyle son yiizyillda bilimsel
arastirma konusu olmus ve ilk olarak Almanya’da 1939’lu yillarda Karsten
tarafindan ¢alisilmistir. Ancak i¢ yapr1 ve mekanik davranislar acisindan detayli

olarak 1960’1 yillardan itibaren arastirilmaya baslanilmistir [14,19].



Tablo 2.2. intermetaliklerin gegmisteki ve giiniimiizdeki bazi uygulama alanlari [14]

Takribi Malzeme veya Faz Uygulama
Zamani Uretim Prosesi
M.O 2500 Sementasyon CusAs Bronz Kaplama Aletler
(Misir,Anadolu, Ingiltere)
M.O 100 Sari1 Piring CuZn Madeni Para,Dekoratif
Parcalar (Roma)
0 Kalay Icerigi Yiiksek Cu;,Sng Ayna (Cin)
Bronz
600 Amalgam Ag,Hgs+Sn¢Hg Dis Sagligi (Cin)
1500 Amalgam CusHg; Dis Sagligi (Almanya)
1505 Amalgam SngHg Ayna Yiizeyi (Venedik)
1540 Metal SbSn Basma Kalibi
1910 Acutal (CuMn);Al Meyve Bigagi
(Almanya)
1921 Permalloy NizFe Yiksek Gegirgenli
Manyetik Alasimlar
1926 Permendur FeCo(-2V) Yumusak Manyetik
Alasimlar
1931 Alnico NiAl-Fe-Co Kalici Miknatis
Malzeme
1935 Sendust Fe;(SiAl) Manyetik Malzeme
1938 Cu-Zn-Al CuZn-Al Hafiza Sekilli
Cu-Al-Ni (Cu,Ni);Al Alagimlari
1950 Aliiminit Kaplama NiAl,CoAl Ortamdan Koruma I¢in
Yiizey Kaplamasi
1956 Kanthal, Mosilit MoSi, Elektriksel Isitici
Elementler
1961 AlS5 Bilesigi Nb;Sn Siiper Iletkenler
1962 Nitinol NiTi Hafiza Sekilli
Alasimlari
1967 Co-Sm Miknatislar: CosSm Kalic1 Miknatislar

2.2. Aliiminyum Esash Intermetalik Bilesikler

Intermetalik  bilesikler, yiiksek sicaklikta kimyasal ve mekanik kararlilik
gerektiren ¢esitli uygulamalar icin gelistirilmis malzemelerdir. intermetalikler
icinde, alliminyum icerikli malzemeler yani aliiminidlerin, potansiyel agirlik
tasarrufunun yani sira oksitleyici ortamda ve havada 1sitildiginda, yiizeyinde
koruyucu aliimina tabakasi olusmaktadir. Bu bilesikler yiiksek ergime noktasina,
iyi korozyon direncine ve yiiksek mukavemete sahip olup, nispeten diisiik
yogunluklu malzemelerdir. Yiiksek calisma sicakligi icin, siiper alasimlar veya
celikler gibi daha yogun yapisal malzemelere alternatif olarak NizAl NiAl,
Fe;Al, FeAl, TizAl ve TiAl gibi aliminyum esasli intermetalik bilesikler

kullannrma sunulmustur. Bu tip alasimlarin i¢inde de demir aliiminidler bilinen



ozelliklerinin yan1 sira diigik malzeme maliyeti ile ilgi uyandirmaktadir

[3,6,23,25].

2.2.1. Demir aliiminidler

Fe-Al ikili faz diyagraminda (Sekil:2.2) Fes;Al, FeAl, FeAl,, Fe,Als ve FeAls
intermetalik  bilesikleri mevcuttur. Bu intermetalik bilesiklerden, Fe-Al faz
diyagramimin demirce zengin kisminda bulunan, B2 yapis1 ile FeAl ve DO;
yapist ile FesAl, Fe-Al sisteminin en kararli yapilart olup; fiziksel, 1s1l, elektrik

ve mekanik yonden ¢ekici Ozelliklere sahiptir [1,2].

Demir aliiminidler; yiiksek ergime noktasina, yiiksek mukavemete, demir esaslh
malzemelere gore diisik yogunluga, nispeten diisiik malzeme maliyetine, yiiksek
sertlige, miikemmel korozyon ve oksidasyon direncine, yiiksek elastik modiile
ve ticari metalik alagimlardan farkli olarak yiliksek elektrik direncine
sahiptirler[2]. Bununla birlikte, bu alasimlarin baslica dezavantajlari; zor elde
edilmeleri, oda sicakliginda diisik siineklige ve kirilma tokluguna sahip
olmalari, 500-600 °C civarindaki sicakliklarda mukavemetinin diismesi, rutubete
maruz birakildiginda orta ve oda sicakliginda lokal gevreklesme hassasiyeti,
atmosferik su buhar1 ve metaller arasinda, hidrojenle kimyasal reaksiyon sonucu
gevreklesme  meydana  gelmesidir [2,4]. Demir aliiminitlerin  kullanimim
simirlandiran en Onemli faktér gevrek karakterleridir. Demir aliiminitlerin
gevrekliginin - muhtemel nedenlerini; zayif tane siniri, lokal gevreklesme ve
bosluk sertlesmesi olusturmaktadir. Havadaki mevcut nemin sebep oldugu lokal
gevreklesme FesAl ve FeAl'un diisiik gerilme siinekliginin ana nedenidir. Fe;Al
alasimlarinin gevrek karakterinin nedeni lokal gevreklik iken, % 38 {izerinde
aliminyum seviyesine sahip FeAl bilesimlerindeki gevrekligin nedeni tane

sinirlarinin zay1fligi ve bosluk sertlesmesidir.
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Sekil 2.2. Fe-Al ikili faz diyagrami [24]

FeAl alasimlart i¢in taneler arasi kirilma baskin oldugunda oda sicakligindaki
diisiik gerilme stineklikleri tane biiytikliiklerine bagli olmakta ve kiiciik taneli

malzemeler daha siineklik ~ 6zelliklerine sahip bulunmaktadir. Isleyis

iyi
bakimindan lokal kirilma, havadaki nem ile Al atomlarinin reaksiyonunu ve

hidrojenin a¢iga ¢ikmasim1i  kapsayan bir kimyasal reaksiyon ile izah
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edilmektedir. Hidrojen atomunun catlak wuglarina girmesi FeAl alasimlarinda
hidrojenin neden oldugu gevreklige yol ac¢maktadir. Bununla birlikte, lokal
gevreklik FeAl alagimlarindaki zayif gevreklik ve diisiik siinekligin tek sebebi
degildir. Artan Al konsantrasyonu tane smir1 zayifligina neden olmakta ve
gerilme  siinekligini simirlamaktadir. flave olarak, FeAl alasimlarindaki 1sil
bosluklar, kayma diizlemleri boyunca klivaj kirilmasini arttirmaktadir [19]. Ancak
bu tip malzemelerin mekanik o6zellikleri, alasimlama ve mikroyapt kontrolii ile

gelistirilebilmektedir [1].

Ayrica demir aliiminidlerin silirinme dayanimi, kararli ikinci faz partikiillerine
ve varolan ince disperse olmus partikiillere baglhidir ve 500-600 °C sicaklik
aralifinda siirinme dayanmiminin, ¢6zelti veya karbiir eklemesiyle gelistigi

bilinmektedir [4].

Demir aliiminidlerin, ticari anlamda yaygin kullanimi i¢in, diisiik maliyet
avantajinin  yaninda, glivenilir malzeme {iretim tekniklerine ihtiya¢ vardir [20].
Demir aliiminidler; mekanik alagimlama, geleneksel ergitme ve dokme teknikleri,
geleneksel haddeleme veya toz metalurjisi yontemleri ile tretilebilmektedir.
Dokiim islemi sirasinda demir alliiminidler, kolayca hidrojeni absorbe ederek
hidrojen gaz bosluklar1 olusturabilmektedir. Eger demir aliiminid nemli havada
ergitilecekse He ve Ar gibi koruyucu gaz atmosferi gereklidir. Demir
aliminidlere sicak iglem veya ekstriizyon ile de sekil verilmektedir [19]. Demir
aliminidlerin iretimindeki bir diger yontem ise basingli sinterleme metodu
olup bu metot az miktarda malzeme ve techizat kullanimina, ikincil
deformasyon isleme gerek duyulmamasina, son sekle yakin malzeme iiretimine

ve lirlinde mikroyapr kontroliine imkan vermektedir [25].

Demir aliiminidler, demir esashi ticari alagimlarla karsilastirildiginda miikemmel
oksidasyon direnci, yiiksek sicakliklarda iyi mukavemet ve diisiik yogunluk
ozelliklerinden dolay1, otomotiv endiistrisinde 6zellikle enerji verimini arttirmada

tercih edilen bilesiklerdir [27].
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Fe;Al ve FeAl esasli demir aliiminidler oksijen ve havada isitildiginda yiizeye
tamamen yapigan ve siirekli bir koruyucu Allimina tabakasi olusturmak igin
yeterli derecede yiiksek Al konsantrasyonuna sahiptir. Buna karsin birgok ticari
alasim agirlikga % 2’den daha az Al igerir ve ayni sekilde oksidasyon direnci
icin yiiksek konsantrasyonda agirlikca % 18 Cr igerir. Krom igeren alasimlar
hava ve oksijene maruz kaldiginda Cr,O; seklinde olusur ve oksidasyon

direnci 950°C’deki Cr,O3-CrOs; doniistimiiyle smirhidir [2].

Demir altiminidlerin yilizeyinde koruyucu aliimina tabakasi olusmasi nedeniyle
oksidasyon atmosferinde miikemmel korozyon direnci sergilemeleri, bu
alasimlar1 komiir enerji donilisim sistemleri, gaz filtreleri, korozyon direncini
arttirmada kaplama malzemesi ve ara yiizey tabakasinda baglayic1i eleman

olarak kullanim i¢in aday malzemeler haline getirmistir [25].

Ayrica demir aliiminidler, nikel ve krom gibi stratejik elementler ilave edilen
daha pahali yiiksek sicaklik yapit malzemeleri i¢in diisiik maliyetli alternatif
potansiyel malzemelerdir ve bu alasimlar yiiksek elektriksel dirence sahip
olduklarindan, diren¢ gdsteren 1sitict eleman olarak kullanilabilecek ideal

yapilardir [2,28].

B2 (cP2)

O Fe, Ni
® Al

(b) NiAl, FeAl

Sekil 2.3. FeAl’'un kristal yapisi [14]
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2.2.1.1. FeAl

FeAl, hacim merkezli kiibik (HMK) yapmin bir tiirevi olan B2 yapisina sahiptir
(Sekil:2.3) B2 yapis1 en basit yapt olup, yapt bilesenlerinin formiili AB
seklindedir. A atomlar1 birim kafes yapinin hacim merkezine, B atomlar1 ise
birim kafesin koselerine yerlesmektedir [29]. FeAl, yaklasik Fe-36Al’den, 400 °C
civarindaki  sicakliklardaki  stokiometrik  bilesimlere kadar, genis bilesim
araliginda kararlidir [30]. FesAl alagimlar1 ile mukayese edildiginde, FeAl daha
iyi  oksidasyon ve korozyon direncine ve nispeten disik yogunluga
sahiptir[19]. FeAl, celik ve ticari demir bazli alasimlarla karsilastirildiginda
milkkemmel oksidasyon direnci, yiiksek sicakliklarda iyi mukavemet ve diisiik
yogunluga sahiptir. ilave olarak, birgok ticari metalik 151  elemaniyla
karsilagtirildiginda ise daha yliksek elektriksel 0z direng sergiler. Bu o6zellikleri
ile FeAl alasimlar, yiiksek sicaklik yapir malzemeleri, gaz filtreleri, baglayic1 ve
isitict  elemanlar olarak distintilen bilesikler haline gelmistir [15,25,27,30].

FeAl’in potansiyel uygulama alanlar1 tablo 2.3’te gosterilmistir [19].

Tablo 2.3. FeAl’in uygulama alanlar1 [19]

Komiir enerji sistemlerindeki elemanlar

Isitma elemanlar:

Karbiirize ortaminda calisan sanayi sistemleri i¢in yapisal unsurlar
Gida sanayiinde

Otomotiv pargalari

Korozyon direncini arttirmada kaplama malzemeleri

Tek kristalli FeAl, diisiikk sicaklik derecelerindeki basmada, diisiik siineklik
gosterir. Pratik olarak c¢ok kristalli FeAl’in stokiometrik bilesimindeki ¢ekme
siinekligi, basma siinekligi kadar diisiiktiir ve siineklik azalan Al ile ve
stokiometrik sapmanin artigiyla artar. FeAl alasimlarinin havada gevrek oldugu
bilinmektedir. Gevrek karakterleri, demir zengin oldugunda sadece % 2-3
oraninda uzama ve stokiometrik kompozisyona yakin alagimlarda biitiin B2 faz

kararliligina dogru devam eder. FeAl’'un havada kirilma sekli stokiometrinin
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duyarliligina baghdir. Gevreklik, FeAl’'un c¢atlaklarindaki hidrojen ¢oziilmesine
baglhidir ve artan deformasyon oraniyla azalmaktadir. Yapidaki bosluklar sertligi,
akma mukavemetini arttirir ve silinekligi azaltir. Etkiler azaltildiginda, FeAl kuru
oksijende, % 18’e¢ kadar kopma uzamasi ile tamamen siinek olabilir [14,30].
FeAl, iyi kaynak ozellikleri, yliksek korozyon ve yiliksek asinma direnciyle
tanimlanmaktadir [14]. FeAl bilesiginin deformasyon ve kirilma davranislari,
tasarim ve iretim asamasinda belirli fiziksel metalurji prensipleriyle

gelistirilmektedir.

S6z konusu temel prensipler;

a. Al seviyesinin kontrol altinda tutulmasi (< % 38Al)

b. Tane biiyiikliigiiniin inceltilmesi

c. Koruyucu ylizey kaplamasinin olusturulmasi

d. 400 °C’nin altinda yavas soguma ile 1sil bosluklarin en aza indirilmesi

e. Faydali elementlerin alasima ilave edilmesi olarak siralanabilir.

Tablo 2.4’de FeAl intermetalik bilesigine ilave edilen bazi alasim elementleri

ve alasim elementlerinin gelistirdigi ozellikler verilmistir.

Tablo 2.4. FeAl bilesigine ilave edilen alasim elementleri ve iyilestirdigi 6zellikler [19]

Alasim Elementi Ozellikleri
Bor Tane sinirlarii kuvvetlendirir
Karbon Kaynak yapilabilirligi iyilestirir ve

karbiirlerin olusmasini saglar

Zr boratlar/karbiirler Tane biiyiikligiiniin rafinesi ve
lifli tane yapisinin muhafazasi i¢in

Mo Siirinme direncinin ve
mukavemetin arttirilmasi
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2.2.1.2. Fe;Al

FesAl, DO; yapist ile demir alliiminitlerin en kararli yapilarindan biridir. DO;
fazi, alasim elementleri gibi gecis metallerine ve birkag demir alt kafesine
sahiptir (Sekil:2.4). Kiibik alt kafeste tamamen (y) ve ikinci alt kafeste yar1 (o)
dizilmis halde Fe atomlar1 bulunmaktadir. Al, (B) alt kafesinde bulunur. (y) alt
kafesindeki Fe atomlar1 ve B alt kafesindeki Al atomlari, oktahedral diizlemdeki
en yakin komsulari gibi sadece 8 Fe atomuna sahip oldugu halde, (o) alt
kafesindeki Fe atomlari, tetrahedral diizlemde 4 Al ve 4 Fe atomuyla ¢evrilidir
[31]. FesAl, katt durumdaki zincirleme reaksiyonlarla soguma sirasinda
olusmaktadir, daha sonra HMK diizensiz kat1 ¢ozeltiye doniismektedir, Bu
¢ozelti 800 °C’nin iizerinde kararlidir. Ilk FeAl fazi B2 yapisiyla olusur, bu faz
550-800 °C arasinda sabittir. Daha sonra DO0s; yapisiyla da FesAl’a doniisiir. Bu
reaksiyon zincirinin kritik derecesi, ergime derecesinden ¢ok daha diistiktiir. Bu
da NiAl gibi aliiminidlerle karsilagtirildiginda atomlar arasinda daha gligsiiz

baglara isaret eder [14].

Fe;Al ve HMK FeAl kati ¢ozeltisi arasinda bir denge vardir. Demiri zengin
bolgede iki fazli bir denge vardir. Aliminyumu zengin bodlgede ise DO; yapili
Fe;Al’dan B2 yapili FeAl’a iki yonlii bir gecis vardir. Zincirin 550 °C
civarinda olan kritik noktasi {cilincii bir element eklenmesiyle daha yiiksek

sicakliklara doniistiiriilebilir. Bu elementler Cr,Mo,Mn,Ti ve Si olabilir [14].

DO, (cF16)
O
WikdIPN
/>/4j f
o ch/{a‘{
OFe
@ Al

(e) FesAl

Sekil 2.4. Fe;Al’un kristal (D0;) yapist (y) ve (o) demir altkafesi, (B) Al alt kafesi [14]
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Diisiik olusum entalpisinden dolayr kolaylikla 1s1l bosluklar olusmaktadir. Oyle
ki diisiik olusum entalpisi, yayinma entalpisinden dahi daha dusiiktiir. Bunun
sonucu olarak, Ni3Al ve saf metallere gore bosluk konsantrasyonunda yiiksek
bir denge s6z konusudur ve difiizyon enerjisi Al ile degismektedir [14]. Yiiksek
manyetik gecirgenlik 6zelligi FesAl’'u manyetik bir malzeme olarak kullanigh
hale getirmektedir. Ayrica FesAl, petrokimya endiistrisinde ve geleneksel giic
iinitelerinde veya komiir doniisiim fabrikalarinda yiiksek sicaklik uygulamalari
icin umut vaat eden malzemedir. Ancak smirli oda sicakligi siinekligi, doniisiim
reaksiyon sicakliginin iizerinde azalan mukavemet, diisiik kirilma toklugu, zayif
islenebilirlik ve diisitk lokal gevreklik direnci sergilemesine ragmen, bu
ozelliklerde kontrollii liretim ve kompozisyon bilesimi ile tatmin edici

gelismeler elde edilmektedir [14,20].

Fe;Al, geleneksel iiretim metotlarindan farkli olarak gelistirilen bilesiklerdendir
ve bu metot yiiksek sicaklik senteziyle (SHS) kendi kendine meydana gelen

iirlin prensibine dayanmaktadir [32].

2.2.2. Titanyum aliiminidler

Titanyum alliminidlerin, sik1 paket hegzagonal A3 yapisit ile o-Ti (TizAl) ve
HMK A2 yapist ile y-Ti (TiAl) bilesikleri (Sekil 2.5) sahip olduklar1 istiin
ozelliklerle ilgi uyandirmaktadir [14].

L1, (tP4)

(a) (b)

Sekil 2.5. Titanyum aliiminitlerin kristal yapilar1 (a) L1o, (b) DO19 [14]
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2.2.2.1. TizAl

Ti3Al, D0y diizenli hegzagonal kristal yapisina sahip olup kafes parametreleri ¢
ve a oram (c/a) 0.8’dir. Genellikle yogunluk icin kabul edilen deger 4.2
gr/cm*’tiir. Oda sicakliginda, % 26 Al igerigi ile TizAl i¢in, Poisson orani 0.29,
young modiili 149 GPa, kayma modiilii 58 GPa olarak bulunmustur. TizAl
bazli alagimlar i¢in young modiilii 100-145 GPa arasindadir, Ti bazli geleneksel
alasimlar da ise bu deger 96-110 GPa arasindadir. TisAl bilesikleri diisiik
yogunluklart ve yiiksek sicaklik ozellikleriyle dikkat ¢ekmektedir. Bununla
birlikte, 600 °C 1iizerindeki diisiik sicakliklarda pratik olarak deformasyon
kabiliyeti olmayis1 ile gevrek karakterdedir. Yiiksek sicakliklarda deformasyon

kabiliyeti artmaktadir [14].

Kirllma mukavemeti 600 °C {izerinde 600 MPa civarindadir. Yiiksek
sicakliklarda 1s1l  olarak yumusama meydana gelerek, muhtemel plastik
deformasyondan sonra kirilma mukavemetinin altinda akma mukavemeti
meydana gelmektedir. Ti3Al bazli intermetaliklerin, mikroyap1 kontrolii ve ilave
alasim  elementi  eklenmesiyle  siineklik  ve  mukavemet  Ozellikleri
gelistirilmektedir. Siinekligin gelistirilmesi i¢cin en etkili element Nb olup
alasimlama ile birgcok mekanik o6zellik gelistirilir ve Nb’un artmasi ile bu etki
de artmaktadir. Yiksek sicaklik uygulamalar1 igin en Onemli Ozellik siiriinme
direncidir. Mukavemeti gelistiren diger alasim elementleri Cr,Ta,B,Mn,V, Zr ve
Mo’dir. Ti3Al veya TizAl esasli alagimlar yiiksek sicaklikta oksijene maruz
birakildiginda bir yandan oksidasyon meydana gelirken diger yandan
alasimdaki  oksijen ayrisir. Oksidasyon direnci, secili oksidasyonla olusan
koruyucu Al,O; tabakasi olarak diisiiniilebilir, ancak Al,O; kararliligi, TiO
kararliligindan biraz daha yiiksektir ve TizAl i¢indeki titanyum aliiminyumdan
daha fazladir. Bu nedenle TiO, Ti3Al ile temas ettiginde kararli oksittir ve TiO,
olarak sekillenir. Bu ozellikleri TizAl’'un yiiksek kullanim  sicakliklarinda
oksidasyon direncini arttirarak, siirinme mukavemetinin yeterli seviyelerde

tutulmasini saglar| 14].
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2.2.2.2. TiAl

TiAl, tetragonal Llo kristal yapisina sahiptir. Kafes parametreleri ¢ ve a oram
(c/a) 1.015°tir. 3.76 gr/cm® olan yogunluk degeri ile Ti esasli alasimlardan ve
TizAl  bilesiginden daha diisiik yogunluga sahiptir. Oda sicakligindaki
stokiometrik TiAl i¢in Poisson orani 0.23, kayma modiili 70 GPa, young
modiilii 174 GPa olarak bulunmustur. Ti3Al ile karsilastirildiginda elastik sabiti
daha biiylik, Poisson oran1 daha kiigiiktiir. TiAl genis bilesim dagilimina sahip
olup ergime noktasina kadar kararlidir. Mukavemet ve siineklik 6zellikleri TizAl
alasimlar1 ile benzer Ozellik tasimaktadir. 700 °C’ye kadar pratik olarak
deformasyon kabiliyeti olmayisi ile gevrektir ve sadece yiiksek sicakliklarda

plastik deformasyon gézlemlenir [14].

700 °C’ye kadar, yaklasik 500 MPa kirllma mukavemetine sahiptir. TiAl
alasiminin mekanik o6zellikleri ve korozyon davranisi Nb,Ta,Zr,W gibi alasim
elementleri ile gelistirilebilir. TiAl’'un oksidasyon direnci, yiiksek Al igerigi
nedeniyle TisAl’dan daha yiiksektir [14]. Titanyum altiminidler, hafiflik ve diger
fiziksel, kimyasal ve mekanik Ozellikleri ile wuzay endiistrisinde yapisal

malzemeler olarak kullanilabilen ideal yapilardir [33].

2.2.3. Nikel aliiminidler

Nikel aliiminidler, yiiksek ergime derecesine, yliksek sicakliklarda oksijen igceren
ortamlarda yiizeyde olusan aliimina(Al,Os), nikel oksit (NiO) ve nikel
aliminate(NiAl,O4) olarak sekillenen koruyucu oksit tabakalarma ve iyi
mukavemet Ozelliklerine sahiptir. Nikel altiminidler, mevcut 06zelliklerinden
dolay1 yiiksek sicaklik uygulamalarina ve kaplama islemlerine aday malzemeler
olarak gosterilmektedir. Ni-Al ikili faz diyagraminda Al3Ni, Al;Nis, AlsNip, NiAl
ve NisAl intermetalik bilesikleri bulunur.(Sekil 2.6) Bu intermetalik bilesiklerden
L1, kristal yapist ile NizAl ve B2 kristal yapisi ile NiAl, nikel aliiminidlerin
en kararli yapilandir [15,34,35].
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AINi 61-83 cP2
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AINi; 85-87 cP4
(Ni) 89-100 cF4

Sekil 2.6. Ni-Al ikili faz diyagrami [35]

2.2.3.1. NizAl

Ni3Al bilesigi ylizey merkezli kiibik (YMK) yapinin bir tiirevi olan L1, kristal
yapisina sahiptir. 7.5 gr/cm® yogunlugu ile titanyum alasimlarindan agir, siiper
alasimlardan daha hafiftir. Ni ve Al saf elementlerinin ikisinden de daha yiiksek
ergime derecesine (1395 °C) sahip olup, 1380 °C’de sivi Ni-Al ve B2 fazina
sahip NiAl ile otektik esitlige sahiptir. NisAl erime derecesine kadar kararlidir.
Akma gerilimi oda sicakligindan 700 °C’ye kadar sicakligin artmasi ile artar ve
700 °C’den

boyutunun azalmasi ile artabilir. Polikristalin NizAl gevrektir ve taneler arasi

sonra yumusama meydana gelir. Ayrica akma gerilimi tane

kirilma ile hasara ugrarken NizAl tek kristalleri olduk¢a mukavemetlidir. Bu

ylizden polikristalerin gevrekligi zayif tane sinirimin sonucu olarak yorumlanir.
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Oda sicakliginda, 6zelikle nemli havada hidrojen olusumunun neden oldugu
lokal gevreklesme meydana gelir. Polikristalin NizAl gevrekligi; Cu, Co veya Pt
ile makroalagimlamayla azaltilabilir. Alternatif olarak, yetersiz Al igerigine sahip
Ni3;Al borla mikroalasimlama ile ortadan kaldirilabilir. Ni3Al’'un siirlinme direnci
jet  motor triblin  agizlarinda  kullanilan  Ni-esasli  sliper  alasimlarla
karsilagtiritlamasa da, bircok siiperalasimla kiyaslanabilir. NizAl igindeki Al,
1200°C’nin lizerindeki sicakliklarda koruyucu, kararli Al,O; olusumu igin
yeterlidir. Dolayisiyla yiiksek sicaklikta oksidasyon direnci yiiksektir. Diizensiz
alasimlarda siirinme direnci, diisiik sicakliklarda yiiksektir ve dislokasyonlarin
1s1l aktivasyon hareketi sonucu sicakligin artmasi ile diiserken, NisAl tersine bir

davranis sergilemektedir [14,16].

NizAl alagimlari, iyi mukavemet, erozyon ve oksidasyon igeren asmmalarin ve
iyi yorulma direncinin gerekli oldugu yerlerde; gaz, su ve buhar tribiinlerinde,
otomotiv parcalarinda, ucaklarda baglanti elemani olarak ve sabit kalip gibi
uygulamalar i¢cin aday malzemelerdir. Vanalar, emniyet valfleri, piston basi,
piston halkasi, dizel motorlarinda donen pargalar gibi uygulamalar i¢in umut
vermektedirler. Son yillarda endiistriyel kuruluslarda 1sitict tel olarak, pompa
pervanelerinde, agindirict mekanizmalarda, sicak presleme kaliplarinda ve dizel

motor uygulamalarinda yaygin olarak kullanilmaktadir [14].

2.2.3.2. NiAl

NiAl, en genis intermetalik gruplardan biri olup, kiibik B2 yapisi ile en iyi
bilinen intermetalik bilesiktir. % 50 Al igerigine sahip NiAl bilesiklerinin
ergime sicakligi 1640 °C’dir. Stokiometrik bilesimde 5.9 g/cm® yogunlugu ile
Ni esasli geleneksel alasimlarla karsilastirildiginda oldukga diisilk bir degere
sahiptir ve bu deger azalan Al ile artar. Stokiometrik bilesimdeki polikristal
NiAl’'un oda sicakligindaki young modiilii 235 GPa civarindadir. Siirtinme
direnci diisiikk sicakliklarda nispeten yliksek olmasina ragmen yiiksek

sicakliklarda dogrusal olarak hizla diismektedir [14].
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Tam doymus nikelce zengin (% 60°dan fazla Ni igeren) NiAl’da martenzitik
doniisiim olabilir, ancak NisAl; ve/veya NisAl ayrisma ve ¢okelmesinden diisiik
sicakliklarda hizli su vermeyle yiiksek sicakliklarda tavlama ile kacimilabilir.
Martenzitik dontisim sicakligi, % 60 nikel igin -240 °C’den % 70 nikel igin
1000 °C’ye kadar nikelin doymuslugunun artmasi ile dogrusal olarak artar.
Nikelce zengin NiAl martenzitik donilisiimii, yiizeysel uygulama gerilimlerine
neden olabilir. Yiiksek sicaklik uygulamalar1 i¢in diisiiniilen bir¢cok aliiminidden
farkli olarak B2 yapis1 ile NiAl, oksidasyon siiresince kolayca olusan koruyucu
AlLO;3 ile milkemmel oksidasyon direnci sergilemektedir. Bazi silisitlerden bagka
sadece gercek intermetalik oksidasyon direnci, NiAl bilesiginde goriilmektedir.
Yiiksek oksidasyon direncinin fiziksel sebebi, Al igeriginin yeterince yiiksek
olmasidir ve Al difiizyonunun, i¢ hacim oksidasyonundan kagimmmasi ve tiim
sicakliklarda  ylizeyde kararli aliminanin  hizla olugmasidir. Oksidasyon
direncinin Y, Zr, Hf gibi elementlerin mikroalagimlamas: ile arttirildig
bilinmektedir. NiAl intermetalik bilesikleri; diisiik sicakliklarda diisiik kirilma
toklugu ve diisiik siineklige sahip olmalarina ragmen diisikk yogunluk, yiiksek
ergime derecesi, 1300 °C’ye kadar miikemmel oksidasyon direnci ve iyi 1sil
iletkenligi sayesinde gaz triblin motor pervaneleri ve sabit kanatlar gibi yliksek
sicaklik uygulamalart i¢cin potansiyel malzeme haline gelmistir. NiAl’'un
uygulama alanlarim1 gida, plastik, kimya, ilag ve otomotiv endiistrisi olarak
siralayabiliriz. Ayrica sabit kalip yapimi ve termal bariyer kaplamalarda

kullanilmaktadir [14, 36, 37].



BOLUM 3. YANMA SENTEZI

3.1. Giris

Yanma sentezi (Combustion Synthesis) veya kendi kendine ilerleyen yiiksek
sicaklik sentezi (Self Propagation High Temperature Synthesis), teknolojik olarak
istenen tim oOzellikleri birlestiren tek yontem olmast nedeniyle son 20 yildir
oldukca ilgi c¢ekmektedir. Bu yontem, aslinda kolay iiretilemeyen veya geleneksel
olarak iretimlerinde wuzun siireli yiiksek sicaklik islemleri gerektiren bazi
inorganik malzemelerin hizli sentezlenmesine imkan tanimaktadir. Bu yeni
sentezleme yaklasimi, sentezleme reaksiyonuyla biiyiik 1s1 ¢ikisi sayesinde ¢ok
yiiksek hizda, kendi kendine ilerleyerek siiren islemlerden meydana gelmektedir.
Yanma sentezinin makroskobik karakteristigi, geleneksel yanma proseslerinde
gozlenenlere  benzemektedir. Yanma sentezi sematik olarak  Sekil 3.1°de
gosterilmektedir. Saf tozlardan olusan reaktanlar, genellikle sirasiyla kuru ortamda
uygun stokiometride karistirilip, soguk presleme ile silindirik tabletler halinde
sekillendirilmektedir. Bu tabletler daha sonra kontrolli atmosfer ortamina
yerlestirilerek elektriksel 1sitict bobini, lazer 151m1 veya elektrik akimi bosaltimi ile
tutusturulmaktadir. Yanma sisteminin termokimyasal ve termofiziksel o6zellikleri
uygun ise On yiksek sicaklik reaksiyonu (1500<T<3500 °C) baslar. Bu reaksiyon
sistemi, tek fazli reaktanlar icermektedir ve bu yaklagim nitriirler, hidriirler ve
oksitlerin  sentezlenmesine izin vermektedir. Bu yOntem, sagladigi boyutsal
hassasiyet sayesinde seramik, kompozit, intermetalik ve fonksiyonel kademeli
malzemelerin iiretimine imkan tanimaktadir. Yiiksek reaksiyon hizi ve diisiik enerji
ihtiyacinin  yaninda, bu teknik, deneysel cihazlarin basitligi, 6zellikle reaksiyon
kabina ihtiyacin olmamasi gibi geleneksel metotlardan farkli avantajlara sahiptir
[8]. Kanitlanmis diger bir avantaji ise, elde edilen ¢ok yiiksek sicakliklar
sayesinde kararsiz empiiritelerin uzaklastirilmasiyla yiiksek saflikta iirin elde

edilebilecegidir. Reaksiyon iiriinleri genellikle gozeneklidir ama yogunlastirma,
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reaksiyon bittikten hemen sonra veya aym1 anda olan mekanik yiiklemelerle
kolaylikla elde edilebilmektedir. Kararli reaksiyonlarin olusumu ve ilerlemesindeki
tim faktorler detayli olarak analiz edildiginde bu teknigin herhangi bir malzeme
tiirline uygulanabilmesi i¢in malzeme biinyesinde ekzotermik reaksiyonlarin olmasi

gerekmektedir [8].

@ & Karisun

B Soguk Presleme
Nihai Uriin Yanma Tutusma

Sekil 3.1. Sadece Kat1 Reaktanlar1 Igeren Klasik Yanma Sentezinin Sematik Gosterimi [8]

3.2. Reaksiyon Parametrelerinin Kontrolii

3.2.1. Adyabatik sicakhk

Reaktan tabletler ¢ogunlukla {iistten tutusur ve yanma alt tarafta c¢ogalir. Sekil
3.2’de yanma isleminin ideallesen makroskobik parametreleri agiklanmaktadir. Bu
sekildeki maksimum teorik deger, Adyabatik yanma sicakligi(Tad) artan sicaklikla
birlikte 0’dan 1’e hizla yiikselmekte ve reaksiyon bazi bolgelerde sinirh
olmaktadir. Is1, on yanma sonrasi ilerler ve  kimyasal reaksiyonun basladig
sicakliklar genellikle tutusma sicakligi(Tig) olarak tanimlanir. Sekil 3.2°deki @

sembolii, aci8a ¢ikan 1s1 oranina, benzer olarak kimyasal 1s1 oranini gostermektedir.
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(a)

(b}

Sekil 3.2. Yanma igleminin ideallesen makroskobik parametreleri [8].

Ekzotermik reaksiyon, yanma sentezinin yapilabilirligi i¢in temel olusum olarak
tanimlanir. Biiyiik 0Olgiide kabul edilen, kendi kendine devam eden deneysel
islemler meydana gelmedikge Tad>1527 °C’dir. Ama Onemli istisnalar vardir.
Birgok yiiksek ekzotermik proseste kendi kendine ilerleyen yanma meydana
gelmemektedir (elementlerden Al;Os;, NbsSi; ve TaC sentezlenmesi gibi). 20 yili
askin siiredir yapilan arastirmalarda, yanma sentezi reaksiyonlariin, kompleks
prosesler oldugu goriilmektedir, hatta gaz-fazi yanmasi daha komplekstir ve
olusum biiyiik Ol¢iide reaksiyon mekanizmasinin mikroskobik ayrintilarina baglhdir.
Buna karsin, adyabatik yanma sicakligi (Tad), yanma sentezinin yapilabilirliginin
belirlenmesinde yaygin olarak kullanilmaktadir [8]. Bu, iirlinlerin termodinamik
karakterleri ve termofiziksel oOzelliklerinin temelinde verilen kimyasal proses igin

kolayca hesaplanmaktadir. Adyabatik yanma sicaklifi maksimum sicakliktir ki, eger



24

ekzotermik reaksiyon adyabatik sartlarda yapiliyorsa {iriin artabilir. Bu deger
asagidaki genel esitlikle hesaplanabilir:

Tad
AH 505 = _[deT [3.1]

298

AHi.208, reaksiyon entalpisi ve Cp, reaksiyon f{iriinlerinin 1s1l kapasitesinin
toplamidir. Esitlik, sadece kat1 {riinlerde gegerlidir ve faz doniisiimlerinde
kullanilmaz. Faz doniigsiimleri ve kismi veya tam ergiyen {riinlerin olusumu

durumunda esitlik asagidaki gibi modifiye edilmektedir:

Tad Tm Tad
AH o = [ Cp(e)dT +AH, + [Cp(B)dT +v.AH, + [ Cp(si)dT [3.2]
Tt

298 Tm

a ve B, katr iirlintin iki farklhi fazidir, Tm: B fazinin ergime noktasi, AHt: a ve [
faz1 arasindaki 1s1 degisimi, AHm: B fazinin ergime 1sis1, v: erimis kat1 B’nin kesiri
ve Cp(sivl) sivi drlinlin 1s11 kapasitesidir. Deneysel yanma sicakligi genellikle 1s1

kaybindan dolayr adyabatik sicakliktan daha azdir (Tablo 3.1) [8].

Tablo 3.1. Bazi bilesiklerin adyabatik yanma sicakliklar1 ve deneysel yanma sicakliklari [8].

Reaksiyon Tad °C Texp °C
Ni+Al->NiAl 1637 1637
Cot+Al>CoAl 1627 1607
Ti+Si>TiSi 1727 1577
Ti+2Si>TiSi2 1527 1497
Nb+2Si>NbSi2 1627 1607
5Ti+3Si>Ti5Si3 2227 2077
Nb+C->NbC 2527 2377

2Ta+C->Ta2C 2327 2277
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3.2.2. Tutusma kosullar

Adyabatik sicakliga karsin, tutusma sicakligr kolaylikla hesaplanamaz. Genel kural
yanma sentezinin tutusmasi, diisiik yani ekzotermik sicaklikta gerceklesir ve
yiksek kimyasal reaksiyon hizi sayesinde 1s1 dagilimi olugmadan c¢ok yiiksek
sicakliklar elde edilir ve reaktan tozlar bu sicakliklara hizla isinmaktadir. Isitma

hiz1 ve sistem parametrelerine bagl olarak ti¢ farkli sistem elde edilebilir:

a. Eger 1sitma hizi, reaksiyon hizi ile karsilastirildiginda oldukga yavas ise
reaksiyon {riinleri diisiik oranda kati-kat1 etkilesiminden olusur ve
yavas yavas artan 1s1 etrafa yayilir. Bu rejim, kati-hal sinterlenmesine

¢ok benzemektedir.

b. Eger 1sitma hizi, sadece yiizeydeki cok ince tabakada oldukga yiiksek
ise 1smir ve islem kapsamli 1s1 dagiliminin smirlanmasi nedeniyle

kendi kendine ilerlemeyen islem olarak gozlemlenir.

c. Isitma hizi, kimyasal islem hiz1 ile karsilastirlldiginda yliksek ama
numunenin 1sil iletkenligi ile karsilastirildiginda yavas ise 1sitma,
ylizeye yakin bodlgede olmaz ama numune tamamen i1sinir. Bu rejim

genellikle, hacim yanma veya termal patlama gibi gosterilmektedir.

Tutusturma yontemine bagli olarak bazi reaksiyonlar icin oldukca g¢esitli
tutusturma sicakliklarindan s6z edilmektedir. Isitma hizi, 1sitma siiresince meydana
gelebilen iirlinler arasindaki kati-kat1 etkilesimi yavas ise toz partikiilleri
arasindaki ara ylizeyde bulunan pasiflesen tabaka nedeniyle yanma prosesindeki
tutusma olasiligi azalmaktadir. Reaksiyon sartlarinin  belirlenmesindeki 6nemine
ragmen tutusmada, teorik ve deneysel belirlemelere, degerlerine nazaran biraz daha
fazla dikkat edilmelidir. Tutusma sicakligini belirlemek deneysel c¢alismalarla
olmakta ve sadece ¢ok smirli sayida reaksiyonla basarilabilmektedir [8]. Pratik
olarak yanma sentezinde kullanilan tutusturma islemi, yiizey sicakligi veya enerji

miktarinin  kontroliine genellikle izin vermemekte ve yanma sartlar1 deneysel
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yollarla belirlenmektedir. Cogunlukla tutusturma, W veya Ta gibi elektrik 1sitic
tellerden, yayilan enerji kullanilarak elde edilir, ayrica kimyasal islem ve lazer

tutusturma islemi igin Onerilen teknikler arasinda yer almaktadir [8].

3.2.3. Seyreltme orami

Prosesin Tad degeri, biraz arttirilabilir. Reaktanlarin sicakligi tutusma oOncesi oda
sicakliginin {izerine artarsa yanma sicakligi da artmaktadir. Bagka bir ifade ile,
numunelerin  6n 1sitilmasi, yanma sicakligini arttirmada kullanilmaktadir. Diistik
ekzotermik reaksiyonlar i¢in kendi kendine ilerleyen reaksiyonun tamamlanmasi
zordur. Diger taraftan, yanma sicakligi reaksiyona giren karigima inert fazlarin
eklenmesiyle disiiriilebilir. Bu islem, karisgimin birim hacmine diisen 1s1 ¢ikisini
azaltmakta ve boylece olusan toplam 1s1 azalmaktadir. Seyreltme, yiiksek
ekzotermik islemler i¢in yaygin olarak kullanilan yontemdir, ki yanma sicakligi
{irliniin kaynama sicakhigindan ¢ok yiiksektir, patlayici davramis sergiler. Uriinlerin
baz1 reaksiyonlar1 genellikle, cok fazli iirinlerden kaginma durumunda, seyreltici
olarak kullanilmaktadir. Sekil 3.3’te TiC’iin yanma sentezindeki reaksiyon

sicakliginin seyreltmeye etkisi goriilmektedir [8].
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Sekil 3.3. TiC’liin yanma sentezindeki reaksiyon sicakligiin seyreltmeye etkisi [8]
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3.2.4. Ham yogunluk

Reaksiyon tabletlerinin paketlenme derecesi {iriiniin mikroyapisina ve reaksiyon
karakterlerine biiylik oranda etki etmektedir. Ham yogunluk artisi, reaksiyona giren
toz taneleri arasindaki temastan daha fazla sikisma halidir ve 1s1l iletkenlik
artmaktadir. Bu iki olay yanma sentezinin karsit etkilerini meydana getirmektedir.
Tane temast miktarindaki artma, ortalama reaksiyon hizin1 ve tamamlama
derecesini yiikseltir, ancak daha yiiksek 1s11 iletkenlik, reaksiyonda 1s1 kaybina
neden olarak kendi kendini destekleyen islemin olabilirligini diisirmektedir. Bunun
bir diger etkisi Ozellikle metalik reaktanlar igin yararlidir ki bu malzemeler
oldukca yiiksek 1s1l iletkenlige sahip olduklar1 i¢in yogun malzemeler -elde
edilmektedir. Iyi bilindigi gibi intermetalik bilesiklerin kendi kendine ilerleyen
sentezleme islemi, diisik ham porozite degerleri i¢in miimkiin degildir. Karsit
durumda da bir iki faktdriin sonucu olarak optimum ham yogunluk degeri tespit
edilmektedir. Optimum yogunluga karsilik olarak, cogunlukla maksimum reaksiyon

ilerleme hizi gozlenmektedir (sekil 3.4) [8].

4
;‘\‘
P
3 .*// -l\
- .
#;J‘\. -'-__.f’-’ "&
“5 3 L & . _Q'““-\ ey
;.- /- C.\
1= /;;‘-v- e “ﬁ &
/8 W A
—
o 1 1 1 1 I
Mispl Vogunnk

Sekil 3.4. Farkl partikiil boyutuna sahip titanyum ile Ti+3B karisiminin yanma oranina bagh bagil
yogunlugu (¥ 300 mm, o 820 mm, @ 1.150 mm, V 1.650 mm) [8].

Numune porozitesi, oksit ve nitriirlerin sentezlenmesi durumunda oldugu gibi, kati-

gaz yanma prosesinde Onemli rol oynamaktadir. Bu durumda, sadece numunenin
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dis yiizeyi gazdan dogrudan etkilenir, ki numunenin i¢ kisminin doniisiimii i¢in
gozeneklerden reaktan gazin ilerlemesi gerekmektedir. Boylece ylizey yanmasini
genellikle uzun siireli yanma takip eder. Cok yiiksek porozite derecesinde, kati
reaktan1 tamamen degistirmek gerekir. Bununla birlikte, reaksiyonun Tad sicakligi,
reaksiyona giren metalin ergime derecesinden yiiksek oldugu durumda, numunenin
ozellikleri kotii yonde etkilenmekte ve olduk¢a porozite meydana gelmektedir. Bu
durum, diisiik yogunluklu numunelerde yliksek miktarda 1s1 ¢ikist ve reaksiyona
giren metalin daha yiiksek ergime derecesiyle agiklanmaktadir. Metalin ergime
derecesi numune merkezinde 1s1 kaybi daha az oldugu yani sicaklik daha sabit
kaldig1 i¢cin burada porozite miktarinda azalma gozlenmistir. Bu durum,

numunenin nispi  yogunlugunun degisme derecesine bagli olarak degismektedir
(sekil 3.5).

Percent conversion to Ti

30 L L 1 1 1 J
45 50 55 60 65 70
Relative density of Ti pellets (%)

Sekil 3.5. Ti doniigsiim yiizdesine bagli olarak Ti tabletlerinin nispi yogunluk degisimi [8].

Numunenin ham yogunlugundaki degisiklikler son {iriiniin mikroyapisini da
etkilemektedir. Baz1 intermetalik fazlarin sentezlenmesinde 6zellikle aliiminidlerde,

son iriinlin karakteristiginin belirlenmesinde olduk¢a Oonemlidir [8].
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3.2.5. Partikiil boyutu

Reaksiyon sartlar1 ve reaksiyon karisimlarmin karakteristiginin belirlenmesinde
numune porozitesi ile beraber partikiil boyutu énemli rol oynamaktadir. On yanma
asamasindan itibaren, kinetik hiz, 1s1 lretimine biiyiikk oOlgiide bagli olup, yanma
sentezi prosesinde, reaktanlarin daha kiiclik partikiil boyutunda, genellikle tolerans
gosterecegi  diisliniiliir. Fakat, reaktanlarin  partikiili  boyutunda  reaksiyon
karakterlerine bagli ayrintilar tamamen komplekstir ve TiC ve smirli intermetalik
bilesigin sentezlenmesi gibi sadece sinirli proses i¢in ayrintili caligilmaktadir.
Genel olarak, on reaksiyon ilerleme oraninda belirlenen azalma, son partikiil
boyutunda artma seklinde bildirilmistir (sekil 3.6). Bununla birlikte, bircok yanma
sentezi prosesinde, genellikle metal olan bir veya daha fazla reaktanin ergidigi

unutulmamalidir [8].
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Sekil 3.6. Ti+2B sisteminde partikiill boyutunun yanma hizina etkisi [8]

3.2.6. Numunenin iiretim sartlari

Yanma sentezi deneylerinde kullanilan deneysel cihazlar ¢ogunlukla cok basittir.
Burada, tutusturucu aygit olarak genellikle elektriksel 1sitict tungsten bobin

kullanilmakta ve sistem atmosfer kontroliine imkan tamimaktadir [37]. Yanma
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sentezi iglemi yiiksek sicaklik, yiiksek 1sitma hizi ve kisa reaksiyon zamani ile
karakterize edilmektedir. Bu o0zellikleri ile yanma sentezi, geleneksel {iiretim
yontemleri ile karsilastirildiginda daha diisiik maliyetle teknolojik malzemeler

tiretmek ic¢in ¢ekici bir metottur [39].

Yanma islemi, hizhdir ve daha kalin, son sekle yakin veya yar1 mamiil
geometrisinde iiriin elde edilmesini saglamaktadir. Yanma sentezi, diger yontemlere
nazaran diigiik enerji gerektirmekte ve daha yiiksek saflikta iiriin elde edilmesini

saglamaktadir [40].

3.3. Kinetik Calisma

Kati yanma dalgasinin ilerlemesi icin, nispeten basit teori, klasik Fourier
teorisinden elde edilmistir. Bu uygulama i¢in 6n yanma zonunun ilerlemesi

asagidaki yanma ve kinetik esitliklerle tanimlanmaktadir:

LT L2212 s g _Jn
PO, =¥+ 0PI = (T =Ty === (T =TT =0 [3:3]

c

Burada T ve m sirasiyla sicakligi ve reaksiyonun degisim derecesini, Cp iiriiniin
spesifik 1sisin1, q yogunlugu, x termal iletkenligi, t zamani, x koordinat boyundaki
dalga ilerlemesini, Q reaksiyon entalpisini, o 1s1 taginim katsayisini, Rc silindirik
tablet yarigapini, € spesifik yaymimi ve 6 Stefan-Boltzmann sabiti gostermektedir.
® sembolii kimyasal reaksiyon oranina karsilik gelen, 1s1 iiretim oranimni
gostermektedir. Fourier katsayisi, dalgada biriken 1s1 oranini gosteren terimleri
icermektedir ve terimler 1si1l olarak iletilen 1s1 oranini, kimyasal proses ile
meydana gelen 1s1 oranini, iletkenlik oranim1 ve kaybolan radyasyon 1sisini

gostermektedir.
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Esitlikler i¢in analitik ¢Ozlim, Onemsiz 1s1  kayiplart  varsayimlariyla elde
edilmektedir, 1s11 olarak zarar goérmiis bolge ile karsilastirildiginda dalga genisligi

ve acgiga cikan 1s1 orani asagidaki ifade ile agiklanabilir [8]:

on E
“T_K — a1 —p)" 3.4
o oeXp( RT J( n) [3.4]

Burada E, prosesin belli aktivasyon enerjisidir ve n reaksiyon mertebesindedir.

Varsayimlar altinda analitik ¢oziim esitligi:

C,x RT? E
u’ = f(n)K, —2=—= exp(— “”j [3.5]
‘0 E, RT

c

Burada f(n) reaksiyon mertebesine bagli fonksiyonu gostermektedir. Bu ¢6zliim,
belli olan aktivasyon enerjisinin ilerleme oraninin giiclii bagini gostermektedir,
cogunlukla ayrintili proseste aktivasyon enerjisinin belirlenen-oranla ilgili oldugu
diistiniilmektedir. Bu esitlik, yanma igleminin aktivasyon enerjisinin deneysel olarak
belirlenmesi i¢in de kullanilmaktadir. Bununla birlikte, basitlestirilen varsayimlar
nedeniyle, baslica birka¢ smirlama mevcuttur ve c¢ogunlukla tipik yanma sentezi
karakteristiklerinin tanimlanmasinda yetersizdir. Kinetik fonksiyon, 6rnegin, gaz-fazi
yanma teorisinde aynen kullanilmaktadir. Yanma sentezi prosesinin gergek
mikroskobik reaksiyon mekanizmasi dikkate alinmadan, islem homojen kimyasal
reaksiyon olarak kabul edilmektedir. Ayrica bu basitlestirilen yaklasim ile
kimyasal reaksiyonlarin sonlarma dogru gozlenen cesitli ilerleme sekillerini
dikkate almak miimkiin degildir. Aslinda, sabit ilerleme modu bir yana, numune
tamamen sabit hizi ve 0n yanma hareketiyle tanimlanmaktadir, diger kompleks

ilerleme sekilleri de genellikle mevcuttur [8].
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3.4. Yanma Sentezi Yontemleri

Yanma sentezi, ileri teknoloji seramikleri (yapisal ve fonksiyonel), kompozitler,
alasimlar, intermetalikler ve nanomalzemelerin islenmesi ve sentezlenmesi igin
kullanilan 6nemli bir tekniktir. Yanma sentezinde ekzotermik redoks (indirgeme,
yiikseltgenme veya elektron transferi) kimyasal reaksiyonundan yararlanilarak
malzemelerin  iretiminde kullanilmaktadir. Yanma sentezi dogal reaktanlarin
yapisina (kati, stvi veya gaz halindeki element veya bilesik) ve ekzotermik
reaksiyon 1sisina (adyabatik sicaklik, Tad) bagli olarak ¢esitli  sekillerde

isimlendirilmektedir. Bunlar;

a. Kendi kendine ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi (self-propagation high

temperature synthesis, SHS)

b. Diisiik sicaklik yanma sentezi (low-temperature combustion synthesis, LCS)
c. Soliisyon yanma sentezi (solution combustion synthesis, SCS)
d. Jel-yanma (gel combustion)
Sol-jel yanma (sol-gel combustion)
f. Emiilsiyon yanma (emulsion combustion)

g. Hacim yanma (volume combustion synthesis, VCS)

olarak tanmimlanir [39].

3.4.1. Kendi kendine ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi (SHS)

On yih askin siiredir, intermetalikler yiiksek sicaklikta kimyasal ve mekanik
kararlilik gerektiren ¢esitli uygulamalar i¢in uygun malzemeler olarak ortaya
cikmaktadir. Dokiim, ekstriizyon, dovme, kaplama gibi genel anlamda malzemeleri
sekillendirmek ve elde etmek i¢in kapsamli ve ¢ok sayida yontem mevcuttur.

Ancak bu tekniklerin ¢ok azi intermetaliklerin iiretimine imkan tanimaktadir [6].

Kendi kendine ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi (SHS), tiim diinyada bircok ileri

teknoloji malzemelerinin sentezlenmesinde ve aynm1 zamanda ¢esitli endiistriyel
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uygulamalarda da kullanilan bir tekniktir. SHS, Rusya’da Merzhanov ve arkadaslari
tarafindan 1975 yilinda yaptiklar1 ¢aligmalarla taninmigtir. Ancak tarihi, bilinenden
cok daha eskidir. Malzemelerin sentezlenmeleri i¢in yanma islemi ilk olarak 1825
yillarina dayanmaktadir. Berzelius 1825 yilinda, Zr metal tozlarinin, oksitlere karsi
yanarak sekillendigini bildirmis ve islemin termodinamikleri 1898’de Goldschmidt
tarafindan aciklanmistir. Goldschmidt dogrudan SHS reaksiyonlarinin alt grubu
olan, aluminotermik ydntemini bulan kisi olarak sOylenebilir. 20. yiizyilda ise
sistem Alexander 1941, Krapf 1964 gibi isimlerle gelisme gostermistir. Bu kesiflere
ragmen, Merzhanov’un yaptig1 aragtirmalara kadar yonteme bilimsel anlamda bir

ilgi duyulmamistir [10].

SHS, inorganik bilesikleri ve ¢esitli 6zel uygulama malzemelerini elde etmek icin
ve ayni zamanda yiiksek verimlilige sahip teknolojik metotlar1 diizenlemek igin
maddenin kimyasal enerji reaksiyonlarindan maksimum faydalanma prensibine
dayanan bir tekniktir [7]. SHS sistemi ii¢ ana baslik altinda agiklanabilir; tutusma,
On yanma ve irlniin sogumasidir. SHS, kendi kendini devam ettiren yiiksek
ekzotermik  reaksiyonlarin  kabiliyetine =~ baghdir. Tipik  yanma  sentezi
reaksiyonlarinda, harmanlanmig reaktan tozlar, ham yogunluga sahip tabletler
seklinde preslenir; daha sonra lokal olarak bir noktadan veya hacimsel olarak
1sinmis tabletler tutusturulur. Tutusturma islemi; lazer 1sini1, 1sitict rezistans bobini,
kivileem ve firin gibi ekipmanlarla gergeklestirilir. Ekzotermik reaksiyon, tutusma
sicakliginda baglar ve maksimum veya yanma sicakliginda (Tc) net olarak
gbzlenen, 1s1 agiga c¢ikmaktadir. Elde edilen maksimum sicaklik, seyrelticilerin
eklenmesiyle kontrol edilebilir. Yanma sentezi iiriinleri genellikle asir1 derecede
porozitelidir. Sicak presleme ve sicak izostatik presleme gibi teknikler {iriinlerin
yogunlagtirtlmasinda  kullanilmaktadir. Prosesin  bu  avantajlari, malzemelerin
mekanik, elektriksel, optik ve kimyasal oOzelliklerinin iyilestirilmesini miimkiin
kilmaktadir. SHS yonteminin sematik gosterimi sekil 3.7°de goriilmektedir [9, 10,
41]. SHS’nin en onemli ozelligi ekzotermik reaksiyonlar boyunca agia ¢ikan 1s1
olusumuyla elde edilen yiiksek yanma sicaklifi icin ¢ok kisa zaman
gerektirmesidir. Bu 06zellik, empiiritelerden kismen kendi kendine arindirma, yliksek

oranda doniisim ve sekil, boyut, servis parametreleri ve arzu edilen yapidaki
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malzemeyi dogrudan sentezlemek gibi diger spesifik parametreleri agiklanmaktadir.
SHS prosesinin tipik karakteristikleri Tablo 3.2°de verilmistir. Burada verilen Tm,

maksimum yanma sicakligini, U ise 6n yanma hizin1 gostermektedir [9,10,42].

t=0.15 t=27s t=4 05

Sekil 3.7. SHS yoOnteminin sematik gosterimi [41]

Tablo 3.2. SHS prosesinin tipik karakteristikleri [9]

Partikiil Boyutu, r(pm)

Metaller i¢in 5-100
Ametaller i¢in 0,1

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

Ik Sicaklik, To(K) 300-700
Gaz Basinci, P(MPa) 0,1-15
Yanma Hizi, U(cm s') 0,1-20
Yanma Sicakligi, Tm(K) 2300-3800
Isitma Hizi, W(K s') 103-1000000
Tutusma Akisi q(kJ cm ? s') 42-840
Indiiksiyon Periyodu, tign(s) 0,2-1,2
Tutusma Sicakligt, Tign(K) 800-1200
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SHS yontemi sayesinde, metaller ile metaller, metaller ile ametaller, ametaller ile

ametaller ve bilesiklerinin tozlar1 reaksiyona sokularak iiriin elde edilmektedir.

SHS f{iriinleri, 6zellikle asagidaki inorganik bilesikler i¢in 6nemli bir yontemdir [7]:

a. Refrakter bilesikler — metal oksitler, silisitler, nitriirler, boriirler, karbiirler;
b. Metal hydridler;

c. Intermetalikler — aliiminidler, nikelidler, germanidler;

d. Kalkojenler-siilfidler, selenidler, telluridler;

e. Metal ve ametal fosfidler;

f. Tek fazli kat1 ¢ozeltiler ve heterojen ¢ok bilesenli sistemler.

SHS, asagidaki {iriinleri elde etmek icin kapsamli bir sekilde kullanilmaktadir [7]:

Sert alasimlar ve asindiricilar;

ISR

Yiiksek sicaklik yapisal ve 1siya direngli seramikler;

Elektrik ve elektronik miihendisligi i¢in siiper iletken malzemeler;

a o

Korozyona direngli koruyucu ve asmmmaya direngli kaplamalar;
Kimya endiistrisi i¢in katalizorler;
Tibbi sekil hafizali alasimlari (SMA);

Isitict direng¢ elemanlart;

5= @ oo

Kesici aletler ve parlatic1 tozlar;

—

Fonksiyonal kademeli malzemeler (FGM);

3.4.2. Hacim yanma sentezi

Ekzotermik kimyasal reaksiyonlarla, karigtm durumundaki reaktanlart kendiliginden
doniistiirebilen isleme en genel tanimiyla kendi kendine ilerleyen yiiksek sicaklik
sentezi adi verilmektedir. Yeni bir proses olan bu tip yanma sentezi son
zamanlarda  gelistirilmistir. Bu  metot, c¢esitli seramik  ve  kompozitin
sentezlenmesinde kullanilmaktadir. Bu malzemeler genellikle diisiikk adyabatik

yanma sicakligi ile karakterize edilir ve bu ylizden kendi kendine ilerleyen
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yanma senteziyle dogrudan sentezlenmeyebilir. Bu durumda daha kompleks
sistemlere ihtiyag duyulmaktadir [43,44]. Hacim yanma sentezi (simultane yanma
veya termal patlama), kendi kendine ilerleyen yiiksek sicaklik sentezinin iki
metodundan biridir ve ihtiyaglara cevap verecek niteliktedir. Bu metot, nispeten
kisa zaman aralifinda, tek adimda malzemelerin yogunlastirilmasi ve es zamanl
sentezlenmesinde basariyla kullanilmakta olup; seramikleri, metalleri ve hatta
intermetalik tozlar1 teorik yogunluga yakin basariyla birlestirebilen verimli bir
sinterleme teknigidir [12,13]. Hacim yanma sentezinde, reaktan karisimdan ibaret
olan numunenin tamami, hacimde meydana gelen kendi kendini destekleyen
tutusma sicakligina kadar, kontrollii bir big¢imde, iiniform olarak 1sitilir ve yanma
sirasinda reaktanlar kendiliginden doniistime ugramaktadir. Cok kisa zamanda, ¢cok
yiiksek yanma sicakligina ulagsmasi sebebiyle, sok dalgas1 veya termal patlama
olarak da bilinen bu sentezleme modu, tutusma Oncesi On 1sitma gerektiren daha
zaylf ekzotermik reaksiyonlar i¢in olduk¢a verimli bir yontemdir. Hacim yanma
sentezi, aciga ¢ikan reaksiyon i1sisinin oranina ve ortam ile de§isen 1s1 oranina
baghdir. Sentezleme reaksiyonlar sirasindaki etki alanini, dinamik reaksiyonlarin
(reaksiyon orani, reaksiyon mekanizmasina) etkisi ve iriinlerin dogasi (kompozitlerin

faz bilesimleri ve kati ¢ozeltideki elemental dagilimlari) belirlemektedir [11,45].
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Sekil 3.8. Hacim yanma sentezinin sematik gdsterimi [13]
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3.5. Yanma Sentezinin Avantaj ve Dezavantajlar

Yanma sentezinin baglica avantajlarini, diisiik islem sicakligi, dolayisiyla diisiik
islem enerjisi, kisa islem siiresi, geleneksel iiretim ekipmanlariin kullanilabilirligi
(distik ilk yatinm maliyeti), son sekle yakin ve yiiksek saflikta iirlinlerin elde

edilmesi olarak siralayabiliriz [42].

Yanma sentezi, geleneksel metotlarla karsilastirildiginda diger avantajlart:

a. Meydana gelen yiiksek sicakliklar, diisik kaynama noktasindaki
empiiriteleri buharlastirabilir ve boylece yiiksek saflikta {irtinler elde
edilmektedir.

b. Basit ekzotermik yOntem, pahali ekipman ve teghizat ihtiyacini ortadan
kaldirmaktadir.

c. Kisa islem siiresi, daha az enerji tiiketimi ve diisiik iiretim maliyetini
beraberinde getirmektedir.

d. Yiksek 1s1 artist ve hizli soguma orani, dengesiz fazlarin elde edilmesini
saglamaktadir.

e. Inorganik  malzemeler, sentezlenebilir ve  reaktanlarn  kimyasal

enerjilerinin kullanilmasiyla tek adimda nihai iiriin elde edilmektedir.

Prosesin bu avantajlari, malzemelerin mekanik, elektrik, optik ve kimyasal
Ozelliklerinin iyilestirilmesini mimkiin kilmaktadir. Yanma sentezi prosesi ile

500’iin iizerinde bilesigin sentezlendigi tahmin edilmektedir [10].

Yanma sentezi kullanimini  smirlandiran  faktorler ise {retilen {irtinlerin
mikroyapilarinda gdzlenen O6nemli miktarlarda porozite ve siirlt proses kontrolii
olusturmaktadir. Yanma sentezinde reaksiyon kinetikleri hizlidir ve geleneksel
islemlerle karsilastirildiginda, maksimum sicaklik c¢ok kisa zaman aralifinda

korunmaktadir.
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Yanma sentezi ile {retilen iriinlerin mikroyapilarinda mevcut porozitelerin

nedenleri;

a. Ham yogunlukta mevcut olan poroziteler,

b. Makroskobik genlesmenin sebep oldugu Kirkendall porozitesi,

c. Reaksiyon boyunca meydana gelen diisik kaynama noktasindaki
empiiritelerin ve gaz fazlarinin olusmasi (yiiksek sicaklik ile genlesen bu
fazlar, poroziteye sebep olabilir ve reaksiyonlar yogunlugu arttigi zaman
patlayabilir.),

d. Yanma sicaklifinda iiriinde ergime gergeklesmesi durumunda, katilasma
sirasinda porozite olusabilmektedir,

e. Reaktanlarin ve firiinlerin arasindaki hacim degisikliginden kaynaklanan

poroziteler

olarak siralayabilir [42].



BOLUM 4. ALASIM ELEMENTI ILAVESI

4.1. Giris

FesAl ve FeAl esasli intermetalik bilesikler, kendine 6zgli diizenli yapilar
sayesinde nispeten yliksek spesifik mukavemet ve kullanim ortamima direng
sergilerler, ozellikle yiiksek sicakliklarda olduk¢a yiiksek kimyasal dirence
sahiptirler. Ayrica diisiik yogunluklar1 ve diisiik malzeme maliyetleri, bu
alasimlar1 ¢ekici hale getirmektedir [46—51]. Bununla beraber, demir aliiminidler
yeterince alliminyum igerdiklerinden, oksitleyici ortamlarda yiizeylerinde olusan
ince aliminyum oksit tabakasi sayesinde miikemmel oksidasyon ve siilfidasyon
direnci goOstermektedirler [52]. Ayrica, diger bir avantaji ise bir¢ok sulu ve
erozyon sartlarinda, yiiksek sertlik ve yiiksek asinma direncine sahip olmalaridir

[46,50].

Demir aliiminidler sahip olduklar istiin 06zellikler sayesinde 1s1 degistirici
borularda, gaz-metal filtrelerinde, basta otomobil endiistrisi olmak {izere
endiistriyel valflerde, firin malzemelerinde, yliksek 1sida kararlilik gerektiren
birgok 06zel uygulamada ve 1iyi korozyon direnci gerekli olan petrokimya
endiistrisinde ve geleneksel gii¢ {initelerinde Ostenitik ve ferritik paslanmaz
celiklerin ve nikel esashi alasimlarin yerine kullanilabilecek aday malzemelerdir

[53-55].

Ancak, demir aliiminidlerin diizenli siiper kafes yapilar1 dislokasyon hareketini
azalmakta, bu nedenle oda sicakliginda siinekligi ve 600 °C {izerindeki
sicakliklarda mukavemeti diismektedir. Ozelikle diizenli D0; bélgesinden diizenli
B2 bolgesine gecis esnasinda yap1 kararsizlasmakta; gerilim ve siirlinme
mukavemeti hizla diismektedir. Dolayisiyla bu malzemeler tam olarak ticari

hale gelmemistir [46,50,54].
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Son zamanlarda FeAl ve FesAl esash intermetalik bilesikler iizerine yapilan
bircok  calismada, bu alasimlarin mekanik  Ozelliklerinin  gelistirilmesi
amaclanmaktadir. Yapilan calismalarda bilesim ve mikroyap1 kontrolii ile oda
sicakligr siinekliginin % 10-20 ve 600 °C’deki akma mukavemetinin 500 MPa
degerine ¢iktig1 tespit edilmistir. Sisteme alagim elementi olarak ilave edilen %
4’iin lzerindeki gecis elementlerinin D03«»B2 doniisiim sicakligini lineer olarak
arttirdigi yapilan arastirmalarla belirlenmistir. Si, Ta, Zr, Mo, Ti, Hf, Nb ve W
gibi lgclincii alasim elementi ilavesiyle oda sicakligi siinekliginin iyilesmesi
yaninda, yliksek sicaklikta siirlinme ve akma mukavemetinin arttifi gozlenmistir
[47,54,57,58,59]. Tablo 4.1’de bazi alasim elementlerinin demir aliiminidlerin

To,Tc, i¢c yap1 ve sertlik degerlerine etkisi verilmistir [S6].

Krom, mukavemet 0zelligine hemen hemen hi¢ etkilemezken, oda sicaklig
stinekligini arttirmaktadir. Seryum ile yapilan mikroalasimlama, hem yiiksek
sicaklik mukavemetini hem de oda sicakligi siinekligini gelistirmistir. Dinamik
oda sicaklig1 siinekligi, dinamik hidrojen gevreklesmesine baglidir ve yeniden
kristallesme  derecesi, silineklikte Onemli bir faktordiir. Kismen yeniden
kristallesmeye ugramis numuneler, tamamen yeniden kristallesmeye ugramis
numunelerden daha yiiksek silineklige sahiptir. Dolayisiyla, 6zellikleri iyilestirilen
malzemelerin kopmas1 tane sinirlar1  kirilmasi iken, yeniden kristallesmeye
ugramig alasimlar, tane i¢i kirilma sergilerler. Zr, TiB, veya Ce eklenmesi tane
boyutunu inceltmekte, dolayisiyla siineklik de artmaktadir. Demir aliiminidlere
farkli alasim elementi ilavesinin Ozelliklere olan etkisi asagida kisaca

incelenmistir [54].
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Tablo 4.1.Demir aliiminidlerin To,Tc,i¢ yap1 ve sertlik degerlerine bazi alagim elementlerinin

etkisi [56]

Nominal Bilesim(%) To(DSC),K Tc(DSC/magn),K Yap1 Sertlik (Hv)
Ikili Alasimlar

1 Fe-25,3A1 820 -/~800 D03 308
2 Fe-25,9A1 820 -/~780 D03 —
3 Fe-26,6Al1 823 694 D03 320
Uclii Alagimlar
4 Fe-26Al1-5Cr 820 660(?)/650 D03 297
5 Fe-25A1-9Cr 818 -/~540 D03 280
6 Fe-25A1-15Cr ~790 -/423 D03 284
7 Fe-25A1-25Cr ~730 -/323 B2 361
8 Fe-15A1-15Cr — 810/- DO03/A2 249
9 Fe-20Al1-5Si 1022 735/775 D03 426
10 Fe-12,5A1-12,5Si 1210 747/775 D03 459
11 Fe-5A1-20Si 1388 788/- D03 536
12 Fe-7Al-7Si 959 -/978 A2(D03) 370
13 Fe-5Al1-9Si 950 -/972 D03 —
14 Fe-25A1-5Mn 848 -/690 D03 305
15 Fe-20A1-5Ge — 805/- D03 370
16 Fe-25A1-2.5Ge ~920 -/690 D03 330
17 Fe-12.5A1-12.5Ge 1190 761-805/800-810 D03 413
18 Fe-20Al-5Co — 875/- B2 —
19 Fe-20Al1-0,1Zr — 927/- D03+S —
20 Fe-20Al1-12.5Zr — 923/- DO03+S —
21 Fe-23Al-25Zr 813 D03+S 1085

4.2. Demir Aliiminidlere Alasim Elementi Ilavesinin Etkisi

4.2.1. Krom

Kromun alasim elementi olarak sisteme dahil edilmesiyle, oda sicaklig
gevrekliginde artis tespit edilmistir [48]. Ilave edilen krom, bu alagimlarin
korozyon direncinde gelismelere neden olmaktadir. Son yillardaki arastirmalar,
ozellikle bu alagimlarin  yiiksek sicaklikta sliriinme ozellikleri ile oda

sicakligindaki siineklik ozelliklerini gelistirmeyi hedeflemektedir. Ancak akma
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gerilimi; sertlik, mukavemet ve deformasyon sertlesmesi, gibi mekanik 6zelliklere
benzememektedir. Demir aliminitlerin kuru abrasiv asinma oram1 B2 veya DO;
yapisina ¢ok fazla bagli olmamakla birlikte DO0; yapist ile FesAl, B2
yapisindan daha diisiik asinma oranina sahiptir. Ayrica, ortam sicakliginda demir
aliminidlerin zayif siinekliginin baslica sebebi havadaki nemin meydana
getirdigi lokal gevreklesmedir. Yapilan caligmalarda demir aliiminid igerisindeki
mevcut kromun, yiizeyde elektrokimyasal olarak film olusturmasi nedeniyle

hidrojen gevreklesmesini azalttig1 tespit edilmistir [46].

Fe-(25-28)Al alasimlart %3-5 Cr ile alasimlandirildiginda siinekligin yani sira
islenebilirlikte artmaktadir. Krom HMK demirde iyi ¢oziinlir ve krom atomlari
demir alt kafeslerine yerlesir ve en yakin komsu olarak aliiminyumu tercih
ederler, antifaz domain smir enerjilerindeki azalmadan dolayr dislokasyon
hareketliligi  artmakta ve bodylece FesAl’'un kendine 6zgii siinekliligi
gelismektedir. Krom (% 10-15 Cr i¢in) To degerini 6nemli oranda etkilemez;
ancak, sertligi ve Tc degerini azaltir ve su verilmis (Fe,Cr);Al alasimlarinda
A2-D0; dontisiimiinii bir miktar arttirmaktadir. 1000 °C’de su verilmis Fe-25Al-
(15 ve 25)Cr alagimlarinin bosluk yogunlugu, Fe-26Al’dan ii¢ kat daha diisiiktiir.
Krom, geliklerde karbiir yapici elementtir ama Ti, Nb, Ta veya Zr kadar giiclii
degildir. Krom karbiirler yaklasik 927 °C {izerinde ¢0ziinebilir, ve bir miktar

karbon 1s1l islemden sonra kat1 ¢ozeltide kalmaktadir [56].

Kromun mukavemete hemen hemen hi¢ etkisi yoktur, hatta kiigiik oranda
mukavemeti azalttigi bulunmustur [53,57]. Demir aliiminidlere kromun yaninda
C, Zr ve Ce gibi elementlerle mikroalasimlama yapilarak bu olumsuzluklarin

ortadan kaldirildigr bildirilmistir [57].

4.2.2. Titanyum

FeAl intermetalik bilesigi igerisinde alagim elementi olarak bulunan Ti, giiclii

karbiir yapict elementtir. Ti, FeAl bilesigi icin To(D03-B2 doniistim sicakligi)

sicakligr yiikselerek L2; diizenine yonelme egilimine neden olmaktadir. Eger
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Fe-Al igerisindeki Ti yogunlugu belirli diizeyin iizerine ¢ikarsa (Fe,Al),Ti
cokelmesi meydana gelmektedir [56].

Fe-Al-Ti alagimlarinin farkli bilesimlerinde yapilan incelemelerde elastik modiil
yaklasik 200 Gpa olarak tespit edilmistir. Sertlik ise alagimlarin bilesimleri ile
degismektedir ve tek fazli Fe,AlTi alasimi i¢in en diisiik degerdedir. Bu
alasimlar en yiikksek plastik-elastik calisma oram1 (RPE) sergilemektedir. Tek
fazli alasimlardaki daha diisiik sertlik, oda sicakliginda akma gerilmesine
yansimaktadir. Akma gerilmesindeki artisin benzeri DO0; yapis1 ile iki fazh
Fe;Al alagimlarinda  gozlenmektedir. Diger alasimlarda, test sicakliginin
artmastyla birlikte akma gerilmesinde diisme gozlemlenmekte ve bdylece oda
sicakliginda daha yiiksek akma gerilmesi elde edilmektedir. Tiim bu alagimlar
1000 °C’de c¢ok diisiik akma gerilmesi sergilemektedir (< 50 MPa). Tablo 4.2’de
FeAl+Ti intermetalik bilesiklerinin  bilesim oranlart ve mevcut fazlar
verilmistir. Sekil 4.1’de FeAl+Ti intermetalik bilesiklerinin, bilesim oranina
bagli olarak oda sicakligindaki elasite modil(E), plastik-elastik calisma
orani(RPE) ve sertlik(H) degerleri gosterilmistir. Sertlik ve oda sicakligi akma
gerilmesi arasindaki bagintiya gore sertligi daha yiiksek alasimlar, daha yiiksek
akma gerilmesi sergilemektedir. Eger alagimlarda iki veya daha fazla faz
mevcut ise mukavemette Onemli oranda artig tespit edilmistir. Yiiksek
sicakliklarda elastiklik artmaktadir. a-Fe fazi igermeyen alasimlar ¢ok gevrektir

ve tamamen Fe,Ti ve Fe,AlTi intermetaligi olugmaktadir [60].

Tablo 4.2. Fe-Al-Ti alasimlarinin alasim bilesimleri ve mevcut fazlari [60]

Alasim No Alasim Bilesimi Mevcut Fazi
1 Fe-%10Al1-%10Ti atFe2Ti
2 Fe-%10A1-%20Ti atFe2Ti
3 Fe-%15A1-%15Ti atFe2Ti+Fe2AlTi
4 Fe-%15A1-%20Ti a+Fe2Ti+Fe2AlTi
5 Fe-%27.5A1-%15Ti Fe2AlTi
6 Fe-%27.5A1-%25Ti Fe2 Al+Fe2 AlTi
7 Fe-%27.5A1-%30Ti Fe2 Al+Fe2 AlTi
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Sekil 4.1. Fe-Al-Ti alasimlarmin oda sicakligindaki bazi mekanik o6zellikleri [60]

4.2.3. Zirkonyum

Zr, FeAl intermetalikleri i¢in giliglii karblir yapict elementtir. Zr, sistem
icerisinde diislik ¢oOzilinilirliige sahiptir. Eger Fe-Al igerisindeki Zr  yogunlugu
belirli diizeyin iizerine ¢ikarsa Fe-Al-Zr alasimlarinda Laves (Zry(FeAl)) fazi

cokelmesi meydana gelmektedir [56].

Zirkonyumun % 1’in lizerinde sisteme ilave edilmesi durumunda, yorulma
catlagi biiylimesine neden olmakta, ancak siineklik {izerinde olumlu etki
olusturmaktadir. Zr’un bu pozitif etkisi, zengin zirkonyum c¢okeltisi sayesinde
hidrojen absorbsiyonunun engellenmesi ve tane sinirt mukavemetinin gelismesi
ile agiklanmaktadir. Zr’ca zengin ¢okeltilerin olusmasi, Zr-C oranina baglhidir

[51].

4.2.4. Niobyum

FeAl bilesigine ilave metal olarak katilan Nb giiclii karbiir olusturucudur; Nb,

Fe-Al icin To(D03;-B2 doniisiim) sicakligimi arttirir, Nb, Fe-Al intermetalik
bilesiklerinde diisiik ¢Oziiniirliige sahiptir [56].
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4.2.5. Mangan

Mangan, (Fe,Mn);Al alasiminda Tc sicaklik degerini azaltir ve To sicaklik
degerini kiiclik miktarda artmakta ve c¢ok zayif karbiir yapici elementtir. Fe-
27AI’da  Mn atomlarinin  difiizyonu i¢in aktivasyon enerjisi Fe-25Al’da

aliminyumun kendi kendine diflizyonu igin aktivasyon enerjisine yakindir [56].

4.2.6. Germanyum

Fe-Al-Ge alasimlarinda D03 diizeni olusan demirde Al ve Ge atomlar1 arasinda
itici bir etkilesim meydana gelmekte ve To degeri artmaktadir. Alasimlardaki
Ge igerigi, analiz tekniklerindeki sinirlamalardan dolayr sadece % 2 dogruluk

oraninda belirlenmektedir [56].

4.2.7. Silisyum

Silisyum, Fe;(AlLSi)’da DOs diizenini olusturur; DOs’den B2’ye ve B2’den A2’ye
dontisim sicakhigin1 arttirmaktadir. DO; kafes parametreleri diiserken, Fes;(AlSi)

sisteminde Al yerine Si kullanilirsa sertlik artmaktadir [56].

4.2.8. Seryum

Yapilan caligsmalar, Cr ile alasimlandirilmis demir aliiminitlere kii¢iik miktarda
Ce eklenmesinin, ortam sicakliklarindaki siinekligi ve mukavemeti gelistirdigini;
600 °C civarindaki silirinme direncini ve akma gerilmesi Ozelliklerini
tyilestirdigini  gOstermektedir. Ayrica, Ce eklenerek daha ince tane boyutu elde
edilmektedir. FeAlI+C bilesimine Ce eklenmesi durumunda bilesimin serbest
korozyon potansiyeli incelendiginde korozyon oraninin, karbonla

alasimlandirilmis diger aliiminidlerden daha diisiik oldugu tespit edilmistir. Sekil
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4.2’de farkli bilesimdeki FeAl+C ve FeAl+C+Ce bilesiminin 0,25mol/H,SOy4

ortamindaki serbest enerji potansiyeli verilmistir [52].
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Sekil 4.2. Farkli bilesimdeki FeAl+C ve FeAl+C+Ce bilesiminin 0,25mol/H,SO, ortamindaki

serbest enerji potansiyeli [52]

4.2.9. Karbon

Fe;Al alasiminin karbon ile alasimlandirilmasiyla FesAIC gibi ikinci bir faz
olusmakta ve boylece yiiksek sicaklik mukavemeti gelistirilmektedir. Ayrica,
Fe;Al-Fe;AlC dual fazinda hidrojen gevreklesmesi, tek fazli Fe;Al alagimindan
daha diisiiktiir [50].

Demir aliiminidler genellikle ¢ok diisiik (%0,01) karbon ihtiva ederler;¢iinki
karbon bilindigi gibi gevrek bir alagimdir. Ancak son yillarda yapilan
arastirmalar, Fe-26Al alasimlarma % 0,6 ile 2 oraninda karbonun oda sicaklif
mukavemetini Onemli miktarda arttirdigini gostermektedir. Oda sicakligindaki

akma mukavemetinin artmasi, hem karbon ile kati ¢ozelti sertlesmesine hem de
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Fe;AlCys c¢okelmesi nedeniyle meydana gelen ¢okelme sertlesmesine

baglanmaktadir [61].

4.2.10. Bor

Demir aliiminidlerde bosluk konsantrasyonu, aliiminyum igeriginin artmasi ile
artmaktadir. Demir alliminidlere {giincii alasim elementi eklenerek yapilan
caligmalarda, bosluklar nedeniyle sertlik azalabilir; bu etki alagim elementlerine
ve onlarin atomik bilesimlerine baglidir. Kiiciik miktarda bor ilavesi tane siniri
mukavemetini  arttirmaktadir. Bor ilave edilen FeAl alasimlarinin  oda

sicakligindaki akma mukavemeti artmaktadir [62—-65].

Yapilan calismalar, FeAl intermetalik bilesiklerine at. % 0,78 bor ilave
edilmesinin, bu alasimlarin oda sicakligit kirilma modunu taneler arasi
kirilmadan, tane i¢i kirilmaya degistirdigini, tane smnirlarinda mukavemeti
arttirdigin1 ~ gostermistir. Bu  duruma ragmen, bor igeren alasimlar, oda
sicakliginda gevrek karakter sergilemektedir. Siineklikten gevreklige gecis
sicakliginda kiiciik oranda azalma goézlenmistir. Ayrica bor ilavesiyle alasimlarin
mukavemetinde onemli oranda artig tespit edilmistir [67]. Demir aliiminidlere at.
% 0,05 bor ilave edilip, mikroyapist incelendiginde, iri taneli ve uniform

dagilimli bir yapr goézlenmistir [66].

4.2.11. Birden fazla alasim elementi ilavesi

4.2.11.1. Fe-Al-Ti intermetalik alasimlarina V, Cr, Nb ve Mo ilavesi

Nb eklenen alagimlarda Laves faz1i c¢okelmesi, licli Fe-Al-Ti alagimi ile
karsilagtirildiginda, mukavemetin 6nemli miktarda arttigt goriilirken diger
eklenen alasimlarda bu etkinin daha az oldugunu gozlemlenmektedir. Baz1 iglii
ve dortli alagimlarin oda sicakliginda oOlgiilen akma gerilmesinin ikili Fe-26Al

alasimindan daha kiigiik oldugu goriiliir, bunun sebebinin Ti eklenmesi ile kati
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cozelti yumusamasinin meydana gelmesi oldugu diisiiniiliir. Cr, Mo ve V igeren
Fe-26Al-4Ti alasimlart icin 550 - 600 °C sicaklik araliginda akma gerilmesi

maksimum degerdedir. Bu durum Nb iceren alagimlarda gézlenmemektedir.

Fe-26Al-4Ti alagimlarina alasim elementi olarak Nb eklenmesi {iglii Fe-26Al-
4Ti alasimlariyla karsilastirildiginda mukavemetin Nb miktar1 ile dogru orantili
olarak arttig1 goriilmektedir. Buna sebep olarak, matriste dagilan Nb sebebiyle
kat1 ¢oOzelti sertlesmesi ve Laves fazi nedeniyle c¢okelme sertlesmesinin etkisi
gosterilmektedir. Fe-26A1-4Ti alagimina krom ilave edilmesi, DO3«<>B2 doniisiim
sicakligina onemli bir etki yapmazken alasim elementi olarak V ilave edilmesi
durumunda %34 kritik sicaklik artisi, Mo ilave edilmesi durumunda ise % 36
oraninda artis tespit edilmistir. Sekil 4.3’te Fe-26Al-4Ti alasimlarma % 2 V,Cer,
Nb ve Mo ilavesinin % 0,2 akma gerilmesine etkisi gosterilmektedir. Ti veya
Nb, Fe-26Al alasimmin D03;<>B2  doniisiim sicakligimi  6nemli oranda
arttirmaktadir. Ti i¢in bu artis % 57 civarindadir. Literatiirde ATc=% 58-63
degerleri miikemmel kabul edilir. Bu deger, Fe-26Al igindeki %35 Nb icin
ATc=% 31 civarindadir [47].

900

s00 | Fe-26Al-4Ti + 2(V,Cr,Nb,Mo) —O— 4Ti
—O— 4Ti2V
~O— 4Ti2Cr

700 —f— 4Ti2Nb

—7— 4Ti2Mo
600 -

500

400

300 4

200 -

% 0.2 Akma Mukavemeti (MPa)

100 4

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000
Sicakhk °C

Sekil 4.3. Fe-26A1-4Ti alagimlarina % 2 V, Cr, Nb ve Mo ilavesinin % 0,2 akma gerilimine
etkisi [47]
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4.2.11.2. Fe-Al-C intermetalik alasimlarma V, Ti, Nb ve Ta ilavesi

Alasim elementi olarak Fe-26Al(Fe;Al) alasimina katilan Nb, V veya Ta ikili
Fe-26Al alasimlaniyla karsilastirildiginda daha yiiksek sertlik sergilemektedir,
ancak Ti bu bilesime ilave edildiginde sertlik degerlerinde azalma gozlenmistir.
Sekil 4.4’te Fe-15Al esasli ve Fe-26Al esasli alagimlara ilave edilen alagim
elementlerinin oda  sicakligindaki Brinell sertlik ve basmadaki akma
mukavemeti degerlerine etkisi verilmektedir. Ti ve V ile alagimlandirilan Fe-
15A1 i¢in basmada akma gerilimi ve sertlik arasinda iyi iyi bir oran oldugu
gozlenmigtir. Diger taraftan Fe-15AI-2Nb-1C alasimi, Fe-15A1-2Ta-1C alasimi ile
karsilagtirlldiginda daha yiiksek sertlik ve daha diisiik akma gerilimi
sergilemektedir. Bircok Fe-26Al bazli alasimin matris sertlik degeri, basmadaki
akma gerilimi degerleri ile arasinda iliski yoktur. Fe-26Al-4Nb-1C alagimi
disinda, tim diger Fe-26Al bazli alagimlar, basmada ikili Fe-26Al alasimindan
daha diisiik akma gerilimi sergilemektedir. Nb ve Ta iceren Fe-26Al esash
alasimlarin miihendislik gerilme-genleme egrileri incelendiginde diger alagim

elementlerine gore en yiiksek etkiyi gosterdigi goriilmektedir [53].
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Sekil 4.4. (a) Fe-15Al esasli ve (b)Fe-26Al esasli alasgimlar i¢in oda sicakligindaki Brinell

sertlik ve basmadaki akma mukavemeti [53]



BOLUM 5. DENEYSEL CALISMALAR

5.1. Giris

Intermetalik  bilesikler, yiiksek sicaklikta kimyasal ve mekanik kararlilik
gerektiren ¢esitli uygulamalar igin gelistirilmis malzemelerdir. intermetalikler
icinde, aliminyum igerikli malzemeler yani aliiminidler, yiiksek ergime
noktasina, iyi korozyon direncine, yilksek mukavemete ve nispeten diisiik
yogunluga sahip malzemeler olup, yiiksek sicaklik uygulamalar1 ig¢in ticari
stiperalagimlar ve celikler gibi daha yogun yapisal malzemelere alternatif
olarak diigiiniilmektedir. Bu tip alasimlarin iginde yer alan demir aliiminidler
bilinen o6zelliklerinin yanmi sira diisiik malzeme maliyeti ile ilgi uyandirmaktadir

[3,6,23,25].

Fe-Al ikili faz diyagraminin demirce zengin kisminda bulunan FeAl ve FesAl,
sistemin en kararli yapilar1 olup fiziksel, 1s1l, elektriksel ve mekanik yonden
cekici Ozelliklere sahiptirler [1,2]. Aliiminidlerin iiretimi i¢in dokiim, mekanik
alasimlama, ekstriizyon ve toz metalurjisi gibi kapsamli ve ¢ok sayida yontem
kullanilmaktadir [6]. Bu malzemelerin islenmeleri ve sekillendirilmeleri sahip
olduklar1  gevrek  karakterlerinden dolay1 olduk¢a  problemlidir. Demir
alliminidlerin {iretimine imkan veren ve toz metalurjisine alternatif bir yaklagim
olan yanma sentezi az miktarda malzeme ve makine kullanimina, ikincil
deformasyon islemine gerek duyulmamasina, nihai sekil iiretimine ve {riinde
mikroyap1 kontroliine imkan vermektedir [25]. Yanma sentezinin baglica o6zelligi
ekzotermik reaksiyonlar boyunca agiga c¢ikan 1s1 olusumuyla elde edilen yiiksek
yanma sicakligi i¢in ¢ok kisa zaman gerektirmesidir ve geleneksel yontemlere
kiyasla diisiik enerji ihtiyaci, liretim cihazlarmin basitligi, 6zellikle reaksiyon

kalibina ihtiyacin olmamasi gibi geleneksel metotlardan farkli avantajlara sahip
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olmasi teknolojik anlamda malzeme iiretimi i¢in bu metodu oldukg¢a cazip hale

getirmistir [8].

Bu calismada, FeAl ve FeAl-B intermetalik malzemeleri, basing destekli yanma
sentezi ile Uretilmistir. Bu malzemelere agirlikca % 1, 4, 7, 10 oranlarinda bor
ilave edilerek malzeme Ozelliklerine etkisi incelenmistir. Baslangi¢ tozlarin DSC
analizleri 1ile ekzotermik sicakliklari ve kalorifik degerleri belirlenmistir.
Malzemelerin mikroyapilar1 optik ve elektron mikroskobu (SEM) yardimiyla
incelenmigtir. Elde edile farkli faz yapilar1 XRD ve noktasal EDS analizleri ile
karakterize edilmistir. Uretilen malzemelerin Archimed prensibi ile yogunluklar1 ve
mikrosertlik cihazinda Vickers sertlik ucu kullanilarak sertlik degerleri

Olclilmiistiir.

5.2. Deneysel Calismalar

5.2.1. Kullanilan tozlar

Deneylerde genel o6zellikleri Tablo 5.1°de verilen demir, aliiminyum ve bor tozlar
kullanilmistir. Demir ve aliiminyum tozu Goodfellow Cambridge Ltd. (Ingiltere) ve

bor tozu Marmara Metal Mamiilleri San.Tic Ltd. sirketlerinden temin edilmistir.

Deneylerde kullanilan tozlarin 6zellikleri Tablo 5.2°de verilmistir.



Tablo 5.1. Kullanilan tozlarin genel 6zellikleri [68]
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Demir Aliiminyum Bor
Atomik Ozellikler
Atomik Numara 26 13 5
Atomik Cap (nm) 0,128 0,143 0,097
Atomik agirlik (8/mol) 55,847 26,98154 10,81
Kristal Yapi HMK YMK Tetragonal
Valans 2,3,4,6 3 3
Elektriksel Ozellikler
Elektriksel Ozdireng 10,1 (20 °C) 2,67 (20 °C) 1.8x10% (27 °C)
(uOhmem)
Mekanik Ozellikleri
Malzeme sartlari yumusak sert polikristal
Bulk Modiilii (GPa) 169,8 - - 752
Sertlik (HV) 4-5 21 35-48 - 9,5
Poisson Orant 0,293 - - 0,345
Elastik Modiilii (GPa) 2114 - - 70,6 441
Cekme Mukavemeti
(MPa) 180-210 50-90 130-195 - 1580-2410
Akma Mukavemeti
(MPa) 120-150 10-35 110-170 -
Fiziksel Ozellikleri
Kaynama Noktas1 (°C) 2750 2467 3700
Yogunluk (g/cm®) 7,87 (20°C) 2,7 (20°C) 2,34-2,37 (20°C)
Ergime Noktas1 (°C) 1535 660,4 2180
Termal 6zellikleri
Termal genlesme 12,1 (0-100 °C) 23,5 (0-100 °C) 8,3 (0-100 °C)
Katsayisi ( x10° K
Buharlagma Gizli Isis1 6095 10800 35000
(J/g)
Ergime Isis1 (J/g) 272 388 2090
Spesifik Isi (J/K kg) 444 (25 °C) 900 (25 °C) 1030 (25 °C)
Termal iletkenlik 80,4 (0-100°C) 237 (0-100°C)
(W/mK)

Tablo 5.2. Deneylerde kullanilan tozlar

Malzeme Saflik (%) Toz Boyutu (pum) Bilesim (%)
Demir % 99.9 1-9 -
Aliiminyum % 99 15 -
Ferro bor % 18 B <38 71 Fe, 0.2 Al, 0.39 C, 0.99Si, 0.04
digerleri
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5.2.2. Deneylerde kullanmilan cihazlar

Numunelerin sekillendirilmesi ve yanma sentezi islemi sirasinda basing uygulamak
amactyla 600 kg/cm>ye kadar basing uygulayabilen tek eksenli hidrolik pres
ile birlikte numunelerin sentezlenmesi i¢in gerekli olan sicakliga kadar isitmak
amaciyla atmosfer ve 1sitma hizi kontrollii firin (maksimum 1200°C) kullanilmastir.

Deney diizenegi sematik olarak Sekil 5.1°de verilmistir.

Numunelerin {iretiminde boyutlar1 Sekil 5.2°de verilen DIN 2365 sicak is ¢eliginden
imal edilmis kaliplar kullanilmistir. (DIN 2365: 0.31 C, 0.30 Si, 0.35 Mn, 2.90 Ctr,
2.80 Mo, 0.50 V)

Sekil 5.1. Deney diizeneginin sematik gosterimi
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iSi

Sekil 5.2. Numunelerin iiretiminde kullanilan kaliplarin geometrik sekli ve boyutlar

5.3. Demir Aliiminidlerin Uretimi

Bilesimleri ve ozellikleri Tablo 5.2°de verilen demir, aliiminyum ve ferro bor
tozlari, Tablo 5.3’de verilen oranlarda Fe-Al faz diyagramindan (Sekil 2.2)

faydalanilarak belirlenen bilesime uygun karisimlar hazirlanmistir.

Hazirlanan toz karisimlar, yiizey piriizliliigii en aza indirgenmis kaliplar
igerisine yerlestirilerek 150 MPa basingta preslenmistir. Preslenen numuneler,
optimum numune {iretim sartlari1 belirlemek amaciyla, yanma sentezi islemi
icin DSC ile belirlenen ekzotermik sicaklikta farkli siireyle (0, 5, 30, 60 dk)
bekletildikten sonra firindan ¢ikartilmis ve havada sogutulmustur. Elde edilen
numuneler optik mikroskop ile mikroyapisal olarak ve x-isinlar1 difraktometrik
analizi ile incelenmistir. Elde edilen sonuglarda c¢ok fazli yapilarin varligi tespit
edilmigtir. Bunun {izerine numuneler, 1050 °C’ye kadar basing altinda 1sitilmis
ve alman analizler tekrarlanmistir. Bdylece, istenilen stokiometriye sahip
numunelerin  elde edildigi tespit edilmistir. Calismalar sonucunda 1050 °C
sicaklik ve 60 dakika siire optimum sart olarak belirlenerek Sekil 5.3°de sekil

ve boyutlar1 verilen numunelerin iiretimleri gerceklestirilmistir.
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Tablo 5.3. Toz karnisimlarimin kompozisyonlari

Malzeme Fe-Al orani (at. %) Bor (ag.%)
FeAl 1:1 0
FeAl+ag. % 1B 1:1 1
FeAl+ag. % 4B 1:1 4
FeAl+ag. % 7B 1:1 7
FeAl+ag. % 10B 1:1 10

Sekil 5.3. Deneysel calismalarda kullanilan numunelerin sekil ve boyutlari

5.4. Metalografik incelemeler

Metalografik incelemeler igin {iiretilen numuneler, standart numune hazirlama
yontemlerine uygun olarak sirasiyla 60, 180, 240, 400, 600, 800, 1000 ve 1200
meshlik SiC zimpara ile zimpara kademelerinden gecirilmistir ve sonra 3um’lik
elmas pasta ile parlatilmistir. Optik mikroskop c¢aligmalart i¢in numune
mikroyapilari, CH;COOH (%50) + HNOs (%30) + HCI (%20) bilesimi seklinde
hazirlanan ¢6zelti ile daglanarak aciga c¢ikarilmistir. Hazirlanan numunelerin
mikroyap1r incelemeleri NIKON ECLIPSE L150 marka optik mikroskop ile
gergeklestirilmistir.

5.5. X-Isinlar1 Difraksiyon Analizi

Uretilen numunelerde elde edilen fazlarin tespiti i¢cin RIGAKU D MAX 2200 PC
marka x-1ginlar1 difraktometresi kullanilmistir. Analiz sirasinda CuK, (A=1,5418°A)
1sin  demetleri kullanilarak olusan intermetalik bilesiklerin tespitinde ASTM

kartlarindan yararlanilmistir.
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5.6. Taramal Elektron Mikrokobu (SEM) ve Elementel Analiz incelemesi

Bor ilave edilmis ve edilmemis intermetalik malzemelerin morfolojilerinin
incelenmesinde JOEL JSM-6600 marka taramali elektron mikroskoplart (SEM)
kullanilmigtir. Farkli  morfolojide gozlenen fazlardan noktasal EDS analizleri

alinarak elementel degisimler tespit edilmistir.

5.7. Mikrosertlik ol¢iimleri

5 Farkli bilesimlerde iiretilen numunelerin sertlik O6l¢timleri, metalografik olarak
hazirlandiktan sonra FUTURE TECH. FM 700 marka mikrosertlik cihazinda
Vickers sertlik ucu kullanilarak 50 N yiik altinda gergeklestirilmistir. Sertlik

degerleri 6 ayr1 dl¢limiin ortalamasi alinarak tespit edilmistir.

5.8. Yogunluk Ol¢iimleri

Numunelerin yogunluk 6l¢iimleri, suyun kaldirma kuvvet prensibi kullanilarak GEC
AVERY marka yogunluk 6l¢iim cihazi ile yapilmistir. Bu yontemde numunenin saf
su i¢indeki ve kuru agirligi ayrica 6l¢iim yapilan suyun sicakligi tespit edilir ve
Esitlik 5.1°de verilen formil kullanilarak numunelerin  yogunluklar1 (p)
hesaplanmastir.

p= Wi/ [(Wi-Ws)/ds] (5.1)

p=bulk yogunluk, gr/cm’
W « = numunenin kuru agirligi, gr
W ¢ =numunenin saf su i¢indeki agirligi, gr

ds=suyun yogunlugu, gr/cm’

% N.Y = (p/ d 1) 100 (5.2)

N.Y =nispi yogunluk, d t = teorik yogunluk
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5.9. DSC Analizleri

Farkli bilesimlerde hazirlanmis karisimlarin  DSC  analizleri, ekzotermik ve
endotermik reaksiyon sicakliklarinin tespiti i¢in azot ortaminda 1000°C
sicakliga kadar 10°C/dak 1sitma hizinda TA SDT Q600 model DSC cihaz1 ile
yapilmistir.



BOLUM 6. DENEYSEL SONUCLAR VE IRDELEMELER

6.1. Kullanilan Tozlarin Ozelliklerinin incelenmesi

Numune iiretiminde 6zellikleri Tablo 5.2°de verilen metalik tozlar kullanilmistir. Bu
metal tozlarin yiizey alaninin biiytikliiglinden dolay1 saklama kosullarinda oksitlenme
olasiligi nedeniyle ve toz seklinin belirlenmesi amaciyla SEM-EDS analizleri
yapilarak numune {iretiminde baslangic toz Ozellikleri incelenmistir. Analiz
sonuglarina gore atomizasyon yontemi ile iiretilen aliiminyum tozu genel olarak
kiiresel forma yakin oldugu gozlenmistir (Sekil 6.1). 8 farkli noktadan alinan EDS

analizine gore sadece iki noktada ¢ok az oranda oksijen tespit edilmistir (Sekil 6.2).

Sekil 6.1. Aliimiyum tozunun SEM Mikroyap1
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Toe|

Sekil 6.2. Aliiminyum tozunun EDS analizi
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Demir tozunun SEM-EDS analizi Sekil 6.3’de verilmistir. Metalik tozun flake
seklinde oldugu ve farkli noktalardan alinan EDS analizlerine gore ortalama %9

oraninda oksijen igerdigi tespit edilmistir.
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i 1o 5 1o
Fe 3 Fe
Fe
UFB Fe Fe
Fe Fe
o Fe 0 Fe
F
Fe . " lFe ¢ H lFe
+ T T T T T " r T T T

g by
5 10 T u t + T t u + u T

Sekil 6.3. Demir tozunun EDS analizi

Yurt i¢i piyasadan temin edilen ve bor kaynagi olarak kullanilan ferro bor tozunun
SEM mikroyap1 goriintiisti Sekil 6.4’de goriilmektedir. Sekilden ferro borun mekanik
olarak ogitiildiigii ve farkli boyutlarda keskin koseli toz partikiilleri igerdigi tespit

edilmistir.
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Sekil 6.4. Ferro bor tozunun SEM Mikroyapi

Ferro bor tozunun EDS analizi Sekil 6.5’de verilmistir. Analiz sonuglarina gore firma
tarafindan verilen kimyasal kompozisyona uygun olarak eser oranda farkli metalleri
icerdigi ve borun EDS analizde tespit edilememesi nedeniyle yiiksek oranda (6r:

%100) demir igerigi seklinde oldugu belirlenmistir.
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Sekil 6.5. Ferro bor tozunun EDS analizi

6.2. DSC Analizi

FeAl intermetalik malzemenin {iretimi i¢in segilen yanma sentezi yontemi, uygun toz
kompozisyonunun ekzotermik reaksiyonu sonucu agia ¢ikan enerjinin malzeme
iiretiminde kullanilmasi1 esasina dayanmaktadir ve islem, yeterli enerji agiga ¢ikmasi
yani kuvvetli ekzotermiklik durumunda ekzotermik reakiyonunun gerceklestigi

sicaklikta gerceklestirilmektedir. Ancak zayif ekzotermiklik durumunda veya
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ortamdan 1s1 kayb1 s6z konusu oldugu durumlarda daha yiiksek sicakliklarda ilave
1s1l isleme ihtiya¢ duyulmaktadir. Bu nedenle Fe-Al faz diyagramindan (Sekil 2.2)
faydalanilarak  belirlenen ve Tablo 5.3’te  bilesimi verilen toz karisiminin
ekzotermik sicakliginin belirlenmesi i¢in DSC analiz teknigi kullanilmistir. DSC
analizi, koruyucu atmosfer olarak kullanilan azot ortaminda 10°C/dak 1sitma
hizinda 1000°C’ye kadar yapilmistir. Stokiometrik toz karisiminin DSC diyagrami
Sekil 6.6°’da goriilmektedir.

68150
290.0 g

ES
1

Iz Akisi (Wig)

o 200 400 500 500 1000
Stcaklilk (°C)

Sekil 6.6. FeAl bilesimine uygun hazirlanan toz karisimmin DSC analizi

Analiz sonucuna gore yaklasik 680°C’de 290 J/g degerinde ekzotermiklik tespit
edilmesine karsin net bir endotermik pik tespit edilmemistir. Ancak 600°C civarinda

zayif bir endotermik egilim gozlenmektedir.

6.3. Metalografik Incelemeler

DSC analizi ile belirlenen ekzotermik sicaklikta (~680°C) agik atmosferli firinda ve
150MPa basing altinda farkli siirelerde bekletme yapilarak hedeflenen bilesime
uygun olarak tek fazli numune iiretimi i¢in optimum sartlar belirlenmeye ¢alisilmisir.

Secilen iiretim yontemi yani yanma sentezinin; kisa siirelerde, diisiik enerji
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gereksinimi, basit cihazlarla ve son sekle yakin malzeme {iretimi gibi avantajlarinin
yaninda en biiyiik dezavantajlarindan olan porozite sorununu ortadan kaldirmak igin
islem sirasinda basing uygulanmasi gerekli olmaktadir. Hacim yanma sentezi ile
iretimde basing uygulamak ic¢in kaliplar kullanilmaktadir. Secilen kalip
malzemesinin 1s1y1 iletmesi durumunda ise ekzotermik reaksiyonla elde edilen ve
reaksiyonun devam etmesi i¢in gerekli olan 1s1 ortamdan uzaklagmakta, sonug olarak
reaksiyonun devam etmesi i¢in harici 1s1 kaynagina ihtiya¢ duyulmaktadir [69]. Tek
fazli numune iiretiminde optimum sartlarin belirlenmesi i¢in toz karisimi, metal kalip
icinde 150 MPa basing altinda 680°C’de 0, 5, 30 ve 60 dakika siiresince tutulmus ve
elde edilen numuneler metalografik olarak hazirlanarak mikroyapilar1 incelenmistir.

Numunelerin optik mikroyapilar1 Sekil 6.7 a-d’de verilmistir.

Sekil 6.7. 680°C’de ()0, (b)5, ()30, (d)60 dak. siireyle tutulan FeAl numunesinin optik mikroyapilari
(daglayici: HNOs (%30) + CH3;COOH (%50) + HCI (%20))
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Sekil 6.7. (devam)

Optik mikroyapilardan (Sekil 6.7a-d) faz doniisiimiiniin tamamlanmadig1r veya bu
sicaklikta tutma siirelerinin yeterli gelmedigi goriilmektedir. Bu iiretim sartlarinda
¢ok fazli numuneler elde edilmistir. Ancak 680°C’de 0 dak tutma durumunda dahi
faz olusumunun basladig1 Sekil 6.7a’da goriilmektedir. Bu durum toz karisiminin
olusturdugu ekzotermik reaksiyon sonucu elde edilen kalorifik degerin bu sistem i¢in
yeterli oldugunu ve muhtemelen basing uygulamak i¢in kullanilan c¢elik kalip
malzemenin 1s1  kaybina neden olmasindan dolayr faz doniisiimiiniin
tamamlanamadig1 diisliniilmektedir. Literatiirde aluminid {iretiminde metal kalip
kullanilmas1 halinde 1s1 kaybma engel olunamamasi durumunda reaksiyonun
tamamlanabilmesi i¢in yiiksek sicakliklarda (1200°C) tavlama gerektigi bildirilmistir
[69].
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Ekzotermik sicaklikta farkli siireler tutma ile tek fazli numune elde edilemediginden
faz doniisiimii icin gerekli diflizyonun tamamlanmasi i¢in numuneler ayni kosullarda

1050°C sicaklikta 60 dak tutulmustur. Elde edilen numunenin optik mikroyapisi sekil

6.8’de verilmistir.

Sekil 6.8. 1050 °C’de 60 dak. siireyle tutulan numunenin optik mikrograflari
(daglayict: HNO; (%30) + CH3;COOH (%50) + HCl (%20))

Bu tiretim sartlarinda oldukca yogun tek fazli numune elde edildigi tespit edilmistir

(Sekil 6.8).

Demir aluminid malzemesinin 6zelliklerinin gelistirilmesi ¢alismalarinda bor ile
mikroalasimlama yapilmis ve oda sicakliginda tokluk o6zelliginde iyilesme tespit
edilmistir. Benzer durum NisAl malzemesinde de elde edilmis olup borun, tane
siirlarina  segrege olarak tane smir mukavemetini arttirdigt ve dislokasyon
olusumunu artirtp karsilikli kaymay1 kolaylastirdigi belirlenmistir. Boylece kirilma
sekli taneler arasindan tane i¢i kirilmaya donlismektedir [67]. Alliminid
malzemelerin yiiksek ergime sicakligi, korozyon ve oksidasyon direnci ve yiiksek
mukavemet degerleri gibi avantajlar1 yanisira gevrek karekterleri kullanimlarini
siirlayan en 6nemli dezavantajlaridir. Gevrek karekterlerinin muhtemel kaynaklar
ise; yetersiz kayma sistemleri, yliksek enerjili tane sinirleri, empriite ve ¢evre faktorii
olarak tanimlanmaktadir [19]. Yapilan arastirmalarda demir aliiminid malzemenin
Ozelliklerinin iyilestirilmesi i¢in ilave edilen bor elementel haldedir. Bilindigi

izere elementel bor olduk¢a pahali bir malzeme olup genellikle yurt digindan temin
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edilmektedir. Fe ve Al tozlarinin temin edildigi Goodfellow Cambridge
Ltd.(Ingiltere) sirketinde 45 pm kristalin, % 99.6 safliktaki bor birim fiyat1 627
pound/50gr olup, ithalat durumunda maliyeti 2’ye katlanmaktadir. Oysa bu
calismada, yurt i¢i piyasasinda oldukg¢a hesapli olan (5-10YTL/kg) ve kolayca elde
edilebilen ferro bor tozu, bor kaynagi olarak kullanilmistir. Burada demir aluminid
malzemeye makroalagimlama seklinde ferro bor ilave ederek ozellikler iizerindeki
etkisini tespit etme ve iyilestirme hedeflenmistir. Bu amagla FeAl malzemeye
agirlikca %1, 4, 7, 10 oraninda bor katilarak, homojen olarak harmanlanmis toz
karisimi1 1050°C sicaklikta 150MPa basing altinda 60 dk siireyle tutulmustur. Elde

edilen numunelerin optik mikroyapilar1 Sekil 6.9a-d’de verilmistir.

Sekil 6.9. FeAl +ag.% 1,4, 7,10 B ilave edilen numunelerin optik mikroyapilar
a)%1B, b)%4B,¢) %7B, d)%10B
(daglayict: HNO; (%30) + CH3;COOH (%50) + HCl (%20))
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200 m

(d)

Sekil 6.9. (devam)

Bor ilave edilen malzemeler, FeAl ile benzer sartlarda iiretilmelerine karsin optik
mikroyapilardan (Sekil 6.9) daha yiiksek oranda porozite igerdigi gozlenmistir. Bu
durumunun sebebinin ise piyasadan temin edilen ferro borun mekanik olarak
ogiitiilmiis olasindan dolay1 keskin kdseli ve uniform sekilli olmayan veya sekilsiz,
iri taneli (<38um) partikillerinden kaynaklandig1 diisiiniilmektedir (Sekil 6.4).
Ciinkli bu sekildeki toz partikiillerin sekillendirme islemi sirasinda yogun olarak
veya bosluksuz paketlenmesi tam olarak miimkiin olmamaktadir. Ayrica bor
ilavesiyle birlikte benzer iiretim sartlarinda ¢ok fazli numuneler {iretildigi ve bor
iceriginin arti1 ile birlikte keskin koseli tanelerin olustugu tespit edilmistir (Sekil
6.9a-d). Bor kaynag1 olarak kullanilan ferro bor igeriginde yaklasik %72 oraninda
demir bulunmaktadir (Tablo5.2). Stokiometrik FeAl kompozisyonu hazirlanirken bor

orani artistyla birlikte ferro bor’dan gelen iri partikiilli demir igeriginin artigi ile
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birlikte daha uniform sekilli ve daha ince partikiillii (1-9um) olan demir kaynagi
azalmaktadir. Bu nedenle bdyle bir degisimin gerceklestigi ayrica ekzotermik
reaksiyonla elde edilen kalorifik degerde azalma oldugu diistiniilmektedir. Ciinkii

stokiometrik oranda hazirlanan toz karigiminda ylizey alan1 azalmaktadir.

6.4. X-Isinlar1 Difraksiyon Analizi

Uretilen demir aluminid malzemelerde olusan fazlari tespit etmek icin x-1sinlari
difrakyon analizi kullanilmistir. Optimum numune iiretim sartlarinin belirlenmesi
icin yapilan c¢alismalarda, ekzotermik sicaklikta (680°C) 150MPa basing altinda
farklr stireler (0, 5, 30, 60 dak) tutularak iiretilen numunelerin XRD analizleri Sekil

6.10a-d’de verilmistir.
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Sekil 6.10. 150 MPa basing altinda, ekzotermik sicaklikta (680°C) farkli siirelerde tutulan
numunelerin x-151m1 difraksiyon paternleri a) 0 dak, b) 5 dak, ¢) 30 dak d)60 dak
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Sekil 6.10. (devam)

Bu paternlerden 680°C’de Odak tutulmus numunede bilesime uygun olarak FeAl
fazinin olustugu tespit edilmistir (Sekil 6.10a) ancak bu fazla birlikte AlgsAlog,
AlsFe,;, Fe,O; ve Fe fazlan tespit edilmistir. Daha 6ncede belirtildigi gibi toz
karistminin ekzotermik reaksiyonla acia c¢ikan kalorifik giicii faz olusumu igin
yeterli olmakta ancak olusumun devami igin yeterli olmadigi paternlerden (Sekil
6.10a-d) goriilmektedir. Ayrica bu sicaklikta 60 dak tutulmus numunede reaksiyona
girmemis Fe fazi tespit edilmistir (Sekil 6.10d). Reaksiyonun tamamlanabilmesi igin
harici 1s1 kaynag ihtiyact olmasi nedeniyle stokiometrik oranda harmanlanmis toz

karisimi 150MPa basing altinda 1050°C sicaklikta 60dak siiresince tavlanarak
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havada sogutulmustur. Bu sartlar altinda iiretilen numunenin XRD paterni sekil
6.11°de verilmistir. Paternden tek fazli FeAl intermetalik malzemenin elde edildigi

tespit edilmistir.
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Sekil 6.11.150 MPa basing altinda 1050 °C de 60 dak. siireyle tutulan numunenin x-1$1n1
difraksiyon paternleri

FeAl malzemenin ozelliklerini iyilestirmek i¢in bor kaynagi olarak kullanilan ucuz
ve kolay elde edilebilen Ferro bor tozun ilave edildigi ve FeAl stokiometrik
kompozisyona uygun olarak ag.%1, 4, 7, 10 B iceren toz karistm harmanlanmis ve
bu karisimdan 150MPa basing altinda 1050°C’de 60 dak siireyle tutularak iiretilen
numunelerin XRD paternleri Sekil 6.12a-d’de verilmistir. Ag.%1 B ilave edilen
numunenin paterninde (Sekil 6.12a) AlFe, AlysFeys, AlpsFeos, AlsFe,, FesO4 ve Fe
faz1 tespit edilmistir. Cok fazli bir yapit elde edilmesi ve reaksiyona girmemis Fe
fazinin tespit edilmesi reaksiyonun tamamlanmasi i¢in uygulanan harici 1s1
kaynaginin yani tavlama i¢in uygulanan sicaklik veya siirenin yeterli gelmedigini
gostermektedir. Bu durumun muhtemel nedeni ise ferro bor tozundan gelen ylizey
alan1 daha az olan Fe iceriginin kalorifik giicli diislirmesi olarak diisiiniilmektedir.
Paternlerden ag. %4, 7 ve 10B ilave edilmis numunelerde ¢ok fazli yapinin yaninda
Fe,B fazi ayrica %10B ihtiva eden numunede AlFe;B; iiclii faz1 tespit edilmistir

(Sekil 6.12b-d).
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Sekil 6.12.150 MPa basing altinda 1050 °C de 60 dak. siireyle tutulan numunelerin x-11n1

(c)

difraksiyon paternleri a)FeAl+ %1B, b) FeAl+ %4B, c)FeAl+ %7B, d) %10B
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Sekil 6.12. (devam)

6.5. Taramal Elektron mikroskobu (SEM) ve Elementel Analiz incelemeleri

Numunelerin mikroyapilarinin daha ayrintili incelenebilmesi i¢in SEM-EDS ile
analiz edilmistir. 680°C’de 0, 5, 30 ve 60 dak siireyle tutulan numunelerin SEM

mikroyap1 goriintiileri Sekil 6.13a-d’de verilmistir.

Sekil 6.13.150 MPa basing altinda, ekzotermik sicaklikta (680°C) farkli siirelerde tutulan
numunelerin SEM mikroyapilart a) 0 dak, b) 5 dak, ¢) 30 dak d)60 dak
(daglayici: HNO; (%30) + CH3;COOH (%50) + HCI (%20))
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Sekil 6.13. (devam)
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SEM goriintiilerinden numunelerin ¢ok fazli yapist daha net olarak gozlenmektedir.
Ekzotermik reaksiyon sonucu Fe partikiilleri etrafindaki aluminyum ergimis ve demir
ile karsilikl1 difiizyon ile fazlar olusmustur. Ancak difiizyon igin siire ve sicakligin
yeterli gelmedigi asikardir. 1050°C’de 60dak tutularak iiretilen numunelerin SEM
mikroyapr gorintileri Sekil 6.14’de verilmistir. Benzer biiylitmelerde alinan
goriintiilerde diisiik sicaklikta elde edilen goriintiilerle karsilastirilirsa bu numunede

genel olarak homojen ve tek fazli bir yap1 gézlenmektedir.

Sekil 6.14.150 MPa basing altinda 1050 °C de 60 dak. siireyle tutulan numunenin SEM mikroyapilari
(daglayici: HNOs (%30) + CH;COOH (%50) + HCI (%20))

Ferro bor ilave edilmis ag.%1, 4, 7, 10B icerikli numunelerim SEM mikroyapi
goriintiileri Sekil 6.15a-d’de verilmistir
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Sekil 6.15.150 MPa basing altinda 1050 °C de 60 dak. siireyle tutulan numunelerin SEM mikroyapilari
a) %1B, b) %4B, ¢) %7B, d) %10B
(daglayici: HNOj; (%30) + CH;COOH (%50) + HCI (%20))
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(d)

Sekil 6.15. (devam)

Bu numunelerin SEM goriintiilerinden ¢ok fazli yap1 ve ferro bor iceriginin artisiyla
birlikte baslangi¢c tozlarina benzer formda keskin koseli tanelerin artisi net olarak
goriilmektedir. Ayrica stokiometrik bilesimde, biiyiik tane boyutlu (<38um) ve
uniform sekilli olmayan ferro bor oraninin artistyla birlikte kiiciik tane boyutlu ve
uniform sekilli saf demir tozunun (1-9um) orani1 azalmaktadir. Bunun sonucu olarak,
karisimdaki tozlarin yogun olarak paketlenmemesi, tozlar arasindaki bosluklarin
aliminyum tarafindan doldurulamadigi ve porozitelerin olusumu ve degisimi SEM
mikroyapilarinda goriilmektedir (Sekil 6.15a-d). Ornegin aynmi biiyiitmelerde alinan
SEM mikroyap1 goriintiilerine goére ag%I1B iceren numunede porozite orani
(Sekil 6.15a), ag.%4B iceren numunenin porozite oranindan daha az oldugu

gozlenmektedir (Sekil 6.15b).

Numunelerde olusan fazlar ve 6zellikle ekzotermik sicaklikta yapilan ¢aligmalardaki
Fe-Al arasindaki karsilikli difiizyonla faz olusumu ile ilgili daha detayl bilgi elde

edebilmek icin SEM noktasal elementel analiz incelemesi yapilmaistir.

680°C’de Odak tutulan numunenin farkli yerlerindan alinan noktasal EDS analizi
Sekil 6.16°de verilmistir. Analiz sonucu elde edilen noktasal elementel analiz

degerleri Tablo 6.1°de verilmistir.



Sekil 6.16. 680°C de 0 dak. siireyle tutulan numuneden alinan noktasal EDS analizleri

Tablo 6.1. 680°C de 0 dak. siireyle tutulan numuneden alinan noktasal EDS analiz degerleri

Te 1 Al
Te
Fe U
Fe Al
Fe F
[
TFe Fe Fe
Fe AA] Fe 5(‘ Fe
re il W o
T f r ; T i
lo 5 10
Al 3 Al
Al Al
Fe Fe
Fe
i; Fe Fe Fe
¢
Fe Offe F
. M afe J Al aFe

10

Element Agirlikga Dagilim (%)
1 2 3 4
Al 3.854 31.227 53.742 46.966
Fe 96.146 68.773 46.258 40.215
O - - - 12.819
100 | Toplam
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Analiz sonucuna gore acik renkli bolge demirce zengin iken koyu renkli bdlgeye
dogru aliiminyum igeriginin arttig1 tespit edilmistir. Buna gore acik renkli demir
partikiilleri etrafinda aliiminyum ve demir igeren faz bulunmaktadir. 0 dak tutulan bu
numunede, demir partikiil i¢ine bir miktar aliiminyumun diflize oldugu ve ergimis

aliminyum i¢ine demirin difiize oldugu tespit edilmistir (Sekil 6.16).

680°C’de S5dak tutulan numunenin farkli yerlerindan alinan noktasal EDS analizi
Sekil 6.17°de verilmistir. Odak tutulan numunenin analiz sonuglarina benzer olarak
acik renkli bolgeler demirce zengin, koyu renkli alanlara dogru ise aliiminyum igerigi

arttig1 analizlerden tespit edilmistir.

Fe

Fe
Fe

Fe

Fe Fe Fe Al Fe
Feid) Fe Fe | lFe
Y Ver R ; T — ! R

Sekil 6.17. 680°C de 5 dak. siireyle tutulan numuneden alinan noktasal EDS analizleri

en -

Ekzotermik sicaklikta 30 dak tutulan numunenin agik renkli alanindan alinan
noktasal EDS analizine gore (Sekil 6.18 ve Tablo 6.2) bu bolgede Odak tutmaya gore
Al igeriginin arttig1 tespit edilmistir.
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Sekil 6.18. 680°C de 30 dak. siireyle tutulan numuneden alinan noktasal EDS analizleri

Tablo 6.2. 680°C de 30 dak. siireyle tutulan numuneden alinan noktasal EDS analiz degerleri

Agirlikga Dagilim (%)
Element 1 2 3 4 5
Al 31.913 12.367 27.284 49.716 | 8.008
Fe 68.087 87.633 72.716 50.284 | 67.941
O - - - - 24.050
100 | Toplam
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Ekzotermik sicaklikta bekleme siiresinin artisiyla birlikte (60dak) noktasal EDS
analizleri (Sekil 6.19 ve Tablo 6.3) giderek hedeflenen stokiometrik bilesime yakin
degerlere sahip bolgelerde artis oldugunu gostermektedir. Ancak noktasal elementel
analiz degerlerinin birbirinden oldukc¢a farkli olmasi tek fazli bir sistem elde

edilmedigini de teyit etmektedir (Tablo6.3).

Sekil 6.19. 680°C de 60 dak. siireyle tutulan numuneden alinan noktasal EDS analizleri

Fe Al
1 2
Fe Fe
Fe [Al
Al Fe
Fe
Al
Fe Fe Fe Fe
Fe JAl Fe e JAl *Fe
e e e e
5 10 5 1o
Al Al
3 4
Al
Fe
Fe Al
Fe
Fe
Fe
Fe Te ke FeF
Fe ¢
‘ — g (N ¥




83

Tablo 6.3. 680°C de 60 dak. siireyle tutulan numuneden alinan noktasal EDS analiz degerleri

Element Agirlikea Dagilim (%)
1 2 3 4
Al 17.958 34.931 37.048 54.948
Fe 82.047 65.069 62.952 45.052
0 B B - B
100 | Toplam

Istenen bilesime uygun olarak tek fazli numune elde etmek igin 1050°C’de 150MPa

basing altinda 60 dak siireyle tutulan numuneden alinan noktasal EDS analizi Sekil

6.20°’de verilmistir. Analiz sonuclarindan istenen stokiometrik oranda numune

iiretildigi tespit edilmistir.
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Sekil 6.20.1050°C’de 150MPa basing altinda 60dak siireyle tutulan numuneden alinan noktasal

EDS analizi
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Ferro bor ilave edilmis agirlikca %1, 4, 7, 10B ihtiva eden ve 1050°C’de 150MPa
basing altinda 60dak siireyle tutulmus numunelerin farkli bolgelerinden alinan
noktasal EDS analiz sonuglar1 (Sekil 6.21a-d) stokiometrik bilesime uygun bolgelerle
birlikte stokiometrik orandan uzak bilesimde bolgelerde tespit edilmistir. Bu durum
hedeflenen faz olusumunun tamamlanmadigint ve c¢ok fazli bir yapinin elde
edildigini teyit etmektedir. Ayrica EDS analizi ile bor atomunun tespit edilememesi

fazlarin detayli incelemesinde dezavantaj teskil etmektedir.

Al Te Al Fe
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Fe Fe
e Al Fe X e Al Fe
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Al tFe Al LFe
Fe Fe
Fe Fe
¢ Al Fe ) ¢ Al lFe )
5 R (a) E R

Sekil 6.21.150 MPa basing altinda 1050 °C de 60 dak. siireyle tutulan numunelerin EDS analizleri
a) %1B, b) %4B, ¢) %7B, d) %10B
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Sekil 6.21. (devam)
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Sekil 6.21. (devam)

6.6. Yogunluk Ol¢iimleri

Numunelerin yogunluklar1 suyun kaldirma kuvveti yani Archimed prensibine dayali
olarak kuru agirliklar1 ve saf suyun i¢inde agirliklar1 Slgiilerek hesaplanmistir (Esitlik
5.1). Olgiilen yogunluklar Tablo 6.4’de verilmistir. FeAl malzemenin nispi
yogunlugu %99’un iizerinde olup neredeyse tam yogundur. Yanma sentezinin 6nemli
bir dezavantaj1 olan porozite problemi, malzemenin mekanik 6zelliklerinde diismeye

neden oldugu icin istenmez bu nedenle porozitesiz malzeme {iretimi hedeflenmekte
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ve calismalar yapilmaktadir. Porozite olusumunu Onlemek i¢in sentez sirasinda
iiretim siiresince mekanik basing uygulanmigtir. Boylece ekzotemik sicaklikta aciga
cikan 1s1 ile ergiyen aliiminyum basincin etkisi ile sagilarak muhtemel bosluklari
doldurdugu ve demir partikiillerin etrafin1 sardig1 diistiniilmektedir. Uygulanacak
optimum basin¢ miktarinin belirlenmesi ¢aligmalarinda uygulanan basing miktarinin
artisiyla birlikte yogunlugun arttigi ancak 100 MPa’dan itibaren artis etkisinin
azalma tespit edilmistir. Ancak ¢ok yliksek basing uygulamalarinda (6r; 300 MPa)
ideal yogunluga yakin yogunluklar elde edildigi bildirilmistir [70].

Krosnowski ve arkadaslari [71] mekanik alagimlama ile {iretilmis at. % 50Al
icerikli Fe(Al) nanokristalin (15 nm) boyutundaki tozlar1 1000 °C’de 7.7 GPa
basing altinda 180 sn tutulmus numunenin nispi yogunlugunu % 99.8 oraninda
oldugunu bildirmistir. Bu ¢alismada mikron (1-15 pum) boyutundaki baglangic toz
karistmi 1050 °C’de 0,15 GPa basing altinda 3600 sn tutulmasi ile % 99.45
nispi yogunluk degerleri tespit edilmistir. Sonugta ¢ok farkli olmayan nispi

yogunluklar elde edilmistir.

Tablo 6.4. Tim numunelerin deneysel olarak tespit edilen yogunluklar1

Numune Yogunluk Ideal yogunluk Nispi Yogunluk
(gr/cm’) (gr/cnn’) (%)

FeAl 4.79 4.82 99.4
FeAl+ag.%1B 4.65 4.75 97.8
FeAl+ag.%4B 4.43 4.58 96.7
FeAl+ag.%7B 4.29 4.44 96.6
FeAl+ag.%10B 4.06 4.27 95.08
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Sekil 6.22. FeAl numunelerin deneysel olarak tespit edilen nispi yogunluklarinin degisimi

Malzemeye ilave edilen ferro bor igeriginin artisiyla birlikte nispi yogunluklarda
azalma tespit edilmistir (Sekil 6.22). Bu durumun saf demir ve aliiminyum partikiil
sekli ve boyutlar1 agisindan bosluksuz paketleme icin olduk¢a uygun iken yurt i¢i
piyasadan temin edilen ferro bor partikiil sekli ve boyutu acisin etkili paketlenme i¢in
cok miisaait degildir. Agirlikca bor igerigininm artisiyla birlik stokiometrik
kompozisyonun korunmasi i¢in saf demir miktar1 azalirken ferro bordan gelen demir
miktar1 artmaktadir. Sonug olarak etkili paketlenme sartlarindan uzaklasilmakta ve
ortamdaki aluminyum ise bosluklar1 doldurmak igin yeterli gelmedigi

diistiniilmektedir.

6.7. Sertlik Ol¢iimleri

Numunelerin sertlik 6lgtimleri mikrosertlik cihazinda Vickers sertlik ucu kullanilarak
yapilmustir. Sertlik degerleri, metalografik olarak hazirlanmis numunelerden 50N
yiik altinda 6 farkli 6l¢iimiin aritmetik ortalamasi alinarak tespit edilmistir (Tablo

6.5).



Tablo 6.5. Tiim numunelerin deneysel olarak tespit edilen sertlik degerleri

Numune Sertlik HV o5
FeAl 607.8
FeAl+ag.%I1B 503.7
FeAl+ag.%4B 763.7
FeAl+ag.%7B 1059.4
FeAl+ag.%10B 1438.5

90

FeAl intermetalik malzemede bor igeriginin artis1 ile birlikte sertlik degerlerinde

artis  gozlenmistir (Sekil 6.23). Ag%l1 B iceren malzemede sertlik diisilisiiniin

muhtemel nedeni olarak bor igeriginin yeni bir faz olusumu i¢in yeterli gelmedigi ve

Crimp ve Vedula[67] nin belirttigi gibi tane sinir mukavemetini arttirarak stinekligi

arttirdig1 dolayisiyla sertlikte diismeye neden oldugu diigiiniilmektedir.

Hv)

Sertlik {

1600
1400
1200
1000
800
BO0
400
200

4

B (ag.%)

Sekil 6.23. FeAl numunelerin deneysel olarak tespit edilen sertlik degerlerinin degisimi

FeAl ve FeAl+ag.%10B malzemelerin ylizeyinde olusturulan sertlik izleri ayni

biiyiitme sartlarinda (50X) Sekil 6.24’de verilmistir. Sertlik artis1 beklenen bir sonug

olup XRD analiz sonuglarinda (Sekil 6.12a-d) B igerinin artigiyla birlikte Fe,B ve

Fe,B,Al fazinin olustugu tespit edilmistir.
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a b

Sekil 6.24. (a)FeAl ve (b)FeAl+ag. %10B numunelerinin sertlik 6l¢iim mikroyapilari



BOLUM 7. SONUCLAR VE ONERILER

7.1. Sonuglar

Bu calismada, basing destekli yanma sentezi yontemi ile FeAl intermetalik malzeme
dretilmigtir.  Diinya literatiiriinde  intermetalik malzemelerin  {iretim  ve
sekillendirilmesinde zorluga neden olan gevreklik problemini gidermek icin farkl
yontemler {izerinde g¢alisilmaktadir. Bu yontemlerden biri alagimlama olup bor’un
oda sicakliginda NizAl ve FeAl malzemelerin slinekligini arttirdigi bildirilmistir
[62,63]. Bu malzemelerde alasimlama igin saf bor kullanilmakta olup, bu
malzemenin maliyeti oldukg¢a yliksektir ve genel olarak yurt disindan temin

edilmektedir.

Bu calismada ise farkli oranlarda bor’la alasimlama yapilarak malzeme 6zellikleri
iizerindeki etkisi arastirilmis ancak bor kaynagi olarak yurt igcinde kolaylikla temin
edilen ve oldukca diisiik maliyetli (5-10YTL/kg) olan ferro bor tozu, bor kaynagi
olarak kullanilmigtir. Temin edilen ferro bor tozu herhangi bir igleme tabi tutulmamis
halkali degirmende ogiitiiliip 38um alt1 elek ile elenmis ve agirlikga %1, 4, 7, 10B
oranlarinda FeAl intermetalik malzemeye alasim elementi olarak ilave edilmistir.
Boylece oldukca diisiik maliyetle FeAl intermetalik malzeme o6zelliklerinin

tyilestirilmesi hedeflenmistir.

FeAl malzeme agik atmosferli firinda 1050 °C’de, 150MPa basing altinda 60 dakika
tutulmasi suretiyle iiretilmistir. Yanma sentezi toz haldeki malzemelerin ekzotermik
reaksiyonu sonucu agiga c¢ikan enerjiden faydalanarak yiiksek ergime sicakligina
sahip malzemeleri (FeAl Terg:1250°C) diisiik sicakliklarda iiretim prensibine
dayandig1 icin, bu malzemenin kompozisyonuna uygun Fe ve Al toz karisiminin
DSC analizi ile ekzotermik sicakligi tespit edilmis ve belirlenen sicaklikta faz

olusumu ve optimum fiiretim sartlar1 belirlenmistir. Bu nedenle ekzotermik sicaklik
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olan 680°C’de harmanlanmis toz karisimi 150 MPa basing altinda 0, 15, 30, 60dak

siireyle tutularak iiretilen numuneler incelemistir. Ag% 1, 4, 7, 10B ilave edilen FeAl

malzemenin {iiretim iglemi; agik atmosferli firinda 1050 °C’de, 150MPa basing

altinda 60 dakika tutulmasi seklinde yapilmistir.

Basing destekli hacim yanma sentezi ile iiretilen FeAl intermetalik malzemeler ve

ferro bor tozu kullanilarak yapilan bor ilavesinin bu malzemeler {izerindeki etkisi

optik ve taramali elektron mikroskobu, x-isinlar1 difraksiyon analizi ve mekanik

testler yardimiyla incelenmistir.

Elde edilen sonuglar;

1.

Tespit edilen ekzotermik sicaklikta yapilan ¢alismalarda faz doniistimiiniin
tamamlanmadig1 ve ¢ok fazl bir yapi ile reaksiyona girmemis Fe partikiilleri
belirlenmistir. Bu duruma basing uygulamada kullanilan gelik kaliplardan 1s1
kaybinin neden oldugu diisiinelerek malzeme iiretiminde harici 1s1 kaynagi

kullanilarak yiiksek sicaklikta tavlama islemi gerceklestirilmistir.

Belirlenen {iretim sartlarinda (1050 °C’de, 150MPa basing altinda 60 dakika
tutulma) yogun ve faz doniisiimii tamamlanmis tek fazli FeAl intermetalik

malzeme {retilmistir.

Yanma sentezinde karsilasilan porozite problemini gidermek i¢in uygulanan
150 MPa basing ile %99.45 nispi yogunluga sahip FeAl intermetalik
malzeme elde edilmistir. Ancak Ferro bor tozunun partikiil boyut (<38um)
ve seklinin etkili paketlenme i¢in uygun olmamasi nedeniyle B oraninin
artisiyla birlikte nispi yogunlukta diisme tespit edilmistir. Bu malzemelerin

PR

nispi yogunluklar1 %97.8-95.08 arasinda degistigi belirlenmistir.

FeAl intermetalik malzemenin sertlik degeri 607.8 HVyos olarak
Olclilmiistiir. Bor oranmin artisiyla birlikte sertlikte artis tespit edilmis ve

ag%10 B iceren malzemenin sertligi 1437.7 HV s olarak tespit edilmistir.
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Sonug olarak olduk¢a ucuz maliyetle ve benzer iiretim sartlarinda ilave islem

uygulamadan sertlikte ~%150 oraninda bir artis elde edilmistir.

7.2. Oneriler

Bu calismada, basing destekli hacim yanma sentezi yontemi ile FeAl, FeAl+ag%]1B,
FeAl+ag%4B, FeAl+ag%7B ve FeAl+ag%10B intermetalik malzemeler iiretilmistir.
Bu malzemelerin mikroyapisi, faz analizi, yogunluklari ve sertlik Ozellikleri

arastirilmistir.

1. Yiksek sicaklik malzemesi olarak tanimlanan FeAl malzemesinin

oksidasyon ve korozyon 6zellikleri incelenebilir.

2. Ferro bor ilave edilmis harmanlanmis toz karigimlarinin DSC analizleri
aliarak yiizey alan1 daha diisiik olan ferro bor malzemesinin ekzotermik

sicaklik iizerindeki etkisi arastirilabilir.

3. Ferro bor toz boyutu daha da inceltilerek veya atritdrde uzun siireli 6giitme
ve karigtirma iglemi yapilarak toz karistminin daha yogun paketlenme sartlari
belirlenebilir yahut uygulanan basing miktar1 arttirilabilir. Boylece nispi

yogunlugu daha yiiksek numune {iretim sartlar1 incelenebilir.

4. Bor ilave edilen malzemeler daha yiiksek sicaklik veya uzun siireler tutularak

yahut bor orani arttirilarak olusan fazlar incelenebilir.

5. Bor ilavesinin sertligi arttirdig1 tespit edilmistir. Buna gére FeAl ve bor ilave
edilmis malzemelerin asinma Ozellikleri incelenebilir. Ayrica bu
malzemelerin kirilma toklugu, basma ve ¢ekme gibi mekanik 6zelliklerinin

detayli incelenmesi faydali olacaktir.
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6. FeAl intermetalik malzemeye diisiik maliyetli ferro esash farkli alasim
elementler (O6rnegin; Fe-Ni, Fe-Ti, Fe-Nb..) ilave edilerek etkisi

arastirilabilir.
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