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OZET

Kendiliginden Ilerleyen Yiiksek Sicaklik Sentezi
Yéntemiyle Uretilen Kobalt ve Krom Takviyeli Tabakali
Nikel Aliiminyum Alasiminin Mikroyapi ve Mekanik
Ozelliklerinin Incelenmesi
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Metaliirji ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dali

Yuksek Lisans Tezi

Danisman: Prof. Dr. Adem BAKKALOGLU

Es Danisman: Dr. Ogr. Uy. Musa KILIC

Bu calismada SHS yontemiyle iiretilmis olan tabakali NiAl(Co/Cr) intermetalik
bilesiklerin mikroyapi-makroyapi ve mekanik 6zelliklerine proses parametreleri
olan sikistirma basinci (50, 100 ve 200 MPa), 6n 1sitma (250 °C) ve alasimlamanin
(Co ve Cr) etkisi incelenmistir. Her asamasi Argon kontrollii atmosferde yapilan bu
calismada atomik olarak %50 Ni - % 50 Al tozlarina %3, %6 ve %10 Co ve Cr
tozlar1 ayr1 ve birlikte olacak sekilde ilave edilerek 300 d/d hizinda 12 saat siireyle
doner bir kap igerisinde karistirilmistir. Karistirilan metal tozlari, sirasiyla NiAl,
%3, %6 ve %10 (Co/Cr) takviyeli NiAl olacak sekilde bir kalip igerisine konularak
soguk presle 50, 100 ve 200 MPa basingla preslenmistir. Elde edilen ham
numuneler daha sonra Argon atmosfer kontroliindeki bir odaciga alinarak 6n

1sitmasiz (oda sicakligi) ve 250 °C 6n 1sitmali olarak ateslenerek sentezlenmistir.
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Yanma reaksiyonu ile sentezlenen numunelerinsentezleme 6ncesi ve sonrasi teorik
ve gercek yogunluklary, gozenek oranlar1 hesaplanmis ve Kkarsilastiriimistir.
Metalografik numune hazirlama islemlerinden sonra numunelerin mikroyapilari
ve mekanik ozellikleri optik mikroskop, SEM-BSE, EDS ve XRD cihazlariyla
incelenmis ve mikrosertlik degerleri tespit edilmistir. Elde edilen analiz sonuglari

literatiir verisi ile desteklenerek sunulmustur.
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ABSTRACT

Examination of Cobalt and Chromium Added Layered
Nickel Aluminum Microstructure and Mechanical
Properties Produced By SHS Method
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MSc. Thesis

Advisor: Prof. Dr. Adem BAKKALOGLU

Co-advisor: Assist. Prof. Dr. Musa KILIC

In this study, the effect of pressure (50, 100 ve 200 MPa), preheating (250 °C) and
alloying (Co ve Cr) as process parameters on microstructure-macrostructure and
mechanical properties of layered intermetallic compounds of NiAl(Co/Cr)
produced by SHS method were investigated. Argon controlled atmosphere in each
stage of this study, atomically %50 Ni-%50 Al powders were mixed in layers with
%3, %6 and %10 of Co and Cr powders separately and together. These were mixed
for 12 hours in a rotational container with a speed of 300 rpm. Mixed powders
were cold compressed NiAl, %3, %6 ve %10 (Co/Cr) added NiAl, respectively, in a
mould with pressures of 50, 100 and 200 MPa. The obtained samples were then
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synthesized in an Argon controlled atmosphere with and without preheating of

250 °C.

The pore ratios and theoretical and actual densities of samples synthesized by
combustion reaction before and after synthesis were calculated and compared.
After metallographic sample preparation process the microsutructure and
mechanical properties of synthesized samples were analysed using optical
microscope, SEM-BSE, EDS and XRD, determined microhardness values. The

obtained analysis results are presented supported by literature data.

Keywords: NiAl, NiAlCo, NiAlCr, NiAlCoCr, nickel aluminide, SHS, porosity,

microhardness
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Giris

1.1 Literatiir Ozeti

Morsi [1], NiAl’ in ergime sicaklig1 (1638 °C), NizAl’ den (peritektik, 1385 °C) daha
yluksek oldugunu belirterek, NiAl disiik sicaklikta gevrek oldugunu, yiiksek
sicaklikta zayif dayanima sahip oldugunu ifade etmistir. Yine de, tane kiiciiltme
yolu ile dayanim artis1 ve bir ikinci faz ile de yliksek sicaklikta artis elde
edilebilecegi teorik olarak gosterilmis oldugunu belirtmistir. Bu bilesiklerde ilgi
odagini, bu malzemelerin Ni esash siiper alasimlarin yerine kullanilmasi oldugunu,
yliksek sicaklik korozyonu ve oksitlenmeye karsi gosterdikleri direng, bu
malzemeleri, reaksiyonla sentezlenmelerinin mimkiin oldugu ytliksek sicaklik

kaplamasi uygulamalari i¢in ¢ekici kildigini ifade etmistir.

Lei ve arkadaslari [2], kendi kendine yayilan yiiksek sicaklik sentezi lazer yontemi
ile FDM (fonksiyonel derecelendirilmis malzemeler) imal etmislerdir. Numunelerin
imalati icin 1s1y1 daha ¢ok serbest birakan ve tepki verebilen nikel ve aliiminyum
tozlarini se¢mislerdir. Bunun yaninda atesleme zamani ve reaksiyon siiresi
kisalttiklarini ifade ederek, elde edilen sonuglarla ilgili olarak; KKIYSS ile Ni-Al
sistemli fonksiyonel derecelendirilmis malzemeler basariyla iiretilebilinecegini
vurgulamislar. Geleneksel sinterleme ile karsilastirildiginda, lazer sinterleme
yonteminin daha iyi 6zelliklere sahip numunelerin elde edilmesini saglayacagini
ifade etmislerdir. Lazer sinterlenmis FDM' ler i¢indeki nikel ve aliiminyumun
dagilimi diizgiin oldugunu belirtmislerdir. Uretilen FDM numuneleri icinde 5 veya
6 tabakali numunelerin miikemmel oldugunu, 3 veya 4 tabakali numunelerin uyum

saglayamadigini tespit etmislerdir.

Dong ve arkadaslar [3], yapmis olduklar1 bir calismada 1000 °C' de sinterlenmis
olan agirliginin %30" u ve 14' U Al igerigi sahip gozenekli Ni-Al' in SEM

goruntiilerinde genel olarak NiAl alasimlarin gézenek boyutu NizAl’ e gore daha



biiyiik oldugunu, altiminit intermetaliklerin gézenek yapisi iizerinde Al igeriginin

biiytik bir etkisi oldugunu ifade etmislerdir.

Tosun ve arkadaslar1 [4], KIYSS yontemiyle iiretmis olduklar1 NiTi alasimlarinin
gozenek oranini incelemis bu inceleme sonucunda, soguk presleme basincinin
artmasiyla birlikte tUretilen numunenin goézenek oraninin azaldigim1 ve
yogunlugunun arttiginin gorildiigiinii belirtmislerdir. Isitma hizinin artmasiyla

birlikte gozenek oraninin 6nce arttigini daha sonra azaldigini gézlemlemislerdir.

Ozdemir ve arkadaslar [5], yapmis olduklar1 NiAl basin¢ destekli yanma sentezi
calismasinda test numunelerinin sertligi 10 N’ luk bir yiik ile Vickers sertligi

teknigi kullanilarak, 367 + 17 HV olarak ol¢iilmiistiir.

Kumar ve arkadaslari [6], mevcut otomotiv govdesini degistirmek i¢in intermetalik
nikel aliiminatlar (Ni3Al) ile bu malzemenin uygunlugunu belirlemek {izerine
arastirmalar yapmislardir. NizAl alasiminin sicak tavlamayla sertlik degerinin
artisinin ve ayni zamanda yiiksek mukavemetinden dolay1 bu alasimin otomotiv

govdeleri icin iyi bir aday malzeme olacagini ifade etmislerdir.

Won ve arkadaslar1 [7], yapmis oldugu bir calismada ise, NiAl 6n 1sitma olmadan
mikrosertlik degeri 375 HV civarindayken, 200 °C 6n 1sitma sonrasi 440 HV’ ye
yukseldigini, Ni3Al 6n 1sitma olmadan 180 HV degerinde bir sertlige sahipken, 6n
1sitma ve basing ile 270 HV sertligine sahip oldugunu belirtmislerdir. Uriinlerin

artan sertlik degerlerinin bagil yogunluktan kaynaklandigi kabul edilmistir.

Yortuik [8], farkli sentezleme yontemlerini kullanarak yapmis oldugu bir kaplama
yonteminin sertlik deneyi sonucunda elde etmis oldugu degerler Tablo 1.1’ de

verilmistir.

Tablo 1.1 Deneysel olarak tespit edilen sertlik degerleri [8]

Metot Malzemeler Sertlik
Basing Destekli Hacim NiAl 382,0 £ 659 HV
Yanma Sentezi NizAl 377,7 £20,6 HV
Elektrik Akimi Destekli NiAl 279,7 £ 33,9 HV
Yanma Sentezi NizAl 321,01+ 18,0 HV




Ergin ve arkadaslar1 [9], yapmis olduklar1 bir ¢alismada ise NiAl kaplama
tabakasinin sertligini 279,7 + 33,9 HV olarak belirlemislerdir.

Amado ve arkadaslari [10], dolgu maddesi olarak toz ile Lazer kaplama teknolojisi
kullanarak FDM metodolojisi yardimiyla bir metal matris kompozit (MMK) tlizerine
mimkiin olan en yiiksek konsantrasyonda seramik tabakalar1 ile katlar elde
etmeye calismiglardir. On 1sitma olmadan yiiksek konsantrasyonlarda seramik

kaplamalar liretmenin mimkiin oldugunu ifade etmislerdir

Kili¢ [11], yaptig1 ¢calismada 100, 150 ve 200 MPa presleme basinci, 200, 300 ve
400 °Clik on 1sitma sicakliklary, 1000 °C sinterleme sicakligit ve 100 N’luk
sinterleme basinci parametreleri kullanilarak iiretilen NiAl-NizAl boélgelerden
alinan sertlik degerlerinin genellikle 150-220 HV degerleri arasinda oldugunu

belirtmistir.

1.2 Tezin Amaci

NiAl intermetalik alasimi i¢in yapilan arastirmalarin 6nemli bir kismi1 bu
malzemelerin daha ¢ok kullanilmalarini sinirlandiran sorunlari gidermeye yonelik
yapilmaktadir. Bu sorunlarin basinda da bu malzemelerin mekanik 6zellikleri ve

sekillendirme kisitlamasi gelmektedir [12].

Bu calismamizda, yapilan literatiir arastirmalar1 sonucunda sertligi, toklugu ve
sunekligi artirdig1 belirtilen Cr ile sertligi artirdig: belirtilen Co, NiAl alasimina
tabakalar halinde %3, %6 ve %10 ilave edilerek KiYSS yontemi ile tiretilebilirligi
incelenmis, iiretilen numunelerin degisen proses parametrelerine gére mikroyapi-

makroyapi ve mekanik 6zellikleri arastirlmistir [12, 14, 15, 16].

Bu ¢alismanin amaci, tabakali NiAl(Co/Cr) intermetalik malzeme elde etmek igin
farkli islem parametreleri kullanilarak i{retim yontemlerinden biri olan
Kendiliginden ilerleyen Yiiksek Sicaklik Sentezlemesi (KIYSS) yontemi ile imal
etmek ve bu yontemle go6zenekli derecelendirilmis malzeme {retiminde,
kompaktlama basinci, 6n 1sitma ve alasimlamanin etkilerini mikroyapi ve mekanik

ozellikler agisindan incelemektir.



1.3 Hipotez

NiAl intermetalik alasimina Cr ve Co ilavesi ile daha sert ve darbelere kars1 daha
mukavemetli bir yapi1 ve goézenek orani dengelenmis bir intermetalik NiAl
alasimiin KIYSS yéntemi ile elde etmek ongoriilmekteydi. Bu amagcla iiretim
parametrelerinin (alasimlama, presleme basinci ve 0On 1sitma) mikroyapi
tizerindeki etkisi optik mikroskop, SEM-BSE ile incelenmis, kimyasal bilesenleri
EDS analizi tespit edilmistir. Numunelerin iretimi sonrasi meydana gelen faz
bilesenleri XRD analizi ile tespit edilmistir. Ayrica numunelerin gézenek oranlari
hesaplanmis ve mikrosertlik sonuglari test sonucunda tespit edilmistir. Elde edilen

veriler literatiir ile desteklenerek sunulmustur.



2

Fonksiyonel Derecelendirilmis Malzemeler

2.1Fonksiyonel Derecelendirilmis Malzemeler

Malzeme teknolojisindeki hizli gelismeler ve malzemelerin uygulanabilirlikleri son
dénemlerde oldukca cazip hale gelmistir. Ozellikle uzay, havacilik, savunma ve
otomotiv endiistrisindeki gelismeler ve bu sektorlerdeki artan rekabet ile yliksek
performansa sahip trilnlerin gelistirilmesi yogun bir ilgi alani olmus ve bu
malzemelere olan ihtiyaci ortaya ¢ikarmistir. Bu ihtiyaca karsilik vermek iizere,
mekanik o6zellikleri metalik malzemelere gore daha iistiin olan fonksiyonel

malzemeler imal edilmeye baslanmistir [11].

Fonksiyonel derecelendirilmis malzemelerin imalat islemi Japonya’da yapilmis
olan bir ulusal program cercevesinde uzay mekikleri icin termal (1s11) bariyer
malzemelerin hazirlanmasi i¢cin malzemeci bilim adamlar: tarafindan 1984 yilinda

ortaya atilmistir [17].

FDM'’ ler, malzeme bilesiginin ve dolayisiyla yapisinin kademeli olarak degistigi ve
bundan dolay1 malzeme 6zellikleri kademeli olarak degisen malzemeleri tanimlar.
FDM’ ler ozellikle mukavemet, darbe direnci, elektrik iletkenligi, termal direnc,
sekil hatirlama gibi o6zellikleri farkli olan malzemeleri bir arada bulunduran

malzemelerdir.

Mikroyapilarindaki siirekli degisimler geleneksel kompozit malzemelerden FDM'
leri ayirmaktadir. FDM' ler ve geleneksel kompozit malzemeler arasindaki

ozellikler ve mikroyapi farklar Sekil 2.1' de verilmistir [17].



Malzemeler Ornek FDM FDM Dis1
(1) Mekanik (1 (2, |
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Sekil 2.1 FDM'’ lerin karakteristikleri [17]

Fonksiyonel derecelendirilmis malzemenin mikro yapisi, makro olcekte, her
eksende degisken olarak Kkarakterize edilir. Termal bariyer yapilarinda,
fonksiyonel derecelendirilmis malzeme seramik ve metalin karisimindan
olusturulur. Plagin 1s1 etkilerine maruz kalan ylizeyinde seramik bazli malzeme
yogun olarak bulunurken, diger yiize dogru seramik yogunlugu azalir ve metal

yogunlugu artar. Bu bilesim yapinin en kesiti boyunca siirekli ve duzgiin olarak
gecis yapar [18].

Geleneksel ve FDM kompozitler arasindaki fonksiyonel ve bilesimsel farkliliklari
Sekil 2.2 de gosterilmektedir. Sekil 2.2° de gosterilen parcacik olarak daginik
kompozitler makroskobik olarak homojen ve mikroskobik olarak homojen
olmayan gibi degerlendirilir ve dolayisiyla kompozitin 6zellikleri makroskobik bir
Olcekte homojen oldugu varsayilir. Bu malzemenin 6zelligi 6rnekleri icinde 6nemli
Olciide degismez. FDM kompozitin icinde ise takviye, diizgiin bir sekilde degisen
dagilimlara neden olmaktadir, malzeme icinde birden fazla fonksiyonlar yaratir.
Yani, bilesimi ve/veya mikroyapisi bir yiizeyinden digerine kademeli olarak degisir

[19].




Malzeme Homojen Kompozitler FDM

1) Elastiklik Modiilii -— 1

2) Termal iletkenlik n
Malzeme Fonksiyonu _—

3) Termal Genlesme Katsayisi 3

B Malzeme A
[IMalzeme B

Sekil 2.2 Geleneksel kompozit ve FDM arasindaki fonksiyonel ve bilesimsel
farkhiliklar [19]

En yaygin olarak bildirilen imalat yontemleri sunlardir: toz metaliirjisi (T/M)
infiltrasyon, dokiim, plazma piiskiirtme, lazer kaplama, buhar ¢oktiirme ve yanma
sentezlenmesidir. Ornegin (T/M), plazma piiskiirtme, lazer kaplama ve buhar
biriktirme yontemleri gibi bu siire¢lerin bazilar1 yogun enerji ve pahali ekipmanlar
gerektirir. (T/M) streclerinde gozlenen baska bir sorun sicak presleme veya sicak
izostatik presleme asamasinda olusan katmanli yapinin bozulmasini icerir. Yanma

sentezi, FDM' ler iiretmek icin hizli, ucuz ve giivenilir bir yontem sunmaktadir [11].

2.2 FDM’lerin Mekanik Ozellikleri

FDM’ ler gibi yapay malzemeler gercek durumda heterojendirler ve pek c¢ok
durumda, lineer olmayan, dereceli 3 boyutlu faz dagilimlar1 ve buna bagh 6zellikler
gosterirler. Dereceli ara yiizey tipi, malzeme 6zelliklerini degistirir ve fonksiyonlari

genis olarak etkiler [11].

FDM'’ ler yapidaki dereceleri, faz dagilimlari, gézeneklilik, doku ve ilgili 6zellikleri

nedeniyle sertlik, yogunluk, direng, termal iletkenlik vb. ile geleneksel kompozit



malzemelerden ayrilirlar. Pek ¢ok durumda elastiklik modiilii 6nemli degisken
faktordir [11].

2.2.1 Termal iletkenlik ve Termal Genlesme

Uretilen TiC-Ni FDM orneklerde, termal iletkenlik ve termal genlesme katsayilari
sicaklikla diizgiin olarak artmaktadir ve bu katsayilarin biiyiik 6l¢lide Ni ylizdesine

bagli oldugu goriilmektedir [20].

2.2.2 Mikrosertlik

Toz metaliirjisiyle tiretilen FDM’lerde yapilan analizler sonucu, FDM malzemelerin
mikro sertlikleri FDM olmayan kismin malzemesinden daha yiiksektir. Ayrica
ogitme ve sinterleme islemleri vakum ortamlarinda gercgeklesirse, ylzey

gozenekliligi ve bu gozenekliligin azaltti1 sertliklerin etkileri diizeltilebilir [20].



3

Nikel Aliiminatlar

3.1NiAl intermetalik Bilesiklerin Ozellikleri

NiAl, en genis intermetalik gruplardan biri olup, B2 (basit kiibik) yapisi ile en iyi
bilinen intermetalik bilesiktir. %50 Al icerigine sahip NiAl bilesiklerinin ergime
sicaklig1 1640 °C’ dir. Stokiyometrik bilesimde 5,9 g/cm3 yogunlugu ile Ni esash
geleneksel alasimlarla karsilastirildiginda oldukea diisiik bir degere sahiptir ve bu
deger azalan Al ile artar. Stokiyometrik bilesimdeki polikristal NiAl’ in oda
sicakligindaki Elastiklik modiilii 235 GPa civarindadir. Siriinme direnci disiik
sicakliklarda nispeten yiiksek olmasina ragmen yiiksek sicakliklarda dogrusal
olarak hizla dlismektedir. Sekil hafizali alasimlardan oldugu bilinen NiAl
intermetaliginde tam doymus nikelce zengin (%60’ dan fazla Ni iceren) NiAl' de
martenzitik donlisiim olabilir. Martenzitik dontisiim sicakligi, %60 nikel i¢in -240
°C’ den %70 nikel icin 1000 °C’ ye kadar Ni doymuslugunun artmasi ile dogrusal

olarak artar.

Nikelce zengin NiAl martenzitik doniisiimii, kaplama uygulamalarinda yiizeyde
gerilmelere neden olabilir. Yiksek sicaklik uygulamalarn i¢in dustiniilen bircok
altiminitten farkli olarak B2 yapisi ile NiAl, oksidasyon siiresince kolayca olusan
koruyucu Al;03 ile miikemmel oksidasyon direnci ve yiliksek elastik modiili

sergilemektedir [9, 21].

Ni-Al faz diyagraminda bulunan ve en ¢ok kullanilan NiAl bilesigi, NizAl
intermetalik bilesiklerinin disinda NiAlsz, Ni>Als, AlsNis intermetalik bilesikleri de
bulunmaktadir (Sekil 3.1). Bu intermetalik bilesiklerden NiAl ve NizAl bilesikleri
yuksek ergime sicakligina sahip olmalarinin yaninda bu faz diyagraminda en

kararl yapiya sahip olan bilesiklerdir [22].
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Sekil 3.1 Cesitli aliiminitlerin kristal yapilari [22]

NiAl fazi, peritektik doniisim sonucu ortaya c¢ikan Beta () faz1 olarak
bilinmektedir ve at. %45 Al ve at. %55 Al bilesim araliginda ortaya ¢ikmaktadir,
ancak bu fazin en yiiksek Ni degeri olan at %68 Ni oranina kadar yap1 kararliligini
ve tek fazli yapisini ergime sicakligina kadar korumaktadir. Bu 6zellik, NiAl’ i
suriinme direnci istenen uygulamalarda aday malzeme durumuna getirir. Sekil 3.2’

de NiAl ve NizAl kristal yapilari verilmistir.

10



NiAl NiAl

Sekil 3.2 NiAl ve NizAl kristal yapilari [22]

NiAl bilesiginin yiiksek karaliliginin sebebi Ni3Al fazindan daha yiliksek ergime
sicakligina sahip olmasi ve bu alasimin sliperyapinin ergime sicaklifina kadar
korumasidir. Ayrica bu bilesik olduk¢a negatif olusum enerjisine (AH¢: -72 kJ/mol)
sahiptir [23]. NiAl faz1 ayn1 zamanda diger fazlarla karsilastirildiginda, 6rnegin,
Ni3Al ve disiik ergime sicakliginasahip olan Ni»Alz, dikkate deger oranda genis bir

homojenlik araligina sahiptir.

NiAl’ in plastik davranisinin stokiyometriye, empiiriteye, tane boyutuna, sogutma
hizina ve lretim yontemine bagh olarak dnemli oranda degistigini gostermistir.
Benzer bir sekilde gevrek siinek gecis malzeme kompozisyonuna, emplriteye,
cekme hizina sicakligi kuvvetli bir sekilde bagli iken, tane boyutunun etkisi zayiftir
[21]. NiAl intermetaliklerin aliminyum ytizdeleri ve olusum 1sis1 Tablo 3.1' de

sunulurken Tablo 3.2’ de Ni - Al sisteminin 6zel ana noktalar1 verilmistir [21].

Tablo 3.1 Ni-Al intermetaliklerin aliiminyum ytizdeleri ve olusum 1s1s1 [21]

intermetalik | Al yiizde agirhgi(% ag) | Olusumun 1sis1, AHz9s (kcal/mol)
NizAl 13.28 -66.6t 1.2
NiAl 31.49 -283+1.2
NizAl3 40.81 -67.51+4.0
NiAlz 57.96 -36.0+ 2.0
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Tablo 3.2 Ni-Al sisteminin 6zel ana noktalar [21]

Reaksiyon Bilesim, %Ni Sicaklik, °C | Reaksiyon tipi
L & NiAls+ (Al 2.7-25.0-0.01 639.9 Otektik
L + Ni2Alz& NiAls 15.0 - 36.8 - 25.00 854.0 Peritektik
L + NiAl & NizAl3 26.9 -42.0 - 40.00 1,133.0 Peritektik
NiAl+ NizAle AlzNis | 60.5 - 73.0 - 66.00 700.0 Peritektoid
L + NiAl & NizAl 74.5-69.2 -73.75 1,395.0 Peritektik
L & (Ni) + NizAl 75.0 - 79.8 - 74.00 1,385.0 Otektik

3.2 NiAl intermetalik Bilesigi

3.2.1 NiAl Kafes Parametresi

NiAl intermetalik bilesigininkristal yapisi basit kiibik (CsCl - sezyum Kloriir)
yapidir. Bu yapi icin Strukturbericht tanimlamasi1 B2' dir. Birinci tabaka Al
atomlariyla isgal edilmis ve ikinci tabakada Ni atomlariyla isgal edilen yerde iki

kiibik hiicrenin arasina islemesi olarak tanimlanabilir. Bu birim hiicre Sekil 3.3' te

gosterilmistir [24].

ol

o a

Sekil 3.3 NiAl' in birimi hiicre; Al atomlar (acik daireler) govde tizerindeki
merkezde ve koselerde Ni atomu (karalanmis daireler) [24]
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3.2.2 Ergime sicakhigl

Stokiyometrik 3-NiAl 1638 °C ergime sicakligina sahiptir. Bu tiir bir yiiksek ergime
sicakliglr atomlararasi baglarin gili¢lii oldugunu gosterir ve yiiksek sicaklik
uygulamalari i¢in bu gereklidir. Mevcut Ni bazh stiper alagimlar 1000 °C {izerinde
yumusar ve 1250 °C' de fazlar erimeye baslar herhangi bir ultra-yiiksek sicaklik

uygulamalarinin kullanimi igin bir tist sinir olusturur [24].

3.2.3 Elastiklik Modiilii

NiAl, genis bir sicaklik aralig1 icinde ytiksek bir elastiklik modiilt sergiledigi Sekil
3.4' te gosterilmistir. Bu intermetaligin yiik altindaki pargalarinin yiiksek

sicakliklarda bile sertligini korudugunu géstermektedir [25].

Elastiklik modiili sicaklikla dogru orantili degisir. Elastiklik modiiliiniin denklemi

asagidaki denklemde verilmistir.

E = 204.0 - 0.04*T (3.1)

Burada T Kelvin cinsinden ve E GPa cinsinden hesaplanmaktadir.

Polikristalin NiAl alasiminda elastiklik modiilii, iretim prosesi ve kristalografik
yapt durumuna oénemli oranda baghdir. Ornegin ekstriizyonla iiretilen NiAl' in
elastiklik modiilii (270 GPa), dokiim ile tiretilmis NiAl'in elastiklik modiiliinden
(184 GPa) daha yiiksektir.
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Sekil 3.4 NiAl’ in elastik modiilii TiAl ve celik ile karsilastirilmasi [25]

3.2.4 Surunme Davranisi

Yiiksek sturiinmeye dayanikli malzemeler tiirbin motorunun contasi ile bigcak ucu
arasindaki siki bir bosluk ve kanat ucunun aerodinamik seklini korumak i¢in arzu
edilir. Ni bazl stiper alagimlar i¢in tipik siiriinme gereksinimi 300 saat i¢in 1000 °C

gibi yiiksek sicakliklarda 200 MPa kadar oldugu vurgulanmaktadir [25].

3.2.5 Termal iletkenlik

NiAl bolgesinin termal iletkenligi 76 Wm-1K-1 olarak tespit edilmistir. Bu Ni bazli
super alasimlar gore 4-8 kat daha biiytiktir. Bu, 1s1 dagiliminin 6nemli oldugu
uygulamalar icin cok dikkat cekicidir. Nispeten ytiksek iletkenlik daha az sogutma
gerekecegi veya daha diisiik metal sicakligi icinde sonuclanacak olan parcadaki 1s1

dagilimina yardimci olacaktir [25].

NiAl' in termal genlesme katsayisi, 27 °C ila 1027 °C arasindaki sicaklik i¢in bu

denklemde verilmistir;

aNiAl =1.16026*10-5 + 4.08531*10-9*T - 1.58368*10-12*T2+

3.2
4.18374*10-16*T3 (3:2)

anial : NiAl’ in genlesme katsayisi (K1, T: sicaklik (K) [25].
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3.2.6 Alasimlama EtKkisi

NiAl" in kristal yapisi, daha karmasik kristal yapilar1 olan diger metalik fazlara
kiyasla alasim ilaveleri ile basarili 6zellik kontrolii potansiyelini arttirir. Bununla
birlikte bu kristal yapi, ayrica safsizliklara karsi duyarliligi artirabilir ve siirtinme
mukavemetini azaltabilir. Bunun sebebi de NiAl' in kristal yapisindaki gibi

yapilarda difiizyon oranlari1 genellikle daha ytiksektir [12].

Nikel bazli siiper alasimlar dayamiklilik, alasim kararliigi ve saldirgan ortam
direnciyle ilgili 6zelliklerinden biri i¢cin sekiz ya da daha fazla element igerir. Bazi
elementler NiAl bilesiginin baglanma 6zelliklerini gelistirdigi icin tercih edilirken
nitrojen, oksijen, silikon, fosfor, kiikiirt gibi elementler NiAl bilesiginin bazi
mekanik 6zellikleri icin zararhdir. Ornegin oksijen ve kiikiirt elementlerinin kiiciik
bir miktar1 NiAl bilesigini oda sicakliginda kirillgan yapmakta, NiAl alasiminin

ylzeyinde ise korozyon ve kirilmaya sebep olmaktadir [12].

Alasim ilavelerinin NiAl’ in stinekligi, toklugu ve siiriinme dayanimi tizerinde c¢esitli
etkileri vardir. Alasim elementlerinin miktari iki seviyeye ayrilir; mikroalasimlama
(1 at %’ den az) ve makroalasimlama (1 at %’ den fazla). Alasimlandirma ile
mekanik ozelliklerdeki degisimlerin oOncelikli sebebi olarak dislokasyonlarin
meydana gelmesi, Ni/Al oranindaki degisiklikler ve difiizyon katsayisinin
degismesinden kaynaklanir. Mukavemet artisina tercihli yeralan alasim elementi
ilavesinden kaynaklanan yapisal kusurlar katkida bulunur. Bu mekanizmalar
alasim elementlerinin etkisi analiz edildiginde ortaya konulabilir. Alasim

elementlerinin etkisi temelde yeralan ve arayer olarak ikiye ayrilabilir [22].

Makro alasimlandirma ile NiAl' in oda sicakligi siinekligini artirmak icin de
calismalar yapilmistir. Alasim ilaveleri esas malzemede deformasyon davranisini
degistirebilir. Cr, Mn ve V ilavesinin NiAl' de <111> kayma vektorlerini gelistirdigi

soylenmis fakat siineklikte bir artis géozlenmemistir [22].

Diger taraftan kobalt ilavesiyle alasimlandirilmis NiAl' de sinirh bir stineklik artisi
elde edilmistir. Kobalt martenzitik doénlisimi mimkiin kilarak toplam
deformasyon modlarini artirir. Nikelce zengin NiAl' e yeter miktarda Fe ilavesi de

(B2 yapili Ni-30Al1-20Fe, % at. gibi) yaklasik %2 plastik uzamayla sonuglanir. Ince
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taneli yapili aym alasim hizli katilastirma teknigi ile uretildiginde %5 uzama
gosterir. Iki fazhi bir yapiya (NiAl + NisAl) sahip olan Ni-20Al-30Fe sicak
ekstriizyonla tiretildiginde %22 ¢ekme stinekligi, hizli katilastirma ile tiretildiginde

daha diistik (%10-17) stineklik sergiler [22].

Yeralan alasim elementi ilavesi: Goldschmidt yaricapt 0.1 nm’ den kii¢lik olan
elementler NiAl' de arayer olarak bulunmay: tercih ederler. Artan Goldschmidt
yarigapl ile tercihler yeralan olarak degisir. Yeralan alasim ilavesi etkili
stokiyometriye de bagli olarak Ni ya da Al kristal kafesinde tercihli olarak yer
almasiyla alasimi mukavemetlendirebilir. Ornegin, Be yeralan atomu nerdeyse
sadece Al konumundadir. Jayaram ve Miller yaptig1 atom prob oél¢iimiinde Fe’ nin
Al konumunu tercih ettigini belirtmiglerdir. Ozellikle belirli mikroalasimlama
ilaveleri tane sinirlarini mukavemetlendirmesi ya da matriste empiiriteler
olusturularak oda sicakliginda NiAl’ in ¢ekme stinekligini arttirmak i¢indir. 1000
ppm Fe, Ga veya Mo ile katkilandirilmis stokiyometriye yakin tek kristal NiAl
olusturulan empiiritelerin katkisi ile oda sicakligindaki ¢ekme uzamasi %1’ den
%6’ ya kadar arttirilir. Ancak makro alasimlama kati ¢6zelti mukavemetlendirmesi
ile es zamanh bir etki gosterdiginden siineklikte ¢ok sinirhi bir gelisme gosterir.
Sekil 3.5 te Cu, Cr, C ve Be’ nin etkileri deneysel olarak tanimlanmis ve
gosterilmistir. NiAl' in disik klivaj mukavemeti taneler arasi kirilmadan
sorumludur. Akma esnasinda tane sinirlarindaki uyusmazliklar yeterli gerinim
gosterirse taneler ici kirilma gergeklesir. Sadece nispeten saf NiAl ve NiAl-Be
alasimlar1 kirillmadan 6nce deforme olur. Diisiik miktardaki Zr, Cr ve V’ nin etkisi
sadece slinek-gevrek gecis sicakliginin tizerinde 6nemlidir. Auger calismalar1 Zr’
nin tane sinirlarinda segrege oldugunu gostermistir. Siinek-gevrek gecis sicakligi
Zr ilavesinden gli¢lu bir sekilde etkilenir ve 577 - 602 °C’ ye ytikselir. Mo ilavesinin
kat1 ¢ozelti etkisi potansiyeldir ama NiAl icerisinde sinirli ¢oziinebilirlige sahiptir

[26].
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Sekil 3.5 Cesitli elementlerin NiAl’ in mekanik 6zellikleri tizerine etkisi (27 °C’ de
dokiim ve ekstriizyon ile lretilmis) [26]

3.2.7 MekKkanik Ozellikler

NiAl' in mekanik 6zellikleri tizerine, Wachtell ilk ¢alismalarinda toz metalurjisi
yontemi ile lretilen malzemenin oda sicakligindaki kirilma moduliniin 735 MPa
oldugunu ve malzemenin hi¢ siineklik gostermedigini belirlemistir. Maxwell ve
Grala yaptiklar1 ¢alismalarda dokiim yoluyla tiretilen malzemenin yaklasik 100
MPa kirilma dayanimina ve sifir siineklige sahip oldugunu belirlemislerdir. Rozner
ve Wasilewski ilk ¢alismalarinda dokiim ve ekstriizyon yontemi ile tirettikleri NiAI
in normal sartlardaki stinekligini yaklasik %4 uzama ve akma dayanimini 179 MPa
olarak belirlemislerdir. Son zamanlardaki calismalarda temelde kabul edilen
stinekliginin yaklasik %1-2 uzama ve akma dayaniminin gesitli giincel ¢alismalara
gore 115-235 MPa arasinda oldugunu, genel degerin ise 167 MPa oldugu
belirtilmistir. Dayanimdaki fark karbon (nikeldeki genel empiirite) gibi cesitli

arayer bilesenlerinden ya da stokiyometriden kaynaklanabilir. Tane boyutu
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normal sicakliklarda stokiyometrik NiAl’ in akma ya da kirilma dayanimina

deneysel olarak ¢ok kiictik bir etki etmektedir [15].

3.2.7.1 Sicakhigin EtKkisi

Sekil 3.6’ de stokiyometrik NiAl’ in artan test sicakligi ile akma dayaniminda biraz
diisiis gosterdigi goriilmektedir. Cok taneli NiAl’ in akma dayanimi oda sicakliginda
yaklasik 170 MPa ve bu diisiik deger mukavemetlendirilmis bir aliiminyum alasimi

ile kiyaslanabilir degerdir [15].
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Sekil 3.6 Cok taneli (polikristal) NiAl’ in sicakliga bagh akma dayanimi [15]

HMK yapili malzemelere benzer sekilde NiAl alasimi gibi artan sicaklik ile
gevrekten siinege gecis gosterir. Siinek gevrek gecis sicaklig1 polikristal NiAl icin
yaklasik 600 °C olarak tamimlanabilir. Cesitli arastirmacilardan toplanmis
maksimum c¢cekme ve kirilma dayanimi verileri Sekil 3.7 de gosterilmistir. Asagi
yukar1 gercek basma davranisinda sicaklik her 100 °C azaldiginda kirilma
dayanimi yaklasik 100 MPa artmaktadir. Cekme kirilma dayaniminda ise 727 °C
altinda onemli bir degiskenlik ve calismalarda uyusmazlik gozlenmektedir. Bu
muhtemelen, kirllma dayanimi maksimum kusur hacmi ile ters orantili
oldugundan, kusur hacmi ve miktarindaki farkhliklardan kaynaklanmaktadir.
Ayrica ¢ekme ve basma kirilma mukavemetleri arasinda kiyaslama yapmak dogru

degildir. 600 °C altinda calismalarda goriilen agik farkhiliklardan daha fazla
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bahsedilmektedir. Bu muhtemelen diisiik sicakliklarda plastik deformasyondan
diisik gerilmelerdeki ¢ekmeye kirilmanin karismasindan kaynaklanmaktadir.
Basmada c¢atlak olusur ve kararli bir bicimde yayilir ve malzeme tamamen

kirilmadan deformasyon maksimum gerinime kadar devam eder [12].
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Sekil 3.7 Cok taneli NiAl’ in sicakliga bagli basmadaki gekmedayanimi [15]

3.2.7.2 Stokiyometri EtKisi

NiAl bilesimlerinin mekanik 6zellikleri lizerinde stokiyometrinin belirgin bir etkisi
vardir. Siineklikte maksimumu ve dayanim ve sertlikte minimumu veren tam
stokiyometri Ni/Al = 1’ dir. Ilk defa bu etkiyi Westbrook ergitilmis parcalar
uzerinde mikro sertlik testleri ile gostermis (Sekil 3.8), Bradley ve Toylor da
kusurlu yapilarin davranisini arastirmislardir. Nikelce zengin kompozisyonlar
stokiyometrik bilesene gore aliiminyum alt latis bélgesinde nikel atomlarinin
varligindan dolay: sertlesir ve aliminyumca zengin bilesenler nikel alt latisindeki
bosluklarin varligindan dolay: sertligi cok daha etkiler. Sekil 3.8" da goruldugu gibi,
bu davranis stokiyometrik bilesenlerde minimum olan akma dayanimini da etkiler

[15].
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Sekil 3.8 NiAl’ in sicakliga ve stokiyometriye baglh sertligi [15]

3.2.7.3 Tane Boyutu Etkisi

Dokim ve ekstriize edilmis Ni-49Al alasimi igin tane boyutunun etkisi
incelenmistir. Bu alasim yeniden kristallesmis ince tane yapisini siirdiirebilecek
disiik bir sicaklikta ekstriize edilmis ve sonrasinda 5 um-140 um araliginda tane
capl oranini saglayan tavlama islemi uygulanmistir. Cekme testleri 10 °C - 600 °C
araliginda yapilmis ve Sekil 3.9’ da goriildigi gibi kritik bir tane boyutunun
varligini (400 °C’ de 20 um) gostermistir. Ancak en ince tane boyutu olan 5 pm’ de
bile oda sicakligindaki stineklik yaklasik %2’ de kalmistir. Nagpal ve Baker yaptig1
sonraki calismada dokiip ekstriize ettikleri Ni-50Al’ de 27 °C’ de tane boyutunun
akma dayanimina bagl olmadigini bulmustur. Ancak daha ince tane boyutunun
daha iyi uzama sagladigini belirtmis ve calismasindaki en ince (13 pm) tane
boyutunda %2,3 uzama elde etmistir. Sonrasinda Baker ve ark. yaptigi calismada
Ni-45Al, Ni-48Al ve Ni-50Al alasimlar1 kullanmislar ve Ni-50Al alasimi i¢in tane
boyutunun akma dayanimina ¢ok az bagli oldugunu tespit etmislerdir. Ancak

stokiyometriden saptikca baghlik artmistir [12].
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Sekil 3.9 Tane boyutunun Ni-49Al’ in siinekligine etkisi [12]

3.2.7.4 Akma Dayanimi

NiAl’ in oda sicakligindaki akma dayanimi stinekliginin diisiik olmasindan dolay1
cogunlukla basma testi ile olgiiliir. Basma testlerinin sonuglari, NiAl’ in plastik
davranisinin; stokiyometriye, empirite miktarina, tane boyutuna, soguma oranina
(termal bosluklar) ve numune tretimine olduk¢a bagli oldugunu gostermistir.
[001] kristalleri icin akma dayanimi diisiik mutlak sicakliklarda asir1 yone baghlik
gosterir, orta sicakliklarda hafif bir baglilik seklinde azalir ve devaminda yiiksek
sicakliklarda yine hassaslasir. Stokiyometrik <110> yonli tek kristalde akma
mukavemeti yaklasik 165-190 MPa ve <100> yonlu tek kristalde bu deger 980-
1400 MPa araligindadir. Tek kristal o6zelliklerine dayanarak kristalografik
tekstiiriin ve igyapinin ¢ok Kkristalli NiAl’ in akma oOzelliklerine 6nemli katkida
bulunacagi tahmin edilmistir. Ancak George ve Liu yaptig1 calismada sinirli cekme
stinekliginde icyapinin ¢cok 6nemli olmadigini belirtmistir. Cesitli stokiyometri veya
alasim icerikleri icin ortalama sertlesme orani, 100 MPa / % at’ dan (yiizde atomik
alassm miktar1) fazladir, gercek deger alasim elementlerine baghdir.
Stokiyometriden onemli sapmalar dikkate deger bir sertlesmeye yol acar. Al’ ca
veya Ni’ ce zenginlesmeye gore farkli sonucglar elde edilir. Nikelce zengin
malzemede sertlesme orani 120 MPa / % at ve aliiminyumca zenginlerde yaklasik
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350 MPa / % at’ dir. Bu yiizden Ni bosluklar1 yerine fazla Al atomu olmasi
dislokasyonlar: tutturmada daha etkilidir. Termal bosluklar ytiksek sicakliklardan
hizli soguma ile mikroyapida olusturulabilir. Bu bosluklarin etkisi aliminyumca
zengin NiAl' de goriilen yeralan bosluklarina benzer. 823 °C sicaklik iizerinde
sogutma hizi 50 kat arttirilirsa stokiyometrik olarak ¢ok taneli NiAl’ in basmadaki
akma dayanimi yaklasik %30 artar. Tek kristalliler de soguma hizina benzer

baghliklar sergilerler [23].

3.3 NizAl

Bu aliiminitleri 6nemli kilan yiiksek sicakliklardaki oksidasyon direnci ve
miitkemmel mukavemet 6zelligidir. Ni3Al, nikel-esasl sliperalasimlarda ikincil faz
olarak bulunur ve en 6nemli mukavemetlendirici bilesendir. Ni3Al tek kristali,
kullanim sicakliginda siinektir fakat ¢ok kristalli NizAl cok kiiciik sekil degistirme
kabiliyetinden dolay1 gevrek kirilmayla hasara ugrarlar. Bu etki, tane
sinirlarinda empiirite segregasyonunun olmadig1 yiiksek safliktaki malzemelerde

gozlenmekte, ayrica ortam sartlari da etkili olmaktadir [27].

1980-1990 arasindaki on yil icerisinde yapilmis olan temel ¢alismalar kirilgan
intermetalik stokiyometrisinin uygun bir doniistirmeyle diizeltilebilinecegi
umudu iizerine olmus, mikro alasimlama ile stinek bir malzeme (tane sinir1 giiciini
artirmak icin Bor ilavesi) veya mikroalasimlama ile (stokiyometrik bilesimi
engellemek icin; Ni ara sicaklik kirilganligin1 6nlemek icin Cr ilavesi) 6nlenmeye

calisiilmistir [28].

Bunlarla birlikte Ni3Al’ a ilave edilen elementler yapiya su tiir avantajlar
kazandirir. Ni3Al' a ilave edilen boron tane sinir1 adhezyonunu arttirarak
tanelerarasi kirilmay1 engeller, tane i¢i kirilmaya neden olarak ¢ekme uzamasini
yaklasik %50 arttirir ve son olarak boron ile mikroalasimlama tane sir1 bag
mukavemetini ve ortam (cevre) sicakliginda stinekliligi arttirir. NizAl’ a ilave edilen
krom yiiksek sicakliklarda oksit ortamindaki dinamik gevreklesmeyi arttirir,
Zirkonyum ve Hafniyum ise kati cokelti sertlestirmesiyle yiiksek sicaklikta

mukavemeti arttirir.
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Alasim elemanlarinin kiigiik ilavelerine bagli olarak 600-800 °C arasinda
maksimum bir sicakliklara ulasildiginda NizAl elastik modiiliinde bir artis

gosterdigi gorilmiistiir. Sekil 3.10 'de gosterilmistir [21, 29].
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Sekil 3.10 Fakli Al igerigi icin sicakliga bagl olarak NizAl elastik modiilleri [21]

Ni3Al bazh alasimlarin 6zelliklerin bazilar1 sunlar1 igerir: 1100 °C’ ye kadar
sicakliklardaki atmosferde karbiirleme ve oksidasyon karsi direng, 650 °C ile 1100
°C arasindaki sicakliklarda yiiksek akma mukavemeti, bir¢ok siiper alasimlara gore

tistiin yorulma dayanimi ve yiiksek stirinme dayanimidir [30].

3.3.1 NizAl’ in Kristal Yapisi

NizAl bilesigikiibik ylizey merkezli kristal yapisiya sahiptir. Bu yap1 icin
Strukturbericht tanimlamasi L12' dir. Sekil 3.11' de gosterilen NizAl' in birim
hiicrelerinde olan kafesteki kiip ylizeylerinde Ni atomlar1 bulunmakta ve kiipiin
koseleri Al atomlariyla isgal edilmis diizenli kiibik yap1 olarak goériintiilenebilir

[24].
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Sekil 3.11 Ni3Al birimi hiicre ylizey merkezleri izerinde Ni atomu (karalanmis
daireler) ve koselerinde Al atomu (agik daireler) [24]

Son zamanlarda, NizAl’ deki nokta hatalarinin olusum enerjisi ve olusum hacimleri
Gao ve meslektaslar tarafindan hesaplanmistir. Yapiya Kkarsi olusum enerjisinin
sona ermesi boslugunkinden daha azdir ve bir Al atomu yerinde Ni atomunun
olusum enerjisi bir Ni atomu yerindeki Al atomunun olusum enerjisinden daha
azdir. Yapiya karsi s6ylenen bu sonug bosluk hatasidir ve bir hiper stokiyometrik
alasimla karsilastirilan hipositokiyometrik alasimlarla olusturulmasi uygun
olabilir. Metallerarasi bilesiklerin difiizyonunda her bir atom hareketi i¢in korunan
diizenli yapinin bir siirlamasi vardir. Clinkii bosluk hareketiyle, toplam serbest
enerjideki artisin verdigi sonuglar diizenli bir yapidaki atom diizeninin

diizensizligine neden olmaktadir [29].

3.3.2 Akma Dayanimi

Ni3Al, birka¢ intermetalik malzeme arasinda miihendislik akma mukavemetinin
(%0,2) sicaklhigin artisiyla artis gosteren tek intermetalik alasimdir. Bu, akma
mukavemetinin test sicakliginin bir fonksiyonu olarak sekil 3.38" de gdsterilmistir.
Diisiik uzamalarda daha diisiik olan anormal akma etkisi agirlikla hizli islem
sertlesmesi nedeniyle olusur. islem sertlesmesi vida dislokasyonu dilimlerinin,
birinci derecede {111} kayma duzlemlerinden {100} diizlemlerine ¢apraz
kaymasina neden olur. Diger durumda, ¢apraz kayma pinning prosesi termal
olarak aktive edilir, bu da akma mukavemetinin sicaklikla pozitif degisimini saglar
(Sekil 3.12). Yiiksek sicakliklarda akma mukavemetinin diistst, {100} diizlemleri

tizerinde dislokasyon hareketinin artis1 nedeniyle olur, bu ¢capraz kayma prosesi ile
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sekillenen pinning merkezlerinin etkinligini dusiiriir. Anormal akma davranisi
NizAl° i yiiksek sicakliklarda birgok ticari kati eriyik alasimlarindan (316
paslanmaz celigi ve Hastelloy Xalasimi) daha mukavemetli yapar (Sekil 3.13) [22].
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Sekil 3.12 NizAl alasimlary, iki sliper alasim ve 316 paslanmaz geligi icin test
sicakligina karsi akma dayanimi [22]
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Sekil 3.13 Capraz kayma pinning mekanizmasi [22]

3.3.3 Kati Eriyik Sertlesmesi

NizAl icinde biiyiik oranda ¢6ziinen elementler {li¢ gruba ayrilabilir (Sekil 3.14). Si,
Ge, Ti, V ve Hf iceren birinci grup elementler Al yerine yerlesirler. Cu, Co ve Pt

iceren ikinci grup elementler Ni yerine yerlesirler. Fe, Mn ve Cr gibi elementleri
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iceren Uglncu grup elementler her iki yere de yerlesebilirler. NizAl icinde kati
eriyigin miktar1 atomik boyut uyumu ve Ni3Al ve Ni3X arasindaki olusum

sicakligindaki fark ile kontrol edilir [22].

Sekil 3.14 Uclii NisAl fazinin 1000 °C civarindaki ¢éziiniirliik bélgelerinin yari
sematik goruniisu [22]
Ni3Al' in oda sicakliginda kati eriyik sertlesmesi, alasim elementlerinin yer
degistirme davranisina atomik boyut uyumuna ve alasimlarin non-
stokiyometrisinin derecesine baghdir. NizAl' in mekanik 06zelliklerinin bir
incelemesinde, Al yerlerine gececek elementler veya daha az derecede Ni yerine
gececek elementler ile daha etkili sertlesme saglanabilecegi tespit edilmistir.
Sonucta, mukavemetlenme en ¢ok stokiyometrik alasimlar ve aliiminyumca zengin
alasimlar icin telaffuz edilmistir. Kati eriyik sertlesmesi yliksek sicakliklarda
olduke¢a komplekstir. Sertlesme etkisi bliylik oranda kristal oryantasyonuna ve test
sicakligina baghdir. Dislokasyonlar ve simetrik hasarlar arasindaki elastik
etkilesim {izerine kurulmus kati eriyik modelleriyle aciklanamaz. Ornegin,
hafniyumun 850 °C' de oda sicakligindan daha etkili sertlesme saglandigi
bulunmustur. Bu gozlemler alisilmamis sertlesmenin ¢ozeltinin  ylksek
sicakliklarda capraz kayma pinning prosesini nasil etkiledigi ile alakali oldugunu
gosterir. Hf ve Zr yiiksek sicakliklarda NizAl' in mukavemetlendirilmesinde en
etkili elementlerdir. Kati eriyik sertlesmesi gilinimiizde bir¢ok g¢alismanin

konusudur [22].
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3.3.4 MekKkanik Ozellikler

NizAl’ in siineklik ve mukavemeti lizerinde yapilan ¢alismalar yapisal uygulamalar
icin stinek nikel aliiminat alasimlarin gelismesini saglamistir. Alasimlar yiiksek
sicakliklarda mukavemeti artirmak icin %5' e kadar Hf, Zr, Ta ve Mo igerir. Orta
sicakliklarda (400-900 °C) siinekligi artirmak i¢in %10' a kadar Cr igerir. 500 ppm
ve daha diisiik seviyelerde Bor, tane sinirlarini mukavemetlendirmek ve yiiksek
sicakliklarda siinekligi artirmak i¢in eklenir. NizAl alasimlar1 genellikle havada 700
°C' ye kadar %25-40 ve 1000 °C' ye kadar %15-30 siineklige sahiptir. Krom iceren
NizAl alasimlar1 genellikle %5-15 dizensiz (y) faz1 igerir, miktar1 Al
konsantrasyonuna baghdir. NizAl alasimlarinin siiriinme o6zellikleri gerilme,
sicaklik ve bilesimin fonksiyonu olarak karakterize edilmistir. Hf ve Zr Ni3zAl' in
stirinme direncini artirmada en etkili katkilardir. NizAl alasimlarinin siiriinme
ozellikleri nikel esasli sliper alasimlar gibi tane boyutuna karsi hassastir. Fakat
NizAl alasimlar1 kaba taneli malzemelerden (6rnegin dokiim malzemeler) daha iyi
striinme direncine sahiptirler. Siirlinme direncinin 6nemli oldugu uygulamalarda
700 °C' den yuksek sicakliklarda kaba taneli malzeme daha ¢ok arzu edilir.
Genelde, NizAl' in siiriinme direnci nikel esasli stper alasimlarin bir¢cogu ile
karsilastirilabilir, fakat jet motoru tiirbin paleti olarak kullanilan bazi gelismis tek

kristal nikel esasli siiper alagimlar kadar iyi degildir [22].

Ni3Al alasimlarinin yorulma ve yorulma catlak biiyiimesi nikel esasli stiper
alasimlardan oda sicakliginda catlak buyiimesi agisindan (Sekil 3.15) minimum
suneklik oranindaki testlerde daha iyidir. NizAl ve diger diizenli intermetalik
alasimlarin iyi yorulma direnci, ince diizlemsel kayma ve siiperlatis dislokasyon
yapisina baglanir. Oksitleyici ortamlardaki dinamik gevreklik NizAl' in yorulma
direncini 500 °C tizerinde biiyiik oranda diisiirtir. Fakat bu problem NizAl' e makul
miktarda (Ornegin at. %8) Krom ilavesiyle giderilebilir. Tek kristal ve
yonlendirilmis NizAl alasimlarinda yorulma / siiriinme etkilesimi 800 °C' ye kadar
olan sicakliklarda karakterize edilmistir. Sinirli sonuclar Hafniyum ve Bor ile
alasimlandirilmis NizAl tek Kkristalinin performansinin 760 °C' de Udimet 115' den

daha tistiin oldugunu belirlenmistir [22].
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3.3.5 Kirilma

NizAl' in oda sicakhiginda kirilganligi genellikle taneler arasi kirilma olarak
gorilmektedir ve bu tane sinir1 baginin mukavemetinin yetersiz oldugunu
gostermektedir. Catlak ilerlemesi hareketi icin dikkatlice yapilan gézlemler NizAl’
deki tane sinir1 yapisinin hem ince sinirda hem de kiigiik acgili egim sinirinda
gorinen catlak ilerlemesine diren¢ gosterdigi sonucu ¢ikarilabilmektedir. Bor
ilavesiyle tanelerarasi kirilma tane i¢i kirilma sekline doniisiir. Tane sinirindaki bag
artar. Auger elektron spektroskopi analizleri taneler arasi kirilmanin gorildiagu
tane sinirlarinda higbir zararli elementin ayrilmadigin1 agiklamaktadir ve kolay
catlak ilerlemesi katki malzemelerinin segragasyonuyla olusmamakta, fakat atomik
diizenin devami olmaktadir. Bor ilavesiyle matrisin plastik sekil degistirebilmesi
dikkate alinmasi1 gereken bir konudur ¢iinkii hem matris hem de tane siniri
ozelliklerinin dengeli olmasi kirilma davranisi i¢in gereklidir. Schulson ve
arkadaslarina gore, tane sinirindaki Bor segregasyonu deformasyon sirasinda tane
sinirlarina karsi kayma dislokasyonlarinin yer almasina olanak saglamaktadir. Bor
ilavesiyle tane sinir1 mukavemetlendirmesi icin yapilan alasimlamanin etkisinin

azaldigi sonucu ¢ikarilmaktadir [29].

Bor etkili mekanizma, yliksek mukavemete sahip malzemelerin genelde kirilmada
yliksek hassasliga sahip olmalarindan intermetalik bilesiklerin tek bir fenomeni
(olgusu) olarak gériilmektedir. Iki mekanizma bor etkisi icin énerilmektedir. Biri
tane sinirina karsi kayma transmitansinin kolayligini esas almaktadir ve digeri de
tane sinir1 bagini esas almaktadir. Deneyi veya hesaplamasi baskin olan
mekanizmay1 belirlemek zordur ve iyi kontrol edilebilir numunelerin kullanildig:
basit deneylerle hem matriste hem de tane sinir1 bolgesinde hem tane sinir1 bagi

hem de dislokasyon hareketi icin glivenilir veriler gereklidir [29].

3.3.6 Yapisal Uygulamalar

NizAl esash alasimlarin ozellikleri siiper alasimlara yaklassa da Ni3Al alasimlari
maalesef ucak motoru uygulamalarinda siiper alasimlarla yer degistirememistir.

NizAl esash alasimlar kompozit gelismeleri icin ¢ekici bir matris saglar. Essiz veya

28



alisilmadik 6zelliklerinin avantaji ile monolitik aliiminat alasimlar uygulamalarda

yakin zamanda kullanilabilir.
Potansiyel uygulamalari sunlari igerir:

- Gaz, su ve buhar tirbinleri (alasimlarin miikemmel kavitasyon, erozyon ve

oksidasyon direnci),
- Ucak baglantilar (diisiik yogunluk ve istenilen mukavemete kolay ulasim),
- Otomotiv turbosarjerleri (yiliksek yorulma direnci ve diisiik yogunluk),

- Piston ve valfler (stlirtinme direnci ve yiliksek sicaklik oksidasyon islemi ile bir

termal bariyerin gelisiminin miimkiin olmasi),

- Korozif ortamlarda kullanilan genlesme baglantilar1 i¢in koériikler, (iyi sulu

korozyon direnci),

- Takimlar (yiiksek sicaklik mukavemeti ve 6n oksidasyon ile gelistirilen asinma

direnci),

- Permanent kaliplar (ytliksek sicaklik oksidasyonu ile termal bariyer kaplamanin

olusabilmesi) [22].

3.4 Kullanim Alanlari

NiAl tek kristalli basma uygulamalarinda oldukc¢a siinek olmasina karsin, tek ve
cok kristalli NiAl, oda sicakliginda ¢ekme sartlarinda oldukga gevrektir. NiAl tek
kristalleri, Ni-esash siiper alasimlarla mukayese edilebilir siiriinme direncine sahip
iken mekanik ozellikleri yetersizdir. Yapilan arastirmalarda tek kristallerin darbe
mukavemetinin gaz tlirbin pervaneleri i¢in Ni-esasl siiper alasimlarla seviyesinde
olmadig fakat sabit parcalarda 6rnegin vanalarda ve yanma contalarinda kullanim
icin (alasimlarin miikemmel kavitasyon, erozyon ve oksidasyon direnci) yeterli
oldugu tespit edilmistir. NiAl su ve buhar tiirbinlerinde kullanilmakla beraber gaz
tirbin donanimlarinda, termal bariyer kaplama olarak yari iletkenlerde, otomotiv
turbo sarjlarinda, yiiksek sicaklik kaliplarinda, firin sabitleyicilerinde, 1sitma
firinlarindaki merdanelerde, ¢ak baglantilar1 (diisiik yogunluk ve istenilen

mukavemete kolay ulasim), korozif ortamlarda kullanilan genlesme baglantilari
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icin koriikler, piston ve valflerde (siiriinme direnci ve yiiksek sicaklik oksidasyon

islemi ile bir termal bariyer 6zelligi) kullanilmaktadir [31, 32].

Bu malzemeler otomotiv sektorii, implant uygulamalari, termo / gilines-elektrik
doénistiriictiler, roket basliklari, tiirbin bilesenleri, biyo-uyumlu malzemeler, uzay
ucaklari, siipersonik tasima icin ultra / siiper / hipersonik ucaklar ve niikleer
fizyon reaktorleri ve c¢esitli endistri alanlarindaki kilit pargalar1 icgin

genisletilebilir [33 - 36].

Biiyiik calismalar yapilmasina ragmen NiAl heniliz yapisal uygulamalarda
mithendislik malzemesi olarak kullanilmak icin yeterince gelistirilememistir.
lleriki calismalar diisiik sicakhiklardaki siinekligi ve yiiksek sicakliklardaki
mukavemeti artirmaya yonelik olacaktir. NiAl ve alasimlari intermetalik
kompozitler icin matris malzemeleri olarak da ¢ok c¢ekicidirler ve bu alanda biiytlik

calismalar yapilmaktadir [22].
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A

NikelAliiminatlarin Uretim Yontemleri

4.1 KIiYSS Metodu- SHS

4.1.1 SHS Yonteminin Tarihgesi

Kendiliginden ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi (KIYSS) ya da bilinen adiyla SHS
(Self Propagation High Temperature Synthesis), tiim diinyada bir¢ok ileri teknoloji
malzemelerinin sentezlenmesinde ve ayni zamanda c¢esitli endiistriyel
uygulamalarda da kullanilan bir tekniktir. KIYSS, Rusya’ da Merzhanov ve
arkadaslar1 tarafindan 1975 yilinda yaptiklar1 ¢alismalarla taninmistir. Ancak
tarihi, bilinenden ¢ok daha eskidir. Malzemelerin sentezlenmeleri i¢cin 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 agiklanmistir. Goldschmidt
dogrudan KIYSS reaksiyonlarinin alt grubu olan, aliiminotermik yéntemini bulan
kisi olarak sdylenebilir. 20. yy’ da ise sistem Alexander 1941, Krapf 1964 gibi
isimlerle gelisme gostermistir. Bu Kkesiflere ragmen, Merzhanov’ un yaptigi

arastirmalara kadar yonteme bilimsel anlamda bir ilgi duyulmamistir [27].

Glnimiiz literatiiriinde reaksiyon sentezlemesi (reaction sytnhesis), yanma
sentezlemesi (combustion synthesis) gibi adlandirmalar1 olan SHS yontemi ile
uretmek icin hizli, ucuz ve giivenilir bir yontem sunmaktadir. Gereken enerji
ekonomik bir islem yapmadan herhangi bir pahali cihaz gerektirmeden malzeme
bilesenleri arasinda ekzotermik reaksiyon sonucu ortaya cikan enerji tarafindan
saglanmaktadir. Teknolojik olarak istenen tiim Ozellikleri birlestiren tek yontem
olmasi nedeniyle son 20 yildir oldukga ilgi cekmektedir. Bu yontem, aslinda kolay
uretilemeyen veya geleneksel olarak tiretimlerinde uzun siireli yiiksek sicaklik
islemleri gerektiren malzemelerin hizli sentezlenmesine imkan tanimaktadir. Bu

yeni sentezleme yaklasimi, sentezleme reaksiyonuyla biiytk 1s1 ¢ikisi sayesinde ¢ok
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yluksek hizda kendi kendine ilerleyerek siiren islemlerden meydana gelmektedir.
1960' Ih yillarda karbiirler, boriirler ve silisidler dahil olmak iizere pek ¢ok seramik
sistemlerin kendi kendine yayilan yanma sentezi, kat1 hal yanma ¢alismalarinin bir
sonucu olarak eski Sovyetler Birligi' nde yogun olarak arastirilmistir. Son yillarda,
bu yontem malzemelerin sentezlenmesi, 6zellikle Amerika Birlesik Devletleri’ nde,
gelismis refrakter malzemelerin sentezi icin aktif olarak bir¢ok tlkede
arastirllmistir. Boylece yanma sentezlenmesi yontemleri yiiksek erime noktalarina
sahip intermetalik bilesiklerin olusumu icin alternatif teknik bir siire¢ olarak

arastirlmistir [27].

4.1.2 SHS Prosesi

Genel olarak yanma sentezi ile ileri malzemelerin biiyiik 6lcekli tiretimi icin

yontemler li¢c ana adimdan olusur:
1- Toz karisimin hazirlanmasi;

2- Ham numune eldesi

3-Ham numunenin sentezi

Bu proseste sentezleme Oncesindeki siirecler geleneksel de toz metaliirjisinde
kullanilan prosediirlere benzer olarak burada reaktan tozlar kurutulur (6r. vakum
altinda 80-100 °C' de ), uygun miktarlarda tartilir ve bir karistiricida karistirilir
(or. bilye karistirma). Bazi uygulamalar igin, oOzellikle diisiik gozenekli veya
gozeneksiz malzeme tretimi icin, yesil (ham) karisimin soguk preslenmesi

gereklidir (Sekil 4.1) [38].

Yesil Karisimin 6nhazirhig:

Peletin
Soguk Preslenmesi

\?ésil Tozlarmm

e Karistirma
Kurutulmasi

Sekil 4.1 Yanma sentezi teknolojilerinin genellestirilmis sematik diyagrami [38]

Reaksiyon sentezlemesi (yanma sentezlemesi), ham iriinlerin, ateslenir

ateslenmez ekzotermik bir reaksiyonla, ¢ok kisa bir siirede istenen triinlere
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dontistigii islemin adidir. Bu sentezleme iki sekilde gerceklestirilebilir. Ilkine
kendiliginden ilerleyen yiiksek sicaklik sentezlemesi (KIYSS) denir. Bu sekilde
gerceklesen sentezlemede reaksiyon, tutusturma bolgesinden baslayarak dalga
seklinde ilerler. Diger sentezleme seklinde ise sentezlenecek malzeme hacimce her
taraftan 1sitilir, reaksiyon baslama sicakligina ulasilinca tiim sentezlenme hacimce
gerceklesir. Bu iki sekilde yapilabilen sentezlemenin sematik bir diyagrami Sekil

4.2" de gosterilmistir [38].
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Sekil 4.2 Yanma sentezi modlari (a) KIYSS, (b) Es zamanli yanma [38]

Bu sentezlemede, karistirilan tozlardan iiretilen bir preslenmis numune, bir
ucundan bir tungsten bobin veya farkli bir tutusturucu yardimi ile ateslenir ve bu
ucta baslayan reaksiyon bir dalga seklinde ilerleyerek, tozlarin bir kismini yakar ve
nihai irini meydana getirir. Atesleme sonucu olusan reaksiyon bir kere
baslayinca, kendi trettigi 1siy1 (reaksiyon ekzotermiktir) kullanarak ontindeki
kismin sicakligini atesleme sicakligina ytkseltir ve bu sekilde reaksiyon dalgasi
baska bir dis 1s1 kaynag1 olmadan kendi kendine devam eder. ikinci atesleme

yontemi termal patlama veya es zamanl yanmadir.

Bu yontemde, soguk preslenmis tozun biitiinii atesleme sicakligina kadar 1sitilir
(6rnegin bir firin icerisinde). Bu sicaklikta sikistirilmis toz aniden iirtine doniisiir.
Her iki atesleme yontemi de gecmiste, nikel altiminatlarin iiretiminde kullanilmis

olan yontemlerdir [1, 38].
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Yanma sentezlenmesinin prensibi, Sekil 4.3' te gosterilmistir, asagidaki gibi tarif
edilebilir: sikistirilmis tozlardan yapilmis bir silindirik numune istiine
yerlestirilmis olan bir tungsten tel, numunenin iist tabakasinin 1sitmasini saglayan,
bir dogru akima tabi tutulur. En kisa siirede bu katmanin sicakligi belirli bir
sicakliga ulastiginda, tutusma sicakligl (Ti) olarak adlandirilan, reaksiyon

meydana gelir [39].

Bl tesleme bobini

L B ]
I i |
tegleme Grind

Yanma bdélgesi

Yanma dndi

ilk kompakt

Sekil 4.3 SHS isleminin fotografi ve sematik resmi [39]

Yanma sentezi ile sentezlenen iiriinlerin sayis1 1970 ve 1980’ li yillarda hizli bir
sekilde artmis ve su anda 400 farkli bilesigi asmaktadir. Ozellikle, karbiirler (TiC,
ZrC, SiC, B4C, vb), boriirler (TiB2, ZrBz, MoB3, vb), silisidler (TisSi3, TiSiz, MoSiz, vb),
nitritler (TiN, ZrN,SizN4, BN, AIN), ve intermetalikler (NiAl, NizAl, NiTi, TiAl, CoAl,

vb.) bu malzemeleri igerir [38].

Reaktanlarin yapisina (katy, sivi, gaz halindeki element veya bilesik) ve ekzotermik
reaksiyon 1sisina (adyabatik sicaklik, Taq) bagh olarak yanma sentezi farkli

sekillerde tanimlanmaktadir. Bunlar;

— Hacim Sentezi (termal patlama, HYS);

— Kendiliginden ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi (KIYSS),

— Diistik sicaklik yanma sentezi (DSYS);

— Soliisyon yanma sentezi (SYS);

— Jel-yanma (J-Y);

— Sol-jel yanma (S-] Y);

— Emiilsiyon yanma (EY) vb. olarak isimlendirilmektedir [8].
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4.1.3 SHS Yonteminin Termodinamigi

Reaksiyonla sentezleme ydntemindeki 6nemli parametrelerden biri, adyabatik

sicaklik (Taq)’ tir. Tozu nihai liriine doniistiiren reaksiyon ekzotermik bir reaksiyon

olup, reaksiyon o kadar hizli gerceklesir ki, kosullar1 adyabatik olarak kabul

edilebilir. Bu nedenle, biitiin olusum 1sisinin sicakhigini, sifir kayipla, adyabatik

sicakliga yiikselttigi farz edilir. Bu sicaklik basit termodinamik denklemlerle

hesaplanabilir ve o reaksiyon i¢in cikilan maksimum ya da en yiliksek sicakligi

gosterir. Ni,Alp gibi bir nikel aliiminatin reaksiyon sentezi i¢in adyabatik sicaklik,

asagidaki denklemlerle bulunabilir:

aNi+b.Al = NiAly + Is1
(6rnegin, a=b=1 icin Ni,Alp = NiAl olur)
Is1 dengesi icin:

Taa< Tmigin  (Tm= ergime sicakligidir)

TR Tad
AHg95 (Nia Alb + f Cp(a.Ni+ b.A)dT = f Cp(Nia Alb)dT
298 TR

TR

AHpp9g (Nia Alb + f Cp (a.Ni+ b.Al)dT
298
Tad

= f Cp(Nia Alb)dT + vHm
TR
Tad

+xf Cp(Nia Alb, ergiyik)dT

™m
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Tad = Tm olmasi durumunda, v = 0-1 ve x = 0 olur. Tag > Tm olmasi durumunda ise, v
=x = 1 olur. Cp (NiaAlb, a Ni + b Al) = Ni,Aly’ nin 6zgiil 1s1 kapasitesi, a.Ni + b.Al ise

elementel reaksiyon dncesi toz karisiminin 6zgiil 1s1 kapasitesidir (Jmol-1K1).

Tr = reaksiyon sicakligi, Tag = adyabatik sicaklik, Tm=NiAl’ un ergime sicakligi, v=
adyabatik sicaklikta ergiyen NiAl’ in hacim orani ve Hm=Ni.Al,’ nin ergime

entalpisidir (ergime gizli 1s1s1) [1].

Deneysel bir calismada, reaksiyon esnasinda 6l¢lilen maksimum sicakligin, teorik
olarak belirlenen adyabatik sicakliga esit ya da bu degerden daha kiiciik oldugu
belirlenmistir. Reaksiyon esnasinda ulasilan maksimum deneysel sicakliga “Yanma
Sicaklhigr (T¢)” adi verilir. Is1 kayiplar1 tamamlanmamis reaksiyonlar, azalmis
reaksiyon hizlari, toz boyutlarinin biiylik olmasi ya da numuneden radyal yénde
kaybolan 1sidan kaynaklanabilir. Tagq, reaksiyon mekanizmasini anlama ve
siniflandirma agisindan yararlidir. Bu deger, incelenen reaksiyon esnasinda,
reaksiyona giren tozlar ile iirtinlerin umulan fiziksel durumunu gosterebilir. Eger
Taq, hem tozlarin hem de iriinlerin kaynama sicaklik degerlerinden daha kiigtikse,
reaksiyona gazsiz adi verilir. Bu durumda buhar basin¢lar1 ihmal edilecek
durumda dustiktir. Taq toz ve uriinlerin ergime sicaklik degerlerinden daha
kiiciikse, bu durumda reaksiyon kati halde meydana gelir. Bu kosullar altinda
tozlarin uretilebilecegi rapor edilmistir. Eger Taq toz ve lirtinlerin birinin ergime
sicakligindan daha ytuksek ise, siwvi-kati reaksiyonu meydana gelir. Kisaca
reaksiyon, gazsiz, kati-kati, kati-sivi veya gazli olabilir. Bunlarinin hepsinin
olusacak mikroyapi ve iiriin 6zellikleri lizerinde 6nemli etkileri vardir. Bazi
durumlarda NiAl bilesiginde oldugu gibi T.4q, meydana gelen metallerarasi bilesigin
ergime sicakligini asabilir. Bu da baslica iiretim tekniklerinin kullanilmasini
saglayabilir. Yine adyabatik sicakligin, reaksiyonun kendi kendine ilerleyen tipte
olup olmayacagini tahminde kullanilabilecegi de bildirilmistir. Nikel aliminatlar
icin adyabatik sicakliklar termodinamik 6zelliklerle birlikte Tablo 4.1 ve Tablo 4.2’

de verilmistir [1].
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Tablo 4.1 Nikel aliiminatlarin olusum entalpileri ve 1s1 kapasiteleri [1]

Bilesik | AHf9s | AHm (kj mol1) Ozgiil 1s1 kapasitesi (J*mol- 1*K-1)
AlsNi | -150.7 38* 43.144 + 138.406*10-3*T + 14.611 * 10>*T-
2-67.314 * 10-6*T?
AlNiz | -282.42 56* 106.067 + 34.303 * 10-3*T - 0.001 * 105*T-
2+0.003 * 10-6*T2
NiAl -118.4 63 41.925+13.6 * 10-3*T - 0.033 * 105*T-2 +
0.1 *10-6*T2
NizAl -153.1 50* 88.491 +32.218 * 10-3*T + 0.001 * 105*T-2

-0.001 * 10-6*T2

*Diizenli alagimlara ait termodinamik bagintilardan hesaplanmistir

Tablo 4.2 Ni-Al bilesiklerinin adiyabatik sicakliklari [1]

Bilesik 225 °C’ de olusum isis1 (Kj*K-1*mol1) | Tm(°C) | Taa (°C)
NizAl -153.1 1395 1313
NiAl -118.4 1638 1638

NizAl3 -282.4 1133 1133
NiAl3 -150.7 854 854

KIYSS yonteminde, reaksiyon atesleme sonrasi oda sicakliginda bile kendi kendini

devam ettirerek parcanin diger ucuna ulasir. Baslangicta, soguk preslenmis metal

tozun bir ucuna harici bir 1s1 kaynagi uygulanir. Boylece malzemenin sicakligi

atesleme sicakligina (Tig) ylikseltilir. Reaksiyon basladiktan sonra, artik harici 1s1

kaynaginin bir islevi kalmaz, dolayisiyla devre dis1 birakilabilir. Reaksiyon sonucu

olusan 1s1, reaksiyon tabakasinin dntindeki tabakay: 1sitarak, sicakligini atesleme

sicakligina ytkseltir ve bu tabakada da reaksiyonu baslatir. Boylece art arda

meydana gelen reaksiyonlar bir dalga seklinde ilerleyerek, malzemenin sonuna
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ulasir ve istenen iurin meydana gelmis olur. Eger reaksiyon kendi kendine
ilerleyen bir reaksiyon ise, reaksiyona kararl (sabit hizda dalga ilerlemesi) denilir.
Ne var ki eger kinetik ve 1s1 parametreleri olmasi gerektigi gibi degilse, dalga
salinimh (yiiksek ve alcak ilerleme hizlarina sahip periyotlar halinde) veya doner
(malzeme etrafinda spiral) davranis gostererek kararsiz hale gelebilir ve sonebilir.
Bir reaksiyonun kendi kendine devam edip etmemesi bir dizi faktére baghdir.
Reaksiyon 1sisinin bir kismi 6ndeki komsu tabakayr 1sitmada kullanildigr igin,
liriiniin 1s1s11 artiracak 1s1 miktar1 azalir ve bu yiizden KIYSS’ deki T.d degerinin
termal patlama reaksiyonlarindan daha az oldugu bilinir. Sekil 4.4’ te bir KIYSS ve

termal patlama reaksiyonlarinda olusan enerji aktarimini géstermektedir [1].

AH (Tig)= - [H(R) + H(P)] Reaksiyona girenler

Uriinler

e o o e e
e

Entalpi (J)

T, T;
Sicaklik (°C)

Sekil 4.4 Entalpinin Sicaklikla Degisimi: H(R): Girenlerin entalpisi, H(P) Uriinlerin
entalpisi [1]
Eger bir reaksiyon oda sicakliginda kendi kendini siirdiirmiiyorsa, malzemenin,
ateslemenin baslayabilmesi i¢in oda sicakligindan daha yiiksek bir sicakliga kadar
(ornegin T sicakligina kadar) 1sitilmasi gerekir. Eger numune 6n tavlamaya tabi
tutulursa, bu durumda malzemede ateslemeyi baslatmak i¢cin ¢ikilmasi gereken
sicaklik (yani T sicakligl) énemli élgiide azalmaktadir. On tavlama sicakligindan
ayr1 olarak, sicaklik atesleme sicakligina daha ulasmadan 6nce (Tig) bir reaksiyon,
eger 1s1 malzemede ateslemenin baslayacagi tabakaya komsu olan tabakadan hizla
uzaga iletiliyorsa, reaksiyon kendi kendine ilerleyen bir reaksiyon olamayabilir. Bu
durum, 1s1 iletim katsayisi yiiksek olan tozlar kullanildiginda ve malzemenin yas
yogunlugu yiiksek oldugunda ortaya ¢ikabilir.
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Yine toz boyutu biiyiikse, reaksiyon kinetigi ve hatta reaksiyon miktari bile azalma

egilimine girer. Oyle ki, adyabatik sicaklik azalir.

Deneysel bir gozlem, adyabatik sicaklik Tag >1527 °C olmadikca reaksiyonun kendi

kendine ilerlemedigini gostermistir.

Munir ve arkadaslar1 Cp’ nin sicaklifa hassasiyetinin az olmasi nedeniyle,
AHf298/Cp29s orani ile Taq arasinda yaklasik bir baginti oldugunu gosterdiler. Son

zamanlarda eger:

(Tad - Tig) = Cp (reaksiyona girenler)

(4.4)
(Tig - Tstart) < Cp (iirtinler)
olursa kendi kendine ilerleyen bir reaksiyon meydana gelecegi one siiriilmiistiir

[40].

Tig ve Tstare Sirasiyla, atesleme ve 6n tavlama sicakliklaridir. Cp (lirtinler) Taq ve Tig
arasindaki ortalama 0zgiil 1s1, Cp (reaksiyona girenler) ise Tstrt ile Tig arasindaki
ortalama 0zgiil 1s1dir. 4 no’ lu denklem dort farkli Ni-Al metallerarasi bilesigine

uygulandiginda, elde edilen sonuclar asagida verilmistir:

Tablo 4.3 KiYSS (kendiliginden ilerleyen yiiksek sicaklik sentezlemesi)
termodinamik tahminleri [1]

st T | T | T | (TOTe ] Gl
NiAl3 1127 298 900 0,38 0,24
Ni2Alz 1406 298 900 0,84 0,20
NiAl 1912 298 900 1,68 0,48
NizAl 1586 298 900 1,14 0,23




Tablo 4.3’ teki sonuglar, 4 nolu denkleme gore, bilesiklerin hepsinin 6n 1sitma
gerekmeden oda sicakhiginda KIYSS (SHS) islemini gergeklestirdigini

gostermektedir.

Elementel pargacik boyutunun numunelerin yanma davranisi ve nihai {riin
lzerinde onemli bir etkisi vardir. Dolayisiyla dikkate alinmasi gerekir. Yine
vurgulanmasi gerekir ki 4 no’lu denklem KIYSS' de énemli bircok parametreyi
icerse de yogunluk ve termal iletkenligi icermemektedir. Bunun da o6zellikle
reaksiyonu baslatmanin ¢ok zor olabildigi NiAl folyo malzemelerdeki gibi ¢ok

yogun malzemeler icin KiYSS reaksiyonlarinin baglamasi zorlastirabilir.

4.1.4 Sentez esnasinda Yapiy1 Etkileyen Fiziksel Ve Kimyasal Olaylar

Varma ve ark. tarafindan yanma sentezi sirasinda yapinin olusumunu etkileyen
kimyasal ve fiziksel siirecler belirlenmistir:

1 - Reaksiyona girmemis bolge icin reaksiyondan is1 transferi;

2 - Kat1 reaktanlarinin faz gecisi;

3 - Otektik erime olusumu;

4 - Reaktanlarinin erimesi;

5 - Erimis bir fazin yayilmasi;

6 - Erimis parcaciklarin birlesmesi;

7 - Ugucu yabanci maddelerin ve reaktanlarin gazlasmasi;

8 - Ilk iiriin olusumu ile kimyasal reaksiyon;

9 - Ara urinlerin erimesi;

10 - Sogutmaya baglh erime kristallesmesi;

11 - Kristal biiylime;

12 - Sogutma sirasinda kati tiriinlerde faz gegisi;

13 - Kristal yapinin diizeni [38, 39]

4.1.5 SHS Yonteminin Avantajlar1 ve Dezavantajlari

4.1.5.1 Avantajlari
SHS tekniginde ergitme ve dokiim, ya da reaktif olmayan toz metaliirjisi gibi

geleneksel reaktif olmayan siireclere kiyasla cesitli avantajlari vardir:
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- [Ik kurulum maliyetin ¢ok diisiik

- Oldukga basit ara¢ gereksinimlerine ihtiya¢ duyulur.
- Proses kolay ve hizlidir;

- Uriinler yiiksek safliga sahiptir;

- Malzeme eszamanli iirtine dontsir.

- Islemin kendisi icin diisiik enerji gereksinimi duyulur. Gergeklesen reaksiyon ile
onemli 6lclide enerji saglanir, baz1 sistemlerde oda sicaklifinda bir torg alevi ile

ateslenebilir.

- Geleneksel toz metaliirjisi veya kiilce islemler ile karsilastirildiginda sonucta elde
edilen malzeme yiiksek saflikta, yanma o6nilinde asir1 sicakliklarda, ucgucu
kirleticileri kaldirir ve pota duvar gibi bu tiir potansiyel kirlenme kaynaklari ile

uzun siireli temas 6nlenmis olur.

- Karmasik ve kararli fazlarin tiretimi: termodinamik acidan kararsiz fazlar veya iki
fazli bir malzeme bu tiir elementel tozlardan, 6rnegin bir TiC takviyeli NiAl olarak,
yerinde liretilir ve bu avantajlar ile iiriinler iiretilmistir. Ornegin:

- Asindiricilar, arag kesme, parlatma tozlari (6rnegin TiC);

- Direncli 1sitma elemanlar1 (6r. MoSiz);

- Yiiksek sicaklik yaglayicilar (6rnegin Mo kalkojentirler);

- Notron zayiflaticilar (6r. refrakter metal hibridlerinden);

- Sekil hafizali alagimlar (6r. NiTi);

- Yiiksek sicaklik yapisal alasimlar (6rnegin Ni-Al alasimlari);

- Celik eritme katki maddeleri (6rnegin nitriirlenmis demir alasimlar);

- Korozif ortamin elektrolizi i¢in elektrotlar (6rnegin TiN) [37, 39].
4.1.5.2 Dezavantajlari

-Faz homojenligi, cok fazli sistemleri elde etmekte zor olabilir.

-Termal gecisler, 105 K/cm mertebesinde, bliyiik artik gerilmeler gelistireceginden

lirtin malzemesinde catlaklara neden olabilir.

-Yanma reaksiyonlari kontrol etmek zordur.
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-Tozlardan yakin net sekil isleme, hacim degisiklikleri erime nedeniyle zor olabilir.

-Reaksiyon ilerlerken ulasilan yiliksek sicaklik esnasinda ekstriizyon, dovme ya da
basinghi dokiim gibi islemlerin uygulanmasi, bu kusurlar1 yok edip, yanma

sentezlemesi isleminin faydalarini artirabilir [37, 39].

-Proses Kontroli; geleneksel 1s1l islem ile karsilastirildiginda, reaksiyon kinetigi
hizli1 ve maksimum sicaklikta kalma siiresi ¢cok kisa (dakika, saniye veya daha az)
oldugu i¢in, bazi islem parametrelerindeki degisim sinirlidir, yanma sicakliginda

islem siiresi ile oynamak pek miimkiin degildir [1].

- Gozeneklik; reaksiyon sentezi ile liretilen malzemelerin mikroyapisi cogunlukla

onemli miktarda gozenek icerir. Bu gozeneklerin sebepleri sunlardir:

a. Malzeme zaten gozeneklidir ve sentezleme sonrasinda, malzemede
biiziilme yoksa malzeme i¢inde kalir.

b. Kirkendall gozenekliligi makroskobik genlesmeye sebep olur. Bunlar
Ni-Al sisteminde oldugu gibi, reaksiyon baslamadan 6nce, kat1 hal diflizyonu
meydana geldigi zaman nikel ve aliminyum arasindaki dengelenmemis
difiizivite nedeniyle olusur.

C. Reaksiyon esnasinda gazlarin olusmasi ve kaynama noktas1 diisiik
empuritelerin gaz haline doniiserek malzeme icinde hapsolmasi. Yiksek
sicaklikta bu fazlarin genislemesi gozeneklere yol acar ve hatta bazi
durumlarda siddetli reaksiyonlarda parcayi patlatabilir.

d. Eger irin yanma sicakliginda erirse, katilasma biizlilmesinin
indukledigi go6zeneklilik olusabilir. Ergimenin devam etmemesi, bu tip
gozeneklilige yol acar.

e. Uriinler ve reaksiyona giren tozlar arasindaki hacim degisiminden
kaynaklanan i¢ gozenekler. NiAl ve NizAl' un olusumundaki dahili hacim
degisikliklerinin sirasiyla, %12,6 ve %5,2 oldugu bildirilmistir. Biiziilme
yoksa bu hacim degisikligi artik gozeneklilik seklinde ortaya ¢ikar ve bu

nedenle basing yardimiyla yogunlastirma islemine gerek duyulur [1].
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4.2 Toz Metaliirjisi Yontemi

Toz metaliirjisi, saf metal ve alasim tozlari ile seramik esash tozlarin sekillendirilip
sl islemle (sinterleme) mukavemetlendirilmesi teknigidir. Ince parcacik
seklindeki saf metaller, alasimlar, karbon, seramik ve plastik malzemeler birbiriyle
karistirilarak basing altinda sekillendirilirler. Daha sonra bu pargalar matris
malzemenin ergime sicakliginin altinda bir sicaklikta sinterlenerek parcaciklarin
temas yiizeyleri arasinda kuvvetli bir bag olustururlar ve bdylece istenilen

ozellikler elde edilir.

Uygun o6zelliklere sahip mikron boyutundaki metal tozlar1 ve bazi katki
malzemelerinin ilave edilmesiyle veya ilavesiz olarak mekanik veya hidrolik
presleme, enjeksiyon, ekstriizyon veya haddeleme teknikleri ile sekillendirilirler.
Sekil verme islemleri normal sicakliklarda yapilabildigi gibi sicak presleme veya
sicak izostatik presleme tekniklerinde oldugu gibi yiiksek sicakliklarda da
yapilabilir. Bu durumda sekil verme ve sinterleme islemleri birlikte uygulanmis
olur. Soguk sekillendirilmis parcalarin mukavemet kazanabilmesi i¢in sinterleme

islemine tabi tutulur [41].

4.2.1 Sinterleme

Sinterleme, metaller ve seramiklerin tUretiminde uygulanan ve preslenmis parcada
parcaciklar arasinda bag olusturarak, mukavemetin artmasini ve gozeneklerin
azalmasini saglayan bir 1s1l islemdir. Soguk olarak sekillendirilmis toz metal
malzemeler ¢ok kirilgandir. Toz taneleri basing altinda mekanik olarak birbirlerine
kilitlenmislerdir ve kismen de soguk kaynak olusmustur. Ancak, her iki mekanizma
ile de olusacak mukavemet pargaya yiik tasima 6zelligi vermez. Ham mukavemet
olarak adlandirilan bu mukavemetin, parcanin tasinmasi ve stoklanmasi igin
gerekli mukavemet kadar olmasi yeterlidir. Sikistirilarak geometrik sekil verilmis
parcaya malzemenin ergime sicakliginin altinda 1sitilarak mukavemet kazandirma
islemi sinterleme ile mimkiindiir. Tek bilesenli sistemlerde genellikle sinterleme
sicaklig1 olarak metalin mutlak ergime sicakliginin 2/3’ i veya 4/5’ i alinir. Birden
fazla bilesenli sistemlerde ise sinterleme genellikle ergime sicakligi en disiik olan

bilesenin ergime sicakliginin tizerinde yapilir. Sinterleme sicaklig1 gibi sinterleme
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siiresi de kullanilan malzemeye gore degisir. Sert alasimlar ve manyetik
alasimlarinda oldugu gibi bir¢ok hallerde de birkag saat siiren sinterleme yapilir.
Sinterleme stresi ile sinterleme sicakligl arasinda basit bir baginti vardir.
Sinterleme sicaklig1 ylikseldik¢e sinterleme zamani kisalir. Sekil 4.5’ te gorildigi
gibi sinterleme siiresi arttikca tane biliytikliigii artar. Cekme dayanimi, yogunluk ve

elektrik iletkenligi artar [29].

a= vofunluk. b= mukavemet, c= sineklilik d= tletkenlik

[s)

=

Orellikler

’ /

Sintetleme sicakhf ——————»

Sekil 4.5 Sinterleme sicakligl ile malzeme 6zelliklerinin degisimi [29]

Sinterleme esnasinda uriinlerde bir kisim degisiklikler meydana gelir. Sekil 4.6’ da
gorildigi gibi difiizyon ile toz parcaciklari arasinda metaliirjik bir bag olusur.
Farkli bilesimdeki tozlarin harmanlanmasi halinde, diflizyon metallerarasi fazlarin
ve kati ¢ozelti alasimlarinin olusumunu saglar. Yuksek sicaklikta birbirleriyle
temas halindeki ylizeyler arasinda atomlar arasi bag olusur ve atomlarin her iki
yonde hareketi (karsilikl transferi) ile bag kuvvetlenir. Ayn1 zamanda plastik ve
viskoz akis (akiskanligi diisiik, kismi ergime) meydana gelebilir ve Kkiitlesel
difiizyon ile bosluklarin boyutlar: kigiliir. Bu ylizden pargalarin hacmi azalir ve

yogunluklari artar.

44



Gozeneklerdeki |/

___ degisim \ N\
L ) [ >
b Y o N
P o \ /.'-. \
| K % -
AN )] Sekildeki degisim 2
5 3 ve buzulme (
= \

Sekil 4.6 Sinterleme esnasinda, tozlarin birbirine kenetlenmesi ve porozite miktar:
ile gozenek morfolojisinin degisimi [29]

Sinterleme sirasinda yogunluk, stineklik ve mukavemet 6nemli oranda artar. Sekil

4.7’ de gorildigi gibi optimum bir siireden sonra isitmaya devam edilirse

ozelliklerde azalma meydana gelir.

1ol

Mukavemet

Siineklik

Toz metalurjisi {irlinlerinin 6zellikleri
Diger yontem firiinlerinin &zellikleri

=

Zaman —»

Sekil 4.7 Sinterleme operasyonu siirecinde toz metalurjisi tiriinlerinin yogunluk,
mukavemet ve siineklik gibi 6zelliklerinin, diger yontemlerle liretilen mamdiillerin
ozelliklerine oraninin zamanla degisimi [42]

Sinterleme icin gerekli olan atmosfer, prensip olarak pargalarin ve firinin

oksitlenmesini 6nlemek, yiizey oksitlerini indirgemek, firinda buharlasan yaglayici
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gazlarin1 disar1 atmak ve demir karbon alasimlarinda oldugu gibi malzemenin

bilesimini kontrol etmek i¢in kullanilir.

Toz metalurjisi teknigi, hassas boyut kontrolli veya yliksek mekanik 6zelliklerin
onem tasidigi parc¢alarin tiretiminde dokiim sicakliklarinin ¢ok yiiksek olmasi veya
dokiim 6zelliklerinin (akiciligin) olumsuz olmasi ve bu nedenle arzu edilen fiziksel
ve mekanik o6zelliklerin saglanamadig1 pargalarin iiretiminde ve plastisitelerin
zaylf olmasi nedeniyle, plastik sekil verme teknikleri ile tiretilmeleri miimkiin
olmayan pargalarin iiretiminde kullanilmaktadir. Bu nedenle dokiim yontemine

kiyasla T/M yontemi daha ¢ok tercih edilmektedir.
Toz metaliirjisi yontemi ile

1. Daha ekonomik tliretim saglayabilmesi,

2. Ergime kayiplar1 olmamasi,

3. Fiziksel ve mekanik 6zelliklerin iyilesmesi (tane biiyiikligii, bosluk olmamasi,

cekme mukavemetinin artmasi, iyi isleme kabiliyeti vs),

4. Klasik yontemle tliretilmeyen parcalarin tliretilmesi,

5. Hammadde kayiplarinin azlig1 ve hammaddenin iyi degerlendirilmesi,
6. Seri Uretim saglayabilmesi gibi avantajlar elde edilebilir.

Ge¢misten giunumiize kadar toz metaliirjisi ile tirtin haline getirilen malzemeler

sunlardir;
1. Yuksek sicakliga dayanikl siinek hale getirilmis refrakter metal ve alasimlari,
2. Dis dolgu amalgamlarinda kullanilan plastik metaller.

3. Metalik karbiirler, metal matrisli sert ve darbeye dayanikli alasimlar (WC-CO,
NiCr vb.).

4. Bilesenleri birbiriyle zor karisan veya hi¢ karismayan elektrik malzemeleri.
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5. Ugak sanayinde jet motorlarinda 1s1 kalkani olarak kullanilan malzemeler (Al, Ge

elementleri).

6. Kimya sektoriinde renklendirici veya katalizor olarak kullanilan malzemeler (Cr,

Ni, Pt).
7. Konstriiksiyon alaninda yap1 konstriiksiyonlarinda ¢ati malzemesi (Al, Cu, Fe).

8. Asindirici sektoriinde temizleme ve asindirici disk malzemesi (Fe, Sn, Zn) [42].

4.3 Mekanik Alasimlama Yontemi

Mekanik alasimlamanin (MA) saglamis oldugu avantajlar neticesinde bu yontemin
kullanim alani oldukg¢a genislemistir. MA genellikle homojen dagiliml 1s1l veya
kimyasal islemlere basvurmadan gergeklestirilen, bir kat1 hal reaksiyonudur.
Klasik alasimlama islemleri sirasinda karsilasilan ergime problemleri, heterojenlik
ve islemler sirasinda meydana gelen istenmeyen reaksiyonlar MA ile ortadan
kaldirilabilir. Ayn1 zamanda ekonomik ve uygulama alaninin genis olmasi buytk
avantajlar saglar. Bunlarin basinda modern ve birbiri ile karismayan elementlerin
karistirillabilmesi gelir. Mekanik alasimlama, tozlarin paslanmaz celik kazanlarda
sertlestirilmis celik bilyeler veya tungsten bilyeler ile istenilen siirelerde
ogutilerek ve karistirarak yapilan bir islemdir. Oksitlenmeye karsi ogilitme
sirasinda genellikle Argon gazi kullanilir. Eger nitrirleme gibi bir islem de varsa
atmosfer olarak azot kullanilabilir. Eger kullanilan tozlar yumusak ise %1-2 hacim
oraninda stearik asit ilavesi gerekebilir. Uretilecek tozun miktarina, toz boyutuna
ve daha bir¢cok parametreye gore uretilmis degisik amacli MA degirmenleri
kullanilmaktadir [43]. Alasimlama i¢in degirmene konan metal tozlar1 yiiksek
hizda ¢arpisan bilyelerin arasinda kalarak birbirine kaynamakta, kirilmakta ve
tekrar kaynayarak refrakter oksit parcaciklarin matris icerisinde homojen dagilimi
saglanmaktadir. Bu malzemeler yiliksek sicaklik performansinmi artirmak igin,
ozellikle uzay sanayi ve gaz tiirbini uygulamalar1 icin gelistirilmis olmalarina

ragmen oldukg¢a yaygin bir kullanim alani bulmuslardir [44, 45].

MA islemi sirasinda tozun ortalama boyutu, boyutsal dagilimi, sekli ve diger

yapisal oOzellikleri islem sirasinda kontrol edilir. MA islemleri genellikle klasik
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yontemlerin, kimyasal reaksiyonlarin ve ingot metallrjisi gibi metotlarin
kullaniminin yetersiz oldugu noktalarda oldukga iyi sonuglar verir. MA yontemi ile
biri stinek, digeri gevrek iki farkli malzemenin kirilma, kaynaklanma esasina dayali
ardisik tekrarlar seklinde homojen ve ince bir yapisal biitiinlik saglamasi
amaglanmistir. Olusturulacak alasim igerisinde metal ya da metal olmayan
malzemelerin oranlari belirlenir ve yiliksek enerjili degirmene sarj edilir. Mekanik
olarak alasimlanacak tozlar1 ve onlarin deformasyon karakteristikleri sematik

olarak Sekil 4.8’ de gosterilmistir.

Eilve-Toz-Bilve
Carpismasy
A Wetal

B Metali —— >

Tutermetalik O IPE‘. 35

L
20m D.Sum 20um 0.5um
Ha;lnng;u_r Tozlan Carpisma Sonras Tozlar

Sekil 4.8 Baslangig tozlari ve alasimlamaya bagli deformasyon tavirlari [43]

Yuksek enerjili 6gtitme sirasinda, bilyeler birbirine ¢arpar ve ¢arpmanin etkisi ile
bilyeler arasinda kalan tozlar ezilir ve ayn1 zamanda sert oksit parcaciklar1 daha
kiigiik pargalar halinde kirilarak yumusak matris icerisine gomulur. Sekil 4.9’ da

bilyelerin ¢arpismasi sonucu ezilen ve birbirine kaynayan tozlar goriilmektedir.
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Sekil 4.9 MA sirasinda bilye-toz ¢arpismasi [46]

4.4 Yonli Katilastirma Yontemi

Bircok diizenli intermetaliklerde, oda sicakliginda stinekligin diisiik olmasi, tane
sinirlarinin zayifligiyla agiklanmistir. Fakat bu malzemelerde az miktarda bor ilave
edilerek, siineklikte ciddi bir artisla birlikte kohezif mukavemetin arttigi
aciklanmistir [43]. Bir yonlendirilmis katilasma yapisi elde etmek i¢in alternatif bir
yol iizerinde calisilmaya baslanmistir. ilk calismalarda bor kullanmaksizin NizAl
bilesiginde siitunsal yapida stineklikte kayda deger artislar gostermistir. Cekme
ozelliklerindeki artis1 gosteren gerilme-uzama egrileri Sekil 4.10" da belirtilmistir.

Benzer gelismeler Fe-40Al intermetalik sisteminde de goriilmustiir [47].

49



| Rastgale biyimQg
200

—
[ -]
i

Gerilme (MPa)

|
s 9% Uzama

Sekil 4.10 Es eksenli yapinin tersine yonlendirilerek katilastirilan Ni3Al’ de artan
mukavemet [47]

Siitunsal yapinin diger bir 6nemli avantaji yiiksek sicakliklarda siirtinme
ozelliklerini ciddi bicimde artirmasidir. Ciinkli ergime noktasinin bir bugugundan
daha yiliksek sicakliklarda tane sinirlar1 siiriinmede daha etkilidir. Sonucta
gozeneklerin hacim orani yonlendirilmeden katilastirilmis NizAl 'de bir es eksenli
yapidan daha iyi kontrol edilir. Bu katilasma hizina bagh olarak porozite

fraksiyonu Sekil 4.11’ de gosterilmistir.
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Sekil 4.11 Yonlendirilmeden olusturulan Ni3Al’ de katilasma hizi lizerinde gozenek
oraninin bagimliligi [47]

Her ne kadar yonlendirilerek katilastirillan intermetalikler es eksenli bir yapi ile
katilastirildiginda daha tistiin mekanik 6zellikler gosterse de islem parametreleri
¢ok dikkatli optimize edilmesi gerekir. Ornegin, stokiyometrik NisAl, 12 mm/saat’
ten daha yavas katilastirilirsa 24 mm/saat hizla katilastirmada elde edilen tek
NizAl fazina karsi olarak NiAl fazi olusur. Bundan baska Bor ve Hafniyumla
modifiye edilmis NizAl' in yonlii katilastirmasinin zor oldugu ve peritektik

reaksiyon gorildugi tespit edilmistir.

4.5 Vakumda indiiksiyon Ergitme Yontemi

Vakum indiksiyon ergitme (VIM), o©zellikle 02 ve Nz den arindirilmis bir
atmosferde ergitilmesi gereken malzemeler i¢in tasarlanmistir. Bu islem siiper
alasimlarin ergitilmesinde olduk¢a basarili olmustur ve intermetaliklere de
uygulanabilir. Indiiksiyonla ergitmenin en biiyiik avantaji istenmeyen ucucu
elementlerin ylizeye tasinmasina yardim eden siirekli karistirma islemi olmasidir.
Bu arindirma islemini kolaylastirir. Fakat bu teknik ile tretilen malzemelerin
mikroyapis1 daha sonraki soguk ve sicak islem icin uygun degildir. Standart bir
VIM isleminde metal genellikle ingot dokiimdiir. Katilasma mikroyapisi i¢indeki
mikro ve makro segregasyonla birlikte son homojensizlikler, daha sonraki bir

ergitme islemiyle diizeltilmelidir. Diger taraftan, intermetaliklerin vakum
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indiiksiyon ergitmesi hatta havada indiiksiyon ergitmesi direkt dokiime kadar
basariyla uygulanmistir. Ni-Al intermetaliklerde havada indiiksiyon ergitmesi Al
icin %95, Cr, Zr ve B gibi diger alasim elementleri i¢cin %100 pratik olarak
iyilestirme orani saglamaktadir. Vakum indiiksiyonda ergitme genellikle oksit
inkliizyonlarin stineklik ve kirilma o6zelliklerini ciddi bir sekilde etkidigi

durumlarda tercih edilmektedir [47].

Yiiksek sicaklik alagimlarinin indiiksiyon ergitmesinde potalarin kullanilmasi ¢ok
onemlidir. Ni-Al intermetalikler i¢in zirkonya ve aliimina potalar kullanilabilir.
Fakat bu potalarin termal sok direncleri kullanimi sinirlandirir. Elektromanyetik

alan (yiiksek karistirma etkisi) ince taneli bir yap1 elde edilmesine imkan verir.

Asal gaz girgi _';
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Sekil 4.12 Kapali olmayan bir indiiksiyon ergitme ve dokiim prosesinin sematik
goruniisu [47]
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4.6 Vakumda Arkla Yeniden Ergitme Yontemi

Vakumda arkla yeniden ergitmenin (VAR) intermetaliklerin ingot metalurjisinde
cekici bir islem oldugu diisiiniilmektedir. Bu proseste VIM’ den alinan ingotlar
elektrot olarak kullanilir. Islem bir pota ile elektrot arasinda ark olusturularak
baslamaktadir. Katilasma mikroyapisi lizerinde daha genis kontrol imkani vardir.
Ergitme hiz1 ve sogutma hiz1 elektrotla pota arasindaki ark uzunlugu degistirilerek

degistirilebilir [12].

4.7 Elektroslag Rafinasyon Ergitme Yontemi

Elektroslag rafinasyon (ESR) yillar 6nce VIM ingotlarinin katilasma mikroyapisini
rafine etmek icin alternatif bir islem olarak ortaya gikmustir. Onceleri bu islem
soguk veya sicak islemlerden dnce ingot iiretiminde kullanilmistir. VAR isleminden
farkli olarak ESR’ de tekrar ergitme bir vakumda pota ile elektrot arasinda bir ark
olusturarak calismaz. Bunun yerine VIM isleminden alinan ingotlar elektrot gibi
gorev yapar ve su ile sogutulan bir kalip igerisinde ¢ok 1sitilmis bir ciiruf ile tekrar
ergitilir. Ergiyigi kimyasal olarak temizleme ve oksidasyonu giderme gibi 6nemli
fonksiyonlar1 olan ciiruf alasimin yapisina bagh olarak bazik, asidik veya notr
olabilir. Ni-Al intermetalikleri icin bir nétr veya hafif bazik cliruf en iyi sonucu
vermektedir. Bu islemin en 6nemli 6zelligi asagidan yukariya dogru yonlendirilmis
katilasma mikroyapisi tretilmesidir. ESR ingotlarinda mikroyapidaki homojenlik
ve segregasyon ve gozeneklerin olmayisi, daha sonraki deformasyon islemlerinde

onemli avantajlar saglar [12].

4.8 Plazma Ark Ergitme Yontemi

Plazma ark ergitmesi bir elektrik akiminin gecisinde bir gazin iyonizasyonunu
kullanir. Iki elektrot arasinda bir arkin olusturulmasiyla kesilen veya iyonize olan
gaz etkilenir. Sonu¢ plazma tarafinda tretilen ¢ok yiiksek 1s1 siiper alasimlar gibi
yuksek sicaklik alasimlarini ergitmek icin basariyla kullanir. Plazma ark ergitmesi
heniiz intermetaliklerin ergitilmesi veya yeniden ergitilmesi i¢in genis bir kullanim
alan1 bulamamistir. Sekil 4.13’ te gosterildigi gibi bu yontemde 5-8 kg arasindaki
ingotlar bir dokme demir kaliba dokiilmektedir [47].
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Sekil 4.13 Plazma skull ergitme tekniginin bir semasi [47]

Plazma ergitmenin en Onemli avantaji kolay buharlasabilen alasim elementi
kaybini minimize etmesidir. Clinkii VIM veya VAR islemlerinde gerekli olan yiiksek
vakum seviyelerinin tersine, bu islem kontrollii atmosfer altinda ¢alisir. Plazma ark
ergitmeden elde edilen ingotlarda hala mikroyap: problemleri vardir. Plazma

islemi VAR veya ESR islemlerini takip eder.
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5

Deneysel Calismalar ve Sonuclar

5.1 Calismanin Amaci

Bu calismanin amaci, tabakali NiAl(Co/Cr) intermetalik malzeme elde etmek igin

farkli islem parametreleri kullanilarak, iiretim yontemlerinden biri olan
Kendiliginden ilerleyen Yiiksek Sicaklik Sentezlemesi (KIYSS) yontemi ile imal
etmektir. Calisma sonunda gozenekli derecelendirilmis malzemenin tretimi ile
birlikte presleme basinci, 6n 1sitma ve alasimlama oranlarinin mikroyap: ve

mekanik 6zellikler tizerindeki etkisini incelemektir.
5.2 Uretim Oncesi islemler

5.2.1 Deneyde Kullanilan Malzemeler

Bu calismada NiAl, NiAlCr, NiAlCo, NiAlCrCo alasimlarinin tretiminde kullanilan
Nikel, Aliiminyum, Kobalt ve Krom tozlar1 Nanografi Ltd. Sirketi araciligiyla
%99,99 saflikta Ni, %99,99 saflikta Al, %99,99 saflikta Cr ve %99,99 saflikta Co
metal tozlar1 yurt disindan temin edilmistir. Bu malzemelere ait 6zellikler Tablo

5.1’ de verilmistir

Tablo 5.1 Deney ¢alismasinda kullanilan tozlarin 6zellikleri

Metal Tozu Saflik Toz Boyutu Erime Ozgiil Agirhk
Derecesi (%) (mesh) Sicakhigr (°C) (gr/cm?)
Aliiminyum 99,99 325 660 2.700
Nikel 99,99 325 1453 8.908
Kobalt 99,99 325 1495 8,920
Krom 99,99 325 1875 7,190
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5.2.2 Numunelerin Hazirlanmasi

Ni ve Al metal tozlar1 glovebox icinde hassas terazi kullanilarak atomca %50 Ni -
%50 Al olacak sekilde ilk numune olarak hazirlanmistir. Referans alinan bu
numune alasimina yine atomik oranda farkl kaplarda %3, %6 ve %10 Co ve Cr
metal tozlar1 ayr1 ve birlikte Ni-Al karisimina katilmistir. Tablo 2’ de metal
tozlarinin karisimlarinin atomik, kiitlesel oranlari ile teorik yogunluklari ayrintil
verilmistir. Hazirlanan metal tozu karisimlari, karistirici degirmende 300 d/d
hizinda 12 saat stireyle karistirilmistir. Bu laboratuvar ¢alismalarinin her asamasi
oksitlenmeyi 6nlemek amaciyla Argon atmosferinde yapilmistir. Bu islem sonunda
elde edilen toz karisimlar soguk is takim celiginden imal edilen silindirik bir kalip
icinde soguk presle 50 MPa, 100 MPa ve 200 MPa basingla tabakalar halinde

sikistirllmistir. Sekil 5.1 a)’ da bu kalibin goriintiisii ve b)’ de 6l¢iileri verilmistir.

\_—-/
a) b) 15,8

Sekil 5.1 a) Numunelerin preslendigi kalip b) Kalibin 6l¢iileri

Tabakalar arasi gecis bolgesinin tespitini kolaylastirmak icin tabakalarin ayni
hacimde olmasina 6zen gosterilmistir. Tabakalar1 ayni1 hacimde elde etmek icin
karisim yogunluklar: hesaplanarak dikkate alinmistir. 10 ayr1 Ni, Al, Co ve Cr metal
tozlarinin karisimlarinin atomik ve kiitlesel oranlan ile teorik yogunluklarina

iliskin hesaplamalar Tablo 5.2° de verilmistir.
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Tablo 5.2 Metal tozlarinin karisimlarinin atomik, kiitlesel oranlari ile teorik

yogunluklari
< Teorik
Karisim Toz Karisimi Atomik Oran Agirhkea Yogunluk
Numarasi Oran 3
(g/cm3)
%76,74 Ni
1 NiAl %50Ni- %50Al 5,804
%23,26 Al
%73,26 Ni
2 NiAlCo(%3) %48,5Ni - %48,5Al - %3Co %22,21 Al 5,848
%4,53 Co
%73,91 Ni
3 NiAICr(%3) %48,5Ni - %48,5Al1 - %3Cr %22,40 Al 5,846
%3,69 Cr
%73,58 Ni
%22,30 Al
4 NiAICrCo(%1,5- | %48,5Ni - %48,5Al - %1,5Co - 5872
%1,5) %1,5Cr ’
%2,27 Co
%1,84 Cr
%69,90 Ni
5 NiAlCo(%6) %47Ni - %47Al - %6Co %21,18 Al 5,99
%8,92 Co
6 NiAlCr(%6) %47Ni - %47Al - %6Cr %71,12 Ni 5,89
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Tablo 5.2 Metal tozlarinin karisimlarinin atomik, kiitlesel oranlari ile teorik
yogunluklar1 (devam)

%21,55 Al
6 NiAICr(%6) %47 Ni - %47 Al - %6 Cr 5,89
%7,33 Cr

%70,53 Ni

%21,38 Al
NiAICrCo(%3- %47 Ni - %47 Al - %3Co - %3

%3) Cr

594
%4,49 Co

%3,63 Cr

%65,56 Ni

8 NiAlCo(%10) %45 Ni - %45 Al - %10 Co %19,88 Al 6,11

%14,56 Co

%67,45 Ni

9 NiAlCr(%10) %45 Ni - %45 Al - %10 Cr %20,45 Al 594

%12,10 Cr

%66,49 Ni

%20,15 Al
NiAICrCo(%5- | %45 Ni - %45 Al - %5 Co - %5

%5) Cr

10 6,03

%7,38 Co

%>5,96 Cr

Burada teorik yogunluk ve agirlikca oranlarin yiizdeleri asagidaki denklemlere

gore hesaplanmistir.
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(5.1)

t

d:yogunluk, v: hacim

dy * ATY,
= *
dy * ATY, + dy * ATY, + - + d, * ATY,

%A0Y; 100 (5.2)

%A0Y: Agirlikca oran ytizdesi, ATY: Atomik oran ytizdesi

Yogunluk hesaplamalarinda hacim 6l¢iimii, numunelerin diizgiin ebatlara sahip

olmasindan dolay1 kumpas yardimiyla él¢iilmiistiir.

5.2.3 Deney Calismalarinda Kullanilan Atesleme Unitesi

Preslenen numunelerin Argon atmosferinde 6n 1sitmalari ve atesleme isleminde
kullanilacak cihaz, tasarlanarak kullanilmistir. Tasarim semasi Sekil 5.2’ de
verilmistir. Bu atesleme tinitesi; 6n 1sitma odasi, atesleme merkezi ve haznesi,
sicaklik ayar digmesi ve Argon gazi giris-¢cikis boliimlerinden olusmaktadir. SHS

yontemi ile liretime ait diizenek goriintiisii ise Sekil 5.3’ te verilmistir

e A Dondirme
”,/ Y ‘3‘ (\l\,\‘ i = e e == EKSENI
Toz  Toz 12 saat karistirma
Metal Metal T
30mA
Ark » v
et =
Ham ; : :
Numune v
- Sentezlenmis
Isitict 7, Numune
Argon
Giris

Sekil 5.2 Sentezleme diizenegi semasi [48]
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Sekil 5.3 Sentezleme diizenegi

5.2.4 Uretim Parametreleri

Deneylerde; NiAl intermetalik malzemelerin tlretiminde daha o6nce yapilan

calismalar ve SHS yoOnteminin niteligi dikkate alinarak mikroyapi1 ve mekanik

davranislar iizerinde 6nemli etkiye sahip olan sikistirma basinci, 6n 1sitma ve

alasimlama sicakligr gibi islem parametreleri incelenmistir. Kullanilan islem

parametreleri Tablo 5.3’ de verilmistir.

Tablo 5.3 Deneylerde iiretilecek numunelerin islem parametreleri

Malzeme Numune No Presleme Basinci (MPa) | On 1sitma (°C)
N1 50 250
N2 50 Oda sicakhigl
Tabakali N3 100 250
NiAlCr (%3,
%6, %10) N4 100 Oda sicakhigl
N5 200 250
N6 200 Oda sicakhigl
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Tablo 5.3 Deneylerde iiretilecek numunelerin islem parametreleri

(devam)
N7 50 250
N8 50 Oda sicakligr
Tabakali N9 100 250
NiAlCo(%3,
%6 ,%10) N10 100 Oda sicaklig
N11 200 250
N12 200 Oda sicakligl
N13 50 250
N14 50 Oda sicakhgi
Tabakali N15 100 250
NiAlCoCr (%3,
%6, %10) N16 100 Oda sicakhigi
N17 200 250
N18 200 Oda sicakligl
N19 50 250
N20 50 Oda sicakligl
N21 100 250
NiAl
N22 100 Oda sicakligi
N23 200 250
N24 200 Oda sicaklhigl
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5.3 Uretim Islemlerinin Uygulanmasi

Preslenmek i¢in karistirilan tozlar Sekil 5.4’ te gosterilen diizende, kalip igerisine
yerlestirilmis ve hidrolik bir preste, ti¢ farkli basing altinda preslendikten sonra

cikarilmistir.

R

%10ALASIMLI

%6 ALASIMLI

%3 ALASIMLI

ANA MALZEME

Sekil 5.4 Metal tozlarin preslenme sekli

Preslenmis numuneler, atesleme iinitesinde Tablo 3’ te verilen 6n 1sitma
sicakligina 1sitilan numuneler gerekli sicakliga ulastiktan sonra, diger numuneler

ise preslemeden hemen sonra ateslenmislerdir.

Presleme sonrasi atesleme islemi Tablo 5.3’ te verilmis olan parametrelere uygun
bir sekilde o6n i1sitma uygulanacak numuneler 250 °C 6n 1sitma sonrasinda
ateslenirken, on 1sitmasiz numuneler ise atesleme odasina alindiktan sonra
ateslenmistir. Tim parametrelerde atesleme odas1 atesleme esnasinda
numunelerde oksitlenme olusmamasi i¢in ortama Argon gazi gonderilerek icerdeki
hava disariya atilmis. Daha sonra sistemin tiim kisimlar1 kapatilarak Argon gazi

atmosferinde numunelerin atesleme islemi gerceklestirilmistir.

Atesleme aninda anlik sicaklik degismelerini belirlemek i¢in kullanilan lazerli
sicaklik Olger cihazi, numune odaciginin cam yilizeyinden dolayr dogru sonug

veremedigi gorilmis, elde edilen veriler bu calismaya aktarilmamistir. Sekilde
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Extech VIR50 lazer termometre cihazinin 6l¢me yontemini gosteren gortintii Sekil

5.5’ te verilmistir.

Sekil 5.5 Lazerle sicaklik dl¢ciimii

Sekil 5.6’ da sentezleme Oncesi preslenmis 11,8 mm ¢apinda, sikistirma basincina
gore 14-16 mm boy araliginda olan ham numunelerin goriintiisii ve Sekil 5.7’ de
sentezleme sonrasi iiretilmis olan numunelerin goriintiisii verilmistir.

———

Sekil 5.6 Preslenmis ham numuneler
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Sekil 5.7 a) Sentezlenmis numunenin boydan ve b) tutusma boélgesindeki yanma
dalgas1 gorilintisi

5.4 Uretim Sonrasi Yapilan Muayeneler

5.4.1 Metalografik incelemeler

SHS yo6ntemi ile tiretilen numuneler dik dogrultuda kesilerek, yiizeyleri 200-400-
600-800-1000-1200 mesh’ lik zimpara kagitlar1 ile zimparalanmistir.
Zimparalamadan sonra 1 um’ lik elmas pasta ile parlatilmistir. Bu islemler Presi
Minitech 233 zimparalama cihazi ile gergeklestirilmistir. Sekil 5.8’ de parlatma

isleminin goriintiisii verilmistir.

Sekil 5.8 Numunelerin parlatma islemi

Numunelerin daglamasi %30 HNOz + %20 HF+ %50 saf sudan olusan ¢ozelti

kullanilarak kimyasal olarak sirasiyla 20-35 sn siirelerde daglanmistir. Daglanan
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numunelerin optik yiizey fotograflari Batman Universitesi Metaliirji ve Malzeme
Miuhendisligi Metalografi laboratuvarindaki Leica marka optik mikroskop ile
cekilmistir. Numunelerin taramali elektron mikroskobu (SEM-BSE-EDS)
incelemelerinde, Yildiz Teknik Universitesi, Metaliirji ve Malzeme Miihendisligi
Metalografi laboratuvarinda bulunan Jeol JSM-5410LV marka cihaz (Sekil 5.9)
kullanilmistir. Uretilen numunelerin fazlarini tespit etmek amaciyla X-Ray analizi
Batman Universitesi, Merkezi Arastirma Laboratuvarinda bulunan Rigaku marka
X-Ray analiz cihazi kullanilmistir. X-1s1n1 olarak kullanilan Cu-ka 1s1n1n dalga boyu
1,54046 A ve tarama hiz1 3°/d’dur.

Sekil 5.9 Taramali elektron mikroskobu (SEM)

5.4.2 Mikrosertlik Analizi

Numunelerin bolgesel sertliklerini tespit edebilmek icin mikrosertlik 6lgtimleri
yapilmistir.  Mikrosertlikler =~ Batman  Universitesi, Merkezi  Arastirma
Laboratuvarinda bulunan EMCO-TEST marka mikrosertlik cihazinda Vickers (HV)
cinsinden 20 gr yik altinda Sekil 5.10" daki dizende 0.5-1 mm araliklarla
Olgilmiistiir. Bu araliklarin degisme sebebi sertlik o6l¢ciimiinde 6l¢iim alinacak
noktanin gozenege denk gelmesinden dolay1 kaydirmalar yapilmistir. Daha sonra
mikrosertlik degerleri bilgisayar ortamina aktarilarak mikrosertlik analiz

edilmistir.
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Sekil 5.10 Numunelerin lizerinde alinan mikrosertlik 61¢tim noktalari
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6

Deney Sonuclari ve Tartisma

6.1 Numunelerin Makroskobik incelemesi

50, 100 ve 200 MPa presleme basinci, oda sicakligi ve 250°C’ lik 6n 1sitma
sicakliklar1 ve farkli alasim parametreleri kullanilarak NiAl-NiAlCo-NiAlCr ve
NiAlCoCr intermetalik malzemeler ftretilmistir. Uygulanan parametrelerin tiim
kombinasyonlarinda sentez gerceklesmis ve numune liretimi
gerceklestirilebilmistir. Elde edilen malzemelerin yapilarinin makroyap1 ve

mikroyapi analizleri neticesinde asagidaki sonuglara ulagilmistir.

6.1.1 Makroyapi

Uretilen bu fonksiyonel derecelendirilmis malzemelerde, yanma ilerlemesi yoniine
dik dogrultuda yanma kanallar1 ve gozenekler meydana gelmistir. Sekilde
goruldigi gibi tutusturma bolgesinin ylzeyine olarak bakildiginda yanma
dalgalari, suya diisen damlanin dalga ilerlemesine benzer sekilde ilerlemektedir.
Bunun yaninda numunenin boyca dikine bakildiginda yanma dalgalarinin tutusma
bolgesindeki dalga yayilimina benzer sekilde ilerledigi goriilmektedir. Bu durum
suya dusen damlanin olusturdugu dalga hareketinin li¢ boyutta ilerlemesine

benzetilebilir.

Sentezlenen numunelerin gozlemsel incelemesinde go6ziin ayirt edebilecegi
boyutlara yakin 6l¢iide gozenekler tespit edilmistir. Bu gozeneklerden daha biiytik
bosluklar ise yanma dalgasi ilerlemesinin durdugu veya kesilerek ilerledigi
uriinlerde meydana geldigi tespit edilmistir. Bunun en temel nedeni ise ekzotermik
reaksiyonlarin gerceklestigi bolgede yiliksek sicaklik nedeniyle gerceklesen
genlesmenin komsu bolgelerinde gorece daha diisiik sicakliga sahip olup daha az
genlestikleri, reaksiyona giren bolgelerin ¢ok hizli sogumasi nedeniyle biiztilmeye
zaman bulamamasi ve reaksiyon sonucu olusan bazi fazlarin daha fazla gézenek

olusmasina neden oldugu diistintilmektedir.
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Michalski ve arkadaslar [5], kendi kendine yayilan bir yiiksek sicaklik sentezi ile
tretilen malzemelerin 6nemli bir dezavantaji, yliksek gozeneklilik oldugunu ifade

etmistir.

Cegict st faz e
Ishan hilge

A1l ale 1zmma
we tutustma

Sekil 6.1 Yiizey profillerinde gerceklesen degisim [48]

6.1.2 Gozeneklilik

Reaksiyon sentezi ile uretilen malzemelerin mikroyapisi ¢ogunlukla 6nemli

miktarda gozenek icerir. Bu gozeneklerin sebepleri sunlardir:

- Malzeme zaten gozeneklidir ve sentezleme sonrasinda, malzemede biiziilme
yoksa malzeme iginde kalir.

- Kirkendall gozenekliligi makroskobik genlesmeye sebep olur. Bunlar Ni-Al
sisteminde oldugu gibi, reaksiyon baslamadan 6nce, kat1 hal difiizyonu meydana
geldigi zaman nikel ve aliiminyum arasindaki dengelenmemis difiizivite
nedeniyle olusur.

- Reaksiyon esnasinda gazlarin olusmasi ve kaynama noktasi diisiik empiiritelerin
gaz haline doniiserek malzeme icinde hapsolmasi. Yiiksek sicaklikta bu fazlarin
genislemesi gozeneklere yol acar ve hatta bazi durumlarda siddetli
reaksiyonlarda, parcay patlatabilir.

- Eger urin yanma sicakliginda erirse, katilasma buziilmesinin indiikledigi

gozeneklilik olusabilir. Ergimenin devam etmemesi, bu tip gozeneklilige yol acar.

68



-Uriinler ve reaksiyona giren tozlar arasindaki hacim degisiminden kaynaklanan i¢

gozenekler. NiAl ve NizAl’ in olusumundaki dahili hacim degisikliklerinin sirasiyla,

%12,6 ve %5,2 oldugu bildirilmistir. Biiziilme yoksa bu hacim degisikligi artik

gozeneklilik seklinde ortaya ¢ikar ve bu nedenle basing yardimiyla yogunlastirma

islemine gerek duyulur.

Bu calismada islem parametrelerinde degisken olarak secilen sikistirma basinci, 6n

1sitma sicakligl ve metal takviye oranlar1 degistirilerek farkli numuneler elde

edilmistir. Bu numunelerin goézenek oranlar1 Tablo 6. 1’ de verilmistir. Bu

degerlere ait grafikler de Sekil 6.2’ de gosterilmistir.

Tablo 6.1 Numunelerin gézenek oranlari

Sikistirma basinci

Gozenek orani

Malzeme (MPa) . N
On 1s1itmasiz-23 °C [ On sitmal1 250 °C
50 31,64 32,87
Tabakall l\i/iﬁl(()l)r(%& %6, 100 25,69 25,92
200 18,60 18,97
50 32,53 33,19
Tabakall {\(I);)Allg)o(%& %06 100 27,69 28,23
200 20,06 20,90
50 31,29 32,04
Tabakal1 Ni;zll(lg)Cr(%& %6, 100 26,95 27,28
200 17,90 18,35
50 31,63 32,60
NiAl 100 27,17 27,81
200 20,03 20,40
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Sikistirma oraninin artmasiyla birlikte toz partikiillerin birbirine temas: artar ve
gozeneklik azalir. Bununla birlikte temasin artmasi sentezleme esnasinda ham
tozlarin bosluklara diismeden yanmasini saglayarak gozenek olusumuna engel
oldugu diisiiniilmektedir. Diger taraftan sentezleme oncesi 250 °C‘ de 6n 1sitma
islemi gozenek oranimi arttirmistir. Ham halde verilen 1s1 enerjisi nedeniyle
meydana gelen genlesmenin, sentezleme reaksiyonunun hizli bir sekilde
gerceklesmesi ile birlikte numunelerin biiziilmesine zaman kalmadigindan dolay1
gozenek oranini artirdig1 diisiiniilmektedir. Farkli oranlarda Co ve Cr katkisinin
gozenek oranini farkli oranlarda arttirdig: tespit edilmistir. Ancak tek basina Cr
katkis1 gozenekligi gorece azaltmis, Co katkisinin gozenek oraninmi daha fazla
artirdigi tespit edilmistir. Bu durum literatiirde bulunan verileri desteklemektedir

[12, 15, 16].

35
32 | T l//"\T\-\‘ —#— 50 MPa
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i | : | | Isitilmis)
I : : : : —o— 50 MPa
=2 | : :
E r ' : f I
5§ | ! ! ! 100 MPa
(@) 26 ! ~1 - : : (On
> i ! : ! ! Isitilmis)
e I | I I
Q 1 1 1 100 MPa
N i I ! I I
2 1 ! 1 1
© 23 I ! I I
I : : ! ! —e—200 MPa
I : I (On
20 - | : : Isitilmig)
L 1 1 1 —— 200 MPa
S : :
7 - = 2
< Q O O
< < < O
Pz
Tabakah Alagimlar

Sekil 6.2 NiAl bilesiklerinin presleme basinci, 6n 1sitma ve alasimlamayla degisen
gozenek oranlari
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6.1.3 Presleme Basinci Etkisi

50, 100 ve 200 MPa presleme basinglar1 kullanilarak ayni kalipta tabakalar halinde
preslenen NiAl-NiAlCo-NiAlCr ve NiAlCoCr tozlarinin oda sicakligi ve 250 °C’ lik 6n
1sitma sicakliklarinda sentezlenmesiyle elde edilen numunelerin makro ve optik

mikroyapi fotograflar: Sekil 6.3 - 6.11° de goriilmektedir.

Farkli alasimlandirilan, 50, 100 ve 200 MPa presleme basinci ve oda sicakligi ile
250 °C’ lik 6n 1sitma sicakliklarinda tiretilen numunelerin makro fotograflarindan
sentezleme isleminin basariyla gerceklestigi ve numune biitiinliigiiniin korundugu
gorilmektedir (Sekil 6.3 - 6.6). Ancak 200 MPa basing ve oda sicakliginda
sentezlenen numunelerin bazisinda ilk tutusturmada sentez gerceklesmemis,
ikinci veya tliglincii tutusturma isleminde sentezlenme reaksiyonlarinin basladigi
gorilmiistiir. Bununla birlikte ayni numunelerde yanma dalgalarinda kesiklik,
duraklama gorilmistiir. Yanma dalgasinda kesiklik veya duraklama gerceklesen
numunelerde yanma dalgasinin durdugu Kkesitte genis gozenekler ve bosluklar

tespit edilmistir.

Sentezlenen numunelerin yiizeylerinden alinan optik mikroyapi fotograflarindan,
gozenekleri homojen dagilmis ideal gozenekli yapinin olustugu gorilmistiir. Bu
yapilarin gozenekligi artan sikistirma basinciyla hem sentezleme 6ncesi ve hem de

sentezleme sonrasinda azaldig1 gorulmustir.

6.1.4 On Isitmanin Etkisi

NiAl-NiAlCo-NiAlCr ve NiAlCoCr metal tozlar1 50, 100 ve 200 MPa presleme
basinglari1 kullanilarak tabakalar halinde preslenmistir. Bu preslenen metal tozlari
oda sicakliginda ve 250 °C 6n 1sitma sicakliginda tutusturularak sentezlenmistir.
50 MPa ve 100 MPa basingla sikistirilan metal tozlarinin 6n 1sitmasiz ve 6n 1sitmali
numunelerinin tutusturma sonrasinda yanma dalgasinda duraklama veya kesilme
gorilmemistir. Ancak 200 MPa basingla sikistirillan metal tozlarinin 6n i1sitmasiz
numunelerinde yanma dalgasinda duraklama veya kesilme goriilmiistiir. Bu durum
incelendiginde yanma dalgasinin durakladigi veya kesildigi noktanin her defasinda

ayni bolgede olmadig, cogunlukla farkli bolgelerde oldugu tespit edilmistir.
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Tim presleme degerlerinde ve tim alasim tiirlerinde 6n 1sitma uygulanan
numunelerin yanma dalgasinin, 6n 1sitma uygulanmayan numunelere goére daha
hizli ilerledigi gozlemsel olarak tespit edilmistir. Bu durum, tiim numune boyunca
cok hizli bir sekilde gerceklesen yanma ilerlemesinin dikkatle gézlenmesi tespit

edilmistir.

6.1.5 Alasimlamanin Etkisi

%3, %6 ve %10 Co ve Cr metal tozlar1 ayr ve birlikte Ni-Al karisimina katilmistir.
Degisen presleme basin¢larinda ve farkli sentezleme oncesi sicakliklarinda

tutusturmalar gercgeklestirilmistir.

NiAl karisimin tutusturulmasi ve sentezlenmesi siirecinde meydana gelen
gozlemsel olaylar, Co ve Cr metal tozlarinin ilavesi sonucunda bir degisiklige
ugramadiglr gorilmiistiir. Diger bir deyisle Co, Cr ve birlikte Co-Cr tozlarinin
katildig1 NiAl karisimlarinin tutusma ve sentez ilerleme davranisinda bir farklilik
gozlenmemistir. Buna gore bu c¢alismada en ¢ok %10 oraninda Cr, Co ve Cr-Co
metal tozlarin NiAl toz karisimina katilmis ve bu metal tozlarinin SHS yontemiyle

tretilebildigi gorilmiuistiir.
6.2 Mikroyapi Ozellikleri

6.2.1 Alasimlara Ait Mikroyapi Goriintiileri ve EDS Analizi

6.2.1.1 NiAl alasimina ait mikroyapi goriintiileri ve EDS analizi

100 MPa basingla sikistirilan ve oda sicakliginda tutusturulan NiAlCr alasiminin
optik mikroskop gortntiisi ile SEM-BSE gortntiileri ve bu gériintii bolgesinin EDS
analizi Sekilde 6.3’ te verilmistir. Optik mikroskopta goriintiisiinde bulunan farkl
boyutlardaki gozenekler, yuksek blyilitmedeki SEM gorintiilerinde de
gorilmektedir. Bu durum malzeme yapisinda mikro ve makro gozenekler
oldugunu gostermektedir. SEM goruntiisiindeki bélgenin elementel analiz
verisinde (EDS) ise agirlik¢a %82,62 Ni ve %17,38 Al bulunmasi, bu bélgenin NiAl
ve NizAl fazlarindan meydana geldigini gostermektedir. Bu sonug literatiirde

bulunan verileri desteklemektedir [50, 51].
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ONi: %82,62 Ps
WAL %17,38

[Vert=211 Window 0005 - 40 955« 6629 ent

Sekilde 6.3 100 MPa basingla sikistirilan ve oda sicakliginda tutusturulan NiAl
alasiminin a)SEM, b)BSE, c) optik mikroskop gortintiisi ve bu goriintii bolgesinin
d) EDS analizi verilmistir.
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6.2.1.2 NiAlCr alasimina ait mikroyapi goriintiileri ve EDS analizleri

Sekilde 6.4’ te 50 MPa basincla sikistirilan ve atesleme 6ncesi 250 °C 6n 1sitilan
NiAlCr alasiminin optik mikroskop goriintiisii ile SEM-BSE goriintileri ve bu

goriintii bolgesinin EDS analizi verilmistir.

Sekilde 6.5’ te 100 MPa basingla sikistirilan ve oda sicakliinda tutusturulan NiAlCr
alasiminin optik mikroskop gortntiisii ile SEM-BSE gortntiileri ve bu goérinti

bolgesinin EDS analizi verilmistir.

Sekilde 6.6’ te 200 MPa basingla sikistirilan ve oda sicakliginda tutusturulan NiAlCr
alasiminin optik mikroskop gortintiisii ile SEM-BSE gortntiileri ve bu goriinti

bolgesinin EDS analizi verilmistir.

Optik mikroskop goriintiisiinde bulunan farkli boyutlardaki gézenekler, yiiksek
biiytitmedeki SEM goriintiilerinde de goriilmektedir. Bu durum malzeme yapisinda
mikro ve makro gozenekler oldugunu géstermektedir. 50 MPa basingtan 200 MPa
basing degerine sikistirma degeri arttikca gozeneklerin azaldig goriilmektedir. Ug
numunenin SEM goriintlistindeki bolgenin elementel analiz verisinde (EDS) ise
agirlikca %82,16-79,92 arasinda Ni, %17,07 -14,13 arasinda Al ve %4,82- 3,69 Cr
bulunmasi, bu her ti¢ numunenin bu bélgesinin B2 yapisi NiAl ve NizAl fazlarindan
meydana geldigini gostermektedir. Bu sonug¢ literatiirde bulunan verileri

desteklemektedir [51].
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Sekil 6.4 50 MPa basing ve 250 °C 6n 1sitma ile iiretilen NiAlCr alasiminin a)SEM,
b)BSE, c) optik mikroskop goriintiisii ve bu goriintii bolgesinin d) EDS analizi
verilmistir.
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Sekil 6.5 100 MPa basing ve oda sicakliginda tutusturularak tiretilen NiAlCr
alasiminin a)SEM, b)BSE, c) optik mikroskop goriintiisii ve bu gortintii bolgesinin
d) EDS analizi verilmistir.
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Sekil 6.6 200 MPa basing ve oda sicakliginda tutusturularak tiretilen NiAlCr
alasiminin a)SEM, b)BSE, c) optik mikroskop goriintiisii ve bu gortintii bolgesinin
d) EDS analizi verilmistir.
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6.2.1.3 NiAlCo alasimina ait mikroyapi goriintiileri

Sekilde 6.7° de 50 MPa basingla sikistirilan ve atesleme 6ncesi 250 °C 6n 1sitilan
NiAlCo alasiminin optik mikroskop goriintiisii ile SEM-BSE goritintiileri ve bu

goriintii bolgesinin EDS analizi verilmistir.

Sekilde 6.8’ de 100 MPa basingla sikistirilan ve atesleme 6ncesi 250 °C 6n 1sitilan
NiAlCo alasiminin optik mikroskop goriintiisii ile SEM-BSE goriintiileri ve bu

gorintii bolgesinin EDS analizi verilmistir.

Sekilde 6.9’ da 200 MPa basingla sikistirilan ve oda sicaklifinda tutusturulan
NiAlCo alasiminin optik mikroskop goriintiisii ile SEM-BSE goriintiileri ve bu

goriintii bolgesinin EDS analizi verilmistir.

Optik mikroskop goriintiisiinde bulunan farkli boyutlardaki gézenekler, yiiksek
biiytitmedeki SEM goriintiilerinde de goriilmektedir. Bu durum malzeme yapisinda
mikro ve makro gozenekler oldugunu gostermektedir. 50 MPa basingtan 200 MPa
basing degerine sikistirma degeri arttikca gozeneklerin azaldig goriilmektedir. Ug
numunenin SEM goriintlistindeki bolgenin elementel analiz verisinde (EDS) ise
agirlikca %82,52 - 76,38 arasinda Ni, %13,86 -12,80 arasinda Al ve %9,78- 4,68 Co
bulunmasi, bu her li¢ numunenin taranan bu bélgesinin B2 yapisi NiAl ve NizAl
fazlarindan meydana geldigini, NiAl faziyla ayni1 kafes yapisina sahip CoAl fazi
olustugunu  gostermektedir. Bu sonu¢ literatiirde bulunan verileri

desteklemektedir [5, 51].
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Sekil 6.7 50 MPa basing ve 250 °C 6n 1sitma ile iiretilen NiAlCo alasiminin a)SEM,
b)BSE, c) optik mikroskop goriintiisii ve bu goriintii bolgesinin d) EDS analizi
verilmistir.
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Sekil 6.8 100 MPa basing ve 250 °C 6n 1sitma ile iiretilen NiAlCo alasiminin a)SEM,
b)BSE, c) optik mikroskop goriintiisii ve bu goriintii bolgesinin d) EDS analizi
verilmistir.

80



q‘

d)
ONi %7983 .
WAl %1388
$C0: %629
-
®

s 10

[Verts 58 Window 0005 - 40 955« 2235 emt

Sekil 6.9 200 MPa basing ve oda sicakliginda tutusturularak ile tiretilen NiAlCo
alasiminin a)SEM, b)BSE, c) optik mikroskop goruntiisi ve bu goriintii bélgesinin
d) EDS analizi verilmistir.
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6.2.1.4 NiAlCoCr alasimina ait mikroyapi goriintiileri

Sekilde 6.10° da 50 MPa basingla sikistirilan ve atesleme 6ncesi 250 °C 6n 1sitilan
NiAlCoCr alasiminin optik mikroskop goriintiisii ile SEM-BSE goriintiileri ve bu

goriintii bolgesinin EDS analizi verilmistir.

Sekilde 6.11’ de 100 MPa basingla sikistirilan ve atesleme 6ncesi 250 °C 6n 1sitilan
NiAlCo alasiminin optik mikroskop goriintiisii ile SEM-BSE goriintiileri ve bu

gorintii bolgesinin EDS analizi verilmistir.

Sekilde 6.12’ de 200 MPa basingla sikistirilan ve atesleme 6ncesi 250 °C 6n 1sitilan
NiAlCo alasiminin optik mikroskop goriintiisii ile SEM-BSE goritintiileri ve bu

goriintii bolgesinin EDS analizi verilmistir.

Optik mikroskop goriintiisiinde bulunan farkli boyutlardaki gézenekler, yiiksek
biiylitmedeki SEM goriintiilerinde de goriilmektedir. Bu durum malzeme yapisinda
mikro ve makro gozenekler oldugunu géstermektedir. 50 MPa basingtan 200 MPa
basing degerine sikistirma degeri arttikca gozeneklerin azaldig goriilmektedir. Ug
numunenin SEM goriintlistindeki bolgenin elementel analiz verisinde (EDS) ise
agirlikca %82,58-70,36 arasinda Ni, %16,34 -11,18 arasinda Al, %6,79- 1,98 Co ve
%6,51- 2,73 Co bulunmasi, bu her li¢ numunenin taranan bu boélgesinin B2 yapisi
NiAl ve NizAl fazlarindan meydana geldigini, NiAl faziyla ayni kafes yapisina sahip
CoAl fazi olustugunu gostermektedir. Bu sonug literatiirde bulunan verileri

desteklemektedir [50, 51].
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Sekil 6.10 50 MPa basing ve 250 °C 6n 1sitma ile liretilen NiAlCoCr alasiminin
a)SEM, b)BSE, c) optik mikroskop gortintiisii ve bu goriintii bolgesinin d) EDS
analizi verilmistir.
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Sekil 6.11 100 MPa basing ve 250 °C 6n 1sitma ile tiretilen NiAlCoCr alasiminin
a)SEM, b)BSE, c) optik mikroskop gortintiisii ve bu goriintii bolgesinin d) EDS
analizi verilmistir.
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Sekil 6.12 200 MPa basing ve 250 °C 6n 1sitma ile iiretilen NiAlCoCr alasiminin
a)SEM, b)BSE, c) optik mikroskop gortintiisii ve bu goriintii bolgesinin d) EDS
analizi verilmistir.
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6.2.2 Alasimlara Ait XRD Analizleri

NiAl ve takviye elementli NiAl bilesiklerinin presleme basinci ve 6n 1sitma
parametrelerine gore gruplandirilarak bilesiklerin XRD analizleri agagida

belirtilmistir.

6.2.2.1 NiAlCr alasimlarina ait XRD Analizli

NiAlCr alasiminin 6n 1sitilmis (Sekil 6.13) ve 6n 1sitilmayan (Sekil 6.14) 50 MPa
basingla preslenmis numunelerin XRD analizinde yapinin biiyiik oranda NiAl
yapisinda oldugu gorilmektedir. Cr pikleri ile NiAl piklerinin cakistig1 tespit
edilmis ve olduk¢a diisiik oranda NizAl fazi1 da tespit edilmistir. Bu sonug
literatiirde bulunan verileri desteklemektedir[51]. 100 MPa basingla preslenmis ve
on 1sitilmis (Sekil 6.15) numunede de benzer faz yapisi tespit edilmistir. Ancak
ayn1l basingta on 1sitma yapilmayan (Sekil 6.16) numunede Ni3Al faz oraninin
arttiglt ve bunun yaninda NiAlzyapisinin da tesekkiill etmistir. 200 MPa 06n
1sitilmamis numunede (Sekil 6.17) NizAl faz oraninin daha da arttig1 ve yine NiAlz

yapisinin da tesekkiil ettigi tespit edilmistir.
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Sekil 6.13 NiAlCr (50 MPa pres, 6n 1s1tilmis) numunenin XRD grafigi
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Sekil 6.14 NiAlCr (50 MPa pres, oda sicakligl) numunenin XRD grafigi
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Sekil 6.15 NiAlCr (100 MPa pres, 6n 1sitilmis) numunenin XRD grafigi
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Sekil 6.16 NiAlCr (100 MPa pres, oda sicakligl) numunenin XRD grafigi
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Sekil 6.17 NiAlCr (200 MPa pres, oda sicaklig1) numunenin XRD grafigi

6.2.2.2 NiAlCo alasimlarina ait XRD Analizli

NiAlCo alasimlarinin XRD analizlerinde NiAl pikleriyle ¢akisan CoAl pikleri tespit
edilmistir. Bu sonugc literatiirde bulunan verileri desteklemektedir [5, 14]. NiAlCo
alasiminin 6n 1sitilmis ve 6n 1sitilmamis 50 MPa basin¢la preslenmis numunelerin
XRD analizinde (Sekil 6.18 ve Sekil 6.19) yapinin daha ¢ok NiAl yapisinda oldugu,
bunun yaninda NizAl yapisinin oldugu ve diisiik oranda NiAls fazi tespit edilmistir.
Ancak 6n 1sitilmamis numunede NizAl piklerinin yiiksek oldugu goriilmistiir. 100
MPa basingla preslenen 6n 1sitilmis ve 6n 1sitilmamis numunelerde (Sekil 6.20 ve
Sekil 6.21), 50 MPa basingla iiretilen numunelerin analizine benzer sonuglar tespit
edilmistir. Farkli olarak NiAlz piklerinin arttig: tespit edilmistir. 200 MPa basincta
tiretilen numunelerin XRD analizleri (Sekil 6.22 ve Sekil 6.23), 50 MPa ve 100 MPa

basincta liretilen numunelerin analizlerine benzer oldugu gorilmiistiir.
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Sekil 6.18 NiAlCo (50 MPa pres, 6n 1s1tilmis) numunenin XRD grafigi
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Sekil 6.19 NiAlCo (50 MPa

pres, oda sicakligl) numunenin XRD grafigi
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Sekil 6.20 NiAlCo (100 MPa pres, 6n 1s1itilmis) numunenin XRD grafigi
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Sekil 6.21 NiAlCo (100 MPa pres, oda sicakligl) numunenin XRD grafigi
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Sekil 6.22 NiAlCo (200 MPa pres, 6n 1s1tilmis) numunenin XRD grafigi
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Sekil 6.23 NiAlCo (200 MPa pres, oda sicakligl) numunenin XRD grafigi
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6.2.2.3 NiAlCoCr alasimlarina ait XRD Analizli

NiAlCoCr alasimlarinin XRD analizlerinde (Sekil 6.24, 6.25, 6.26, 6.27, 6.28 ve 6.29)
baskin fazin NiAl oldugu ve bununla birlikte NizAl fazinin da bulundugu, NiAl
pikleriyle c¢akisan CoAl ve Cr pikleri de tespit edilmistir. Bu durum
literatiirdekiverileri desteklemektedir [5, 14, 51]. NiAlCoCr alasiminin tim
presleme degerlerinde 6n 1sitma islemi yapilmayan numunelerde NiAlzpiki tespit
edilirken 6n 1sitma uygulanan numunelerinde tespit edilmemistir. Ayn1 sekilde 6n

1sitma islemi yapilmayan numunelerde daha siddetli NizAl pikleri tespit edilmistir.

[5, 14].
6000
NiAl+CoAl+Cr
5000
n
-3
1< 4000
-
Q
o
S
U
3000 -
NizAl
|
2000
| NiAl+CoAl+Cr
1000 il )
NisAl NiA | nias NiAl+Cr ]
e | J A A\ /
o fetn s e | VP —— ol LSV NN TV ) PUSTY S PO NG S 4 \v/\......»....-.,,Jv"
15 21 27 33 39 45 51 57 63 69 75 81 87 93 99
28 Agisi

Sekil 6.24 NiAlCoCr (50 MPa pres, 6n 1sitilmis) numunenin XRD grafigi
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Sekil 6.25 NiAlCoCr (50 MPa pres, oda sicakligl) numunenin XRD grafigi
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Sekil 6.26 NiAlCoCr (100 MPa pres, 6n 1s1itilmis) numunenin XRD grafigi
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Sekil 6.27 NiAlCoCr (100 MPa pres, oda sicakligl) numunenin XRD grafigi
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Sekil 6.28 NiAlCoCr (200 MPa pres, 6n 1s1tilmis) numunenin XRD grafigi
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Sekil 6.29 NiAlCoCr (200 MPa pres, oda sicakligl) numunenin XRD grafigi

6.2.3 Alasimlarin Mikrosertlik Analizleri

NiAl ve takviye elementli NiAl bilesiklerinin farkli parametrelerle SHS yontemi ile
tretilmesi sonucu yiiksek gozenek oranina sahip iriinler elde edilmistir. Bu
gozeneklerin boyutlar1 mikron mertebesinden gozle goriilebilir seviye araligina
kadar genis bir yelpazede yer almaktadir. Bu malzemelerin mikrosertlik
degerlerinin tespiti, géozenekli olmalarindan dolay1 oldukg¢a gli¢ bir durumdur. Zira
0l¢iim yapilan noktada yuzeyde mikroskopta gorilmeyen gozenekler bulunabilir.
Bunun haricinde mikroskop goriintisiinde yiizey dizguln bile olsa yuzey altinda
gozenek bulunmasi oldukg¢a olas1 bir durumdur. Anlatilan sebeplerden dolay1 bu
calismada elde edilen tUrtlinlerin mikrosertlik 6l¢iimleri ¢ok sayida tekrar edilmis ve
boylece sertlik degeri atanmistir. Tabakali tiretilen numunelerin dért tabakasinin
her birinde 4 ayr1 6lciim yapilmis ve bu sertliklerin ortalamas: tabaka sertligi
olarak atanmistir. Bu sertlik degerleri literatiirde bulunan gézeneksiz numunelerle

mukayese edilerek atanmistir.

NiAl-NiAlCo-NiAlCr ve NiAlCoCr metal tozlar1 50, 100 ve 200 MPa presleme
basinglar1 kullanilarak tabakalar halinde preslenerek oda sicakliginda ve 250 °C 6n
1sitma sicakliginda tutusturularak sentezlenmistir. Elde edilen irtnlerin
mikrosertlik analizleri sonucu en yiiksek sertlik degeri 562 HV ile %10 Cr alasimh

50 MPa basin¢ta 6n 1sitilmamis numunede tespit edilmistir. Bunu takip eden 555
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HV ile yine %10 Cr alasimli 50 MPa basingta 6n 1sitilmamis numunede, 532 HV ile
%10 CoCr alasimli 100 MPa basingta 6n 1sitilmis numunede tespit edilmistir.
Birden fazla sertlik dl¢timii yapildiginda bu degerlerin ortalama + 50 HV degistigi
tespit edilmistir.

Ozdemirve arkadaslar [5], yapmis olduklari NiAl basing destekli yanma sentezi
calismasinda test numunelerinin sertligi 10 N'lik bir ytik ile Vickers sertligi teknigi

kullanilarak, 367 + 17 HV1olarak 6l¢lilmiistiir.

Won ve arkadaslari [7], yapmis oldugu bir ¢alismada ise, NiAl 6n 1sitma olmadan
sertlik degeri 375 civarindayken, 200°C 6n 1sitma sonrasi 440 HV'ye ylikselmistir.
NizAl 6n 1sitma olmadan 180 HV degerinde bir sertlige sahipken, 6n isitma ve
basing ile 270 HV degerine sahip oldugu goriilmiistiir. Uriinlerin artan sertlik

degerlerinin nedeni bagil yogunlugu nedeniyle oldugu kabul edilmistir.

Ergin ve arkadaslar1 [9], yapmis olduklar1 bir g¢alismada ise NiAl kaplama
tabakasinin sertligini 279,7 £ 33,9 HV olarak belirlemislerdir.

Capek ve arkadaslari [49], calismasinda ise sertligin 10 dakika sinterleme siiresine
kadar 362’ ye kadar artmis oldugunu, sinterleme siiresinin artmasiyla 20
dakikadan sonra sertligin 6nemli 6l¢lide azalarak 283’ e kadar dismiis oldugunu

ifade etmislerdir.

Yortk [8], farkli sentezleme yontemlerini kullanarak yapmis oldugu bir kaplama
yonteminin sertlik deneyi sonucunda elde etmis oldugu degerler Tablo 6.2° de

verilmistir.

Tablo 6.2 Deneysel olarak tespit edilen sertlik degerleri [8]

Metot Malzemeler Sertlik

Basing Destekli Hacim NiAl 382,0 + 65,9 HV

Yanma Sentezi
NizAl 377,7+ 20,6 HV

Elektrik Akimi Destekli NiAl 279,7+33,9 HV
Yanma Sentezi

NizAl 321,0+18,0 HV
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Kilig, yaptig1 calismada 100, 150 ve 200 MPa presleme basinci, 200, 300 ve 400 °C’
lik 6n 1sitma sicakliklari, 1000 °C sinterleme sicakligi ve 100 N’ lik sinterleme
basinci parametreleri kullanilarak iretilen NiAl, Ni3Al ve NiAl-NizAl ara
bolgelerden alinan sertlik degerlerinin genellikle 150-220 HV degerleri arasinda

oldugunu belirtmistir.

6.2.3.1 NiAlCr alasimlarinin Mikrosertlik Analizli

NiAlICr metal tozlar1 50, 100 ve 200 MPa presleme basinglar1 kullanilarak tabakalar
halinde preslenerek oda sicakliginda ve 250 ©°C o6n 1sitma sicakliginda
tutusturularak sentezlenmistir. Elde edilen numunelerin mikrosertlik olgiimleri
sonucunda 6n 1sitma yapilan numunelerin ¢ogunda sertligin diistiigli, presleme
basincinin artmasiyla da numunelerin ¢ogunda sertligin arttig1 tespit edilmistir. Bu

sertlik degerleri Tablo 6.3’ te verilmis ve grafigi de Sekil 6.30" da verilmistir.

Tablo 6.3 NiAlCr alasimlarinin HV sertlik degerleri

50 MPa | 50 MPa 0.1. | 100 MPa | 100 MPa 0.1| 200 MPa | 200 MPa 0.1
318 343 358 382 428 426
428 371 332 415 422 366
403 447 386 411 442 437
502 428 393 456 496 452
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Sekil 6.30 a) oda sicakligi, b) 6n 1sitmali NiAlICr numunelerinin sertlik grafikleri

6.2.3.2 NiAlCo alasimlarinin Mikrosertlik Analizli

NiAlCo metal tozlar1 50, 100 ve 200 MPa presleme basinglari kullanilarak tabakalar
halinde preslenerek oda sicakliginda ve 250
tutusturularak sentezlenmistir. Elde edilen numunelerin mikrosertlik 6l¢timleri
sonucunda 6n 1sitma yapilan numunelerin ¢ogunda sertligin distiugl, presleme

basincinin artmasiyla da numunelerin ¢cogunda sertligin arttigi tespit edilmistir. Bu

°C On

sertlik degerleri Tablo 6.4’ te verilmis ve grafigi de Sekil 6.31’ de verilmistir.

Tablo 6.4 NiAlCo alasimlarinin HV sertlik degerleri

50 MPa |50 MPa O.I. | 100 MPa | 100 MPa O.I | 200 MPa | 200MPa O.I
335 337 339 321 380 360
337 345 361 338 382 368
366 363 367 365 351 362
340 371 371 347 393 391
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Sekil 6.31 a) oda sicakligi, b) 6n 1sitmali NiAlCo numunelerinin sertlik grafikleri

6.2.3.3 NiAlCoCr alasimlarinin Mikrosertlik Analizli

NiAlCoCr metal tozlar1 50, 100 ve 200 MPa presleme basinclar1 kullanilarak

tabakalar halinde preslenerek oda sicakliginda ve 250 °C 6n 1sitma sicakliginda

tutusturularak sentezlenmistir. Elde edilen numunelerin mikrosertlik 6lgtimleri

sonucunda 6On 1sitma yapilan numunelerin ¢ogunda sertligin dustiugl, presleme

basincinin artmasiyla da numunelerin ¢cogunda sertligin arttigi tespit edilmistir. Bu

sertlik degerleri Tablo 6.5’ te verilmis ve grafigi de Sekil 6.32’ de verilmistir.

Tablo 6.5 NiAlCoCr alasimlarinin HV sertlik degerleri

50 MPa | 50 MPa O.I. | 100 MPa | 100MPa O.I | 200MPa | 200MPa 0.1
323 312 339 321 377 398
368 311 344 355 396 380
362 374 350 377 404 400
415 389 396 424 461 415
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Sekil 6.32 a) oda sicakligy, b) 6n 1sitmali NiAlCoCr numunelerinin sertlik grafikleri
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7

Sonug ve Oneriler

Yiiksek sicakliklarda ¢alisan ekipmanlarda aranilan 6zelliklerden sicakliga karsi
direng, yiiksek sicaklikta korozyona karsi direng ve oksitlenmeye karsi direng gibi
ozelliklerin NiAl intermetalik malzemesinde bulunmasindan dolay1 bu intermetalik
malzeme ilgi ¢ekici durumdadir [2, 7, 25]. Bu nedenle seri tliretimi gergeklestirilip
kullanima sunulmasi, endiistriyel anlamda ©6nemli bir yere sahiptir. Bu
malzemelerin liretilmesinde yakin zamanda harici enerji gereksinimi duymayan ve
dolayisiyla cevre zarari olmayan veya ¢ok az olan, maliyeti diisiik, kurulumu
vekullanimi basit bir yontem olan SHS yontemi biiyiik dikkat cekmeye baslamis ve

bu konuda bir¢ok arastirma yapilmistir.

NiAl intermetalik bilesiginin sahip oldugu bu istiin 6zelliklerinin yaninda bu
malzemenin gevrekligi ve ayni zamanda yiiksek sicaklik mukavemetinin de disik
olmasi, NiAl intermetalik malzemesinin kullanimini kisitlamaktadir. Bundan
dolayi, NiAl intermetalik bilesiklerinin siinekligini ve yiiksek sicaklik

mukavemetini artirmak i¢in arastirmalar yapilmaktadir.

Bu calismada NiAl toz karisimina tabakali olarak %3, %6 ve %10 Co ve Cr metal
tozlar1 ayr1 ayr1 ve birlikte takviye edilerek SHS yontemi ile turetilebilirligi
arastirilmistir. Bu metal toz karisimlarinin tiretiminde sikistirma basinci (50, 100,
200 MPa), 6n 1sitma (250 °C) ve Co/Cr takviye oranlari (alasimlama) proses
parametreleri olarak secilmis ve mikroyap1 ve mekanik o0zelliklerine -etkisi

arastirilmistir.

Yapilan bu calismada SHS teknigiyle tabakali NiAl(Co/Cr) intermetalik bilesigi
basarili bir sekilde tretilmistir. Makroyap:1 ve mikroyap1 analizleri, SEM, EDS ve
XRD analizleri incelendiginde numunelerin karakteristik o6zellikleri soyle

siralanabilir;

1. Beklendigi gibi artan basing ile her 3 ayr1 numunede gozeneklik azalmistir.
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2. Presleme basincinin artmasiyla mikrosertlik degerlerinde artis tespit
edilmistir. Bu durumun artan basing¢la azalan goézenekligin sonucu oldugu

diistiniilmektedir.

3. Artan presleme degeriyle (200 MPa) yanma dalgasi ilerlemesinin kesilmeye
veya duraklamaya yoneldigi, ancak 6n 1sitmani bu durumu azaltic1 etki

yapti81 tespit edilmistir.
4. Onisitma yapilan numunelerde gézenek orani artmistir.

5. Alasim elementlerinden Co katkisi gézenekligi gérece artirmis, Cr katkisi ise
gozenekligi gorece azaltmistir. Bu iki elementin birlikte ilave edildigi

durumda ise gozenek orani ortalamaya yakin artmistir.

6. Co ilaveli numunelerde tamaminda Ni3Al fazi tespit edilmis ancak Cr ilavesi
ile birlikte Co ilavesinin oldugu numunelerde bu fazin arttigr ve NiAls

fazinin da ortaya ¢iktig1 tespit edilmistir.

7. Cr ilavesi NiAl faziyla birlikte NizAl faz1 olusumunu tetiklemistir.
Preslemenin artmasi ile bu alasimlarda NizAl fazinin da arttig1 tespit

edilmistir.
8. Cr katkili numunelerde 6n 1sitma islemi sertlige arttirici bir etki yapmistir.

9. Yapilan yogunluk hesaplamalar1 neticesinde gozenek oranini etkileyen en
onemli parametrenin sikistirma basincinin oldugu, bunun temel nedeninin
basincin artmasiyla tozlarin birbirine temasinin artmasi sonuncunda yanma
reaksiyonun kesilmeden ilerlemesi, ergimis tozlarin yer degistirme firsati

olmadan katilasmasindan kaynaklandigi diistiniilmektedir.

10.Co ve Cr katkisinin NiAl' in mikrosertlik degerlerini farkli oranlarda
arttirdig: tespit edilmistir. Cr alasimli numunelerde en yiiksek sertlik 578
HV iken Co alasimli numunelerde 523 HV ¢ikmistir. Cr alasimli numunelerin
sertlik ortalamasi, Co alasimli numunelerin sertlik ortalamasindan 77,6 HV

daha sert ¢cikmistir.
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11.Optik mikroskop ve SEM-BSE goruntiilerinden, tretilen numunelerin
yluksek gozenekli yapiya sahip oldugu tespit edilmistir. Bu gozeneklerin
yluksek olmasinin sertlik sonug¢larinda o6nemli bir etken oldugu

distiniilmektedir.
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