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OZET
Doktora Tezi

NiTi VE Ni3Al FONKSIYONEL DERECELENDIRILMIiS MALZEMESININ
REAKSIYON SENTEZLENMESI YONTEMIYLE URETILMESININ

ARASTIRILMASI

Musa KILIC

Firat Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Metal Egitimi Anabilim Dali
2014, Sayfa: 184 + XIX

Bu caligmada, NiT1i (atomik olarak %50N1,%50T1i) ile NiAl (atomik %50 Ni) ve
NizAl (atomik olarak %75 Ni) fonksiyonel derecelendirilmis SHS teknigi ile iretildi..
Toz numuneler dénen bir kap icerisinde 24 saat silireyle 16 devir/dak donme hizinda
torna tezgahinda karistirildi. Karistirilan toz numuneler 100 MPa, 150 MPa ve 200 MPa
basinglarda soguk preslendikten sonra bir firm igerisinde 200 °C, 300 °C ve 400 °C 6n
isitma sicakliklarma kadar isitildi ve yiiksek voltajli bir tutusturma yontemi ile
ateslendi, oksitlenmeyi Onlemek i¢in firina yiiksek saflikta argon gazi gonderildi.
Numuneler tutusturulunca yanma dalgasi hizli bir sekilde kendi kendine ilerledi. Bu
calismada Ni3AI/NiAI/NiTi fonksiyonel derecelendirilmis malzemesi reaksiyon
sentezlemesi (kendi kendine ilerleyen yiiksek sicaklik sentezlemesi SHS) yontemi ile
uretilmis oldu.

Bu ¢aligmada, mikroyap1 ve makroyap1 degisiklikleri farkli islem parametreleri
ile ilgili literatiir dikkate alinarak kullanilarak incelendi.

Bu tiretim parametreleri mikroyap1 ve siirecin kendisi lizerinde biiylik bir dneme
sahip oldugu goriildii.

Ayrica, amaglanan saf NigALLNiAl ve NiTi fazlar1 elde edilmis ve bunlar disinda
farkli NiTiAl, TiAl; ve TiAl fazlarin varhig: tespit edildi.
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Bu calismanm birinci bdliimiinde konuya giris yapilmustir. ikinci bdliimde
kapsamli bir literatiirler sunuldu. Ugiincii bdliimiinde fonksiyonel derecelendirilmis
malzemeler ve intermetalik bilesikler tartigildi. Dordiincii boliimde deneysel ¢calismanin
yontemine yer verildi, besinci boliimde ise deney sonuclar1 verildi. Altinci ve son

boliimde ¢aligma sonunda elde edilen genel sonug ve oneriler verildi.

Anahtar kelimeler: Nikel — Titanyum — Al, Kendi kendine ilerleyen yiiksek sicaklik

sentezlemesi (SHS), Fonksiyonel Derecelendirilmis Malzeme
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ABSTRACT
PhD Thesis

INVESTIGETION OF PRODUCTION OF NiTi AND Ni3AI FUNCTIONALLY

GRADED MATERIAL BY REACTION SYNTHESIS METHOD.

Musa KILIC

Firat University
Graduate School of Natural and Applied Sciences

Department of Metal Education

2014, Page: 184 + XIX

In this study, a functional graded material consisted of NiTi (at %50Ni,%50Ti)
NiAl (at %50 Ni) and NisAl (at %75 Ni) by SHS technique. Ni, Ti and Al powders were
mixed in a rotating container fixed the at a lathe at 16 rpm at the proportions given
above for 24 hours. Mixed powder was cold compacted under 100 MPa, 150 MPa and
200 MPa then the compacts were heated to 200 °C, 300 °C and 400 °C followed by
igniting with high voltage under argon atmosphere to prevent oxidation. Combustion
front propagated quickly after ignition. In this way, NisAl/NiAI/NiTi functional graded
material was produced by SHS.

In the study, different production parameters were used considering related
literature and changes in microstructure and macrostructure were investigated. It was
seen that production parameters had a big importance on microstructure and process
itself. It was also understood that the microstructures composed of Ni3Al, NiAl and
NiTi and there were other phases such as NiTiAl, TiAI3 and TiAl.

In the first chapter, the study is introduced. In the second chapter, a
comprehensive literature is presented. In the third chapter functional graded material

and intermetallics are discussed. In the fourth chapter experimental studies, in the fifth

VI



chapter the results of the experiments are given. The last chapter or 6th chapter
includes conclusions and recommendations.

Keywords: Nickel — Titanium — Aluminum, Self Propagating High Temperature
Synthesis (SHS), Reaction Synthesis (RS), Functionally Graded Material
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1. GIRIS

Malzeme teknolojisindeki hizli gelismeler ve malzemelerin uygulanabilirlikleri son
donemlerde oldukga cazip hale gelmistir. Ozellikle uzay, havacilik, savunma ve otomotiv
endiistrisindeki gelismeler ve bu sektorlerdeki artan rekabet ile yiiksek performansa sahip
tirtinlerin gelistirilmesi yogun bir ilgi alan1 olmus ve bu malzemelere olan ihtiyaci ortaya
cikarmustir. Bu ihtiyaca karsilik vermek iizere, mekanik 6zellikleri metalik malzemelere
gore daha tistiin olan fonksiyonel malzemeler imal edilmeye baslanmustir.

Fonksiyonel Derecelendirilmis Malzemeler (FDM) malzeme yap1 ve bilesiminden
dolay1 6zelliklerinin malzeme igerisinde kademeli olarak degistigi malzemelerdir. FDM’ler
ozellikle mukavemet, tokluk, elektrik iletkenligi, 1s1l direng, sekil hatirlama gibi 6zellikleri
farkli olan malzemeleri bir arada bulunduran malzemelerdir. Bu malzemelerin birkag farkli
iiretim yontemi mevcuttur. Bu yOntemler icerisinde yeni ve iimit vadeden en uygun
yontemlerden biri reaksiyon sentezlenmesi yontemidir.

Reaksiyonla sentezleme (yanma sentezlemesi), ham iiriinlerin, ateslenir ateslenmez
ekzotermik bir reaksiyonla, bir anda istenen {iriine doniistiigii islemin adidir. Islem iki alt
atesleme ydntemine ayrilabilir. {lki, hacim yanma sentezi (HYS) ve ikincisi kendi kendine
ilerleyen yiiksek sicaklik sentezlemesi (KKIYSS)’dir. Bu sentezlemede, karistirilan
tozlardan tiretilen bir briket (kompakt), bir ucundan bir tungsten bobin yardimu ile ateslenir
ve bu ucta baslayan reaksiyon bir dalga seklinde ilerleyerek, tozlarin bir kismini yakar ve
nihai liriinii meydana getirir. Atesleme sonucu olusan reaksiyon bir kere baslayinca, kendi
iirettigi 1s1y1 (reaksiyon ekzotermiktir) kullanarak oniindeki kismin sicakligini atesleme
sicakligina yiikseltir ve bu sekilde reaksiyon dalgasi baska bir dis 1s1 kaynagi olmadan
kendi kendine devam eder. Bdylece, yanma sentezlenmesi yOntemi yiiksek erime
noktalarina sahip intermetalik bilesiklerin olusumu i¢in alternatif bir teknik siire¢ olarak
arastirmalarda kullanilmaya baslanmistir.

Intermetalik bilesikler en genel tanimiyla, birbirinden farkli kristal yapilara sahip
metallerden olusan, metalurjik 6zellikler acisindan metaller ile seramikler arasinda yer
alan, metalik karakterli bilesiklerdir. Ancak intermetaligi olusturan metallerle benzer
metalik bag dzelligi gdstermezler. Intermetalikleri olusturan farkli atomlar arasindaki bag
mukavemeti, ayn1 atomlar1 arasindaki bag mukavemetinden daha biiyiiktiir ve bu nedenle
intermetalikler, farkli atomlarla tercihli olarak cevrilmis diizenli atom dagilimi ile 6zel

kristal yapilar1 olustururlar.



Bu bilesiklerin fiziksel ve mekanik 6zelliklerinin iyilestirilmesi ile birlikte pek¢ok
uygulama i¢in kullanilabilecegi goriilmistiir. Ayrica intermetalikler iyi dayanim ve
cevresel kararlilik 6zelliklerine sahip olmalarina ragmen, diisiik siineklik ve tokluk gibi
olumsuz &zelliklere sahip olmalar1 ve biiyiik endiistriyel yap1 elamanlarmin imalat gligligi
nedeniyle kullanimlari sinirli kalmistir (Morris Mufioz-Morris, 2005; Ergin, 2007).

Bu calismanmn amaci, farkli intermetaliklerden KKIYSS ile FDM malzeme
iiretilebilirliliginin arastirilmasidir. Bu ¢alismada farkli ozelliklere sahip {i¢ Onemli
intermetalik bilesik, NiAl, NizAl ve NiTi sekil hatirlamali intermetalik bilesikleri,
reaksiyon sentezlemesi yontemi ile birlestirilmistir. Bu ii¢ malzemenin en belirgin
ozellikleri, NiTi alasiminin diisiik, NizgAl’'un ise yiliksek sicakliklarda sekil hatirlama
ozelligi gostermeleri, NiAl'nin ise yliksek sicaklia mukavim o6zelliklere sahip olmasidir.
Elde edilen numunelerin makroyapit ve mikroyap: incelemeleri yapilmis ve iretim

parametreleri belirlenmeye ¢alisilmistir.



2. LITERATUR ARASTIRMASI

Fonksiyonel derecelendirilmis kompozitlerin derecelendirilmis yapisinin yararligi
hakkinda 1972’den 6nce Bever ve Duwez ile Shen ve Bever birbirlerinden bagimsiz
sekilde teorik olarak bahsetmislerdir. Ancak o zamanlar FDM iiretim metotlar1 yetersiz
oldugundan onlarin c¢alismast da smirli bir sekilde kalmistir. Fonksiyonel
derecelendirilmis malzemelerin imalat iglemi Japonyada FDM alaninda yapilan bir ulusal
program cercevesinde 15 yil boyunca sistematik olarak gerceklestirilmistir. Japonya’da
yapilmis olan bu ulusal program g¢ercevesinde FDM’ler uzay mekikleri i¢in termal (1s1l)
bariyer malzemelerin hazirlanmasi i¢in bir ara¢ olarak Sendai bolgesindeki malzemeci
bilim adamlar1 tarafindan 1984 yilinda ortaya atilmistir. 1987 yilinda ise, 'Termal
Gerilmenin Gevsemesi i¢cin Fonksiyonel Dereceli Malzemelerin Gelistirilmesi i¢in Temel
Teknoloji tlizerine Arastirma' ulusal bir proje bashgiyla baslatilmistir. 1992 yilinda ise
projenin bitiminde, SiC-C FDM burun konileri i¢in 300 mm kare kabuk ve 50 mm ¢aplh
yarikiire kaplarin numuneleri hazirlanmistir. 1993 yilinda ise, Japonya’daki ikinci ulusal
proje 'Fonksiyonel Derecelendirilmis Yapi ile Enerji Doniisim Malzemelerin {izerine
Aragtirma' ad1 altinda fonksiyonel malzemeler gibi FDM'lerin arastirma ve gelistirmesi igin
baslatilmis. Bu program kapsaminda enerji doniisiim verimliliinin iyilestirilmesi igin
fonksiyonel derecelendirmenin yap1 teknolojisinde uygulanmasini amaglamislardir
(Kieback, 2003, Koizumi, 1997).

Zhang vd.(1995) disk seklinde {iiretmis olduklar1 TiC- NizsAl fonksiyonel
derecelendirilmis malzemesinin termal gerilmesini, bir eksenel simetrik sonlu elemanlar
yontemi kullanarak hesaplamislardir. Yapmis olduklar1 test sonucunda Termal genlesme
katsayis1 i¢in sayisal sonuglarin iyi uyum gostermis olduklarini belirlemislerdir. Fakat,
Young modiiliiniin test degerlerinin hesaplanan degerlerden daha biiyiik oldugunu tespit
etmislerdir.

Kirihara vd., 1997’de yapmis olduklar1 bir ¢alismada; TisSiz ve Ti arasinda
olusturulan 6tektik bir reaksiyon sayesinde baglayict kullanilarak Ti-TisSis Fonksiyonel
Derecelendirilmis Malzemesini basarili bir sekilde imal etmisler.  Calismalarinda
kullandiklar1  TisSis  yiiksek sicakligindan ve oksidasyona karsi direncinden

faydalanmiglardir.



1613 °K sicaklhikta plakalar birbirine baglanmis ve plakalar arasinda bilesimsel ve
mikroyapisal derecelendirilmis bir bdlge elde etmisler. Imalat sonras1 yaptiklar: analizlerde
imal edilmis olan FDM’de gozle goriilebilir catlamaya ve mikro kusura rastlanmadigini
ifade etmislerdir.

Zhang vd., 1997°deki calismalarinda devirli termal sok testlerini kullanarak
TiC/NizAl FDM numunelerin, etkili 1s1 iletkenligi 6l¢iimiinii yapmis ve meydana gelen
mikroyap1 degisimlerini belirlemeyi amaglamiglardir. Ayrica numune geometrisinin
etkileri ve devirsel termal sok davranisi tizerinde TiC kenar yiizeyinin durumu, kararl -
1sitma kosullar: altinda termal gerginlik ile birlikte inceleyerek, c¢atlak ilerlemesi ve 1sil
iletkenliginin etkili degisimi arasindaki iliskiyi de arastirmislardir. Incelemeler sonucunda
aynt yogunlastirilmis yap1 ile TiC/NizAl FDM numuneler arasinda, daha biyiik cap
kalinhigindaki bir oranda termal sok testleri daha iyi sonuglara yol agtigini belirtmiglerdir.
Gozenekli TiC ve TiC zengin katmanlar: termal gerilme gevsemesi i¢in faydali oldugunu,
fakat  catlak olusumunun diisiik mukavemetleri nedeniyle Onlenemedigini tespit
etmislerdir. Bununla birlikte FDM'ler i¢indeki catlak yayilma o6zellikleri ve 1sil
iletkenliginin etkin degisimi arasinda yakin bir iliski oldugunu tespit ederek etkin 1sil
iletkenliginin dik bozulmasini esas olarak dikey catlaklarin yatay uzantisinin sebep oldugu
sonucuna varmislardir.

Czubarow, 1997’de yapmis oldugu bir ¢alismada seramik Onciilerini toz metalurjisi
(T / M) yontemiyle Fonksiyonel Dereceli Malzemelerin (FDM) hazirlanmasinda
kullanmistr. iki tiir FDM’den bahsetmistir bunlar: olas1 havacilik uygulamalari igin Al /
SiC ve digeri ise dinamik yapisma uygulamalari i¢gin Cu / SiC hazirlamistir. Calisma
sonucunda Polimer seramik Onciilerinin FDM’lerin hazirlanmasinda organik baglayici
maddeler yerine ¢ok etkili oldugu belirlenmistir. Ayrica FDM'lerin T / M yontemiyle
hazirlanmas1 i¢in seramik Onciilleri kullanmanin iki temel avantajinin oldugunu ifade
ederek bu avantajlari; ticari olarak kullanilan baglayici ayristirma asamasinin dnlenmesi
ve kompozit tabakalarinin her birinin ¢ekme kontroliiniin oldugunu agiklamistir.

Shon ve Munir, 1998, Titanyum karpit, kompozit ve fonksiyonel derecelendirilmis
TIC-XCU malzemelerini elktrotermal yanma yontemiyle (EYY) sentezlemislerdir. EY'Y
ile sentezlemis olduklar1 TiC’de nispi olarak kiigiik miktarda gdzenekli yap1
gozlemlediklerini ve bu sentezlemeyi radyoaktif sicaklikla atesleyerek gergeklestirdiklerini

ifade etmiglerdir.



Bu sentezleme sonucunda yiiksek bakir igerigine sahip kompozitler ve FDM’lerin
EYY ile sentezlenebilinecegini tespit etmislerdir.

Varma, vd., 1998, Yanma sentezinin seramikler, intermetalikler, kompozitler, ve
fonksiyonel dereceli malzemelerin tiretiminde, yakin net sekilli tiriinler elde etmek igin
ilgi gekici bir teknik oldugunu dile getirmislerdir. Bu yontemler arasinda yer alan yanma
sentezi ile es zamanli olarak tiriiniin yogunlastirilmasi i¢in yiiksek gaz basinct kullanmasi
yontemini drnek vererek, KKIYSS + HIP ydntemi olarak adlandirilan bu yontemin bir
kimyasal firm kullanilarak gelistirilmis oldugunu agiklamiglardir. Bu yontem araciligiyla
cesitli seramikler, sermetler ve fonksiyonel dereceli malzemeler de dahil olmak iizere, bu
yontem kullanilarak {iretiminin gergeklestigini belirtmislerdir.

Yamaguchi vd., 1999°da yapmis olduklar1 yiiksek sicaklik yapisal intermetalikler
calismasinda intermetaliklerin gecis metalleri ile olusturulan demir ve silisidler veya nikel,
titanyum ile olusturulan aluminidleri i¢erdigini ifade etmislerdir.

Xiong vd., 2000, Fonksiyonel dereceli malzemesini W-Mo-Ti-TiAl-Al tozlarindan
elde etmek i¢in, toz metaliirjisi iiretim yontemini kullanmiglar. Bu liretim sonucunda, Mo-
Ti alagimlarinda meydana gelen kat1 ¢ézelti reaksiyonunun halen yetersiz oldugunu, Ti +
TiAl'un sinterlenmesi esnasinda, Ti+ TiAl= AlTi; kimyasal reaksiyonunun sinterlenmis
biinyesinde olustugunu gézlemlemislerdir.

Zhang vd, 2000°’de yapmis olduklar1 bir ¢alismada Ti, C ve Ni tozlarmnin sicak
sikistirarak ve yanma sentezinin bir kombinasyonunu kullanarak tam yogun TiC-Ni FDM
ve kompozitler iiretmislerdir. Uretmis olduklar1 bu iiriinlerin Ni icerigine bagl olarak ;
agirlikca % 20 Ni'de sertlik ve egilme dayanimi yaklagik bir maksimum degere ve
agirlikca % 30 Ni'de ise kirilma toklugunun maksimum bir degere ulastigini, Young
modiiliiniin ise Ni igerigi arttik¢a azaldigini belirlemislerdir.

Zhu ve Abbaschian, 2000°deki arastirmalarinda Ni, Al tozlarmi kullanarak NiAl-
Al,O;  fonksiyonel derecelendirilmis kompozit (FDK) malzemesini reaktif sicak
sikistrma(RSS)  yontemini kullanarak imal etmislerdir. Yapmis olduklari deneysel
calismalar sonrasinda farkli bilesim derecelendirilmesi ile NiAl-Al,O3 FDK bunlardan biri
ya da her ikisi de kismen dnceden oksitlendirilmis olan Ni ve Al tozlarini kullanarak RSS
ile iiretiminin basaril1 bir sekilde gerceklestigini ve FDK yaklasik %35 hacime kadar

artan aliimina igerigi ile dort ya da bes tabakadan olustugunu,



isleme teknigi olarak NiAl'dan - %35 hacimdeki Al;Os'e mikroyapi o6zelliklerinin
dereceli bir gegis ig¢inde sonuclandigini tespit etmiglerdir. Ayn1 zamanda dereceli bilesim
ve mikroyap1 degisikligi ile, FDK tabakalar1 arasindaki arayiizlerin yaygin oldugunu. FDK
've karsilik gelen kompozitlerin daha yiiksek kirilma dayaniklilik degerlerine sahip oldugu
sonucunu bulmuslardir.

Morsi,2001, NiAl’in ergime sicakligi (1638 °C), NizAl’ninkinden (peritektik, 1385
°C) daha yiiksek oldugunu belirterek, NiAl diisiik sicaklikta gevrek oldugunu, yiiksek
sicaklikta zayif dayanima sahip oldugunu ifade etmistir. Yine de, tane kii¢iiltme yolu ile
dayanim artis1 ve bir ikinci faz ile de yiiksek sicaklikta artis elde edilebilecegi teorik olarak
gosterilmis oldugunu belirtmistir. Bu bilesiklerde ilgi odagini, bu malzemelerin Ni esasl
stiper alasimlarin yerine kullanilmasi oldugunu, yiiksek sicaklik korozyonu ve
oksitlenmeye karsi gosterdikleri direng, bu malzemeleri, reaksiyonla sentezlenmelerinin
miimkiin oldugu yiliksek sicaklik kaplamasi uygulamalar1 i¢in ¢ekici kildigini ifade
etmistir.

Yamada vd., 2001, Malzeme sicaklig1 curie noktasina yaklastiginda piezoelektrik

ozellikleri kademeli olarak kayboldugunu ve nispeten diisiik curie sicakligina sahip bir
piezoelektrik seramik plaka tizerinde bir sicaklik degisimi uygulamak suretiyle olusturulan
genis banth ultrason transdiiktorler icin fonksiyonel derecelendirilmis piezoelektrik
malzeme sunmuslardir.
Kieback vd., 2003, Alman 6ncelik programi kapsaminda fonksiyonel derecelendirilmis
malzemelerin iretim tekniklerini, geleneksel toz iiretim ve metal ergitme tekniklerini
anlatarak son yillarda derecelendirilmis polimerlerin liretimi alanindaki gelismelere yer
vermiglerdir. Ayrica derecelendirme olusumunun modellenmesinin 6nemi, mikroyapisinda
hata olmayan parcalarm tiretimi i¢in derecelendirilmis sinterleme ve kurutma islemlerini
tartigarak, islevsel olarak derecelendirilmis malzemelerin iglenmesi ic¢in sayisal
benzesmenin basarili bir uygulama 6rnegine de yer vermislerdir.

Yeh ve Sung, 2003, Elemental tozlardan sikistirtlmis numuneler kullanilarak
KKIYSS ile NiTi intermetalik bilesiklerin sentezini arastirmislardir. Bu calismalarinda
yanma flriinlerinin nihai bilesim ve morfolojisine reaktant tozlarmin pargacik boyutu, ilk
ornek yogunlugu ve dmisitma sicakligi etkisini incelemislerdir. iki yanma asamasi tespit
ettiklerini birinci yanma agsamasinda alev on tarafinin yayilmasina karsilik geldigini, ikinci

asamanin uzun siireli toplu yanma oldugunu goézlemlediklerini belirtmiglerdir.



Ayrica, ilk yanma asamasinda alev 6n yayilmasmin yliksek yogunluklu son
iirlinlerin olusumu ile sonuglandigini, 6rnek dnemli bir erime eslik ettigini belirtmiglerdir.
Sonug olarak, gozenekli son iiriinleri elde etmislerdir. Buna ek olarak, yanma sicakliginin
ya numune yogunluguyla ya da oOn 1sitma sicakhiginin artmasiyla arttigini
gozlemlemislerdir.

Watari vd., 2004°te yapmig olduklar1 farkli bir ¢aligmada Titanyum / hidroksiapatit
(Ti / HAP) ve silindirik seklin uzunlamasina yoniinde kademeli olarak degistirilmis
konsantrasyon ile diger FDM implantlarmi her bir bolge i¢inde degisik bioreaktif veya
biyouyumluluk ve mekanik 6zelliklerinin her ikisini de optimize etmek i¢in toz metalurjisi
ile imal etmislerdir. Elektrikli firm 1sitma, yiiksek frekansli indiiksiyon isitma ve spark
plazma sinterleme (SPS) yontemlerini sinterleme i¢in kullanmislardir. SPS ile kararl Ti/
HAP FDM firetilebilinecegini belirtmislerdir.

Lei vd, 2004, kendi kendine yayilan yiiksek sicaklik sentezi lazer yontemi ile FDM
imal etmislerdir. Numunelerin imalat1 i¢in 1s1y1 daha ¢ok serbest birakan ve tepki verebilen
nikel ve aliminyum tozlarmni se¢mislerdir. Bunun yaninda atesleme zamani ve reaksiyon
siiresi kisaltiklarini ifade ederek, elde edilen sonuglarla ilgili olarak; KKiYSS ile Ni-Al
sistemli  fonksiyonel derecelendirilmis malzemeler basariyla iiretilebilinecegini
vurgulamiglar. Geleneksel sinterleme ile karsilastirildiginda, lazer sinterleme yonteminin
daha iyi Ozelliklere sahip numunelerin elde edilmesini saglayacagini ifade etmislerdir.
Lazer sinterlenmis FDM'ler i¢indeki nikel ve aliiminyumun dagilimi diizgiin oldugunu
belirtmislerdir. Uretilen FDM numuneleri i¢inde 5 veya 6 tabakali numunelerin miikemmel
oldugunu, 3 veya 4 tabakali numunelerin entegre olamadigini tespit etmislerdir.

Wosko vd., 2005, FDM’leri kullanarak dedektorlerden daha yiiksek hassasiyet elde
edebildiklerini, FDM'nin  kullanimmin 6nemli uygulama alan1 olarak fotovoltaik
(glinespili) oldugunu, FDM'den yapilan ince tabaka fotovoltaik hiicrelerin(giines pillerinin)
silikon homojen elementler icin belirtilen % 20 kuantum verimliliginin teorik smirini
asabildigini ifade etmislerdir.

Burkes vd., 2006, fonksiyonel derecelendirilmis malzeme (FDM) NiTi-TiCx
kompozit iiretiminin bir yanma sentezi reaksiyonun (YS) yayilan(ilerleyen) modu

(KKIYSS) kullanimi ile miimkiin oldugunu ifade etmislerdir.



Bhattacharyya vd, 2007°de yapmis olduklar1 bir ¢aligmada iki, li¢ ve bes katmanli
Ni/Al,O; FDM sistemi i¢in termal piiskiirtme teknigi ve Al / SiC igin toz metalurji yolunu
izleyerek diiz kirig Ornekleri halinde tiretmiglerdir. Bunun yani sira mikroyapisal
calismalarla, gézenekliligin i¢erigini ve mikrosertligini belirlemislerdir. Arayiizler arasinda
sertlik degisimi arayiizeylerdeki diizlem i¢i gerilmeler de analitik olarak elde edilen
gegcisler ile uyumlu oldugu sonucuna varmislar.

Tosun vd., 2008, KKIYSS yontemiyle iiretmis olduklari NiTi alasimlarinmn
gbzenek oranini incelemis bu inceleme sonucunda, soguk presleme basincinin artmastyla
birlikte iiretilen numunenin gozenek oraninin azaldigini ve yogunlugunun arttiginin
gorildiiglinii belirtmislerdir. Isitma hizinin artmasiyla birlikte gézenek oranmin 6nce
arttigin1 daha sonra azaldigini gézlemlemislerdir.

Watanabe vd., 2009°da yapmis olduklar1 bir ¢alismada Cu/SiC ve Al/TiO;
FDM'lerin radyal toz karigtirma yontemiyle {iretilebilirligini incelemislerdir. Deneyler
sonucunda Radyal toz karistirma yontemiyle lretilebilinecegini ve elde etmis olduklar1
numuneler lizerinde yapmis olduklar1 analizler sonucunda nano-partikiil dagitilmis
FDM'lerin mekanik o6zelliklerinin, geleneksel FDM’lere gore daha iistiin oldugunu tespit
etmislerdir.

Kumar vd., 2011, Mevcut otomotiv govdesini degistirmek i¢in intermetalik nikel
aliminadlar (NizAl) ile bu malzemenin uygunlugunu belirlemek {izerine arastirmalar
yapmuslardir. NizAl alasiminin sicak tavlamayla sertlik degerinin artisinin ve ayni1 zamanda
yiiksek mukavemetinden dolay1 bu alasimin otomotiv gdvdeleri i¢in iyi bir aday malzeme
olacagini ifade etmislerdir.

Amado vd., 2012, Dolgu maddesi olarak toz ile Lazer kaplama teknolojisi
kullanarak FDM metodolojisi yardimiyla bir metal matriks kompozit (MMK) iizerine
miimkiin olan en yiiksek konsantrasyonda seramik tabakalar1 ile katlar elde etmeye
calismislardir. On 1sitma olmadan vyiiksek konsantrasyonlarda seramik kaplamalar
iiretmenin miimkiin oldugunu ifade etmislerdir.

Rubio vd., 2012, Ni-Cu FDS (Fonksiyonel dereceli yapilar) kivileim plazma
sinterleme teknigi kullanarak iiretmisler. Uretmis olduklar1 Ni / Cu FDY numunesinin
deney rezonans frekanslarini piezoseramikler kullanarak tespit etmislerdir.

Capek vd., 2013’te NiTi numuneleri element tozlardan kendi kendine ilerleyen

yiiksek sicaklik sentezlenmesinin termal patlama modu metoduyla hazirlamiglardir.



Yapmis olduklar1 bu c¢alisma sonucunda numunelerin tiimiinde sinterleme
siiresinden bagimsiz bir sekilde nikel’in azaldigimi, B2 NiTi matrisi ve Ti2Ni
parcaciklarindan olustugunu tespit etmislerdir. Bununla birlikte sinterlemenin siiresinin;
mikroyapi, sertlik ve doniisim davraniglarini etkiledigini, sinterleme siiresi ve basing
davranislar1 arasinda bir iliskinin bulunmadigini ifade etmislerdir.

Sobczak ve Drenchev, 2013, fonksiyonel dereceli malzemeler iiretimi ig¢in temel
iiretim tekniklerini sistemlestirilmesine yonelik agiklamalara yer vermisler bunun yaninda
asil 6nemi ise metal esasli fonksiyonel dereceli malzemelerden dereceli yapi elde etme
ilkelerine ayirmiglardir.

Shariat vd., 2013, 1sitma esnasinda ¢ekme yiiklemesi ve sekil kurtarma altinda
fonksiyonel dereceli NiT1 plakalarin deformasyon davranisini agiklayan analitik bir model
sunmuslardir. Bu plakalarin dereceli 6zelligi kalinlig1 boyunca mikroyap1 derecelendirmesi
veya bir bilesimin derecelendirmesi seklinde ikisinden biri ile elde edilebilecegini
belirtmislerdir. Farkli deformasyon asamalarinda tek eksenli yiik altinda bu plakalarda
nominal gerilme-sekil degisimleri elde etmisler. Bu martenzitik doniisiimiin tipik NiTi
sekil hafizali alagimlar aksine, nominal gerilim derecelendirmesi iizerinde kismen meydana

geldigini gozlemlediklerini ifade etmislerdir.



3. TEMEL BILGILER
3.1. Fonksiyonel Derecelendirilmis Malzemelerin Genel Ozellikler

Dogada ¢ogu zaman bir halden diger bir hale direkt gecisler sorun ¢ikarmaktadir.
Bunun yerine, durumlar arasi gecisler kademeli yapilarak olumsuzluklar azaltilmaya
caligilmaktadir. Benzer olarak, teknolojinin gelismesiyle birlikte yeni tiir baz1 ihtiyaglarin
kargilanabilmesi i¢in malzemelerde de homojen olmayan kademeli veya devamli degisen
bir yapiya ihtiya¢ duyulmustur. FDM’lerde buna benzer olarak birbirileriyle birlestirilmis,
fiziksel ve kimyasal olarak birbirlerinden farkl 6zellikler tasiyan iki madde arasinda farklh
1s1l genlesme katsayilarindan dolay1r olusan 1s1l gerilmeleri derecelendirilmis yapilariyla
azaltir, iki madde arasindaki fiziksel ve kimyasal 6zelliklerdeki ani degismelerden dolay1
meydana gelebilecek diger olumsuzluklari da minimuma indirirler (Ozarslan, 2007).
FDM'ler bu nedenle mikroskobik bir homojen olmayan karakter ile kompozit
malzemelerdir. Mikroyapilarindaki stirekli degisimler geleneksel kompozit malzemelerden
FDM'leri ayrrmaktadir. FDM'ler ve geleneksel kompozit malzemeler arasindaki 6zellikler

ve mikroyapi farklar1 Sekil 3.1 'de verilmistir
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/ Ozellik (2) Termal iletkenlik T T
trren (ﬂﬂ
Element Bilesenleri | oo I < .Q [ Jod 1ol To1
» Seramikler (O) 88??3: 230.3282
api 2000o® 0809000
/ Doku Metal (@) 03+ e 00e0ece
Fiber (O+) 80?,0. ce0eded
or0% e0ec8ce
Mikrogbzenek ( @) ) e oo +%s 0809080
Malzemeler Ornek FGM FGM-Disi

Sekil 3.1: FDM’lerin karektersitikleri (Koizumi,1997)

Fonksiyonel derecelendirilmis malzemenin mikro yapisi, makro dlcekte, her
eksende degisken olarak karakterize edilir. Is1 bariyer yapilarinda, fonksiyonel
derecelendirilmis malzeme seramik ve metalin karigimindan olusturulur. Plagin 1s1
etkilerine maruz kalan yiizeyinde seramik bazli malzeme yogun olarak bulunurken, diger
yiize dogru seramik yogunlugu azalir ve metal yogunlugu artar. Bu bilesim yapinin en

kesiti boyunca siirekli ve diizgiin olarak gecis yapar (Aksoylar, 2010).
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Geleneksel ve FDM kompozitler arasindaki fonksiyonel ve bilesimsel farkliliklar
sekil 3.2'de gosterilmektedir. Sekil 3.2a’da gosterilen parcacik olarak daginik kompozitler
makroskopik olarak homojen ve mikroskobik olarak homojen olmayan gibi degerlendirilir
ve dolayisiyla kompozitin 6zellikleri makroskopik bir dlgekte homojen oldugu varsayilir.
Bu malzemenin 0Ozelligi Ornekleri i¢cinde ©nemli Ol¢iide degismez. Sekil 3.2b’de
kompozitin i¢inde takviyenin diizglin olmayan dagilimlarina neden olmaktadir, malzeme
icinde birden fazla fonksiyonlar yaratir. Yani, bilesimi ve/veya mikroyapisi bir ylizeyinden

digerine kademeli olarak degisir ( URL-4, 2013).
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Sekil 3.2: Geleneksel kompozit ve FDM arasindaki fonksiyonel ve bilesimsel farkliliklar1 (URL-4).

En yaygm olarak bildirilen imalat yontemleri sunlardir: toz metaliirjisi (T / M)
infiltrasyon, dokiim, plazma piiskiirtme, lazer kaplama, buhar c¢oktliirme ve yanma
sentezlenmesidir. Ornegin T / M, plazma piiskiirtme, lazer kaplama ve buhar biriktirme
yontemleri gibi bu siireglerin bazilar1 yogun enerji ve pahali ekipmanlar gerektirir. T / M
siireglerinde goézlenen baska bir sorun sicak presleme veya sicak izostatik presleme
asamasinda olusan katmanli yapmin bozulmasini igerir. Yanma sentezi, FDM'ler iiretmek
icin hizli, ucuz ve gilivenilir bir yontem sunmaktadir.

Gereken enerji ekonomik bir islem yapmadan herhangi bir pahali cihaz
gerektirmeden bilesenleri arasinda ekzotermik reaksiyon tarafindan saglanmaktadir

(Rasheedat vd.,2012).
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Bununla birlikte tiretim siiregleri genel olarak {i¢ siire¢ i¢inde siniflandirilabilir:
malzemelerin kombinasyonlar1 uygulamasi 6rnekleri ile Tablo 3.1'de 6zetlenmis olan katt,
gaz ve sivi iglemlerdir. Gazli siirecleri plakalar gaz akis hizlar1 ve/veya sicaklik kontrol

ederken dogrudan dogruya ince filmleri hazirlamak i¢in olanak saglar (Kawasaki, 1995).
Tablo 3.1: FDM nin imalat siireci (Kawasaki,1995).

Faz Islem Malzeme Kombinasyonu

Gaz | KBB (Kimyasal | SiC/C, SiC/TiC, TiC/CC,kompozit, C/Seramikler
Buhar Biriktirme)
Iyon Kaplama TiN/Ti, TiC/Ti, ZrO,/Cu, C/Cr
Plazma YSZ/NICrAlY, YSZ/NiCr,
Piiskiirtme
Iyon karigtirma elmas/WC, YSZ/C
Swv1 | Elektro Biriktirme | Ni/C

Plazma YSZ/NICrAlY, YSZ/Ni - Cr,
Piskiirtme
Otektik Si/ZrSi,
Reaksiyon
Kat1 | KKIYSS TiB,/Cu, TiBy/Ni, TiC/Ni, MoSi»-SiC/TiAl, ZrO,/Ni,

PZT/Ni, PZT/Nb
Toz Metalurjisi YSZ/SS304, YSZ/Mo, YSZ/Nb, SiC/AIN/Mo
Diflizyon SisN4/Ni, W/Cu, Ni/Al

FDM imalat1 {izerine ilk makale 1987 yilinda rapor edilmistir. FDM ile ilgili
bildirilerin yayinlanmasi (1990 ve 1992 yilinda San Francisco'da Sendai diizenlenen)
FDM iizerine iki Uluslararasi Sempozyum sonrasi yogun olarak artmistir. Ayni zamanda
diinyanin dort bir yanindan arastrmacilar tarafindan ayri ayri1 gergeklestirilen benzer
fonksiyonlar1 ile kompozitler iizerine kii¢iik arastirma projeleri olmustur. Yapisal ve
Fonksiyonel Derecelendirilmis Malzemelerin  Calistayr 1993  yilinda Almanya'da
diizenlenmis ve Fonksiyonel Derecelendirilmis Yapisal Malzemelerin Calistayr Mart 1994
yilinda Amerika Birlesik Devletleri'nde gerceklestirilmistir. Su anda, FDM iizerine
uluslarars1 sempozyumlar diinya ¢apinda diizenli olarak yapilmaktadir. Bu essiz kompozit
malzeme donemi "FDM" artik diinya iginde yaygin olarak kabul edilmektedir (Kawasaki,
1995).

FDM’ler genel olarak asmma direngli yapilarda, asindirici parcalarda, roket
basliklarinin korunmasinda, 1s1 degistirici tiiplerde, termoelektrik jenaratdrlerde, 1s1-motoru
bilesenlerinde, flizyon reaktorii i¢in plazma ylizeylerinde ve elektriksel olarak yalitkan

metal-seramik baglantilarinda kullanilirlar (Ceylan, 2006).
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Ozellikle yiiksek sicaklik uygulamalari, uzay araglari, mikro elektronik ve
endiistriyel uygulamalar FDM kullaniminin yayginlagsmaya bagladig1 alanlardir (Kosedag,
2007).

3.1.1. Fonksiyonel Derecelendirilmis Malzemelerin Yapisi

Fonksiyonel derecelendirilmis malzemelerdeki dereceli yap1 ihtiyaca ve segilen
iretim teknigine baglh olarak devamli ya da tabakali derecelendirilmis olmaktadir. Bu iki
cesitten biri olan tabakali derecelendirilmis kaplamalar, yar1 kompozit ve siirekli olmayan
termomekanik 6zelliklere sahip birbirinden farkli malzemeler icermektedir. Plaklarda, cok
cesitli fiziksel ve kimyasal Ozellik derecelendirilmesi elde edebilmek ic¢in, gdzenek,
gozenek blyiikliigii, hacimsel, parcacik yiizdesi, kimyasal bilesim ve pargacik biiyilikligii
derecelendirmeleri gibi ¢esitli  derecelendirilmelerin  fonksiyonel derecelendirilmis
malzemelerde var olmasi bilyiik rol oynamaktadir. Ornek olarak Tablo 3.2°de oda
sicakhiginda bulunan homojen SiC fonksiyonel derecelendirilmis malzemesinde, gézenek
derecelendirilmesiyle diger 6zelliklerin nasil derecelendirilebildigi gosterilmistir.

Tablo 3.2: SiC fonksiyonel derecelendirilmis malzemesinde gozenek derecelendirilmesiyle 6zelliklerin
degisimi (Tunca, 2009).

Gozeneklilik, % 0 10 20 30 40 50
Ozkiitle, gr/cm3 3,21 289 |257 225 (193 |1,61
Young modiilii, Gpa 455 345 262 |199 |151 |114
Poisson orani, 1 0,16 |0,16 |0,16 | 0,16 [ 0,16 | 0,16
Dayanim, Mpa 428 282 |186 |123 |81 53
Isil genlesme katsayisi, | 3,59 3,59 (359 |359 |359 |3,59
10-61/K

Isil iletkenlik, W/mK 118 99 80 62 46 32
Ozgiil 151, J/gK 0,68 |0,68 |0,68 |068 |0,68 |0,68
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Sekil 3.3: Plazma piiskiirtme teknigi ile fonksiyonel derecelendirilmis ZrO2/NiCoCrAlY bir 1sil bariyer
kaplamanin resmi (Knoppers, 2004).

Fonksiyonel derecelendirilmis malzemeler metal seramik kompozitlerin bir
sentezidir. Teknik olarak kompozit profili, termomekanik o6zelliklerin istenildigi gibi
ortaya ¢iktig1 yar1 homojen bir yap1 seklinde olusturulabilir. Bu yolla 6nceden belirlenmis
bir kompozit profilini verebilmesi i¢in hacimsel bdliimlerin malzeme 6zellikleri, kalinlik
yoniinde siirekli degisir. Fonksiyonel derecelendirilmis malzeme kaplamalar1 iki ana
yapiya sahiptir. Bunlardan biri, seramigin kismi hacmi iist yiizeyde % 100°den, alt yiizeyde
% 0’a kadar degistiginden, kaplama ile kaplanan arasindaki baglanma, malzeme
uyumlulugu sebebiyle daha iyi olmaktadir. Digeri ise, malzeme &zellikleri dagilimlarmin
diizgiin olmas1 sebebiyle fonksiyonel derecelendirilmis malzeme kapli ara katmanda,
gerilme konstrasyonlar1 ¢ok tabakali homojen kaplamalara gore daha diisiik olacaktir

(Tunca,2009).
3.1.2. Fonksiyonel Dereceli Malzemelerin Siniflandirilmasi

Fonksiyonel dereceli malzemelerde yap: ve bilesim malzemelerin 6zelliklerini
iyilestirmek amaciyla degistirilir. Homojen olmayan yapida mekanik ve yapisal 6zellikler
asamal1 olarak degisir. Uygulama alanlarma gére FDM’lerin basit bir siniflandirilmasi
yapilabilir. Ornegin biyomalzemeler, 1s11 bariyer kaplamalar ve asmma direngli malzemeler
gibi. FDM’ler ayrica monolitik ve kompozit olarakta smiflandirilabilir. Monolitik
FDM’lere 6rnek karbiirler (TiC, SiC), boriirler (TiB,, ZrB,, NbB,), silisidler (MoSi,, TiSiy)
ve bazi intermetalikler (TiN, TiAl, NiAl, CoAl) olarak verilebilir.
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Kompozit FDM’ler seramik-seramik (PNN, PZT, Al,O3 / ZrO,), seramik-metal
(TiC/Ni, Al,Os/Ti), metal-metal (W/Cu, W/Mo), polimer-seramik (epoksi regine/ karbon
fiber) olarak 6rneklenebilir (Ceylan, 2006).

3.1.3. FDM’lerin Mekanik Ozellikleri

FDM’ler gibi yapay malzemeler gercek durumda homojen degildirler ve pek ¢ok
durumda, lineer olmayan, dereceli 3 boyutlu faz dagilimlart ve buna bagl ozellikler
gosterirler. Dereceli ara ylizey tipi, malzeme 6zelliklerini degistirir ve fonksiyonlar1 genis
olarak etkiler.

FDM’ler yapidaki dereceleri, faz dagilimlari, gézeneklilik, doku ve ilgili 6zellikler1
nedeniyle: Sertlik, Yogunluk, Direng, Isil iletkenlik vb. ile geleneksel izotropik

malzemelerden ayrilirlar. Pek cok durumda Young modiilii 6nemli degisken faktordiir.
3.1.3.1. Elastite modiilii

Pek ¢ok durumda elastite modiilii fonksiyonu, iistel katsayilara gére degisen fonksiyonlar
halinde tercih edilmektedir. Basamakli veya mesafeli derecelendirmelere nazaran {istel

degisimler daha yumusak bir ge¢is saglarlar.

E1,P1, V=2 Degisen E2,P2. V=2

E PV =

<+—>

Sekil 3.4: Fonksiyonel dereceli bir serit (Topal, 2006).

3.1.3.2. Isil iletkenlik ve 1s1l genlesme

Uretilen TiC-Ni FDM o6rneklerde, 1s1l iletkenlik ve 1s1l genlesme katsayilar
sicaklikla diizgiin olarak artmaktadir ve bu katsayilarin biiyiik dl¢iide Ni yiizdesine bagl

oldugu goriilmektedir.
3.1.3.3. Mikrosertlik

Toz metalurjisiyle tretilen FDM’lerde yapilan analizler sonucu, FDM

malzemelerin mikro sertlikleri FDM olmayan kismin malzemesinden daha yiiksektir.
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Ayrica 0giitme ve sinterleme islemleri vakum ortamlarinda gergeklesirse, yiizey

gozenekliligi ve bu gdzenekliligin azalttig sertliklerin etkileri diizeltilebilir (Topal, 2006).

3.1.4. FDM’lerin Diger Miihendislik Malzemelerine Gore Ustiinliikleri

FDM’ler diger mithendislik malzemelerine gore ¢ok yeni bir malzeme sinifidir. Tek
fazli malzemeler ve kompozitler ile karsilagtirildiginda FDM’lerin bir¢cok avantajlari
vardir. Tek bilesenli malzemelerde tek fazdan dolayr 6zelliklerin herhangi bir sekilde
degisimi mevcut degildir. Bu tip malzemeler eger istenilen 6zellikleri bu monolitik halleri

ile sagliyorlarsa kullanim alan1 bulabilirler.

Kompozitlerde ise heterojen yapidan dolay1 olusan kalint1 gerilmeler gibi 6zellikler
dezavantajlar olustururlar. FDM’lerin bir diger avantaji malzemelerin kullanim omriinii
uzatmaktadirlar. Ayrica FDM’ler ile agirhk modiili olduk¢a diisiik malzemeler
iiretilebilmektedir. Ornegin uzay mekiklerinde 10 cm kalinliginda bir seramik malzeme
kullanilarak 1300 °C’de kullanilan bir malzeme, yerine kullanilan FDM ile bu kalnlik 1
cm’ye indirilmistir bu durum FDM’lerin etkinligini gdsteren kayda deger bir Ornektir.
FDM’ler bir¢ok 1s1l uygulama alanina sahiptirler. Tek fazli tabakalar ¢ok kuvvetli bir
sekilde baglanmislardir. iki fazm birlesmesinden kaynaklanan 1s1l genlesme katsayisi
uyumsuzluklari FDM’lerin {iretimi ile ortadan kaldirilmistir. FDM’ler kullanilarak
motorlarmm ve jeneratdrlerin agirlik ve boyutlar1 azaltilabilmektedir. Bunun yaninda
FDM’lerin bir dezavantaji iiretim maliyetinin diger malzemelere gore daha yliksek

olmasidir. Bu malzemelerin iiretim maliyetleri diistiikce kullanilabilirlikleri artmaktadir
(Ceylan, 2006).

3.1.5. FDM"' lerde Karsilasilan Sorunlar

FDM kaplamalarin homojen seramik kaplamalara oranla daha dayanikli olmasia
ragmen yiiksek sicakliga maruz kalan ortamdaki (6rnegin tiirbinlerin i¢ kisimlar1) oksijen,
kaplamay1 ge¢ip alt tabakaya yaklastikca (tiirbinlerde i1siya dayanikliligi bakimindan
aliminyum tizerine FDM kaplama yapilir) aliiminyum ile reaksiyona girmektedir. Sonug
olarak Al,O3 yani aliiminyum oksit denen ¢ok sert ve gevrek bir tabaka olusmaktadir. Bu
tabaka ozellikle alt tabaka (homojen metal) ile FDM arasinda olusur. Bu tabaka FDM
avantajlarmni kotii etkilemektedir. Ciinkii alt tabaka ile kaplama arasindaki devamlilik

ortadan kalkmustir.
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Bunun sonucunda Sekil 3.5’te gosterildigi gibi olusan tabakada c¢atlaklar olusur ve
kaplamanin dokiilmesi ka¢milmaz olur. Ayrica bir¢ok iiretim tekniginde olusturulan
kaplamalarm kolonlar (columnunar) seklinde olmasindan dolayr kaplamanin izotropikligi
bozulur ve kaplama ortotropik olur. Cogu durumda istenmeyen bu durum uyumsuzluklara
yol agmaktadir. Fakat tank zirhlarinda da oldugu gibi ortotropik FDM' lerin kullanildig:

alanlar da mevcuttur.

!
]

Sekil 3.5: FDM” lerde karsilasilan sorunlardan biri olan alt tabakanin oksitlenmesi (Ozarslan, 2007).

FDM' lerde karsilagilan diger bir sorun ise liretim tekniklerinden kaynaklanan parca
biiytikliigliniin kisitlanmasidir. Yapilan ¢alismalarda tiretilen FDM parcalar1 200 cm?den
kiiciik parcalardir. Secilen tretim teknigine ve derecelendirme boyut sayisina gore

maksimum FDM parga boyutlar1 degisiklikler gdstermektedir (Ozarslan, 2007).
3.1.6. Son Yillarda FDM'lerdeki Arastirma Calismalan

Calismalarm bir¢ogu fonksiyonel derecelendirilmis malzemelerin davranislar
tizerinde yapilmustir, literatiiric bu konuda ¢ok zengindir, ¢linkii bu yeni malzemenin
uygulamas: genis alana sahiptir. Yerel enine yiik altindaki FDM'nin performansi
Woodward ve Kashtalyan tarafindan incelenmis ve 6zellik tahminindeki ¢alisma Lu ve
digerleri tarafindan yapilmistir. FDM'nin performansi hakkinda kapsamli bir inceleme
Birman ve Byrd tarafindan 2007 yilinda yayimlanmistir. FDM'nin kirilma davraniglari
iizerine genel bir bakis Shanmugavel ve arkadaslar tarafindan yapilmustir. Literatiirdeki
mevcut fonksiyonel dereceledirilmis malzemeler ile ilgili diger yorumlar sunlardir:
Tilbrook ve ark., Cherradi ve ark tarafindan arastirma ve gelistirme ¢aligmasini incelemis
ayrica fonksiyonel dereceledirilmis malzemeler icindeki catlak ilerlemesi iizerine yorum

calismast yapilmaistir.
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Bir dizi arastrma analiz alanlarinda ayrica yapilmistir ve  fonksiyonel
derecelendirilmis malzeme iizerinde modelleme ¢alismasi; Bu ¢alismanin birkagi iginde
bulunabilir. FDM'in {retim siire¢lerinin performansini artirmak icin aragtirmalar

acisindan hala yapilmasi gereken daha vardir.
3.1.7. Gelecekteki Arastirma Yonii

Fonksiyonel derecelendirilmis malzeme 21. yiizyilda iiretim diinyasinda devrim
yaratacak miikemmel gelismis bir malzemedir. Bu amaci1 gerc¢eklestirmek igin bir dizi
engeller vardir. Maliyet, imalat yontemi ve toz islemede harcanan maliyetin 6nemli bir
kismi ile 6nemli bir sorundur. Genel olarak FDM iiretim siirecinin iyilestirilmesi i¢in daha
giiclii geri besleme kontroliiniin (yani tam otomasyon) gelistirilmesi yoluyla islem kontrolii
gelistirmek icin daha fazla calisma ayrica yapilmalidir. Bu islem, iiretim silirecinin
giivenilirligini artirarak FDM'nin maliyetini diislirlip genel performansimi artiracaktir

(Rasheedat, 2012).

3.2 Fonksiyonel Derecelendirilmis Malzemelerin Uretim Yéntemleri

Fonsiyonel derecelendirilmis malzemeler iiretmek igin iiretim siireglerinin farkli
cesitleri bulunmaktadir. Fonsiyonel derecelendirilmis malzemeler ince ve dokme FGM:
yani iki genis gruba ayrilabilir. ince FGM nispeten ince kesitler veya ince yiizey kaplama
bulunmakta, dokme FGM ise daha fazla emek yogun islemler gerektiren maddelerin hacmi
vardir. Ince kesit veya yiizey kaplama FGM’ler, Plazma Piiskiirtme, Kendinden yayilan
Yiiksek sicaklik Sentezi (SHS), Fiziksel veya Kimyasal buhar biriktirme(PVD / CVD) vs.
ile iiretilmektedir. Dokme FGM santrifiij Dokiim yontemi, kat1 serbest bicim teknolojisi,
toz metaliirjisi teknigi vb. kullanilarak {iretilirler (Rasheedat vd., 2012).

Bu liretim metotlar1 kuru ve yas metot olmak {izere iki ana grupta toplamak

miimkiindiir. Bu iki ana gruba giren metotlar asagidaki gibi siralanabilir:

A) Kuru Metot

a. Toz Metaliirjisi

b. Plazma Spreyiyle Kaplama

c. KKIYSS (Kendi kendine ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi)
d. KBB Firm ile Kaplama

e. Pervane Kuru Karistirma
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B) Yas Metot

a. Endiiksiyonla Yanma
b. Slip Dokiim

c. Santrifiij Dokiim

3.2.1 Kuru Metod
3.2.1.1. Toz Metalurjisi

Toz metalurjisi(T/M) veya seramik teknolojisi i¢in her zamanki yol olan toz isleme,
sekillendirme c¢alismalar1 ve sinterleme veya basing destekli birlestirme yoluyla
miihendislik ve malzeme parcalarinin toz Uretimiyle islenmesini kapsar. Birkac yliz
mikrometre ile nanometre arasinda degisen parcacik boyutuna sahip olan birgok metallerin,
alasimlarin, bilesiklerin ve seramik malzemelerinin tozlar1 endiistri kaynaklarindan temin
edilebilir ya da toz metalujisi veya seramik alaninda on yil iginde gelismis olan yontemler
yoluyla tiretilebilir.

Sinterlenmis malzeme parcasi olusturmak i¢in kullanilan ¢ok kii¢iik birbirinden ayr1
dagilan toz pargaciklarini igeren yapi ve mikroyapilarimdaki degisimle hemen hemen
kusursuz derecelendirilmis bir malzeme 6rnegi gelistirmek i¢in yapi taglar1 olan parcaciklar
kullanilir. Malzemenin ¢okelmesi sirasinda verimli bir slire¢ planlanmasi yoniindeki pratik
konular 6nce sekillendirme islemi igin ortalama pargacik boyutu veya bilesim degistirme
ile toz karisimlarm kullanilmasi onerilir.

Toz pargaciklar1 uygulanan yonteme bagli olarak diizglin veya kademeli bir
degisimle yesil cisim elde edilebilir. Yesil parcalarin saglamlastirilmasi iglemi sinterleme
veya sicak presleme gerektiginde difiizyon islemlerini kullanmak yeterli gelmektedir, fakli
bilesime sahip bu pargaciklar arasinda olusan reaksiyon veya sinterleme davraniglarinin
iizerinde parcacik boyutunun etkilerini, par¢anin kontrol boyutu ve son mikroyapisiyla
aciklanir.

Toz metalurjisi teknigi ile fonksiyonel dereceli malzeme iiretmek i¢in {i¢ temel
asama kullanilir: fonksiyonel gereklilik tarafindan belirlenir gibi 6nceden tasarlanmis bir
uzaysal dagilima gore tozun karistirilmasi ve tartilmasi, Onceden karistirilmis-tozlarin
sikistirilmasi ve istiflenmesi ve son olarak sinterlenmesidir. T/M teknigi kademeli bir yap1

meydana getirir. Devamli yapi isteniyorsa, ardindan santrifiij yontemi kullanilir.
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Toz metalurjisiyle FDM iiretimi,
¢ Diisiik maliyetler,
e Daha fazla ham madde bulunabilirligi,
e Dabha basit islem techizatlari,
e Daha az enerji tiiketimi,
e Dabha kisa islem siireleri gibi avantajlar sunmaktadir.
Kiiresel anlayisa gore T/M malzemelerindeki daha yiiksek avantajlar 6yle siralanabilir:
e Daha yiiksek bir diizen ve ozellikteki bilesim,
e (okelti ve karbiirler gibi ikincil fazlarda daha 1yi ve daha diizenli bir dagilim.

Toz Metalurjisi metodunda istenilen mikro yapida, fiziksel ve mekanik 6zelliklerde
malzeme {liretimine imkan veren bu yontemle essiz Ozelliklerde ve neredeyse sinirsiz
sayida geleneksel malzemelerden daha farkli alasim ve kompozit malzeme {iretmek
miimkiindiir. T/M yontemiyle bazi islem basamaklar uygulanmaksizin istenen 6lgiilerde ve
dogrudan yerine takilarak kullanilmaya uygun parcalarm iiretimi miimkiin oldugundan
diger tlretim tekniklerinden daha kisa bir imalat ¢evrim siiresine sahiptir. Sekil 3.6 toz
spreyi ile istif sistemini sematik olarak ve bu metotla iiretilmis metal/seramik FDM

malzemeyi gostermektedir (Konez vd., 2005).

©®

Sekil 3.6: Toz Spreyi ile istif Sistemi ve T/M Prosesiyle Uretilmis Metal/Seramik Fonksiyonel
Derecelendirilmis Malzeme Mikro Yapist: (&) Dagitilmis yap1 , (b) Ag yapisi, (¢) Dagitilmis alternatif yap1
(Konez vd., 2005).

rj Diner Tabla_

Bilesim ile karakteristik mikroyap: gecisi gosteren T/M siireci ile tiretilmis
metal/seramik fonksiyonel derecelendirilmis malzemesi Sekil 3.6'da gosterildigi gibidir.
Mikroyapist seramik fazin kismindaki bir artis ile, metalden seramige matrisin kademeli

olarak degistirilmesi ile karakterize edilir.
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Metalce zengin tarafinda, seramik pargaciklari metal matris i¢inde dagilmis
durumdadir.
Ruiz-Navas a gore, T/M ile bir X-Y FDM inin {iretiminde su adimlar izlenmistir:
1- Matrix malzemesi olarak, X tozu, ve donati malzemesi olarak Y tozu saglanmistir.
2- Paslanmaz c¢elikten bir kapta yiikiin 1/3 1i yiiksek enerjili bilyeler, 1/3 {i malzeme ve 1/3
il hava olmak tizere, 40 saat boyunca 180 rpm hizla 6giitme islemine tabi tutulmustur.
3- Farkli yiizdeler (6rn. hacmi % 2,5-5-8) elde edilmesi igin pek ¢ok 6glitme yapilmistir.
Tozlarin morfolojisi, donat1 dagilimi1 ve mikro-sertlik 6zelliklerinde karma yapilar elde
edilmistir.
4- Ornekler daha sonra klasik T/M tekniklerinden gegirilmistir: tek eksenli presleme ve
sinterleme islemlerinden ge¢irilmistir. Pres ve sinter Oncesi, Ogiitmenin yliksek enerji
icermesi sebebiyle, pres swrasinda tozu deforme edebilmek icin Oncelikle bir tavlama
uygulanmistir. Tavlama 1 saat siireyle, 450 °C de 5 K/dk 1sitmayla Argon atmosferi altinda
uygulanmistir.
5- Pres sirasinda ¢inko stearat, yaglayici olarak kullanilmastir.
6- Tekil tabakalarin 6nceden ayr1 ayr1 preslenmesi yerine, farkl yiizdelerde Y igeren tozlar
tek bir seferde 600 MPa basingla basilmistir.
7- Preslemeden sonra, tozlar 30 dakika boyunca 1250 °C de argon altinda sinterlenerek
numuneler elde edilmistir (Kawasaki, 1995; Konez vd., 2005; Kieback vd., 2003;
Rasheedat vd., 2012).

3.2.1.2. Plazma Spreyleme

Isil piiskiirtme yontemi fonksiyonel derecelendirilmis kaplamalar i¢in ¢ogunlukla
uygun, FDM'ler iiretmek i¢in giivenilir ve esnek oldugunu kanitlamistir. Temel olarak, sivi
yakit veya bir gazin yanmasi veya herhangi bir elektrik ark ile 1sitilmasi, yiiksek sicaklikta
gaz akisi, genellikle toz formunda, hammadde malzemesini 1s1l olarak piiskiirtmedir.

Bu sekilde, partikiiller, alev erime sirasinda, siddetli bir sekilde alt tabakaya dogru
hizlandirilir, ¢ok hizli bir sekilde carptiklar1 yerde diizlestirme ve katilagma (sogutma) olur.
Isil piiskiirtme yontemi cazip bir yaklagimdir, daha az refraktif alt tabakalarda bile
gercekten refraktif kaplamalar ¢okelmesine izin verir. Dahas1 piiskiirtme parametrelerinin
dikkatli bir sekilde kontrolii ve ¢okelmis sistemin mikroyapisi ve kosullar1 nihai bilesimi

tasarlamaniza olanak saglar.
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Bu imkanlar1 nedeniyle bu yontem FDM'nin {iretimi icin &zellikle uygundur
(Cannillo vd., 2006). Isil bariyer kaplamadaki islem basamaklar ise Sekil 3.7°de

verilmistir.
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Sekil 3.7: Plazma Spreyi Is1l Bariyer Kaplama Islem Basamaklar1 (Konez, 2005).

Plazma spreyinde, ardisik damlalarin birikimiyle bir depozit yiizey olusturulur.
Temel FDM iiretimi; farkl tiirde malzemelerin (yogunluk ve ergime noktalar agisindan
biiyiik farkliliklar olan metal ve seramik vd.) arzulanan porsiyonlarda homojen olarak,
kalinlik eksenine dik diizlemlerde karistirilmasidir.

a. Tek Puskiirtiicli sistemler: uygulama kolayligi ve basitliligi nedeniyle tercih edilir. Sekil
3.9°da gosterilmistir
b. Cok-piiskiirtiicli sistemler: her bilesen icin birbirinden bagimsiz besleme sistemleri

icerir. Sekil 3.10°da gosterilmistir (Topal, 2006).
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Sekil 3.8: FDM’lerin plazma spreyleme ile {iretimi (Topal, 2006).
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Sekil 3.9: Tek piiskiirtiiciide karisim yontemleri (Topal, 2006).
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Sekil 3.10: Cok-Piiskiirtiiciilii plazma spreyleme sistemi (Topal, 2006).
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Bir¢ok avantajimin yaninda plazma spreyiyle kaplamanin en 6nemli dezavantaj,
kaplamanin homojen olmayisi, oksitlenme, bosluk veya biiyiik gozenekler gibi hatalar
olusmasidir. Bu dezavantajina ragmen artan kullanim 6mrii ve bilesenlerinden kaynaklanan
malzeme emniyeti ile tiirbin motorlarinda ve dizel motorlarinda FDM ile 1s1l bariyer
kaplama genis uygulama alanlanina sahiptir. Ayrica bag mukavemeti, 1s1l devri, elektrik
modiilii, oksidasyon direnci gibi kaplama ozellikleriyle de endiistriyel uygulamalarda
tercih edilmektedir (Oztiirk, 2009).

Plazma sprey kaplamanin kalitesi ve mukavemeti su faktorlerle kontrol edilebilir;
e Sekli ve sikistirmadaki uzaysal partikiil dagilim

e Plazma tabancasi enerji seviyesi

e Tasiyici gazin akis debisi

e Tane boyutu dagilimi

e Enjeksiyon yonii

3.2.1.2.1. Plazma tabancasi enerji seviyesi
Plazma tabancasi enerji seviyesi operatore ayni zamanda partikiillerin
buharlasmamasi i¢in, plazmanin sicakliginin ayarlamasi olanagini da verir. Es zamanl

olarak, partikiillerin ¢ogunlugunun erimeye maruz kalmasindan da emin olunmasini saglar.

3.2.1.2.2 Tasiyic1 gaz akis debisi

Tasiyic1 gaz akis debisi, partikiillerin, erimeleri i¢in plazmanin i¢ine enjekte
edildikleri hizdir. Akis debisi, partikiilleri besleme bélmesinden plazmaya itmeye yeterli
olmalidir. Eger tasiyici gaz akis debisi ¢ok diistikse, gaz, besleme tiiplinde tozun iizerinden

akip gececektir ve ¢ok az toz tasiyacak veya hi¢ toz tagimayacaktir.

10000 ECCM 9000 SCCM 8000 ECCM 7000 ECCM
Sekil 3.11: Tastyici gaz debisinin toz akisma etkileri (Konez vd., 2005).
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Tastyic1 gaz akis debisinin etkisi yukaridaki sekilde de acikga goriilmektedir. Her
durumda degistirilen tek parametre, tasiyic1 gaz akis debisidir. Tabanca gii¢ seviyesi ve
tasiyict gaz debi seviyesi birbirleriyle etkilesim igerisindedir. Genel olarak, tabanca giiciinii
artirmak, tanelerin her birinin momentum degisimi sebebiyle, enjeksiyon hizinin (ve

dolayistyla tasiyici gaz debisinin) artirilmasini gerektirir.

3.2.1.2.3 Tane Boyut Dagihm

Tane boyutu, plazma spreyleme islemi i¢in 6nem tasimaktadir. Cok biiyiik bir tane
boyut dagilimi segmenin sakincalarindan birisi, daha kiiciik tanelerin yetersiz momentum
sebebiyle plazma akigina girememeleridir. Bu partikiiller plazmadan geri sigrarlar ve
kaybedilirler veya yiizeye erimemis bir halde gomiiliirler. Eger tozun tamami tek bir
boyutta olsaydi, plazma ak 1sinin igine enjekte edilen tanelerin tamami eriyerek, yiizeye
carpmadan Once, bir siiper 1s1 ve momentuma ulasirlardi. Oysa gercekte, taginan tane boyut
dagilimi, 10 ile 90 mikron (ya da fazlasi ) smirlarinda bir araligm i¢indedir. Bunun
sonucunda, daha kiiciik taneler siiper 1simnin daha biiyilk bir boliimiinii olusturur ve
buharlasirlar; oysa biiylik taneler tamamen erimez, bu nedenle biriken yiizeyin
mikroyapisinda diizenli olmayan bir sekilde sonug verirler.

Yukar1 da bahsedilen problemler, ¢okelmis yiizey sadece bir bilesen igeriyorsa ¢ok
fazla ciddiye alinmayabilirler. Ancak, birden fazla bilesenden olusan bir c¢okelti
durumunda, 6zellikle FDM’lerde, kiiglik tanelerden verilen kayip ve diizenli olmayan bir

mikroyap1 nedeniyle, nihai tirtiniin performansini biiyiik 6lgiide etkileyecektir.
3.2.1.2.4 Tane Enjeksiyon Yonii

Plazma islem parametrelerini optimize ederken, {izerinde degisiklik yapilmasi gz
oniinde bulundurulacak bir diger degisken de, enjeksiyon bdlgesinin konumu ve/veya

plazma i¢ine enjekte edilen partikiil akinin yoniidiir. Bu teknikler tek-piiskiirtiiciilii

sistemlerde daha ¢ok kullanilir (Konez, 2005).
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3.2.1.3. KKIYSS METODU(Kendi Kendine ilerleyen Yiiksek Sicaklik Sentezlenmesi)

Yanma sentezi(YS), FDM'ler iiretmek i¢in hizli, ucuz ve giivenilir bir yontem
sunmaktadir. Gereken enerji ekonomik bir islem yapmadan herhangi bir pahali cihaz
gerektirmeden bilesenleri arasinda ekzotermik reaksiyon tarafindan saglanmaktadir
(Cirakoglu vd., 2002). 1960'l1 yillarda, karbiirler, boriirler ve silisidler dahil olmak {izere
pekcok seramik sistemlerin kendi kendine yayilan yanma sentezi, kati hal yanma
caligmalarinm bir sonucu olarak eski Sovyetler Birligi'nde yogun olarak arastirilmistir. Son
yillarda, bu yontem malzemelerin sentezlenmesi, 6zellikle Amerika Birlesik Devletleri,
gelismis refrakter malzemelerin sentezi i¢in aktif olarak bir¢ok tilkede arastirilmistir.

Boylece, yanma sentezlenmesi yontemleri yliksek erime noktalarina sahip
intermetalik bilesiklerin olusumu i¢in alternatif teknik bir siire¢ olarak arastirilmistir
(Marchi, 1997). Reaksiyonla sentezleme (yanma sentezlemesi), ham iiriinlerin, ateslenir
ateslenmez ekzotermik bir reaksiyonla, bir anda istenen {iriinlere doniistiigii islemin adidir.
Yanma sentezi (YS) iki mod ile olusabilir: Bu modlarin sematik bir diyagrami Sekil
3.12'de gosterilmistir. Ilkine, kendi kendine ilerleyen yiiksek sicaklik sentezlemesi
(KKIYSS) denir.

Bu sentezlemede, karistirilan tozlardan iiretilen bir briket (kompakt), bir ucundan
bir tungsten bobin yardim ile ateslenir ve bu ugta baglayan reaksiyon bir dalga seklinde
ilerleyerek, tozlarin bir kismmi yakar ve nihai {iriinii meydana getirir. Atesleme sonucu
olusan reaksiyon bir kere baslayinca, kendi iirettigi 1siy1 (reaksiyon egzotermiktir)
kullanarak oniindeki kismin sicakligini atesleme sicakligma yiikseltir ve bu sekilde
reaksiyon dalgas1 baska bir dis 1s1 kaynag1 olmadan kendi kendine devam eder. ikinci
atesleme yontemi 1s1l patlama veya es zamanl yanmadir.

Bu yontemde, briketlenmis (soguk preslenmis) tozun biitiinii atesleme sicakligina
kadar 1sitilir (mesela bir firm igerisinde). Bu sicaklikta toz briket aniden iiriine doniisiir.

Her iki atesleme yontemi de ge¢miste, nikel aliiminatlarin iiretiminde kullanilmis olan

yontemlerdir (Varma vd., 1998; Morsi, 2001).
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Sekil 3.12: Yanma sentezi modlar1: (a) KKIYSS, (b) Es zamanli yanma (Varma vd., 1998).

Yanma sentezlenmesinin prensibi, Sekil 3.13'te gosterilmistir, asagidaki gibi tarif
edilebilir: sikistirilmis tozlardan yapilmis bir silindirik numune tistiine yerlestirilmis olan
bir tungsten tel, numunenin iist tabakasinin 1sitmasini saglayan, bir DC akima tabi tutulur.
En kisa siirede bu katmanin sicaklig1 belirli bir sicakliga ulastiginda, tutusma sicakligi (Tig)

olarak adlandirilan, reaksiyon meydana gelir (URL-5, URL-1, 2013).

- Atesleme bobini

Atesleme Grdnd
Yanma bdlgesi

Yanma &nu

Ik kompakt

Sekil 3.13: SHS isleminin fotografi ve sematik resmi (URL-1, 2013).

Yanma sentezi ile sentezlenen iriinlerin sayist 1970 ve 1980'i yillarda hizli bir
sekilde artmis, ve su anda 400 farkli bilesigi asmaktadir. Ozellikle, karbiirler(TiC, ZrC,
SiC, B4C, vb), boriirler (TiB,, ZrB,, MoB,, vb), silisidler (TisSis, TiSi,, MoSi,, vb),
nitritler (TiN, ZrN,SisN4, BN, AIN), ve intermetalik (NiAl, NizAl, NiTi, TiAl, CoAl, vb.)

bu malzemeleri igerir (Varma vd., 1998).
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Reaktanlarin yapisina (yani kati, sivi, gaz halindeki element veya bilesik) ve
ekzotermik reaksiyon 1sisina (adyabatik sicaklik, Taq) bagl olarak yanma sentezi farkli
sekillerde tanimlanmaktadir. Bunlar;

— Hacim yanma (1s1l patlama, HYS);

— Kendi kendine ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi (KKiYSS),

— Diisiik sicaklik yanma sentezi (DSYS);

— Soliisyon yanma sentezi (SYS);

— Jel-yanma (J-Y);

— Sol-jel yanma (S-J Y);

— Emiilsiyon yanma (EY) vb. olarak isimlendirilmektedir (Y 6riik, 2010).

Reaksiyonla sentezleme yontemindeki dnemli parametrelerden biri, adyabatik sicaklik
(Tag)’ tir. Tozu nihai tiriine doniistiiren reaksiyon egzotermik bir reaksiyon olup, reaksiyon
o kadar hizl1 gergeklesir ki, kosullar1 adyabatik olarak kabul edilebilir. Bu nedenle, biitiin
olusum 1s1sinim briketin sicakligini, sifir kayipla, adyabatik sicakliga yiikselttigi farz edilir.
Bu sicaklik basit termodinamik denklemlerle hesaplanabilir ve o reaksiyon i¢in ¢ikilan
maksimum ya da en yiiksek sicakligi gosterir. NisAlp gibi bir nikel aliiminatin reaksiyon
sentezi i¢cin adyabatik sicaklik, asagidaki denklemlerle bulunabilir:

a. Ni+b. Al = NiAl, + Is1 1)

(mesela, a=b=1 i¢in Ni,Al, = NiAl olur)

Is1 dengesi igin:

Tad<Tm i¢in  (Tp= ergime sicaklhigidir)
TR Tod

AH, 5 (Nia Alb+ f Cp (a.Ni+ b.AdT = J Cp (Nia Alb)dT )
253 TR

Taa>Tm i¢in
TR

AH, 5 (Nia Alb+ J. Cp (a.Ni+ b.ADdT

258

Tad Tad
= ff.'p (Nia Alb)dT + v Hm +x J['.'p (Nia Alb,ergiyik)dT ()
TR 'm

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

elementer reaksiyon dncesi toz karisiminin 6zgiil 1s1 kapasitesidir (Jmol*K™).
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Tr=reaksiyon sicakligi, Ts=adyabatik sicaklik, Tn=NiAl’un ergime sicakligi, v=
adyabatik sicaklikta ergiyen NiAl’in hacim orant ve Hn=NiAly’nin ergime entalpisidir
(ergime gizli 1s1s1).

Deneysel bir ¢aligmada, reaksiyon esnasinda dlgiilen maksimum sicakligin, teorik
olarak belirlenen adyabatik sicakliga esit ya da bu degerden daha kiicik oldugu
belirlenmistir. Reaksiyon esnasinda ulasilan maksimum deneysel sicakliga “Yanma
Sicakligr (T¢)” adi verilir. Is1 kayiplar1 tamamlanmamis reaksiyonlar, azalmig reaksiyon
hizlari, toz boyutlarmin biiylik olmasi ya da briketten radyal yonde kaybolan 1sidan
kaynaklanabilir. Ty, reaksiyon mekanizmasini anlama ve siniflandirma agisindan
yararhdir.

Bu deger, incelenen reaksiyon esnasinda, reaksiyona giren tozlar ile {irlinlerin
umulan fiziksel durumunu gosterebilir. Eger Tag, hem tozlarin hem de iiriinlerin kaynama
sicaklik degerlerinden daha kiiclikse, reaksiyona “gazsiz” adi verilir. Bu durumda buhar
basinglar1 ihmal edilecek durumda distiktiir. Tad toz ve {irlinlerin ergime sicaklik
degerlerinden daha kiigiikse, bu durumda reaksiyon kat1 halde meydana gelir. Bu kosullar
altinda tozlarm iiretilebilecegi rapor edilmistir. Eger Taq toz ve iiriinlerin birinin ergime
sicakligindan daha yiiksek ise, sivi-kati reaksiyonu meydana gelir. Kisaca, reaksiyon,
gazsiz, kati-kati, kati-sivi veya gazli olabilir. Bunlarinin hepsinin olusacak mikroyap1 ve
iirtin ozellikleri tizerinde 6nemli etkileri vardir. Baz1 durumlarda NiAl bilesiginde oldugu
gibi, T4, meydana gelen metalleraras: bilesigin ergime sicakligini asabilir. Bu da baslica
tretim tekniklerinin kullanilmasini saglayabilir. Yine adyabatik sicakligin, reaksiyonun
kendi kendine ilerleyen tipte olup olmayacagimi tahminde kullanilabilecegi de
bildirilmistir. Nikel aliiminatlar i¢in adyabatik sicakliklar termodinamik &zelliklerle

birlikte Tablo 3.3 ve 3.4’te verilmistir.

Tablo 3.3: Nikel Aliiminatlarin Olusum Entalpileri ve Is1 Kapasiteleri (Morsi, 2001).

Bilesik | AHf228 | AHm (kj mol™) | Ozgiil 1s1 kapasitesi (J mol™ K™)
AI3Ni | -150.624 | 38* = 43.144 + 138.406 x 10°T + 14.611 x 10° T* - 67.314 x 10°
T2
AI3Ni2 | -282.42 56* :2106.067 +34.303 x 10°T — 0.001 x 10° T+ 0.003 x 10°
T
NiAl -118.407 | 63 =41.925+13.6 x 10°T —0.033 x10° T+ 0.1 x 10° T*
Ni3Al | -153.134 | 50* =88.491 +32.218 x 10°T +0.001 x 10° T —0.001 x 10° T*

*Diizenli alasimlara ait termodinamik bagintilardan hesaplanmistir
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Tablo 3.4:. Ni-Al bilesiklerinin adiyabatik sicakliklari (Morsi, 2001).

Bilesik | 298 K’de olusum 1s1s1 | Ti(K) Tstart = 298 K icin
K (Kj mol ™) T

NisAl - 1531 1668 1586.5

NiAl - 1184 1911 1911

Ni,Alz - 56.5 1406 1406

NiAlz - 150.7 1127 1127

T tart = Atesleme Oncesi yesil elementer pelet(biriket)’in 6n tavlama sicaklig

KKIYSS yonteminde, reaksiyon atesleme sonrasi oda sicakliginda bile kendi
kendini devam ettirerek parcanin diger ucuna ulasir. Baslangigta, soguk preslenmis briketin
bir ucuna harici bir 1s1 kaynagi uygulanir.

Boylece briketin sicakhigi atesleme sicakhigma (Tig)ytikseltilir. Reaksiyon
basladiktan sonra, artik harici 1s1 kaynagmin bir islevi kalmaz, dolayisiyla devre disi
birakilabilir. Reaksiyon sonucu olusan 1s1, reaksiyon tabakasmnin oniindeki tabakayi
isitarak, sicaklhigini atesleme sicakligma yiikseltir ve bu tabakada da reaksiyonu bagslatir.
Boylece artarda meydana gelen reaksiyonlar bir dalga seklinde ilerleyerek, briketin sonuna
ulagir ve istenen iiriin 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, salinimli (yliksek ve algak
ilerleme hizlarina sahip periyotlar halinde) veya doner (briket etrafinda spiral) davranis
gostererek kararsiz hale gelebilir ve sonebilir. Bir reaksiyonun kendi kendine devam edip
etmemesi bir dizi faktore baghdir.

Reaksiyon 1sismin bir kismi ondeki komsu tabakayr 1sitmada kullanildigi igin,
{iriiniin 1s1s1n1 artiracak 1s1 miktar1 azalir ve bu yiizden KKIYSS’deki Taq degerinin 1s1l
patlama reksiyonlarindakinden daha az oldugu bilinir. Sekil 3.14’te bir KKIYSS ve 1sil

patlama reaksiyonlarinda olusan enerji aktarimini gostermektedir.
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ENTALPI (J)

T, T; TadlT1) Taa(Tig)

SICAKLIK (K] .
Sekil 3.14: Entalpinin Sicaklikla Degisimi: H(R): Girenlerin entalpisi, H(P) Uriinlerin entalpisi (Morsi, 2001

).

Eger bir reaksiyon oda sicakliginda kendi kendini siirdiirmiiyorsa, briketin,
ateslemenin baslayabilmesi i¢in oda sicakligindan daha yiiksek bir sicakliga kadar (mesela
T; sicakhigina kadar) 1sitilmasi gerekir. Eger numune 6n tavlamaya tabi tutulursa, bu
durumda malzemede ateslemeyi baslatmak i¢in c¢ikilmasi gereken sicaklik (yani Ti
sicaklig1) onemli dlciide azalmaktadir. On tavlama sicakligindan ayri olarak, sicaklik
atesleme sicakligina daha ulasmadan Once (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 katsayis1 yiiksek
olan tozlar kullanildiginda ve briketin yas yogunlugu yiiksek oldugunda ortaya ¢ikabilir.

Yine toz boyutu biiylikse, reaksiyon kinetigi ve hatta reaksiyon miktar1 bile azalma
egilimine girer. Oyle ki, adyabatik sicaklik azalir.

Deneysel bir gozlem, adyabatik sicaklik Taq>1800 K olmadik¢a reaksiyonun kendi
kendine ilerlemedigini gdstermistir.

Munir ve arkadaslari Cp’ nin sicakliga hassasiyetinin az olmasi nedeniyle,
AHy 208/Cp,20s orani ile Tay arasinda yaklasik bir baginti oldugunu gosterdiler. Son

zamanlarda eger:
(Taa- Tig)> Cp (reaksiyona girenler)

(Tig — Tstart) < Cp (lirtinler) @)

olursa kendi kendine ilerleyen bir reaksiyon meydana gelecegi one siirtilmiistiir.
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Tig Ve Tsan sirastyla, atesleme ve 6n tavlama sicakliklaridir. Cy(iiriinler) Tad ve Tyg
arasindaki ortalama 6zgiil 1s1, Cp(reaksiyona girenler) ise Tsar ile Tyg arasindaki ortalama
0zgil 1s1dir. 4 nolu denklem dort farkli Ni-Al metallerarasi bilesigine uygulandiginda, elde

edilen sonuglar asagida verilmistir:
Tablo 3.5: KKIYSS (kendi kendine ilerleyen yiiksek sicaklik sentezlemesi) tahminleri (Morsi, 2001 ).

Bilesik | Taqg Tstart Tig (Taa- Co(Girenler)/
Tig)/(Tig- | Cp(Uriinler)
Tstart)

AlNi | 1127 298 900 0,38 0,24

AlsNi, | 1406 298 900 0,84 0,20

AINi 1912 298 900 1,68 0,48

AINiz | 1586,5 | 298 900 1,14 0,23

Tablo 3.5 teki sonuglar, 4 nolu denkleme gore, bilesiklerin hepsinin 6n 1sitma
gerekmeden oda sicakligida KIYSS(: kendi ilerleyen yiiksek sicaklik sentezlemesi- SHS)
islemini gerceklestirdigini gostermektedir. Naiborodenko v.d. ise NizAl ve Al3Ni in nabizli
(ritmik atan) rejimde (yani kararsiz rejimde) yanmaya maruz kalabilecegini ve parcacik
boyutu biyiidiiglinde (63 um) ise yanmanin tamamen meydana gelmedigini
bildirmislerdir. Bu daha biiyiik elemanter baslangic parcacik boyutunun sonucudur.
Aslinda, NizAl son zamanlarda oda sicaklifinda, Naiborodenko’nunkinden daha kiiclik
parcacik boyutu kullanilmaksizin KIYSS ydntemi ile iiretilmistir.

Elementel pargacik boyutunun numunelerin yanma davranisi ve nihai tiriin tizerinde
onemli bir etkisi vardir. Dolayisiyla dikkate alinmasi gerekir.

Yine vurgulanmasi gerekir ki, 4 nolu denklem KIYSS inde &nemli birgok
parametreyi igerse de, yogunluk ve 1s1l iletkenligi icermemektedir. Bunun da 6zellikle,
reaksiyonu baglatmanin ¢ok zor olabildigi Ni/Al folyo malzemelerdeki gibi, ¢ok yogun

briketler i¢in, KIYSS reaksiyonlarmnin baslamasi zor olabilir.
3.2.1.3.1. GozeneKklilik

Reaksiyon sentezi ile iiretilen malzemelerin mikroyapist cogunlukla 6nemli miktarda

gbzenek icerir. Bu gozeneklerin sebepleri sunlardir:

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

b. Kirkendall gozenekliligi makroskopik genlesmeye sebep olur. Bunlar Ni-Al

sisteminde oldugu gibi, reaksiyon baslamadan once, kati hal difiizyonu meydana
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geldigi zaman nikel ve aliiminyum arasindaki dengelenmemis difiizivite nedeniyle
olusur.

C. Reaksiyon esnasinda olusan gazlarin olusmast ve kaynama noktasi diisiik
empiiritelerin gaz haline doniiserek malzeme i¢inde hapsolmasi. Yiiksek sicaklikta
bu fazlarin genigslemesi gozeneklere yol acar ve hatta bazi durumlarda siddetli
reaksiyonlarda, briketi patlatabilir.

d. Eger iirin NiAl da oldugu gibi, yanma sicakliginda erirse, katilasma biiziilmesinin
indiikledigi gozeneklilik olusabilir. Ergimenin devam etmemesi, bu tip
gbzeneklilige yol agar.

e. Uriinler ve reaksiyona giren tozlar arasmdaki hacim degisiminden kaynaklanan ic
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. Reaksiyon ilerlerken ulasilan yiiksek
sicaklik esnasinda ekstriizyon, dovme ya da basingli dokiim gibi islemlerin
uygulanmasi, bu kusurlar1 yok edip, yanma sentezlemesi isleminin faydalarini

artrrabilir.
3.2.1.3.2. Smrh islem Kontrolii

Geleneksel 1s1l islem ile karsilastirildiginda, reaksiyon kinetigi hizli ve maksimum
sicaklikta kalma siiresi ¢ok kisa (dakika ve saniyeler) oldugu i¢in, bazi islem

parametrelerindeki degisim sinirlidir, yani, mesela, yanma sicakliginda islem siiresi ile

oynamak pek miimkiin degildir (Morsi, 2001).
3.2.1.3.3. Kendi kendine ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi (KKIYSS)

Kendi kendine ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi (KKIYSS), tiim diinyada
bir¢ok ileri teknoloji malzemelerinin sentezlenmesinde ve aymi zamanda gesitli
endiistriyel uygulamalarda da kullanilan bir tekniktir. KKiYSS, Rusya’da Merzhanov
ve arkadaslar1 tarafindan 1975 yilinda yaptiklar1 ¢alismalarla taninmustir.

Ancak tarihi, bilinenden ¢ok daha eskidir. Malzemelerin sentezlenmeleri igin

yanma islemi ilk olarak 1825 yillarina dayanmaktadir.
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Berzelius 1825 yilinda, Zr metal tozlarinin, oksitlere karsi yanarak sekillendigini
bildirmis ve islemin termodinamikleri 1898’de Goldschmidt tarafindan agiklanmustir.
Goldschmidt dogrudan KKIYSS reaksiyonlarmin alt grubu olan, aluminotermik ydntemini
bulan kisi olarak sdylenebilir.

20.yy’da ise sistem Alexander 1941, Krapf 1964 gibi isimlerle gelisme gostermistir.
Bu kesiflere ragmen, Merzhanov’un yaptig1 aragtirmalara kadar yonteme bilimsel anlamda
bir ilgi duyulmamustir.

KKIYSS, inorganik bilesikleri ve gesitli 6zel uygulama malzemelerini elde etmek
icin ve ayni zamanda yiiksek verimlilige sahip teknolojik metotlar1 diizenlemek igin
maddenin kimyasal enerji reaksiyonlarindan maksimum faydalanma prensibine dayanan
bir tekniktir.

KKIYSS sistemi ii¢ ana bashk altinda aciklanabilir; tutusma, 6n yanma ve iiriiniin
sogumasidir. KKIYSS, kendi kendini devam ettiren yiiksek ekzotermik reaksiyonlarin
ozelligine baghdir. Tipik yanma sentezi reaksiyonlarinda, harmanlanmig reaktan tozlar,
ham yogunluga sahip tabletler seklinde preslenir; daha sonra lokal olarak bir noktadan
tabletler tutusturulur. Tutusturma islemi; lazer 1smu, 1sitici rezistans bobini ve kivilcim gibi
ckipmanlarla gerceklestirilir. Ekzotermik reaksiyon, tutusma sicakliginda baslar
ve maksimum veya yanma sicakliginda (Tig) net olarak gozlenen, 1s1 aciga ¢ikmasi
olayidir.

Elde edilen maksimum sicaklik, seyrelticilerin eklenmesiyle kontrol edilebilir.
Yanma sentezi iirlinleri genellikle asir1 derecede porozitelidir. Sicak presleme ve sicak
izostatik presleme gibi teknikler iiriinlerin yogunlastirilmasinda kullanilmaktadir. Prosesin
bu avantajlari, malzemelerin mekanik, elektriksel, optik ve kimyasal 6zelliklerinin
iyilestirilmesini miimkiin kilmaktadir. KKIYSS’nin en &nemli o6zelligi ekzotermik
reaksiyonlar boyunca ag¢iga cikan 1s1 olusumuyla elde edilen yiiksek yanma sicakligi igin

cok kisa zaman gerektirmesidir. (Yorik, 2010).

3.2.1.3.4. Yanma sentezi iiretim teknolojileri
Genel olarak, yanma sentezi ile ileri malzemelerin biiyiik Olgekli iretimi igin
yontemler {i¢ ana adimdan olusur:
(1) Yesil (Ham) karigimin hazirlanmast;
(2) yiiksek sicaklik sentezi ve

(3) sentez iglemi sonrasi. Bu adimlarin sematik bir diyagrami Sekil 3.15'te sunulmustur.
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Sekil 3.15: Yanma sentezi teknolojilerinin genellestirilmis sematik diyagrami (Varma, 1998).

Ik adim genelde toz metalurjisi kullamlan prosediirlere benzer olarak burada
reaktant tozlar kurutulur (6rn., vakum altinda 80-100 °C'de ), uygun miktarlarda tartilir ve
karstirilir (6r., bilya karistirma). Bazi1 uygulamalar i¢in, 6zellikle diisiikk gézenekli veya

gbzeneksiz malzeme iretimi i¢in, yesil(ham) karisimin soguk preslenmesi gereklidir.
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3.2.1.3.5 Yanma sentezi sirasinda yapmnin olusumunu etkileyen kimyasal ve fiziksel

surecler

Varma ve ark. tarafindan yanma sentezi sirasinda yapmin olusumunu etkileyen
kimyasal ve fiziksel siirecler belirlenmistir:
1 - Reaksiyona girmemis bolge i¢in reaksiyondan 1s1 transferi;
2 - Kat1 reaktanlarinin faz gegisi;
3 - Otektik erime ve kontakt erimenin olusumu;
4 - Reaktanlarmnin erimesi;
5 - Erimis bir fazin yayilmast;
6 - Erimis pargaciklarin birlesmesi;
7 - Ugucu yabanci maddelerin ve reaktantlarin gazlastirilmasi;
8 - Ilk iiriin olusumu ile kimyasal reaksiyon;
9 - Ara iriinlerin erimesi;
10 - Sogutmaya bagli erime kristallesmesi;
11 - Kristal biiylime;
12 - Sogutma sirasinda kati tiriinlerde faz gegisi;

13 - kristal yapmin diizeni (Varma,1998; URL-5, 2013).
3.2.1.3.6 Reaksiyon Sentezinin Avantaj ve Dezavantajlar

Yanma teknikleri erime ve dokiim, ya da reaktif olmayan toz metalurjisi gibi bu tiir
geleneksel reaktif olmayan siiregler tizerinde ¢esitli avantajlari vardir:
(i) kolaylig1 ve hizi,
- Uriinlerinin yiiksek saflig;

- Malzemenin eszamanli olusumu ve yogunlagsmasinin olasiligi.

(1) Islemin kendisi i¢in diisiik enerji gereksinimi, reaksiyon ile yayilan 6nemli &lgiide
enerji oldugu, bazi sistemlerde oda sicakliginda bir tor¢ alevi ile ateslenebilmesi;

(iii) Geleneksel toz metaliirjisi veya kiilge islemler ile karsilastirildiginda sonugta elde
edilen malzeme yiiksek saflikta: yanma Oniinde asir1 sicakliklarda, ucgucu kirleticileri
kaldirir ve pota duvar gibi bu tiir potansiyel kirlenme kaynaklari ile uzun siireli temas
Onlenmis olur;

(iv) karmasik ve kararli fazlarin tiretimi: termodinamik agidan kararsiz fazlar veya iki fazli

bir malzeme bu tiir element tozlardan bir TiC takviye NiAl olarak, yerinde iiretilir; ve
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(v) oldukga basit arag¢ gereksinimlerine ihtiyag duyulur.
Bu avantajlar ile iiriin iiretilmistir, Ornegin:
- Asindiricilar, ara¢ kesme, parlatma tozlar1 (6rnegin TiC);
- direngli 1sitma elemanlar1 (6r. MoSiy);
- Yiiksek sicaklik yaglayicilari ( 6rnegin Mo'nin Kalkojeniirler;
- Notron zayiflaticilar (6rn. refrakter metal hibridlerinden);
- Sekil hafizali alagimlar (6r. NiTi);
- Yiiksek sicaklik yapisal alasimlar (6rnegin Ni-Al alasimlari);
- Celik eritme katki maddeleri (6rnegin nitriirlenmis demir alagimlar);
- Korozif ortamin elektrolizi i¢in elektrotlar (6rnegin TiN).
Yogun faz sentezi i¢in i¢ yanma genel dezavantajlar1 sunlardir:
(i) faz homojenligi ¢cok fazli sistemleri elde etmekte zor olabilir;
(i) termal gegisler, 10° K/cm mertebesinde, biiyiik artik gerilmeler gelistireceginden iiriin
malzemesinde catlaklara neden olabilir;
(iii) yanma reaksiyonlar1 kontrol etmek zordur;
(iv) tozlardan yakin net sekil isleme, hacim degisiklikleri erime nedeniyle zor olabilir
(Marchi, 1997; URL-5, 2013).

3.2.1.4. KBB(Kimyasal Buhar Biriktirme) Firim fle Karbon/Karbon Kompozitlerinin
FDM ile Kaplanmasi

Karbon/Karbon (K/K) kompozitler gaz tiirbinleri motorlarinda ve uzay tasitlarinda
yiikksek sicaklik yap1 uygulamalarinda kullanim alanina sahiptir. K/K kompozitlerin
bilesenleri hafiftir ancak oksidasyonlar yliziinden bu kompozitler yiiksek sicakliklara fazla
dayanamamaktadirlar. Bu ylizden K/K kompozitlerin yiiksek sicaklik uygulamalarinda
oksidasyona kars1 korunmalar1 i¢in kaplanmalar1 gerekmektedir. Ancak geleneksel seramik
kaplama bu amaca uygun degildir. En uygun sekilde KBB (kimyasal buhar biriktirme /
Chemical vapor deposition ) firm yardimiyla K/K kompozitleri kaplama bu uygulama
alaninda kullanilabilir. K/K kompozitler SiC/C FDM malzemesi ile KBB firininda besleme
gaz oranlarmin kontrolii ile kaplanabilir. Bu kaplamalar yiiksek sicaklik siipersonik gaz
akis testlerinde ¢ok iyi bir performans gostermektedir. Sekil 3.16’da KBB firminda K/K

kompozitlerinin kaplanmasi sematik olarak gosterilmektedir (Konez vd., 2005).
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Sekil 3.16: KBB Firininin Sistematik Diyagrami (Konez vd., 2005).

Mitsubishi Metatirals kendi mucize kapli mekanik takilabilir uclar gelistirmistir
(Sekil 3.17°de gosterilen), tglii bir yapist ile KBB kaplama tabakalar ve yiizey tizerinde
yeni gelistirilmis bir dereceli yapiya sahip alttabaka bir karbiirden yapilmistir (Knoppers,
2004).

Sekil 3.17: Mitsubishi Materials Mucize Kapli Endekslenebilir Uglar (sol) ve yiizey yapisi (Mitsubishi
Karbiir izniyle) (Knoppers, 2004).

3.2.1.5. Pervane Kuru Karistirma

FDM’leri tiretmede bir yontem de IDB (Impeller Dry Blending) yontemidir. Cesitli
diizenli-derecelenmis FDM’lerin fabrikasyonu igin kontrollii IDB prosesi Sydney
Universitesi tarafindan gelisirilmistir. IDB yontemi asagidaki 6zellikleriyle anilmaktadr:
Diisiik maliyet;

Oldukga yiiksek hizlarda iglem hacmi (yiizlerce gr/dak.);
Eni boyunca milimetreden santimetreye dek cesitli derecelenmeler;

Diizenli ve siirekli olmayan (tabakalanma) dereceler de elde edilebilmektedir.
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3.2.1.5.1 Kontrollii Ayrim

Dokiim FDM’lerin  imalat iglemleri {izerine bircok laboratuar raporu
yayimlanmigtir. Bu yaklagimlarin ¢ogunlugu, bir ¢esit kontrolli ayrim igermektedir.
Kontrollii ayrim, metal ve seramik taneli karigimi, yogunluk esasina dayanan dereceli bir
profile ayirmaktir. Segregasyon derece kontrolii zayif ve yavas bir islemdir, ¢iinkii ayrim
oranlar1 kullanilan spesifik ham maddelerin tanecik boyutu ve morfolojisine oldukga
baghdir. Bugiine degin dokiim FDM’ler hakkinda yayimlanan makalelerin ¢ogu ayrim

yaklagimini i¢ermistir, 6rnegin sedimantasyon olugturma, savurma (santrifiij) dokiim gibi.
3.2.1.5.2 Kontrollii Karistirma

Kontrollii karistirmada 2 FDM bileseni, bilesen 1’in %100 bulunusundan %1°e ve
boylece %100 2. bilesene dogru stirekli olarak degismesi i¢in karistirilir. Bu yaklasim
oldukga iyi kontrol edilen, toz yogunlugu ve yercekimsel yerlesme ayarlar1 gibi sisteme
bagl etkenlerden bagimsiz olan diizglin fonksiyonel dereceler elde etmenin biricik
avantajini sunar. Ayrica, segregasyona oranla, kontrollii karistirma oldukca yiiksek islem
hizlar1 saglar. Glinlimiizde, kontrollii karistirma en ¢ok FDM ince filmleri elde etmede

kullanilmaktadir.

3.2.2. YAS METOD
3.2.2.1. Endiiksiyonla Yigma (EY)

FDM’ler, EY ve basingsiz sinterleme ile de iiretilmektedir . 1970 li yillarda
Sodyum-siilfiir hiicrelerinde elektrolit olarak kullanilmak tizere beta-alumina seramiklerine
sekil vermek amaciyla EY siklikla kullanilmistir. Geleneksel seramik isleme yontemleriyle
sekil vermesi zor olan seramiklerin liretiminde EY, basit, hizli ve giivenilir bir teknik
oldugunu kanitlamistir. Bu yontemde, birikme sirasinda siispansiyonun bilesimi dinamik
olarak degistirilerek malzemenin derecelendirilmesi elde edilebilir. Endiiksiyonla Yigma
yontemi biitiin bu iiretim tekniklerinden en diisiik maliyete sahip olan ve kompleks

geometriyle slirekli malzeme iiretebilen bir prosestir.

39



Glg
Saglayicl

+ Elektrod |
~

Al203
suspansiyon

\ / Karistirici suspansiyon

Manyetik Karistirici

a
Sekil 3.18: EY isleyis semasi . a) slispansiyonun karistirilmasi ve sirkiilasyonu, b) biriktirme hiicresinin yan

kesiti (Konez, 2005).

Sekil incelenirse, EY sisteminin, silindirik elektrotlardan olusan bir biriktirme
hiicresi, 2 numarali pompa tarafindan saglanan siispansiyon sirkiilasyon sistemi, her 2
siispansiyonun manyetik olarak karistirildigi bir karisim hiicresi, karigim hiicresine 2.
siispansiyonu siirekli aktaran bir besleme sisteminden olustugu goriilebilir.

Birikim sirasinda, karistirilmig siispansiyon, sekilde goriilen oklar yoniinde ilerler.
Birikme hiicresinden gecerken, celik tel elektrot (anot) ilizerinde bir malzeme katman
birikir.

e Bagslangig olarak, ticari yonden saglanabilir metal tozlar alinir.

e (Cesitli yiizdelerde aseton, n-butilamin, polivinilasetat iceren sivi siispansiyonlar

hazirlanir.

e 2 adet paslanmaz ¢elik elektrot iceren, politetrafloroetilen (PTFE) malzemesinden
yapilmig bir biriktirme hiicresi kullanilir. Elektrotlarin  ylizeyleri kursun
kaplamalidir, bu da depozitin elektrottan ayrilmasini saglamak i¢indir.

e Elektrotlarin yiizey alan1 ve birbirlerine olan mesafeleri bellidir.

e Islem sirasinda sabit gerilim uygulanir.

e Birikim, manyetik olarak stirekli karistirilan siispansiyondan baslar.
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e Birikme hiicresinin i¢ine negatif ytikli elektrot sabitlenmistir.

e 10 dakika birikme yapildiktan sonra, ilk siispansiyonunun yerini ayn1 miktarda saf
diger siispansiyonu almistir. 10 dakika da bu kalan siispansiyon kullanilir.

e Islem bittikten sonra iiriin kurutulur ve elektrottan ayrilir.

e Uriin 450 °C de 1 saat siireyle 1sitilir ve i¢indeki organik baglayici yanarak atilmis
olur.

e 1450 °C de 1 saat boyunca sinterlenir.

Bu yontemle seramik/seramik, ZrO,/Al,O3 ve seramik/metal, WC-CO kompozitleri

olusturulabilir.
3.2.2.2. Slip Dokiim

FDM’ye uygulanabilen ¢ok iyi bir dokiim teknigidir. Cok 1yi bir ydontem olmasina
ragmen al¢1 tasi kalip kullaniminda dezavantajlara sahip oldugundan kullanilan kalip
biiyiik bir 6nem tasimaktadir. Bu dezavantajlar su sekilde siiflandirabiliriz;

e (CaS0O,, FDM malzemesine karigmaktadir.

e Siirekli iiretimde dokiim oranmin azalmasiyla kalinlik kontrolii zorlasmaktadir.

e Dokiimdeki kurutma zamani diisiik verime neden olmaktadir.

Son zamanlarda godzenekli recine kaliplar kullanilarak bu {i¢ dezavantaj ortadan

kaldirilmastir.

3.2.2.3. Milimetrik Dalga Hiizmesi Metodu

Milimetrik-dalga hiizmesi ile iiretim isleminin amaci, kaplama maddelerinin
hacimsel ve kontrollii 1sitilmas1 i¢in siddetli milimetrik-dalga radyasyonunda kullanilan
fonksiyonel derecelendirilmis kaplamalarin imalatinda yeni bir yontem gelistirmek ve
yiizeyleri, siddetli milimetrik-dalga hiizmesi metoduyla iiretilen malzemelerin fiziksel
temellerini arastirmaktir.

Son yillarda FDM’in elde edilebilmesi i¢in; 1s1l sprey islemi, toz metaliirjisi,
kimyasal ve fiziksel buhar ayristirmasi, 6zyayilim yiiksek sicaklik sentezi, termal diflizyon
islemi gibi imal yontemleri denenmis ve arastirilmistir. Biitlin bu yontemlerde ortak olarak
karsilasilan en biiyiik sikint1 ise kaplayicilardaki artik ve 1sil gerilimlerin minimize

edilmesinde ortaya ¢ikar.
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Siddetli milimetrik dalga hiizmesi metodunun en 6nemli avantaji; milimetrik-dalga
radyasyonunun kaplamanin i¢ kisminda i¢ emiliminin kontrol edilebilmesidir.

Yiizeyden itibaren isitmaya dayali ¢ogu 1sil islemin tersine, milimetrik-dalga
hiizmesi metodu FDM yigmindaki enerji ve sicaklik dagilimin kontrol edebilme imkanini
saglar. Mikrodalga enerjisi emiliminin bilesime dayali segilebilirligi, kaplama kalinlig
boyunca amaca daha uygun bir mikro yapi olusturan ve yiiksek 1s1l gerilimleri dnleyen
islevsel 1s1l dagilimlarini saglar.

Bu ozelligiyle, milimetrik-dalga huzmesi iglemi gelisimi enerji dagilim &zelligiyle
diger iiretim metotlar i¢in engel teskil eden 1s1l yayilma diizensizligi sorununu c¢ozer.
Bunun sonucunda, 6zellikle mikrodalgalar i¢in gegirgen olarak kabul edilen ve oksit, gecis
elementleri ile nitrit bazli atese dayanikli (refraktive) malzemeler verimli olarak

milimetrik-dalga radyasyonuyla isitilabilirler.

3.2.2.4. Santrifiij Yontemi

Umut verici FDM imalat yOontemlerinden biri santrifiij yontemdir. Fukui ve
arkadaslar1 santrifiij yontemi ile FDM olusturabilmiglerdir. Santrifiij yontemi diisiik
maliyetli, hem kii¢iik ve hem de biiylik FDM bilesenlerinin seri liretim i¢in de gegerlidir.

Bu yontemde, bir merkezka¢ kuvveti, istenen derecelendirmenin olusumunu
harekete gegiren seramik veya intermetalik bilesiklerin pargaciklari ile karistirilir, homojen
erimis bir kompozite uygulanir.

Santrifiij dokiim teknikleri homojen olmayan malzeme elde etmek igin Al/Al3Ni,
Al / (AlsTi + AlsNi) ve Al/Al,Cu ve intermetalik bilesikler Al/AlsTi, Al/AlsZ,Al/Al3Ni,
Al/(AlzTi+Al3Ni) ve AIl/SIC, Al/AIB,, seramik partikiiller igeren aliiminyum alagim
ergiyikler onceden test edilmistir.

Santriflij yontemi dokme fonksiyonel dereceli malzeme olusturmak i¢in kalibin
donmesi araciligiyla kullanilir ve santrifiijlii dokiim yergekimin kuvvetine benzerdir.
Dereceli malzeme kalibin donmesi ve malzeme i¢indeki yogunluk farki ile tiretilmektedir.

Partikiil iceren bulama¢ merkezka¢ kuvvetine tabi tutuldugunda, iki fakli bolge
olusur, biri zenginlestirilmis ve digeri seyreltilmis parcaciklarla derecelendilmis bir

aratabaka bdlgesiyle olusur.
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Partikiil segregasyunun boyutu ve zenginlestirilmis nispi bolgeler ve dokiim
icindeki parcacik bolgeleri, erime sicakligi, metal vizkositesi, sogutma hizi, parcacik
boyutu ve merkezka¢ ivme blylkligi oOzellikle partikiil ve sivinin yogunluklariyla
belirlenir.

Stirekli derecelendirme santrifiij yontemi kullanilarak elde edilebilir ama sadece
silindir seklinde numuneler olusturulabilir. Santrifiij yonteminin diger bir problemi imal
edilebilir derecelendirmenin tiirii i¢in bir smirlama olmasidir ¢linkii derecelendirilmis
dogal bir siire¢ (santrifiij kuvveti ve yogunluk farki) vasitasiyla sekillenir. Bu sorunlari
c¢ozmek i¢in, arastirmacilar kat1 serbest bigim olarak bilinen alternatif {iretim yontemi
kullanmaktadir.

Santrifiij dokiimiin en 6nemli avantajlar1 genellikle milkemmel mekanik 6zellikleri
vermesi, iyi mikroyap1 kontrolii ile iyi kalipp birlesimi saglamasidir. Sekil 3.19'da
diizenegin sematik bir temsili gosterilmektedir. FDM imalat sirasinda dagilmis
parcaciklarin  derecelendirme dagilimini Onemli Olgiide etkileyen cesitli islem
parametrelerinden dolayi, bu pargaciklarin dagilimmi kontrol etmek zor olur. Bilesim
derecelendirmesi Watanabe ve arkadaslar1 tarafindan bilgisayar simiilasyonu ile
incelenmistir. Bir merkezkag¢ kuvveti altinda bilesimin derecelendirmesinin olusum siireci
akiskan sivi i¢cinde siispansiyon halinde, herbir kiiresel parcacigm hareketi géz onilinde
bulundurularak simiile edilmistir. Yayilmis pargaciklarmin derecelendirme dagilimi
tizerinde islem parametrelerinin etkisini bilgisayar simiilasyonu ile Tablo 3.6’da Watanabe
ve ark tarafindan gosterilmistir (Rajan,2008;Rasheedat,2012; Konez vd. 2005; URL-4,
2013).

Tablo 3.6: Dagilmus pargaciklarin derecelendirme dagilimi iizerinde islem parametrelerinin etkisi (URL-4,

2013).

Islem Parametreleri Derecelendirme dagilimi
Yumusak Dik

G numarasi Kiiciik Biiyiik

Parcacigin hacmi fraksiyonu(kesiri) Biiyiik Kiigiik

Partikiil biiyiikligii Kiiciik Biiyiik

Erime ve partikiil arasindaki yogunluk fark: | Kiigiik Biiyiik

Erime viskozitesi Biiyiik Kiigiik

Uygulama siiresi Kisa Uzun

Halka kalinligi Kalin Ince
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/ Tipa

Pota
Ergiyik Metal Pota firimi

Kalip 1sitma firim

iiiru Kasnak kayist

Tekerlek/Araba
Tezgah

N

..........

Kalip isitma firint

/ Kalp
[ 1
Sekil 3.19: Santrifiij dokiim sisteminin sematik gosterimi (URL-4, 2013).

3.2.2.5. Kati Serbest Bicimli (KSB) imalat Yéntemi

Kat1 serbest bicimli {iretim siireci olarak asagida belirtilen ilave bircok avantaji
sunmaktadir: iiretiminin yiiksek hizi, daha az yogunlukta enerji, maksimum malzeme
kullanimi, karmasik sekiller {iretme yetenegi ve tasarim ozgiirliigi CAD (6r. AutoCAD)
pargalar1 gibi veri dogrudan {iretilmektedir. KSB imalat yontemi bes temel adimdan
olusur: AutoCAD gibi yazilimdan CAD'e veri liretimi, kat1 kenar1 vb, Standart Nirengi Dil
(STL) dosyasina CAD verisinin doniisiimii, iki boyutlu kesit profilleri igine STL'nin
dilimlenmesi, tabaka ile bilesen tabakasinin olusturulmasi, ve son olarak kaldirma ve
bitirmedir. KSB teknolojiler ¢esitli tipleri bulunmaktadir; Lazer bazli siiregler ¢gogunlukla
fonksiyonel dereceli malzemelerin imalatinda kullanilmaktadwr. FDM i¢in lazer tabanh
KSB siiregleri igerir: Lazer kaplama tabanli yontem, Se¢ici Lazer Sinterleme (SLS), 3-D
Baski (3-DP) ve Selektif Lazer Eritme(SLE) siiregleridir. Alman 6ncelik programimin bir
projesinde  32mm?® / s (Sek.20) bir hacim akis oramna sahip ¢ok kiiciik bir karistirma
hacmine sahip statik bir karistirma bolmesi ile birlestirilmis olan sabit hacim akigh iki

yapili bir piston proje i¢in gelistirilmistir (Kiebeck,2003; Rasheedat,2012).
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Malzeme A Malzeme B

Va + Vg = SABIT

(a) Nozul

(b) Karistirma baliimii
(¢) Destek levhasi
(
(
(

d) izolasyon
e) Isitma bobini

f) Piston icindeki yigma bolmesi

Sekil 3.20: Sabit hacim akisli iki yapili bir piston (Kiebeck vd.,2003).

3.2.2.6. ince Partikiillerin Kademeli Dagitimi, Radyal Karistirma-Toz Yéntemi

Yukaridakiyle birlikte goz Oniinde bulundurularak, dagitilmig bir nano-parcacik
FDM imal eden yeni bir isleme teknigi olarak radyal karigik toz yontemini Oneriyoruz.
radyal toz karistrma yonteminin deneysel prosediir Sekil 3.21'de 6zetlenmistir. ilk adim
olarak, fonksiyonel nano-parcaciklar ve metal matris pargaciklarmin bir toz karigim bir
donme kalib1 i¢ine yerlestirilir(Sekil 3.21a). Daha sonra, bir metal kiilge matris eritilir ve
sonra da erimis metal matris ile toz karigimi birlikte donen bir kalip i¢ine dokiiliir(Sekil
3.21b).

Sonug olarak, ergimis metal matris radyal kuvveti tarafindan uygulanan basing nedeniyle
pargaciklar arasindaki bosluk i¢ine niifuz eder (Sekil 3.21c) .

Ayni zamanda, metal matris tozu pota i¢cine dokiilen erimis matris ile gelen 1s1
sonucunda eritilir ( Sekil 3.21d). Son olarak, bu yiizey lizerinde dagitilmis nano-pargaciklar
ile fonksiyonel bir FDM halka elde edilebilir (Sekil 2.21e). Bu imalat yontemi kullanarak,
Cu / SiC ve Al/TiO, FDM'ler iiretilmis ve bu sonuglar asagidaki iki boliimde gbzden
gecirilmistir (Watanabe, 2009).
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Sekil 3.21: Radyal toz karistirma yontemi islemi sematik bir sekilde gosterilmektedir (Watanabe,2009).
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3.3. Fonksiyonel Derecelendirilmis Malzemelerin Kullanim Yerleri

FGM’nin tasarimi  mukavemet, tokluk, sertlik, optik Ozellikler, elektriksel
ozellikler, termal 6zellikler vb dahil bir¢ok malzeme 6zelliklerinin manipiilasyonuna izin
verir. Endiistriyel uygulamalarin birgogunda  6rnegin ugak motorlar1 bilgisayar devre
kartlari, tibbi implantlar, zirh ve optik cihazlar gibi, FGM kavrammin kullanimindan
yararlanabilir. Bunun bir sonucu olarak, imalatinin ¢ok yonlii yontemleri ve
olugturulmasmin ucuz olmasi nedeniyle artan bir ilgi vardir (Cirakoglu vd., 2002).

Malzeme ozelliklerindeki kademeli degisim, farkli uygulamalar ve c¢aligma
ortamlarinda ayarlanabilmekte ve bu yiizden de fonksiyonel derecelendirilmis malzemeler
cogu uygulamada tercih sebebi haline gelmistir. Isil direng ve 1sil iletkenlik gibi iki
birbirine zit 6zelligi ayn1 malzeme ig¢inde bulunduracak sekilde gelistirilen fonksiyonel
derecelendirilmis malzemeler, bu 6zelliklerinin yaninda saglamlik ve hafiflik 6zellikleriyle
de ilk olarak uzay tasitlarmnda kullanilmaya baslanmustir. Ozellikle motorlarm dis
ylizeylerinde ve roket yapiminda yapisal malzeme olarak kullanilmaktadirlar (Tunca,
2009).

3.3.1. Uzay Tasitlan

FDM ilk bu alan i¢in tasarlanmistir. FDM yapisal malzeme ve enerji degistirici
malzeme olarak roket yapilarmda ve motorun dis duvarmda uygulanmaktadir. Uzay
istasyonu Kibo da test cihaz icin FDM bir fisek olarak ve geri kullanilabilir bir roket
motoru olarak kullanilmistir. Tiim bu c¢alismalar sistemlerin geri kazanilmasi lizerinde
yogunlagmustir, ¢iinkii ¢ogu ulus geri kullanimli roketler ve uzay mekigi tizerinde
caligmalarini siirdirmektedir. Ancak bu ¢alismalar daha model iizerinde siirdiiriilmektedir.
[leri Uzay teknolojisinde uygulanacak igten yanmali motorlarin {iretimi ve gelistirilmesiyle

ilgili olarak yanma odasi elektroform teknigi potansiyelini ispat etmistir.
3.3.2. Endiistriyel Malzemeler

Mukavemet ve 1s1l direnglerin artmasi nedeniyle kesici ve sekillendirici kalemler
icin FDM uygulanmasi baslatild: . Bu ¢aligmalarda kendi kendini yaglama fonksiyonu ve
yiiksek 1s1l direnglerin kalemler i¢in gelistirilmesi yaninda, kesici yag kullanmadan kuru
kesim yapabilme kabiliyeti gelistirildi. Mitsubishi Material Corp, UE6020 koduyla katli

KBB malzemesini iiretti.

47



Bu malzeme FDM’in yapisini benimseyen dereceli yiizey yapisina sahiptir.
Sumitomo Elektrik Endiistriyel Ltd. FDM teknigini karbit kalemlerinde kullanmaktadir.
Diger ¢esitli uygulamalarda miimkiindiir. Ornegin, dereceli kompozit karbit/celik baglantili
malzeme plastik tiretimle (delme, dokme, kaplama..) kalemlerde uygulanabilir.

3.3.3. Titanyum Saatler

Hafif ve alerjik ozellik gostermedigi igin titanyum kol saatlerinde kullanilir.
Dezavantaj ise, diistik sertlik ve diisiik darbe direncidir. Boylece H,O iceren atmosferik gaz
ve diisiik basing altindaki 1s1 transferindeki ylizey kalitesinin gelistirilmesi i¢in yeni bir
metot  gelistirilmistir. Bu teknikle yiizey tabakasinin korunarak sertlestirilmesi
basarimistir. Citizen Aspec adi altinda titanyumdan olusturulmus sert yiizeyli yeni bir

marka saat satmaya baglamistir (Konez vd., 2005).
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Sekil 3.22: Mitsubishi Materials Corp un Uretimi Kalemler ve Citizien in Duratect-Titan Saati (Konez vd.,
2005).

3.3.4. Optoelektronik

FDM in plastik optik fiberlerdeki uygulamasi , iletimin hizin1 ayarlayarak ev
halkinin gorsel iletisimini miimkiin hale getirmektedir. Asahi Cam Firmasi, haziran
2000°den beri izotop igerikli dereceli optik telleri Lucina TM’i kullanmaktadir.
Giiniimiizde, Lucina TM 10 Gbps’i asan yiiksek hizda bilgi iletim boyutu kullanmaktadir.
Bu boyut 200000 telefon baglantisina ve birkag yliz metre iletim uzaklifma esittir.

Gelecekte, hastanelerde ve okullarda bu iletim sistemi basariya ulasacaktir.
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Sekil 3.23: Asahi Cam Firmasmim imalati Dereceli igerige Sahip Cytop TM Optik Tel (Konez vd., 2005).

3.3.5. Enerji Malzemeleri

Cevre sorunlarini listelersek en biiyiik problemler; CO; gazlarmin birikmesi, ozon
tabakasinin delinmesi ve c¢Oplerin  yigilmasidir. Bu atiklarin - kullanilmasi  i¢in
Termoelektrik Gii¢ Ureticileri kullanilmaktadir. Bu Gii¢ Ureticilerindeki yiiksek ve diisiik
sicaklik bolgeleri i¢in FDM uygulamalar baglamistir.

3.3.6. Biyomalzemeler

Viicudumuz 206 kemik tarafindan desteklenmektedir ve kemiklerin bazilar1 beyni
ve i¢ organlar korumaktadir. Boyle bir hayati gorevi gerektiginde iistlenebilen bir
malzemeye ihtiya¢ vardir. Biiylik arastirmalar sonucu kemik ve eklem yerine gegen yeni
bir malzeme olarak FDM bulunmustur. Miikemmel sertlik ve korozyon direnci i¢in yeterli
olmasa da biyolojik biitiinlik ve zararsizlik i¢in, suni kemik, eklem ve dis olarak FDM
uygulanabilir. Kanseri 6nlemek i¢in de FDM f{izerinde ¢aligmalar siirdiiriilmektedir. Sekil
3.24°te, deney tavsaninda uygulanan FDM malzemesi goriilmektedir. FDM’lerin belli bir
yonde degisebilir 6zelliginden dolay1 dis implant ¢calismalarinda da genis yer almistir. Sekil
3.25’te derecelendirilmis malzeme bilesimi ile bir FGM dis implantinin sematik

goriiniimiine yer verilmistir (Konez vd., 2005; Sadollah ve Bahreininejad, 2011).
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Sekil 3.24: Tavsanda FDM Uygulamasi (Konez, 2005).

[0)/dVH 23usua7

FGM Implant 0

Sekil 3.25: Derecelendirilmis malzeme bilegimi ile bir FGM dis implantinin sematik gériiniimii (Sadollah ve
Bahreininejad, 2011).

3.3.7. Giic Iletimi ve Dagitim Sistemi

Bu sistemde, FDM teknolojisi devir frenleyici, baglant1 kesici ve yildirim
durdurucu igeren kompleks bir anahtar olan gaz yalitim anahtar i¢in kullanilir. Gii¢ ve
Endiistriyel Sistem Arastrma ve Gelistirme Merkezi, Tohiba Corp, kristal yapiya sahip
dereceli bir elementten yildirim durdurucu iiretmistir. Bu elementte disaridan igeriye 1sil
gerilme kontroliinii anlamak ve enerji emme kabiliyetinde onemli gelismeler elde etmek

miimkiin olmustur.
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3.3.8. Beyzbol Ayakkabisi (Cleats)

FDM kullanilmadan 6nce, ayakkabilar kil ve kumdan dolay1 agintyor ve kopuyordu.
Bu sorununu ¢6zebilmek i¢in FDM uygulanmaya baslanmistir. FDM teknigi aynen celik
kalemlerde kullanildig1 gibi beyzbol ayakkabist i¢cin de kullanilmaktadir. Bu ayakkabilar,
ozel sekilli karbit alasimlarinin yapigsmasindan ve karbon celiklerinden yapilir. Mizuno
Ltd. bu ayakkabilar satmaktadir.
* Carbide tps

Sekil 3.26: Mizuno Uretimi Baseball Cleats (Konez vd., 2005).

3.3.9. Tiras Makinesi Bicagi

Matsushita Elektrik Calisanlar1 , dereceli sertlikte tiras makinesi bigagini basarili
sekilde ticarilestirmistir. Alt tabaka yiiksek mukavemet ve tokluk i¢in paslanmaz
malzemeden, iist tabaka yiliksek sertlik i¢in intermetalik malzemeden imal edilmistir.

Boylece diizglin ama keskin ve derin tiras sonucu ortaya ¢ikmistir.

Sekil 3.27: Matsushita Elektrik Caliganlar1 ,Ltd. Tirag makinesi(Konez vd.,2005).
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3.3.10. Turbinler ve Dizel Motorlar

Son 30 yildir, 1s1l bariyer kaplamalar1 gaz tiirbinleri ve diger enerji lreten

elemanlarda, su amaglarla kullanilmaktadir:

Motorun ¢alisma sicakligini yiikseltmek ve boylece enerji verimini iyilestirmek;

Motorun sicak bolimlerinde bulunan metalik elemanlarin sogutma gereksinimlerini
azaltmak, malzeme 6mriinii uzatmak.

Isil bariyer kaplamalar, rutin olarak yanma odalarinda, art yakicilarda, ve bazi
durumlarda tiirbin nozullar1 ve hava araclarinin bigaklarinda, ve gili¢ {lireten gaz
tiirbinlerinde kullanilmaktadir. Son zamanlarda, yakit tiiketimini azaltmak amaciyla diisiik
1s1 atan dizel motor elemanlarinda 1s1l bariyer kaplamalara olan ilgi artmistir. Enerji lireten
gaz tiirbinleri ve dizel motorlarm, yiikseltilmis sicakliklarda daha yiliksek verimlerle
calistiklar1 anlagilmistir.

Ornek olarak, Dizel motorlar i¢in, silindir kafasindaki 1mm kalmhgindaki ve piston
basliklarindaki 2 mm’lik kaplamalarin, su sogutucusundaki 1s1 kayiplarmi % 9 oraninda
azaltt1 81, yakit i¢ine giden 1s1 kayiplarint %3 artirdigi , toplam olarak % 6 azaltma yaptigi
bildirilmistir (Konez, 2005).

3.3.11. Termoelektrik Sogutma Sistemleri

Her termoelektrik malzeme, belli bir sicaklik araliginda yliksek performans
gosterir. Yiiksek performans sicaklik araliklari, farkli tepe sicakliklar1 olan malzemeler
birlestirilerek genisletilebilir. Bu, termoelektrik malzemeler i¢in FDM kavramidir. FDM’in
sadece termoelektrik 1sitma iiretiminde degil, ayn1 zamanda termoelektrik sogutmada da

tistiin oldugu FGM 2002 Pekin’de bildirilmistir (Topal, 2006).
3.3.12. Savunma

Fonksiyonel dereceli malzemelerin en 6nemli 6zelliklerinden biri ¢atlak ilerlemesini
engelleme kabiliyetidir. Bu 6zellik kursun ge¢irmez yelek ve zirh plakalari i¢in kullanilan
delmeye dayanikli bir malzeme gibi savunma uygulamasinda da yararli kilmaktadir

(Rasheedat vd., 2012).
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3.3.13. Diger Alanlar

Ist ve ses yalitimi da dahil olmak tizere iki veya daha fazla fonksiyonun

birlestirildigi yapisal duvarlar.

Sekil 3.28: FDM’den yapilmis yapisal duvar (URL-6, 2013).

Esnekliginin dereceli kombinasyonlar1 eklenen , elastiklik,veya sertligi ile

kayaklar ve tenis raketleri, golf kuliipleri gibi gelismis spor malzemeleri.

Sekil 3.29: FDM kayaklar (URL-6, 2013).
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Otomobiller i¢in gelistirilmis gévde kaplamalar1 dioksit / mika gibi bu tiir

partikiiller ile derecelendirilmis kaplamalar dabhil.

Sekil 3.30: Govdesi FDM’yle gelistirilmis ara¢ (URL-6, 2013).

FDM’lerin kullanildig: alanlar asagidaki sekilde 6zetlenebilir.
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3.4. intermetalik Bilesikler
3.4.1. intermetalik Bilesiklerin Genel Ozellikleri

Intermetalik bilesikler en genel tanimiyla, birbirinden farkli kristal yapilara
sahip metallerden olusan, metalurjik 6zellikler agisindan metaller ile seramikler arasinda
yer alan, metalik karakterli bilesiklerdir. Ancak intermetaligi olusturan metallerle benzer
metalik bag 6zelligi gdstermezler.

Intermetalikleri olusturan farkli atomlar arasindaki bag mukavemeti, ayni
atomlar1 arasindaki bag mukavemetinden daha biiyiiktiir ve bu nedenle intermetalikler,
farkli atomlarla tercihli olarak g¢evrilmis diizenli atom dagilimi ile 6zel kristal yapilari
olustururlar. Ornegin NizAl, FeAl, TiAl, MoSi,, vs. Burada nikel (Ni), demir (Fe),
titanyum (T1) metal rolii oynayan, Molibden (Mo), aliminyum (Al) ve silisyum (Si) metal
/ yart metal’in roliindedir. Bu gibi durumlarda metal-metal ya da yari metal-metal
baglanmada kismen metalik ve kismen kovalent (veya iyonik) yapi istlenir (Morris,
Mufioz-Morris, 2005; Ergin, 2007). Ozellikleri ile ilgili olarak, intermetalikler metal ve
seramik arasinda bir yerdedir. Metallere gore (¢evresel saldiri, demirin paslanmasi gibi)
giiclii ve oksidasyona kars1 daha dayaniklidir, ama genellikle seramiklerde oldugu kadar
degildir. Buna ragmen, ¢ogu intermetalikler diisiik siineklik gosterir ve seramikler gibi
kirilmaz, bu uyumluluk ve isleme acisindan bazi onemli avantajlara sahip olmustur.
Intermetalik bilesikler MO 2500°den c¢ok oncelerine kadar insanlar tarafindan
bilinmekteydi, bir bakir-arsenik (CusAs) bilesik bulundugu zaman Misir ve Anadolu'da
metalik araclar1 giiclendirmek i¢in bir kaplama olarak kullanilmistir. Intemetallik antik
kullannominin diger 6rnekleri dis dolgular1 icin glimiis-kalay karisimlar1 (civa bilesikleri),
slis esyalar1 ve para i¢in sar1 piring (bakir-¢inko, CuZn) sayilabilir (URL-2, 2013).

1916 yilinda Kumakov ve arkadaglari1 tarafindan Au-Cu sistemi iizerine bir
calisma  yiriitiilmiis 1950°li  yillarda, intermetalik alaninda bilimsel olarak
arastirilmalarmda 6nemli bir artis olmus, ancak ortaya ¢iktigi gibi hizli olmamaistir, bunun
en Onemli sebepleri arasinda butiir bilesiklerin en 6nemli dezavantaji olan silineklik
eksiklikleri nedeniyle bu sonraki on yil iginde bu malzemelere olan ilgiyi azaltmistir. Daha
sonra, intermetalik bilesikler hakkinda en 6nemli ¢alisma 1980 yilinda Aoki ve Izumi
tarafindan yapilmistir. Intermetalik bilesiklerin genel karekteristikleri hakkinda bilgi Tablo
3.7°de yer almaktadir.
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1964 yilinda Schubert gibi 1985 yilinda Frevel intermetalik fazlari en iyi bir
sekilde tanilamaya calismislardir. Bununla birlikte, Strukturbericht gdsterimi
yayginlastiktan sonra, en yaygin olarak kullanilan sembollerin tanimi Pearson (Tablo 3.8)
sistemi olmustur;  bu sistem iki harf ve bir saymin bir dizininden olusur. Ilk (kiigiik) harfi
yapmin kristal sistemine karsilik gelen ile ilgili; ikinci (biiyiik harf) harfi kafes tiiriinii

temsil etmistir (Cinca vd., 2013).

Tablo 3.7: Ultra yiiksek sicaklik malzemelerin sinifladiriimasi (Cinca vd., 2013).

Metalik intermetalik bilesikler: TiAl, NiAl, MoSi,, NbsAl, vd.
Refrakter metal ve alasimlari: W, Ta, Mo, Nb, vd.

Seramik kompozitler: Al,O3, SIALON, Al,O3/YAG katilasma yonli
otektik ergimis biiyilk kompozit), vd.

Oksit olmayan: SiC, SizNg, vd.

Metal matiks kompozitler (MMK): SiC/Ti, SiC/TiAl, W/Siiperalasim,
vd.

Seramik matriks kompozitler (SMK): SiC/SiC, SiC/LAS, C/SiC, vd.
Karbon/karbon kompozitler (C/C): C/C

Fonksiyonel derecelendirilmis malzemeler (FDM): TiB/Ni,
AlL,O3+ZrO,/Ni, vd.

Tablo 3.8: Pearson sembolleri (Cinca vd., 2013).

System symbol Lattice symbol

a (triclinic, anorthic) P (Basit)

m (monoclinic) I (Hacim merkezli)

0 (orthorhombic) F (tam-yiizey merkezli)

t (tetragonal) C (kenar yiizey merkezli)
h (hexagonal and trigonal and rhombohedral | R (rhombohedral

¢ (cubic)

Intermetalik  bilesikler ikiye ayrilir: sitokiyometrik (sabit bilesimli),
sitokiyometrik olmayan(degisken bilesimli) metalleraras1 bilesikler.  Sitokiyometrik
olanlarin sabit bir bilesimleri vardir. Sitokiyometrik intermetalik bilesikler faz
diyagramlarinda diisey bir ¢izgi seklinde goriiliirler. Sitokiyometrik olmayan intermetalik
bilesiklerde bilesim bir aralikta yer alir ve bunlara bazen ara kati1 ¢ozeltiler adi verilir.
Mesela molibden rodyum sisteminde y fazi intermetalik bir bilesiktir. Ciinkii molibdenin
rodyuma atom orami sabit degildir. y faz1 1600 °C de agirhk¢a %45 ila % 83 rodyum
icerebilmektedir (Askeland D.R., 2001).
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Sekil 3.33: Sitokiyometrik olmayan metallerarasi bilesik 6rnegi (y) (Askeland D.R., 2001).

Genel olarak, bu bilesikler, birka¢ farkli stokiometrik oranda diizenli yapida iki
elementten olusur. Yapilar genel olarak s, p ve d seviyesindeki elektronlarca kontrol edilen
baglarindan dolay1 metalik karakter gostermektedir. Bu bilesikler genellikle A ve B gibi iki
elementten olusan A3B, A;B, AsBs, A;Bs ve AB bilesimine sahip 5 farkli stokiometrik
kombinasyonda siniflandirilir. Her bir stokiometrik gruptaki metallerarasi bilesikler farkli
kristal yapida olusurlar. Genel olarak yiiksek sicaklik metalleraras1 bilesiklerin kristal

yapilar1 Tablo 3.9’da gosterilmistir (Anton vd., 1989; Askeland D.R., 2001).
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Tablo 3.9: Nikel, Demir ve Titanyum Aluminidlerin Ozellikleri (Anton vd., 1989).

Stokiometri | Kristal Yap: | Grup Ismi | Ornek | Ergime Noktasi 'C Yogunluk
(gr/icm®)
NisAl 1397 7.41
L1z PGAI 1556 17.47
D019 TigSn 1670 5.29
. NisAl 1547 11.8
AsB DO Geometrik
22 siki paket | AlNb 1607 4.52
Al;Ta 1550 6.9
NbsAl 1960 7.29
A15 MosSi 2025 8.97
V3Si 1925 6.47
Cr3Si 1770 6.46
Al2 a-Mn ResNb 2700 17.6
Cl Silisidler CoSiy 1326 4.98
Cl1, MosSi, 2030 6.31
C1l4 Laves CrHf 1870 10.24
Fazlar1
AB Cr2Nb 1720 7.68
W,Hf 2512 -
C15 Topolojik
Siki paket CozNb 1520 9.0
CoyZr 1560 8.23
FeyZr 1645 7.69
C36 Mo Hf 2170 11.4
D8, Nb,Al 1871 6.87
Sigma .
AsBs D8n farlart MosSisz 2180 8.2
D8s TisSi3 2130 4.38
A7Bs D8s Nb6F87 1620 -
Muii fazlari WisCor 1689 i
AB B2 NiAl 1640 5.88
CoHf 1640 12.5
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Kuvvetli metalleraras: bilesiklerin gevrekliklerinden dolay1 yapisal uygulamalar
icin sekillendirilmeleri olduk¢a zordur. Uretilebilseler bile; diisiik kirilma toklugu, yiiksek
centik hassasiyeti, asir1 yorulmadan kaynaklanan catlak biiylimesi ve diisiik siineklik
ozellikleri bu malzemelerin kullanim alanlarini oldukga smirlandirmaktadir.

Ayrica metallerarasi bilesikler kiiciik kompozisyon degisikliklerine ve hidrojen
iceren ortamlara karsi asir1 hassastirlar. 1970°1i yillarda fiziksel metalurji prensipleri
kullanilarak alasim dizayni ile metallerarasi bilesiklerin iiretilebilirliklerinde ve mekanik
ozelliklerinde gelismeler saglanmistir. Bunun i¢in yapr kontrolu, mikroalasimlama ve
makroalasimlama yapilmaktadir. Co3V’un siinekligi Fe ile makroalasimlama yapilarak
tyilestirilmistir. Fe ilavesi, ortalama elektron konsantrasyonunu azaltarak bilesigin yapisini
hegzagonal yapidan kiibik yapiya doniistiirmiistiir. Kiibik L12 yapili (Fe,Co,N1)3V alagimin
oda sicakligindaki siineklik degerinde %40’dan fazla iyilesme saglanmistir.

Ayni sekilde AlsTi bilesigine Cr ve Mn, NizAl bilesigine de Mn, Fe ve Cr ile
makroalasimlama yapilarak siineklik ozellikleri iyilestirilmistir. Cok kristalli NizAl
bilesigine ilave edilen bor’un tane sinirlarma segregasyonu ile taneleraras: kirilma
onlenerek kirilma tarzi degismekte ve siineklik degeri hizla artmaktadir.

Mikroyap1 kontrolii ile de metallerarasi bilesiklerin stinekligi iyilestirilmektedir.
NiAl bilesiginin tane boyutu inceltilerek 400 °C den yiiksek sicakliklarda siineklik degeri
artirilmigtir. NigAl bilesiginin stinekliginin artirilmasinda diger bir yaklasim ise yonlii
katilasmadir. Bunlar kuvvetli metalleraras1 bilesiklerde yiiksek siineklik degerlerine
ulagsmada 6rnek uygulamalar olarak verilmektedir (Metals Handbook, 1993).

Son dort yildir intermetalik bilesikler iizerine yapilan arastirmalarda 6zellikle
diisiik sicaklikta siineklik ve yiiksek sicaklikta dayanim gerektiren, biiyiik 6lgiide mekanik
ozellikleri iizerine odaklanmistir. Intermetaliklerin bir¢ogu yapisal uygulamalarda yada
imallatta ergitilerek kullanilir maalesef oda sicakliginda kirilgan ya da yari-kirilgandirlar.
Son yillarda dis cevre kaynakli bir etki sonucunda birka¢ aliiminat ve silikatlarda tespit
edilen gevreklesme mikroyapi kontrolii veya kaplama alasimlamasiyla asilabilinmistir.

Bu tiir bilesenlere 6rnek olarak , FeAl FesAl, NisAl ve NisSi verilebilir.
Intermetalik malzemeler igerisinde, yiiksek sicaklik uygulamalar1 igin ilgi cekici olan,
ornegin; titanyum aluminatlar, MoSi, ve c¢esitli Laves fazi, genellikle yetersiz siirlinme
direnci gosterirler. Bazi durumlarda bu tiir direng alasimlama veya birlestirme ile

gelistirilmistir.
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Intermetaliklerin bircogu igin diger temel sorunlar uygun korozyon veya
oksidasyon direnci saglanmasi ve maliyet-etkin bir sekilde bunlar1 isleme yetenegidir
(Stoloff vd., 2000).

Demir, nikel ve titanyum esasli intermetaliklerin siiriinme ve yorulma
dayanimi hakkinda bilgi olmamasina ragmen, iyi mekanik dayanim / kiitle oran1 ve yiiksek
sicakliklarda oksidasyon direnci saglarlar. intermetalik bilesiklerin, kotii siinekliklerinden
gelen, goreceli diisiik deformasyon direnci nedeniyle siiper alagimlar ile rekabet edemez.
Ana aluminitler ve diger intermetaliklerin genel 6zellikleri Tablo 3.10'da sunulmaktadir
(Cinca,2013).

Tablo 3.10: Se¢ilmis intermetalik bilesiklerin genel karekteristikleri (Cinca, 2013).

Intermetalik | Kristal yap: Kritik Ergime Yogunluk | Young’s
sicaklik(°C) | noktasi(°C) | (g/cm?®) modiilii
(GPa)
NisAl L1, (fcc) 1,390 1,390 7.50 179
NiAl B2 (bcc) 1,640 1,640 5.86 294
FesAl DOs (bce) 540 1,540 6.72 141
B2 (bcc) 760 1,540 - -
FeAl B2 (bcc) 1,250 1,250 5.56 261
TizAl D049 (hcp) 1,100 1,600 4.2 145
TiAl L1, (tetragonal) | 1,460 1,460 3.91 176
TiAls D0y, (tetragonal) | 1,350 1,350 3.4 -
NiTi Martenzit Doniistim sic. | 1,300 6.45 28 - 41
Ostenit —200°C’den | 1,300 6.45 83
110 °C’ye

Ni3A1 intermetalik bilesigi uzun zamandan beri bilinmesine ragmen bu

malzemenin dikkat ¢ekmesi intermetaliklerin tabiatindaki gevrekligin Bor takviyesi ile
giderilmesinden sonra olmustur. Bu malzemenin mekanik 6zelliklerinin karekterizasyonu
iizerine yapilan calismalar yiiksek mukavamet-rijitlik ve bu o6zelliklerin yliksek
sicakliklarda da muhafaza edilmesi sonucunu ortaya koymustur (Solmaz ve Kelestemur,
2004).

Termoelastik martenzitik doniisiim sergileyen intermetalik bilesikler sekil
hatirlama etkilerinden dolayr ¢ok dikkat cekmektedir. Bu alagimlar arasinda NiTi
alagimlar1 pratik uygulamalarin yaygmhginda ticarilestirilmistir. Bu malzemeler jet
motorlarindaki giirliltiiyli azaltma Ozellikleri ve cerrahi uygulamalarda stentler igin

kullanilir (Potapov vd., 1997; URL-2).
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Yiizyillardir yapilan arastirma ve gelistirmeler sonucunda ana metallerden
carpict Ozelliklere sahip farkli olan ¢esitli modern intermetalik bilesiklerin kesfine yol
acmustir.  Nikel-demir (NisFe) ve kobalt-samaryum (CosSm) mevcut en giiglii
miknatislardan bazilaridir ve sofistike miizik aletleri ve mikrofon yapiminda kullanilir.
Zirkonyum-aliiminyum (Zr3Al) intermetalikler radyasyon hasarina karsi yiiksek direng
gosterir ve niikleer reaktorlerde yogun olarak kullanilmaktadir.

Intermetalik bilesiklerin diger bir cok dnemli uygulamasi, gaz ve jet tiirbin
motorlarinda bunlarm kullanimidir. Motorlarin arka boliimlerinde donen bilesenler yiiksek
yiikleme gerilmeler ile birlikte 1500 °C asan sicakliklarla karsilagabilirler. Su anda, bu
zorlu uygulamalar i¢in kapsamli kullanilan malzemeler nikel bazli siliper alagimlardir.
Dikkat cekici, siiperalasimlarin en 6nemli bilesenlerinden biri nikel ve aliiminyum arasinda
olusmus olan bir intermetalik NizAl’dur. Artan sicaklik ile daha zayif hale gelen yaygin
metallerin aksine, bu intermetalik giiclinii aslinda artan sicaklik ile birlikte arttirir. Bu
anormal davranislar1 700 °C'ye kadar goriilmiis oda sicakliginda karsilastirildiginda
mukavemeti iki katma cikmistir. Bilesim i¢cinde daha fazla degisiklikler iceren ve
parametrelerin islenmesi sonucu, gelismis bir nikel-esash siiperalasim bugiin yaklasik 800
°C’de yogun mukavemet gostermektedir. Sicakliklar daha yiiksege ¢iktikca dayanimi daha
sonra diiser, ancak malzeme heniiz asir1 kosullarda dayanikli olmak i¢in yeterli dayanimini
korur. NizAl olaganiistii davranisi yiiksek sicaklik uygulamalari i¢in benzer intermetalikler
ve NizAl lizerine aktif olarak diinya ¢apinda arastirmalara yol agmasi malzemeci bilim
adamlar1 arasinda biiyiik bir cosku yaratmistir. Arastirmacilar, o zamandan beri, benzer
sekilde davranan nikel-silikon (Ni3Si), titanyum-aliimiinit (TiAl), demir-aliimiinit (FeAl)
ve kobalt-titanyum (Co3Ti) gibi bilesikleri bulmustur (URL-2, 2013).

Intermetalik bilesiklerin fiziksel ve mekanik ozelliklerinin iyilestirilmesi ile
pek cok uygulamalar icin kullanilabilecegi goriilmiistiir. Intermetalik bilesiklerin uygulama

alanlar1 Tablo 3.11°de genel olarak verilmistir (Ozdemir,2004).
Tablo 3.11: intermetalik Bilesiklerin Uygulama Alanlar1 (Ozdemir, 2004).

Otomotiv, Uzay, Magnetik

Enerji depolama, Piller, Hidrojen depolama
Isitict elemanlar, Firin donanimi

Takimlar ve kaliplar

Korozif ortamlar, Kimya endiistrisi i¢in borular

Kladlama, Kaplamalar, Elektronik devreler
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Havacilik yapisal uygulamalar i¢in kullanilan intermetalik bilesikler
oksidasyon dayanikliligi, sertlik ve saglamlilik gibi temel 6zelliklerinden dolay1 biiyiik ilgi
gormiistiir. intermetalikler iyi dayanimi ve cevresel kararhilik gosterirken, diisiik siineklik
ve tokluk gibi bu tiir yonleri ve vasat derecede siinme mukavemeti, yani sira biiyiik
endiistriyel yapi malzemelerinin imalat giligligii gibi olumsuzluklar1 ise biyiik Slgiide

intermetaliklerin tanitimini engellemistir ( Morris ve Mufoz-Morris, 2005).

3.4.2 Aliiminyum Esash Intermetalik Bilesikler

Gegis metalleri ile olusturulan intermetalikler demir ve silisidler veya nikel,
titanyum ile olusturulan aluminidleri igerir. Yiiksek sicaklik uygulamalar1 i¢in oldukg¢a
elverigli olan Ti-, Fe-, ve Ni- aliiminitleri iizerinde son yillarda yapilan arastirmalarda,
alasimlama ve iiretim islemleri kontrol altinda tutularak kristal yapilari, mikro yapisal
olusumlari, tane yapilar1 ve kompozisyonlar1 gelistirilerek gevreklik problemleri
giderilmeye c¢alisilmistir. Yeterli Al iceren bilesiklerde oksitleyici ortamlarda, yiizeyde
kompakt ve koruyucu aliimina (Al,O3) olusmaktadir. Bu malzemeler diisiik yogunluklu,
oldukca yiiksek ergime noktasina sahip, yiiksek mukavemet ve iyi korozyon direncine
sahip malzemelerdir. aliiminit yapilarda atomlarin dagilimi Sekil 3.34’te goriilmektedir.
nikel, demir ve titanyum aliiminidlerinin gesitli 6zellikleri Tablo 3.12°te verilmistir. Tablo
3.13’te ise nikel, demir ve titanyum aliiminidlerinin kullanim sicakliklar1 verilmistir

(Metals Handbook, 1990; Yamaguch vd., 2000 ).
Tablo 3.12: .Nikel, demir ve titanyum aliiminidlerinin gesitli 6zellikleri (Metals Handbook, 1993 ).

Intermetalik | Kristal Kritik Ergime Yogunlugu Young

Yapi Diizenlenme Sicakhig1 °C | glem? Modiilii
Sicakhg °C (GPa)

NizAl L1, (YMK) | 1390 1390 7.5 179

NiAl B2 (HMK) | 1640 1640 5.86 294

FesAl D0; (HMK) | 540 1540 6.72 141

FesAl B2 (HMK) 760 1540 - -

FeAl B2 (HMK) 1250 1250 5.56 261

Ti;Al D0y (HSP) | 1100 1600 4.2 145

TiAl L1 1460 1460 3.91 176
(Tetragonal)

TiAl; D0y, 1350 1350 3.4 -
(Tetragonal)
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Tablo 3.13: Nikel, demir ve titanyum aliiminidlerinin kullanim sicakliklar1 ve dzellikleri (Metals Handbook,

1993).
Maksimum Kullamim Sicakhg
Intermetalik | Ozelligi ‘c)
Gerilme Simin | Korozyon
Sinirn
NizAl Oksidasyon,  karbiirizasyon,  nitrasyon | 1000 1150
direnci; yliksek sicaklikta mukavemet
NiAl Yiiksek ergime noktasi, Yiiksek termal | 1200 1400
iletkenlik,  Oksidasyon, karbiirizasyon,
nitrasyon direnci
FesAl Oksidasyon ve siilfiirlenmeye mukavemet | 600 1100
FeAl Oksitlenmeye,  siilfiirlenmeye,  erimis | 800 1200
tuzlara ve karbiirizasyon mukavemet
TizAl Diisiik yogunluk 760 650
TiAl Diistik yogunluk, aginmaya direng 1000 900
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Sekil 3.34: Cesitli aliiminidlerin kristal yapilar1 (Metals Handbook, 1993 ).

64



3.4.2.1 Nikel Aliiminidler

Ni-Al faz diyagrami 5 tane metallerarasi faz igerir (AlsNi, AlsNiz, AlsNis, NiAl ve
NizAl); Sekil 3.35’te gosterilmistir. Bu bilesiklerden NiAl ve NizAl simdiye kadar yiiksek
sicaklik yap1 malzemeleri ve kaplama uygulamalar: i¢in olduk¢a biiyiikk bir bilimsel ilgi
odag1 olmustur. Bu dogal bir durumdur. Ciinkii her iki bilesik de faz diyagraminda ergime
sicaklig1 en yiiksek olan bilesiklerdir. Yogunluklar1 nispeten diisiik, dayanimlari iyi ve
yiiksek sicakliktaki korozyon ve oksitlenme direngleri de yiiksektir.

Kiiciik miktarda bor ilavesi ile NizgAl % 50 den fazla siineklik gosterebilir. NizAl’un
akma dayanimmin da sicaklik ile arttig1 bildirilmistir. NiAl ¢ un ergime sicaklig1 (1638 °C),
NizAl’'unkiden (peritektik, 1385 °C) daha yiiksektir. Ne var ki, NiAl diisiik sicaklikta
gevrek olup, yiiksek sicaklikta zayif dayanima sahiptir. Yine de, tane kiicililtme yolu ile
dayanim artis1 ve bir ikinci faz ile de yiiksek sicaklikta artis elde edilebilecegi teorik olarak

gosterilmistir.

Yiizde agirhk Nikel

WS I L BN NN N N N S
1638°C @
1800 L (sv1) 1
1400 3
(&) j
o 12004 -
= ] 1
= ]
o 1
E 1000+ -
&h ]
560.452
800 ] ; : 3
800 4 L
Z z =
= (Al) = - ALNi, 1
400 ' g . . ¥ , r r
0 10 20 30 40 50 80 E 80 w0 100
Al Ni

Yiizde atomik Nikel

Sekil 3.35: Ni-Al ikili faz diyagrami (Morsi, 2001).
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Bu fazlar arasinda yer alan NisAl intermetalik bilesigi ylizey merkezli kiibik
yapmin (YMK) bir tiirevi olan L1, kristal yapiya, NiAl ise hacim merkezli kiibik yapmnin
(HMK) bir tiirevi olan B2 yapisina sahiptir. Sekil 3.34’te NisAl ve NiAl Intermetalik
bilesiklerinin kristal yapilar1 goriilmektedir (Metals Handbook, 1993, Morsi,2001 ).

3.4.2.1.1. NizAl

Bu aluminidleri 6nemli kilan yiiksek sicakliklardaki oksidasyon direnci ve
mikemmel mukavemet 6zelligidir. NizAl, nikel-esash siiperalasimlarda ikincil faz olarak
bulunur ve en 6nemli mukavemetlendirici bilesendir. NizAl tek kristali, kullanim
sicakliginda siinektir, fakat ¢ok kristalli malzemeler ¢ok kiigiik plastisiteleriyle gevrek
tane-sinir  kirilmastyla  hasara  ugrarlar. Bu etki, tane sinirlarinda empiirite
segregasyonunun olmadig1 yiiksek safliktaki malzemelerde gozlenmekte, ayrica ortam
sartlar: da etkili olmaktadir (Ozdemir, 2004).

1980-1990 arasindaki on yil igerisinde yapilmis olan temel calismalar kirilgan
intermetalik stokiyometrisinin uygun bir doniistiirmeyle diizeltilebilinecegi umudu iizerine
olmus, mikro alagimlama ile siinek bir malzeme(tane sinir1 giiciinii artirmak i¢in Bor’un
ilave edilmesi ) veya mikroalasimlama ile ( stokiyometrik bilesimi engellemek i¢in; Ni
ara sicaklik kirilganh@ini 6nlemek i¢in Cr ilavesi) 6nlenmeye c¢alisilmistir (Morris ve
Munoz-Morris, 2005).

Bunlarla birlikte NizAl’a ilave edilen elementler yapiya su tiir avantajlar kazandirir.
NizAl’a ilave edilen boron tane sinir1 adhesyonunu arttirarak tanelerarasi kirilmay1
engeller, tane i¢i kirilmaya neden olarak ¢cekme uzamasini yaklasik %50 arttirir ve son
olarak boron ile mikroalasimlama tane sir1 bag mukavemetini ve ortam (gevre) sicakliginda
stinekliligi arttirir . NigAl’a ilave edilen krom yiiksek sicakliklarda oksit ortamindaki
dinamik gevreklesmeyi arttirir, Zirkonyum ve Hafniyum ise kat1 ¢okelti sertlestirmesiyle
yiiksek sicaklikda mukavemeti arttirir. Alasim elemanlarinin kiiciik ilavelerine bagli olarak
600-800 ° C arasinda maksimum bir sicakliklara ulasildiginda NizAl elastik modiiliiniinde

bir artis gosterdigi gortilmiistiir. Sekil 3.36°te gosterilmistir (Cinca, 2013; Demirel, 2007).
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Sekil 3.36: Fakli Al igerigi i¢in sicakliga bagl olarak Ni3Al elastik modiilleri (Cinca, 2013).

Ni3Al bazli alasimlarin 6zelliklerin bazilar1 sunlar1 igerir: 1100 °C’ye kadar
sicakliklardaki atmosferde karbiirleme ve oksidasyon karsi direng; 650 °C’den 1100 °C’e
arasindaki sicakliklarda yiiksek akma mukavemeti; bircok siliper alasimlara goére iistiin
yorulma dayanimi ve yiiksek siiriinme dayanimidir ( Liu vd., 1997).
3.4.2.1.1.1 NizAlun Kiristal Yapi

NizAl bolgesinin kristal yapisi kiibik diizen ve uzay grubu Pm3m'dir. Bu yap1 igin
Strukturbericht tanimlamasi1 L1,'dir. Sekil 3.37'de gosterilen NizAl'un birim hiicrelerinde
olan kafesteki kiip yiizeylerinde Ni atomlar1 bulunmakta ve kiipiin koseleri Al atomlariyla

isgal edilmis diizenli kiibik yap1 olarak goriintiilenebilir (Dey, 2003).

Sekil 3.37 Ni3Al birimi hiicre;ylizey merkezleri iizerinde Ni atomu (karalanmis daireler) ve koselerinde

Al atomu (agik daireler) ( DEY, 2003 ).
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Son zamanlarda, NizAl’daki nokta hatalarinin olusum enerjisi ve olusum hacimleri
Gao ve meslektaslar1 tarafindan hesaplanmustir. Yapiya karsi olusum enerjisinin sona
ermesi boslugunkinden daha azdi ve bir Al atomu yerinde Ni atomunun olusum enerjisi bir
Ni atomu yerindeki Al atomunun olusum enerjisinden daha azdir. Yapiya kars1 sdylenen
bu sonu¢ bosluk hatasidir ve bir hiper sitokiyometrik alasimla karsilastirilan
hipositokiyometrik alagimlarla olusturulmasi uygun olabilir. Metallerarasi bilesiklerin
diftizyonunda her bir atom hareketi i¢in korunan diizenli yapinin bir smirlamasi vardir.
Ciinkii bosluk hareketiyle, toplam serbest enerjideki artisin verdigi sonuglar diizenli bir

yapidaki atom diizeninin diizensizligine neden olmaktadir (Demirel, 2007).

3.4.2.1.1.2 Akma Mukavemetinin Sicakhga Anormal Bagimlihg:

NIzAl, birka¢ intermetalik icerisinde miihendislik akma mukavemeti (%0,2)
sicakhigin artigiyla artis sergileyen tek intermetalik alasimdir. Bu, akma mukavemetinin
test sicakligmin bir fonksiyonu olarak sekil 3.38'de gosterilmistir. Diisiik uzamalarda daha
diisiik olan anormal akma etkisi agirlikla hizli islem sertlesmesi nedeniyle olusur. islem
sertlesmesi vida dislokasyonu dilimlerinin, birinci derecede {111} kayma diizlemlerinden
{100} diizlemlerine c¢apraz kaymasma neden olur. Bunlar sivrilirler ve ¢ok daha az
hareketlidirler, (sekil 3.39).

Capraz kayma igin itici gii¢, elastik anizotropiden ¢ikan vida dislokasyonu g¢iftleri
arasinda harcanan tork ve diizenli latis i¢inde deformasyon i¢in gerekli olan
stiperdislokasyon ¢iftlerinin arasinda sekillenen antifaz smirlarinin  enerjisinin
anizotropisini igerir. Diger durumda, c¢apraz kayma pinning prosesi termal olarak aktive
edilir, bu da akma mukavemetinin sicaklikla pozitif degisimini saglar, (Sekil 3.38). Yiiksek
sicakliklarda akma mukavemetinin disiisii, {100} diizlemleri iizerinde dislokasyon
hareketinin artis1 nedeniyle olur, bu c¢apraz kayma prosesi ile sekillenen pinning
merkezlerinin etkililigini diisiiriir. Anormal akma davranis1 Ni3Al ‘u yiiksek sicakliklarda
bir¢ok ticari kati eriyik alagimlarindan (316 paslanmaz celigi ve Hastelloy alasimi1 X) daha

mukavemetli yapar, (Sekil 3.38) (Metals Handbook, 1993).
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Sekil 3.39: Capraz kayma pinning mekanizmasi (Metals Handbook, 1993).
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3.4.2.1.1.3 Kat1 Eriyik Sertlesmesi

Borlu NizAl yapisal kulanim agisindan siinek ve mukavemetli malzemeler igin
temel bir dizayn olarak sunulur. Aliiminat kati eriyik etkisi ile sertlesmeye miisaittir, ¢linkii
uzun dizilimli tabaka avantajin1 kaybetmeden alagim ilavelerini ¢ozebilir.

NizAl i¢inde biiyiik oranda ¢oziinen elementler {i¢ gruba ayrilabilir, (sekil 3.40). 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 iceren liciincii
grup elementler her iki yere de yerlesebilirler.

Guard ve Westbrook ilk once yer degistirme davramiginda elektronik yapinin
(periyodik tabloda elementlerin yeri) atom gap1 faktoriinden daha 6énemli rol oynadigmi
soylemislerdir. NizAl i¢inde kat1 eriyigin miktari, yine de, atomik boyut uyumu ve NizAl

ve NizX arasindaki olusum sicakligindaki fark ile kontrol edilir.

Sekil 3.40: Uclii NizAl fazinm 1000 °C civarindaki ¢oziiniirliik bolgelerinin yar1 sematik goriiniisii (Metals
Handbook, 1993).

NizAl'ln oda sicakhiginda kati eriyik sertlesmesi, alasim elementlerinin yer
degistirme davranigina atomik boyut uyumuna ve alagimlarmn non-stokiometrisinin
derecesine baglidir. NizAl'un mekanik Ozelliklerinin bir incelemesinde, Al yerlerine
gececek elementler veya daha az derecede, Ni veya nikel ve aliiminyumun yerine gegecek

elementler ile daha etkili sertlesme saglanabilecegi tespit edilmistir.

70



Sonugta, mukavemetlenme en ¢ok stokiometrik alagimlar ve aliiminyumca zengin
alagimlar i¢in telaffuz edilmistir; nikelce zengin alagimlar i¢in daha az telaffuz edilir. Kat1
eriyik sertlesmesi yiiksek sicakliklarda olduk¢a komplekstir. Sertlesme etkisi biiyiik oranda
kristal oryantasyonuna ve test sicakligina baglidir. Dislokasyonlar ve simetrik hasarlar

arasindaki elastik etkilesim lizerine kurulmus kati eriyik modelleriyle a¢iklanamaz.

Ornegin, hafhiyumun 850 °C 'de oda sicakligindan daha etkili sertlesme saglandig1
bulunmustur. Bu goézlemler alisilmamis sertlesmenin ¢dzeltinin yliksek sicakliklarda
capraz kayma pinning prosesini nasil etkiledigi ile alakali oldugunu gosterir.  Hf ve Zr
yiiksek sicakliklarda NizAl'n mukavemetlendirilmesinde en etkili elementlerdir. Kati

eriyik sertlesmesi giiniimiizde bir¢ok ¢alismanin konusudur (Metals Handbook, 1993).

3.4.2.1.1.4. Mekanik Ozellikler

NizAl'n siineklik ve mukavemeti iizerinde yapilan ¢alismalar yapisal uygulamalar
icin siinek nikel aliiminat alagimlarin gelismesini saglamistir. Alasimlar yiliksek
sicakliklarda mukavemeti artrmak i¢cin %5'e kadar Hf, Zr, Ta ve Mo igerir. Orta
sicakliklarda (400-900°C) siinekligi artirmak i¢cin %10 'a kadar Cr igerir. 500 ppm den
diistik seviyelerde bor, tane smirlarini mukavemetlendirmek ve yiiksek sicakliklarda
stinekligi artirmak i¢in eklenir.

NizAl alagimlar1 genellikle havada 700°C 'ye kadar %25-40 ve 1000°C 'ye kadar
%15-30 siineklige sahiptir. Krom iceren NizAl alasimlar1 genellikle %5-15 diizensiz ()

faz1 i¢erir, miktar1 Al konsantrasyonuna baglhdir.
NizAl alagimlarinin siiriinme 6zellikleri gerilme, sicaklik ve bilesimin fonksiyonu

olarak karakterize edilmistir. Hf ve Zr NizAl'm siirlinme direncini artirmada en etkili
katkilardir. NizAl alagimlarinin siiriinme 6zellikleri nikel esaslh siiper alagimlar gibi tane
boyutuna kars1 hassastir.

Fakat, NisAl alagimlar1 kaba taneli malzemelerden (6rnegin dokiim malzemeler)
daha iyi siirinme direncine sahiptirler. Siiriinme direncinin 6nemli oldugu uygulamalarda
700°C 'den yiiksek sicakliklarda kaba taneli malzeme daha ¢ok arzu edilir.

Genelde, NizAl'n siirinme direnci nikel esash siiper alasgimlarin birgogu ile
karsilastirilabilir, fakat jet motoru tiirbin palesi olarak kullanilan bazi gelismis tek kristal

nikel esasli siiper alagimlar kadar iyi degildir.
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NisAl alagimlarinin yorulma ve yorulma catlak biiyiimesi nikel esasl siiper alagimlardan
oda sicakliginda c¢atlak biiyiimesi agisindan (sekil 3.41) minimum siineklik 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'ln yorulma direncini 500°C iizerinde biiyiilk oranda diisiiriir. Fakat, bu problem NizAl ‘a
makul miktarda (6rnegin, at.%8) krom ilavesiyle giderilebilir. Tek kristal ve yonlendirilmis NizAl
alagimlarinda yorulma/siiriinme etkilesimi 800°C 'ye kadar olan sicakliklarda karakterize edilmistir.
Smirli sonuglar Hf ve B ile alasimlandirilmis NizAl tek kristalinin performansimin 760°C 'de

Udimet 115'den daha iistiin oldugunu belirlenmistir (Metals Handbook, 1993).
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Sekil 3.41: Nikel aliiminat (Ni-23,5Al-0,5Hf-0.1B. %at.), LRO alagimlar1 [(Fe,Ni)3(V-Ti)] ve baz1 yiiksek
sicaklik alagimlarmin 25°C'de havadaki testinde catlak biiyiime hizlar1 (Metals Handbook, 1993).
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3.4.2.1.1.5. Taneler Aras1 Kirilma

Ni;Al’un oda sicakliginda kirilganligi genellikle tanelerarast kirilma olarak
gorilmektedir ve bu tane s bagimn mukavemetinin - yetersiz  oldugunu
gostermektedir. Catlak ilerlemesi hareketi icin dikkatlice yapilan gozlemler Ni;Al’daki
tane sinir1 yapisinin hem ince sinirda hem de kiigiik agili egim sinirinda goriinen catlak
ilerlemesine direng gosterdigi sonucu c¢ikarilabilmektedir.

Boron ilavesiyle tanelerarasi kirilma tane i¢i kirilma sekline doniistir. Tane
sinirindaki bag artar. Auger elektron spektroskopi analizleri taneler arasi kirilmanin
goriildiigii tane sinirlarinda higbir zararli elementin ayrilmadigini agiklamaktadir ve
kolay catlak ilerlemesi katki malzemelerinin segragasyonuyla olusmamakta, fakat
atomik diizenin devami olmaktadir.

Boron ilavesiyle matriksin plastik sekil degistirebilmesi dikkate alinmasi
gereken bir konudur, ¢iinkii hem matriks hemde tane sinir1 6zelliklerinin dengeli
olmas: kirilma davranist i¢in gereklidir. Schulson ve meslektaslarina gore, tane
sinirindaki boron segregasyonu deformasyon sirasinda tane sinirlarina karsi kayma
dislokasyonlarinin yer almasina olanak saglamaktadir, boron ilavesiyle tane siniri
mukavemetlendirmesi i¢in  yapilan alasimlamanin  etkisinin azaldigi  sonucu
¢ikarilmaktadir.

Boron etkili mekanizma, yiiksek mukavemete sahip malzemelerin genelde
kirilmada yiiksek hassasliga sahip olmalarindan intermetalik bilesiklerin tek bir fenomeni
(olgusu) olarak goriilmektedir. iki mekanizma boron etkisi i¢in &nerilmektedir. Biri tane
sinirina kars1 kayma transmitansinin kolayligin1 esas almaktadir ve digeri de tane siniri
bagin1 esas almaktadir. Deneyi veya hesaplamas: baskin olan mekanizmay: belirlemek
zordur ve iyi kontrol edilebilir numunelerin kullanildig1 basit deneylerle hem matrikste
hem de tane sinirt bolgesinde hem tane simiri bagi hem de dislokasyon hareketi igin

guvenilir veriler gereklidir (Demirel,2007).

3.4.2.1.16. Yapisal Uygulamalar

NizAl esasli alasimlarin 6zellikleri siiper alagimlara yaklassa da NizsAl alagimlari
maalesef ucak motoru uygulamalarinda siiper alagimlarla yer degistirememistir. NizAl
esasl alasimlar kompozit gelismeleri igin ¢ekici bir matris saglar. Essiz veya alisilmadik
ozelliklerinin avantaji ile monolitik aliiminat alagimlar uygulamalarda yakin zamanda

kullanilabilir.
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Potansiyel uygulamalar1 sunlari igerir:

* Gaz, su ve buhar tiirbinleri (alasimlarm miikemmel kavitasyon, erozyon ve
oksidasyon direnci)

» Ucak baglantilar1 (diisiikk yogunluk ve istenilen mukavemete kolay ulagim)

* Otomotiv turbosarj erleri (yiiksek yorulma direnci ve diigilk yogunluk)

» Piston ve valfler (siiriinme direnci ve yliksek sicaklik oksidasyon islemi ile bir
termal bariyerin gelisiminin miimkiin olmas1)

* Korozif ortamlarda kullanilan genlesme baglantilar1 i¢in kortikler, (iy1 sulu

korozyon direnci)
» Takimlar (yiiksek sicaklik mukavemeti ve 6n oksidasyon ile gelistirilen aginma

direnci) Permanent kaliplar (yiiksek sicaklik oksidasyonu ile termal bariyer

kaplamanin olusabilmesi) (Metals Handbook, 1993).

Mevcut ve potansiyel uygulamalarin bir 6zeti Tablo 3.14'te goriilmektedir. Diger
uygulamalar ¢elik tiretmek igin 1s1l islem i¢in demirbaslar radyant briilor tiipler ve firmn
merdanelerinin araligi, dovme kaliplar1 ve kimya endiistrileri i¢in korozyona dayanikli
demirbaglar. Kalin etli tiipiin ¢esitli boyutlardaki bir fotografi, IC - 221M NizAl alagimi
savurma dokiim borular (Ni - 8 agirlik¢a % Al - 7,7 Cr-Mo 1.43 - 1.7 Zr - 0.008B) sekil
3.42'de goriilmektedir. Bu alagim i¢in diger uygulamalar radyant briilor tiipler dahil, ¢ukur-

karbiirleme firinlar igin merkezi ileti ve slirekli dokiim i¢in yan dayamalar olarak

siralanabilir (Stoloff vd., 2000).

Sekil 3.42: Kalin etli IC-221 M dokiim savurma tiiplerinin gesitli boyutlardaki fotografi (Stoloff vd., 2000).
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Tablo 3.14: NizAl Uygulamalar (Stoloff vd., 2000).

Celikler Isil islem Kimyasal Dévme Kimyasal
Firn rulolar Karbiirleme Daha yiiksek | Dovme kaliplari Etilen kiricilar
firinlari icin | sicakliklar icin icin
armatirler Reaksiyon kaplar Yiiksek kikiirtli
yakitin  yanmasi
Dokiim rulolari 1s1l islemi firmlar1 | Tiip askilar Kaynak kalib1 | i¢in hava broléleri
icin baglant1 olarak kalip
elemanlar1 onarim
Radyant briilor tiipler | Firin susturucular: | Fosfat cevheri veya
kireglestirme  igin
peletler
Radyant  briilor | Bulamag i¢in pompa
tiipler carklari

3.4.2.1.1.7 NizAl’un Basarih Ticarilesmesi Icin Izlenecek Yol

Nikel aliiminyum oranini kontrol edip bor ilave ederek, oda sicakliginda siinek
olan NizAl alagimlar1 gelistirmek miimkiin olmustur. Endiistri uygulamalari i¢in faydali
bilesimler veren kimyasal diger bazi degisikliklerle (ticari caligmalar), ara sicaklik
stinekligi ve yliksek sicaklik oksitlenmesi davraniglari iyilestirilmistir.

1990’larm  basina kadar bilesim kontrolii ile siinek alasimlarin tretilip
ticarilestirilmesi zor olmustur. Bu tarihte ORNL firmasi Exo-melt denilen ticari hale
getirilmis bir yontemle, intermetalik bilesikleri endiistriyel Olgekte iiretecek bir yontem
gelistirdi. Exo-melt islemi aliiminyum ile nikel arasinda meydana gelen egzotermik 1s1y1
kontrol edecek 6zel diizenlenmis bir fir olarak gelistirilmistir ve enerji ideal bilesim orani
saglandiginda malzemelere daha hizli bir sekilde aktarilmistir. Bu islem ergitme ve
bekletme siirelerini azaltmakta, silisyum kalkmasi ve firin refraktorleri ile meydana gelen
diger reaksiyonlar1 en aza indirmektedir.
NisAl ve diger intermetalik bilesikler ve Ozellikle de demir ve titanyum aliiminatlar
endiistriyel uygulamalarda iimit vermistir. Intermetalik bilesiklerin metalurjik ve mekanik
ozellikleri siineklik, tokluk, dayanim, siirinme ve oksitlenme direnci artirilarak
iyilestirilebilir. Kaynak arastirmalari; catlama hassasiyeti, kaynak Ozellikleri, islem

gelistirilmesi ile 1s1l ve ortam yaslanmasi tlizerine yapilmaktadir. Metal isleme davranislari

sicak stineklik testlerine yonlenmistir.
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Bu c¢aligmalarin sonuclar1 geleneksel onaylanmis yapilar i¢in uygun ozelliklere
sahip olan intermetalik bilesiklerin dokiim, kaynak ve kaplanmasi gibi 6zel endiistriyel
uygulamalar ve iiretim teknikleri i¢in alagim bilesimini ayarlama ve tahminde

kullanilmistir (Askeland D.R., 2001).

3.4.2.1.2. NiAl intermetalik Bilesigi

NiAl, en genis intermetalik gruplardan biri olup, kiibik B2 yapis1 ile en iy1 bilinen
intermetalik bilesiktir. % 50 Al icerigine sahip NiAl bilesiklerinin ergime sicakligir 1640
°C’dir. Stokiometrik bilesimde 5.9 g/cm3 yogunlugu ile Ni esasli geleneksel alasimlarla
karsilastirildiginda oldukga diisiik bir degere sahiptir ve bu deger azalan Al ile artar.
Stokiometrik bilesimdeki polikristal NiAl'un oda sicakligindaki young modulii 235 GPa
civarindadir. Siiriinme direnci diisiik sicakliklarda nispeten yiiksek olmasina ragmen
yiiksek sicakliklarda dogrusal olarak hizla diismektedir. Tam doymus nikelce zengin (%
60’dan fazla Ni igeren) NiAl’da martenzitik doniistim olabilir, ancak NisAls ve/veya NisAl
ayrisma ve c¢Okelmesinden diisiik sicakliklarda hizli su vermeyle yliksek sicakliklarda
tavlama ile kagimilabilir. Martenzitik doniisiim sicakligi, % 60 nikel i¢in -240 °C’den % 70
nikel i¢in 1000 °C’ye kadar nikelin doymuslugunun artmasi ile dogrusal olarak artar.

Nikelce zengin NiAl martenzitik doniisiimii, yiizeysel uygulama gerilimlerine
neden olabilir. Yiiksek sicaklik uygulamalari i¢in diisiiniilen bir¢ok aliiminid’den farkli
olarak B2 yapist ile NiAl, oksidasyon siiresince kolayca olusan koruyucu Al,O; ile
miikemmel oksidasyon direnci ve yiiksek elastik modiilii sergilemektedir (Ergin, 2007;
Cinca vd., 2013).

1950 ve 1960'larda NiAl alasimlar1 korozif ortamlarda sicak bilesenler icin
kaplama malzemesi olarak kullanilmiglardir. NiAl'm oksidasyon direnci yitriyum ve
hafniyum ve zirkonyum gibi diger refrakter elementlerle alagimlandirilarak biiyilik 6l¢iide
gelistirilebilir. NiAl intermetaliklerin aliiminyum yiizdeleri ve olusum 1s1s1 Tablo 3.15'te
sunulurken Tablo 3.16’da Ni — Al sisteminin 6zel ana noktalar1 sunulmustur (Metals
Handbook, 1993; Cinca, 2013).
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Tablo 3.15: NiAl intermetaliklerin aliiminyum yiizdeleri ve olusum 1sis1 (Cinca, 2013).

Intermetalik | Al yiizde agirhgi(% ag) | Olusumun 18181,
AHbgg (kcaI/mOI)

NisAl 13.28 —66.6 +/- 1.2

NiAl 31.49 -28.3+/-1.2

Ni,Al; 40.81 —67.5+/-4.0

NiAl; 57.96 -36.0 [+/-2.0

Tablo 3.16: Al-Ni sisteminin 6zel ana noktalari(Cinca,2013).

Reaksiyon Bilesim, % Ni Sicakhik, °C Reaksiyon tipi
L < Al;Ni + (Al) 2.7-25.0-0.01 639.9 Otektik
L + AlzNi, < Al;3Ni 15.0 - 36.8 - 25.00 854.0 Peritektik
L + AINi < Al3Ni; 26.9 -42.0-40.00 1,133.0 Peritektik
AINi + AINiz & Al3Nis 60.5 - 73.0 - 66.00 700.0 Peritektoid
L + AINi < AINi; 74.5-69.2-73.75 1,395.0 Peritektik
L — (Ni) + AlNi; 75.0-79.8-7400 | 1,385.0 Otektik

3.4.2.1.2.1. NiAl Kafes parametresi
NiAl bolgesinin kristal yapisi basit kiibik CSCL yapidir. Bosluk(uzay) grubu Pm3m'dir.Bu

yap1 i¢in Strukturbericht tanimlamas1 B2'dir. Birinci tabaka Al atomlar1 isgal edilmis ve ikinci

tabakda Ni atomlariyla isgal edilen yerde kiibik hiicrelerin iki arasma islemesi agisindan

tanimlanabilir. Bu birim hiicre Sekil 3.43'te gosterilmistir.

Iki birim hiicre aras1 niifuz etme simetrisi nedeniyle basit kiibik (B2) i¢in bir (A2) kiibik

merkezli kisimdan distiriiliir. Ayrica bu kafesteki siralama titanyum gibi alasim elementlerinin

ilave imkan1 mevcuttur. Bu tiir eklemeler ile NiAl'un yapisi B2'den DO3'e doniistiirebilir.

ol

&

Sekil 3.43: NiAl'un birimi hiicre; Al atomlar (agik daireler) govde iizerindeki merkezde ve koselerde Ni

atomu (karalanmis daireler) ( Dey, 2003).
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3.4.2.1.2.2. Ergime sicakh@

Stokiyometrik B-NiAl Sekil 3.35'te(denge diyagrami) gosterildigi gibi 1638 °C’e arasinda
bir ergime sicakligina sahiptir. Bu tiir bir yiiksek ergime sicaklig1 atomlararasi baglarin
giiclii oldugunu gosterir ve yiiksek sicaklik uygulamalari i¢in bu gereklidir. Mevcut Ni
bazli siiper alagimlar 1000 °C {izerinde yumusar ve 1250 °C'de fazlar erimeye baslar

herhangi bir ultra-yiiksek sicaklik uygulamalarmin kullanimi i¢in bir iist sinir olusturur.

3.4.2.1.2.3. Young modiilii

NiAl, genis bir sicaklik araligi iginde yiiksek bir Young modiilii sergiledigi Sekil
3.44'te gosterilmistir. Bu intermetaligin yiik altindaki parcalarin minimum esneme ve
bozulmasini yolacan yliksek sicakliklarda bile sertligini korudugunu gostermektedir.
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Sekil 3.44: NiAl’un elastik modiilii TiAl ve Celik ile karsilastiriimasi ( Brammer, 2011).

3.4.2.1.2.4. Kayma Davramsi

Yiiksek kaymaya(siirinmeye)dayanikli malzemeler tiirbin motorunun devir
veriminin kontrolii, contas1 ve bigak ucu arasindaki siki bir bosluk ve kanat ucunun
aerodinamik seklini korumak i¢in arzu edilir. Ni bazli siiper alasimlar i¢in tipik siirlinme
gereksinimi 300 saat i¢in 1000 °C gibi yiiksek sicakliklarda 200 MPa kadar oldugu
vurgulanmaktadir. Mevcut tek kristali Ni bazli siiper alagimm siirlinme davranisi ile

NiAl'a % 1 Hf'nin eklenmesiyle biiyiik 6l¢ilide siirlinme davranisini esit olarak artirir.
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3.4.2.1.2.5. Termal Iletkenlik

NiAl bélgesinin termal iletkenligi 76 Wm™ K™ olarak tespit edilmistir. Bu Ni bazli
stiper alasimlar gore 4-8 kat daha biiyiiktiir. Nispeten yiiksek iletkenlik daha az sogutma
gerekecegi veya daha diisik metal sicakligi i¢inde sonuglanacak olan parcadaki 1s1

dagilimina yardime1 olacaktir (Brammer,2011).

3.4.2.1.2.6. Alasimlandirmanin Etkisi ve Siinekligin Artisi

NiAl'm stokiometri lizerindeki ve disindaki alasimlarinin temelde taneler arasi
kirilma gosterdiginden siinekligi mikro alasimlandirma ile tane smir1 bilesimini kontrol
ederek artrmak miimkiindiir. Auger analizleri NiAl'da (%50A1) tane smirlarmin temiz ve
ayrilmis impiiritelerden arinmis oldugunu gostermektedir (sekil 3.45). NiAl'a ilave edilen
bor tane sinirlarinda segregasyona kuvvetle meyillidir ve taneler arasi kirilmay1 ortadan
kaldirir (sekil 3.45) fakat, cekme stinekliginde herhangi bir artig olmaz. Ciinkii bor NiAl'da
bir kat1 eriyik sertlestiricisidir. Borun tersine karbon ve berilyum NiAl'da taneler arasi
kirilmay1 gidermede etkili degildir. Berilyum NiAl'in oda sicakligi ¢ekme siinekligini bir
miktar artirir. Bu mikro alasimlandirilmis alagimlarda tane smirlarindaki nikel ve
aliminyum igeriklerinin esas seviyelerinden ¢ok farkli olmadiklar1 ve kuvvetli bor-nikel
kosegregasyonuna ait bir delil bulunamamustir.

Makro alasimlandirma ile NiAl'n 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 gézlenmemistir.

Diger taraftan kobalt ilavesiyle alasimlandirilmis NiAl'da smirli bir ¢ekme
stinekligi artis1 elde edilmistir. Kobalt martenzitik donlisimii miimkiin kilarak toplam
deformasyon modlarmi artirir. Nikelce zengin NiAl'a kafi miktarda Fe ilavesi de (B2 yapili
Ni-30Al-20Fe, %at. gibi) yaklasik % 2 plastik uzamayla sonuglanir. ince taneli yapili ayn1
alasim hizh katilagtirma teknigi ile iiretildiginde % 5 uzama gosterir. Iki fazli bir yapiya
(NiAl + NizAl) sahip olan Ni-20Al-30Fe sicak ekstriizyonla {iretildiginde %22 ¢ekme
stinekligi, hizli katilastirma ile tiretildiginde daha diisiik (%10-17) stineklik sergiler (Metals
Handbook, 1993).
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Sekil 3.45: NiAl'm tane sinin bilesimine mikro alasimlandirmanin ve oda sicakligr kirilma moduna etkisini

gosteren Auger elektron analizinin sonuglar1 (Metals Handbook, 1993).

3.4.2.1.2.7. Potansiyel ve Gelecegi

Biiyiikk caligmalar yapilmasma ragmen NiAl heniiz yapisal uygulamalarda
miihendislik malzemesi olarak kullanilmak icin yeterince gelistirilememistir. Ileriki
calismalar diisiik sicakliklardaki siinekligi ve yiiksek sicakliklardaki mukavemeti artirmaya
yonelik olacaktir. Giiniimiizde NiAl'm en biiyiik gelistirme ¢abalar1 birka¢ laboratuvarda
yapilmaktadir. NiAl ve alagimlar1 intermetalik kompozitler i¢cin matris malzemeleri olarak

da ¢ok ¢ekicidirler ve bu alanda biiyiik isler yapilmaktadir (Metals Handbook, 1993).
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3.4.2.3. Demir Aliiminidler

Demir aliiminatlar at.%25-50 Al bilesiminde hmk diizenli kristal yapisindadir. FesAl
aliminat 540°C'ye kadar diizenli D03 yapisinda ve 540-760°C arasinda B2 yapisinda bulunur,
760°C'nin tlizerinde diizensiz yapiya sahiptir. DO3> B2 doniisiim sicakligi %25'in lizerindeki Al
konsantrasyonlarinda Al artistyla diiser ve B2 diizenlenme sicakligi yiikselir. Sadece B2 yapisi
%36'nin lizerindeki seviyelerde kararlidir ve tek faz bolgesi yaklasik %50 aliiminyuma kadar uzanir

(FeAl). Sekil 3.46°da Al-Fe denge diyagrami goériilmektedir.

Aliiminyum Atomik %

™ 0

Sicaklik °C

| S ot
R veuw o B L
10 20 S L

Fe Aliiminyum Agirhg % Al
Sekil 3.46: Al-Fe denge diyagrami (Metals Handbook, 1990).

FesAl ve FeAl esasli demir aliiminatlar essiz 6zellikler tasirlar ve yapisal kullanim icin
yeni malzemeler olarak gelisme potansiyeline sahiptirler. Bu potansiyel aliiminatlann yiiksek
sicakliklarda oksitleyici ve siilfitleyici ortamlarda koruyucu aliiminyum oksit tabakasi
olusturabilmesine dayanir.

Miikemmel korozyon direncine ilaveten aliiminatlar diisik malzeme fiyati, diisiik
yogunluk ve stratejik elementlerin korunmasini saglar. Fakat, aliiminatlann en biiyiik dezavantajlari

diisiik sicakliklarda diisitk siineklik ve kirilma toklugu ile 600°C'nin iizerindeki diisiik
mukavemetidir.
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Son yillarda tane yapisini kontrol ederek, alagim ilaveleri ve malzeme isleme ile mekanik
ozellikleri anlamak ve gelistirmek i¢in ¢ok ciddi ¢alismalar yapilmistir (Metals Handbook,
1993).

Bununla birlikte, ortam gevreklesmesi ile miicadele icin cesitli yOntemler
gelistirilmigtir. Bunlar, oksit ya da bakir kaplamalarinin uygulamasi ve FeAl i¢in B ve
FesAl i¢in Cr gibi bu tiir alasim elementlerinin kullanimi tane boyutu ve bigiminin
kontroliinii igerir. Tablo 3.17°de FeAl intermetalik ozellikleri hakkinda bazi alasim
elementleri etkisini gosterilmektedir (Stoloff vd., 2000; Cinca vd., 2013).

Tablo 3.17: FeAl intermetaliklerin 6zelliklerine alagim elementinin Etkileri (Cinca vd., 2013).

Element | Alasimin etkisi

Cr taneler arasi kirilma igin artig egilimi ile siineklik ve mukavemeti
azaltir

B B  Kigiik bir ekleme (<30 ppm) tane smnirlar1 gii¢lendirir ve
stinekligi artirir.
Bu seviye iizerinde, B siineklik i¢in zararhdir

Y Tane boyutunu azaltir

Zr stineklik artirir ve yabanci maddelerin etkisini azaltir

Ce yiiksek sicakliklarda tane biiylimesini kontrol eder ve tane boyutu
azaltir

FeAl intermetaliklerin aliiminyum yiizdeler ve olusum 1sis1 Tablo 3.18°de
goriilebilir. Demir bazli intermetalik alagimlarin genel olarak 6zellikleri: diger demir
veya nikel bazli alasimlara gore siilfurlesme i¢in daha iyi direng; yiiksek elektriksel
direng, korozyon direnci; disik malzeme maliyeti; ve 500 °C {izerinde koti

deformasyon ve yiiksek sicaklik dayanimidir.

Tablo 3.18: FeAl intermetaliklerin olusum 1silar1 ve aliiminyum agirlik yiizdeleri (Cinca vd., 2013).

Intermetalik | Al'un  yiizde | Ismin olusumu,

agilig(% ag.) AHzgg(kcal/mol)

FesAl 13.87 -16.0
FeAl 32.57 -12.0
FeAl, 49.1 -18.9
Fe,Als 54.70 -34.3
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Bu alagimlarin olasi endiistriyel uygulamalar sunlardir: 1s1l islem tepsiler,
daldirma tipi 1siticilar, gozenekli filtreler, otomotiv piston vanasi ve otomotiv egzoz
sistemleri, savurma dokiim borulari, esanjor igin radyant borular ve katalitik doniisiim
kaplar (Cinca vd., 2013).

FeAl kiikiirt(siilfit) tutma ve asinma, karbiirizasyon, katalizor kok'a kars1 iyi bir direng ile
karakterizedir. Sonug olarak, FeAl yiiksek kiikiirtlii komiir yakmak i¢in hava saptiricist ve
etilen gaz1 catlaklarinda, sicak haddelenmis c¢elik serit igin transfer rulolar1 gibi
uygulamalarda da goriilmiistiir. FezAl su anki en onemli uygulamas: sicak gaz filtreleri
icindir. Bu filtreler 6zel bir islem kullanilarak sinterleme tozlari ile liretilmektedir. FeAl

bazli alasimim diger bir uygulamasi ise mikrossiticilar i¢in levha seklinde kullanilmasidir
(Stoloff vd., 2000).

3.4.2.4. Titanyum Aliiminidler

TiAl, tetragonal L1o kristal yapisina sahiptir. Kafes parametreleri ¢ ve a orani (c/a)
1.015°tir. 3.76 gr/cm3 olan yogunluk degeri ile Ti esasli alagimlardan ve TizAl bilesiginden
daha diisiik yogunluga sahiptir. Oda sicakligindaki stokiometrik TiAl i¢in Poisson orani
0.23, kayma modiili 70 GPa, young modiili 174 GPa olarak bulunmustur. TizAl ile
karsilastirildiginda elastik sabiti daha biiyiik, Poisson orani daha kiictiktiir.

TiAl genis bilesim dagilimma sahip olup ergime noktasina kadar kararhdir.
Mukavemet ve siineklik 6zellikleri TizAl alasimlari ile benzer 6zellik tasimaktadir. 700
°C’ye kadar pratik olarak deformasyon kabiliyeti olmayisi ile gevrektir ve sadece yiiksek
sicakliklarda plastik deformasyon gozlemlenir (Ergin, 2007).

Disiik yogunluklarindan dolayr TizAl ve TiAl esash titanyum aliiminatlar
gelistirilmis u¢ak motorlarindaki uygulamalar ve yapisal parcalar i¢in ¢ekici adaylardir. Ti

— Al denge diyagramu sekil 3.47°da goriilmektedir (Metals Handbook, 1993).
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Sekil 3.47: Al-Ti denge diyagrami (Metals Handbook, 1993).

Gelismis bir jet motorunda gelecekte kullanilacak olan motor malzemesinin olagan

karigim tablo 3.19'da verilmistir (Metals Handbook, 1993).

Tablo 3.19:2020'de jet motorlannda kullanilmasi muhtemel malzeme karigimi (Metals Handbook, 1993).

Malzeme Motor kullanim %
Metal matrisli kompozitler 30
Seramikler (aliiminatlar) ve seramik kompozitler 30

Siiper alagimlar 13

Regine (polimer) kompozitler 10
Titanyum alasimlari 10

celik 7
Aliiminyum 0
Magnezyum 0

Kirilma direncinin olmamasina ragmen (diisiik siineklik, kirilma toklugu ve
yorulma catlak biiyime hizi), TisAl (a-2) ve TiAl (y) titanyum aliiminatlar yiiksek
performans i¢in biiylik potansiyele sahiptirler. Bu aliiminatlarin 6zellikleri konvansiyonel
titanyum alasimlar1 ile Tablo 3.20'de karsilastinlmistir. Bunlar konvansiyonel titanyum
alasgimlarindan daha yavas diflizyon hizlarma sahip oldugundan titanyum aliiminatlar
mukavemetin muhafazasi, siirinme ve gerilme kopmasi ve yorulma direnci gibi artan

yiiksek sicaklik 6zellikleri gosterirler (Metals Handbook, 1993).
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Tablo 3.20: Titanyum aliiminatlar, titanyum esasli konvansiyonel alagimlar ve nikel esasli siiper alagimlarin

ozellikleri (Metals Handbook, 1993).

Ozellik Konvansiyonel Ti TizAl TiAl Ni esasli siiper
alasimlart alasimlar
Yogunluk, g/cm* 4,5 4.1-4.7 3,7-3.9 8.3
Modiil, GPa 96-100 100-145 160-176 206
Akma mukavemeti, MPa 380-1150 700-990 400-650
Cekme mukavemeti. MPa 480-1200 800-1140 450-800
Siirtinme limiti, °C 600 760 1000 1090
Oksidasyon limiti, 'C 600 650 900 1090
Oda sicaklig siinekligi, % 20 2-10 1-4 3-5
Yiiksek sicakliktaki stinekligi % Yiiksek 10-20 10-60 10-20
Yap1 Sph/hmk D04 L1, Ymk/L;

Tiirbin uygulamalar igin en ¢ok umut vaat eden intermetaliklerden biri  TiAl'dur.
Bununla birlikte, ¢ok sayida potansiyel ucak uygulamalarinda tespit edilmistir. Gelismis
oksidasyon ve siiriinme direncine sahip bu alagim 6yle ki yiiksek hizli feribot i¢in bir

deniz tiirbin alagimi olarak onerilmistir.

Diger uygulamalar1 ise turbosarj rotorlari ve otomobil motorlarindaki vanalar,
hava ve kara tabanli-tiirbin kanatlar1 ve vanalar1 gibi 6nemli bilesenlerin oldugu yerlerde

bu malzemeler kullanilmaktadir (Stoloff, 2000; Morris ve Munoz-Morris, 2005).

3.4.3. Nikel Titayum Alasimlar

NiTi intermetalikleri yiiksek biyouyumluluk, {istiin soniimleme kapasitesi, iyi
korozyon direnci, benzersiz sekli hafiza etkisi ve siiperelastikligi ile milkemmel mekanik
ozellikleri nedeniyle bu intermetaliklere biiyiik ilgiye yol agmistir. Bu malzemeler i¢ ve dis
biyomedikal uygulamalari, ortodontik ark teller, kateterler, ortopedik implant, ve
kardiyovaskiiler cerrahi, vb yanisira, kaplinler, aktiiatorler, akilli malzemeler i¢in pratik
olarak kullanilmuistir.

Buna ek olarak, gozenekli NiTi alasimli kemik implantasyonu uygulamalarinda
umut verici potansiyel gosterir ¢linkii gbzenekli yapisi viicut sivilarinin tagima ile yeni
kemik dokusunun igeri biiylimesine izin verir, bdylece implant ve viicut arasinda uyumlu
bir bag saglanwr. Ciinkii gézenekli malzeme hem canli dokularin biiylimesine imkan saglar
hem de hafiftir. Ayrica metalik gozenekli yapilar ¢arpma ile gerceklesen darbeleri de

kolayca emer. Bu 6zelliklerinden dolay1 da farkli alanlarda kullanilabilir.
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NiTi alagimlarmm SHE yiiksek sicaklik fazi ostenit ile diisiik sicaklik fazi
martenzit arasindaki faz donilisiimii ile gergeklesir ve bu etki ile kuvvet olusturulmaktadir
(Kaya, 2008; Yeh ve Sung, 2003).

Sekil bellegin termal ve mekanik gib heriki dogasi bir kati hal faz degisimine
(martenzit / ostenit) dayanmaktadir. Bu fazlarin her biri sicakliklar basladiginda olusum
tamamlanir, degiskenleri Ms, Mf, As ve Af ile temsil edilmektedir. Isil sekil bellegi etkisi
olarak, Mf altina kadar sogutma ile martensit elde ettikten sonra, Af {izerinde isitilir,
boylece ilk sekli elde edilebilir ve deforme olur, Sekil 3.48’de gosterilmistir.

Diger taraftan, Ms, Mf, As ve Af degiskenleri pargaya uygulanan yiik miktari ile
dogrusal artar, martenzit gerilimine bagli yap1 goriinene kadar yiik artar, sicaklik
degisikligi olmaksizin ve siiperelastiklik Af tizerinde bir sicaklikta baslayarak olusur. Yiik
kaldirilarak, ostenit kurtarilabilir (Cinca vd., 2013).

Martenzit ve ostenit NiTi alasiminin 6nemli bazi 6zellikleri asagida verilmistir.
NiTi alasimmin diistik elastik modiilii (diger implant materyallere gore kemiginkine daha
yakindir) 6zel uygulamalarda yarar saglayabilir. NiTi alasimi onun martenzitik doniistimii
ile ilgili olan yegane yiiksek dayaniklilik ve haddeleme 6zelligine sahiptir.

Ayni1 zamanda yiiksek korozyon direncine sahiptir. NiT1 magnetik 6zelligi olmayan
(non-magnetic) bir alasimdir. Elektriksel direnci ve akustik yalitimi sicakhigin degismesi
ile degisir. Tablo 3.21°de NiTi alasimin diger baz1 6zellikleri ve Tablo 3.22°de paslanmaz
¢elik ve titanyumun bazi 6zellikleri karsilastirma amaciyla verilmistir (Kaya, 2008).

Tablo 3.21: NiTi alasimlarinin genel 6zelliklerinde sayisal degerler (Kaya, 2008).

NiTi Martensit Austenit
Erime sicakligi 1310°C Ozdireng 70 uQ cm 100 pQ cm
Yogunluk 6,45 g/cm® Termal iletkenlik | 8,5 W/(cm °C) | 18 W/(cm °C)
Korozyon direnci Ti alasimina benzer | Elastik modiilii 21-69 GPa 70-110 GPa
(celige gore
miikemmel)
Doniigiim sicakligi -200 ile 110 °C Akma dayanimi 50-300 MPa 100-800 MPa
arast
Sekil hatirlama gerilmesi | 8,5 % Kopma uzamasi 60 (%) 1-20 (%)
(%)
Magnetik 6zelligi Yok Maksimum ¢ekme | 103-1100 MPa | 800-1500 MPa
dayanimi
Biyouyumluluk Var
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Tablo 3.22: Paslanmaz celik ve titanyumun bazi fiziksel dzellikleri (Kaya, 2008).

Fiziksel Ozellik Paslanmaz gelik | Titanyum
Elastik modiilii 190-200 GPa 105-110 GPa
Akma dayanimi 190-1213 MPa 390 MPa
Maksimum ¢ekme dayanimi Ultimate tensile 483-1850 MPa 540-740 MPa
strength (Mpa)

Kopma uzamasi 12-40 (%) 16 (%)
Elongation at failure (%)

Intermetalik NiTi’nin basaris1 (genellikle Nitinol ad1 verilen, Nikel Titanyum Naval
Ordence Laboratuary kendi kesfi nedeniyle) 1sil sekil bellegi etkisinin, ve mekanik bir sekil
bellegi etkisi ya da siiperelastiklik olarak iyi bilinen 6zelliklerinden gelir ; bu Buechler
tarafindan 1962 yilinda kesfedildiginden bu yana, bir biyomalzeme olarak yaygin olarak
incelenmistir (Cinca vd., 2013).

A Ostenit

I Isitma /

“Sicakhk
«—>
)

Sogutma =
=
Yiikleme
—_—
ikili martenzit Deforme olmus martenzit b) - / T >
2) > Mf Ms As Af Sicaklik
Yiik

Sekil 3.48: NiTi’nin sekil hafizasi. A) Isil sekil hafiza etkisi b) Mekanik sekil hafiza etkisi (Cinca vd., 2013).

Bununla birlikte, bu sistemle ilgili KKIYS c¢alismalar1 olas1 endiistriyel
uygulamalar i¢in sekil hafizali alasim NiTi iiretimi ile 6zel olarak ugrasilmistir. Ni ve Ti
arasindaki reaksiyonun nispeten diisiikk 1siveren Ozelligine bagli olarak, atesleme
isleminden Once numunenin 6n 1sitmasi kendi kendine siirekli yanma elde etmek i¢in
gereklidir. Onisitma numuneleri ile SHS modunda yanma sentezi kullanilarak, hacimce
yaklasik % 60 arasinda bir gozeneklilige sahip oldukca gozenekli NiTi alagimlar1 Li ve
arkadaslar tarafindan elde edilmistir. Onisitma sicaklig: iiriinlerin mikroyapis1 iizerinde
onemli bir etkiye sahip oldugu gosterilmis ve gdzenek yapisinin anizotropisi SHS islemi
sirasinda sivi fazinin olusumuna atfedilmistir. Yi ve Moore tarafindan yapilan termal

patlama modunda yanma sentezinin, yanma sicaklifiyla dokiim iriinleri elde edilmis,

87



boylece NiTi alagiminin erime noktasinin daha yiiksek oldugu bulunmustur (URL-5, 2013,;
Yeh ve Sung, 2003).

Olas1 endiistriyel uygulamalar1 sunlardir:

turbosarj rotoru, Dizel motorlar igin piston kafasi, jet motorunun kompresor rotoru, yliksek
basing tiirbini statoriiniin tiirbin kanatlar1 ve pervane destek halkalaridir.
Ozel NiTi uygulamalar1 asagidaki gibi olabilir:

Aktiiatorler gibi, sicaklik kontrolorleri, evde giivenlik tertibati aletleri, demiryolu
tekerlegi, ya da demiryolu tekerlekleri tizerindeki lastik temasi, kiigiik kesikler tizerinden
yabanci nesneler ¢ikarmak igin cimbiz, tendon sabitleme igin ¢apa ve kardiyovaskiiler
uygulamalar i¢in stentler, sikmaya ve ayarlamaya gerek duyulmayan ortodontik teller, su
sicakhig1 ve yangm sondiirme kontrol etmek i¢in koruyucu vanalar / aktiiatorler, gozlik
cergeveleri, ev aletleri ve fritozler, balenli siityenler dahil olmak {izere giyim, binalar i¢in
aktliatorler ve motor tabanlar1 seklinde titresim kontrolii, baglanti elemanlari, contalar,

konektorler ve kelepgeler cep telefonu antenleri vd. (Cinca, 2013; URL-3, 2013).

3.4.3.1. NiTi Alasimlarimn faz diagranm

NiTi alasimlarinin faz diyagramini bilmek, bu alasimlarin 1s1 davranis1 ve sekil
hatirlama karakteristiklerini kontrol etmek i¢in dnemlidir.

Nishida ve arkadaslar1 tarafindan yapilan elektron mikroskopu ve EDX (enerji
dispersive X 1s1n spektroskopi) ¢aligmalari ile {i¢ faz (TisNi4, TiNisz ve TiNis) bulundu.
Her bilesimin yaslandirmasini sicaklifa ve zamana bagli olarak EDX ile belirlemislerdir.
Diisiik yaslandirma sicakligi ve kisa yaslandirma siirelerinde TisNis gortldiigiinii, daha
yiikksek yaslandrma sicakligt ve daha uzun yaslandrma zamaninda ise TiNiz fazi
bulundugunu ifade etmislerdir. iki sicaklik ve zaman arasinda yapilan yaslandirma sonucu
ise TioNis fazini belirlemislerdir. Ayrica, dnceden var olan TizNis fazinin uzun siire
yaslandirmayla matris igerisinde absorbe edildigi ve Ti;Niz fazinin miktarmm ve
boyutunun arttig1 belirtildi.

Ayni sekilde, 6nceden var olan Ti;Ni; fazinin uzun siire yaslandirmayla matris
icerisinde absorbe edildigi ve TiNiz fazinin sayisinin ve miktarinimn arttig1 goriildii. Hem
TizsNiy hem de Ti;Niz fazlarmm ara fazlar oldugu, yaslandirma sicakligi ve siiresinin

artmasi ile TigNis; — Ti;Nis — TiNi3 sirast ile difiizyonlu doniisiimlerin olustugu TiNi3
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denge fazi oldugu belirtildi. Bu doniistimler Sekil 3.49°da verilen TTT (zaman-sicaklik-
doniisiim) diyagramui ile 6zetlenmistir. Diyagram ayni zamanda her ¢okelti i¢in iist sicaklig1

gosterir. S6z gelimi, TizNiy faz1 i¢in st sicaklik sinir1 680 °C’dr.

Yukaridaki EDX ve TTT ¢alismalarmi dikkate alan Otsuka ve Ren (2005), en giivenilir
faz diyagrami olarak Sekil 3.50’de gosterilen Ni-Ti faz diyagramini vermislerdir. Bu
diyagramda, 630 °C’de 6tektoid bir doniisiim goriilmektedir. 1090 °C’de ise B2 den bec’ye
diizenli-diizensiz (order-disorder) doniisiim ger¢ceklesmektedir.

Benzer bir faz diyagrami Bram ve arkadaslar1 (2002) ile Massalski ve arkadaglari
(1990) tarafindan da verilmistir. Bir alasimda, ana fazin makroskobik ve mikroskobik
yapist alasimin kompozisyonuna, sicakliga, basinca ve termal gegmisine baghdir. NiTi, Ni-
Ti sistemdeki kararli intermetalik fazlardan biridir, martenzitik tipi bir donisimii
nedeniyle sicakliga bagli olarak, iki farkli kristal yapisina sahip oldugu i¢in ilgingtir. Bu
dontisiim, sekil bellegi olan bir etkiye yol acar. Diisiik sicaklikta 'martensit’ daha karmasik
bir monoklinik B-19'-tipi yapiya sahipken, yiiksek sicaklikta ‘Gstenitik' faz, bir B2 (CSCL)
bir yapiya sahiptir.Ni-Ti ikili faz diyagramindaki 3 stoikiometrik Ni-Ti fazlar dengede
olusabilirler, olusumunun negatif bir entalpi sergileyen her biri: Ti2Ni i¢in -83.7 kJ/mol,
NiTi i¢in -66.6 kJ/mol ve TiNis i¢in -140 kJ/mol’diir (Kaya, 2008; Yeh ve Sung, 2005;
Cinca,2013; URL-3, 2013).
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Sekil 3.49: Ti-52Ni alagim1 i¢in yaglandirma davranigini tanimlayan TTT (zaman-sicaklik-doniigiim)
diyagrami (Kaya, 2008).
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Sekil 3.50: Ni-Ti faz diyagrami (Kaya, 2008).

Asagidaki Tablo 3.23°te NiTi sisteminin ana 6zel noktalarma yer verilmistir (Cinca,
2013).
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Tablo 3.23: NiTi sistemin ana 6zel noktalar1 ( Cinca, 2013).

Reaksiyon Bilesim, % Ni | Sicaklik, °C Reaksiyon tipi

L < (BTi) + Ti2Ni 24-10-333 | 942 Otektik

L + TiNi < Ti2Ni 32 -49,5- 33,3 984 Peritektik

L <« TiNi + TiNi3 61 -57- 75 1,118 Otektik

L < TiNi3 + (Ni) 83.5-75-86,3 | 1,304 Otektik

(BTi) < (oTi) + Ti2Ni 45-0,2-333 | 765 Otektoid

TiNi < Ti2Ni + TiNi3 49.5-33,3-75 630 Otektoid

L < TiNi 50 1,310 Esit

L < TiNi3 75 1,380 Esit

L < Ni 100 1,455 Ergiyik

L « BTi 0 1,670 Ergiyik

L < (Ni) + AINi3 0 880 Allotropik
3.4.3.2. Sekil Hatirlamah Niti Alasimlarin Kullanim Alanlarn

3.4.3.2.1.  Sekil Hatirlamah Nitialasimlarin Endiistride Kullanim

Stiperelastik ve sekil hatirlamali etkili malzemeler giiniimiizde pratik ve ileri diizey
birgok uygulamada tercih edilmektedirler. Bu malzemeler, makine-teghizat ve yap1
malzemeleri, medikal aygitlar ve araglar gibi endiistriyel ve tibbi uygulamalarin yani sira;
elektronik aygitlar, uzay araclar1 gibi ileri diizey uygulamalarda, siiperelastik gozliik
cerceveleri ve siityen telleri sekil 3.51, telefon antenleri gibi giinliikk hayat1 kolaylastiran
birgok iirlinde kullanilmaktadirlar. Son yillarda robotik alaninda yapilan uygulamalar da

yaygimlasmaktadir (URL-7, 2008; Wu ve Schetky, 2000).

Sekil 3.51: NiTi’den yapilmis Gozlikk camlari ve siityen telleri resimleri (Wu ve Schetky, 2000).
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3.43.2.2 Sekil Hatirlamah Alagimlarin Tipta Kullanim

Bu alagimlarin, cerrahi performanst ve miimkiinliigiinii artwran fonksiyonel
ozellikleri sayesinde medikal uygulamalarda da olduk¢a kullanisli olmuslardir. Biyolojik
uyumluluklar1 bu alagimlarin biomedikal uygulamalarda kullanilabilirligi agisindan énemli
bir noktayr olusturmaktadir. Mesela ortopedik implantlar, kalp ve damar hastaliklar1
cihazlar1 ve ayrica ortodondik cihazlar ve endodontik cihazlar gibi 6rnek uygulamalar
gosterilebilir (Giiney, 2009).

Sekil 3.52'de goriilecegi tizere canlinin viicudundaki damarlara yerlestirilen, NiTi
kilavuz tellerden ibaret kontrol edilebilir kateterler yapilmistir. Ayrica diglere genis bir
hareket imkani saglayan ve yillardir kullanilan ortodontik diizeltme islevli kavisli teller

seklinde NiTi iirtinler vardir (Akdogan ve Nurveren, 2004).

Sekil 3.52: Medikal Uygulamalarda Kullanilan Kateterler i¢in Siiperelastik Kilavuz Tel. (a) Beyine Ait Bir
Uygulama; (b) Kilavuz Telin Gériiniimii (Akdogan ve Nurveren, 2004).

Sekil 3.53°de gosterildigi gibi dislere genis bir hareket imkan1 saglayan ve yillardir

kullanilan ortodontik diizeltme islevli kavisli teller seklinde NiTi {irlinler vardir.

Sekil 3.53: Ortodontik Diizeltme Islevli Kavisli Tellerin Dislerde Kullanilarak U¢ Haftada
Alman Sonuglar (Toptas ve Akkus, 2007).

Sekil 3.54’te gosterilmis olan NiTi alasimli telden yapilmis stent damar icine

sokulmadan 6nce diiz bir tel haline getirilir. Damar i¢ine yerlestirildikten sonra stent, viicut
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1is1s1 ile harekete gegerek damarin tikanan yerinde orijinal sekline donerek damardaki

tikanikligin agilmasi saglanmaktadir (Toptas ve Akkus, 2007).

Sekil 3.54:Damarlardaki tikanma sorunlarinin ¢éziimii i¢in SHA'dan yapilmis stent(Toptas ve Akkus, 2007).

3.4.4. Intermetaliklerin icin elektronik, manyetik, pil uygulamalar
3.4.4.1. Elektronik ve sensorler

Elektronik sektoriinde silisidler arasinda yaygin kullanimi Kumar tarafindan
gbzden gecirilmistir. Bu bilesikler, kizilotesi dedektdr ve sensorler gibi ve epitaksiyal
filmlerin bliyiitiilmesi i¢in, Entegre devreler i¢in oh degerli kontaklar, siiperiletkenler gibi
kullanilir. Diger intermetalikler elektronik uygulamalar i¢in halen ¢alisilmaktadir.

Ornegin, NiAl ve NizAl yiizeylerde dnceki aliimina tabaka ile iletken elementler
uygulanmasi igin, yaklasik 900 °C ve 1200 °C arasindaki sicakliklarda hava iginde
oksidasyon ile bir yalitim aliimina tabakasi olusturmak i¢in kullanilmaktadir. Bu devre
elemanlar1 Japonya ve ABD'de satilan aliimina yiizeylere kiyasla yiiksek termal iletkenlikte
ve mekanik 6zellikleri iyilestirilmistir. Sekil hafizali alagimlar TiNi bunun en 1yi 6rnegidir.
Boyle mikrovanalar gibi kii¢iik cihazlarda miimkiin kullanim i¢in yaygin olarak
incelenmistir. Bu cihazlar mikroelektromekanik sistemlerde (MEMS) kullanilmak i¢in bir
potansiyele sahiptir.
3.4.4.2. Miknatislar

Cesitli intermetalik bilesikler, FeCo igeren ve nadir toprak bilesikleri, kalici
miknatislar olarak kullanilmistir. En ilging bilesimlerin biri olan Nd2Fel4B, ticari kalic1
miknatislarda yiiksek enerji {irlin vardwr. Kirilma gerilmesinin gelismeleri ve bu
miknatislarm toklugu bir yapr eleman: gibi kullanim ve kolay kullanmmi,  yiiksek
islenebilirligi olanak saglayacaktir.

Bununla birlikte, sert miknatislarin mekanik 6zellikleri {izerine son yillarda ¢ok

az c¢aligma yapilmistir. Gelistirilmis kalici miknatislarin  kullanilmasi 1s1 pompasi
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kompresorlerinde ve fan motorlarinda 6nemli lgiide enerji tasarrufu saglayabilir. Oak
Ridge Ulusal Laboratuvarindaki arastirmacilar Nd,Fe;sB'min mekanik 6zellikleri ile ilgili

bir inceleme baslatmustir.

3.4.4.3. Piller

NiMh piller, cep telefonlar1 ve diziistii bilgisayarlar gibi birgok tasinabilir elektronik
cihazlarda kullanilan sarj edilebilir piller i¢in % 30 daha fazla piyasa olusturmaktadir.
NiMh pilleri avantajlar1 Li-ion pillere gore daha diisiik maliyetli ve kadmiyum ve kursun
gore daha az toksisite, Pb asitli ve Ni-Cd piller daha kapasiteli yliksek depolama igerir.
Bununla birlikte, NiMh piller Pb-asit ve Ni-Cd piller daha yiiksek baslangic maliyetleri ve
Li-ion pillere gére daha diisiik enerji yogunluguna sahiptir. Yeni intermetalik alasimlar:
(Zr, Ti) (Ni, Cr, V, Mn); elektrikli arabalarda olas1 kullanimi i¢in hidrojen depolama
malzemesi gibi gelistirilmistir. Yeni bilesiklere bagli olarak pil kapasitesi LaNis’den % 50
daha yiiksektir (Stoloff vd., 2000).
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4. DENEYSEL CALISMALAR

4.1. Cahsmanin Amaci

Fonksiyonel Derecelendirilmis Malzemeler (FDM), malzeme yapi1 ve bilesiminden
dolay1 6zellikleri malzeme icerisinde kademeli olarak degistigi malzemelerdir. FDM’ler
ozellikle mukavemet, tokluk, elektrik iletkenligi, 1s1l direng, sekil hatirlama gibi 6zellikleri
farkli olan malzemeleri bir arada bulunduran malzemelerdir. Bu malzemelerin birkag farkli
iretim yontemi mevuttur. Bu yontemler icerisinde yeni ve {imit vadeden en uygun

yontemlerden biri reaksiyon sentezlenmesi yontemidir.

Bu calismada uzay, havacilik, savunma ve otomotiv endiistrisinde yaygin kullanim
alanina sahip ii¢c 6nemli intermetalik bilesigi, NiAl, NizAl ve NiTi alasimlarindan farkh
Ozelliklere sahip fonksiyonel derecelendirilmis malzeme elde etmek i¢in farkli islem
parametreleri kullanilarak iiretim yontemlerinden biri olan Kendi kendine Ilerleyen Yiiksek
Sicaklik Sentezlemesi (KIYSS) yontemi ile imal edilmistir.

Calismanin amaci, bu yontemle gozenekli derecelendirilmis malzeme {iretiminde,
kompaktlama basinci, 6n tavlama ve sinterleme siire ve sicakligimim etkilerini gozenek,

mikroyap1 ve arakesit karakteristikleri agisindan incelemektir.

4.2. Uretim Oncesi Islemler
4.2.1.Deneylerde Kullanilan Malzemeler

Bu calismada FDM ’lerin iiretiminde kullanilan Nikel, Titanyum ve Aliiminyum
tozlar1 Elista Kimya Ltd. Sirketi araciligiyla (% 99,5 saflikta Ni, % 99,5 saflikta Al ve
%99,5 Ti) yurt disindan alindi. Tozlarin ortalama biiyiikligii -325 mesh halinde ticari

olarak temin edilmistir. Bu malzemelere ait kimyasal bilesimler, Tablo 4.1” de verilmistir.

Tablo 4.1: Deney ¢aligmasinda kullanilan tozlarin 6zellikleri

Malzeme Agirlikga saflik | Toz Boyutu | Erime Sic. | Ozgiil Agirlik | Atom Kiitlesi Kaynama
derecesi (%) (mesh) (°C) (gr/cm®) (gr/mol) Sic. (°C)
Nikel 99,5 -325 1453 8.908 58.71 2832
Aliiminyum 99,5 -325 660.4 2.7 26.9 10.81
Titanyum 99.5 -325 1680 4,507 47,9 3260
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4.2.2. Numunelerinin Hazirlanmasi

Uretim isleminden 6nce, ticari olarak temin edilen tozlar atomik oranda Ni - Al, Nis
- Al ve Ni — Ti tozlar1 farkli kaplar i¢erisinde, homojen bir karigim saglamak i¢in 6zel
olarak tasarlanan donen bir kap icerisinde 16 devir/dakika ile 24 saat siireyle karistirildi.
Karistirillan tozlar 12 mm capinda silindir seklinde 6nceden hazirlanan Sekil 4.1°de resmi

verilen ¢elik bir toz kompaktlama kalib1 igerisinde 100, 150 ve 200 MPa basinglar altinda
ayr1 ayr1 soguk preslendi.

—

=
=
—

Sekil 4.1: Tozlarin Preslenmesinde Kullanilan Celik Kalip

4.2.3. Deney Calismalarinda Kullanilan Atesleme Unitesi
Preslenen parcalarm o6n 1sitmalarim1 ve atesleme islemini gerceklestirmek
maksadiyla tasarlayip imal ettigimiz 40x40x30 mm boyutlarinda bir manuel kontrollii bir
atesleme {initesi kullanilmigtir (Sekil 4.2). Bu atesleme iinitesi diizenegi bes ana bilesenden

olugmaktadir. Bunlar; 6n 1sitma odacigi, atesleme merkezi ve haznesi, Sabitleme pistonu,

sicaklik ayar diigmesi ve argon gazi giris ve ¢ikig boliimlerinden olugsmaktadir.
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Argon gazl ¢ikis

Argon gazi qirig

Sekil 4.2. Atesleme Unitesi

4.2.4. Deney Cahsmalarda Kullanilan Atesleme Unitesi Lazer Is1 Detektorii
Numunelerin atesleme islemi esnasinda malzemelerin ara yilizeyinde olusan
sicakhigin tespiti amaciyla, 250-1800 °C arasinda sicaklik dl¢iimii yapabilen IMPAC marka
lazer sicaklik Olger kullanilmistir. Sicaklik Olgtimii, numunelerin birlesme ara yiizeyine
odaklandirilan cihaz 70 cm uzaga sabitlendikten sonra, 0.5sn araliklarda yapilan 6l¢iimler

kaydedilerek yapilmistir. Kullanilan sicaklik 6lger Sekil 4.3 te goriilmektedir.

Sekil 4.3: Lazer 1s1 detektorii
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4.2.5. Uretim Parametreleri

Deneylerde; fonksiyonel derecelendirilmis malzemelerin iiretiminde daha Once

yapilan calismalar ve KIYSS ydnteminin niteligi dikkate almarak mikroyap: ve mekanik

davranislar lizerinde 6nemli etkiye sahip olan toz basinci, 6n 1sitma ve sinterleme sicakligi

gibi islem parametreleri incelenmistir. Kullanilan islem parametreleri Tablo. 4.2° de

verilmistir.

Tablo 4.2: FDM’lerin iiretiminde kullanilan islem parametreleri.

Numune No Presleme On 1s1tma Sinterleme Sinterleme Sinterlemede
Basinci (°C/dak) Sicakligt Siiresi (dak) Uygulanan
(MPa) (°C/dak) Basing (N)
N1 100 200 - - -
N2 100 300 - - -
N3 100 400 - - -
N4 100 200 1000 60 -
N5 100 300 1000 60 -
N6 100 400 1000 60 -
N7 100 200 1000 60 100
N8 100 300 1000 60 100
N9 100 400 1000 60 100
N10 200 200 - - -
N11 200 300 - - -
N12 200 400 - - -
N13 200 200 1000 60 -
N14 200 300 1000 60 -
N15 200 400 1000 60 -
N16 200 200 1000 60 100
N17 200 300 1000 60 100
N18 200 400 1000 60 100
N19 150 200 - - -
N20 150 300 - - -
N21 150 400 - - -
N22 150 200 1000 60 -
N23 150 300 1000 60 -
N24 150 400 1000 60 -
N25 150 200 1000 60 100
N26 150 300 1000 60 100
N27 150 400 1000 60 100

98




4.3. Uretim Isleminin Uygulanmasi

Preslenmek icin karistirilan tozlar Sekil 4.4’te gosterilen diizende, kalip igerisine

yerlestirilmis ve hidrolik bir preste, {i¢ farkli basing altinda preslendikten sonra

cikarilmistir.
Niz—Al
;Ni — Al
L Ni -Ti

Sekil 4.4. Pargalarin presleme sekli

Preslenmis numuneler, atesleme iinitesinde Tablo 4.2 de verilen 6n tavlama sicakliklarinda
tavlandiktan sonra, ateslenmislerdir. Atesleme ile elde edilen bir grup numune, yiiksiiz ve

yiiklii olarak 60 dakika siireyle argon altinda sinterlenmistir.

4.4, Uretim Sonrasi Yapilan Muayeneler

4.4.1. Metalografik Incelemeler

KKIYSS yontemi ile iiretilen numunelerin yiizey karakteristiklerini belirlemek i¢in, Sony
200 marka dijital kamera fotograf makinas1 kullanilarak makro yiizey fotograflari
cekilmistir. Uretim sonrasi, numunelerin birlesme bolgesinde ve ara yiizeyinde meydana
gelen yapisal degisimi belirlemek amaciyla; numuneler birlesme hattina dik dogrultuda
kesilerek, yiizeyleri 80-1200 mesh’lik zimpara ile zzimparalanmistir. Zimparalamadan sonra
3 um’ lik elmas pasta ile parlatilmistir. Numunelerin daglamasi % 30 HNO3 + % 20 HF+
% 50 Saf sudan olusan ¢ozelti kullanilarak kimyasal olarak sirastyla NizAl (180 sn) NiAl
(3-5 sn) ve NiTi (13 sn) farkli siirelerde daglanmigtir. Daglanan numunelerin optik ylizey
fotograflar1 Firat Universitesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Metalografi
Laboratuvarindaki Nicon Marka optik mikroskop ile ¢ekilmistir. Numunelerin taramali
elektron mikroskobu (SEM) incelemelerinde, Firat Universitesi, Merkezi Arastirma
Laboratuvar1’ nda bulunan LEO marka EVO 40 VP model cihaz kullanilmistir. Ayrica,
birlesme bolgesinde olusan fazlarin kimyasal icerikleri Firat Universitesi, Merkezi
Aragtirma Laboratuvart’ nda elektron mikroskobunun biinyesinde bulunan BRUKER 125

eV marka EDS analiz test cihazi kullanilarak belirlenmistir. Uretilen numunelerin birlesme
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bolgelerinde olusan fazlari tespit etmek amaciyla X-Ray analizi Indnii Universitesi,
Merkezi Arastirma X-Ray analiz laboratuvarinda mevcut bulunan Rigako Rad-B D-Max
2000 XRD cihazi kullanild1.

X-151n1 olarak kullanilan Cu-ko 1smm dalga boyu 1,54046 A ve tarama hizi
3°/dak’dir.

4.4.2. Mikrosertlik Analizi

Numunelerin birlesme bolgesinde meydana gelen sertlik degisimini belirlemek i¢in
mikrosertlik dl¢iimleri yapilmistir. Mikrosertlikler Firat Universitesi, Teknoloji Fakiiltesi,
Metaliirji ve Malzeme Miihendisligi Boliimii Metalogtrafi Laboratuvarr’ nda bulunan
EMCO-TEST marka mikrosertlik cihazinda 20 gr yiik altinda Sekil 4.5 deki diizende 0.5
mm araliklarla Vickers (HV) cinsinden 6l¢iilmiistiir. Daha sonra bu degerler, bilgisayar

ortamina aktarilarak mikrosertlik grafikleri ¢izilmistir.

Sekil 4.5: Numunelerin arakesiti iizerinde alman mikrosertlik ol¢iim noktalari
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5. DENEY SONUCLARI VE IRDELENMESI

5.1. Numunelerin Makroskopik ve Mikroskopik Incelenmesi ve Degerlendirilmesi

100, 150 ve 200 MPa presleme basinci, 200, 300 ve 400 °C’lik 6n 1sitma
sicakliklari, 1000 °C sinterlme sicakligi ve 100 N’luk sinterleme basinci parametreleri
kullanilarak {dretilen NiTi-NiAl-NizAl i¢lii yapisinin makro ve mikroyapi analizleri
neticesinde asagidaki sonuglara ulasilmistir. Uretilen bu fonksiyonel derecelendirilmis
malzemelerde, yanma ilerlemesi yoniine dik dogrultuda yanma kanallar1 ve gozenekler
meydana gelmistir. Michalski ve dig., kendi kendine yayilan bir yiiksek sicaklik sentezi ile
tiretilen malzemelerin Oonemli bir dezavantaji, yiiksek gozeneklilik oldugunu ifade
etmistir(Ozdemir, 2010). Olusan yanma kanallar1, 6zellikle ara kesitte genislemekte ve
derinlesmektedir (5.1). Yanma esnasinda ulagilan maksimum sicaklik degerleri 1000 ila

1250 °C arasinda oldugu yapilan sicaklik dlgiimleri sonucunda tespit edilmistir (Sekil 5.2).

Gecic aw faz e
[sman bilge

Arlzile 1:mma
ve tutusma

Sekil 5.1: Yiizey profillerinde gerceklesen degisim (Kaya,2008).
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Sekil 5.2: Atesleme esnasinda yiizeyde kaydedilen max. sicaklik grafigi
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5.1.1. Presleme Basinci ve On Isitma Sicakhiginin Etkisi

100, 150 ve 200 MPa presleme basinglar1 kullanilarak tek kalipta tabakalar halinde
preslenen NiTi, NiAl ve NisAl tozlarinin 200, 300 ve 400 °C’lik 6n 1sitma sicakliklarida
sentezlenmesiyle elde edilen numunelerin makro ve optik mikroyap1 fotograflar Sekil 5.3-
5.11°de goriilmektedir.

100 MPa presleme basinct ve 200, 300 ve 400 “C’lik 6n 1sitma sicakliklarinda
iiretilen numunelerin makro fotograflarindan sentezleme isleminin basariyla gerceklestigi
ve numune biitlinligiiniin korundugu gorilmektedir (Sekil 5.3-5).

Ancak 400 “C’lik 6n 1sitma sicakligi ile birlikte 6zellikle ara kesitlerde cok genis
yanma oluklarmin meydana geldigi gorilmektedir. Bu durum O6n 1sitma sicakli ve
ergimeden kaynaklanmustir.

Gegiglerdeki ergime sicakliginin farki ve tutusma i¢in daha uzun siireler gerekmesi
nedeniyle arakesitlerde kanallar daha genis bir sekilde meydana gelmistir.

Sentezlenen numunenin ana malzemeler ve ara yiizeylerinden alman optik
mikroyap1 fotograflarindan ara kesitler disinda ideal gozenekli yapinin olustugu ve bu
durumun artan 6n 1stma sicaklig: ile birlikte arttigi ve 400 C’lik 6n 1sitma sicakliginda
azaldig1 goriilmiistiir. Yine ayn1 zamanda, optik mikroyapi fotograflarindan NiTi-NiAl ara
kesitinde dentritik olusum gdzlemlenmistir.

Ayrica optik mikroyap1 fotograflarindan da goriildiigii gibi 6zellikle NiAl ve NizAl
bolgelerinde daha belirgin bir sekilde olustugu NiTi tarafinda ise siyah partikiiller
nedeniyle bu netligin olusmadig1 goriilmektedir.

NiTi bolgesindeki optik mikroyap1 fotograflarinda goriilen siyah partikiillerin eds

sonuglarindan Ti;Ni fazindan olustugu tespit edilmistir.
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NiTi NiAl NisAl

Sekil 5.3: a) N1 nolu(Kompaktlama basmci: 100 MPa, On 1sitma Sic: 200 °C) numuneye ait makro yiizey
resmi b) Optik mikroskop goriintiileri
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NiTi NiAl NizAl

Sekil 5.4: a) N2 nolu(Kompaktlama basmci: 100 MPa, On 1sitma Sic: 300 °C) numuneye ait makro yiizey
resmi b) Optik mikroskop goriintiileri
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Sekil 5.5: a) N3 nolu (Kompaktlama basmci: 100 MPa, On 1sitma Sic: 400 °C) numuneye ait makro yiizey
resmi b) Optik mikroskop goriintiileri
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150 MPa presleme basinci ve 200, 300 ve 400 “C’lik 6n 1sitma sicakliklarinda
iiretilen numunelerin makro fotograflarindan sentezleme isleminin basariyla gerceklestigi
ve 200 ve 300 ‘C’lik 6n 1sitma sicakliklarinda numune biitiinligiiniin korundugu, 400
°C’lik 6n 1stma sicakligida bu biitiinliigiin bozuldugu goriilmektedir (Sekil 5.6-8).

Sentezlenen numunenin ana malzemeler ve ara yiizeylerinden alman optik
mikroyap1 fotograflarindan ara kesitler disinda 200 ve 300 °C’lik 6n 1sitma sicakliklarinda
ideal gozenek formunun elde ediligi fakat 400 "C’lik 6n 1stma sicakliginda bu durumun
kayboldugu goriilmiistiir. Yine ayni1 zamanda, optik mikroyap1 fotograflarindan NiTi-NiAl
ara kesitinde dentritik olusum gozlemlenmistir. Ayrica NiTi, NiAl ve NizAl mikroyap1
fotograflarinda taneler belirgin olarak goriilmektedir.

Yanma reaksiyonu sonucu harici (dis) ve dahili (i¢) olmak tizere iki tip porozite olustugu
farz edilmektedir. Dis poroziteler 6n sekillendirme sirasinda tozlar arasinda kalan
bosluklardan, reaksiyon olusumu ile birlikte yiiksek sicakliga ulasildiginda empiiritelerin
buharlasmas1 veya gaz ¢ikis1 kaynakl olabilir. I¢ porozite olusu ise reaksiyona girenler ile
triinler arasmdaki hacim farkindan kaynaklanabilir. Ciinkii baslagi¢ girdilerin (reaktan)
yogunlugundan iirlinlerin yogunlugu daha yiiksektir ve iirlin hacmi baslangigtan daha
kiigiiktiir (Yoriik, 2010). Gozenek olusumunda; ham gdzeneklilik, 6n 1sitma sicakligi,
reaksiyon sirasinda gaz olusumu, termal gog, reaksiyona giren maddelerin hacim
kiigiilmesi ve Ni-Ti arasindaki difiizyon farki etkilidir. 1173 K sicakliktaki Ni atomlarmin
Ti atomlar1 igerisindeki difiizyon hizi, Ti atomlarmin Ni atomlar1 igerisindeki difiizyon
hizina gore 4000 kat fazladir. Gazin bir kismi ¢ikarken, dis basing arttigindan dolay1 bir
kismi da igeride hapsedilir. Ayrica alasim olusurken biiziilmeler de olur. Biiziilmeler
esnasinda da igeri gaz sizip hapsolabilir. Boylece kapali gdzenekler, kii¢iik odaciklar
olusur. Biiziilmeler tam olarak kapanmadigi zaman odaciklar dar gegitlerle birbirlerine
veya kanallara agilir. Boylece kiiclik acik gozenekler olusur. Gézeneklerin sekilleri degisik

bi¢imlerde olusabilmektedir (Kaya, 2008).
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Sekil 5.6: a) N19 nolu (Kompaktlama basmci: 150 MPa, On 1sitma Sic: 200 °C) numuneye ait makro yiizey

resmi b) Optik mikroskop goriintiileri
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Sekil 5.7: a) N20 nolu (Kompaktlama basinct: 150 MPa, On 1sitma Sic: 300 °C)  numuneye ait makro
ylizey resmi b) optik mikroskop goriintiileri
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b)
Sekil 5.8: a) N21 nolu (Kompaktlama basimci: 150 MPa, On 1sitma Sic: 400 °C) numuneye ait makro yiizey
resmi b) Optik mikroskop goriintiileri
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200 MPa presleme basinct ve 200, 300 ve 400 °C’lik 6n 1sitma sicakliklarinda
iiretilen numunelerin makro fotograflarindan sentezleme isleminin basariyla gerceklestigi
ve sadece 200 “C’lik 6n 1sitma sicakliginda numune biitiinligiiniin korundugu ve ideal bir
olusumun gergeklestigi gorilmiistiir.

Artan On 1sitma sicakligi ile birlikte 300 ve 400 °C’lik 6n 1sitma sicakliklarindaki
numunelerin 6zellikle NiTi ve NiTi-NizAl bolgelerinde sekil biitlinliigiiniin kayboldugu
ozellikle 400 °C’lik 6n 1sitma sicakliklarinda bunun arttig1 goriilmektedir.

400 °C’lik 6n 1sitma sicakligindaki bu sekil bozuklugunun artan onisitmayla artmis
oldugu sekilde de goriilmektedir (Sekil 5.9-11). Ancak yine de, 200 °C’lik 6n 1sitma
sicakliginda ara bolgelerde genis yanma oluklar1 gézlemlenmistir.

Sentezlenen numunenin ana malzemeler ve ara yiizeylerinden alman optik
mikroyap1 fotograflarindan ara kesitler disinda sadece 200 °C’lik 6n 1sitma sicakliginda
ideal gozenek olusumu elde edilmistir.

Yine diger numunelerde de oldugu gibi NiTi-NiAl ara kesitinde dentritik olusum
gbzlemlenmistir.

Ham kompaktlardaki orjinal gézenekler dolaysiyla niai iiriinlerde elde edilen gozeneklerin
ana kokenidir (Wisutmethangoon vd., 2012).
Michalski ve dig.,.kendi kendine yayilan yiiksek sicaklik sentezi ile iiretilen malzemelerin

onemli bir dezavantajinmn, yiiksek gdzeneklilik oldugunu ifade etmistir (Ozdemir vd.,
2010).
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Sekil 5.9: a) N10 nolu (Kompaktlama basmci: 200 MPa, On 1sitma Sic: 200 °C) numuneye ait makro yiizey

resmi b) Optik mikroskop goriintiileri
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I 50 pm l

b)
Sekil 5.10: a) N11 nolu (Kompaktlama basmcit: 200 MPa, On 1sitma Sic: 300 °C)  numuneye ait makro
yiizey resmi b) Optik mikroskop goriintiileri
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Sekil 5.11: a) N12 nolu (Kompaktlama basmeci: 200 MPa, On 1sitma Sic: 400 °C) numuneye ait makro
yilizey resmi b) Optik mikroskop goriintiileri
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Sentezlenen numunelerin makro fotograflarmdan her ii¢ presleme basincinda da
sentezleme isleminin basar1 ile gerceklestigi ve 100 ve 150 MPa presleme basinglarinda
NiTi ve NisAl kisimlarinda NiAl kismina nazaran daha fazla gdzenekliligin meydana
geldigi, ancak 200 MPa presleme basincinda NiAl kisminda gézenek olusumunun arttigi
gorilmektedir.

Ayrica, 100 ve 150 MPa presleme basinglarinda NiAl-NisAl ara kesitinde presleme
yoniine dik konumda genis bir yanma holiinlin meydana geldigi, bu durumun 200 MPa
basingla tiretilen numunede olusmadigi1 gozlemlenmistir. Ayn1 zamanda 200 MPa presleme
basinci kullanilarak iiretilen numunenin 6zellikle NiTi kisminda numune biitiinliigiiniin

bozuldugu da gézlemlenmistir.

5.1.2. Sinterleme Sicakhginin Etkisi:

150 MPa presleme basinci kullanilarak tek kalipta tabakalar halinde preslenen NiTi,
NiAl ve NizAl tozlarinm 200, 300 ve 400 °C’lik 6n 1sitma sicakliklarinda sentezlenmesi ve
sonrasinda 1000 °C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucunda elde edilen numunelerin
makro ve optik mikroyap1 fotograflar1 Sekil 5.12- 5.14’de goériilmektedir.
Sonuglardan 200 °C’lik 6n 1sitma sicakligi kullanilarak sentezlenen numunede ara
kesitlerde yanma oluklarmin sinterlemeyle birlikte daha fazla genisledigi NiTi ve NizAl
kisimlarinda gozeneklik oranin azaldigi ve buna karsin NiAl kisminda arttigi
goriilmektedir. 400 °C’lik 6n 1sitma sicakligi kullanilarak iiretilen numunede gézeneklerin
daha homojen bir dagilim sergiledigi gézlemlenmstir. Kaya, 2008’de yapmis oldugu bir
calismada SHS yOontemi ile numune iiretilirken reaksiyon esnasinda olusan s1vi miktar1 6n
1sitma sicakligina gore degistigini ve On 1sitma sicakhigr diisiik secildigi zaman ya sivi
olusumu gergeklesmeyecegini ya da olusan sivinin miktarinin ¢ok diisiik olacagini ifade
etmistir. Ayn1 zamanda diisiik 6n 1sitma sicakliginda (200 ‘C) ergime gergeklesmediginden
yogunlugu daha diisiik ve daha fazla gézenege sahip malzemelerin elde edilebilinecegini,
6n 1sitma sicakliginin belli bir degerde (300 'C gibi) oldugu zaman reaksiyon sirasinda

olusan sivi miktarinin ve ergimenin artacagini belirtmistir.
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== b)
Sekil 5.12: a) N22 nolu (Kompaktlama basmci: 150 MPa, On 1sitma Sic: 200 °C, Sinterleme Sicakligi: 1000

°C) numuneye ait makro ylizey resmi b) Optik mikroskop goriintiileri
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Sekil 5.13: a) N23 nolu (Kompaktlama basmci: 150 MPa, On 1sitma Sic: 300 °C, Sinterleme Sicakligi: 1000

°C) numuneye ait makro ylizey resmi b) Optik mikroskop goriintiileri
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Sekil 5.14: a) N24 nolu (Kompaktlama basimci: 150 MPa, On 1sitma Sic: 400 °C, Sinterleme Sicakligi: 1000
p g

°C) numuneye ait makro ylizey resmi b) Optik mikroskop goriintiileri
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5.1.3. Sinterleme Basincinin Etkisi:

150 MPa presleme basinct kullanilarak preslenen NiTi, NiAl ve NizAl tozlarinin
200, 300 ve 400 °C’lik 6n 1sttma sicakliklarinda sentezlenmesi ve sonrasinda 100 N’luk
basing altinda ve 1000 °C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucunda elde edilen
numunelerin makro ve optik mikroyap1 fotograflar: Sekil 5.15- 5.17°de goriilmektedir.

Sonuglardan, 200 °C’lik 6n 1sitma sicakligi kullanilarak sentezlenen numunenin
NiTi kismi sekil biitiinliiglinii kaybetmistir.

300 °C’lik 6n 1sitma sicakligi kullanilarak sentezlenen numunede 6zellikle NiAl
kismmda gozenek olusumunun uygulanan basingla birlikte yonlendigi gozlemlenmistir
(Sekil 5.16). Sinterleme esnasinda uygulanan presleme basinciyla birlikte NizAl kisminda
gozenekligin  azaldig1 oOzellikle Sekil 5.15°deki optik mikroyap:1 fotografinda
goriilmektedir.

Diisiik 1sitma hizi durumunda, titanyum ile nikel'in reaksiyonu biiyilik olasilikla
difiizyonla kontrol edilir. Daha fazla difiizyon karsisinda bir engel olarak intermetaliklerin
hareketi ara tabakalar olusturur. Reaksiyonlar1 engelleyen, reaksiyona girmemis baslangi¢

metallerin varlig1 ve kotii tozlarin ara baglantisi nedeniyle gozenekliligin artmasina neden

olur (Novak vd., 2013).

Capek vd., 2013’te yapmis olduklar1 ¢alismada numunelerin tiimiinde sinterleme
siiresinden bagimsiz bir sekilde nikel’in azaldigmi, B2 NiTi matrisi ve Ti;Ni
pargaciklarindan olustugunu tespit ettiklerini ifade ederek. Sinterlemenin siiresinin;
mikroyapi, sertlik ve doniisim davranislarini etkiledigini, sinterleme siiresi ve basing

davraniglar1 arasinda bir iligkinin bulunmadigini ifade etmislerdir.
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Sekil 5.15: a) N25 nolu (Kompaktlama basmci: 150 MPa, On 1sitma Sic: 200 °C, Sinterleme Sicakligi: 1000

°C ve Sinterleme Basinci: 100 N) numuneye ait makro yiizey resmi b) Optik mikroskop gériintiileri
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Sekil 5.16: a) N26 nolu (Kompaktlama basmci: 150 MPa, On 1sitma Sic: 300 °C, Sinterleme Sicakligi: 1000

°C ve Sinterleme Basinci: 100 N) numuneye ait makro yiizey resmi b) Optik mikroskop gériintiileri
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Sekil 5.17: a) N27 nolu (Kompaktlama basinct: 150 MPa, On 1sitma Sic: 400 °C, Sinterleme Sicakligi: 1000

°C ve Sinterleme Basinci: 100 N) numuneye ait makro yiizey resmi b) Optik mikroskop gériintiileri
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5.2. Numunelerin SEM ve EDX Analiz Sonuclar

Uretilen numunelerin SEM ve EDX analiz sonuglar1 uygulanan ii¢ farkli (100, 150

ve 200 Mpa) presleme basinci baz alinarak degerlendirilecektir.

5.2.1. 100 MPa Presleme Basinci Kullanilarak Uretilen Numunelerin SEM ve EDX

Analiz Sonuglar

Ug farkli toz karisimmim tabakalar halinde 100 MPa basing altinda preslenmesi,

sentezlenmesi ve sinterlenmesi neticesinde elde edilen numunler, NiTi tarafi, NiTi-NiAl
ara bolgesi, NiAl kismi, NiAl-NizAl ara bolgesi ve NizAl kismi olmak iizere bes bolgede
incelenmistir.
Bu amagla, 100 MPa presleme basinci ve {i¢ farkli 6n 1sitma sicakligi (200, 300 ve 400 °C)
kullanilarak sentezlenen numunelerin SEM ve EDX analiz sonuglar1 Sekil 5.18-20’de
goriilmektedir. Yeh vd., 2004, SHS ile NiTi intermetaliklerin olusumu ile iliskili yanma
ozellikleri ilk numune yogunluguna ve 6n 1sitma sicakligi (Tp) olarak herikisine bagl
oldugunu gostermektedir. Dong vd., 2009°da yapmis olduklar1 bir ¢calismada 1000 ‘C'de
sinterlenmis olan agirhgmm % 30'u ve 144 Al icerigi sahip gozenekli Ni-Al'un SEM
goriintiilerinde genel olarak NiAl alasimlarin gézenek boyutu NizAl’a gore daha biiytlik
oldugunu, alumiinit intermetaliklerin g6zenek yapisi iizerinde Al igeriginin biiylik bir
etkisi oldugunu ifade etmislerdir. Ayrica, yapmis olduklar1 su i¢inde arsiment metoduyla
yapilan 6l¢iimde ise NiAl'un toplam gézeneginin (~50%) NisAl'a (~30%) gore daha
yiiksek oldugunu ifade etmislerdir. Morsi, 2001 Ni-Al faz diyagram 5 tane metallerarasi
faz icerdigini (Al3Ni, AlsNiy, AlsNis, NiAl ve NiszAl) ifade etmistir. Belirtilen bu fazlarin
elde etmis oldugumuz SEM ve EDS sonuglartyla benzer oldugu goriilmiistir.

Reaksiyon esnasinda kat1 hal diflizyonunun bir sonucu olarak, birinci ekzoterm
olusmadan once Ti(Ni) ve Ni(Ti) kat1 ¢6zeltisi igerisinde Ti,Ni goriiliir. Bununla beraber
sicaklik arttik¢a On atesleme kat1 hal diflizyonunun hizi 6nem kazanir ve bu durum Ti,Ni,
NisTi ve NiTi intermetaliklerin olusumu ile sonuglanir. Kat1 hal difiizyonunu hem ham
madde yogunlugu hem de 1sitma hiz ile etkiler. Sicaklik 942 °C’ye ulastigi zaman Ti;Ni—
BTi(Ni) otektigi eriyerek ana atesleme baslar. Bu durumda Ti agisindan zengin sivi, kati

rekatantlar1 islatir. Bu sivi ileride NiTi olusumuna sebep olur (Tosun, 2007).
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Sekil 5.18: N1 no’lu numuneye ait SEM ve EDS sonuglari
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100 MPa basing altinda preslenerek 200 °C’lik 6n 1sitma sicakligi kullanilarak sentezlenen
N1 nolu numuneden alman SEM fotograflar1 ve EDS analizleri Sekil 5.18°de
goriilmektedir. NiTi ve NiTi-NiAl ara bolgesinden alinan EDS analizleri sonucunda NiTi
kisminda % 49 Ni, % 51 Ti degerleri elde edilirken ara bolgede % 46 Ni, % 54 Ti degerleri
elde edilmistir. Elde edilen degerler Ni-Ti ikli denge diyagrami yardimiyla
degerlendirildiginde NiTi tarafinda NiTi, ara bolgede ise NiTi intermetalik fazinin
meydana geldigi sonucu ortaya ¢ikmistir. Ni Al tarafindan alinan EDS sonucunda % 40 Al,
% 60 Ni degeri elde edilmistir. Ni-Al ikili denge diyagrami yardimiyla bu fazin AINi
fazindan meydana geldigi sonucu ortaya ¢ikmistir. Yine NizgAl’a yakin ara bdlge kismindan
alinan EDS sonuglarindan % 27 Al ve % 73 Ni degerleri elde edilmis ve bu yapmin Al-Ni
ikli denge diyagrami yardimiyla AINiz intermetalik fazma isaret ettigi sonucu ortaya
cikmistir. Ayni1 zamanda, NizAl kismindan alinan EDS sonuglarindan yogun oksijen
icerikleri elde edilmis olup bu durum numunede oksitlenmelerin olduguna isaret
etmektedir. Yoriik, 2010 Sentez sirasinda oksitlenme oldugu ve uygulanan akim siddeti
veya tutma siiresinin yeterli gelmemesinden dolay1 tek fazli yapmin elde edilemedigi

diistiniilmektedir.
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Sekil 5.19: N2 no’lu numuneye ait SEM resmi ve EDS sonuglari
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100 MPa basing altinda preslenerek 300 °C’lik 6n 1sitma sicakhigi kullanilarak
sentezlenen N2 nolu numuneden aliman SEM fotograflar1 ve EDS analizleri Sekil 5.19°da
goriilmektedir. NiTi ve NiTi-NiAl ara bolgesinden alinan EDS analizleri sonucunda NiTi
kisminda % 51 Ni, % 44 Ti degerleri ile birlikte az miktarda Al elde edilirken ara bolgede
% 66 Ni, % 23 Ti ve % 11 Al degerleri elde edilmistir. Elde edilen degerler Ni-Ti ikili
denge diyagrami yardimiyla degerlendirildiginde NiTi tarafinda NiTi + TiNis, ara bolgede
ise T4 +NisTi (Uclii denge diagrami) intermetalik fazinin meydana geldigi sonucu ortaya
¢ikmistir. Ni Al tarafindan alinan EDS sonucunda % 46 Al, % 54 Ni degeri elde edilmistir.
Ni-Al ikili denge diyagrami yardimiyla bu fazin AINi fazindan meydana geldigi sonucu
ortaya ¢cikmistir. NiAI-NizAl ara bolgesi kisminda gozenekler icerisinden alinan EDS
sonuglarinda yogun miktarda oksijene rastlanmistir.

Bu durum gozenek iclerinde bir miktar oksitlenmenin meydana geldigini
gostermektedir. Yine NisAl kismindan alinan EDS sonuglarindan % 47 Al ve % 53 Ni
degerleri elde edilmis ve bu yapmin AI-Ni ikli denge diyagrami yardimiyla NiAl

intermetalik fazina isaret ettigi sonucu ortaya ¢ikmaistir.
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OK 6.06 14.19
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Ni K 65.60 40.19
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Parametreler:
Kompaktlama basmci: 100 MPa
On 1sitma Sic: 400 °C

Sekil 5.20: N3 no’lu humuneye ait SEM resmi ve EDS sonuglar1

100 MPa basing altinda preslenerek 400 °C’lik 6n 1sitma sicaklig1 kullanilarak

sentezlenen N3 nolu numuneden alman SEM fotograflari ve EDS analizleri Sekil 5.20°de

goriilmektedir. NiTi ve NiTi-NiAl ara bolgesinden alman EDS analizleri sonucunda NiTi
kisminda % 54 Ni, % 46 Ti degerleri elde edilirken ara bolgede % 44 Ni, % 55 Ti ve az

miktarda Al degerleri elde edilmistir. Elde edilen degerler Ni-Ti ikili denge diyagrami

yardimiyla degerlendirildiginde NiTi tarafinda TiNiztNiTi, ara bolgede ise TioNi

intermetalik fazinin meydana geldigi sonucu ortaya ¢ikmustir. Ni-Al tarafindan alinan EDS

sonucunda % 48 Al, % 38 Ni degeri elde edilmistir. Ni-Al ikili denge diyagrami

yardimiyla bu fazin AINi fazindan meydana geldigi sonucu ortaya ¢ikmustir. NiAl-NizAl

ara bolgesi ve NizAl kisminda gozenekler icerisinden alman EDS sonuglarinda yogun

miktarda oksijene rastlanmistir. Bu durum gozenek icglerinde bir miktar oksitlenmenin
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meydana geldigini gostermektedir. Yine NizAl kismindan alinan EDS sonuglarindan % 50
Al ve % 40 Ni degerleri elde edilmis ve bu yapinin Al-Ni ikili denge diyagrami yardimiyla

AlNiintermetalik fazina yakin bir degere isaret ettigi sonucu ortaya ¢ikmuistir.
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Ni K 46.44 41.43
Totals 100.00
3 | TiK 50.47 55.53 TiNi+ Ti;Ni
Ni K 49,53 44.47
Totals 100.00
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Al K 38.22 57.23 Parametreler:
TiK 1.65 1.39 Al3Ni; Kompaktlama basinci: 100 MPa
Ni K 60.14 4139 On 1s1tma Sic: 400 °C
Totals 100.00 Sinterleme sic: 1000 °C
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TiK 43.78 48.44 TiNi
Ni K 55.46 50.07
Totals 100.00
Al K 1.68 3.30
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Sekil 5.21: N6 no’lu numuneye ait SEM resmi ve EDS sonuglari
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100 MPa basing altinda preslenerek 400 °C’lik 6n 1sitma sicakligi, 1 saat siireyle 1000 °C
‘de sinterlemeye tabi tutularak sentezlenmis olan N6 nolu numuneden aliman SEM
fotograflar1 ve EDS analizleri Sekil 5.21°de goriilmektedir. NiTi bolgesinden alman EDS
analizleri sonucunda NiTi kismida % 50 Ni, % 49 Ti ve az miktarda Al degerleri elde
edilmistir. Elde edilen degerler Ni-Ti ikili denge diyagrami yardimiyla degerlendirildiginde
NiTi tarafinda NiTi intermetalik fazinin meydana geldigi sonucu ortaya ¢ikmistir. Ayrica
NiTi i¢inde bulunan farkli yapilardan alinmis olan EDS sonuglarinda ise 1. Nokta TiNis
faz1 bulunurken yapi igerisinde bulunan partikiillerden alinmis olan 2. Nokta’da ise
TiNi+Ti;Ni faz1 elde edilmistir. NiAI-NiTi ara bolge tarafindan alinan EDS sonucunda %
46 Al, % 52 Ni ve az miktarda Ti degeri elde edilmistir. Ni-Al ikili denge diyagrami
yardimiyla bu fazin AINi fazindan meydana geldigi sonucu ortaya ¢ikmustir. Ni-Al
bolgesinden aliman EDS sonucunda % 26 Al, % 74 Ni degeri elde edilmistir. Ni-Al ikili
denge diyagrami yardimiyla bu fazin AINi; fazindan meydana geldigi sonucu ortaya
cikmustir.

B2 (NiTi) ve B19 '(NiT1) gibi bu tiir gdzenekli NiTi SMA'nin en baskin fazlaridir. Buna ek
olarak, SHS islemi diger NiTi, ve NisTiz gibi ikincil fazlarin olusumu ile sonuglanir. NiT1i
matris tane smirlar1 yakininda veya iizerlerinde NiTi, faz goriintimleri sik sik  olusur

(Wisutmethangoon, 2012).
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Element | Kiitle% | Atomik % Faz Parametreler:
AlK 25.37 42.52 AINi Kompaktlama basinci: 100 MPa
Ni K 74.63 57.48 On 1sitma Sic: 400 °C
Totals 100.00 Sinterleme sic: 1000 °C
0K 24.92 47.53 Sinterleme Basinct: 100 N
Al K 21.98 24.86 Sint. Siiresi: 1 saat
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Sekil 5.22: N9 no’lu humuneye ait SEM resmi ve EDS sonuglar1
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100 MPa basing altinda preslenerek 400 OC’lik 6n 1s1tma sicakligi, 100 N basing altinda, 1
saat siireyle 1000 °C ‘de sinterlenerek sentezlenen N9 nolu numuneden alinan SEM
fotograflari ve EDS analizleri Sekil 5.22’de gorilmektedir. NiTi ve NiTi-NiAl ara
bolgesinden alinan EDS analizleri sonucunda NiTi kisminda % 57 Ni, % 43 Ti degerleri
elde edilirken ara bolgede % 23 Ni, % 73 Ti degerleriyle birlikte ¢ok az miktarda Al elde
edilmistir. Elde edilen degerler Ni-Ti ikili denge diyagrami yardimiyla degerlendirildiginde
NiTi tarafinda TiNi+ TiNiz ara bolgede ise a(Ti) + Ti;Ni intermetalik fazinin meydana
geldigi sonucu ortaya ¢ikmustir. Ni Al tarafindan alinan EDS sonucunda % 52 Al, % 48 Ni
degeri elde edilmistir. Ni-Al ikili denge diyagrami yardimiyla bu fazin NiAl fazindan
meydana geldigi sonucu ortaya ¢ikmistir. Yine NiAl yakin ara bolge kisminda gozenekler
icerisinden alman EDS sonuglarinda yogun miktarda oksijene rastlanmistir. Bu durum
gozenek i¢lerinde bir miktar oksitlenmenin meydana geldigini gostermektedir. Yine NizAl
kismindan alinan EDS sonuclarindan % 57 Al ve % 43 Ni degerleri elde edilmis ve bu
yapinin Al-Ni ikli denge diyagrami yardimiyla AINi intermetalik fazina isaret ettigi sonucu

ortaya ¢ikmustir.
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5.2.2. 150 MPa Presleme Basinci Kullanilarak Uretilen Numunelerin SEM ve EDX
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Ni K 69.85 43.24
Totals 100.00

Sekil 5.23: N19 no’lu numuneye ait SEM resmi ve EDS sonuglar1

139




150 MPa basing altinda preslenerek 200 °C’lik 6n 1sitma sicakligi kullanilarak
sentezlenen N19 nolu numuneden aliman SEM fotograflar1 ve EDS analizleri Sekil 5.23°te
goriilmektedir. NiTi ve NiTi-NiAl ara bolgesinden alinan EDS analizleri sonucunda NiTi
kisminda % 41 Ni, % 59 Ti degerleri elde edilirken ara bolgede % 47 Ni, % 53 Ti
degerleriyle birlikte az miktarda Al elde edilmistir. Elde edilen degerler Ni-Ti ikili denge
diyagrami yardimiyla degerlendirildiginde NiTi tarafinda TiNi+ Ti,Ni ara bolgede ise
TiNi+ Ti;Ni intermetalik fazinin meydana geldigi sonucu ortaya ¢ikmistir. Ni Al tarafindan
aliman EDS sonucunda % 45 Al, % 45 Ni degeri elde edilmistir. Ni-Al ikili denge
diyagrami yardimiyla bu fazin AlzNi;+AINi fazindan meydana geldigi sonucu ortaya
cikmustir. NizgAl kismindan alman EDS sonuglarindan % 30 Al ve % 58 Ni degerleri elde
edilmis ve bu yapmin AI-Ni ikili denge diyagrami yardimiyla AINi intermetalik fazina
isaret ettigi sonucu ortaya ¢ikmustir. Yine NizAl, NiAl ve NizAl - NiAl bolgelerinde
gbzenekler icerisinden alinan EDS sonuglarinda yogun miktarda oksijene rastlanmistir. Bu
durum gozenek iglerinde bir miktar oksitlenmenin meydana geldigini gostermektedir.

NiTi ve Ti;Ni fazindan olusan mikroyap1 sadece (300 °C min ™) hizla sitilarak elde
edilebilir. NiTi faz elde etmek igin yeterli reaktif sinterleme sicakligi 900 °C 'dir. SHS
baslangic sicakhiginin daha fazla artis1 1100 °C’de gozeneklilik ve TiNi faz miktarini

azaltir(Novak vd., 2013).
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Sekil 5.24: N20 no’lu numuneye ait SEM resmi ve EDS sonuglar1
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150 MPa basing altinda preslenerek 300 °C’lik 6n 1sitma sicakhig1 kullanilarak sentezlenen
N20 nolu numuneden almman SEM fotograflar1 ve EDS analizleri Sekil 5.24’te
goriilmektedir. NiTi ve NiTi-NiAl ara bolgesinden alinan EDS analizleri sonucunda NiTi
kisminda % 53 Ni, % 47 Ti degerleri elde edilirken ara bolgede % 54 Ni, % 42 Ti
degerleriyle birlikte az miktarda Al elde edilmistir. Elde edilen degerler Ni-Ti ikili denge
diyagrami yardimiyla degerlendirildiginde NiTi tarafinda TiNi+ TiNiz ara bolgede ise
TiNi+ TiNis intermetalik fazinin meydana geldigi sonucu ortaya ¢ikmistir. Ni Al tarafindan
aliman EDS sonucunda % 56 Al, % 44 Ni degeri elde edilmistir. Ni-Al ikili denge
diyagrami yardimiyla bu fazin AlsNi;+AINi fazindan meydana geldigi sonucu ortaya
cikmistir. Yine NiAl yakin ara bolge kisminda gozenekler igerisinden alman EDS
sonuglarinda yogun miktarda oksijene rastlanmistir. Bu durum gozenek i¢lerinde bir miktar
oksitlenmenin meydana geldigini gostermektedir. NizAl kismindan aliman EDS
sonug¢larindan % 23 Al ve % 77 Ni degerleri elde edilmis ve bu yapinin Al-Ni ikili denge

diyagrami yardimiyla aNi+NizAl intermetalik fazina isaret ettigi sonucu ortaya ¢ikmustir.
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Sekil 5.25: N21 no’lu numuneye ait SEM resmi ve EDS sonuglar1
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150 MPa basing altinda preslenerek 400 °C’lik 6n 1sitma sicakhig1 kullanilarak sentezlenen
N21 nolu numuneden alman SEM fotograflar1 ve EDS analizleri Sekil 5.25’te
goriilmektedir. NiTi ve NiTi-NiAl ara bolgesinden alinan EDS analizleri sonucunda NiTi
kisminda % 46 Ni, % 49 Ti degerleriyle birlikte az miktarda Al elde edilirken ara bolgede
% 46 Ni, % 49 Ti degerleri elde edilmistir. Elde edilen degerler Ni-Ti ikili denge
diyagrami yardimiyla degerlendirildiginde NiTi tarafinda TiNi+ Ti,Ni ara bolgede ise
TiNi+ TiNis intermetalik fazinin meydana geldigi sonucu ortaya ¢ikmistir. Ni Al tarafindan
aliman EDS sonucunda % 51 Al, % 49 Ni degeri elde edilmistir. Ni-Al ikili denge
diyagrami yardimiyla bu fazin AINi fazindan meydana geldigi sonucu ortaya ¢ikmustir.
NizAl kismmdan alinan EDS sonuglarindan % 48 Al ve % 42 Ni degerleri elde edilmis ve
bu yapmin Al-Ni ikili denge diyagrami yardimiyla AlsNi+AINi intermetalik fazina isaret
ettigi sonucu ortaya cikmustir. Yine NizAl'a yakin ara bolge kisminda alinan EDS
sonuglarinda % 24 Al ve % 76 Ni degerleri elde edilmis bu yapinin Al-Ni ikili denge
diyagrami1 yardimiyla NizAl intermetalik fazma isaret etti§i sonucu ortaya c¢ikmistir.
Bununla birlikte NizAl bolge kisminda alinan EDS sonuglarinda gbzenekler igerisinden
yogun miktarda oksijene rastlanmistir. Bu durum gozenek i¢lerinde bir miktar
oksitlenmenin meydana geldigini gostermektedir.

Diisiik 6n 1sitma sicakliginda (200 °C) NiTi ana faz1 ve NiTi, ikincil faz1 goriildii. On
1sitma sicaklign 250 °C’ye ¢ikarildigi zaman NiTi faz1 ana yapiy: olustururken ikincil faz
olarak NisTi, faz1 goriildii. On 1sitma sicakligr 300 °C’ye artirildigi zaman NiTi fazi ile
birlikte NiTi, fazi goriildii ve NisTi, faz1 goriilmedi. Sonug¢ olarak goézenekli iiriin
icerisinde bir miktar istenmeyen faz elde edilmesi kaginilmazdir (Tosun, 2007).

Biswas vd., yapmis olduklar1 bir ¢alismada yaklagik 35 °C / dk kadar 1sitma oranlarinda
cok fazli iriinler tespit ettiklerini ve Al3Ni, AlzNip, NiAl ve reaksiyona girmemis Ni

fazlarmdan olustugunu ifade etmislerdir.
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Element | Kiitle% | Atomik% Faz Parametreler:
Al K 10.86 20.96 aNi+AINi3 Kompaktlama basinci: 150 MPa
Ni K 89.14 79.04 On 1sitma Sic: 300 °C
Totals 100.00 Sinterleme sic: 1000 °C
Al K 30.11 48.39 AINi Sint. Siiresi: 1 saat
Ni K 69.89 51.61
Totals 100.00
AlK 16.02 29.34 AlNiz+Al;Nis
Ni K 83.98 70.66
Totals 100.00

Sekil 5.26: N23 no’lu numuneye ait SEM resmi ve EDS sonuglar1
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150 MPa basing altinda preslenerek 300 °C’lik 6n 1sitma sicakhigy, 1 saat siiresince
1000 °C’de sinterlenerek sentezlenen N23 nolu numuneden alman SEM fotograflar1 ve
EDS analizleri Sekil 5.26’da goriilmektedir. NiTi ve NiTi-NiAl ara bolgesinden alinan
EDS analizleri sonucunda NiTi kisminda % 52 Ni, % 11 Ti ve % 37 Al degerleri elde
edilirken ara bolgede % 75 Ni, % 25 Ti ve % 53 Ni, % 47 Ti degerleriyle birlikte az
miktarda Al elde edilmistir. NiTi kisminda elde edilen degerler Ni-Ti-Al i¢li denge

diyagrami yardimiyla degerlendirildiginde T4+NiAl intermetalik fazinin meydana geldigi

sonucu ortaya ¢ikmustir. NiTI-NiAl ara bolgesinde elde edilen degerler Ni-Ti ikili denge
diyagrami yardimiyla degerlendirildiginde ara bolgede ise TiNiz ve TiNi+ TiNi3
intermetalik fazinin meydana geldigi sonucu ortaya ¢ikmistir. Ni Al tarafindan aliman EDS
sonucunda % 21 Al % 79 Ni degeri elde edilmistir. Ni-Al ikili denge diyagrami
yardimiyla bu fazin aNi+NizAl fazindan meydana geldigi sonucu ortaya ¢ikmistir. NisAl —
NiAl ara bolge kismindan alinan EDS sonuglarindan % 71 Al ve % 29 Ni degerleri elde
edilmis ve bu yapmin Al-Ni ikili denge diyagrami yardimiyla AINi+Al3Nis intermetalik
fazina isaret ettigi sonucu ortaya ¢ikmistir. NizAl kismindan alinan EDS sonuglarindan %
48 Al ve % 52 Ni degerleri elde edilmis ve bu yapmin Al-Ni ikili denge diyagrami

yardimiyla AINi intermetalik fazina isaret ettigi sonucu ortaya ¢ikmistir.
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TiNi+ TiNis
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NiAl
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Element | Kiitle% | Atomik% Faz
Al K 29.84 48.06 AINi
Ni K 70.16 51.94
Totals 100.00
TiK 40.31 45.29 TiNi+ TiNi,
Ni K 59.69 54.71
Totals 100.00
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.Spectlum 1

AINi

AlNiz+Al3Nis

s pectrum2

2mm ! Electron Image 1

NiAl

Spectruml

Spectruml_

Spectrum3

Parametreler:
Kompaktlama basinci: 150 MPa

AINi On 1sitma Sic: 300 °C
Sinterleme sic: 1000 °C
Sinterleme Basinci: 100 N
Sint. Stiresi: 1 saat

Element Kiitle % | Atomik%
oK 5.20 11.91

Al K 24.19 34.45

Ni K 70.61 53.64
Totals 100.00 100

oK 0.99 3.02 AlINis+Al;sNis
Al K 15.54 27.96

Ni K 83.47 69.03
Totals 100.00

oK 19.78 47.51

Ni K 80.22 52.49
Totals 100.00

Sekil 5.27: N26 no’lu numuneye ait SEM resmi ve EDS sonuglar1
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150 MPa basing altinda preslenerek 300 °C’lik 6n 1sitma sicakhigl, 100 N basing
altinda, 1 saat siiresince 1000 °C’de argon atmosferinde sinterlenerek sentezlenen N26
nolu numuneden alinan SEM fotograflar1 ve EDS analizleri Sekil 5.27°de goriilmektedir.
NiTi ve NiTi-NiAl ara bolgesinden alinan EDS analizleri sonucunda NiTi kisminda % 55
Ni, % 45 Ti degerleri elde edilmistir. Elde edilen degerler Ni-Ti ikili denge diyagrami
yardimiyla degerlendirildiginde NiTi tarafinda TiNi+ TiNiz intermetalik fazindan meydana
geldigi sonucu ortaya ¢ikmistir. NiAl tarafindan alinan EDS sonucunda % 48 Al, % 52 Ni
degeri elde edilmistir. Ni-Al ikili denge diyagrami yardimiyla bu fazin NiAl fazindan
meydana geldigi sonucu ortaya ¢ikmistir. NizAl yakin ara bdlge kismindan alman EDS
sonuc¢larindan % 28 Al ve % 69 Ni degerleri elde edilmis ve bu yapinin Al-Ni ikili denge
diyagrami yardimiyla AINiz + AlNis intermetalik fazina isaret ettigi sonucu ortaya
cikmustir. NiAl, NizAl ve NiAl - NisAl bolgelerinde gozenekler igerisinden aliman EDS
sonuclarinda yogun miktarda oksijene rastlanmigtir. Bu durum sentezleme esnasinda

gbzenek iclerinde bir miktar oksitlenmenin meydana geldigini gostermektedir.
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5.2.3. 200 MPa Presleme Basinci Kullanilarak Uretilen Numunelerin SEM ve EDX

Analiz Sonuc¢lan

.
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1 | Element | Kiitle% | Atomik% Faz
Al K 29.06 46.72 AINi
TiK 5.07 4.60
Ni K 65.87 48.68
Totals 100.00

2 | TiK 50.12 55.19
Ni K 49.88 44.81 NiTi + Ti,Ni
Totals 100.00

3| TiK 49.54 54.61 NiTi + Ti,Ni
Ni K 50.46 45.39
Totals 100.00
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Element | Kiitle% | Atomik% Faz Parametreler:
Al K 6.17 12.51 aNi+AINig Kompaktlama basinci: 200 MPa
Ni K 93.83 87.49 On 1sitma Sic: 200 °C
Totals 100.00
Al K 13.94 26.05 AlNis;
Ni K 86.06 73.95
Totals 100.00
Al K 33.82 52.65 AINi
Ni K 66.18 47.35
Totals 100.00

Sekil 5.28: N10 no’lu numuneye ait SEM resmi ve EDS sonuglari
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200 MPa basing altinda preslenerek 200 °C’lik 6n 1sitma sicakligi kullanilarak
sentezlenen N10 nolu numuneden alinan SEM fotograflar1 ve EDS analizleri Sekil 5.28°de
goriilmektedir. NiTi ve NiTi-NiAl ara bolgesinden alinan EDS analizleri sonucunda NiTi
kisminda % 45 Ni, % 55 Ti degerleri elde edilirken NiTi-NiAl ara bolgesinde ise % 45 Ni,
% 55 Ti elde edilmistir. Elde edilen degerler Ni-Ti ikili denge diyagrami yardimiyla
degerlendirildiginde NiTi tarafinda ve arabdlgede NiTi + Ti;Ni intermetalik fazindan
meydana geldigi sonucu ortaya ¢ikmistir. NiAl tarafindan alinan EDS sonucunda % 53 Al,
% 47 Ni degeri elde edilmistir. Ni-Al ikili denge diyagrami yardimiyla bu fazin AINi
fazindan meydana geldigi sonucu ortaya ¢ikmustir. NiAl ve NizAl ara bolge kismindan
alinan EDS sonuglarindan % 26 Al ve % 74 Ni degerleri elde edilmis ve bu yapinin Al-Ni
ikli denge diyagrami yardimiyla NizAl intermetalik fazma isaret ettigi sonucu ortaya
cikmistir. NizgAl kismindan alman EDS sonuglarindan % 13 Al ve % 87 Ni degerleri elde
edilmis ve bu yapmim AI-Ni ikili denge diyagrami yardimiyla aNi+AINi; intermetalik

fazina isaret ettigi sonucu ortaya ¢ikmistir.
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AlTi

Spectrum 2.

Al;3Ni,

.S pectrum3

Spectrum 1

TiNi + TiNiz

Spectruml

f 2mm Electron Image 1
i Spectrum3 ‘._
8 i
3
|| Nioag &1 1=
i1l Pl s s 1030 =
I i
ol o s s 1L o 5
Element | Kiitle% Atomik% Faz
TiK 26.70 30.86 TiNi + TiNis
Ni K 73.30 69.14
Totals 100.00
Al K 30.84 44.18 AlTi
TiK 69.16 55.82
Totals 100.00
Al K 38.88 57.81 AlsNi,
TiK 2.73 2.29
Ni K 58.39 39.90
Totals 100.00
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Element | Kiitle% | Atomik% Faz Parametreler:
AlK 26.86 44.42 AINi Kompaktlama basinci: 200 MPa
Ni K 73.14 55.58 On 1sitma Sic: 300 °C
Totals 100.00
AlK 16.18 29.58 AlNiz+ Al;Nis
Ni K 83.82 70.42
Totals 100.00
Al K 16.25 29.64 AlNiz+ Al;Nis
TiK 0.91 0.93
Ni K 82.84 69.42
Totals 100.00

Sekil 5.29: N11 no’lu numuneye ait SEM resmi ve EDS sonuglari
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200 MPa basing altinda preslenerek 300 °C’lik 6n 1sitma sicakligi kullanilarak
sentezlenen N11 nolu numuneden alinan SEM fotograflar1 ve EDS analizleri Sekil 5.29°da
goriilmektedir. NiTi ve NiTi-NiAl ara bolgesinden alinan EDS analizleri sonucunda NiTi
kisminda % 69 Ni, % 31 Ti degerleri elde edilirken NiTi-NiAl ara bolgesinde ise % 44 Al,
% 56 Ti elde edilmistir. Elde edilen degerler Ni-Ti ikili denge diyagrami yardimiyla
degerlendirildiginde NiTi tarafinda NiTi+TiNiz, NiTi-NiAl arabolgesinde ise AlTi
intermetalik fazindan meydana geldigi sonucu ortaya ¢ikmistir. NiAl tarafindan alinan
EDS sonucunda % 44 Al, % 56 Ni degeri elde edilmistir. Ni-Al ikili denge diyagrami
yardimiyla bu fazin AINi fazindan meydana geldigi sonucu ortaya ¢ikmustir. NisAl ve NiAl
arabolge kismindan alinan EDS sonuglarindan % 30 Al ve % 70 Ni degerleri elde edilmis
ve bu yapmin Al-Ni ikili denge diyagrami yardimiyla AINiz+AlzNis intermetalik fazina
isaret ettigi sonucu ortaya ¢ikmustir. NigAl arabolge kismindan alinan EDS sonuglarindan
% 30 Al ve % 70 Ni degerleri elde edilmis ve bu yapmin AI-Ni ikli denge diyagrami

yardimiyla AINiz+Al;3Nis intermetalik fazina isaret ettigi sonucu ortaya ¢ikmustir.
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Element | Kiitle % | Atomik% Faz
TiK 48.07 53.15 TiNi+Ti,Ni
Ni K 51.93 46.85
Totals 100.00
Al K 28.37 46.16 AINi
Ti K 1.68 1.54
Ni K 69.95 52.30
Totals 100.00
Ti K 41.10 46.09 TiNi+TiNis
Ni K 58.90 53.91
Totals 100.00
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Element | Kiitle% | Atomik% Faz Parametreler:
AlK 35.12 54.08 AINi Kompaktlama basinci: 200 MPa
Ni K 64.88 45.92 On 1sitma Sic: 400 °C
Totals 100.00
AlK 11.83 22.60 aNi+ AINi;
Ni K 88.17 77.40
Totals 100.00
AlK 15.18 28.03 AlNiz+Al;Nis
Ni K 84.82 71.97
Totals 100.00

Sekil 5.30: N12 no’lu numuneye ait SEM resmi ve EDS sonuglari
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200 MPa basing altinda preslenerek 400 °C’lik 6n 1sitma sicakligi kullanilarak
sentezlenen N12 nolu numuneden alman SEM fotograflar1 ve EDS analizleri Sekil 5.30°da
goriilmektedir. NiTi ve NiTi-NiAl ara bolgesinden alinan EDS analizleri sonucunda NiTi
kisminda % 47 Ni, % 53 Ti degerleri elde edilirken NiTi-NiAl ara bolgesinde ise % 54 Ni,
% 46 Ti elde edilmistir. Elde edilen degerler Ni-Ti ikili denge diyagrami yardimiyla
degerlendirildiginde TiNi+Ti,Ni, arabolgede ise TiNi+TiNiz intermetalik fazindan
meydana geldigi sonucu ortaya ¢ikmistir. NiAl tarafindan alinan EDS sonucunda % 54 Al,
% 46 Ni degeri elde edilmistir. Ni-Al ikili denge diyagrami yardimiyla bu fazin AINi
fazindan meydana geldigi sonucu ortaya ¢ikmistir. NizgAl ve NiAl arabdlge kismindan
alinan EDS sonuglarindan % 28 Al ve % 72 Ni degerleri elde edilmis ve bu yapinin Al-Ni
ikili denge diyagrami yardimiyla AINiz + AlsNis intermetalik fazina isaret ettigi sonucu
ortaya ¢ikmistir. NigAl kismindan aliman EDS sonuglarindan % 23 Al ve % 77 Ni
degerleri elde edilmis ve bu yapmin AI-Ni ikili denge diyagrami yardimiyla aNi+AINi3

intermetalik fazina isaret ettigi sonucu ortaya ¢ikmaistir.
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Element | Kiitle% Atomik% Faz
TiK 41.49 46.50 TiNi+TiNi,
Ni K 58.51 53.50
Totals 100.00
Al K 33.70 52.52 AINi
Ni K 66.30 47.48
Totals 100.00
0K 10.60 17.63 TiNi+Ti,Ni
TiK 28.32 37.25
Ni K 61.08 45.12
Totals 100.00 100
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Element | Kiitle % | Atomik% Faz | Parametreler:
0K 8.25 11.10 AINi Kompaktlama basmei: 200 MPa
Al K 28.05 42.17 On 1s1tma Sic: 400 °C
Ni K 63.70 46.73 Sinterleme sic: 1000 °C
Totals 100.00 Sint. Siiresi: 1 saat
0K 7.35 10.02 AINi
Al K 24.23 37.92
Ni K 68.42 52.06
Totals 100.00
Al K 14.06 26.26 AlNij;
Ni K 85.94 73.74
Totals 100.00

Sekil 5.31: N15 no’lu numuneye ait SEM resmi ve EDS sonuglar1
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200 MPa basing altinda preslenerek 400 °C’lik 6n 1sitma sicakligy, 1 saat siiresince
1000 °C’de argon atmosferinde sinterlenerek sentezlenen N15 nolu numuneden alinan
SEM fotograflar1 ve EDS analizleri Sekil 5.31°de goriilmektedir. NiTi ve NiTi-NiAl ara
bolgesinden alinan EDS analizleri sonucunda NiTi kisminda % 54 Ni, % 46 Ti degerleri
elde edilirken NiTi-NiAl ara bolgesinde ise % 46 Ni, % 38 Ti elde edilmistir. Elde edilen
degerler Ni-Ti ikili denge diyagramu yardimiyla degerlendirildiginde TiNi+TiNis,
arabolgede ise TiNi+Ti;Ni intermetalik fazindan meydana geldigi sonucu ortaya ¢ikmustir.
NiAl tarafindan alinan EDS sonucunda % 53 Al, % 47 Ni degeri elde edilmistir. Ni-Al ikili
denge diyagrami yardimiyla bu fazm AINi fazindan meydana geldigi sonucu ortaya
cikmistir. NizgAl ve NiAl arabolge kismidan alinan EDS sonuglarindan % 26 Al ve % 74
Ni degerleri elde edilmis ve bu yapmin AI-Ni ikili denge diyagrami yardimiyla AINi
intermetalik fazina isaret ettigi sonucu ortaya c¢ikmistir. NigAl kismindan aliman EDS
sonug¢larindan % 38 Al ve % 52 Ni degerleri elde edilmis ve bu yapinin Al-Ni ikili denge
diyagrami yardimiyla AINi intermetalik fazina isaret ettigi sonucu ortaya ¢ikmistir. NiAl
ve NizAl bolgelerinde gozenekler igerisinden alinan EDS sonuglarinda yogun miktarda
oksijene rastlanmistir. Bu durum sentezleme esnasinda gozenek iclerinde bir miktar
oksitlenmenin meydana geldigini gostermektedir. Capek vd., 2013 yilinda yapmus
olduklar1 bir ¢alismalarinda NiT1i matris i¢indeki nikel i¢erigi biraz artan sinterleme siiresi
ile artmug oldugunu ve Ti;Ni faz olusumunun uzun sinterleme siirelerinde olusabilecegini

ifade etmislerdir.
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AlK 1.29 2.51 TiNi+Ti,Ni
TiK 45.27 49.66

Ni K 53.44 47.83

Totals 100.00

Al K 21.33 37.11 AINi+Al;3Nis
Ni K 78.67 62.89

Totals 100.00
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Element | Kitle % Atomik% Parametreler:
AlK 32.64 51.32 AlINi Kompaktlama basimci: 200 MPa
Ni K 67.36 48.68 On 1sitma Sic: 400 °C
Totals 100.00 Sinterleme sic: 1000 °C
Al K 19.73 34.85 AlsNis Sinterleme Basmci: 100 N
Ni K 80.27 65.15 Sint. Siiresi: 1 saat
Totals 100.00
Al K 12.92 24.25 AlNisz+Al;Nis
TiK 3.30 3.49
Ni K 83.78 72.26
Totals 100
Al K 7.54 15.05 aNi+AINi;
TiK 0.82 0.92
Ni K 91.64 84.03
Totals 100.00

Sekil 5.32: N18 no’lu numuneye ait SEM resmi ve EDS sonuglari
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200 MPa basing altinda preslenerek 400 OC’lik én 1sitma sicakligi, 100 N basing
altinda, 1 saat siiresince 1000 °C’de argon atmosferinde sinterlenerek sentezlenen N18
nolu numuneden aliman SEM fotograflar1 ve EDS analizleri Sekil 5.32°de goriilmektedir.
NiTi ve NiTi-NiAl ara bolgesinden alinan EDS analizleri sonucunda NiTi kisminda % 59
Ni, % 41 Ti degerleri elde edilirken NiTi-NiAl ara bolgesinde ise % 48 Ni, % 50 Ti ve ¢ok
az miktarda Al elde edilmistir. Elde edilen degerler Ni-Ti ikili denge diyagrami yardimiyla
degerlendirildiginde NiTi kisminda TiNi+TiNis, arabolgede ise TiNi+Ti;Ni intermetalik
fazindan meydana geldigi sonucu ortaya ¢ikmistir. NiAl tarafindan alinan EDS sonucunda
% 62 Al, % 38 Ni degeri elde edilmistir. Ni-Al ikili denge diyagrami yardimiyla bu fazin
AlsNi, fazindan meydana geldigi sonucu ortaya ¢ikmustir. NigAl ve NiAl arabdlge
kismidan alinan EDS sonuclarindan % 35 Al ve % 65 Ni degerleri elde edilmis ve bu
yapinin Al-Ni ikli denge diyagrami yardimiyla Al3Nis intermetalik fazina isaret ettigi
sonucu ortaya ¢ikmustir. NizAl kismimdan alman EDS sonuglarindan % 15 Al ve % 84 Ni
degerleri elde edilmis ve bu yapmin Al-Ni ikili denge diyagrami yardimiyla (aNi)+AINi;

intermetalik fazina isaret ettigi sonucu ortaya ¢ikmistir.
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5.3. Numunelerin XRD Sonuclarinin incelenmesi ve Degerlendirilmesi

Ug farkli presleme basmci kullanilarak preslenen ve 300 °C’lik 6n 1sitma
sicakliginda sentezlenen numunelerden alman XRD sonuglar1  Sekil 5.33-35°te
goriilmektedir. 100 MPa presleme basinci kullanilarak iiretilen numunede sirasiyla NiTi,
NiAl, NisAl, TiAl; ve NiTiAl fazlari, 150 MPa presleme basinci kullanilarak iiretilen
numunede sirasiyla NiTi, NiAl NizAl, TiAls, NiTiAl ve TiAl fazlar1 ve 200 MPa presleme
basicni kullanilarak iretilen numunede ise sirasiyla NiTi, NiAl ve NisAl fazlar1 elde
edilmistir. Elde edilen verilerden ideal faz yapisinin 200 MPa presleme basincinda elde
edildigi sonucunu ortaya koymustur. Yeh vd. 2004’te yapmis olduklar1 bir galismada XRD
analizi sonucunda NiTi, NiTiy, NisTi ve NisTi; dahil olmak tizere ¢ok sayida fazlarin yani
sira gdzenekli nihai tirlin ve reaksiyona girmemis Ni'in biiyiik bir miktarda olusmus oldugu
gozlediklerini ifade etmislerdir. Bununla birlikte, reaksiyona girmemis Ni miktarinin
biiyiik 6l¢iide azalmis oldugunu ve baskin olan bilesik NiTi miktarinin 6nemli 6lgiide
yogun {iriinlerde artmis oldugunu tespit etmislerdir. Ayrica baskin faz NiTi, diger iki sabit
fazin ise NiTi; ve Ni3Ti, ayni zamanda 3-7 pum Ni tozu kullanilan {iriinlerde bulunmus
oldugunu ifade etmislerdir. Yapmis oldugumuz XRD sonuglariyla karsilastirildiginda NiT1
fazinin olustugu diger belirtilmis olan fazlarinda EDS analizlerimiz sonucunda tespit
edildigi ifade edilmisti. Dong vd., 2009, Sicaklik 540 "C itibaren yiikseldik¢e , Al noktasi

zayiflarken, NiAl ve NizAl, NiAls'iin olusumu ile ilgili noktalar gériintiilemislerdir.
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Sekil 5.33: N2 no’lu (Kompaktlama basmci: 100 MPa, On 1sitma Sic: 300 °C)  numuneye ait XRD grafigi
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Sekil 5.34: N23 no’lu (Kompaktlama basmci: 150 MPa, On 1sitma Sic: 300 °C)  numuneye ait XRD grafigi
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Sekil 5.35: N11 no’lu (Kompaktlama basinci: 200 MPa, On 1sitma Sic: 300 °C) numuneye ait XRD grafigi
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5.4. Numunelerin Mikrosertlik Sonuc¢larinin incelenmesi ve Degerlendirilmesi

Ug farkli presleme basmci kullanilarak preslenen ve 200 °C’lik 6n 1sitma
sicakliginda sentezlendikten sonra 100 N presleme basinct altinda 1000 °C’de sinterlenen
numunelerden alinan mikrosertlik analiz sonuglar1 Sekil 5.36-38’de goriilmektedir. Elde
edilen verilerden en yiiksek sertlik degerleri ortalama 550 HV ile NiTi-NiAl ara bolgede
elde edilmistir. Bu degerlerin ardindan ortalama 450 HV degeri ile NiTi tarafi takip
etmistir. NiAl, NigAl ve NiAl-NizAl ara bolgelerden alinan sertlik degerleri ise genellikle
150-220 HV degerleri arasinda gergeklesmistir. Yine bu bdlgelerde artan presleme
basinciyla birlikte bir miktar sertlik artisinin meydana geldigi de goriilmektedir. Elde etmis
oldugumuz degerler ile asagida belirtilmis olan litaretiir degerleriyle yaklasik ayni degerde
oldugu goriilmiistiir. Ozdemir vd. 2010°da yapmis olduklar1 NiAl basing destekli yanma
sentezi calismasinda test numunelerinin sertligi 10 N'luk bir yiik ile Vickers sertligi
teknigi kullanilarak, 367 +/-17 HV1o olarak olgiilmiistiir. WON vd. yapmis oldugu bir
calismada ise, NiAl 6n 1sitma olmadan mikrosertlik degeri 375 civarindayken, 200°C 6n
1sitma sonrasi 440 HV'ye yiikselmistir. Ni3Al 6n 1sitma olmadan 180 HV degerinde bir
mikrosertlige sahipken, 6n 1sitma ve basing ile 270 HV degerine sahip oldugu goriilmiistiir.
Uriinlerin artan mikro sertlik degerlerinin nedeni nispi yogunlugu nedeniyle oldugu kabul
edilmistir.

Ergin vd. 2011 yilinda yapmis olduklari bir c¢alismada ise NiAl kaplama
tabakasmin sertligini 279,7 + 33,9 HV olarak belirlemislerdir.

Baumann 2004 yilinda yapmis oldugu bir ¢alismada NiTi vickers sertligi degeri
yaklasik olarak 300 - 350 iken, 530 sertlik degerine sahip paslanmaz celigin cok altinda
oldugunu ifade etmistir.

Capek vd. calismasinda ise Sertlik 10 dakika sinterleme siiresine kadar 362.4'c
kadar artmis oldugunu sinterleme siiresinin artmasiyla 20 dakika'dan sonra, sertlik nemli
Olclide azalarak 283.4'e kadar diismiis oldugunu ifade etmislerdir. Yoriik’iin 2010°da farkl
sentezleme yontemlerini kullanarak yapmis oldugu bir kaplama yonteminin sertlik deneyi

sonucunda elde etmis oldugu degerler Tablo 5.1’de verilmistir.
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Tablo 5.1. Tim numunelerin deneysel olarak tespit edilen sertlik degerleri(Yoriik, 2010)

Metot Malzemeler Sertilk/Deney
Basing Destekli Hacim | NiAl 382,0 £ 65,9 HV
Yanma Sentezi NizAl 377,7+ 20,6 HV
Elektrik Akimi NiAl 279,7 £ 33.9 HV
Destekli NizAl 321,0 +£18,0 HV
Yanma Sentezi NiTi 501,3 + 81,7 HV
700
4 = Ni3Al

- / \

500 )7_\37( == Ni3Al-NiAl Ara
bolge

400 v

Sertlik (HV)

200 -
i N A-NTTi Ara
100 bolge
0 T T T T I i | [ T}

Sekil 5.36: N7 no’lu (Kompaktlama basmci: 100 MPa, On 1sitma Sic: 200 °C, Sinterleme Basinci: 100 N,
Sinterleme sic: 1000 °C, Sint. siiresi: 1 saat) numuneye ait sertlik degerleri grafigi.
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Sekil 5.37: N25 no’lu (Kompaktlama basmct: 150 MPa, On 1sitma Sic: 200 °C, Sinterleme Basinct: 100 N,
Sinterleme sic: 1000 °C, Sint. siiresi: 1 saat ) numuneye ait sertlik degerleri grafigi.
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Sekil 5.38: N16 no’lu (Kompaktlama basinci: 200 MPa, On 1sitma Sic: 200 °C, Sinterleme Basmci: 100 N,
Sinterleme sic: 1000 °C, Sint. siiresi: 1 saat) numuneye ait sertlik degerleri grafigi
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6. SONUC VE ONERILER
6.1. Genel Sonuclar:

100, 150 ve 200 Mpa presleme basinci, 200, 300 ve 400 °C’lik 6n 1sitma
sicakliklari, 1000 °C sinterlme sicakligi ve 100 N’luk sinterleme basinci parametreleri
kullanilarak tiretilen NiTi-NiAI-NisAl ii¢li yapisinin makroyapi, SEM, EDS analizi, XRD
analizi ve mikrosertlik analizleri neticesinde asagidaki genel sonuglara ulagilmistir.
Sonuglardan, ti¢ farkli toz karisiminin tek kalipta preslenerek sentezlenmesiyle tek parga
fonksiyonel bir malzemenin basariyla gerceklestirilebilecegi goriilmiistiir.

Sentezlenen numunelerin makro fotograflarindan her ii¢ presleme basincinda da
sentezleme isleminin basar1 ile gergeklestigi ve 100 ve 150 Mpa presleme basinglarinda
NiTi ve NizAl kisimlarinda NiAl kismina nazaran daha fazla gézenekliligin meydana
geldigi, ancak 200 Mpa presleme basincinda NiAl kisminda gézenek olusumunun arttigi
goriilmektedir.

Ayrica, 100 ve 150 Mpa presleme basinglarinda NiAI-NizAl ara kesitinde presleme
yoniine dik konumda genis bir yanma holiiniin meydana geldigi, bu durumun 200 Mpa
basingla iiretilen numunede olusmadigi gézlemlenmistir.

200 Mpa basingta {iretilmis olan numunede yanma holiiniin olusmamasi,
kompaktlama basincinin yiiksek olmasi nedeniyle toz partikiilleri arasindaki bosluklarin
cok fazla olmamasi ve yanma reaksiyonun kesilmeden ilerlemesiyle baglantili oldugu
diistiniilmektedir.

Ayni zamanda 200 Mpa presleme basinci kullanilarak iiretilen numunenin 6zellikle
NiTi kisminda numune biitiinliigiiniin bozuldugu da gézlemlenmistir.

Optik mikroyap1 fotograflarindan NiTi-NiAl ara kesitinde dentritik olusum, NiAl-
NizAl ara kesitinde ise 6zellikle tane sinirlarindadtektik katilasma gozlemlenmistir.

Yine artan On 1sitma sicakligi ile birlikte ara bolgelerde genis yanma holleri ve
diger kisimlarda ise daha homojen bir gézenek dagilimi meydana gelmistir.

Uretilen numunelere uygulanan sinterleme basimciyla birlikte gézenek olusumunun
yonlendigi ve 6zellikle NiT1i tarafinin sekil biitiinliiglinti kaybettigi sonucuna ulasilmistir.

Numunelere uygulanan EDS analiz sonuglarindan tiim parametrelerde NiTi, NiAl
ve NizAl faz olusumlarin meydana geldigi ancak ara bolgelerde karsim fazlarinin olustugu

gbzlemlenmistir.
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Ayn1 zamanda gozenekler icerisinden alman EDS analizlerinde yogun miktarda
oksijenin ¢ikmasi bir miktar oksit olusumunun da meydana geldigini gostermistir.

XRD analiz sonuglarindan, 100 Mpa presleme basinct kullanilarak {iretilen
numunede sirasiyla NiTi, NiAlL NisAl, TiAlsve NiTiAl fazlari, 150 Mpa presleme basinci
kullanilarak iiretilen numunede sirasiyla NiTi, NiAl, NizAl, TiAls, NiTiAl ve TiAl fazlari
ve 200 Mpa presleme basinci kullanilarak iiretilen numunede ise sirasiyla NiTi, NiAl ve
NizAl fazlar1 elde edilmistir.

Elde edilen verilerden en yiiksek sertlik degerleri ortalama 550 HV ile NiTi-NiAl
ara bolgede elde edilmistir. Bununla birlikte bu degerleri ortalama 450 HV ile NiTi tarafi
takip etmistir. NiAl, NisAl ve NiAI-NisAl ara bolgelerden alinan sertlik degerleri ise
genellikle 150-220 HV degerleri arasinda gerceklesmistir.

6.2. Oneriler:

Uretilen bu fonksiyonel iiriiniin korozyon &zellikleri iizerinde ¢alisilabilir.
Gozenekler icerisinde olusan oksitlenmelerin en aza indirilebilmesi i¢in tozlarin koruyucu
gaz atmosferinde preslenmeli ve sentezleme islemi daha diisiik vakumlama sartlarinda

gerceklestirilmelidir.
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EKLER

Boliim 5.2°de Sekil 5.17, 5.21 ve 5.24’te SEM ve EDS analizlerinde kullanilmis olan Al-
Ni-Ti diagrami (Raghavan, 2005).
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Ek 1: Al-Ni-Ti diagrami1 (Raghavan, 2005).
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