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OZET

NiAl METALLERARASI BiLESIGININ KENDi KENDINE iLERLEYEN
YUKSEK SICAKLIK SENTEZLEMESI (SHS) ILE URETIMI

Metalleraras1 bilesikler, seramik ve metaller arasinda yer alan ve iki metalin belli
oranlarda bir araya gelmesi ile olusan malzemelerdir. Bu malzemelerin en biiyiik 6zelligi,
sekil hatirlama, yiiksek sicaklik siirtinme, oksitlenme ve korozyon direnci ya da asinma
direnci gerektiren uygulamalar i¢in cazip olmalaridir. Nikel aliiminidler de o6zellikle
yiiksek sicaklik uygulamalari i¢in cazip malzeme grubunu olustururlar. Bunlar igerisinde
en iyi bilinenleri NiAl’dur. Ote yandan ergime sicakhig1 faz diyagramma gore yiiksek
(1638°C) olan NiAl, gevrekligi nedeniyle uygulamada heniiz fazla yer bulamamistir. Fakat
bu konudaki ¢aligmalar devam etmektedir.

Kendi kendine ilerleyen Yiiksek Sicaklik Sentezlemesi (SHS), egzotermik
reaksiyon vererek birlesen metallerin yeni bir malzeme Tretildigi bir sentezleme
yontemidir. Bu yontem son zamanlarda, 6zellikle metaller arasi bilesiklerin {iretilmesinde
kullanilir olmustur.

Bu ¢alismada NiAl metaller aras1 bilesikleri SHS ile iiretilmistir. Uretim esnasinda,
on tavlama sicakligi ve kompaktlama (soguk presleme) basincinin malzemelerin
mikroyapisi, sertligi ve yogunlugu tlizerindeki etkileri incelenmistir.

Calisgmanin birinci boliimiinde konuya giris yapilmis, ikinci bdliimde literatiir
calismalar1 ile metallerarasi bilesikler anlatilarak Ni Aliiminidleri hakkinda bilgi verilmis,
SHS ve bu yontemle Ni Aliiminidlerin iiretimi hakkinda durulmus ve konu ile ilgili
literatiir galismalarma yer verilmistir. Ugiincii boliimiinde Deneysel Calismalar, ¢alismanin
amaci, malzeme ve yontemler paylasilmig, Dordiincii bolimde deneysel sonuglar
irdelenmis, besinci ve son boliimde ise nihai sonuglar ile 6neri ve kaynaklar sunulmustur.

Calismada, NiAl aliiminidlerinin SHS ile basariyla iiretildigi, On tavlama ve daha
yiiksek soguk presleme basimcinin gozenekligi azalttigi belirlenmistir.

Anahtar Kelimeler: NiAl, Metalleraras1 Bilesik, SHS, Reaksiyon Sentezlemesi



ABSTRACT

PRODUCTION OF NiAl INTERMETALLIC COMPOUND BY SELF
PROPAGATING HIGH TEMPERATURE SYNTHESIS (SHS)

Intermetallic compounds are intermediate materials between metals and ceramics
which are composed of two metals. These materials are popular in shape memory effect
and proper for very good high temperature creep, oxidation, and corrosion and wear
properties wherever needed. Ni aluminates are attractive materials especially for high
temperature applications. Among them the most known ones are NiAl NiAl which has a
higher melting point of 1638°C, on the other hand, has not found a wide application area
due to brittleness. But the studies on its applicability have been going on.

Self Propagating High Temperature Synthesis (SHS), is a production method in
which two metal giving an exothermic reaction in ignition come together to form a new
material is a synthesis method. This method is being used in production of intermetallics
recently.

In this study, an intermetallic NiAl was produced by SHS method. The effects of
pre heating temperature and compact pressure on the microstructure, density and hardness
of the final products were investigated. In the 1st chapter of the study an introduction takes
place. In the second chapter intermetallics and nickel aluminates are discussed. In the third
chapter SHS and production of nickel aluminates by SHS are given. In the fourth chapter
materials and method in the fifth method results and recommendations are presented.

Asa result it was seen that nickel aluminates could be produced successfully by
SHS and increase in pre heating temperature and compact pressure decreased porosity.

Keywords: NiAl, Intermetallic, SHS, Reaction Synthesis.
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1.GiRiS

Gelisen teknoloji yeni malzemelere ihtiyaci artirmaktadir. Bu malzemeler genel
olarak asmma, kirilma toklugu, hafiflik, korozyon, yorulma, oksidasyon ve yiiksek
sicakliga dayanim ozelliklerine sahip malzemelerdir. Metaller arasi bilesikler ¢ok farkli
fiziksel ve mekanik Ozellikleri nedeniyle zor calisma sartlarinda kullanilabilmesi igin
iizerinde ¢ok calisilan malzemelerdendir. Metallerarasi bilesikler metaller ile seramikler
arasinda yeni bir malzeme grubu olarak degerlendirilmekte ve gelecekte bu iki malzeme
grubu arasindaki boslugu dolduracagina inanilmaktadir.

Modern miithendislik seramikleri ise daha yiiksek sicakliklarda kullanilabilmekte,
fakat kovalent baglanma nedeni ile kirilgan olmakta bu da kullanimimi smirlamaktadir.
Metalleraras1 bilesikler, hem kullanim sicakligt hem de mekanik 6zellikler acisindan
metalik malzemeler ile seramik malzemeler arasindaki boslugu doldurmaya aday
malzemelerdir. Atomlar aras1 kuvvetli baglar nedeni ile siiper alasimlardan daha yliksek
mukavemet gosterirken, baglanmanin hala metalik karakterde olmasindan dolay1
seramiklere gore daha az kirilgandirlar. Yiksek sicakliklarda kullanilabilecek ideal bir
malzeme yiiksek ergime noktasi, diisiikk yogunluk, yliksek sicakliklarda 1yi mukavemet ve
sertlik, yiiksek siirtinme 6zellikleri, oda sicakliginda yiiksek siineklik ve iyi bir oksidasyon
ve korozyon direncine sahip olmalidir.

Jet motorlarmin performansi ¢aligma sicaklig arttik¢a artar. Bu yiizden halen 1050
ila 1100°C olan ¢alisma sicakhigmi ¢ok daha yukarilara ¢ekecek malzemelere ihtiyag
duyulmaktadir. Tek kristalli NiAl oldukca siinektir. Yalniz, ¢ok kristalli formu diisiik
sicakliklarda gevrektir. Cok kristalli Ni3Al’in gevrek olan bdlgesi tane sinirlaridir.

Ote yandan, NiAl’in yogunlugu nikel esash siiper alasimlarin yaklasik iigte ikisi,
termal iletkenligi bilesime ve sicakliga baglh olarak nikel esasl siiperalagimlarin 4 ile 8
katidir. Oksidasyon direnci mikemmel olup birgcok metaller aras1 bilesikle
karsilastirildiginda plastik deformasyon kabiliyetini kolaylastiran basit diizenli hacim
merkezli kiibik (CsCl) kristal yapiya sahiptir. NiAl’in potansiyel uygulamalarindan birisi
yiiksek basingli tiirbin panelleridir [1]

Dolayistyla, NiAl'un iiretimi 6nemli bir teknik konudur. Uretim ydntemlerinden

birisi Kendi kendine ilerleyen yiiksek sicaklik sentezlemesi (SHS) yontemidir. Reaksiyon
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sentezlemesi de denilen bu yontemde, bilesigi verecek oranlarda karistirilan Ni ve Al
tozlari, soguk preslendikten sonra, ateslenir. Egzotermik reaksiyon yanmasi parca boyunca
ilerleyerek metallerarasi bilesigi olusturur.

Bu ¢alismada, SHS yontemi kullanilarak NiAl metalleraras1 bilesigi iiretilmis,
iretim parametrelerinin (Soguk presleme basinci ve on tavlama sicakligl) mikroyapi,

sertlik ve yogunluk tizerindeki etkileri incelenmistir.



2. LITARATUR CALISMASI

2.1. Metallerarasi Bilesikler

Metalleraras1 bilesikler, kat1 ¢ozeltilerle gliclendirilmis metalik bilesikler ya da
ikinci bir fazla takviye edilmis kati ¢ozeltilerle seramikler arasinda onemli bir yere
sahiptirler. Bu bilesikler genellikle dar kompozisyon araliklarinda, basit oranlar
cercevesinde 1ki metalin bilesik olusturacak sekilde kimyasal olarak birlesmesi ile
olusurlar. Metalleraras1 bilesikler kritik diizenlenme sicakliginda (Tc<700°C) uzun
mesafede diizenli kristal yapilardan olusan metalik bagli bir malzeme smifidir. [2].

Metallerarasi bilesikler iki tip olabilir:

-Normal valans bilesikleri: Kimyasal valans kurallarma uygun olarak olusurlar
Or; Mg;Sb,, MgiBi,,.. Bu valans bilesikleri genellikle kuvvetli metalik kimyasal
ozelliklere sahip bir metal (Mg) ile zayif metalik kimyasal 6zellik gosteren metal (Sb, Bi,
Sn,.. ) arasinda olusurlar. Cogunlukla bu bilesikler ana metallerden daha yiiksek ergime
sicakligina sahiptir.

-Elektron bilesikleri: Bu bilesikler normal valans kurallarma uymaz. S6z konusu
metalleraras1 bilesiklerin bir molekiiliinde atomlarin toplam sayist ve biitliin atomlarin
valans baglarinin toplam sayis1 (toplam valans sayisy/ toplam atom sayis1) arasinda sabit bir

orani vardir. Genel olarak Hume-Rothery oranlar1 3'e ayrilir:

3/2 oram1 (21/14) — 0 yapilar1 (CuZn, O*Al, OisSn, Ag3Al,..)
21/13 oran1 — y yapilar1 (OisZrig, CugAls, Cu”Snig, AgsZng,..)
7/4 oran1 (21/12) — e yapilar1 ( CuZns, Cu3Sn, AgCds, AgsAls,..)

Bununla birlikte, pek cok metallerarasi bilesik ne valans bilesiklerine ne de Hume-
Rothery oranlarina uymayabilir [15].

Kafes caligmalariyla metalleraras: bilesiklerin tam tanimlamasi yapilarak karbiir,
nitriir ve boriirlerden (pek ¢ok kompozit malzemede katki fazlar1) farklar1 belirtilmistir. Bu
bilesikler, genel olarak, 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
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elementten olusan A:;B, A;B, AsBs;, A7B¢ ve AB kompozisyonuna sahip 5 farkh
stokiometrik kombinasyonda smiflandirilir. Her bir stokiometrik gruptaki metallerarasi
bilesikler farkli kristal yapida olusurlar. Pek cok kristal yapi, geometrik siki paket (hsp)
yapt olarak tamimlanan diizlemde iki elementin siki paket koselerine yigilmasi ile
tanimlanir. Benzer sekilde, kompleks yapilarin ¢ogu topolojik siki paket (tsp) olarak
tanimlanir; bu yapida hayali polihedrada atom gruplarmin yigilmasindan kaynaklanan
farklilik mevcuttur [2].

Metalleraras1 bilesiklerin diizenli latisleri ile mekanik davraniglar1 ve olaganiistii
dislokasyon yapilar1 arasindaki iliski 1960'lardan beri detayl olarak arastirilmaktadir. Bu
bilesiklerin deformasyonu ikili dislokasyon veya siiperlatis kaymasi ile kontrol edilir.
Yiiksek sicakliklarda siiperlatis dislokasyonlarinin hareketi nispeten diisiik olup akma
davranisinda yiikselmeye neden olmakta ve artan test sicakligma paralel olarak akma
mukavemetinde artis gézlenmektedir. Anormal akma davranigsi pek cok metallerarasi
bilesikte (Ni3Al, CusAu) gézlenmistir [2].

Kuvvetli metallerarast bilesiklerin gevrekliklerinden dolay1 yapisal uygulamalar
icin sekillendirilmeleri oldukca zordur. Uretilebilseler bile; diisiik kirilma toklugu, yiiksek
centik hassasiyeti, asir1 yorulmadan kaynaklanan catlak biliyiimesi ve diisiik siineklik
ozellikleri bu malzemelerin kullanim alanlarmni oldukc¢a smirlandirmaktadir. Ayrica
metalleraras1 bilesikler kiiciik kompozisyon degisikliklerine ve hidrojen igceren ortamlara
kars1 asir1 hassastirlar. 1970'li yillarda fiziksel metalurji prensipleri kullanilarak alagim
dizayn1 ile metalleraras1 bilesiklerin iiretilebilirliklerinde ve mekanik 6zelliklerinde
gelismeler saglanmistir. Bunun i¢in yap1 kontrolu, mikroalagimlama ve makroalagimlama
yapilmaktadir. Co3V'un siinekligi Fe ile makroalasimlama yapilarak iyilestirilmistir. Fe
ilavesi, ortalama elektron konsantrasyonunu azaltarak bilesigin yapisin1 hegzagonal
yapidan kiibik yapiya donistiirmiistiir. Kiibik L1, yapili (Fe,Co,Ni);V alasimin oda
sicakligindaki siineklik degerinde %40'dan fazla iyilesme saglanmistir. Ayni sekilde Al;Ti
bilesigine Cr ve Mn, NizAl bilesigine de Mn, Fe ve Cr ile makroalasimlama yapilarak
stineklik 6zellikler1 1yilestirilmistir. Cok kristalli Ni3Al bilesigine ilave edilen bor'un tane
sinirlarina segregasyonu ile tanelerarasi kirilma onlenerek kirilma tarzi degismekte ve
siineklik degeri hizla artmaktadir. Mikroyapt kontrolii ile de metalleraras1 bilesiklerin
siinekligi iyilestirilmektedir. NiAl bilesiginin tane boyutu inceltilerek 400°C den yliksek

sicakliklarda siineklik degeri artirilmistir. NizAl bilesiginin siinekliinin artirilmasinda
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diger bir yaklasim ise yonlii katilasmadir. Bunlar kuvvetli metallerarasi bilesiklerde yiiksek

siineklik degerlerine ulasmada 6rnek uygulamalar olarak verilmektedir [2].

2.2.1. Aliiminyum Esash Metallerarasi Bilesikler

Yiiksek sicaklikta kullanilacak malzemeler yiiksek oksitlenme, siiriinme direnci ve
disik yogunluk gibi Ozelliklere sahip olmalidir. Aluminidler tiim bu o6zelliklerin
miikkemmel bir kombinasyonuna sahiptir. Fakat gevrekliklerinden dolay1 uygulamalar i¢in
sekillendirilmeleri olduk¢a zordur. Yiiksek sicaklik uygulamalar1 i¢cin oldukga ¢ekici olan
Ti, Fe ve Ni aluminidler lizerinde son yillarda yapilan arastirmalarda, alagimlama ve iretim
islemleri kontrol altinda tutularak kristal yapilari, mikroyapisal olusumlari, tane yapilar1 ve
kompozisyonlar1 incelenerek gevreklik problemleri giderilmeye calisiimaktadir. Yeterli Al
iceren bilesiklerde oksitleyici ortamda yiizeyde, kompakt ve koruyucu alumina (Al,O3)
olusmaktadir. Bu malzemeler diisiikk yogunluk, oldukca yiiksek ergime noktasi, yliksek
mukavemet ve iyi korozyon direncine sahiptir. Aluminidlerin ¢ogu belirtilen kompozisyon
araliginin lizerinde olusmakta ve stokiometriden sapma artarken diizen orami da
diismektedir. ilave edilen elementler yapida herhangi bir diizensizlik olusturmadan
yerlesirler. Ornegin Ni;Al'da Si atomlar1 aliiminyum konumlarina, Co atomlar1 nikel

konumlarina ve Fe atomu her iki konuma da yerlesebilmektedir [1].

2.2. Nikel Aliiminidler

Ni-Al ikili faz diyagraminda (Sekil 2.1) ALNi, ALNi,, AlNis, NiAl, NizAl
metalleraras1 bilesikleri mevcuttur. Bu metalleraras1 bilesiklerden nikelce zengin NiAl
yiiksek sicaklik uygulamalarina ve kaplama islemlerine aday malzemedir. Bunlar Al-Ni
sisteminde en kararli yapilardir ayrica en yiliksek ergime noktasma, oldukg¢a diisiik
yogunluga, iy1 mukavemet Ozelliklerine ve yiiksek sicakliklarda korozyon ve oksidasyon
direncine sahiptirler. NiAl ise hacim merkezli kiibik (HMK) yapmin bir tiirevi olan B2
yapisina sahiptir [2].
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Sekil 2.1. Ni-Al ikili faz diyagrami

2.2.1. NizAl

Bu aluminidleri 6nemli kilan yiiksek sicakliklardaki oksidasyon direnci ve
mitkemmel mukavemet 6zelligidir. Ni3Al, nikel-esash siiperalasimlarda ikincil faz olarak
bulunur ve en Onemli mukavemetlendirici bilesendir. NizAl tek kristali, kullanim
sicaklhiginda siinektir, fakat cok kristalli malzemeler ¢ok kiiclik plastisiteleriyle gevrek
tane-siir kirilmastyla hasara ugrarlar. Bu etki, tane sinirlarinda empiirite segregasyonunun
olmadig1 yiiksek safliktaki malzemelerde gozlenmekte, ayrica ortam sartlar1 da etkili
olmaktadir. Tek fazdan ibaret Ni;Al'un mukavemeti sicaklik artisiyla diismez. Miithendislik
akma mukavemeti (% 0,2) gosteren metallerarasi bilesiklerden biri olan NizAl'un sicaklik
artigina paralel akma gerilmesinde goriilen artis, bu fazin tipik bir 6zelligidir.

Akma mukavemeti artan sicaklikla birlikte maksimuma ulasir ve sicaklik artisi ile
birlikte malzemede normal yumusama gozlenir. Bu durum NiAl'un plastik
deformasyonunu sinirlayan siiperlatis vida dislokasyonunun mobilitesi ve enerji

anizotropisinin sonucudur. Vida dislokasyonlar1 {111} ve {010} diizlemlerinde hareket



eder. Enerji agisindan {010} diizleminin ikiye bdliinmesi tercih edilir. Cilinkii kismi bdlge
ile antifaz smirlar1 arasindaki enerji bu diizlemde daha diistiktiir. Boliinen kisimlarin
icindeki dislokasyon antifaz sinir diizleminin disinda yayildigi i¢in {010} diizlemindeki
siiperdislokasyon kayamaz (sessile). Diger yandan yiiksek enerjili {111} siiper
dislokasyonu kayabilir (glissile), ¢iinkii dislakasyonun yayilma bolgesi kayma diizlemine
hapsolmaktadir. Yiiksek sicakliklarda oksijen iceren ortamlarda yapilan incelemelerde,
ylizeyde olusan koruyucu aluminyum oksit (Al,O;) tabakasmin taneler arasi gatlak
olusumunu yavaslattigi tespit edilmistir. Tabakanin yapismasi, Cr ve oksijene affinitesi
olan Ti, Zr, Hf ve nadir toprak element ilavesiyle gelistirilmektedir [2].

Agirlikca % 0,1 B ilavesi yapilarak hem gevreklik problemi giderilebilmekte, hem
de oda sicakliginda yaklasik % 50 oraninda siinekligi iyilestirilerek, NizAl dovme islemi
ile sekillendirilebilecek hale getirilmektedir. Burada, bor tane sinirlarma segrege olarak
tane smir mukavemetini ve dislokasyon olusumunu artirip tane smirlarinda karsilikli
kaymay1 kolaylastirmaktadir. Karbon kimyasal olarak bor'a benzemesine karsilik siineklik
iizerindeki etkisi ayni degildir. Fe, Mn, Cr veya Be gibi yeralan elementlerin ilavesi ile
sinirli oranda siineklikte artis saglanmaktadir. Bu artis NizAl'un tane sinirlarinda karsilikli
daha homojen bir atomik baglanma ve Ni-Al atomlar1 arasindaki elektronegativite
farkliliginda diisme saglanarak basarilmaktadir. % 6-10 oraninda Cr ilavesi ile koruyucu
kroma (Cr,03) filmi olusarak stineklik 6zelligini iyilestirmektedir [3].

Ayrica aliminidler kati-eriyik etkisi ile sertlestirilebilmektedir. Farkli alasimlarin
1000°C'de Ni3Al fazinda (L1,) eriyebilirligi li¢ grup altinda incelenmistir: Birinci grup Si,
Ge, Ti, V, Hf elementleri genelde aliminyum alt kafesine, ikinci grup Cu, Co ve Pt nikel
alt kafes yapisina ve {iciincii grup Fe, Mn ve Cr elementleri ise her iki alt kafes yapisina
yerlesmektedir. Alt yapiya yerlesmede, atom boyutundan ¢ok elektronik yapi yani
elementin periyodik tablodaki yeri yerlesme davranisi ilizerinde daha etkili olmaktadir.
NizAl'da kat1 eriyik olusumu, atomik boyut uyumsuzlugu ve NizAl-Ni;X arasindaki
olusum 1s1 farklilig1 ile kontrol edilir. Ni3Al'un oda sicakliginda kati-eriyik sertlesmesi,
alasim elementinin yerlesme diizenine, atomik boyut uyumsuzluguna ve alagimin
stokiometriden uzaklasma derecesine baglidir. Mukavemet, Aliiminyumca zengin
alasimlar ve stokiometrik alagimlar i¢in telaffuz edilmektedir. Mekanik 6zellikler agisindan

da ilgi c¢ekici hale gelen alagimlar en c¢ok korozyona maruz uygulamalarda



kullanilmaktadir. Ayrica oksidasyon ve karbiirizasyon direncinin yiiksek olmasindan

dolay1 kavitasyon-erozyon asinma direngleri yiiksektir [2].

2.2.2. NiAl

Ni-Al sisteminde yaklasik % 40 Ni igeriginden itibaren Hacim Merkezli Kiibik yap1
esasli B2 tip kristal yapiya sahip tek faz seklinde olusmaya baslar. NiAl'un fiziksel
ozellikleri yiiksek sicaklik uygulamalari icin L1,'den daha uygundur. Yiiksek ergime
noktasina (1638°C) diisiik yogunluk (5.86 gr/cm’) ve daha yiiksek Young modiiliine (294
GPa) sahiptir. Ayrica yiiksek sicakliklarda miikemmel oksidasyon direnci gdsterir.
Oksidasyon direnci, Hf ve Zr refrakter elementlerin alagim elementi olarak kullanilmasi ile
daha da 1iyilestirilmektedir. NiAl'un uygulamalarda kullanimi i¢in iki dezavantaji vardir:
Kullanim sicakliginda zayif siineklik ve yiliksek sicakliklarda diisik mukavemet ve
siiriinme direnci. NiAl tek kristali basma uygulamalarinda oldukg¢a siinek olmasina karsin,
tek ve ¢ok kristalli NiAl oda sicakliginda ¢ekme sartlarinda oldukca gevrektir.
Aliiminidlerin 400°C iizerinde slinekligi hizla artar ve 600°C altinda oldukca siinektirler.
NiAl gaz tiirbin donamimlarinda kullanilmaktadir. NiAl tek kristalleri, Ni-esash
siiperalasimlarla mukayese edilebilir siirinme direncine sahip iken mekanik 6zellikleri
yetersizdir. Yapilan arastirmalarda tek kristallerin darbe mukavemetinin gaz tiirbin
pervaneleri i¢in yetersiz oldugu fakat sabit parcalarda Ornegin, vanalarda ve yanma
contalarinda kullanim i¢in yeterli oldugu tespit edilmistir. NiAl alasimlarinin darbe

mukavemeti daha yiiksektir [4].

2.3. SHS (Kendi Kendine flerleyen Yiiksek Sicakhk Sentezlenmesi)

1960' yillarda, karbiirler, boriirler ve silisidler dahil olmak iizere pek ¢ok seramik
sistemlerin kendi kendine yayilan yanma sentezi, kat1 hal yanma c¢alismalarmin bir sonucu
olarak eski Sovyetler Birligi'nde yogun olarak arastirilmistir. Son yillarda, bu ydontem
malzemelerin sentezlenmesi, 6zellikle Amerika Birlesik Devletleri, gelismis refrakter
malzemelerin sentezi i¢cin aktif olarak bir¢ok iilkede arastirilmistir. Boylece, yanma
sentezlenmesi yontemleri yiiksek erime noktalarma sahip intermetalik bilesiklerin olusumu
icin alternatif teknik bir siire¢ olarak arastirilmistir. Reaksiyonla sentezleme (yanma
sentezlemesi), ham f{irtinlerin, ateslenir ateslenmez ekzotermik bir reaksiyonla, bir anda

istenen {iriinlere doniistiigli islemin adidir.



Yanma sentezi (YS) iki mod ile olusabilir: Bu modlarin sematik bir diyagrami Sekil
2.2'de gosterilmistir.

Yanma sentezinin (YS) ilk moduna kendi kendine ilerleyen yiiksek sicaklik
sentezlemesi (SHS) denir (Sekil 2.2.a). Bu sentezlemede, karistirilan tozlardan tiretilen bir
briket (kompakt), bir ucundan bir tungsten bobin yardimi ile ateslenir ve bu ucta baslayan
reaksiyon bir dalga seklinde ilerleyerek, tozlarmn bir kismini yakar ve nihai liriinii meydana
getirir. Atesleme sonucu olusan reaksiyon bir kere baslayinca, kendi irettigi 1siy1
(reaksiyon egzotermiktir) kullanarak ontindeki kismin sicakligini atesleme sicakligina
yiikseltir ve bu sekilde reaksiyon dalgas1 baska bir dis 1s1 kaynag1 olmadan kendi kendine
devam eder.

Ikinci atesleme yontemi 1s1l patlama veya es zamanli yanmadir (Sekil 2.2.b). Bu
yontemde, soguk preslenmis tozun biitiinii atesleme sicakligma kadar bir firin icerisinde
isitilir. Bu sicaklikta soguk preslenen toz aniden iiriine doniisiir. Her iki atesleme yontemi

de gecmiste, nikel aliiminatlarin {iretiminde kullanilmig olan yontemlerdir [5] .
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Sekil 2.2. Yanma sentezi modlar1: (a) SHS, (b) Es zamanli yanma.

Yanma sentezlenmesinin prensibi, Sekil 2.3'te gosterilmistir. Burada sikistirilmis
tozlardan yapilmis bir silindirik numune {istiine yerlestirilmis olan bir tungsten tel,
numunenin Ust tabakasmin isitmasini saglayan, bir DC akima tabi tutulur. En kisa siirede
bu katmanin sicakligi belirli bir sicakliga ulastiginda, tutusma sicakligr (Tig) olarak

adlandirilan, reaksiyon meydana gelir [5].
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Sekil 2.3. SHS isleminin fotograf ve sematik resmi

Yanma sentezi ile sentezlenen iriinlerin sayis1 1970 ve 1980'li yillarda hizli bir
sekilde artmis ve su anda 400 farkli bilesigi asmaktadir. Ozellikle, karbiirler (TiC, ZrC,
SiC, B4C, vb), boriirler (TiB,, ZrB,, MoB,, vb), silisidler (TisSi;, TiSi;, MoSi,, vb),
nitritler (TiN, ZrN,Si;N4, BN, AIN), ve intermetalik (NiAl, NizAl, NiT1i, TiAl, CoAl, vb.)

bu malzemeleri igerir.

2.3.1. Yanma Sentezi Uretim Teknolojileri

Genel olarak, yanma sentezi ile ileri malzemelerin biiyilk 6lgekli liretimi igin
yontemler {i¢ ana adimdan olusur:

(1) Yesil (Ham) karisimin hazirlanmast;

(2) ytiksek sicaklik sentezi ve

(3) sentez islemi sonrasi. Bu adimlarin sematik bir diyagrami Sekil 2.4'te
sunulmustur.

Ik adim genelde toz metalurjisi kullanilan prosediirlere benzer olarak burada
reaktant tozlar kurutulur (6rnek, vakum altinda 80-100°C'd ), uygun miktarlarda tartilir ve
karistirilir (6rnek; bilya karistirma). Bazi uygulamalar icin, 6zellikle diisiik gozenekli veya

gozeneksiz malzeme tliretimi i¢in, yesil(ham) karigimin soguk preslenmesi gereklidir [5].
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Sekil 2.4.Yanma sentezi teknolojilerinin genellestirilmis sematik diyagrami

2.3.2 Yanma Sentezinde Yapi1 Olusumunu Etkileyen Kimyasal ve Fiziksel Siirecler
Yanma sentezi sirasinda yapimnin olusumunu etkileyen kimyasal ve fiziksel siirecler

belirlenmistir:

1 - Reaksiyona girmemis bolge i¢in reaksiyondan 1s1 transferi;

2 - Kati reaktanlarinin faz gegisi;

3 - Otektik erime ve kontakt erimenin olusumu;

4 - Reaktanlarinin erimesi;

5 - Erimis bir fazin yayilmasi;

6 - Erimis parcgaciklarin birlesmesi;

7 - Ugucu yabancit maddelerin ve reaktantlarin gazlastirilmasi;

8 - Ilk {iriin olusumu ile kimyasal reaksiyon;

9 - Ara iiriinlerin erimesi;

10 - Sogutmaya bagli erime kristallesmesi;
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11 - Kristal biiylime;
12 - Sogutma sirasinda kati iiriinlerde faz gegisi;

13 - kristal yapinin diizeni [5].

2.4. Reaksiyon Sentezinin Avantaj ve Dezavantajlar

Yanma teknikleri erime ve dokiim, ya da reaktif olmayan toz metalurjisi gibi bu tiir
geleneksel reaktif olmayan siirecler lizerinde ¢esitli avantajlari vardir:
(I) kolaylig1 ve hizi;

- Uriinlerinin yiiksek safligy;

- Malzemenin eszamanli olusumu ve yogunlagma olasilig1.
(IT) islemin kendisi igin diisiik enerji gereksinimi, reaksiyon ile yayilan énemli dlgiide
enerji oldugu, bazi sistemlerde oda sicakliginda bir torg alevi ile ateslenebilmesi;
(IIT) Geleneksel toz metaliirjisi veya kiilce islemler ile karsilastirildiginda sonugta elde
edilen malzeme yiiksek saflikta: yanma Oniinde asir1 sicakliklarda, ucucu kirleticileri
kaldirir ve pota duvar gibi bu tiir potansiyel kirlenme kaynaklar1 ile uzun siireli temas
onlenmis olur;
(IV) karmasik ve kararli fazlarm iiretimi: termodinamik agidan kararsiz fazlar veya iki fazl
bir malzeme bu tiir element tozlardan bir TiC takviye NiAl olarak, yerinde iiretilir ve
(V) oldukga basit ara¢ gereksinimlerine ihtiya¢ duyulur.
Bu avantajlar ile iiriin iiretilmistir, Ornegin:

- Asindiricilar, ara¢ kesme, parlatma tozlar1 (6rnegin TiC);

- direngli 1s1tma elemanlar1 (6r. MoSi);

- Yiiksek sicaklik yaglayicilar: ( 6rnegin Mo'nin Kalkojentirler;

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

- Sekil hafizali alagimlar (6r. NiT1);

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

- 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:
(IDfaz homojenligi ¢cok fazli sistemleri elde etmekte zor olabilir;
(ID) termal gegisler, 10° K/cm mertebesinde, bliyiik artik gerilmeler gelistireceginden {iriin

malzemesinde catlaklara neden olabilir;
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(IIT) yanma reaksiyonlar1 kontrol etmek zordur;

(IV) tozlardan yakin net sekil isleme, hacim degisiklikleri erime nedeniyle zor olabilir [5].

2.5. Ni-Al Metallerarasi Malzemelerin Uretimi

2.5.1. Reaksiyon Sentezi islemi

Ni-Al faz diyagrami 5 tane metallerarasi faz icerir (ALNi, ANi;, AlsNis, Nal ve
NizAl). Bu bilesiklerden NiAl ve NizAl simdiye kadar yiiksek sicaklik yap1 malzemeleri ve
kaplama uygulamalar1 i¢in oldukca biiyiik bir bilimsel ilgi odagi olmustur. Bu dogal bir
durumdur Ciinkii her iki bilesik de faz diyagraminda ergime sicakligi en yiiksek olan
bilesiklerdir. Yogunluklar1 nispeten diisiikk, dayamimlar1 1yi ve yiiksek sicakliktaki
korozyon ve oksitlenme direngleri de yiiksektir. NiAl‘un ergime sicaklig1 (1638°C)’dir; Ne
var ki, NiAl diisiik sicaklikta gevrek olup, yiiksek sicaklikta zayif dayanima sahiptir. Yine
de, tane kii¢iiltme yolu ile dayanim artis1 ve bir ikinci faz ile de yiiksek sicaklikta artis elde
edilebilecegi teorik olarak gdsterilmistir.

Bu bilesiklerde ilgi odagini, bu malzemelerin Ni esasli siiper alagimlarin yerine
kullanilmas1 olusturmaktadr. Yiiksek sicaklik korozyonu ve oksitlenmeye Kkarsi
gosterdikleri direng, bu malzemeleri, reaksiyonla sentezlenmelerinin miimkiin oldugu
yiiksek sicaklik kaplamas1 uygulamalari i¢in ¢ekici kilmaktadir.

Bu nedenle, bunlarm ticari kullaniom amaciyla {retilebilmeleri, biyiik bir
endiistriyel oneme sahiptir. Yanma sentezlemesi (CS) veya Reaksiyon sentezlemesi (RS),
seramikler, metalleraras1 bilesikler ve bunlarin kompozitlerinin, ergime sicakliginin ¢ok
altindaki bir sicaklikta ve ¢ok kisa siirelerde iiretilmesi i¢in kullanilan bir yontemdir. Bu
islemle saglanan enerji tasarrufu ve ekonomik yararlar, genis bir sekilde yayimlanmustir.
Bu konuda bir¢ok arastirmaci tarafindan hazirlanmis derlemeler ve deneysel sonuglari

iceren bir¢cok yaym bulunmaktadir.

2.5.2. SHS Atesleme Yontemleri

Reaksiyonla sentezleme (yanma sentezlemesi), ham triinlerin, ateslenir ateslenmez
ekzotermik bir reaksiyonla, bir anda istenen iiriinlere doniistiigii islemin adidir. Islem iki alt
atesleme yontemine ayrilabilir. Ilkine, kendi kendine ilerleyen yiiksek sicaklik

sentezlemesi (SHS) denir. Bu sentezlemede, karistirilan tozlardan iretilen bir briket

13



(kompakt), bir ucundan bir tungsten bobin yardimi ile ateslenir ve bu ugta baslayan
reaksiyon bir dalga seklinde ilerleyerek, tozlarm bir kismini yakar ve nihai liriinii meydana
getirir. Atesleme sonucu olusan reaksiyon bir kere baslayinca, kendi irettigi 1siy1
(reaksiyon egzotermiktir) kullanarak oniindeki kismin sicakligini atesleme sicakligina
yiikseltir ve bu sekilde reaksiyon dalgas1 baska bir dis 1s1 kaynagi olmadan kendi kendine
devam eder.

Ikinci atesleme yontemi 1s1l patlama veya es zamanli yanmadir. Bu ydntemde,
briketlenmis (soguk preslenmis) tozun biitlinii atesleme sicakligina kadar 1sitilir (mesela bir
firin i¢erisinde).Bu sicaklikta toz briket aniden iiriine doniisiir.Her iki atesleme yontemi de
gecmiste, nikel aliiminatlarm iiretiminde kullanilmis olan yontemlerdir.

Reaksiyonla sentezleme yontemindeki 6nemli bir parametre, adyabatik sicaklik
(Tad)’ tir. Tozu nihai {iriine dontiistiiren reaksiyon egzotermik bir reaksiyon olup, reaksiyon
o kadar hizli gerceklesirki; kosullar1 adyabatik kabul edilebilir.Bu nedenle, biitiin olusum
1s1sinin briketin sicakligini, sifir kayipla, adyabatik sicakliga yiikselttigi farz edilir.

Bu sicaklik basit termodinamik denklemlerle hesaplanabilir ve o reaksiyon icin
cikilan maksimum ya da en yiiksek sicakligi gosterir. Ni,Al, gibi bir nikel aliiminatin

reaksiyon sentezi i¢in adyabatik sicaklik, asagidaki denklemlerle bulunabilir:
Ni+b. Al = NLAL + ISI e ereeeaees 1)
(mesela, a=b=1 i¢in Ni,Al, = NiAl olur) Is1 dengesi igin:

Taw<Tm i¢in (Tp= ergime sicakligidir)

™
|

” [Ty y Tad
AH (N, AL) + | CaNi+b-ADIT — | “CyNi,AlL)dT ?)

298 e

T > Th i¢in
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i IR
‘ﬁHj:lﬂﬂ[Nia Al,) + CP{H‘NE + b-AldT
J298
[ Tu.d
= Co(Ni, Al T + vH, + x

[T
JTR I

Co(Ni, Aly, ergiyik)dT (3)

T.q = T olmast durumunda, v= 0-1 ve x=0 olur. Ts¢> T olmasi durumunda ise, v=x= 1
olur. Cp(NiaAlb, a Ni + b Al)= Ni,Aly,” nin 6zgiil 1s1 kapasitesi, a Ni + b Al ise elementer
reaksiyon dncesi toz karisiminin 6zgiil 1s1 kapasitesidir (Jmol'K ™). Tg=reaksiyon sicakligi,
Tag=adyabatik sicaklik, T,=NiAl’'un ergime sicakligi, v= adyabatik sicakliktaergiyen
NiAl’in hacim oranm1 ve H,,=Ni,Aly,’nin ergime entalpisidir (ergime gizli 1s1s1).

Deneysel bir caligmada, reaksiyon esnasinda dlgiilen maksimum sicakligin, teorik
olarak belirlenen adyabatik sicakliga esit ya da bu degerden daha kiicliik oldugu
belirlenmistir. Reaksiyon esnasinda ulasilan maksimum deneysel sicakliga “Yanma
Sicaklig1 (T¢)” adi verilir. Is1 kayiplar1 tamamlanmamis reaksiyonlar, azalmis reaksiyon
hizlari, toz boyutlarmin biiyliik olmasi ya da briketten radyal yonde kaybolan isidan
kaynaklanabilir. T,y, reaksiyon mekanizmasmi anlama ve smiflandirma acisindan
yararhidir. Bu deger, incelenen reaksiyon esnasinda, reaksiyona giren tozlar ile iirinlerin
umulan fiziksel durumunu gosterebilir. Eger T,q, hem tozlarin hem de iirtinlerin kaynama
sicaklik degerlerinden daha kiigiikse, reaksiyona “gazsiz” adi verilir. Bu durumda buhar
basinglar1 ihmal edilecek durumda distktir. T,y toz ve iirlinlerin ergime sicakli
degerlerinden daha kiigiikse, bu durumda reaksiyon kat1 halde meydana gelir. Bu kosullar
altinda tozlarin iiretilebilecegi rapor edilmistir. Eger T,q toz ve lriinlerin birinin ergime
sicakligindan daha yiiksek ise, sivi-kati reaksiyonu meydana gelir. Kisaca, reaksiyon,
gazsiz, kati-kati, kati-sivi veya gazli olabilir. Bunlarmin hepsinin olusacak mikroyap1 ve
iriin 6zellikleri tizerinde 6dnemli etkileri vardir. Bazi durumlarda NiAl bilesiginde oldugu
gibi, T4, meydana gelen metallerarasi bilesigin ergime sicakligini asabilir. Bu da baslica
iretim tekniklerinin kullanilmasini saglayabilir. Yine adyabatik sicakligin, reaksiyonun
kendi kendine ilerleyen tipte olup olmayacagimni tahminde kullanilabilecegi de bildirilmistir
[6].

Nikel aliiminatlar i¢cin adyabatik sicakliklar ve termodinamik ozellikler birlikte

Tablo 2.1 ve 2.2’de verilmistir [6].
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Tablo 2.1. Nikel aliiminatlarin olusum entalpileri ve 1s1l kapasiteleri

Bilegik AH;55(kJ mol ™) AH_(kI mol™") Ozqil ls1 Kapasitesi (J mol~" K™)

Al Ni —150.624 38 =43144 + 138406 % 107°T + 14611 = 10°T 2 — 67314 = 10-6T2
AlNi, -18242 56* = 106.067 + 34303 x 10737 — 0.001 x 10°72 + 0.003 x 10-°7?
NiAl —118.407 63 =41.925 + 13.6 % 10737 - 0.033 % 10°T2 + 0.1 x 10572

Ni;Al —153.1%4 50# = 88491 + 32218 x 1077 4+ 0001 x 10°7-2 - 0.001 = 10-°72

* Diizenli alagimlara ait termoadinamik badintilardan hesaplanmigtir

Tablo 2.2. Ni-Al bilesiklerinin adyabatik sicakligi

Bilesik 298 K'de Olusum szt T(K) "7 — 298 Kicin

K ¢kJ mol—Y) T )
NizAl —153.1 1668 1546.5
NiAl —1184 1911 1911
Ni,Al —56.5 1406 1406
Nial, —150.7 1127 1127

* Taan = Atesleme dncesi vesil elementer briketin dntav sicakhi

SHS yonteminde, reaksiyon atesleme sonrasi oda sicakliginda bile kendi kendini
devam ettirerek parcanin diger ucuna ulasir. Baslangicta, soguk preslenmis briketin bir
ucuna harici bir 1s1 kaynagi uygulanir. Boylece briketin sicakligi atesleme sicakligina
(Tig)ytikseltilir. Reaksiyon basladiktan sonra, artik harici 1s1 kaynagmin bir islevi kalmaz,
dolayisiyla devre dis1 birakilabilir. Reaksiyon sonucu olusan 1s1, reaksiyon tabakasinin
oniindeki tabakayi isitarak, sicakligini atesleme sicakligina yiikseltir ve bu tabakada da
reaksiyonu baslatir. BOylece ardarda meydana gelen reaksiyonlar bir dalga seklinde
ilerleyerek, briketin sonuna ulasir ve istenen iirlin 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 olmas1 gerektigi gibi degilse,
dalga, salinimli (yliksek ve algak ilerleme hizlarina sahip periyotlar halinde) veya doner
(briket etrafinda spiral) davranis gstererek kararsiz hale gelebilir ve sonebilir.

Bir reaksiyonun kendi kendine devam edip etmemesi bir dizi faktére baghdir.
Reaksiyon 1sisinin bir kismi dndeki komsu tabakayi isitmada kullanildigr i¢in, iirliniin
1s1sm1 artiracak 1s1 miktar1 azalir ve bu yilizden SHS ¢ deki T,q degerinin 1s1l patlama
reksiyonlarindakinden daha az oldugu bilinir. Sekil 2.5’te, bir SHS ve 1sil patlama

reaksiyonlarinda olusan enerji aktarimmi gostermektedir [6].
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H(R): Girenlerin entalpisi

H{P): Uriinlerin entalpisi

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

Uriinler

ENTALPI ()

T] T.' Tad[T!} Tad(TLg}
SICAKLIK (K)

Sekil 2.5. SHS ve 151l patlama reaksiyonlarinda olusan enerji aktarim

Eger bir reaksiyon oda sicakliginda kendi kendini siirdiirmiiyorsa, briketin,
ateslemenin baglayabilmesi i¢in oda sicakligindan daha yiiksek bir sicakliga kadar (mesela
T, sicakligmna kadar) isitilmasi gerekir. Eger numune 6n tavlamaya tabi tutulursa, bu
durumda malzemede ateslemeyi baslatmak icin ¢ikilmasi gereken sicaklik (yani T
sicakligr) 6nemli Olciide azalmaktadir. On tavlama sicakligindan ayri olarak, sicaklik
atesleme sicakligmma daha ulagmadan Once (Ty) 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 gdzlem, adyabatik sicaklik
Tag >1800 K olmadikca reaksiyonun kendi kendine ilerlemedigini gostermistir. Munir ve
arkadaslar1 Cp’ nin sicakliga hassasiyetinin az olmasi nedeniyle, AH; 293/Cp,295 orant ile Taq

arasinda yaklasik bir bagint1 oldugunu gosterdiler. Son zamanlarda eger:

(Tag- Tyg)> Cy(reaksiyona girenler)
(Tig — Toar) < Co(Urlnler) e (4)
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olursa kendi kendine ilerleyen bir reaksiyon meydana gelecegi one siiriilmiistiir. Tiy ve Tstart
sirastyla, atesleme ve On tavlama sicakliklaridir. Cy(iirtinler) Tad ve Ty, arasindaki ortalama
ozgil 1s1, Cy(reaksiyona girenler) ise Tsar 1le Ty arasndaki ortalama 6zgiil 1sidir. 4 nolu
denklem dort Ni-Al metalleraras1 bilesiklere uygulandiginda, elde edilen sonuglar Tablo
2.3’de verilmistir [2]:

Tablo 2.3. SHS (kendi kendine ilerleyen sentezleme) tahminleri

Bilesik Taa | Toart | Tig | (Taa-Te/(Tg-Tsuar) | Cp(Girenler) / C,(Uriinler)
ALNi 1127 [ 298 | 900 0,38 0,24
ALND 1406 | 298 | 900 0,84 0,20
AINi 1912 [ 298 | 900 1,68 0,48
AINi; 1586,5 | 298 | 900 1,14 0,23

Bu sonuglar, 4 nolu denkleme gore, bilesiklerin hepsinin 6n 1sitma gerekmeden oda
sicakliginda SHS(kendi ilerleyen yiiksek sicaklik sentezlemesi) islemini gerceklestirdigini
gostermektedir. Naiborodenko v.d. ise Ni3Al ve AI3Ni in nabizli (ritmik atan) rejimde (yani
kararsiz rejimde) yanmaya maruz kalabilecegini ve parcacik boyutu biiyiidiiglinde (63 pum)
ise yanmanin tamamen meydana gelmedigini bildirmislerdir.

Bu daha biiylik elemanter baslangi¢ parcacik boyutunun sonucudur. Aslinda, Ni;Al
son zamanlarda oda sicakliginda, Naiborodenko’ nunkinden daha kii¢lik parg¢acik boyutu
kullanilmaksizin SHS yOntemi ile iiretilmistir. Elemanter par¢acik boyutunun numunelerin
yanma davranigt ve nihai Uriin ilizerinde onemli bir etkisi vardir. Dolayisiyla dikkate
almmasi gerekir.

Yine vurgulanmasi gerekir ki, 4 nolu denklem SHS inde 6nemli bir¢ok parametreyi
icerse de, yogunluk ve 1sil iletkenligi icermemektedir. Bunun da 6zellikle, reaksiyonu
baslatmanin ¢ok zor olabildigi Ni/Al folyo malzemelerdeki gibi, ¢ok yogun briketler icin,

SHS reaksiyonlarmin baglamasi tizerinde dramatik bir etkisi vardir.

2.5.3. Reaksiyon Sentezinin Avantaj ve Dezavantajlar
Reaksiyon sentezinin bir iiretim islemi olarak kullanim avantajlar1 sunlardir:
1.Diisiik islem sicakliklari,
2. Diisiik enerji girdisi ve kisa islem siireleri,

3. Geleneksel islem ekipmanlar1 yani diisiik ekipman maliyeti,
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4. Saf iirtin eldesi (duisiik kaynama sicakligina sahip empiiriteler nedeniyle), ve
5. Nihai seklin bir defada elde edilebilmesi.

Reaksiyon sentezinin dezavantajlar1 da sunlardir:

2.5.4. Gozeneklilik

Reaksiyon sentezi ile iretilen malzemelerin mikroyapist c¢ogunlukla 6nemli
miktarda gozenek icerir. Bu gbzeneklerin 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 6nce, kati hal diflizyonu meydana geldigi
zaman nikel ve aliiminyum arasindaki dengelenmemis difiizivite nedeniyle olusur.

c. Reaksiyon esnasinda olusan gazlarin olugsmasi ve kaynama noktasi diisiik
empiiritelerin gaz haline doniliserek malzeme i¢inde hapsolmasi. Yiiksek sicaklikta bu
fazlarin genislemesi gozeneklere yol acar ve hatta bazi1 durumlarda siddetli reaksiyonlarda,
briketi patlatabilir.

d. Eger iirtin NiAl da oldugu gibi, yanma sicakliginda erirse, katilagsma
biiziilmesinin indiikledigi gozeneklilik olusabilir. Ergimenin devam etmemesi, bu tip
gozeneklilige yol acar.

e. Uriinler ve reaksiyona giren tozlar arasindaki 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, ddvme
ya da basmngh dokiim gibi islemlerin uygulanmasi, bu kusurlar1 yok edip, yanma

sentezlemesi isleminin faydalarini artirabilir [6].

2.5.5. Simirh islem Kontrolii

Geleneksel 1s1l islem ile karsilastirildiginda, reaksiyon kinetigi hizli ve maksimum
sicaklikta kalma siiresi cok kisa (dakika ve saniyeler) oldugu i¢in, bazi islem
parametrelerindeki degisim sinirlidir, yani, mesela, yanma sicakliginda islem siiresi ile

oynamak pek miimkiin degildir.
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2.6. Nikel Aliiminatlarin Reaktif Islenmesi

2.6.1. Basing¢siz Reaksiyon sentezlemesi

Isil patlama durumunda, nikel aliiminatlarin reaksiyonla sentezi, nikel ve
aliminyum tozlarmin bir turbula mikser yada bilyal1 bir karistiricida gerekli sitokiyometrik
oranlarda karistirilmasini igerir. Calismalarin ¢ogunda karbonil nikel tozu ve helyumla
atomize edilmis aliiminyum tozu (minimum miktarda yiizey oksiti iceren) kullanilmistir.
Karstirillan toz daha sonra bir kalip igerisinde, ya tek yonde ya da izostatik bir sekilde
basilarak, yesil (yas) briket haline getirilir.

Gozenekli briketler, reaksiyon esnasinda buharlasabilip istenmeyen gozeneklilige
yol acan emilmis maddeleri uzaklastiracak orta bir sicakliktaki bir vakum firinina
yerlestirilerek gazlar1 alinir. Daha sonra da bir firina koyularak atesleme sicakligina (Tig)
kadar 1sitilir. Nikel aliiminatlar1 {izerine son ¢alismalar1 Misiolek v.d., Philpot v.d., ve
Miura v.d., yapmislardir.

Misiolekin ¢alismast Ni3Al bilesigi iizerine odaklanmis iken, Philpot ve Miura
sirastyla < atomik %30 Al ve < atomik %50 Al iizerinde yogunlasmislardir. Reaksiyon
sentezinde kullanilan ytliksek 1sitma ve sogutma oranlarindan hareketle(nedeniyle), sekil
hafizali Ni-atomik %36,8 Al da iretilmistir. NiAl bilesigi, genelde metallerarasi
bilesiklerin incelenmesinde kullanilan model bir malzemedir. Toz boyutu, sicaklik,
sicaklikta kalma siiresi, 1sitma hizi, firm atmosferi ve sitokiyometri gibi islem
parametrelerinin {iriin iizerindeki etkileri incelenmistir.

Bu caligmalardan elde edilen ana bulgu, NiAl bilesigini olusturacak tozlar
arasindaki reaksiyon ara asamalardan gecerek meydana gelir. Yine son zamanlarda
NiAl'un SHS esnasinda fazlarin tespiti i¢in zaman-¢oziimlii (resolved) — X-1s1n1
difraksiyonu (TRXRD) uygulanmistir. Reaksiyon 6nce, gecici bir siv1 faz, bir 6tektik veya
aliiminyum, olusturur (6tektik 640 °C” de olusur, aliiminyum 660 °C’ de ergir). Gegici siv1
faz daha sonra, briket boyunca hem nikeli hem de aliiminyumu tiiketerek ve en sonunda da
yanma dalgasi i¢inde NiAl’u ¢okelterek yayilir. Olusan sivi faz gegicidir ve bu durumdaki
reaksiyon sentezi ya da reaktif sentezleme, gecici sivi faz sinterlemeye benzemektedir.
Diisiik 1sitma hizlary, sivi faz olusmadan Once, aliminyumca zengin metaller arasi

bilesiklerin olusmasina yol agabilir.
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Ergime noktasy, otektik sicakliktan sadece 20°C yiiksek oldugu i¢in, Ni-Al’un
basarili reaksiyon sentezlemesinde, aliiminyumun ergimesi kaginilmazdir. Ni ile Al’un
reaksiyonu esnasinda bir sivi fazin varligmin (6tektik/aliiminyum) en son ({iriiniin
yogunlugu iizerinde belirgin bir etkisi oldugu bulunmustur. Stvi fazin miktar1 Al miktarmin
atomik yiizde olarak %25 ten %50 ye kadar artmasi halinde, arttigi belirlenmistir.
Aliiminyumun miktar1 atomik % olarak %28’ 1 astiginda, briketin ¢okmesi beklendiginden,

tamponlanma geregi duyulur [6].

2.6.2. Tozlarin Parcacik Boyutu ve Birbiriyle Baglantisi

Tozlarm  parcaciklarin  yeniden diizenlenmesi ve kapiler kuvvetlerle
yogunlagsmasina neden olan gecici bir sivi fazdan bahsettigimiz icin, diisiik ergime
sicakligina sahip olan fazin (Al), briketin her yerinde birbiriyle baglantili olmas1 6nemlidir.
Reaksiyon sicakliginda sivi fazin meydana gelmedigi alanlarda gozenek olusacaktur.
Birbiriyle baglanti, gecici sivi fazm briketin her yerinde {iniform bir kapilerite saglar ve
yogunlugu artirir. Birbiriyle baglanti, ayn1 zamanda parcacik boyut oranina da baglidir.
Sitokiyometrik NiAl bilesiminde, aliiminyumun hacim oran1 % 34’ tiir.

Biggs boyle bir hacim orani durumunda, diisiik ergime sicakligina sahip olan
aliminyumun parcacik boyutunun nikelinkinden en az 2,5 kat daha kiiciik olmasi
gerektigini gosterdi. Misiolek vd. 45 um luk nikel tozlarin1 degisik boyutlarda aliiminyum
tozlar1 ile sentezlediler. 18 um dan daha biiyiik aliiminyum tozlar1 kullanilmas1 halinde,
aliminyum tozlar1 arasindaki baglanti kayboldu ve gozenekli bir yap1 elde edildi.
Aliiminyum tozun boyutu artirildikca, yogunlasmay1 saglayan kapiler kuvvetin de azalmasi
beklenir. Ayrica, sivi faz reaksiyonunun ve yayilmasmin hizli olmasi nedeniyle, 6zellikle
aliminyum boyutunun biiyiik oldugu durumlarda, gézenek olusumunun kag¢imnilmaz olacagi
kabul edilir.

Eger toz boyutu dogru secilmezse, eksik reaksiyon da meydana gelebilir. Genel
kural sudur: parcacik boyutu arttikca, reaksiyon tamamlanamayabilir, yanma sicakligi
azaltilir ve mikro yap1 metalleraras1 fazlarin bir karigimindan olusur. Son zamanlarda,
Ni/Al oraninin 1/3 oldugu, kalinlig1 25 um’ dan daha biiylik olan Ni ve Al folyolar i¢in,
maksimum sicakligin azaldigi ve reaksiyonun tamamlanmadiginin gozlendigine dair

benzer bulgular bildirilmistir [6].
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2.6.3. Parcaciklar Aras1 Kati Hal Difiizyonu

Otektik Al/AI3Ni reaksiyondan dnce gelse de reaksiyon esnasimnda yapilan DTA
(Diferansiyel Isil Analiz) ve elde edilen sicaklik profilleri, reaksiyonun otektiklerden
(640°C) daha diisiik sicakliklarda, mesela 550 °C’ de, olusabildigini kanitlamistir. Bu,
otektik sicakligin altindaki sicakliklarda, aliiminyum ve nikel parcaciklar1 arasinda olusan
kat1 hal diflizyonuna baglanabilir. Bu kat1 hal reaksiyonlari, agirlikli olarak, ALNi ve
AN, gibi aliiminyumca zengin bilesikler olusturur. Bu reaksiyonlar egzotermiktir
(isiveren) ve dolayisiyla briketin sicakligini mesela 550°C’den otektik sicaklik olan
640°C’ye yiikseltir. Bu sekilde de bir reaksiyon tetikler. Bu bilesiklerin olusmasi difiizyon
ciftleriyle yapilan ¢alismalarda yogun bir sekilde incelenmistir. Bu bilesiklerin olusmasi,
briketin sismesine ve nikel ve aliminyum arasinda dengelenmemis diflizyon nedeniyle de
Kirkendall gozenekliligine yol agabilir.

Son zamanlarda, briketin sicakligini otektik sicakligmna yiikselten NiAl olusumu
nedeniyle, 600°C civarinda yiiksek 1sitma hizlar1 (20°C/dak) i¢in bir 6n yanma asamasinin
var oldugu bildirilmistir. Ni3Al bilesimi i¢in oldugu gibi, diisiik aliiminyum miktarlarinda,
kat1 hal difiizyonu ile olusan aliminyumca zengin metaller arasi fazlarin olusumu,
reaksiyon atesleme sicakligina ulasildigi zaman mevcut aliiminyum miktarini azaltabilir ve
bunun da zararli bir etkisi olur. Bununla beraber, mesela NiAl gibi aliiminyumun hacim
oraninin bliyiik oldugu bilesimler i¢in, bu fazlarin olusumu esasen mesela Nit+Al=NiAl
gibi lirliniin ergimesine neden olan egzotermik reaksiyonlari azaltan bir tampon etkisi
yapar. Bu bilesiklerin dogru miktarlarda olusumunun Ni+Al=NiAl reaksiyonunu seyrelttigi
ve erimesini engelledigi gosterilmistir. Ayni tampon bilesikler reaksiyonda tiiketilmektedir.
Aslinda, 400°C’den yiiksek sicakliklar ve diisiik 1sitma oranlar ile ¢alisildiginda, Ni-Al

sistemi i¢in kat1 hal difiizyonu daima hesaba katilmalidir [6].

2.6.4. Isitma Orani

Isitma oranmin etkisi iki 1sitma tipi ile ortaya konulur. Birincisi, 1sitma hizi
azaldik¢a, kat1 hal difiizyonu meydana gelme ihtimali artar. ikincisinde, eger 1sitma orani
cok yliksek ise, islem kontrolii kaybolur ve briketin yilizeyi i¢ kisimdan daha hizli bir
sekilde reaksiyon sicakligina yiikselir. Bu da 1s1l patlamanin aksine, yiizeyde baslayan
reaksiyonun KIYSS tarzinda daha soguk olan i¢ kisma dogru hareket etmesine yol agabilir.

Yine, Ni3Al’'un reaksiyon sentezlemesinde, argon ve hidrojen atmosferleri kullanildiginda
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ve 1sitma hizi 30 K/dak’dan 3 K/dak’ya disiiriildiigiinde, muhtemelen Kirkendall
gozenekliligi nedeniyle, sisme meydana geldigi bildirilmistir. Dolayisiyla, orta hizda bir

1sitma rejimi tavsiye edilir.

2.6.5. Atmosfer

Nikel aliiminatlarin reaksiyon sentezlemesinde yogunluk ag¢isindan en iyi sonugclar,
reaksiyon vakum altinda ger¢eklestirildigi zaman elde edilir. Vakum, cevreye 1s1
kayiplarini azaltir ve yanma sicakligina ulasma siiresini bir parga da uzatir. Esas itibariyle,
dahili gozeneklilik, yogunlugu artiracak sekilde yok edilir. Argon ya da hidrojen
kullanildiginda, 1s1, reaksiyona giren briketten atmosfer araciligi ile uzaklastirilir. Ayrica,
argon ve hidrojen gozeneklerin i¢cinde hapis kalir ve yogunlugun artmasini engeller. Ni; Al’
da hidrojen argondan daha c¢ok diflize oldugundan, hidrojen atmosferinde yapilan
reaksiyon sentezlemesinde, yogunluk daha yiiksek olur. Bununla beraber, en yogun tiriinler

vakumda elde edilir.

2.6.6. Atesleme Sicakhigr ve Ham (yas) Yogunluk

Bu ¢alismalarda kullanilan firin sicakliklar1 ekseriya, 550-750°C araliginda, siireler
ise 10 ila 15 dakika arasinda degisir. Vakumda c¢alisilmadiginda, daha yiiksek sicakliklar
kullanildig1 zaman, iceride kalan gazlarin sismesi nedeniyle daha diisiik yogunluklar elde
edildigi de gorilmiistiir. 550°C’nin altindaki sicakliklarda, muhtemelen reaksiyon
esnasinda siv1 bir faz olugsmadigi i¢in gozeneklilik daha yiiksek olmaktadir.
Teorik yogunlugun yaklasik %72’sine ulasan yas yogunluga yola agan yiiksek izo statik
briketleme basinglarinda atesleme sicakligi Ti,, Aliiminyumun atomik olarak %25 ila %50
arasinda oldugu Ni-Al sistemleri i¢in az ¢ok bilesimden bagimsizdir. Ne var ki, diisiik yas
yogunluklarda T;,, Al miktarindaki artigla azalir. Atesleme sicakligi, 1sitma hizi arttikga,

muhtemelen diistik sicakliklarda, kati hal egzotermik reaksiyonlar1 azaldigi icin, artar.

2.6.7. Alasim Elemanlar flavesinin Etkisi

Ni-Al bilesiklerinin reaksiyon sentezlemesi iizerinde alasimlamanin etkisini
inceleyen calisma sayis1 ¢cok degildir. Bor ilavesi e EXOMELT ™ islemi disinda, son
zamanlarda bazi ¢aligmalar yayimlanmistir. Pieczonka vd son zamanlarda Ni-Al-Mo in

reaktif sinterlemesini incelediler. Isitma hizinin, reaksiyon esnasinda sisme ya da biiziilme
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miktarim bliyiik 6lgiide etkiledigi goriildii. Bunu saglayan mekanizmada, baslangicta
yiiksek derecede egzotermik olan kati hal reaksiyonlari, aliiminat fazlarmimn olugmasini
saglamakta, sonra da bu fazlar sinterlemeye yardimci olan aliiminyumca zengin bir sivinin
olusumunu artirmaktadir. Diisiik reaktif sinterleme sicakliklarinda (700°C), kromun varlig,
olusan sivi miktarin1 azaltmakta ve sisme ve yogunlugun azalmasima yol acan homojen
yayllmay1 artrmaktadir. Reaksiyon sinterlemesindeki problemleri azaltmak i¢in, sicak
izostatik presleme kullanilmistir. Aslinda, reaksiyon sentezlemesinin mevcut {iretim
yontemleri ile yarisabilir bir islem olmasi i¢in, reaksiyon sentezlemesi ile iiretilmis olan

iriinler lizerinde alasim elementlerinin etkisinin daha detayli incelenmesi gerekmektedir

[6].

2.7. Ni Aliiminidlerin Uretiminde Kendi Kendine lerleyen Yiiksek Sicakhk
Sentezlemesi (SHS)

Son zamanlarda, dikkat, ¢ogunlukla aliiminatlarin reaksiyon sentezine verilmistir.
Ciinkii bu reaksiyonlarm egzotermikligi, seramiklere gore daha diisiiktiir. Yine NizAl ve
Ni;Al kompozitler iizerinde kendi ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi (KIYSS veya SHS) de
calisilmistir. Deney diizeneginde, tipik olarak, karismis tozlardan yapilmis bir peletin
merkezine bir termokapil (1s1l ¢ift) yerlestirilmistir. Bu pelet daha sonra oda sicakliginda,
vakum altinda ateslenir. Briketin ya da peletin yas yogunlugu, son iirliniin gézenekliligini
ve yine homojenligini biiyiik 6lciide etkilemektedir. Gozeneklilik ve homojenlik agisindan
en kotii sonuglar, teorik yogunlugun %52’si kadar yas yogunluga sahip olan numunelerde
elde edilmistir.

Yas yogunluk %80’e ¢ikarildiginda, tek fazli NiAl ve iirlin gozenekliligi %5’°de
daha az olarak elde edilir. Reaksiyon esnasinda aliiminyum eriyip yayilinca, gézeneklilik
baskilanir ve bu nedenle aliiminyum eriyigin nikel pargaciklar ile yakin temasmni Onler.
Dolayisiyla, bunlarin reaksiyonunu da baskilar. Aliimina (Al,O3;) ve SiC whiskerleri
seklinde ikinci bir fazin katilmasi eriyigin akisini1 onlemekte ve gozenekligin artmasi ile
ayni sonucu vermektedir. Ayrica, yas yogunluktaki artigla yanma sicakligi da artar. Bu,
gercekten de disiikten yiiksek yas yogunluklu numunelere artan {iriin homojenliginin
dogrudan sebebidir.

Yanma dalgasmin hizi, yas yogunluk azaldikga, azalir ve ikinci bir faz varsa, esas

itibariyle degeri 1-4 cm/sn araliinda olmak {izere artar. Yanma dalgas1 ikinci fazin
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ylizdesi fazla, yas yogunlugu diisiik oldugunda, kararsiz, yani salimimli ya da spin atar
(donerek ilerler) hale gelir. Bu etki, brikete 6n 1sitma uygulanarak azaltilabilir. Adyabatik
sicakhigin dalga hizini dogrudan etkiledigi bilinmektedir. Aslinda, NiAl'un KIYSS i¢in
1640°C‘de (NiAl’un ergime noktasi) adyabatik sicaklikla, hiz aniden artar. NiAl bilesigi,
reaksiyon esnasinda bir bariyer olarak davranir. Boyle bir bilesigin ergimesinin, reaksiyon
kinetigini ve yanma dalgasinin hizin1 énemli 6lciide etkiledigi gosterilmistir. Daha 6nce
belirtildigi gibi, baslangigtaki parcacik boyutu sadece doniisiim derecesi ve yanma hizi (her
ikisi de parcacik boyutu arttik¢a artar) tizerinde degil en son iiriiniin tane boyutu iizerinde
de dnemeli bir etkiye sahiptir.

SiC (Si+C->SiC) iin yanma ile sentezlenmesinde, SiC tane boyutunun elementer
tozlarin pargacik boyutu azaldikca, azaldigi goriilmiistiir. Ni ve Al’'un mikron alt1 boyuttaki
parcaciklar1 ile nikel aliiminat {retmek i¢in reaksiyon sentezlemesinin kullanildigi
calismalar ancak son birkag yildir yapilmaktadir. NiAl’ un oda sicakligindaki siinekliginin
tane boyutuna bagli olmasi nedeniyle, mikron alt1 nano tozlarmm reaksiyon sentezi,
iiretilecek bilesigin yararina olabilir.

Atesleme Oncesi tek yonlii presleme yesil briket igerisinde yogunlugun yer yer
farkliliklar gostermesine neden olur. Bu da reaksiyonun mikroskopik seviyede farkli
ozellikte ilerlemesine yol agar. Bu nedenle soguk izostatik persleme ile briket iiretimi
reaksiyonun homojen bir sekilde gelismesine yardim edecegi i¢in, reaktif islemin
uygulanmasi ve incelenmesi agisindan 6nemlidir.

Ni-Al sistemine ikinci bir faz katilirken, matris ve takviye arasindaki kimyasal ve
mekanik uyumu hesaba katmak ¢ok oOnemlidir. Ni-Al matris ile takviye arasinda
reaksiyonlar meydana gelebilir ve yine metrisle takviye arasindaki 1sil genlesme farki
mikro catlaklarin olusumuna yol acabilir. Mesela, Ni-Al bilesiklerinde takviye olarak SiC
kullanilmas1 6nerilmez. Ciinkii yanma sicakliginda siddetli reaksiyonlar olustugu i¢in, SiC
parcaciklarinin boyutlar1 kiiciik oldugunda, reaksiyon esnasinda tamamen tiiketilebilirler.
Kimyasal olarak uyumlu takviyeler AL O3, TiB,, AIN ve Y,05’ii igermektedir. Takviye ya
tozlara katilip karistirilir ya da aliimina (ALOs;) takviyenin olustugu gibi, reaksiyon
esnasinda olusur.

Artik gozenekliligin varligi, yekpare Ni-Al malzemelerin basingsiz reaksiyon

sentezlenmesinin bir dzelligidir. Iyi mekanik 6zellikler elde etmek icin, artik gdzenekliligi
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yok etmek iizere, sentezlemeden sonra 1200°C gibi yiliksek sicakliklarda yapilacak sicak
presleme veya sicak izostatik presleme gerekli olmaktadir.

Aragtirmalar, reaksiyon sentezlemesi ile iiretilen NiAl bilesiginin mekanik
ozelliklerinin, diger tekniklerle tiretilenlere esdeger mekanik 6zelliklere sahip oldugunu
gostermistir. Takviyeli NiAl bilesiklerde, takviyeler yanma sicakligini diisiirdiigii igin,
artik gozenekliliginin daha yiiksek olacagi ve tamamlanmamis bir reaksiyon goriilecegi
aciktir. Mesela, hacimce %20 TiB, pargaciklar1 ilave edildiginde, NiAl'un teorik
yogunlugu %98’den %62 ye diismektedir. Bu nedenle, gdzeneksiz bir yapiya ulagsmak icin
kompozitlerin basingsiz reaksiyon sentezlenmesinden sonra sicak izostatik presleme (SIP)

yapilmalidir [5,6].

2.8. Basing Destekli Reaksiyon Sentezlemesi
Reaksiyon esnasinda veya reaksiyondan hemen sonra basing uygulanmasi
gozenekliligi yok etmek i¢in cok faydali olmaktadir. Nikel aliiminat malzemelerin

iretiminde son zamanlarda asagidaki islemler uygulanmistir.

2.8.1. Reaksiyon Sicak Presleme Altinda Reaktif Sinterleme

Reaksiyon Sicak Presleme veya reaktif sicak presleme (RSP), tozlarn ayni anda
hem tek eksenli preslendigi hem de reaksiyon uygulandigi yontemdir. Bu yontemle NiAl
bilesigine Nb siinek fazi ilave edilerek, tozlar 800°C de 250°C de preslendiginde,NiAl’un
oda sicakligindaki siinekligi artirilmistir. Bunun sebebi Nb ilavesi ile matrisin tane
boyutunun 1 pm civarinda kalmasidir. Sicaklik 900°C’ye ¢ikarildiginda taneler
irilesmektedir. Bu tip sinterlemede Nb, NiTi ile etkilesmemis, yalniz, Nb/NiAl
arayiizeyinde 900°C’deki sinterlemede, Ni, AINb bilesigi olusmustur.

NizA’un basing altinda reaktif sinterlenmesi {izerinde yapilan deneylerde,
basmaniyiiksek yogunluk degerlerine ulasmak i¢in faydali oldugu fakat ayn1 zamanda da
1s1 kaybini artirdigi ve boylece NizAl’dan baska fazlarin da ortaya ¢ikmasina yol agtigi
bulunmustur. Bu durum yanma sicakliginin azalmasinin dogrudan bir sonucudur. Basing,
reaksiyon olustuktan sonra uygulandiginda ise, bir miktar NiAl ve serbest Ni meydana
gelmekte, fakat yapmin biiyiik kism1 NizAl fazindan olusmaktadir.

Bu teknik TiB;+Ni+Al tozlarina uygulanarak, hacimce %10 - 30 NiAl +TiB,’den
olugsan bir kompozit elde edilmis ve bu kompozit 20 MPa basing altinda 1650°C’de
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sinterlenmistir. Sicakligin NiAl’un ergime sicakligindan daha yiiksek oldugu bu sartlarda
olusan baslica fazlar NiAl, NizAl, Ni;B, AlB; ve NiTi, olmustur. Reaktif sicak presleme
son zamanlarda NiAl-Al,O3 fonksiyonel olarak derecelendirilmis kompozitlerin iiretiminde

de kullanilmistir [6].

2.8.2. Reaksiyon Sicak izostatik Presleme

Reaksiyon esnasinda izostatik basing uygulandiginda, isleme reaksiyon sicak
izostatik presleme (RSIP) adi verilir. Bu ydntem, nikel aliiminatlarin ve bunlarin
kompozitlerinin yogunlastirilmasinda ¢ok etkilidir. Ne var ki, 1200°C ve daha diisiik
sicakliklarda NiAl olusurken igyapida farkliliklar olustugu bildirilmistir. Bunun reaksiyon
esnasinda uygulanan basingtan dolay1 gecici sivi fazin diizgiin bir sekilde yayilmamasindan
kaynaklandig1 sdylenebilir. Reaksiyondan sonra, 1300°C sicaklikta, 6 saat gibi bir siireyle
homojenlestirme tavlamasi gerekli olmaktadwr. Bununla beraber NiAl/TiB, (par¢acik)
kompoziti tiretildigi zaman 1200°C’lik bir sicaklik homojen bir yap1 elde etmek i¢in yeterli
olmaktadir.

Bu, monolitik NiAl (30 um)’un aksine TiB, takviyeli malzemenin daha ince olan
tane yapist ile metaller arasi bilesigin malzemenin i¢indeki kisma oranla daha yiiksek olan
tane smir1 diflizyonuna verilmistir. Asagidaki Sekil 2.6’da nikel aliiminatlarin tiretimi i¢in
kullanilan tipik bir RSIP c¢evrimini gdstermektedir. NiAl’'un RSIP ile iiretiminde olusan

diizensizliklerin yok edilmesi i¢in reaksiyon sentezinden sonra SIP yapilmalidir [7]..

1200 °%C = 172 MPa
(60 dakika)

24 °Cidak!

Sicakhk
juiseg

5 MPa/dak

Sekil 2.6. NiAl i¢in tipik bir RSIP ¢evrimi
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2.8.3. Sok ve Dinamik (patlayic1) Kompaktlama

Patlayicili  kompaktlama nikel aliiminatlarin  iiretimine  uyarlanmstir.
Kompaktlanan tozlar etrafina patlayicilar konulmus olan bir silindirin i¢ine yerlestirilir.
Daha sonra patlayicilar patlatilir. Sokla meydana gelen kimyasal reaksiyon islemi 6nce bor
nitriir tozlarmin konsolidasyonuna (birlestirilmesine) uygulanmistir. Daha sonra da
elementer tozlardan nikel aliiminatlarin sentezlenmesinde kullanilmistir.

Sok dalgas: silindir i¢inde yayilirken, sonugta plastik deformasyona neden olan ¢ok
hizl1 bir basing ve sicaklik artisina, tozlarin tiirbiilansh akisma, farkli tozlarin karigmasia
ve birbirine siirtmesine ve toz parcaciklarinin kirilmasma yol acar. Bu yonteme sok
indiiklenmis reaksiyon sentezlemesi (SIRS) adi1 da verilir. Bu yontemde reaksiyonlar,
mikro saniyelik bir siirede meydana gelir. Ne var ki, bilesiklerin sentezlenmesine neden

olan temel siire¢, heniiz tam olarak anlagilamamaistir.

2.8.4. Yiiksek Basincta Reaksiyon Sinterlemesi

Alternatif olarak yiiksek basingta reaksiyon sinterlemesi (YBRS) ile nikel
aliminatlar1 disiik sicaklilarda ve yiliksek basinglarda iiretilebilmistir. Bu yontemde, 2
GPa’lik basinglara kadar, 500°C gibi diisiik sicakliklarda sitokiyometrik ve nikelce zengin
NiAl fazlar1 olusmustur. Reaksiyonun kat1 hal reaksiyonu oldugu e % 98,2’ lik teorik
yogunluga sahip tek NiAl fazi iiretildigi de bildirilmistir. Son zamanlarda yiiksek basingli
kendi ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi (YBKIYSS) de ayr1 bir yontem olarak denenmistir.

2.8.5. Tozu Enjeksiyonla Kaliplama

Bu yontem, 6zellikle kesik fiberleri toz matriste ayni yonde ve dogrultuda dizmek
icin faydali bir yontemdir. Yontemin NiAl kompozit uygulamalarinda tozlar ve parca
halindeki fiberler bir baglayici ile karistirilarak huni seklinde bir kaliptan gecirilir.

Ekstriizyon sicakligi, baglayicinin yumusama sicakligi iizerinde olacak sekilde,
dikkatlice, segilir. Ekstriizyondan sonra, yesil (yas) par¢a orta sicakliklarda (~ 450°C )
tavlanarak igindeki baglayici yakilip uzaklastirilir. Uriin bundan sonra, Sicak Izostatik
Presleme (SIP=HIP) ile birlestirilir. Fiberlerin en iyi sekilde, kiigiik boyutlu nikel ve
aliminyum tozlar1 ve ince capl fiberler kullanildiginda hizalanabilmektedir. Bu yontemle,
AL O; takviyeli tam yogun (gozeneksiz) NiAl kompoziti basarili bir sekilde iiretilmistir.

Yalniz, burada baglayicinin tamamen uzaklastirilmasi problem olabilmektedir [6].
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2.8.6. Nikel Aliiminatlari Eritme ve Dékme i¢in EXO-MELT ™ Yéntemi

Sikka ve arkadaglari; dokiim amaciyla NizAl esasli metaller arasi alasimlari eritip
dokmek i¢in yanma sentezlemesinde iiretilen enerjiyi kullanmaya muvaffak oldular. Bu
yontemle NizAl alagimlarini olusturmada, toplam nikel miktar1 iki parcaya ayrilir. Bir
parca NiAl’a karsilik gelen Ni/Al orami icerirken, diger parca nikel stokun en altina
yerlestirilir ve bunun tiizerine alasim elementleri ilave edilir. Burada Ni+AI>NiAl
reaksiyonunun daha yiiksek olan reaksiyon 1sis1, Ni;Al'un sicakligmi yaklagik 1640°C‘ye
yani Ni3;Al reaksiyon sentezi ile ulasilan sicakligin 200°C iizerine ¢ikarmak igin kullanilir.
Biitiin ergime islemi yaklasik olarak 12 dakikada tamamlanir. Ergime sonrasi ergiyik bir
potaya dokiiliir. Oksit curufun varligi bu alasimlarin oksitlenmesini Onler ve ergiyik
metalin potaya kontrollii atmosfere gerek duyulmadan dokiilmesini ve geleneksel ergime

yontemine gore % 47 gibi biiyiik bir enerji tasarrufu yapilmasimi saglar [5,6].

2.8.7. Reaksiyonlu Infiltrasyon (Emdirme)

Bu iiretim yontemi nikel tozundan yapilmis agik gdzenekli bir kompakta (brikete)
sivt aliiminyum emdirmekten ibarettir. Nikel aliiminatlarin {iretimi icin iki temel tip
reaksiyonlu emdirme sistemi uyarlanmistir. Birincisi basinghi dokiim igerir. Burada sivi
aliminyuma izostatik bir basing uygulanarak briketteki bosluklara yayilmasi saglanir.
Ikincisinde ise, emdirme i¢in tek yonlii bir basing uygulanir ve buna da sikistirma dékiim
denir. Bu siirecin toz metalurjisi esash yontemlere gore tistiinliikleri sunlardir:

I. Aliminyum tozu kullanildiginda meydana gelen oksit tabakalari, sivi
aliminyum kullanildig1 i¢in, meydana gelmez.

2. Gozenekler ya tamamen yok olur ya da ¢ok azalir.

3. Metallerarasi bilesiklerin dokiimiine gore diisiik sicaklikta tiretim.

4. Kat1 halde briketleme esnasinda hasara ugrayabilen wisker veya fiber
takviyelerindeki biitlinliigiin bu yontemde korunmasi.

5. Neredeyse tam boyutlarda tiretim.

6. Uretim diizenegine bagli olarak, kiitlesel iiretime uygun hizli islem.

Islemin zayif yonleri ise sunlardir:

1. Tikanma: Burada emdirme esnasinda olusan kati {iriin gozenekleri kapatir
ve emdirme islemini tikar.

2. Makro segregasyon: Konvektif ¢ozlinen tagmimi yol acar.
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Yukaridaki zayifliklar sadece emdirme hizi reaksiyon hizina gore yavas oldugu
zaman meydana gelir. Ote yandan, reaksiyon hizi emdirme hizindan daha yavas
oldugunda, tikanma ve makro segregasyon goriilmez. Bir baska deyisle reaksiyon, kat1 bir
nikel briket ile s1v1 aliiminyum arasinda meydana gelir. Hacimce %34 ila 36 gozenekli bir
Ni briket, 1 atmosfer basing ve 800°C sicaklik kullanilarak, Agirhkca %18’ ¢ kadar Nikel
iceren Ni-Al veya ergiyik aliiminyum ile iiniform NizAl Uretilmistir. Elde edilen {iriin tam
yogun degildir. Nikel briketin iizerine kat1 aliminyumu yerlestirip, sonra 1s1 uygulayarak
derinlemesine emdirme saglanamamistir. Dolayisiyla reaksiyon, sadece briketin st
kisminda meydana gelmistir. Bir bagska grup arastirmaci (Marchi vd) yan yana dizilmis
nikel tellerden olusan bir demete gaz basinct yardim ile sivi aliminyum emdirmis ve
sonugta baglangigtaki Al: Ni oranini veren bilesigi elde etmistir. Dunand vd nikel ve N1/Al
toz karisimlarmni kullanarak, nikel aliiminatlarmin Reaksiyonlu Emdirmesini (RE) detayli
bir sekilde incelemislerdir.

Ergiyik aliiminyuma 3,6 ila 6,9 MPa arasinda basing uygulamiglardir. Bu
deneylerde on sinter sicakligi 705 den 280°C’ ye yani aliminyumun ergime sicakliginin
altina distiriilmesi, nikelin parg¢acik boyutunun da 15 pm’den 150 um’e g¢ikarilmasi,
basingla emdirme uygulanan numunelerde, nikel ve aliiminyum arasindaki reaksiyonun
derecesinde biiyiik degismelere neden olmustur. Deneylerde nikel kaplanmis aliimina da
kullanilmis ve nikel kaplanmis aliimina (ALOs) nin hacim oram sifirdan %34’e
cikarildiginda da benzer sonuglar elde edilmistir.

Uretilen malzemeler tam anlamiyla reaksiyona ugramis aliiminatlardan reaksiyona
girmemis nikel aliiminyumdan olusan degisik mikroyapilar sergilemektedirler. Ayrica, 6n
sinter sicakliglr aliminyumun ergime noktasi altinda ise, reaksiyon hizi ile aliiminat
olusumu azalmaktadwr. Sugunama RE i¢in dogrudan sikistrma dokiim diizenegini
kullanarak aliiminyumu 800°C’lik sicaklikta ilave edip, bu ergiyik aliminyuma 50 MPa’lik
basing uygulayarak emdirme yapmis ve reaksiyon olusturmustur. Calismalarda on
sinterleme sicakligi 550°C, kalip sicakligi ise 450°C olarak uygulamistir. Bu basingta
gozeneklilik gdzlenmemistir [6].

Sonuglar sinterlenmis nikel briketlerin ilk goézenekliligine ¢ok baghdir. Mesela
%66’s1 dolu bir brikette son yap1 NizAl iken, %46°s1 dolu bir brikette ana yap1 NiAl’dan
olugsmakta ve bir miktar da Ni3Al meydana gelmektedir. Emdirme hizina bagh olarak sivi

aliminyum malzeme ic¢inde ilerlerken, Nikelin ¢Oziinmesi sonucu sivi aliminyumun
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bilesiminin degismesi, tabakali bir igyap1 profili ortaya ¢ikmasina neden olmaktadir.
Mesela birinci tabaka NizAl, NiAI+Ni;Al, NiAl, NizAl+Al yapilar1 goriilmektedir. Bu
durum Sekil 2.7°de goriilmektedir [6].

M AR T

Porozite '

Sekil 2.7. Sicak ekstriizyon reaksiyonuyla sentezlenmis NiAl (49,14 2 at % Ni)

Bu islemler esasen, ergiyik aliiminyum emdirilmeden Once, nikel briketin
dikkatlice 6n sinterlenmesini ve aliminyumun emdirme hizi ile reaksiyon hizini dikkate
almay1 gerektirir.

Sikistirma dokiim nispeten yeni bir yontemdir ve 50 MPa’dan daha yliksek
basinglar kullanildiginda, istenen son boyutlarda birgok malzemeyi sekillendirmede
basariyla uygulanmistir. Aliminyum ve magnezyum alasimlar1 ve kompozitlerin tiretimi,
sikistirma dokiim yontemi kullanilarak incelenmis ve sekillendirilmistir (Sekil 2.8).

Katilagma esnasinda (tiksotropik sartlarda) basing uygulanmasinin gaz ve ¢ekme
boslularmi1 yok ettigi ve daha ince bir miroyapt elde edilmesini sagladigi kabul
edilmektedir. Sikistirma dokiim yontemi ile ¢ok sayida metal matrisli kompozitin tiretilmis

olmasi, aliiminatlarin da bu yontemle iiretilebilecegini diistindiirmektedir [6].
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Sekil 2.8. Yiiksek sicaklik iglem penceresinin sematik diyagrami

2.8.8. Sicak Ekstriizyon Reaksiyon Sentezi

Sicak ekstriizyon reaksiyon sentezi (SERS) nispeten yeni bir islemdir ve
metalleraras1 bilesik iiretmek icin, ekstriizyon isleminden kaynaklanan deformasyon ve
stirtlinme 1s1s11 ayni anda hem reaksiyon olusturmak ve hemde elementer toz karisimlarini
ekstriize etmek icin kullanir. Ni-Al ve Ti-Al sistemleri icersindeki metaller arasi bilesikler,
bu teknikle basarili bir sekilde tiretilmislerdir. Ne var ki, gozeneklilik hala bir sorun olarak
durmaktadir.

Bu da kullanilan ekstriizyon sicakliklarinda, reaksiyonun malzeme kaliptan hemen

ciktiktan sonra baglamasina baglanabilir. Sistem hala gelistirilmektedir.

2.8.9. Mikrodalga ile Yanma Sentezlemesi

Mikrodalga ile reaksiyon sentezlemesi seramik ve kompozitlerin liretiminde son
zamanlarda denenen bir islemdir. Mikro dalga isleminde 1s1 malzemenin disindan bir
kaynaktan verilmez, malzeme ile mikro dalganin etkilesmesi ile malzemenin i¢inde tiretilir.
Geleneksel olarak, malzemelerin mikro dalga ile 1yi bir sekilde birlesmedikleri kabul edilir.
Bu durum, islem oda sicakliginda uygulandiginda gegerlidir. Yalniz, malzemeye 6n 1sitma
uygulandiginda, birlesme saglanmaktadir. Malzeme kritik bir sicaklifa kadar 6n 1sitmaya
tabi tutuldugunda, mikro dalga ile yanma sentezlemesi meydana getirmek miimkiin

olmustur. Ne var ki, bu alandaki arastirmalar da halen devam etmektedir [6].
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2.9. Ni Aliiminatlarin Yiiksek Sicaklik Malzemesi Olarak Onemi
Giliniimiiz teknolojisi, 6zellikle yiiksek sicaklik malzemelerine biiyiik bir ithtiyag¢
duymaktadir. Yiiksek sicaklik malzemelerinin:
1.Siirtlinme direnci
2.Kararlh mikroyap1
3.Yiiksek sicaklikta oksijen ve korozyon direnci ve
4.Diisiik yogunluga sahip olmalar1 beklenmektedir.

Bir malzemenin yiiksek sicaklik verimi;

VERIM = (Ty(en yiikseksicaklik) - Ty (en diisiiksicaklik)) / TH’K) ....ooeevveneeeiie. %)

denklemi ile verilir. Mesela yiiksek sicaklik malzemelerinin kullanildig1 gaz tiirbinlerini iki
kisimda incelemek miimkiindiir. Birinci grupta havacilikta itki amaciyla kullanilan gaz
tiirbinleri, ikinci grupta ise enerji santrallerinde kullanilan gaz tlirbinleri yer alirlar.
Ugaklarda kullanilan gaz tiirbinleri ile enerji santrallerinde kullanilan gaz tiirbinlerinin ve
zorlanmaya en fazla maruz kalan kanat¢iklarin calisma kosullart ve gereklilikleri
birbirinden farklhidir.

Normalde, yiliksek sicakliklarda, siirlinmeyi hizlandiran dislokasyon hareketlerini
geciktirmek i¢cin, malzeme iginde oksit ¢cokeltileri kullanilir.Mesela enerji  santrallerinde
630°C’den 700°C sicakliga ¢ikarak calisabilen bir malzeme iiretilebilirse, enerji kazanci
cok yiiksek olabilecektir. Bir bagka tabirle yliksek sicaklikta ¢alisan malzemelerde kararl
bir mikroyapi istenir.

Sabun kopiikleri yiizey enerjilerini azaltmak i¢in birlesirler yani irilesirler. Benzer
sekilde ¢okeltilerde de matris ile bir ara yiizey ve bu ara yiizeyin birim yiizeyinin de bir
enerjisi vardir. Ara ylizey miktar1 arttik¢a, malzemenin kararlilig1 azalir. Bu durumda ara
yiizey cokeltilerin irilesmesini tahrik eder. Yani ¢okelti boyutlar1 kiiciik ve dolayisi ile ara
yiizey miktar1 fazladir. Ote yandan kiiciik ¢okelti ve iri ¢okeltilerin serbest enerjilerine
bakildiginda iri ¢Okeltilerin serbest enerjisinin daha diisiik oldugu dolayisi ile matrisin
serbest enerjisi ile iri ¢okeltinin serbest enerji farkinin daha biiyiik oldugu goriiliir.

Kiigiik ¢okeltiler halinde matrisin denge bilesimi daha biiytiktiir. Bilyiik ¢okeltilerin

oldugu yerde matrisin bilesimi daha kii¢liktiir. Bu da matriste bir birlesim farki ve dolayis1
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ile diflizyon icin bir aktivasyon olusturur. Bdylece kiiciik pargacik ¢oziiniirken biiyiik
parcacik biiyiir.

Tahrik Kuvveti =Birim alan / Hacim, (1/m) olur.

Nikel esash siiper alasimdan yiiksek siirlinme ve termal yorulma dayanimi, kararli
bir mikro yapi, oksitlenmeye ve yliksek sicaklik korozyonuna karsi yiiksek bir direng
beklenir.

Yiiksek sicakliklarda calisacak malzemelerde, yapi iki fazdan olusur. Bu fazlardan
birisi matris fazi, digeri ise ¢okelti fazidir. Cokelti fazlar, yiiksek sicakliklarda malzemenin
mukavemetini saglayan, kararli mikro yap1 olusturan fazlardir. Bu fazlar ayrica
malzemenin siirlinmeye ve termal yorulmaya kars1 dayanimlarmi da artiran fazlardir. S6z
konusu ¢okelti fazlarin ¢alisma sicakliginda irilesmesi ya da matriste ¢oziinmesi istenmez.
Ana faz (Y') nikeldir ve yiizey merkezli kiibik bir kristal kafesine sahiptir. Sekil 2.9°da
kafes noktalar1 Ni ve Al atomlari tarafindan gelisigiizel doldurulmustur. Bu faz ¢okelti fazi
icin bir tiir siinek dolgu fazidir. Diger faz, diizenli yapidaki Y’ fazidir ve L1, tipi bir

kafese sahiptir. Bu kafeste kiipiin koselerine Al, yiizey merkezlerine ise Ni fazi yerlesmistir

[7].

Ni
Ni 2

Al .

Dizensiz yapi (r) Duzenli yapi (v') L1

2

Kibik Yizey Merkezli Basit Kubik YapI

Sekil 2.9. NiAl diizensiz ve diizenli yapi kristal kafesleri

Bu fazlarin kristal kafeslerinin kafes parametreleri birbirine ¢ok yakindir. Bu
nedenle koherent bir yap1 olustururlar. Dolayisiyla, ylizey enerjileri arasindaki fark da
azdir. Bu durumu daha da iyilestirmek i¢cin alasima Ti katilir. Diizenli Y’ fazi, yapiya,
ozellikle, yiiksek calisma sicakliklarinda sertlik saglar. Bu yapida, kiip seklindeki kristal

kafeste, kiipiin koselerinde bir Al atomu yer almaktadir. Bu da bir birim kafeste 1 adet Al
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atomu var demektir. Yiizeylerde ise Ni atomlar1 yer alir. (Bu atomlar sadece bir diger
kristal kafesi tarafindan paylasildigi i¢in 6/2= 3) Yani birim kafeste 3 Ni atomu yer
almaktadir. Dolayisiyla, alagimin formiili NizAl, seklinde gosterilir. Atom boyutlar1
kristalin kafes parametresini degistirecegi i¢cin Al ve Ti un bagil konsantrasyonlari
degistirilerek kafes parametreleri kontrol edilebilir. Ayrica fazlar arasindaki kohrensiyi
artrrarak Y7 niin irilesme hizini da kontrol etmek miimkiindiir. Yani, Y diizensiz fazinda
diizenli ve koherent Y’ fazi olusturularak calisma sicakligina uygun bir malzeme
tasarlamak miimkiindiir. Koherensi saglandiginda, farkli fazlara ait kafes ylizeyleri
malzeme igerisinde birbirlerini takip eder.

Alagima Ti katildiginda, formiil, Ni3(AL Ti) seklini alir. Yiizeydeki Ni atomlarinin
konumlar1 bir kafes noktasi olarak sayilmaz. Kayma halinde Burgers vektorii (110)

yoniinde basit kiip gibi davranir ve diizenli fazin iki misli bir siddete sahip olur (Sekil 2.10)

[7].

kayma dizlemi (11 ?\II' Al
|

kayma dizlemi (111)

Dizensiz yapi (r) Duzenli yapi (v') L1,
Kibik Yizey Merkezli Basit Kibik Yapi

Sekil 2.10. Ni Aliiminatlarin kayma sistemleri

Bu malzemelerde koherensi artirildigi i¢cin koherensi gerilmesi minimum olacaktir.
Dolayisiyla, ozellikle yiiksek sicakliklarda goriilen sertlesme mekanizmasi, klasik
mekanizmalardan farklilik gosterir. Sekil 2.11°den de goriilecegi gibi, Y’ fazinda,
yiizeydeki Ni atomu bir kafes noktasi olmadigi i¢in, Burgers vektorii daha uzun yani

siddeti daha biiyiiktiir [7].
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Sekil 2.11. Siiperdislokasyon olusumu

Burgers vektorii, diizenli yapida, diizensiz yapidakinin iki mislidir. Ustelik Y *niin
elastiklik modiilii Ey’, Y ninkinden (Ey) daha biiylik oldugundan, dislokasyon olusturmak
icin gereken enerji daha fazladir. Yani diizensiz fazdaki bir dislokasyon, diizenli faza niifuz
etmek isterse, normal degil, bir siiper dislokasyona ihtiya¢ dogar. Bunu tliretmek kolay
degildir. Dislokasyon enerjisi agisindan, Enerji: Enerji= E x Burgers vektoriiniin karesi’dir.

Burgers vektorii ¢okelti fazda daha biiyiik oldugundan, dislokasyonun bu faza
niifuz etmesi icin gereken enerjiyi olusturmak kolay degildir. Cokeltinin miktar1 arttikga,
dislokasyonun ¢okelti fazin etrafindan dolanmasi da zorlasir

Dolayisiyla, uygun nitelik ve boyuttaki bir ¢okelti, malzemenin sertliginin
artmasma neden olur. Buna diizenlilik sertlesmesi de denir. Cokeltinin iri olmasi
koheransini bozar ve yapiy1 morfolojik olarak heterojen hale getirir. Ote yandan, ¢okeltinin
miktar1 da dnemlidir. Matrisin siinekligini bozmamak sart1 ile matristeki ¢okelti yiizdesi
ne kadar yiiksek ise, sertlik o kadar fazla olacaktir.

NizAl’ un sertligi sicaklik arttik¢a artar. Ciinkii sicaklik arttikga a<110>‘in enerjisi
azalir. Dolayisiyla, dislokasyon biikiiliir ve (100) diizlemine geger. Yani diizlem degistirir.
Dislokasyonlar diizlem degistirirken daha yiiksek enerjiye ihtiya¢ duyarlar ve hareketleri
zorlasir. Dolayisiyla, dislokasyonlarin  bir kismi ise (110) diizleminde kalir.
Dislokasyonlarin hareketleri bu sekilde kisitlandigr i¢in, malzemenin sertligi de artmis
olur. Maalesef bu saf Y’ alasimi, empiiritelere kars1 ¢ok duyarlidir ve siineklilik sorunu
vardir.

Ote yandan, yapidaki ¢okelti fazin irilesmesi de istenmez. Ciinkii ¢okelti faz
irilestikge uyum ya da koherensi bozulur. Bu durumda yapi, kararliligini kaybeder. Cokelti

fazin irilesmesini Onlemek i¢cin matris ile ¢okelti arasindaki arayiizey enerjisinin diisiik
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olmas1 gerekir. Cokeltinin koherent olmasi halinde, arayiizey enerjisinin az olacagi agiktir.

Dolayisiyla yapidaki ¢okelti fazin, matris ile koherent olmasi istenir [7].

2.10. Literatiir Calismalan

NiAl tretimini, SHS 1s1l patlama modunda incelemislerdir. Calismalarinda 5 ila
60°C/dak’lik farkli 1sitma hizlar1 ve farkli Ni boyutlarinda vakum ve argon atmosferinde
yaparak, optimum iiretim kosullarini elde etmeyi amacglamiglardir. Calismada on-line video
goriintiileme ile yanma asamalarmi goriintiilemislerdir. Ayrica on-line termometri, optik
mikroskopi ve SEM de kullanmiglardir. Faz analizleri i¢cin XRD, gozeneklilik i¢in civa
emdirme yOntemlerinden yararlanmiglardir. Yanma davraniginin atmosferden bagimsiz,
oldugunu fakat 1sitma hizina siki sikiya bagli oldugunu dolayisiyla, 6n yanma
reaksiyonunun islem agisindan onemli oldugunu belirlemislerdir. NiAl’ un iiretiminde
isitma hizinin 6n yanma reakisyonlar1 ve yanma {izerindeki etkisini kullanan bir model
gelistirmigler, matematiksel sonuglarin deneysel sonuglarla uyumlu oldugunu
gostermislerdir [8].

Metallerarasi bilesik iiretiminde %99 ve %99,8 saflikta 15 pm capinda aliiminyum
ve 4-7 um boyutunda karbonil nikel tozlar1 150 MPa’lik bir basing ile normal atmosferli
elektrikli bir firinda, 1050°C’de 1 saat siire ile sinterlenmistir. Metallerarasi bilesigin
olusum sicakligi DSC analizi ile belirlenmis ve egzotermik olusum reaksiyonunun
655°C’de meydana geldigi kaydedilmistir. Uriinlerin mikroyapilar1 optik mikroskop, SEM
ve X-wismlar1 analizi ile incelenmistir. Numunelerin ¢ok diisiik gozeneklilige (bagil
yogunluklar1 %99,6 civarinda) sahip oldugu belirlenmistir. Mikrosetrlik degerleri 350 HV
civarinda Ol¢iilmiistiir. Ayrica, NiAl un agik atmosferde, yliksek sicakliklarda ¢ok iyi bir
oksitlenme direncine sahip oldugu tespit edilmistir [9].

Curfs ve arkadaglar1 (2007), AINi sistemindeki metalleraras1 bilesikleri SHS
yontemi ile elde etmislerdir. Cok hizli ilerleyen yanma Oniinii incelemek i¢in veri tani
sistemine sahip ¢ok yogun bir senkroton kaynagi kullanmiglardir. Molekiiler olarak 1:1
oraninda karistirdiklar1 Al ve Ni tozlarmni silindirik bir kalipta soguk kaliplamiglar ve
ateslemislerdir. Nihai iirtinler AINi, AINi;, AI3Ni, ve Al3Nis bilesikleridir. SEM analizinde
ylizey ve gozenek vylizeylerinde beyaz renkli aliiminyum oksit ALO; tabakalari
belirlemislerdir. Yanma siirecinin baslangict aliiminyumun erimesi ile olmaktadir. Yanma

onii sicakligi 1550°C olup, bu deger hem Al hem Ni hem de olusan diger fazlarin ergime
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sicakligindan daha yiiksektir. Diger fazlarin olusma nedeni de bu sicakliga kadar
cikilmasidir.

Homojen bir bilesime ulagilamamasimin nedeni 1smnma ve soguma hizlarmin ¢ok
yiiksek olmasidir. Hizli gevrimler, denge konumlarina ulasmayi1 engellemektedirler.

Nikel aliiminid sadece egzotermik bir reaksiyon sonucu olustugu i¢in (Hgy—=
118kJ/mol), DTA esnasinda goriilen pik sivi Al (Tm=660 °C) ve kat1 Ni (Tm=1455 °C)
nikelden olugsmasindan dolayidir. Deneylerde TGA nispeten sabit kalmistir. Bu da
sentezleme esnasinda pek az oksit olustugunu gostermektedir [10].

Li ise (2003), NiAl bilesiginin bilgisayar destekli ¢ok noktadan ateslemeli yanma
sentezlemesini incelemistir. Ni ve Al’'un sentezlenmesi diisiik bir ekzotermik reaksiyon
oldugu icin normalde reaksiyon pargay biitiiniiyle sentezlemeksizin sona erebilmektedir.
Bu nedenle arastirmacilar ateslemeyi birden c¢ok farkli noktada yapmislar ve boylece
yanmanin parca icerisinde tamamlanmasini amaglamislardir. Calismada, yanma ilerleme
yonii, dolayisiyla atesleme noktasinin yanma ilerleme hizim1 biiylik 6lciide etkiledigini
gostermislerdir [11].

Marin ve arkadaslarinin yaptig1 calismada (2000), yiiksek gaz basinci kullanmanin
NiAl bilesiginin sentezlenmesinde yanma sartlarimi iyilestirdigini gostermislerdir. 10 ila
500 MPa arasindaki yiliksek argon gazi basinci Ni ile Al arasindaki reaksiyonlarin
egzotermikligini, NiAl bilesigi olusturan tam bir reaksiyon ile dnemli dl¢lide azaltmistir.
Yaptiklar1 termodinamik ve kinetik caligmalar basincin 1s1 kapasitesi ve reaksiyon entalpisi
iizerinde nispeten kiigiik bir etkisi oldugunu gostermistir. Calismalarinda, yiiksek gaz
basincinin, numunenin 1s1 iletkenligini artirarak reaksiyonun egzotermikligini azalttigini
gostermiglerdir. Arastirmacilar, 10 ila 500 MPa’lik bir gaz basmci araliginda 1s1
iletkenliginin basmcin bir fonksiyonu olarak degerlendirilmesini Onermektedirler.
Calismada, NiAl’ un SHS i¢in bir basing-1sitma hizi elde etmeyi hedeflemislerdir.

Basing arttik¢a 1s1l iletkenlik artmaktadir. Isil iletkenlik arttik¢a, 1s1 yanma dalgasi
sicakligindaki (Debye sicakligi; kuantum etkilerinin goriilmeye basladigi minimum
sicakliktir) artisin m1 yoksa tane snir1 temas alanindaki artisin mi sebep oldugunu
belirleyememislerdir. Bu c¢alismada, gaz basincinin baz1 gozeneklerde kapanmaya
bazilarinda da acilmaya ve gazin buralara dolmasina neden oldugu diistinmiislerdir. Bunun

da numunedeki yari-hidrostatik basincin artmasma neden oldugunu ifade etmislerdir.
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Dolaysiyla, 1s1l iletkenlikteki artisa hem kristal yap1 hem de gdzeneklerdeki yar1 viskoz
davranisin sebep oldugunu belirtmislerdir [12].

Basingsiz reaksiyon sentezi NiAl ve NizAl metallerarasi bilesiklerinin {iretimi i¢in
kullanilmistir.  Karistirlan Ni ve Al tozarinin sinterleme davranmisi, 510-1000°C
sicakliklar1 araliginda, XRD, SEM ve EDS ile incelenmistir. Arastirmada, gozenekli NiAl
olusumunun reaksiyon sentezi siirecinde olusan gozenekler ve ara fazlar nedeniyle
hacimsel olarak genisledigini bulmuslardir. Al miktari, sinterleme sicakligi ile birlikte
hacimce genlesmeyi ve maksimum goézenek boyutunu etkilemekte olup, NiAl’ daki
gozenek boyutlar1 bu nedenle Ni3Al dakinden daha biiyiik olmaktadir [13].

Baska bir ¢aligmada, NiAl indiiksiyonla 1sitma teknigi kullanilarak basariyla
sentezlenmistir. Isitma hizi ve yas kompaktlarin yogunlugunun etkileri arastirilmistir.
Yiiksek 1sitma hizinda olusan tek fazin NiAl oldugu belirlenmistir. Akim degeri ve yas
yogunlugun 1sitma hizi ile elde edilen {irliniin mikro yapisi1 ve sertligi lizerinde 6nemli
etkileri oldugu goriilmiistiir. Indiiksiyon akimi ve yas yogunluk artirildiginda 1sitma
hizlarinda artisa, nihai iiriiniin tane boyutunda azalisa neden olmus ve bu da sertligin
artmasimi sonu¢ vermistir. Sentezlenen numunelerin sertligi yiiksek gaz basinci altinda
sentezlenen numunelerle karsilastirilacak seviyeye ulagabilmektedir. Sentezlenen NiAl bu
islemde tamamen erimektedir. Yas yogunlugun belli bir degerinin altindaki degerlerde
indiiksiyonla 1sitma halinde yanma reaksiyonu olusmamistir [ 14].

Andasmas ile arkadaslar1 (2013), diferansiyel hidrosatik ekstriizyona tabi tutulan ve
izotropik olmayan kuvvete maruz birakilan bir Ni-Al toz karisiminda daha 6nce %98,4’liik
bir yogunluga ulasmislardir. Bu esnada oksit tabakalar1 kirildigi i¢cin Ni ve Al arasindaki
temas ytlizeyi de artmistir. Bu sekilde ekstriize edilmis numunelerin reaktifligi argon gazi
altinda, 450°C, 550°C ve 800°C’de incelenmistir. 450°C’de kat1 hal diflizyonu ile
metallerarasi bilesikler olusmus, 550°C’de diferansiyel hidrostatik ekstriizyonun tetikledigi
mekanik aktivasyon sonucu numunelere 1s1l patlamaya maruz kalmistir. Arastirmacilar,
bundan diisiik 1sitma hizlar1 uygulanarak kagmilabilecegini ve 800°C’de yapilacak 1s1l
islem ile yiiksek yogunluklu ve giiclii bir tercihli yonlenmeye sahip NiAl metallerarasi
bilesigi elde edilebilecegini belirtmislerdir [15].

Zhu’nun arkadaslariyla yaptig1 ¢alismada (2002), hassas sicaklik-zaman kayitlar1
ve su verilmis numunelerin mikro yapisinin analizinin yanma sentezlemesinin mekanistik

olarak incelenmesi i¢in giiglii bir yontem sagladigimi ve NiAl yanma reaksiyonu sistemi
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icin deneysel caligmalarin reaksiyonun aliiminyumun 2/3’t eridikten sonra basladigmi
ifade etmektedirler. Baslangicindan bitimine kadar reaksiyon {i¢ asamadan ge¢mektedir
[16].

Birinci asamada sistemin sicakligi alliminyumun ergime sicaklifindan ara fazin
NiAl;, yani 854°C ayrigma sicakligina yilikselmektedir. Reaksiyon mekanizmast kati
nikelin sivi aliminyumda c¢Oziinmesi ara ylizeyde NiAlz ve NiAl; ara fazlarmnin
olusumundan ibarettir.

Ikinci asamada, sicaklik 854°C den yaklasik olarak 1300°C’ye yiikselir. Reaksiyon
bu asamada da nikelin sivi aliminyum c¢ozeltisinde ¢oziinmesi seklindedir. Ni;Al; bu
asamanin baslangicinda ara yiizeyde var olabilse de, sistem ikinci agamanin ilerleyen
donemlerinde sadece kat1 nikel ve siv1 aliiminyum ¢dzeltisinden meydana gelir.

Ugiincii asamada, sicaklik 1300°C’den maksimum reaksiyon sicakligi olan
1810°C’ye yiikselir. Bu asamada reaksiyon hizi ilk iki asamadan ¢ok daha yiiksektir.
Maksimum sicakliga ulagsmadan Once, Ni’in AI(Ni) ¢6zeltisinde siirekli olarak
coziinmesine ilaveten en az {li¢ olay daha yer alir. Bunlar kat1 NiAl’un asir1 doygun AI(Ni)
¢ozeltisinden ¢dkelmesi, kalan nikelin erimesi ve NIAI’un erime ya da ¢dziinmesidir. Tek

ekzotermik reaksiyon ilk reaksiyon oldugu i¢in, bu asamadaki dominant mekanizma odur.
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3. DENEYSEL CALISMALAR

3.1. Calismanin Amaci

NiAl ile yapilan caligmalarin ¢cogunda sertlesme mekanizmasindan kaynaklanan
avantajlar NiAl'un yiiksek sicaklik malzemesi olarak kullanilmasmmim ana
nedenlerindendir. NiAl'un diisiikk yogunluguna karsilik yiiksek sicaklikta sertliginin
artmas1  yiiksek  oksitlenme direncinden dolayr incelenmesi gereken cazip
malzemelerdendir. Bu malzemelerin ucuz, kolay ve hizli iiretim yontemlerinden birisi olan
SHS kullanilarak tiretmek teknolojik agidan avantaj sagladigi icin bu calisma s6z konusu

malzemelerin SHS ile iiretilmesine odaklanilmistir.

3.2. Malzeme ve Yontem

Kaplama i¢in kullanilacak olan Ni ve Al metal tozlar1 Ankara’da bulunan Elista
Elektronik Ltd. S$ti. firmasindan temin edilmistir. Ni-Al metal tozlarinin boyutlar1 yaklasik
325 mesh saflik derecesi ise %99-98 civarindadir. Kullanilan Ni-Al metal tozlarmna ait

fiziksel 6zellikler Tablo 3.1°de gosterilmistir.

Tablo 3.1 Kullanilan Ni ve Al tozlarmin 6zellikleri

Malzeme ozellikleri Nikel(Ni) tozu Aliiminyum(Al) tozu
Agirlikca saflik derecesi (%) 99.8 99.5
Toz Boyutu (mesh) -325 -325
Erime sicakligi (°C) 1453 660.4
Ozgiil Agirhg (gr/cm’) 8,908 2.7
Atom kiitlesi (gr/mol) 58,71 26.9
Kaynama sicakligi (°C) 2832 2467

Calismanin ilk basamaginda; aliminyum ve nikel tozlarindan NiAl i¢in atomik
olarak % 50 - % 50 oraninda bir karigim hazirlandi. Hazirlanan karisimm homojen olmasi
icin, imal ettigimiz eksantrik bir mile bagl seramik bilyeli bir karistirici igerisinde 18
dev/dk.’lik bir donme hizinda torna tezgahinda 24 saat siireyle karistirild.

Hazirlanan karisimlar mekanik pres yardimu ile, silindirik ¢elik bir kalip igerisinde

200 MPa’lik basingta soguk sekilde preslendi (Sekil 3.1). Soguk presleme isleminden
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sonra elde edilen ve Sekil 3.2°de gosterilen iirlinlerden 6 tanesi yogunluk Ol¢timleri igin

kullanild.

Sekil 3.1. Numunelerin soguk preslenmesi

Sekil 3.2. Soguk preslenmis silindirik numuneler
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Soguk presleme islemi ile elde edilen tiriinlerden deneysel ¢alismalarda incelenecek
numunelerin reaksiyon sentezlemesi (SHS), Sekil 3.3’te sematik resmi Sekil 3.4’te ise
goriiniimii verilen, Oon 1sitma yapabilen, argon atmosferli reaksiyon odaciginda yapildi.
Numunelerin reaksiyon sentezlemesi (SHS) islemi 3 farkli (6, 10 ve 12 MPa) yiik altinda
yapildi. Bu yiikler soguk presleme iiriiniine, 200°C’de ontav yapilan ve 300°C’de 6n 1sitma
yapilan malzemeler i¢in kullanildi. Ayrica soguk presleme liriiniiniin 1 tanesine ise On

1sitmasiz olarak atesleme yapild1

Argon Gazi

Argon
Tiipd . Gli¢ Kaynag
Kuvvet

Isttici

Reaksiyon Odacign

Sekil 3.3. Deney diizeneginin sematik resmi

Sekil 3.4. Reaksiyon odacigi fotografi
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Sentezleme ile elde edilen numunelerde yogunluk Ol¢timleri gergeklestirildi.
Yogunluk dlgiimleri Sekil 3.5’te gosterilen AND-GR200 cihazinda, AD-1653 yogunluk
kiti kullanilarak yapildi. Yogunluk oOl¢iim islemi; atesleme Oncesi numunenin bos
yogunlugu Sekil 3.5’te gosterilen cihazda “suda yogunluk” yontemiyle Olgiildi. Ayni
yontemle atesleme sonrasi elde edilen numunelerin yogunluklar: 6l¢giildi. Elde edilen

sonuclar arasindaki fark alinarak hesaplamalar tamamlandi.

Sekil 3.5. Numunelerin yogunluk 6l¢iimlerinin yapildigi AND-GR200 cihazi

Ateslenen numunelerde meydana gelen yanma reaksiyonu numune boyunca
ilerleyerek numunelere nihai yap1 ve son seklini verdi. Reaksiyon sentezlemesi (SHS) ile
iiretilen numunelerin mikroyap1 incelemeleri yapildi. Mikroyap1 incelemeleri; mikrosertlik,
optik mikroskop ve Scanning Electron Microscope (SEM) goriintiileri ile Energy
Dispersive Spectroscopy (EDS) analiz 6l¢timleri yapild.

Mikroyap1 incelemeleri i¢in silindir ekseni boyunca ikiye ayrilan numunelerin
yiizeyleri 80, 120, 320, 600, 800, 1000 ve 1200 mesh’lik SiC zimparalarda ylizeyler
temizlendi. Temizlenen numune yiizeyleri aseton banyolu bir ultarson temizleyicide
temizlendikten sonra 5 um’lik elmas pasta ile parlatildi Numunelerin mikroskop
incelemelerine kadar oksitlenmemesi i¢in desikatdrde muhafaza edildi.

Parlatilan yiizeylerin daglanmasi, literatiir 15181nda %20 HF, %30 HNOs ve %50
H,O karigimi olan ¢ozelti ile yapildi [18]. Numunelerin mikroyapilart Nikkon Eclipse
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MA200 marka optik mikroskopta incelendi. Taramali elektron mikroskobu (SEM)
incelemelerinde ise, Firat Universitesi Merkezi Arastirma Laboratuvari’nda bulunan LEO
marka EVO 40 VP model cihaz kullanildi. Ayrica, olusan fazlarin kimyasal bilesimleri
Firat Universitesi Merkezi Arastirma Laboratuvari’ndaki elektron mikroskobunun
blinyesinde bulunan BRUKER 125 eV marka EDS analiz test cihazinda belirlendi.
Numunelerin farkli bdlgelerinden alinan mikrosertlik degerlerleri, Durascan mikrosertlik

cthazinda 50 gr yiik altinda yapilarak 6lgiildii.
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4.DENEYSEL SONUCLAR VE iRDELENMESI

Deney numuneleri, Tablo 4.1” de verildigi gibi smiflandirilmistir.

Tablo 4.1. Deney numuneleri tablosu

. Yogunluk Teorik Mikrosertlik
Numune Islem Uygulanan s
(gr/em’) Yogunluk (HV)
Ad1 Tiiri Yiik (MPa) s
(gr/cm’)
On 5,1112 261
1 6
tavsiz
2 200°C 6 4,9263 268
3 300°C 6 4,5606 289
On 5,0157 270
4 10
tavsiz
5 200°C 10 4,4778 59 284
6 300°C 10 4,0398 292
On 4,9404 271
7 12
tavsiz
8 200°C 12 4,1606 286
9 300°C 12 3,9847 295

4.1. Mikroyapi Sonuglar

Deney numuneleri incelemeleri optik mikroskop, SEM ile EDS ve mikrosertlik

sonuglar1 seklinde degerlendirildi.

4.1.1. Optik Mikroskop Sonuclar

Optik mikroskop goriintiileri farkli mercekler altinda (X50 ve X100 biiyiitmeli)

almdiginda Sekil 4.1°deki goriintiiler elde edildi. Bu goriintiiler incelendiginde;

Optik mikroskopide go6zeneklilik haric mikro yapilarm birbirinin ¢ok benzeri
oldugu goriilmektedir. Mikroyap1 gozenekler ve NiAl tanelerinden olusmaktadir. Tane
boyutu ortalama takriben 100 pm civarinda olsa da daha biiyiik ve daha kiiciik tanelerin

varlig1 da goriilmektedir. Yapida tane ici ve tane sinirlarinda ¢ok kiigiik boyutlu gdozenekler

de mevcuttur.
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Sekil 4.1. 1 nolu numunenin optik mikroskop goriintiileri

2 nolu numunenin Sekil 4.2°de farkli biliylitmelere ait optik mikroskop goriintiileri
incelendiginde yapinin NiAl tanelerinden olustugu, tane boyutunun takriben 100 um

civarmda oldugu ve tane sinirlarinda ikicil fazlarin olustugu goriilmektedir.

Sekil 4.2. 2 nolu numunenin optik mikroskop goriintiileri

Sekil 4.3’te ise 3 nolu numunenin farkli biiylitmelere ait optik mikroskop
gortintiileri incelendiginde; yine 100 um boyutunda tanelerin varligi géze ¢arpmaktadir.

Yapida, tane igleri de dahil olmak iizere mikro bosluklarin varilig1 da goriilmektedir.
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Sekil 4.3. 3 nolu numunenin optik mikroskop goriintiileri

Farkli biiyiitmelere ait optik mikroskop goriintiileri Sekil 4.4’te gdsterilen 4 nolu
numune incelendiginde; muhtemelen AI2Ni5 ten olusan ikincil metalleraras: bilesik fazlar

ve nispeten daha az bosluk goriilmektedir.

Sekil 4.4. 4 nolu numunenin optik mikroskop goriintiileri

Yine optik mikroskopta farkli biiyiitmelere sahip olan Sekil 4.5’ ila 9 da gosterilen

numunelerin mikro yapilari da diger numunelerdekine benzemektedir.
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Sekil 4.5. 5 nolu numunenin optik mikroskop goriintiileri

6 nolu numunede, tane boyutlarinda lokal farkliliklar goriilmektedir (Sekil 4. 6).

Sekil 4.7. 7 nolu numunenin optik mikroskop goriintiisii
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Sekil 4.9. 9 nolu numunenin optik mikroskop goriintiileri

4.1.2. SEM ve EDS Sonuclan

Uretilen deney numunelerinde, karisimlarin hazirlanmasi esnasindaki gosterilen
hassasiyete bagli olarak istenilen bilesimlere ulasildigi goriildii. Deney numunelerinden
alman EDS sonuglar1 Tablo 4.2°de goriilmektedir. EDS sonuglarindan hareketle olusan
fazlar, NiAl ikili denge diyagrami yardimi ile belirlendi. SEM goriintiilerinden alinan EDS
analizleri detayl incelendiginde Al ve Ni oranlarin atomik olarak birbirine yakin sonuglar

vermesi nedeniyle deney numunelerinin tamaminda NiAl fazina rastlanildi.
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Tablo 4.2. Deney numunelerinin EDS sonuglari

Numune Weight % Atomic %
Adi Al Ni Al Ni
1 31,53 68,47 50,05 49,95
2 32,57 67,43 51,23 48,77
3 35,83 64,17 54,85 45,15
4 33,28 66,72 52,05 47,95
5 33,64 66,36 52,45 47,55
6 32,59 67,41 51,27 48,73
7 34,42 65,58 52,96 47,04
8 33,74 66,26 53,41 46,59
9 32,89 67,11 53,97 46,03

EDS sonuglarindaki Al ve Ni elementlerinin atomik yiizdeleri kiyaslandiginda

Aliiminyum ylizdesinin atomik olarak numunelerde %45-50 civarinda oldugu
goriilmektedir. Ni-Al denge diyagraminda bu degerin NiAl fazinin yaninda, NizAl, fazmin
da bulundugunu gostermektedir. Ancak numunelerin tamaminda bu iki fazin (NiAl ve
NizAly) disinda herhangi farkl bir intermetalik bilesigin olusmadigi gorildi (Sekil 4.10).
Buna sonuglara gore, 200 ve 300°C’lik 6n tavlama ve uygulanan farkli basinglarin

mikroyap1 iizerinde bir etkisinin olmadigmi gostermektedir.

Il

0 T

Spectrum §

0 2

4

Full Scale 172 cls Cursor: 20108 (0 cls) ke'v]

Sekil 4.10. 4 nolu numuneden alinan SEM goriintiisii ve EDS analizi
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4.1.3. Mikrosertlik Sonuclar:

Deney numunelerin her birinin farkli bélgelerinden 50 gr yiik altinda her numune

icin beser tane alman mikrosertlik degerlerlerinin ortalama degeri Tablo 4.3°te

gosterilmistir. Bu degerlerin ait oldugu grafik ise Sekil 4.11 dedir.

Tablo 4.3 ve Sekil 4.11° den goriilecegi iizere On tavlama sicakligi ve atesleme

basinci arttikca sertlik artmaktadir. Bunun nedeni bosluklarda meydana gelen azalmadir.

Tablo 4.3. Deney numunelerinin mikrosertlik degerleri

Numune Adi 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Mikrosertlik
261 268 289 270 284 292 271 286 295
(HV)
1 2 3 4 5 5 7 8 9
Numune Ad

Sekil 4.11. Deney numunelerinin mikrosertlik grafigi
4.2. Numunelerin Yogunluk Sonuclar:

Tablo 4.4. Deney numunelerinin Yogunluk degerleri
Numune Ad1 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Yogunluk (gr/em’) | 5,1112 | 4,9263 | 4,5606 | 5,0157 | 4,4778 | 4,0398 | 4,9404 | 4,1606 | 3,9847
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Sekil 4.12. Numunelerin yogunluk 6l¢iim sonuglarinin grafigi

En yiikksek yogunluga sahip numune sadece soguk preslenmis halde ateslenen
numunedir (Sekil ). Yiiksek basing altinda ateslenen numunelerde, yanma reaksiyonu daha
etkili bir sekilde olugmaktadir. Dolayisi ile daha fazla miktarda toz yanmakta ya da
erimektedir. Bu da o6zellikle mikro bosluk miktarmi artirarak, yogunlugu bir miktar
diisiirmektedir. Ayrica, yanma esnasinda lokal bilesim farklarindan dolay: bazi bolgelerde

meydana gelen asir1 erimeler, yogunlukta beklenenden daha diisiik degerler meydana

getirebilmektedir (Sekil 4.13).
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Sekil 4.13. 6 nolu numunedeki yanma bosgluklari

Dong ve arkadaslar1 [19]’na gore 575°C’de yapilan 6n tavlama soguk preslenmis
numunelerin orijinal sekillerini muhafaza etmelerini saglamaktadir. Genelde, NiAl’'un 6n
tavlanmasi esnasinda Ni,Al; olusumu hacimce genislemeye yol agmaktadir. Gézenekli
NiAl alagimlarinda gézenek yapisi 6n 1sitma siiresine siki sikiya baghdir.

On tavlama siiresi uzadik¢a hacimce genlesme, gdzeneklilik ve maksimum gozenek
sayist artmaktadir. Caligmamizda numunenin tavlama siiresi c¢ok kisa alinmistir.
Dolayisiyla, bu sicakliklarda herhangi bir doniisiim meydana gelmemistir. Olusan ikincil
fazlar yanma sonrasi soguma esnasinda meydana gelen fazlardir. Fakat soguma hizinin
yilksek olmasi nedeniyle, NiAl denge diyagramindaki fazlarin biitliiniiyle olugsmasi
diistiniilemez. Ciink{i denge konumuna ulasmak i¢in yeterli zaman yoktur.

Atesleme esnasinda 10 MPa lik bir basing uygulanmig numunelerde, yogunlukta
fazla bir degisim gorinmemektedir. Ayni durum 12 MPa atesleme basinci uygulanan
numuneler igin de soz konusudur. 200 ve 300°C’lik 6n tavlama uygulanmasi bu basing

degerlerinde numunelerin yogunlugu iizerinde herhangi bir etkiye sahip degildir.
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4.3. Numunelerin Gozenek Yiizdesi Sonuclarn
Deney numunelerinin 6lgiilen yogunluk degerleri, NiAl’'un yogunluk degeri olan 5,9
gr/em’ ¢ikarilarak gozenek yiizdesi belirlendi. Buna gore bulunan gézeneklilik degerleri
Tablo 4.5’te ve gbzeneklilik diyagramlarinda verilmistir (Sekil 4.13, 4.14 ve 4.15).
Bunlardan da goriildiigii gibi gézeneklilik miktar1 ¢ok yiiksek degildir. Bunun nedeni,

atesleme esnasida uygulanan basingtir.

(MyY-NY/NY) XT00 c.uueiinniiiniiiieiiinieinetssetossrsssssassssssssssssssssssssssssssssssssases 1)

Tablo 4.5. Deney numunelerinin % gozeneklilik sonuglari

. Malzeme Numune
Basing On Tav Gozeneklilik
Yogunlugu Yogunlugu
(MPa) Sicakhg (°C) 5 5 (%)
(g/cm’) (g/cm’)
On Tavsiz 4,4778 24
6 5,9
200°C ’ 4,5606 28
300°C 4,1604 24
On Tavsiz 48367 18
10
200°C 39 51112 133
300°C 4,8764 17,3
On Tavsiz 4,9345 16,3
12 5,9
200°C 4,9400 16,2
300°C 4,9404 16,2
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Sekil 4.16. 12 MPa islem basincinda % gozeneklilik
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5.SONUC VE ONERILER

Bu caligmada Ni ve Al tozlar1 kompaktlanarak elde edilen soguk preslenmis
numunelerden, kendi kendine Ilerleyen Yiiksek Sicaklik Sentezlemesi Yontemi (KIYSS)
ile Ni3Al ve NiAl metallerarasi bilesikleri basariyla tiretilmistir. Calisma sonuglarina gore:

a. Soguk presleme basinci ve 6n tavlama sicaklig arttica gozeneklilik azalmaktadir

b. Atesleme basmnci ve On tavlama sicakligi arttikca numunelerin sertligi
artmaktadir.

¢. NizAl'un yogunlugu, NiAl unkinden daha ytiksek olarak elde edilmektedir.

d. Yontem kolay olup degisik preformlara da uygulanabilir.

Bu sonuclara gore asagidaki ¢aligmalari yapilmasi da onerilebilir:

a. Daha yogun yapilar elde etmek i¢in KIYSS ile sicak presleme basimnci
artirilabilir.

b. NiAl un oda sicakligindaki gevrekligini azaltmak i¢in bor ilaveli olarak
iiretilmesi denenebilir

¢. Daha yiiksek soguk presleme ve on tavlama sicakliklarinda malzeme 6zellikleri
incelenebilir.

d. Uretilen malzemelere korozyon, yiiksek sicaklik ve yiiksek sicaklik oksidasyon

testleri uygulanarak, iiretim kosullarinin bu 6zelliklere etkisi incelenebilir.
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