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OZET

Bu ¢alismada; Kivilcimli Plazma Sinterleme ile yapisinda L2; Heusler fazi igeren 4
farkli bilesimde Fe-Al-Ti ii¢lii alasimlart sentezlenmis ve bu alasimlarin yiiksek sicaklik
mekanik 6zellikleri incelenmistir. Vakum ark ergitme yontemi ile hazirlanan FesoAlaoTio,
FesoAlssTiis, FespAlsoTiz ve FesoAlasTios tipi li¢ bilesenli Demir Aliiminat 6n alagimlar;
mekanik 6gilitme islemi ile toz hale getirilmis ardindan kivilcimli plazma sinterleme (SPS)
ile sentezlenmis ve sentezlenen alagimlarin oda sicakligindaki ve yliksek sicakliklardaki

mekanik 6zellikleri incelenmistir.

Uygun kimyasal bilesimi saglamak {izere oranlarda hazirlanan sarj malzemesi,
vakum ark firininda homojenligi saglamak i¢in iki kez ergitilmis, daha sonra bakir kaliba
dokiilmiistiir. Daha sonra bu alagimlar baslangicta kaba kirma ve 6giitme yapilarak 20 — 45
pum boyut araliginda alagim tozlari elde edilmistir. SPS yontemi ile 20 mm ¢apli disk seklinde
alasimlar sentezlenmistir. Sentezlenen bu alagimlarin mikroyapilar1 optik mikroskopi ve
SEM ile incelenmistir. Faz Malzeme karakterizasyonu i¢in X-1s1n1 Kirtnimi (XRD) ve Enerji
Dagilim Spektrometresi (EDS) kullanilmistir. Alagimlarin sertlik degerleri mikrosertlik

cihazinda olgiilmiistiir.

Bu alasimlardan tel erozyon yontemi ile basma testi numuneleri hazirlanmistir.
Alasimlarin oda sicaklig1 oda sicakligindaki ve yliksek sicakliklardaki (600 - 900 °C) basma
mukavemeti ve siineklik degerleri kiyaslanmistir. Sonug¢ olarak alasim igerisindeki Ti

miktarinin artmastyla sertlik ve basma mukavemetinde artis gézlenmistir.

Anahtar Kelimeler : Demir aliiminatlar, Mekanik 6zellikler, Sinterleme
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SUMMARY

In this study;, Fe-Al-Ti ternary alloys in 4 different compositions containing L2
Heusler phase were synthesized by using Spark Plasma Sintering and the high temperature
mechanical properties of these alloys were investigated. Ternary Iron Aluminate pre-alloys
of FesoAlaoTio, FesoAlssTits, FesoAlzoTize and FesoAlasTios prepared by vacuum arc melting
method. Pre-alloys were pulverized by mechanical milling, then synthesized by spark
plasma sintering (SPS) and the mechanical properties of the synthesized alloys at room

temperature and high temperatures were investigated.

Charge material prepared in proportions to provide the appropriate chemical
composition were melted twice in order to ensure homogeneity in the vacuum arc furnace,
later casted in to copper mold. These cast parts were coarse crushed then milled to obtain
alloy powders which particles size range in 20 - 45 um. Sintered disc shaped alloys with 20
mm diameter were synthesized by SPS method. Microstructures of these synthesized alloys
were examined by optical microscopy and SEM. Phase identification has been carried out
by means of X-ray powder diffraction (XRD) and energy-dispersive spectrometry (EDS).

Alloys hardness was determined on Microhardness tester.

Compression test samples were prepared from these alloys by electrical discharge
machining (EDM). Compressive strength and ductility values of the alloys at room
temperature and elevated temperatures (600 - 900 °C) were compared. As a result, it was

observed that the hardness and compressive strength increased with Ti addition.

Keywords : Iron aluminides , Mechanical properties, Sintering
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1. GIRIS VE AMAC

Miihendislik malzemeleri genel olarak, metaller, seramikler, plastikler ve bunlarin
karistmindan meydana gelen kompozit malzemelerden meydana gelmektedir. Bu
malzemelerin olumlu 6zelliklerinin yaninda eksik kaldiklar1 bazi noktalar da bulunmaktadir.
Bu eksiklikleri gidermek ve degisken endiistriyel taleplere cevap vermek adina yeni tiir

malzeme ar-ge c¢alismalari siirekli devam etmektedir.

Plastik malzemelerin mukavemet degerlerinin diigiik olmasi, seramik malzemelerin
oldukga gevrek olmalari, metallerin yorulma ve korozyon gibi olumsuz o6zelliklerini
barindirmayan yeni nesil malzemelerin gelistirilmesi ve bunlarin servis sartlaria uygun
olarak farkli Ozellikleri bir arada saglamasi beklenmektedir. Metaller arasi bilesik
malzemeler bu bakimdan 6nemli bir potansiyele sahiptir ve lizerinde detayli ¢aligmalar

yapilmaktadir.

Bu ¢alismanin amaci, L2; diizenli metaller arasi bilesigi olusturan Fe-Al-Ti tg¢li
alagimlarinin SPS yontemi ile sentezlenmesi ve bu alagimlarin yiiksek sicaklik mekanik
ozelliklerinin belirlenmesidir. Gerek ikili Fe-Al alasimlar1 gerekse Fe-Al-X ti¢lii alagimlari
lizerine yapilan calismalar mevcut olmasina ragmen, bunlarin {iretim yOntemine
bakildiginda dokiim ve ardindan oda sicakligindaki kirilganligi olabildigince azaltmak
amaciyla uzun siireli 1s1l islem gerceklestirilmistir. Bu ¢alismada Fe-Al-Ti alasimlarinin

sentezinde daha iistiin mekanik 6zellikler saglayacag diisiiniilen SPS tercih edilmistir.

Bu galisma toplam sekiz boliimden olugsmaktadir. Calismanin birinci boliimii genel
giris boliimiinden olusmaktadir. Ikinci boliimde metaller arasi bilesikler, {igiincii boliimiinde
ise demir aliiminatlar hakkinda teorik bilgiler yer almaktadir. Dordiincii boliimde genel
olarak Sinterleme ve SPS yontemi hakkinda bilgi verilmistir. Besinci bolimde literatiirde
yapilan calismalar ve elde edilen sonuglardan kisaca bahsedilmistir. Altinct boliimde
materyal ve metot agiklanmistir. Yedinci boliimde ise yapilan malzeme karakterizasyon
islemleri ve mekanik testlerin sonuglari incelenmistir. Sekizinci bolimde calismanin

sonuglart maddeler halinde 6zetlenmistir.



2. METALLER ARASI BILESIKLER

Metaller arasi bilesikler, metal-metal ya da metal-yar1 metal atom karisimlarinin
diizenli olarak dizilmesinden meydana gelmis NizAl, FeAl, TiAl, MoSis gibi malzemelerdir
(Morris ve Mufioz-Morris, 2005). Genellikle kimyasal agidan birbirine benzemeyen ve giiclii
afiniteleri olan iki veya daha fazla saf metalin dar bilesim araliklarinda ve basit oranlarda
olusturdugu kristal yapili bilesik veya kat1 eriyiklerdir (Ozdemir, 2004). Metaller arasi
bilesikler kritik diizenlenme sicakliginda (Tc < 700°C) uzun mesafeli diizenli kristal yapilar
olusturan (sekil 2.1) kismen metalik kismen de kovalent (veya iyonik) bagli metalik
malzemelerdir. Yapilar1 ve Ozellikleri bakimindan metaller ile seramikler arasinda yer

alirlar.

[~ 1] (L]

Sekil 2.1. Geleneksel alasim ve metaller arasi bilesikteki atomlar arasi dizilim.
a) geleneksel alagimin diizensiz kristal yapisi, b) metaller arasi bilesigin uzun
mesafeli diizenli kristal yapis1 (ASM Handbook Vol 2, 1991).

Metaller arasi bilesikler faz diyagraminda iki farkli sekilde bulunabilir. Bunlar,
Stokiyometrik (sekil 2.2.a) ve Stokiyometrik olmayan (sekil 2.2.b) metaller arasi

bilesiklerdir.

(a) (b}

Sekil 2.2. Stokiyometrik ve stokiyometrik olmayan metaller arasi bilesikler
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Metaller arasi bilesikler, metalik bilesenlerinden tamamen farkli kristal yapilara
sahiptir ve bu bilesikler basit stokiyometrik oranlara (AB, AB3, A3B, vb.) ve dar bilesim
araliklarina sahiptir. Her bir stokiyometrik gruptaki metaller arasi bilesikler farkli kristal

yapida olusurlar (Ozdemir, 2004).

Metallerarasi bilesikler tizerine ilk ¢alisma 1916 yilinda Kumakov vd., tarafindan
Au-Cu sistemi iizerine gergeklestirilmistir. 1950°lere degin bilimsel ¢alismalar hizla artmis
ve bu bilesiklerin en 6nemli eksiklikleri olarak gosterilen diistik stineklikten dolay1 sonraki
yillarda ilgi azalmistir. Bundan dolay1 uzun yillar boyunca metalurjik arastirmalarda metaller
aras1 bilesiklerin kayda deger bir etkisi olmamistir. Fakat giiniimiizde yiiksek sicaklik
uygulamalarinda, siiper alasimlarin yerini alabilecek derecede mukavemetli, kararli ve siinek
yeni tip malzemelerin gelistirilme ihtiyaci, ilgiyi tekrar metaller arasi bilesikler iizerine
cevirmistir. Siiper alagimlarin ergime sicakliklart 1400 °C’den daha diisiik oldugundan, bu
sicakliklardan daha yiiksek servis kosullarma uygun “cok yiiksek sicaklik malzemeleri”
(cizelge 2.1) talebi dogmustur. Bu talebe cevap verebilecek aday malzemeler arasinda

metaller arasi bilesikler bulunmaktadir (Cinca vd., 2013).

Cizelge 2.1. Cok yiiksek sicaklik malzemelerinin siniflandirilmasi (Cinca vd., 2013)

Metaller Metaller arasi bilesikler: TiAl, NiAl, MoSiz, NbsAl vs.
Yiiksek 1siya direngli metaller ve alagimlar: W, Ta, Mo, Nb, vs.

Seramikler Oksitler: Al,O3, SIAION, Al,O3/YAG 6tektik bilesimden yonlii katilatirilan vs.,
Oksit olmayanlar: SiC, Si3Na, vs.

Kompozitler Metal matrisli kompozitler MMC): SiC/Ti, SiC/TiAl, W/siiperalasim, vs.
Seramik matrisli kompozitler (CMC): SiC/SiC, SiC/LAS, C/SiC, vs.
Karbon / karbon kompozitleri (C/C): C/C
Islevsel olarak derecelendirilmis malzemeler (FGM): TiB/Ni, Al,03+ZrO2/Ni vs.

Metal-metal bilesiminden olusan metaller arasi bilesiklerde diizenli dizilimin
saglanmasi ic¢in atom boyut farkliliklar1 da 6nemli bir faktordiir. Atomlar arast kuvvetli
baglarin varlig: elasitisite modiiliinii ylikseltir, bu sayede malzeme daha rijit hale gelir.
Aliiminyum veya silisyum gibi tepkimeye hazir elementler, oksidasyon ve korozyon
direncini arttiran koruyucu yiizey tabakasi olusumuna neden olur (Morris ve Muiios-Morris,
2005). Baz1 metallerarasi bilesikler ergime sicakligina kadar bu diizenli yapilarint muhafaza

ettikleri i¢in, yiiksek sicakliklarda kuvvetli kararli yapiya sahiptirler (Cinca vd., 2013).
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Metaller arasi bilesiklerin diizenli latisleri ile mekanik davraniglari ve olaganiistii
dislokasyon yapilari arasindaki iligki 1960’lardan beri detayli olarak arastirilmaktadir. Bu
bilesiklerin deformasyonu ikili dislokasyon veya siiperlatis kaymasi ile kontrol edilir.
Olusan siiperlatis yapisinda, kafesin plastik deformasyonu i¢in gerekli kayma mesafesinin
daha yiliksek olusu ve atomlarin kayma hareketini kolaylikla gergeklestirecegi kayma
diizlemlerinin olmayis1 bu malzemeleri daha mukavemetli ve daha gevrek bir hale getirir.
Yiiksek sicakliklarda siiperlatis dislokasyonlarinin hareketi nispeten diisiik olup, akma
davranisinda yiikselmeye neden olmakta ve artan test sicakligina paralel olarak akma
mukavemetinde artis gozlenmektedir. Metaller arasi bilesiklerin kritik ozellikleri ile

kimyasal karakteristikleri arasindaki iliski ¢izelge 2.2’de listelenmistir.

Cizelge 2.2 Metallerarasi Bilesiklerin Kritik Ozellikleri (Ozdemir, 2004)

Ozellik Karakteristik tanimlar

Stirlinme dayanimi Ergime sicakligi, Bag yapisi

Oksidasyon direnci Oksit olusturan elementlerin yiiksek aktivasyonu,
Kristal yap1

Siineklik Kristal yapi, Stokiyometri

Isil genlesme Ergime sicakligi, Bag yapisi

Elastik modiil Kristal yap1, Bag yapisi

Alasimlama potansiyeli ~ Faz alaninin genisligi
Yogunluk Esas element, Kristal yap1

Rijitlik ve dayanim, oksidasyon direnci gibi vazgecilmez karakteristik 6zelliklere
sahip olan metaller aras1 bilesikler, havacilik ve uzay ¢alismalarinda yapisal uygulamalar
icin ilgiyi Ustlerine g¢ekmistir. Havacilik ve uzay malzemeleri olarak metaller arasi
bilesiklerin gelisimi i¢in, timit verici, hatir1 sayilir bir ¢aba harcanmistir. Sahip olduklari
yiiksek mukavemet ve cevresel kararliligin yaninda, diisiik siineklik ve tokluk ve orta
dereceli siirlinme dayanimi, iiretim zorluklari ile birlikte, metaller arasi bilesiklerin
endiistriyel yapisal malzemeler olarak kullanilmaya baslanmasmi biiyiik 0Olcilide

engellemistir.

Kuvvetli metaller arasi bilesiklerin gevrekliklerinden dolay1 yapisal uygulamalar i¢in
sekillendirilmeleri oldukca zordur. Uretilseler bile, diisiik kirilma toklugu, yiiksek ¢entik
hassasiyeti, asir1 yorulmadan kaynaklanan ¢atlak biiytimesi ve diisiik siineklik 6zellikleri bu

malzemelerin kullanim alanlarim1 oldukga sinirlamaktadir. Ayrica metaller arasi bilesikler
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kiigiik bilesim farkliliklarina ve hidrojen i¢eren ortamlara karsi asir1 hassastirlar. Son yillarda
fiziksel metalurji prensipleri kullanilarak alagim tasarimi ile metaller arasi bilesiklerin
uiretilebilirliklerinde ve mekanik Ozelliklerinde gelismeler saglanmistir. Bunun igin
mikroyap1 kontrolii, mikro alagimlama ve makro alagimlama yapilmaktadir (Banerjee ve
Balasubramaniam, 1998). Cesitli ¢alismalarda metaller arasi bilesiklerde yiiksek siineklik
degerleri elde etmek i¢in 6rnek uygulamalar verilmektedir (Chakraborty vd., 1998). Metaller
aras1 bilesiklerin fiziksel ve mekanik 6zelliklerinin iyilestirilmesi ile pek ¢ok uygulamalar

i¢in kullanilabilecegi goriilmiistiir.



3. ALUMINATLAR

Bir aliiminat, aliiminyum ile aliiminyumdan daha elektropozitif bir metalik element
arasinda olusan ikili metaller aras1 bilesiktir. Yiiksek ergime sicakligi, nispeten diisiik
yogunluk, miikemmel oksidasyon ve korozyon direnci, yiiksek sicaklikta iyi mekanik
Ozellikler, diger metalik malzemelerle karsilastirildiginda aliiminatlarin ana avantajlaridir.
Bu avantajlari, aliiminatlar1 ytliksek sicaklikta yapisal uygulamalar i¢in umut verici
malzemeler haline getirir. Bazi aliiminatlarin 6nemli 6zellikleri gizelge 3.1.”de listelenmistir.
Bununla birlikte, diger metaller aras1 bilesikler gibi aliiminatlar, oda sicakliklarinda siirl
uretilebilirlik, zayif siineklik sergiler. Bu nedenle, bir miihendislik malzemesi olarak

potansiyel kullanimlar sinirlandirilmistir (Yildirim, 2014).

Cizelge 3.1. Bazi aliiminatlarin fiziksel 6zellikleri (Yildirim, 2014)

Kristal Diizenli —Diizensiz Ergime Yogunluk Bilesimdeki
Alasim Yapisi Gecis Faz Doniisiim Sicakhi@n (°C) | (gr/em?) Al oram
Sicakhg (°C) (% atom)
FeAl B2 1318 1330 5.56 23.3-54.9
FesAl D03 552 1540 6.72 23.6-34.1
NiAl B2 1638 1638 5.86 30.9 - 58.2
NizAl L1, 1390 1390 7.50 24.7-21.7
TiAl Lo 1440 1440 3.91 47.7 - 69.5
TizAl D019 1180 1180 4.20 22.4 - 38

Gegis metali (TM) —TiAl, NiAl, FeAl ve Fe3Al dahil aliiminat metaller arasi
bilesikler iistiin Ozelliklere sahiptir, Ornegin, yiiksek ergime sicakliklari, gelistirilmis
oksidasyon direnci, nispeten diisilk yogunluk ve yumusak manyetik malzemeler olarak
kullanilabilir. Erken TM-aliiminatlar, ge¢ ge¢is metal alagimlarinin HMK kristal yapisinin
aksine YMK kristal yapiya sahiptir. Bi-metalik tiirler arasindaki son derece ¢ekici kimyasal

bag nedeniyle, diizenli yapidadirlar ve stokiyometriye sahiptirler (Zamanzade, 2016).

Aliiminatlarin ilk olarak Ni esasli siiper alasimlar yerine yiiksek sicakliklarda
kullanilmas: hedeflenmistir. Ni esash siiper alasimlara gore yiiksek sicaklikta yapisal
uygulamalar i¢in aliiminatlarin alt1 ana avantaj1 sunlari igerir:

(i) Daha yiiksek ergime sicakligi: caligma sicakliginin {ist sinirini belirler
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(if) Daha diisiikk yogunluklarin (6zellikle —TiAl alasimlar1) daha kiigiik ve daha hafif
bilesenlerin imal edilmesini miimkiin kilan daha diisiik ¢calisma gerilmelerine yol
actig1 ve dolayisiyla daha diisiik kiitle nedeniyle daha iyi motor hizlanmalarina
neden oldugu daha diisiik yogunluklu dénen parcalar;

(i) Yiiksek aliiminyum igerigi nedeniyle daha iyi oksidasyon direnci;

(iv) Daha diisiik gevrek - siinek gecis sicakligi (BDTT);

(v) HMK gelikler ile benzer termal genlesme katsayilar1 ve

(vi) Genellikle nadir ve stratejik unsurlari icermedikleri i¢in diisiik {iretim maliyetleri

Aksine, yiiksek sicakliklarda metaller arasi bilesiklerin ii¢ olumsuz 6zelligi (i) diisiik
mukavemet; (ii) smurl siirinme direnci ve (iii) yliksek 1si1l iletkenliktir. Disiik ila orta
sicakliklarda metaller arasi bilesiklerin ¢ogu ek olarak zayif siineklik ve diisiik kirilma
tokluguna sahiptir. Alasimlarin islenmesi (diisiik sicaklikta) ¢ok zorlastigindan, bu sorunlar

metaller arast malzemelerin genis kullanimii 6nemli 6l¢iide engeller (Zamanzade, 2016).

Aliiminyum esasli metaller arasi bilesikler yani aliiminatlar pek ¢ok farkli bilesime
sahip olabilirler. Ancak yapisal malzeme olarak nikel aliiminatlar, titanyum aliminatlar ve
demir aliiminatlarin biiylik oranda {stiinliikleri vardir. Bunun nedeni kolay iiretimi ve
nispeten ekonomik oluglaridir (Sharma et al, 2007). Cagdas metaller aras1 bilesikler 6zellikle
giinlimiizde mevcut olan siiper alasimlarin calistiklar1 sicakliklarda ya da daha yiiksek
sicakliklarda kullanilmak iizere ucak motor uygulamalar i¢in aday malzemeler olarak

goriilmektedir (Sharma et al, 2010).

3.1. Demir Aliminatlar

Demir aliminatlar yiiksek sicakliklar igin aday malzemelerdir. Fe-Al faz
diyagraminda birka¢ metaller arasi1 bilesik goriilmektedir. Yapisal uygulamalar i¢in metaller
arasi bilesikler FesAl ve FeAl bilesimleri etrafinda toplanmistir (Balasubramaniam, 2002).
FesAl ve FeAl, diisiik maliyet, diisiik yogunluk, iyi aginma direnci, {iretim kolaylig1 ve
oksidasyon ve korozyon direncinden dolay1 aragtirma konular1 arasinda 6nemli bir yere
sahiptir (Prochazka 2020, Stoloff, 1998). Bu avantajlarindan dolayr demir aliiminatlar; jet
motoru kompresor kanatgiklar: ve gomlekleri, otomotiv ve diger endiistriyel valf pargalari,

sinterlenmis gbézenekli gaz-metal filtreleri, 1s1 degistiriciler, diisiik yogunluklar1 ve daha
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yiiksek elektriksel direncleri sebebiyle tel, levha ya da bant seklinde 1sitma elemant olarak,
gida iiretimi sektoriinde, kimyasal siire¢ ekipmanlarinda, manyetik ve elektronik parcalarda
ve niikleer reaktor bilesenlerinde kullanimi mevcuttur (Sharma vd., 2007, Balasubramaniam,
2002).

Metaller aras1 bilesiklerin sahip oldugu yiiksek sicaklik ozellikleri nedeniyle
tribolojik Ozellikleri de arastirma konusu olmustur. Cogunlukla asmmmayla ilgili
uygulamalarda yiik basma seklindedir, bundan dolay1 ¢ekmedeki siineklik degeri, sertlik,
mukavemet ve sertlesme kabiliyeti kadar kritik degildir. Bu sebeple asinma mukavemeti
gerektiren uygulamalarda sert partikiillerle giiclendirilen metaller arasi bilesik esash
kompozit malzemeler ilgi ¢ekici hale gelmistir. FesAl alasiminin abrasiv asinma direnci

AISI 1060 karbon ¢eligi ve 304 paslanmaz ¢eligi ile kiyaslanabilir (Itoi vd., 2010).

3.1.1. Demir Aliiminyum Faz Diyagram

Sekil 3.1.’de Fe-Al ikili denge diyagrami verilmistir. Yiiksek sicakliklarda
aliminyumun demir icinde ¢oziindiigii o-Fe kat1 eriyigi % 0-45 Al (at) bilesiminde yer
almaktadir. Diisiik sicakliklarda bu bolge ii¢ boliime ayrilir. Ik kisim oda sicakhiginda %
18,75 bilesimine kadar a alasgimidir. Yaklasik % 25 Al ve 545 °C’nin altinda FesAl metaller
arasi bilesigi olusur. Daha yiiksek Al igerigindeki sonraki faz FeAl’dur. Hem FesAl (DO03)
hem de FeAl (B2) fazlar1 HMK dizilime sahip metaller aras1 bilesiklerdir ve birinci veya
ikinci derece faz doniisiimleri ile o kat1 eriyiginden ayrilirlar. Bunlarin disinda sistemde
siirli bilesim degerine sahip tli¢ tane metaller aras1 faz daha vardir: FeAlz, Fe2Als ve FeAls

(Zamanzade, 2016).
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Sekil 3.1. Fe-Al denge diyagrami (Zamanzade, 2016)

FeAl, B2 (cP2) HMK kristal yapisina sahiptir (sekil 3.2.a). Birim hiicre 1 aliiminyum
atomunun etrafini1 saran ve her biri kiibiin bir kdésesinde bulunan 8 adet aliiminyum atomu
iceren tip HMK yapidadir. cP2 yapisi iki tane i¢ ice gegmis basit kiibik goriinlimiindedir ve

demir atomlar: ikinci alt kafesin kosesinde yer alir (Zamanzade, 2016).

B2-FeAl faz1 latis parametresi ag=2,90 A olan CsCl yapisindadir. Bu latiste bir
tetrahedral (T) ve iki oktahedral (O1, O2) olmak iizere ii¢ tip arayer boslugu mevcuttur. Tiim
tetrahedral bosluklar es atomlar tarafindan c¢evrilidir. O1 oktahedral boslugu dort aliiminyum
atomu tarafindan ¢evrelenmis ve iki demir atomu tarafindan kapatilmisken, O2 oktahedral
boslugu dort demir atomu tarafindan cevrelenmis ve iki aliiminyum atomu tarafindan
kapatilmigtir. Demir atomunun yerlesmedigi noktalar kararli bolgeler iken, Al atomunun
yerlesmedigi noktalar hemen demir atomu taratindan doldurulur ve uzun siire bos kalmaz

(Gonzales vd., 2009).

FesAl, D03 (cF16) diizenli kristal kafes yapisina sahiptir (sekil 3.2.b). Bu birim hiicre
8 HMK tipindeki alt hiicreden ya da 4 tane i¢ ice gegmis YMK latisten meydana gelmis
gibidir. Her bir alt hiicrenin koselerinde demir atomlar1 bulunur ve bu atomlar 8 komsu alt
hiicre tarafindan paylasilir. Bunu sonucunda alt hiicre basina 1/8 demir atomu diiser. Buna
ek olarak 4 alt hiicrenin merkezinde 4 demir atomu bulunur, 4 alt hiicrenin merkezinde de 4

alliminyum atomu bulunur. D03 tipi birim hiicrede 12 demir atomu, 4 aliiminyum atomu
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olmak iizere birim hiicre toplam 16 atomdan olusur. FezAl 540 °C’nin {izerinde B2 yapisina

donisiir (Cinca vd., 2013).

> O
B alt hiicresi (Fe) (/}/(\ P{/J/ /A,j/

ra

kA vﬁ ,JL
i /A alt hiicresi (Al) O/C' f\/’u )

OFe ®@Fe &al

Sekil 3.2. Fe-Al metaller arasi1 bilesiginin a) B2 yapis1 ve b) D03 yapisi

FesAl yaklasik %22-30 atomik Al araligindadir. Bu bolgenin hemen solunda a2+ B2
ve a2+D0s ikili faz bolgeleri bulunur. Bu alasimin 1s1l islemi planlanirken bu ikili faz
bolgeleri mutlaka dikkate alinmalidir. 300-550 °C araliginda %20-25 atomik Al igeren
alasimda, nikel esasl siiper alasimlardakine benzer, kararli iki faz olusumu engellenerek,
yaslandirma sertlesmesi gergeklestirilebilir. %23-27 atomik Al araliginda Tc kritik sicak
degerinin lizerinden yapilacak su verme islemi ile diisiik sicakliklarda B2 yapisi kalint1 halde
bulunabilir ama Al miktar1 artttkca DOs fazi yerini B2 fazina birakir. En yiiksek eritme
oranina sahip B2 kristal dizilimindeki FeAl den sonra kritik sicaklik degerinin {izerinde

kismi diizenli kristal yapiya sahip diger stokiyometrik bilesimler bulunur (Stoloff, 1998).

3.1.2. Demir Aliiminatlarin Uretim Siireci

Demir aliiminatlar ergitme ve dokiim yoluyla ya da toz metalurjisi yontemiyle kii¢iik
miktarlarda kolaylikla hazirlanabilir. Alasim agik atmosfer indiiksiyon ocagi, vakumlu

indiiksiyon ocagi ve vakumlu ark ocag gibi cesitli ergitme teknikleri ergitilebilir.

Agik atmosfer ergitmesi, yassi olmayan hacimli pargalarin iiretiminde yaygin
kullanilan en ekonomik ydntemdir. Ancak Fe-Al iceren metaller arasi bilesiklerde ¢ok
basarili bir yontem degildir. Bunun sebebi dokiim parcanin ¢ok fazla gaz boslugu

icermesidir. Ergimis metale argon gazi liflenerek havanin nemi uzaklastirilabilir ve gaz
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bosluklart en aza indirilebilir. Baligidad vd., bu gézenekli metali elektrot olarak baglayip,
elektrocuruf ergitme yontemiyle tekrar ergitip gaz bosluklar1 ve diger dokiim hatalarindan
aridirilmis FesAl tiretimi gerceklestirmislerdir. Yontemde koruyucu curuf tabakasi metal
igerisine havanin girigini dolayisiyla gaz bosluklarin1 onlemektedir. Ark ile ergitme ve
vakumlu indiiksiyon ergitme ve normal dokiim yontemi ile yiiksek saflikta test numuneleri

hazirlanabilmektedir (Sundar vd., 1998).

Bununla birlikte ticari bakimdan daha ucuz ve pratik yontemlere ihtiyag
duyulmaktadir. Ayn1 zamanda bosluksuz ingot dokebilmek igin ergimis metale hidrojen
girisi Onlenmelidir. Ergimis metal {izerine argon gazi iifleme gozenekliligi Onlemede
etkilidir. Hindistan’da gerceklestirilen baska bir yontem agik atmosfer indiiksiyon
ergitmesinin ardindan curuf altinda yeniden ergitme yontemidir. Gézenekli ingotun tekrar
ergitilmesi ile temiz, bosluksuz bir ingot elde edilmektedir. Bu yontemle gelismis mikroyap1

ve mekanik 6zellikler elde edilir.

Dokiim FesAl ingotlar 1000-1200°C arasinda sicak islem ile en uygun sekilde
inceltilebilir; ardindan 650-800°C araliginda 1lik islem yapilir. Laboratuvar deneylerinde
ayni1 bilesime sahip dokiim alagim, genis bir bolgede daha kaba taneli ve daha az tane sinir1
bulundurdugundan, dévme alasima gore daha az siinektir. Bunun sonucu olarak dokiime
soguk islem uygulanamaz ve dokiimden ¢ikmis parcalar yapisal uygulamalarda direkt olarak

kullanilmaz.

Demir ve aliiminyum arasinda gerceklesen ekzotermik reaksiyondan ergitme ve toz
metalurjisi yontemlerinde yararlanilabilir. Ancak 1s1 ¢ikisi, Exo-Melt yontemiyle ergitmeye
olanak saglayan diisiik tutusma sicakliina sahip, nikel aliiminatlarda oldugu kadar iyi
degildir. Ekzotermik reaksiyon maliyeti diisiiriir, daha giivenlidir, ergitme zamani kisalir ve
slire¢ kontrolii artar. Chakraborty vd.,, demir aliiminyum esasli metaller arasi bilesiginin
alimina-termik reaksiyonla ergitilmesinin teknik uygulanabilirligini test etmek amaciyla
laboratuvar 6lgeginde bir ¢alisma yapmislar ve hedeflenen bilesime ¢ok yakin bilesimde,

slinek ve oksidasyon direnci mitkemmel bir alagim elde etmislerdir (Chakraborty vd., 1998).

Final sekle yakin pargalarin sicak izostatik presle sekillendirilmeleri ya da sprey

kaplama i¢in demir aliiminat tozlari kullanilabilir. Elementel tozlarin sicak sikigtirilmasi ile
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teorik yogunlugun % 98,2 si oraninda tek fazli FezAl olusumu saglanabilir. Sicak ekstriizyon
ve mekanik alasgimlama ve reaktif sinterleme birlesimi de diger basarili yontemlerdir.
Miikemmel mekanik 6zellikler {iniform mikroyapt ve en ince tane boyutu ile ilgilidir
(Stoloff, 1998).

3.1.3. Demir Aliiminatlarin Mekanik Ozellikleri

Fe-Al esasli alasimlarin oda sicakli§i mekanik 6zellikleri, biiylik 6l¢iide Al igerigine,
kristal kafes tipine, alasim stokiyometrisinden sapmaya, alasimdaki safsizliklara ve test
ortamina bagldir. Fe-Al esaslt alagimlarin akma mukavemeti, tek fazli a- (Fe, Al) ve iki fazli
a + FesAl bolgelerinde stokiyometrik FesAl bilesimine kadar artan Al igerigi ile dogrusal
olarak artar. Daha sonra, tek fazli DOs-tipi diizenli FesAl bolgesinde akma dayanimi keskin
bir sekilde diiser. B2 tipi diizenli FeAl’'un oda sicakligindaki akma dayanim ile ilgili
caligmalar, akma dayaniminin %40-48 %Al bilesim aralifinda aliiminyum igeriginden
bagimsiz oldugunu ancak stokiyometrik Fe-50Al bilesiminde akma mukavemetinin belirgin

sekilde arttigin1 géstermistir (> 1000 MPa).

Ote yandan, stokiyometriden sapma, B2 tipi diizenli Fe-Al alasimlarinda dislokasyon
hareketini bloke etmede 6nemli bir role sahip olan kristal yap1 icerisindeki yeralan ya da
arayer hatalarinin yogunlugunu arttirir. Sonug olarak, kristal kafes yapisindaki bogsluk
yogunlugu, kafeste yanlis konumlara yerlesmis atomlarin yogunluguna kiyasla Fe-Al

alagimlarinin mekanik 6zelliklerine daha ¢ok etki eder.

Diger metaller arasi bilesikler gibi, DOs-tipi diizenli FesAl ve B2-tipi diizenli FeAl
oda sicakliklarinda ¢ok kirillgan oldugu bilinmektedir. Oda sicakliginda diisiik siineklige
sahip olmalarinin tek bir nedeni yoktur. Sekil degistirme kabiliyetinin sinirli olmasinin
nedenleri, birka¢ dis ve i¢ faktoriin birlesimi olabilir. Bu faktorler; ¢evre, safsizlik, ylizey
plirtizliiligii, alasgimin soguma hizi, kayma vektorii, kayma sistemleri sayisi, difiizyon ve
cekirdeklenmenin zorlugu, tane sinirlarinin yetersizligi, vida dislokasyonu hareketinin sinirl
olmast (restricted cross slip) ve klivaj diizlemleri (atomsal yogunlugun en az oldugu
diizlemler) aras1 zayif bagdir. Bu faktorler arasinda, hidrojen gevrekligi, oda sicakliginda

stinekligi etkileyen ana faktordiir.
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Akma: ikili Fe-Al alasimlarinda Al icerigi arttik¢a, akma mukavemeti stokiyometrik
bilesime dek artar, sonrasinda B2 kristal dizilimine sahip FeAl bilesigine dek azalir. FezAl
alasiminin mukavemeti uzun mesafeli DOs dizilimine ve Al oran1 %16’dan fazlalastik¢a

olusan a+DO3 iki fazli yapiya baglhdir.

Cekme mukavemeti ve siineklik: Demir aliiminatlarin yapisal ve korozyon direnci

gerektiren uygulamalarda paslanmaz c¢eliklere karsi alternatif olarak gdsterilmeye
baslanmasindan beri, dovme FesAl alagimin ¢ekme 6zelliklerinin, 310 (ostenitik) ve 422
(martenzitik) paslanmaz g¢elikleri ile karsilastirilmasi ilging hale gelmistir. Oak Ridge Ulusal
Laboratuvarinda, akma ve ¢ekme mukavemetlerinin sicakliga bagli olarak test edildigi
calismada 3 farkl bilesimlerdeki demir aliiminat alagim, iki paslanmaz ¢eligin arasinda yer
almistir. Benzer sekilde aliiminatlarin oda sicakligindaki siineklik degerleri de paslanmaz
celiklerin arasinda yer alirken yiikselen sicaklikla beraber siinek davranisa dogru bir gegis
gbzlenmistir. 550 °C nin {izerinde aliiminatlarin toplam uzamasi1 paslanmaz gelikleri ¢ok

geride birakmustir. Tlgili grafikler sekil 3.3.’te verilmistir (Stoloff, 1998).
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Sekil 3.3. Dovme FesAl alasimi ile 310 ve 422 paslanmaz ¢eliklerinin ortalama
¢ekme Ozelliklerinin karsilagtirilmasi: a) akma mukavemeti, b) ¢cekme mukavemeti
ve ¢) birim uzama miktari
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Demir aliiminatlarin oda sicakliginda gevrek karaktere sahip olmasinin sebebi olarak,
yetersiz kayma sistemi, tane smirlariin zayifligi, yiiksek bosluk konsantrasyonu (Kupka
vd., 2011), empiiritelerden kaynaklanan gevreklik, diisiik klivaj mukavemeti veya diisiik

ylizey enerjisi, deformasyon sertlesmesi, yiiksek gerilme oranlarina hassasiyet ve gevre

faktoru olarak siralanabilir.

Darbe 6zellikleri: Gerilme giderme islemi yapilmis FesAl alasiminin darbe dayanimi

hakkinda yapilan sinirli ¢alismalar malzemeyi kirmak i¢in harcanan enerjinin oldukga diisiik
oldugunu ve gevrekten siineklige gecis sicakliginin 308 °C oldugunu gostermistir

(sekil 3.4.). Grafikte alt enerji seviyesi 5J olup, list enerji seviyesi de 37J olarak ¢ok diisiik
degerlerdir.
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Sekil 3.4. FesAl malzemenin (FA129) kirilma enerjisi — sicaklik diyagrami

Ikili alagimin kirilma enerjisi cok diisiiktiir, {iciincii bir alasim elementi ilavesi ile
alasim daha tok hale getirilebilir. Mn ilavesi ile DO3 HMK a faz1 yerine, L12 diizenli YMK
faz1 olusur. Bu sayede hem kirilma toklugu artar hem de klivaj kirilmasindan siinek

kirilmaya doniis gerceklesir (Stoloff, 1998).

Siiriinme direnci: ikili FesAl alasiminin siiriinme direnci nispeten diisiiktiir. Bundan

dolay1 alasimlandirmanin 6ncelikli amaci, oda sicakligindaki siinekligi arttirmak degil,

siirtinme direncini gelistirmektir (Stoloff, 1998).
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Kirilma toklugu: Fe-28Al bilesimdeki test numuneleri lizerine oksijen atmosferinin

etkisi, hava ya da vakum ortamina gore ¢ok daha belirgindir. Sekil 3.5.’de goriildiigi gibi
oksijen atmosferindeki tokluk, havadakinin iki katidir. Havadaki nem ve Al atomlar

arasindaki reaksiyon, kolayca gatlak uglarina yayilabilen ve sonunda malzemeyi kirilgan

hale getiren hidrojenlerin olusumuna neden olur.

Ancak % 38'den daha yiiksek Al iceren demir aliiminatlar, yapis1 geregi kirillgan tane
sinirlart nedeniyle hidrojen kaynakli gevreklesmeye daha az duyarlidir. Catlak uglarindaki
hidrojenin yogunlugu, artan sicaklikla diiser. Oda sicakliginda kirllganligin ana nedeni
hidrojen gevrekligi gibi goriinse de, %Al miktart ve alasim stokiometrisinden sapma,

stineklik iizerinde 6nemli etkiye sahip olan faktorlerdir.

~ 120

=E [ ] Hava

d;: 100H % Vakum

= . Oksijen
Z 30

U

@ 60

=

o

'_é 40

=

Sekil 3.5. Farkli ortamlarda demir aliiminatlarin kirilma toklugu degerleri

3.1.4. Demir Aliiminatlarin Alasimlanmasi

Alasim elementlerinin FeAl esasli metaller arasi bilesiklerin yapisal ve mekanik
Ozellikleri tizerindeki etkisini arastirmak i¢in biiyiik arastirmalar yapilmistir. Fe-Al sistemine
Ti, Mo, Nb, Zr, Cr gibi iiglincii element modifikasyonlari, yiiksek sicaklikta yapisal
malzemeler arayisiyla biiylik bir dikkat ¢ekmektedir. Bu alagim elementlerinden bazilari,
ornegin kati eriyik ¢okeltileri olusturma, kisa veya uzun mesafeli diizenli faz olusturma gibi
farkli mekanizmalarla mukavemeti artirmayr amaglamaktadir (Jiraskova, 2020). B2 tipi
diizenli FeAl alagimlarina iiglii alasim ilaveleri, FeAl fazindaki kati ¢oziiniirliik

davraniglarina gore ii¢ grupta siniflandirilabilir (Y1ildirim, 2014):
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L. smif elementler: Ni, Co, Mn, Si, Cu, Zn, Mn veya Cr. Bu elementler FeAl'de biiyiik
kat1 ¢Oziinilirliige sahiptirler ve homojenizasyondan sonra tek fazli kati1 ¢ozeltiler
olustururlar. Smif I elemanlarin eklenmesi, oda sicakliginda siinekligi biiyiik 6l¢lide

artirir, ancak basing dayanimini iyilestirmezler.

II. sif elementler: Zr, Hf, Nb, Ta, Ti veya Re. Bu elementler, yiiksek sicaklikta uzun
bir homojenlestirme isleminden (175 saat) sonra bile FeAl’de diisiik kat1 ¢oziiniirliige
sahiptir. Uglii metaller aras1 bilesiklerin olusumu mevcuttur. Bu elementlerin

eklenmesi, ikili demir aliiminatlarin basma dayanimini iki katina ¢ikarir.

III. simif elementler: Mo veya W, B2 tipi diizenli FeAl alagimlarinda 6nemli bir kat1
¢oziiniirliik gostermedigi goriilmektedir. Yeni ikili metaller arasi bilesikler (Fe-Mo,
Al-Mo, Fe-W, vb.) olusur ancak t¢lii metaller arasi bilesik olusmaz. Mo veya W

eklenmesi, basma mukavemetinde 6nemli bir artisa neden olur.

3.1.5. Kat1 Eriyik Olusturan Alasim Elementleri

Uglii alasim ilavesi olarak Cr, Fe-Al esasli alasimlarin oda sicakliginda siinekliginin
tyilestirilmesinde en etkilisidir. Hem a- (Fe, Al) hem de B2 tipi FeAl yapisinda Cr, kati
eriyik bolgesini %50 Al degerine kadar genisleterek, kati eriyigin olusumuna izin verir. %28
Al igeren FesAl alasimina %2-6 Cr ilavesinin oda sicakliginda ¢ekme birim sekil degistirme
degerinin 2,5 kat arttig1 rapor edilmistir. Ote yandan Cr ilavesi ile oda sicakligindaki akma
mukavemetinin biraz distiigiinii de ortaya koymuslardir. Cr ilavesinin, kirilma tipini tane

siirlarindan, hem tane i¢i hem de taneler arasi kirilmaya degistirdigi de gozlenmistir.

%1 Li veya Ce ilavelerinin Fe-40Al alasimi lizerinde yumusatici etkisi oldugu, oysa
%1 Ni ilavesinin akma mukavemetini artirdigt ve oda sicakliginda siinekligi azalttig
bildirilmigtir. Munroe, Ni ilaveleri {izerinde calismis ve Nikelin B2 tipi diizenli FeAl
alasgimlarin bosluk sertlestirme (vacancy hardening) siirecinde belirgin bir etkiye sahip

oldugu gosterilmistir (Prochazka, 2020).
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Demir aliiminatlarin oda sicakligindaki stinekligini kat1 eriyik olusturarak arttiran bir
diger element Mn dir. Mn ile oda sicakligindaki stinekligin iyilestirilmesi, Cr ilavesi gibi
birka¢ faktore baglanabilir: tane inceltme, daha kolay capraz kayma, taneler arasi kirilma
tipinden, tane i¢i ve taneler arasi karisik kirilma tipine degistirilmesi, klivaj mukavemetinin

tyilestirilmesidir.

3.1.6. Metaller Arasi Bilesik Faz Cokeltileri Olusturan Alasim Elementleri

Zr, Hf, Nb, Ta ve Ti ilaveleri, bu alasim elementlerinin Fe-Al esash fazlarda sinirh
kat1 ¢Oziiniirliigli nedeniyle Fe-Al esash fazin yanmi sira yeni metaller arasi bilesiklerin
olusumuna neden olur. Bu yeni faz, genellikle Laves fazi olarak adlandirilan ii¢lii metaller
arasi bilesiktir. Cogunlukla AB: bilesimine sahip olan Laves fazlar1 en biiylik metaller aras1
bilesik grubudur. Lave fazinin temel avantaji, olaganiistii yiiksek sicaklik dayanimidir.

Bununla birlikte, oda sicakliklarinda sert ve kirilgan olmalar1 baslica dezavantajlaridir.

Laves fazi igeren iki fazli Fe-Al-X metaller aras1 bilesiklerin mekanik 6zelliklerinin
optimizasyonu kolaylikla yapilabildiginden, yiiksek sicakliklardaki yapisal uygulamalar i¢in
oldukca onemlidir. %38'den yiiksek Al igceren demir aliiminatlar kirilgan tane sinirlar
nedeniyle hidrojen gevrekligine daha az duyarhidir. Boyle bir alasimda, matris fazinin
miktar1 Al ile kontrol edilirken, Laves fazi miktari iiglincii alasim elementi miktari ile kontrol
edilebilir.

Zr, tipik bir Laves fazi olusturan tglii alasim elementidir. Fe-Al alagimlarinda ¢ok
diisiik bir kat1 ¢oziiniirliige sahiptir ve Zr'nin FeszAl veya FeAl'e ¢ok kiiciik ilaveleri bile
otektik formda sirasiyla Zr (Fe, Al)2 veya Zr (Fe, Al)12 fazlarinin olusumuna neden olur. Oda
sicakligr ila 1000 °C arasindaki tiim alagimlarin akma dayanimui, {i¢lii fazlarin miktarinin
artmasiyla ylkselmistir ancak ticlii metaller arasi bilesik faz miktar1 belirli bir miktari

astiginda oda sicakliginda plastik deformasyon meydana gelmemistir.

Nb, Fe-Al sistemindeki bir baska ii¢lii Laves fazi olusturan elementtir. Hekzagonal
C14-tipi Nb(Fe, Al), Laves fazi, Fe-Al alasimlarinda Nb'nin diisiik ¢6ziiniirligiiniin bir
sonucu olarak olusur. Fe-26Al alasiminin basma testleri, Nb ilavesinin, oda sicakligi ila 1000

°C arasindaki sicakliklar i¢in akma mukavemetini yiikselttigini gostermistir. Fe-40Al-6Nb
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alagimi ile yapilan calismada mukavemet artisi ile birlikte sekil degistirme kabiliyeti de

artmistir.

Diisiik ¢oziliniirliige sahip olan Ta elementi de FesAl veya FeAl esasli alasimlara
eklendiginde Al icerigine bagli olarak farkli miktarlarda C14-tipi Ta(Fe, Al). Laves fazi
olusur. %2 atomik Ta ilavesi tane sinirlarinda ¢okelti fazi olustururken artan %Ta ile birlikte
tane i¢cinde de ¢okelti faz olusmaktadir. Laves fazi, Ta igerigi %6’ya yiikseltildiginde

Demirce zengin Fe-Al esasli alasima %6 Ta ilave edildiginde 6tektik bilesim elde edilir.

Fe-Al-Hf ii¢lii faz diyagraminda bulunan C14-tipi Hf (Fe, Al), Laves ve ThMnz.-tipi
ticlii metaller aras1 bilesik HfFesAls t1 fazlar1 olast mukavemetlendirici fazlardir. Fe-40Al
alagimina %1 Hf ilavesinin, diger li¢lii metaller arasi faz olusturan alagim elementleri gibi
akma mukavemetinde belirgin iyilesmeler sagladigini belirtilmistir ancak oda sicakliginda

stineklik HfFesAls 11 fazinin olugsmasi nedeniyle azalmistir.

Uclii metaller aras1 bilesik olusturan son element Ti’dir. Uglii Fe-Al-Ti sisteminde
gesitli giiclendirme mekanizmalart bulundugundan, Fe-Al-Ti alagimlar1 dikkat ¢ekicidir.
L2;-tipi siralt FeoTiAl Heusler fazi, C14-tipi Ti (Fe, Al)2 Laves fazi ve Mn23The-tipi kiibik
T2 fazi, Fe-Al-Ti sistemindeki olasi ii¢li metaller arasi bilesik fazlardir. Hem demir
bakimindan zengin hem de aliiminyum bakimindan zengin Fe-Al-Ti alasimlarinda itglii
metaller aras1 bilesik fazlarin ¢okelmesiyle 1100 °C sicakliklara kadar akma dayaniminda
onemli artis elde edilmistir. Ti ilavesiyle gliclendirilen Fe-Al sistemi calismalari, eger kafes
sabitlerinin farki yeterince kiigiikse ve uyumlu A2 + L2; mikro yapilar1 olusmussa, diizensiz
A2 ve L2; diizenli Fe:TiAl arasinda iki fazli bir dengenin var olabilecegini gdstermektedir

(Jiraskova, 2020).

Son olarak, tiim {i¢lii metaller aras1 faz olusturan alasim elementleri, iki veya daha
fazla sert ve kirilgan {iclii metaller arasi1 fazin ¢okelmesini sagladiklar i¢in, Fe-Al esash
alagimlarin akma dayanimi ve gekme veya basma dayanimi {izerinde 6nemli etkilere sahiptir.
Bununla birlikte, Nb ilavesi disinda oda sicakliginda kirilganlik hala {istesinden gelinmesi
gereken biiyiik bir sorundur. Uglii metaller arasi faz olusturan alasim elementlerinin C veya
B ile birlikte eklenmesiyle boriirlerin veya karbiirlerin olusumu ve ilave 1s1l islemler, oda

sicakliginda siinekligi iyilestirmek i¢in faydali olabilir.
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3.1.7. Demir Aliiminatlarin Ortam Direnci ve Hidrojen Gevrekligi

Diizenli metaller arasi bilesikler, reaktif elementlerden olustuklari i¢in hidrojene
kars1 asir1 duyarlidirlar. Hidrojen atomu en kiigiik yarigapli olmasi sebebiyle malzemelerin
icerisine kolayca yayinabilir. Malzeme icerisine yayinan hidrojenin kaynagi atmosferik
ortamlarda bulunan su buharidir. Demir aliiminatlarla ilgili yapilan ilk ¢aligmalarda diisiik
sicakliklarda dogal olarak kirilgan olduklari fikri 6ne stiriilmiistiir. Ancak Liu vd., tarafindan
yapilan ¢alisma gostermistir ki; su buhari ve diger hidrojen kaynaklar1 ortamdan
uzaklastirildiginda, oda sicakliginda %10’u asan siineklik elde edilebilir. Hidrojen iceren
ortamin bu olumsuz etkisi, 6zellikle NisAl, TiAl ve TizAl olmak tizere, diger tiim metaller
arasi bilesiklerde de goriiliir. Cr ya da Zr ilavesi ile veya mikroyapida yeniden kristallesme
meydana gelmeyecek bir sicaklikta gerilme giderme islemi yapmakla nemli havada bile

FesAl alagiminin stinekligi arttirilabilir.

Cevrimli ylikleme altinda ortam etkileri ¢gekmedekine benzer. Vakum ya da oksijen
ortaminda yapilan yorulma deneylerindeki ¢atlak ilerleme hizi, hidrojen gazindakine kiyasla
¢ok daha yavastir. Kirik yilizey analizi, hidrojen gazi ya da havada yapilan deneylerde
kirilmanin tane i¢i klivaj diizlemlerinden, oksijen atmosferinde yapilan testlerde ise mikro

bosluklarin birlesmesi sonucu meydana geldigini géstermistir (Stoloff, 1998).

Hidrojen gevrekligi sebebiyle ikili NisSi ne NisAl alagimlarinda tane iginden
(gevrek) kirilmalara ilk dikkati ¢ceken 1991 yilinda, Liu ve digerleri olmustur. Yapilan
calismada aliiminyum ingotlar soguk islem ardindan 1000 °C’de tavlama islemi
tekrarlanarak yeniden kristallestirilmistir. A¢ik atmosferde yapilan ¢cekme deneyinde %2,6
uzama gosterirken, kuru oksijen ortaminda %7,2 uzama ile ii¢ katlik bir artis meydana

gelmistir.
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George ve digerleri tek kristalli NisAl malzemeyi soguk islem ve ¢ok kontrollii
yeniden kristallestirme islemi ile ¢ok kristalli yapiya doniistiiriilmiis ve ¢ekme testine tabi
tutmuslardir. Hava ortaminda yapilan test, %3 kopma uzamasi gostermistir. Ortam vakuma
alindikea siineklik artar ve cok yiiksek vakumda (1078 Pa) kopma uzamas1 %23’e ulagmistir.
Bu calisma ortam etkilerinin oda sicakligindaki siineklik {izerine baskin etkisini ortaya

koymaktadir (Liu ve George, 1996).

FesAl metaller arast bilesiginin siinekligine nemin etkisi c¢izelge 3.2.°de
gosterilmistir. Gortilecegi lizere vakumda ya da saf oksijen atmosferinde siineklik yiiksek
degerdedir. Ancak vakuma alinan hazneye su buhar1 verilirse siineklik dnemli miktarda
diiser. Igeriye hava verilmesi, su buhari ile ayni etkiye sahiptir (Sikka, 1999). %20 at. den
daha yiiksek Al igeren Fe-Al esash ikili ve tiglii alasimlar su buharina maruz kaldiklarinda
diisiik Al igerenlere nispeten korozyona daha dayaniklidir ancak olusan koruyucu oksit

tabaka kabarip dokiilmeye baslar ve biiyiik kiitle kayb1 gerceklesir (Vogel, 2010).

Cizelge 3.2. FesAl (28 % at. Al) metaller arasi bilesiginin oda sicakligindaki cekme
ozellikleri lizerine test ortaminin etkisi (Sikka, 1999)

Uzama Akma (% 0,2_) Cekme _
Test Ortami (%) Mukavemeti Mukavemeti
(MPa) (MPa)
Hava 3,7 279 514
Vakum (10 Pa) 12,4 316 813
Oksijen 11,7 298 888
Su Buhari 2,1 322 439

Diger tiim aliiminatlarda oldugu gibi, FesAl metalinde hidrojenin neden oldugu
gevreklik etkisi farkli miktarlarda hidrojen igceren ortamlarda ¢ekme testi ile kanitlanmistir.
Ortamdaki hidrojen miktar arttik¢a, stineklikte biiyiik miktarda azalma meydana gelir. A¢ik
atmosferde test edilen numunelerin siinekliginin diisiik olmasi, yiizeyde Al ile nemin

reaksiyona girerek asagidaki basit kimyasal reaksiyonun gerceklesmesi ile agiklanabilir:

Al + H,0 - Al,04 + 6H

Ni3(AlLTi) alasiminin H2O ile kimyasal reaksiyonunun XPS analizi ¢aligmasinda

numune yiizeyinde absorblanan suyun hidroksil (OH) ve H atomuna ayristig1 kanitlanmistir.
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Bu durumda OH tercihen Al atomlarina baglanir ve Al-(OH) olusturur, H atomlar1 ise Ni ile

baglanir. Bu reaksiyon asagidaki sekilde yazilabilir:
Al + xH,0 = Al(OH), + xH

Bu reaksiyon ile de gevreklige neden olan serbest hidrojen atomu meydana gelir.
Burada gevreklige sebep olan hidrojen gazi veya katodik reaksiyon sonucu olusan hidrojen
degildir, direkt olarak havadaki nemin ayrismasi sonucu atomik hale gegen hidrojendir (Liu

ve George, 1996).

Yiizeyde serbest hale gelerek gelismeye basglayan hidrojen malzeme igerisine girer
ve gevreklige sebep olur. Cekme testinden once ylizeylerin oksit kaplanmasi ya da Ni ya da
Cu kaplanmas1 gevrekligi azaltir. Bu ylizey bariyerlerinin malzemenin igerisine hidrojen
girisine engel oldugu ve bu sayede gevrekligi azalttigi kabul edilmektedir. Malzemeden
hidrojenin uzaklastirilmasinda etkili bir yontem olan 1s1l islem ile de hidrojen gevrekligi

azaltilabilir (Balasubramaniam, 2002).

3.2. Fe-Al-X Uglii Alasimlar:

Fe-Al esasli malzemeler sahip olduklar1 korozyon direnci, iyi asinma ozellikleri,
diisiik spesifik agirlik ve nispeten diisiik malzeme maliyeti gibi iistiin 6zelliklerinden dolay:
cok iyi bilinmektedir (Krein vd., 2007). Ergime sicakliklar1 kabaca 1200-1400 °C arasinda
olan bu alagimlar, yapisal uygulamalarda 1000 °C servis sicakligina kadar kullanilabilir. Bu
degerin iizerindeki sicakliklarda yeterli mukavemete ve siiriinme Ozelliklerine sahip

olmadigindan gelistirilmeye ihtiyac¢ duyarlar.

Yiiksek sicaklik uygulamalarinda kullanilmak iizere yeni yapisal malzemeler
gelistirmek amaciyla, bircok metaller arasi bilesik {izerinde g¢aligmalar yapilmaktadir.
Secilen fazlar genellikle yiiksek sicaklik mukavemeti ve oksidasyon direncine sahip olmakla
beraber diislik sicakliklarda kirilgandir. Bu nedenle diger alasim elementleri ile optimum
stire¢ sartlarin1 kullanarak, mukavemet ve kirilganlik arasinda bir denge saglayacak
calismalar yliriitilmektedir. Bunun icin bilesim, kristal dizilim, kararlilik ve mekanik

ozellikler arasindaki iligkilerin 1y1 bilinmesi gereklidir.
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Titayum, nikel ve demir aliiminatlar, siiriinme direngleri ve oksidasyon direncleri
sebebiyle 1000°C ye kadar ki servis sartlarinda iimit vadeden malzemelerdir. Daha yiiksek
sicakliklar i¢in, daha az bilinen daha yliksek mukavemetli metaller aras1 bilesiklere ihtiyag
duyulmaktadir. Ornegin Laves fazlari, metaller arasi bilesikler arasinda sayica en ¢ok ve en
ilgi ¢eken grubu olustururlar. Cesitli Laves fazlar1t ge¢miste siiperiletken malzemeler,
manyetik malzemeler ve hidrojen depolama malzemeleri gibi ¢esitli uygulamalar igin
denenmistir. Diger bazi Laves fazlari, 1000 °C nin {izerindeki sicaklik degerlerinde bile gok

yiiksek mukavemete sahiptirler, ancak diisiik sicakliklarda kirilgandirlar (Von Keitz ve
Sauthoff, 2002).

Yapilan arastirmalarda bazi Fe-Al-X sistemleri i¢in 800 ve 1000 °C arasinda yiiksek
sicakliklar icin {igiincii elementin kati1 ¢oziliniirliigii ile alakali faz diyagramlari iizerinde
calismalar yapilmaktadir. Fe-Al esasli alagimlarin, kat1 eriyik mukavemetlendirmesi,
uyumlu ya da uyumsuz ikincil faz partikiillerinin ¢okeltilmesi, kristal yapidaki diizenin
arttirilmasi gibi islemlerin yani sira oksit ya da boriir dispersiyonu, ya da tane inceltici
islemler gibi farkl siiregler ile mukavemetleri arttirilabilir. Burada faz diyagramlarindan
elde edilen mukavemet artirici mekanizmanin bilinmesi siire¢ler arasinda karar verme

tartismasini sinirlandirir (Palm, 2005).

FesAl metaller aras1 bilesigi, oksitleyici ve siilfiirleyici ortamlara karsi iyi korozyon
direncine sahiptir. Demir esasli alagimlara kiyasla dayanimi daha yiiksektir. DO3<B2
dontigiimiintin - gerceklestigi sicakligin tlizerinde (Tc) dayancim1i kaybetmesi, yapisal
uygulamalar agisindan degerlendirildiginde tiizerinde durulmasi gereken bir konudur.
Yiikselen sicakliklardaki mukavemeti artirma ¢abalari1 basarili olmamistir. Bunun nedeni Fe-
Al denge diyagraminda %25 Al bilesimindeki D03 yapisinin 550 °C kritik sicaklik sinirina
dek kararli olusudur. T¢ kritik sicakligini arttiran alasim elementleri arastirilmistir.
Molibden, titanyum ve silisyumun T kritik sicakligin yiikselttigi tespit edilmis ve yiliksek
sicaklik mukavemet 6zelligi gelistirilmis demir aliiminat malzemeler bulunmustur (Palm ve
Sauthoff, 2004). Fe-Al igerisinde Onemli miktarda Ti ¢oziindiirebildiginden, alasim
icerisindeki Ti miktar1 arttikca L21/B2 doniisiim sicakligr yiikselir.
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3.2.1. Fe-Al-Ti Sisteminin Incelenmesi

Yiiksek sicaklik uygulamalari i¢in, metaller arasi bilesik esasli malzemeler olarak
gelistirilmek tizere Al-Fe-Ti esash alasimlar dikkate deger bulunmustur. Fe-Al-Ti alasimi
sahip oldugu oksidasyon direnci sebebiyle, difiizyon bariyer kaplamasi olarak gelistirilmis
ve patent hakki alinmigtir. Diger tglii sistemlerle karsilagtirildiginda, Al-Fe-Ti sistemi
tizerinde ¢ok sayida arastirmanin gerceklestirildigi stirekli giincellenen bir sistemdir (Palm

ve Lacaze, 2006).

Bu sistemin en goze ¢arpan 6zelligi, Fe-Ti ikili faz diyagraminda genis bir Al kati
¢ozliniirliigiine sahip olmasidir. FexTi Laves fazi igerigindeki demirin tigte ikisinden fazlasi
aliminyum atomlar1 ile yer degistirebilir, ancak bu iki farkli kristalografik pozisyon
herhangi bir faz donilistimiine neden olmaz. Aliiminyum ile yer degistiren demirin, bilesime
bagl olarak latis parametresini arttirdigi belirtilmistir. Kiibik yapidaki FeTi bilesigi de
yiiksek miktarda Al ¢oziindiirebilmektedir. Her iki fazin Al kat1 ¢6ziiniirliik orani, sicaklikla

dogru orantilidir.

Tim AI-Ti fazlarinin Fe kat1 ¢oziiniirliigii olduk¢a siirlidir. En yiiksek Fe kati
¢Oziindiirme orant % Al igeren aTi fazinda, atomik olarak % 1 civarindadir. Titanyumca
zengin bolgede Fe kat1 ¢ozliniirliigii daha da kisithdir. TizAl, TiAl, Ti2Al ve TiAlz fazlarinin
Fe kati ¢ozlindiirme oran1t %1,2-2,5 arasindadir ve sicaklikla birlikte az miktarda

artmaktadir.

v-Fe icerisinde Al ve Ti kat1 ¢oziiniirliigii ¢ok sinirhidir. aFe ve FeAl igerisinde Ti
kat1 ¢oziintirliigii sicaklikla birlikte artmaktadir ve 1000°C de her iki faz i¢in de % 10°a kadar
artmaktadir. FesAl kat1 ¢ozeltisinde % 25°e kadar Ti eritebilir. Fe-Al alasiminda demirce
zengin bolgede Ti, D03/B2 ve B2/A2 faz doniisiim sicakliklarini belirgin bir sekilde
arttirmaktadir. DOz yapist korunmalidir ¢linkii Ti atomlari, latiste 2 %2 2 konumunda
bulunan Fe atomlarmin yerini alir. Sekil 3.6’da bu durumun gergeklestigi L21 yapisi

gosterilmektedir.
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L2, Birim Hiicre

Sekil 3.6. Fe2AlTi Heusler fazinin L2; kiibik kafes yapisi

Ohnuma ve digerlerinin yaptiklari ¢alismada, D03 yapisi Fe-%25 Al (at) ve Fe- %25
Al (at) — %25 Ti (at) araliginda kararhidir ve D03/B2 doniisiim sicakligi ikili sistemde 547
°C iken, iiglii sistemde 1212 °C’ye arttigin1 bulmuslardir. Uclii bilesimde L21 Heusler fazi
olarak sembolize edilen Fe,TiAl fazin latis parametresi, Fe ile yer degistiren Ti miktari ile
artmaktadir. Latis parametresindeki artis, FeAl1xTix bilesimindeki Ti artisi ile birlikte de
gbzlenmistir (Palm ve Sauthoff, 2004).

Sekil 3.7.’de Al-Fe-Ti Giglii sisteminde kararli fazlar igin yapilan deneysel calismalar
sonucunda elde edilen sivilasma izdiistimii gosterilmektedir. Sekil 3.8”de ise 800, 900, 1000
ve 1200 °C i¢in tamamlanmis es sicaklik kesitleri ve ¢ok sayida bolgesel es sicaklik kesitleri

tanimlanmaistir.

Sekil 3.7. Al-Fe-Ti ii¢lii faz diyagraminin sivilagma izdiistimleri (Palm and Lacaze, 2006).
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Sekil 3.8. Al-Fe-Ti ii¢lii sisteminin sirasiyla 800°C (a), 900°C (b), 1000°C (c) ve

1200°C (d) sicakliklar i¢in es sicaklik izdiisiimleri (Palm and Lacaze, 2006).

3.2.2. Fe-Al-Ti Alasimlarimin Kullamim Alanlari

Sahip olduklar1 yiiksek sicaklik ve korozyon dayanci bakimindan Fe-Al-Ti alasimlari

kimya, petrokimya ve elektrik gii¢ jeneratorleri endiistrisinde yiiksek sicaklik uygulamalari

icin gelecek vadeden malzemeler olarak goriiliirler. Ana kullanim alanlari:
- Buhar kazan1 borular1
- Bubhar jeneratorleri
- Rafineri firilar

- Yiiksek ve diisiik basingli esanjorlerdir (Alonso vd., 2011).

3.2.3. Fe-Al-Ti Alasimlarimin Mekanik Ozellikleri

Fe-Al-Ti alagimlarinin L2; fazina ait mekanik o6zellikler hakkinda son yillarda

caligmalar baglatilmistir. Diger Fe-Al esasl alasimlar ile kiyaslandiginda 1100 °C ye kadar,
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yiiksek akma gerilmesi ve siirlinme direncine sahiptir. Sicaklik arttikca akma gerilmesinin
anormal olarak artmasi; artan yapisal diizen ile agiklanabilir ve bu yapisal diizenin mekanik
Ozellikler iizerine etkisinin de kanitidir. 800-1100 °C araliginda akma mukavemeti ve

siirinme direncinin artmasi, dogrudan yapidaki noktasal hatalarin azalmasia baglidir

(Palm, 2005)

Fe-Al-Ti sisteminde smirli bir kimyasal bilesim araliginda, farkli sertlestirme
mekanizmalarinin etkilerini birlikte saglamak miimkiindiir. Cokeltme sertlesmesi yaparak,
matris faz igerisinde C14 (hekzagonal) Laves fazi ¢okelterek, ¢okeltme sertlesmesi yerine,
L2; yapisinin kararliligini yiiksek sicakliklara ¢ikartarak, alasimin dayanimini artirmak
miimkiindiir. 800, 900 ve 1000 °C es sicaklik kesitlerinde L2; faz bolgesi kiigiik degisimle

birlikte varligin1 korumaktadir.
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4. SINTERLEME iLE ALASIM SENTEZI

Toz metalurjisi yonteminde uygun kaliplama teknigiyle ¢ok az talag kaldirarak ya da
hic talas kaldirmaya gerek kalmadan nihai pargalar {iretilebilmektedir. Gelisen teknoloji ile

toz metalurjisinde parga iiretimi gereksinimi de hizla artmaktadir.

Toz metalurjisi ile disiik maliyetli, yiiksek kaliteli ve amaca uygun olarak
sekillendirilmis ve uygun mikroyapiya sahip parcalar iiretilebilir. Bu yontemde ilk olarak
uygun bilesimdeki toz karigimlart kalip icerisinde preslenir. Presleme basinci ve etki sekli,
parcanin fiziksel ve mekanik ozelliklerini etkilemektedir. ikinci ve en &nemli asama
sinterlemedir. Sinterleme, ergime sicakliginin altinda ve genellikle koruyucu atmosferde

gerceklestirilir (Cavdar ve Atik, 2011).

Sinterleme, tozlarin ergime sicakliklarindan daha diisiik sicakliklarda isitilmasi ve
yogunlastirilmas: (konsolidasyon) siirecini ifade eder; burada diflizyonel kiitle aktarimu,
parcaciklar arasinda baglanmaya ve yogun bir cisim olusumunu saglar. Cesitli toz
malzemeler kullanilarak sinterleme yoluyla hacimli (bulk) numuneler tiretilebilir. Genel
olarak sinterleme, geleneksel sinterleme, mikrodalga sinterleme, sicak pres (HP), sicak
izostatik pres (HIP) ve kivileimli plazma sinterleme (SPS) gibi ¢esitli yontemler kullanilarak

yapilabilir.

Birbirine temas eden pargaciklarin baglanmasi islemi ergime sicakliginin altinda
atom hareketleriyle olusabilir. Fakat pek c¢ok durumda, sivi faz olusumu ile birlikte
gerceklesir. Mikroyapisal olarak temas halindeki pargaciklar arasinda boyunlagma ile
kendini gosterir. Bu boyunlasma sayesinde mukavemette artis, gozeneklerin giderilmesi ve
tane irilesmesi meydana gelir. Sekil 4.1.’de kiiresel parcaciklar arasinda olusan boyun

olusumunun taramal1 elektron mikroskobu goriintiisii verilmistir.
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Sekil 4.1. Gevsek durumdaki kiiresel pargaciklarda sinterleme ile boyun olusumunun
taramal1 elektron mikroskobu goriintiisii (German, R.M., 2005).

Yiiksek sicakliklarda, sigrayan atomlar rastgele olarak gezinirler. Bu rastgele gezinme
sirasinda atomlar bazen pargaciklarin birlesme yerlerine giderek yiizey alanini ve yiizey
enerjisini azaltir. Bu olay meydana geldikten sonra atomlarin uzaklagmasi zordur. Ciinkii
ayrilma enerjiyi arttirir. Buna gore sinterleme; ¢ok azinin baglanmay: artirdigi ve yiizey
enerjisini azalttig1 cok sayida atom sigramalarinin toplamidir. Atomlarin hacmi ¢ok kiiciik
oldugundan sinterlenmedeki baglarin artmasi i¢in ¢ok sayida basarili atom sigramasi
gereklidir. Yapilan 1sitmanin amaci toplam atim sigramalarinin sayisini arttirmaktir.
Sinterleme sicakliginda, her atom her saniyede bircok defa yer degistirir. Otuz dakika veya
daha uzun sinterleme siirelerinde mikroyapida, pargaciklar arasi baglanmada ve

mukavemette onemli degisimler meydana gelir (German, R.M., 2005).

4.1. Kat1 Hal Sinterleme Asamalari

Sinterleme igsleminde olusan baglanmay1 anlayabilmek i¢in birbiri ile temas halindeki
iki pargacigi ele alalim. Ham parga i¢indeki her bir pargacik {izerinde bu tiir birgok temas
noktas1 vardir. Sinterleme islemi ilerledikge birbirine temas eden pargaciklar arasindaki bag
biiyiir ve birlesir. Uzun siire sinterleme iki parcacigin tamamen birleserek capi baslangic
capinin 1,26 kat1 olan tek kiiresel parcacik olusturmasina yol acar. Bu durum sekil 4.2.’de
gosterilmistir. Ham parga igerisinde her parcacigin bircok komsusu vardir. Boylece her

parcacigin birka¢ degisik noktasinda bag olusur.
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Sekil 4.2. Sinterlemede nokta temasi ile baglayan ve parcaciklar arasi bag gelisimini
gosteren iki kiire sinterleme modeli (German, R.M., 2005).

Sinterlemenin ilk asamasi, her parcacik iizerinde birka¢ noktada boyun biiylimesi
olarak tanimlanir. Fakat boyunlar birbirinden bagimsiz olarak biiyiir. Bu durum sekil 4.3.’te

gosterilmistir.

Gevsek Toz

Son Asama

Sekil 4.3. Gevsek toz ile baglayan ve sinterlemenin degisik asamalarin1 gdsteren
kavramsal ¢izimler (German, R.M., 2005).

Sikistirma olmadan parcaciklarda temas kiiciik noktalar ile baglar. Baslangicta
gozenekler diizensiz ve koseli sekildedir. Boyun zamanla digbiikey bolgedeki atomlar
tarafindan doldurulan bir igbilikeyligi temsil eder. Boyun biiyiidiik¢e kavis azalir ve islem
yavaslar. Sinterlemenin ara asamasinda gozenekler yuvarlaklasir, fakat gozenekler
etrafindaki kavis kiitle transferi i¢in itici gli¢ olusturmaya devam ederek i¢biikey bolgeleri
doldurur. Sinterlemenin ara asamasinda, boyunlar birbiri ile etkilesecek ve oOrtlisecek
bigimde biiylimiistiir. Her ne kadar gézenekler yuvarlaklasip diizgiin hale gelse de hala disa

aciktirlar. Diger bir degisle akigkanlar ham parga igine girip ¢ikabilir. Sinterlemenin
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ilerlemesiyle taneler biiyiir ve gdzenekler kiigiiliir. Sinterlemenin son asamasinda gozenekler
kapali ve kiireseldir. Tam yogunluga yaklasilirken tane sinir1 hareketini zorlastiran gézenek
sayis1 azaldigindan tane biliylimesi hizlanir. Gozenekler, sadece Onemli oranda

bulunduklarinda tane biiylimesine engel olusturur.

4.2. Yogunlasma ve Baglanma

Hassas parga tiiretimi yapilirken parcgalarin boyutlarinda degisim meydana gelmesi
istenmeyen bir durumdur. Sinterleme esnasinda boyutsal ¢cekme engellenirse parca boyutlari
hassas bir sekilde korunur. Yiiksek sicakliklarda yogunlasma daha hizli oldugundan ¢6ziim,
goreceli olarak diisiik sicaklikta yapilan kisa siireli sinterlemedir. Nihai yogunlugu elde
etmek i¢in sikistirma basinci yiikseltilmelidir. Baz1 malzemeler sinterleme sirasinda sisme
gosterdiginden takim boyutlarinin daha kiiglik tutulmasi gerekir. Sisme genellikle

karistirilmis tozlar arasinda bir tiir kimyasal tepkime sonucu ortaya ¢ikar.

Yiiksek sinterleme yogunlugu gerektiren uygulamalarda, sinterleme biiziilme
olusturacak sekilde uygulanir. Bazi durumlarda sinterlemede %15-20 arasinda dogrusal

biiziilme olusturularak, tam yogunlukta parga iiretilebilir.

4.3. Tam Yogunluklu Sinterleme Islemleri

Uzay ve havacilik, biomedikal, petrokimya, bilgisayar, metal kesme, savunma ve
elektronik uygulamalarinda gézeneksiz mikroyapili malzemelere ihtiya¢c duyulmaktadir.
Tam yogunluga ulasmak icin basing ve sicaklik ayni anda kullanilir. Sinterleme her zaman
tek basina istenilen ozelliklerin elde edilmesinde yeterli olamayabilir. Bu tlir durumlarda

sinterlemeyi distan bir gerilme ile desteklemek gerekir.

Pek ¢ok miihendislik 6zelligi yogunlasma ile gelistirilir. Yogunlasma dogru olarak
uygulandiginda, mikroyapida pargacik boyutundan daha biiyiik kusurlar ortadan kalkar.
Dolayisiyla diger iiretim yontemleri ile kiyaslandiginda, mikroyap1 kontrolii performans
ozelliklerinde 6nemli kazanim saglar. Cizelge 4.1.’de bu 6zellik kazanimlarma o6rnekler

verilmistir.



(German, R.M., 2005).

Cizelge 4.1. Basing destekli sinterleme ile 6zelliklerin gelisimine 6rnekler

Malzeme Ozellik Basingsiz B_asmgh

Sinterleme | Sinterleme
AlxO3 Kirilma toklugu 3,5 MPavm | 4,2 MPaVm
Al;03 Dayanim 490 MPa 605 MPa
Celik Siineklik %2 %39
Fe-10AlI203 | Dayanim 430 MPa 1310 MPa
Fe-10Al,03 Goreceli asinma oran1 | 1 0,1
Si3Ns-15SiC | Dayanim 639 MPa 910 MPa
WC-10Co Kirilma dayanimi 2750 MPa 3370 MPa
Zn0O Optik gecirgenlik % 10 % 45
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4.4. Hizh Sinterleme Teknikleri

Geleneksel sinterleme yontemine gore daha kisa siirede gergeklestirilecek alternatif
sinterleme yontemleri gelistirilmistir. Indiiksiyonla sinterleme, mikrodalga sinterleme,
plazma sinterleme ve lazer sinterleme gibi yontemler hizli sinterleme yontemlerinin en
basinda gelen 6rneklerdir. Amag daha hizli ve homojen 1sinan ve sinterlenen bir parga elde
etmektir. Cavdar ve Atik yaptiklar1 bir caligmada indiiksiyon sistemi ile demir esasli metal
tozlarmin sinterleme ¢alismasinda sinterleme siiresini 5 ila 7 kat azaltmay1 basarmislar buna
ragmen ii¢ nokta egme dayanimi, % uzama ve sertlik degerlerinde herhangi bir degisim

olmamustir (Cavdar ve Atik, 2011).

Hizli sinterleme yontemlerinde 1sinma islemi numunenin yiizeyinde ve i¢inde ayni
zamanda gerceklesmektedir. Geleneksel sinterleme isleminde ise 1sinma yiizeyde

baslamakta ve 1s1 iletimi ile saglanmaktadir.

4.5. Kivileimh Plazma Sinterleme

Kivileimli plazma sinterleme teknigi ilk olarak 1930'da gelistirildi, ancak o zamanlar
teknoloji ticarilestirilecek kadar 1yi degildi. 1980 yilinda teknolojinin daha da gelismesiyle
cesitli arastirma laboratuvarlari - 6zellikle Japonya'da - kullanmaya basladi (Cavaliere,
2019).



32

SPS, geleneksel yontemlerle tiretilmesi gii¢ bilesimler ve sekil degistirme kabiliyeti
zay1f yliksek sicaklik yapisallarin sentezlenmesinde 6nemli avantajlar saglayan ve nispeten
yeni bir toz birlestirme teknigidir. Saf metaller, alasimlar, seramikler vb. den baslayan ¢ok
genis bir toz yelpazesinden hacimli pargalar tiretmek i¢in kullanilabilir. Sinterleme sirasinda,
sikistirilmig tozun yogunlagmasini artirmak i¢in harici basing ve bir elektrik alan1 ayni anda
uygulanir. SPS'nin HP'ye benzedigi sdylenebilir, ancak temel fark olusan 1s1 ve onu
sinterlenmis malzemeye iletilmesindedir. Harici bir 1sitma kaynagi kullanan HP'nin aksine,
SPS'de darbeli bir dogru akimin iletken kaliptan ve numuneden gegmesine izin verilir.
Boylece, darbeli dogru akim sinterleme islemi sirasinda bir elektrik alani {iretir. Bu nedenle

tozlar hem disaridan hem de iceriden 1sitilir.

SPS siirecini fiziksel olarak modellemek igin birka¢ teori Onerilmistir; aralarinda
mikro kivilcim / plazma teorisi en popiiler olanidir. Bu teoride, bir malzemenin pargaciklari
arasindaki boslukta kivileim bosalmasi olustugunda, kivilcimin bir sonucu olarak yerel bir
yiiksek sicaklik durumu olusur. Boylece, SPS islemi sirasinda buharlasma meydana gelir ve
toz parcacik yiizeyleri erir; partikiiller arasindaki temas alani etrafinda kademeli olarak
daralmis sekiller veya "boyunlar" olusur. Plastik doniigiim sinterleme sirasinda ilerler ve %
99'un tizerinde yogunluga sahip sinterlenmis bir yapiyla sonuc¢lanir. Partikiillerin sadece
yiizey sicakligi kendi kendine 1sinma ile hizla yiikseldiginden, baslangi¢ toz malzemesinin
tane biiyiimesi kontrol edilir. SPS'de, kabalagsma ve tane biiyiimesine izin verilmediginden,
nispeten yiiksek yogunluklara ¢ok kisa siirede ulasilir (Sima vd., 2013) ve nano boyutlu
tozlar, 6nemli 6l¢iide tane biiylimesi olmadan sinterlenebilir ki bu, geleneksel bir sinterleme

isleminde miimkiin degildir.

Son yirmi y1ldan beri, aralarinda muhtemelen en popiiler olan SPS tekniginin oldugu
yiiksek akim yogunluklarinin kullanimina dayanan detaylandirma teknikleri biiyiik ilgi
gormiistiir. Kivileimli plazma sinterleme (SPS), biiylik miktarlarda darbeli dogru elektrik
akimi (DC) uygulanmasi yoluyla bir kalipta (cogunlukla grafit) sikistirilmis metalik veya

seramik esasli toz partikiillerini birlestirme islemidir.
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Sekil 4.4. SPS sematik yapis1 (German, R.M., 2005).

Geleneksel sinterlemeden farkli olarak, SPS islemi, tane irilesmesini 6nleyen hizli
1sitma hizlar1 ve distik sinterleme sicakliklart saglar. Parcaciklar arasi temas noktalarindaki
yiizey oksitlerinin SPS ile azaltilabilecegi gosterilmistir. SPS yontemi, cok cesitli
malzemeleri hizli ve verimli bir sekilde yogunlastirma yetenegi ve temas halindeki kati hal
sentezleme ve kismen sivi fazlarin olusabilecegi sentezleri gerceklestirmeye uygun
ekipmanlar1 sayesinde son zamanlarda malzeme bilimi ve malzeme islemede Onemli

ilerlemeler kaydetmistir.

Kivileimli plazma sinterleme (SPS), nanokristalin mikroyapilari korumasi ve ilging
fonksiyonel ozelliklere sahip malzemeler {iretme kabiliyeti nedeniyle biiyiik ilgi topladi.
Malzemeleri geleneksel tekniklere kiyasla daha diisiik sicakliklarda ve daha kisa siirede
sinterleme kabiliyeti, SPS siirecini kismen denge-dis1 fazlarin iiretilmesini saglayan bir
teknik haline getirmistir. Onlarca yillik arastirma, SPS'nin neredeyse her malzeme ve 6zellik
kategorisinde basarili hale geldi. SPS ile minimum tane biiylimesi ve yliksek yogunlukta
sentezlenen malzemelerde tane simirlarimin dayanimi arttirmasi sebebiyle avantajli bir

konuma gegmistir.
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4.5.1. SPS Bilesenleri

SPS donanimi, iletken, yalitkan veya karma toz malzemeleri, tam yogunluk dahil

olmak tizere gerekli yogunluk seviyesine hizla sinterlemek i¢in gereklidir. Hizli

sinterleme/yogunlastirma, pargaciklar arasindaki kiviletm sayesinde olusan plazmayla

gerceklesmelidir. SPS bilesenlerinin ayrintilar1 agagidadir.

1.

Firin ve Sikistirma Odasi: Tim sinterleme islemi bir firin ve sikistirma odasi
igerisinde gergeklestirilecektir. Oda, tozu vakum, azot veya herhangi bir inert
atmosfer gibi ¢esitli atmosferlerde sinterleyebilmelidir.

Gli¢ Kaynagi: Firina gii¢ beslemesi, en az 800 °C/dk'ya kadar degisen bir 1sitma
hizinda vakum/argon/azot atmosferinde 2200 °C'ye kadar bir sicakliga ulasmaya
yeterli olmalidir.

Vakum Pompasi Sistemi: Hazneyi bosaltmak i¢in bir vakum pompalama sistemi
eklenmeli ve yiiksek vakum (10 mbar) seviyelerine ulasabilmelidir.

Pres Sistemi: Tozu, firin odasi i¢inde istenen basingta sikistirmak i¢in hidrolik
olarak (tercihen) kontrollii bir sikistirma sistemi saglanmalidir. Basing ¢ok hizli
uygulanabilir ve serbest birakilabilir ve geleneksel HP'ye gore c¢ok yliksek
basinglar kullanilabilir.

Su Sirkiilasyon Sistemi: Cift duvarli vakum haznesi, iist sahmerdan (6rs) ve alt
sahmerdan (piston), gii¢ besleyici, elektronik cihazlar, vb. donanimimn giivenli
caligmasi i¢in yeterli su ve hava sogutmasina sahip olmalidir.

Gaz Giris Sistemi: Bolme i¢indeki inert / azot veya diger gazi temizlemek i¢in bir
gaz giris sistemi saglanmali ve gaz girisi bir solenoid valf kullanilarak kontrol
edilmeli ve bir debimetre kullanilarak 6l¢iilmelidir.

Kontrol Ekipmanlari: Giris giicli (voltaj ve akim), vakum seviyesi, hidrolik pres,
kapali ¢evrim su sirkiilasyon sistemi ve tlim giivenlik kilitleri kontrol konsolu
tizerinden kontrol edilmelidir. Tam islem manuel olarak ¢alistirilmasinin yani sira
uygun uygulama yazilimi kullanilarak bir PC araciligiyla otomatiklestirilmelidir.
Sicaklik Olgiim Araglari: Kalibin farkli yerlerinde sicaklik hem 1s1l ¢ift 1s1l ¢ift
hem de IR pirometre kullanilarak izlenmelidir. Her iki durumda da, gdzlemlenen
sicaklik degerlerini kaydetmek i¢in bir PC arayiizii sarttir. Sicaklik 6l¢timlerinden
en az biri, numunenin merkez eksenine ¢ok yakin (5 mm i¢inde) olmalidir. Farkli

sicaklik araliklar1 i¢cin uygun 1s1l ¢iftler (K tipi) ve bir IR pirometre saglanmalidir.
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Her iki durumda da 6l¢iim dogrulugu %0,2 i¢inde olmalidir. IR pirometre 700—
2200 C araliginda sicaklig1 6lgmeli ve kontrol etmelidir. Ors ve piston gibi diger
yerlerde uygun sl ¢iftler kullanilarak sicakligin 6l¢iilmesi saglanmalidir.

9. Kalip Setleri: Bir kalip seti, kalip ve zzimbadan olusur. Farkl1 sinterlenmis numune
boyutlarini elde etmek i¢in yiiksek yogunluklu grafit veya tungsten karbiir kalip

setleri saglanmalidir.

45.2. SPS Mekanizmalari

HP ve SPS'nin 1sinin olusumu ve iletilmesi farkliligi disinda, toz karigiminin kaliba
yiiklenmesi, harici basing uygulanmasi ve sinterleme islemi sirasinda bekleme gibi bazi
benzerlikleri vardir. SPS’de sinterleme sicakligi, HP gibi geleneksel bir sinterleme isleminde

tipik olarak kullanilandan birkag yliz derece daha diisiik olabilir.

Genel olarak kivileim plazma sinterlemesi dort ana asamada gerceklestirilir. Gazlarin
uzaklastirilmasi ve vakum olusturulmast ilk asamadir. Ikinci asamada basing uygulanmasini

liclincii asamada direncli 1sitma ve son olarak dordiincii agamada sogutma takip eder.

SPS, toz partikiilleri arasindaki boslukta, darbeli dogru akimin elektriksel desarjiyla
kivileim olusumuna dayanan bir diisiik basingli sinterleme teknigidir. Darbeli akimin
yayilmasi, parcacik ylizeyleri boyunca gerceklesir. Kivileim, boslukta veya toz
partikiillerinin temas noktalarina yayildiginda, bosaltma siitununda iretilen yerel 1si1,
sicakligin gegici olarak 1000 °C'nin iizerine ¢ikmasina neden olur. Bu yiiksek sicaklik,
safsizliklarin buharlagmasina ve ayrica toz pargaciklarinin yiizeyinde buharlagmaya ve
ergimeye neden olur. Bu ergimis bolgeler, elektron akimi (akim agik) ve vakum olusumu
(akim kapal1) yoluyla birbirine dogru emilir ve sonunda toz pargaciklari arasindaki boyunlari
olusturur (sekil 4.5.). Metal tozlarinin ylizeyinde oksit tabakasi olustugu bilinmektedir. Oksit
tabakasimin kalinligi ve uygulanan basing ve partikiil boyutu, toz hacminin elektriksel
iletkenligini etkiler ve bu nedenle sinterlemenin ilk asamasinda etkilenecektir. SPS'de
uygulanan sikistirma gerilimi, toz parcaciklar1 arasinda daha iyi temas ile sonuglanir ve bu
temaslarin miktarmi degistirir ve mevcut yogunlastirma mekanizmalarini destekler veya
plastik deformasyon ve tane smir1 kaymasi gibi yeni mekanizmalar1 harekete gegirir.

Partikiil-partikiil temaslarinda azalan temas alani, oradaki yerel basinci 100 kat arttirir, bu
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da 1000-10.000 MPa'lik teorik lokal basinglarla sonuglanir. Gozeneklerin, 6zellikle de
biiyiik olanlarin kaybolmasi, homojen tanelere ve dolayisiyla daha fazla yogunlagmaya ve
sinirli tane biiylimesine izin verir. Bunun aksine, yiiksek sicakliklarda, plastik deformasyon
veya hizli stiriinme gibi ek yogunlastirma mekanizmalari etkin olabilse de, yine de tane
biiylimesi artar. Sonug olarak, tane biiyiimesinin dnemli 6lgiide sinirlandirilmasi nedeniyle

diisiik sicakliklarda sinterleme, yiliksek sicakliklardan daha etkilidir.

Elektrik Akimi Tanecik (b)

@
\ / .
o |

Desarj
Sekil 4.5. a)Elektrik akiminin kalip igerisinde toz tanecikleri izerinden olas1 gegis
yolu, b) toz tanecikleri ylizeyindeki sicaklik gorseli (Xie, G., 2013)

Sinterleme Kalibi
(i Duvar)

TI.'Temas Arayiizey sicakhg:
T Ortalama sicakhk

SPS islemi sirasinda, uygulanan elektrik potansiyeli, iletken malzemelerden elektron
akigina neden olur. Iletken olmayan seramikler ve iletken malzemenin birlikte olmasi
durumunda, seramik fazlarla ayrilan iletken toz partikiilleri arasinda potansiyel bir fark
olusabilir. Yiiksek basing ve elektrik potansiyeli, oksit katmanlarini kolayca parcalayabilir
ve dogrudan metalden metale temas olusturabilir. Bu olay, temaslarda atom diflizyonunu
kolaylagtirabilir. Boyunlara kiitle tasima mekanizmalar1 veya boyun olusumu igin
sinterlemede yer alan mekanizmalar buharlagma, yiizey diflizyonu, tane sinir1 ve hacim
difiizyonudur. Ik asamada, partikiillerin paketlenmesi ve daraltilmasi toplam
yogunlastirmanin%2-3"i kadardir. Ara asamada, gozeneklerin ¢ogu hala agiktir ve sikisma
kiiciilmesi, toplam yogunlastirmanin %92'si elde edilene kadar siirer. Bu agamadaki aktif
mekanizmalarin hacim yogunlastirma, tane sinir1 difiizyonu ve muhtemelen dislokasyon
tirmanist oldugu unutulmamalidir. Gozeneklerin birbirinden izolasyonu son asamada
gerceklesir. Cogu durumda, izole kalan gozenekler {i¢ veya daha fazla partikiil arasinda yer

alir. Ancak uygulanan basincin neden oldugu plastik deformasyon, dislokasyon ve tane
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siirlarinin  kaymasima dayali difiizyonel siirinme gibi bazi ek mekanizmalar izole

gozeneklerin ortadan kaldirilmasi sayesinde yogunlagma siirecini hizlandirir.

4.5.3. SPS'nin Avantaj ve Dezavantajlari

SPS'de kullanilan sicaklik, geleneksel sinterleme tekniklerinden genellikle 200-1000
°C daha diisiik oldugundan, diisiik sicaklikta sinterleme teknigi olarak kategorize
edilir. SPS'nin asamalar1 - uygulanan basing, artan sicaklik ve bekletme siiresi - kisa
bir siire iginde (5-25 dakika) meydana gelir ve bu nedenle, 6zellikle nano yapili

malzemelerde, mikroyapi1 kontrolii ve tane biiylimesi olanagi saglar.

Yiiksek yerel basinglarin yani sira yliksek amperli akimin varligi, toz pargaciklar
arasinda baglantilarin - ve sonug¢ olarak boyunlarin - olusumuna yol agar. Basinci
arttirarak partikiillerin plastik deformasyonu yiiksek yogunluklara neden olur. Bununla
birlikte, diisiik basinglarda ve sicakliklarda ve ayrica diisiik tutma siiresinde, yiiksek

gozenekliliklere sahip malzemeler imal edilebilir.

SPS, ile birbirine benzemeyen malzemeler ergitmeden sinterlenebilir. Bu teknik,
karsilastiklar1 yogunluk diisilk olsa da, homojen mikro yapiya sahip kompozit
malzemelerin iiretimi i¢in oldukc¢a kullanmighdir. Ayrica, bu teknikle katmanlh

malzemeler veya 6zel islevli malzemeler iiretilebilir.

Mikrodalga veya SPS gibi hizli sinterleme tekniklerinde sistem sicakliginin artmasi,

toz karisiminin kendiliginden 1sinmasindan kaynaklanir.

SPS tekniginde kendi kendine 1sinma ile ilgili olarak, 1sitma hizi yiiksektir ve bu
nedenle SPS siirecini tamamlama siiresi birka¢ dakikadir, oysa HP gibi geleneksel
sinterleme teknikleri i¢in bu siire yaklagik birkac saatten birka¢ giine uzanir. Ek
olarak, SPS icin bekleme siiresi tipik olarak yaklasik 5-15 dakikadir, geleneksel

sinterleme tekniklerinde ise yaklasik birkag saattir.

Ekonomik olarak, SPS'nin maliyeti geleneksel sinterleme tekniklerinden yaklasik %50
-80 daha diisiiktiir. Bu tiir maliyet diistisleri, yiiksek iiretim hizi, yiiksek 1sitma hiz1 ve

diisiik sinterleme siiresine baglanmistir.

SPS'de sicaklik ve basincin eszamanli kullanimi, yliksek yogunlasmaya yol agar ve
sonug olarak, yiliksek bir kompakt malzeme elde etmek i¢in sinterleme sicakligi,
geleneksel sinterleme tekniklerinden yaklasik 200-250 °C daha distiktiir. SPS'de

yiiksek 1sitma hizindan dolay1 tane biiylimesi ve kabalagsmasi gecikir, yliksek nispi
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yogunluklara ulasilir. Bu nedenle, nano yapili seramikler ve nanokompozitler, diigiik
gozeneklilige ve yiiksek yogunluklara sahip malzemeler olan SPS kullanilarak
iretilebilir. Bu nanokompozitler, mukavemet ve sertlik gibi miikemmel ve benzersiz
mekanik 6zellikler gosterir.

SPS'deki yiiksek 1sinma hizi nedeniyle istenmeyen reaksiyonlar kisitlanir ve bdylece
istenmeyen fazlarin ve tiriinlerin olusumu ortadan kalkar.
SPS'nin diger sinterleme teknikleriyle temel farkliliklarindan biri, toz pargaciklarinin
ylizeyinin fiziksel aktivasyonunda belirgindir. Bu yiizey aktivasyonu, diisiik
sicakliklarda hizli yogunlastirma ile birlikte, diger tekniklere kiyasla tane biiytimesini
biiyiik dlgiide kisitlar ve bu nedenle mikro yap1 daha ince tanelere sahiptir ve mekanik
ve fiziksel 6zellikleri iyilestirir.
SPS sirasinda yogunlastirmanin artmasina yardimci olan dort ana faktor sunlardir:

- yiiksek 1sitma ve sogutma hizi;

- kaliptan 1s1 transferi;

- gozeneklerin ve bosluklarin giderilmesine ve diflizyonda artisa neden olan mekanik

basing.

- ayrica, DC akim darbelerinin kullanilmasi difiizyon oraninin artmasina neden olur.
SPS'de geleneksel sinterleme tekniklerine gore daha yiiksek basing kullanilabilir, bu
da kisa siirede ve diisiik sicakliklarda ytliksek yogunluklara ulasmalarini saglar.
SPS'min yogunlagma siiresi, geleneksel sinterleme i¢in gereken saatlere kiyasla biiyiik
Olclide birka¢ dakikaya indirilirken, islemin sinterleme sicakligi Sekil 12'de
gosterildigi gibi birkag yiiz derece azaltilabilir.

SPS, ¢ok yonlii ve ¢ok cesitli iletken ve iletken olmayan malzemeleri sinterlemek i¢in
kullanilabilir.

SPS ile hizl1 yogunlastirma, sinterleme malzemesi ile grafit kalip arasindaki etkilesim
sliresini azaltir ve sonug olarak istenmeyen iirlinlerin olugma olasiligin1 azaltir.

Diger avantajlari su sekildedir:

Sinterleme islemi parametrelerinin giivenilir kontrolii ve dolayisiyla mikro yapisinin
kontrolii

SPS kati fazli bir sinterleme olarak diisiiniilebilir, dolayisiyla islem sirasinda ergime
meydana gelmez.

SPS-HP, SPS- mikrodalga sinterleme gibi sinterleme yontemlerini birlestirme imkani

vardir.
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Curie sicakliginin altindaki sicakliklarda SPS araciligiyla diisiik sicaklikta sinterleme.
Hizli sinterleme islemi.

Diizgiin sinterleme.

Diisiik tane biiylimesi (nano-6l¢ekli malzemeler hazirlanabilir).

Sikistirma ve sinterleme agsamalari tek bir islemde gergeklesir.

Baglayicilar gerekli degildir.

Toz partikiil ylizeylerinin daha iyi saflastirilmasi ve aktivasyonu.

Farkli malzemeler (metaller, seramikler, kompozitler) sinterlenebilir.

Yiiksek enerji verimliligi saglar.

Kivilcim plazma sinterlemesinin dezavantajlart:
Yalnizca basit simetrik sekiller hazirlanabilir.
Pahal1 darbeli DC jenerator gereklidir.
100 nm'den kii¢lik ¢capta malzeme tozlarda, sinterlenmis malzemeler i¢inde dnemli bir
sicaklik gradyani olusturmast miimkiindiir ve bu da homojen olmayan yogunlasmaya

neden olur.
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5. LITERATUR ARASTIRMASI

Bu boliimde 6zellikle demir aliiminatlarin liretilmesi, alasimlandirilmasi ve mekanik

ozelliklerinin belirlenmesi konularinda yapilan ¢alismalar 6zetlenmistir.

Baligidad vd., bu gozenekli metali elektrot olarak baglayip, elektrocuruf ergitme
yontemiyle tekrar ergitip gaz bosluklari ve diger dokiim hatalarindan arndirilmis FesAl
tiretimi gerceklestirmislerdir. Yontemde koruyucu curuf tabakasi metal icerisine havanin
girigini dolayisiyla gaz bosluklarini 6nlemektedir. Ark ile ergitme ve vakumlu indiiksiyon

ergitme ve normal dokiim yontemi ile yiiksek saflikta test numuneleri hazirlanabilmektedir

Palm ve Sauthoff’(2004) un yaptigi ¢alismada, 400-600 gr arasinda 15 farkli alagim,
argon atmosferinde indiiksiyon ocaginda ergitilip, soguk bakir kaliba dokiilerek iiretilmistir.
Bu ¢alisma sonucunda FesAl alasimina nazaran, Ti ilavesi ile cok daha yiiksek sicakliklarda
L2; fazim1 kararli halde tutmayi basarmislar ve Fe-Al-Ti ig¢li alasiminin sertligini,
plastik/elastik deformasyon oranini, akma gerilmesini, siiriinme dayanimini tek L2; faz1 ya
da iki uyumlu faz karisimi olusturarak gelistirmeyi bagarmiglardir. Diger demir aliiminat
esasli alagimlarla kiyaslandiginda ti¢lii Fe-Al-Ti alagimlari 1100 °C’ye kadarki yiiksek

sicakliklarda daha yiiksek akma mukavemeti ve siiriinme dayanimi sergilemistir.

Krein vd., (2009) tarafindan gergeklestirilen bir ¢alismada; Ti orani %8,5-20
arasinda, Al oran1 %21-25 arasinda degisen ¢esitli bilesimdeki Fe-Al-Ti alagimlar1 vakum
indiiksiyon ergitme yontemiyle ¢ubuk seklinde numuneler hazirlamislar ve bunlarin yiiksek
sicaklik mukavemeti ve silinekliklerini arastirmiglardir. Burada yapilan islemler, kristal
diizeninin arttirilmasi ile mukavemet artirma, boriir ya da Laves faz ¢okeltileri veya L2:+A2

uyumlu mikroyap1 ya da bunlarin karisimi seklinde olarak 6zetlemistir.

Krein vd., (2010) tarafindan se¢ilen alagimlarin 900 °C’de basma testindeki akma
mukavemeti verileri elde edilmistir. Bu degerler ve alagimlarin sahip olduklar kristal dizilim
cizelge 5.1.de verilmistir. Mevcut fazlar igerisinde en yiiksek 602 degerine sahip olani, tek

fazli L21 Laves fazidir.
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Cizelge 5.1. Fe-Al(-Ti) alagimlarinin 900 °C’de basma testindeki karsilastirmali
akma gerilmeleri (Krein vd., 2010).

Alasim Bilesimi, %at  Isil Islem Durumu Faz / Fazlar 900 °C’deki oo,
Fe-25Al 1050 °C - 4 saat A2 12
Fe-26Al-4Ti Isil islemsiz B2 35
Fe-25AI-5Ti 1050 °C - 4 saat B2 90
Fe-25Al -10Ti 1050 °C - 4 saat L2; 220
Fe-25AI-15Ti 1050 °C - 4 saat L2; 300
Fe-22,5Al-15Ti Isil islemsiz L2, +Cl14 166
Fe-25Al-15Ti-2Cr 1000 °C - 500 saat L2, 253
Fe-25Al-15Ti-4Cr 1000 °C - 500 saat ~ L2; 226
Fe-25Al-15Ti-0,005B 1000 °C - 500 saat ~ L2; 160
Fe-25Al-15Ti-1B 1000 °C - 500 saat L2, + TiB; 185
Fe-25Al-16Ti-2B 1000 °C-500 saat  L2; + TiB; 181
Fe-25Al-20Ti 1000 °C - 500 saat L2, + Cl14 145
Fe-25Al1-20Ti-0,005B Isil iglemsiz L2, +Cl14 165
Fe-27,5A1-20Ti Isil iglemsiz L2, +Cl14 172
Fe-25Al-20Ti-2Cr 1000 °C - 500 saat L2, + C14 162
Fe-25Al-20Ti-4Cr 1000 °C - 500 saat L2, + Cl14 163
Fe-23,5Al1-20,5Ti Isil islemsiz L2, + Cl4 147
Fe-25Al-25Ti 1000 °C - 500 saat L2, + Cl14 170
Fe-25Al-25Ti Isil islemsiz L2, +C14 237
Fe-23Al-8,5Ti 1000 °C - 500 saat L2, + A2 128
Fe-21AI-10Ti 1000 °C -500 saat L2, +Cl4 135

Yapilan yiiksek sicaklik basma deneylerinde elde edilen akma gerilmesi degerleri
sicakliga bagli olarak sekil 5.1.”de gosterilmistir. Sekilden goriilecegi iizere 700 °C’ye kadar
olan en yiiksek akma gerilmesini L2:+A2 uyumlu ¢ift fazli alasim gdstermistir. Ikili
alagimlar i¢inde 500 °C’ye kadar A2+D03 uyumlu ¢ift mikroyapili alasim, tek fazli alasima
kiyasla ti¢lii sistemdekine benzer sekilde daha yiiksek akma gerilmesine sahiptir. 500 °C’nin
tizerinde Ti miktarinin artmasi beraberinde L2; fazinin olugsmasii saglayarak akma
gerilmesini oldukg¢a arttirmistir. Gorlinlise gére bu sadece diizenli dizilimi artirmakla

kalmayip, 700-800 °C arasinda yiiksek degeri almasini da saglamstir.
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Sekil 5.1. Sicakliga bagli olarak ikili Fe-Al ve L2: Laves fazinda Fe-Al-Ti
alagimlariin akma gerilmelerinin karsilagtiriimasi (Krein vd., 2010)

Secilen alagimlarin siirlinme deneylerinde C14 Laves faz ¢okeltileri ya da karbiir faz1
cokeltileri L21 faz matrisli yapinin siiriinme direncini daha da artirdig1 gozlenmistir (Sekil
5.2.). 800 °C igin gelistirilen ostenitik yapidaki Fe-Ni-Cr alasgimindan gelistirilen ve ticari
ismi Incoloy 800HT olan alasim L2; tek fazli ve L2; matris faz1 ve ¢okelti fazlar1 iceren
alagimlar tarafindan geride birakilmistir. Dikkate alinmasi gereken bir diger nokta Fe-Al-Ti
alasiminin yogunlugu Incoloy 800HT nin sadece %75’1 kadardir. Bu demektir ki Laves
fazina sahip yiiksek Al igeren Fe-Al-Ti alasimlari, Inconel 617 gibi nikel esashi siiper
alagimlarin yerine, rahatlikla kullanilabilir (Krein vd., 2010). Spesifik mukavemet gibi
yogunluk ve mukavemetin iliskili oldugu kosullarda ticari alasimin yerini alsa dahi yine de
kirilgan — stlinek gecis sicakliklariin 725 ila 975 °C arasinda olmasi sebebiyle 800 °C
uygulamalarinda gevrek kirilmaya sebep olacagindan yaygin kullanima ge¢mesi heniiz

miimkiin degildir.
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Sekil 5.2. Fe-Al-Ti esasli alagimlari 800 °C deki gerilme degerine bagli olarak en
diisiik siirlinme hiz1 (Krein et. al., 2010).
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6. MATERYAL VE YONTEM

Bu ¢alismada SPS ile elde iiretilen ve L2; fazina sahip Fe-Al-Ti alasimlarinin yiiksek
sicaklik mekanik 6zellikleri incelenmistir. {1k olarak FesoAlaoTi10, FesoAlss Tis, FesoAlsoTizo

ve FespAlzsTios olmak tizere dort farkli bilesim segilmistir.

6.1. Dokiim Cahismalar:

Alfa Aesar tarafindan saglanan Fe %99,97 saflikta, Al %99,9 saflikta ve Ti %99,95
saflikta metalik baglangi¢ malzemeleri kullanilmigtir. Dokiim yapilacak sarj malzemeleri
dokiimde kullanilacak kalibin hacmine bagli olarak, toplam 30 ila 50 gram olacak sekilde
0,0001 gr hassasiyetli terazide tartilarak hazirlanmistir. Ergitme islemi 2,3x 10! mbar vakum
degerine inildikten sonra yiiksek safiyette Ar gazi atmosferi olusturularak, sekil 6.1°de
goriilen vakum ark ocaginda gergeklestirilmistir. Homojenligin saglanmasi igin her alagim

iki kez bu slirecten gecirildikten sonra metal kaliba dokiilmiistiir.

Sekil 6.1 Vakum ark ergitme ocag1
6.2. Ogiitme Cahsmalar1
Dokiim pargalar yeterince soguduktan sonra ¢eki¢ yardimiyla 10 mm altina inecek

sekilde kaba kirma islemine tabi tutulmustur. Daha sonra sekil 6.2’de gosterilen Fritsch

Pulverisette 5 bilyal1 6giitme cihazinda, 20:1 bilya/toz agirlik oraninda sertlestirilmis ¢elik
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bilyalar ile birlikte 2x250 mL hacimli 6glitme kaplar1 (vial) igerisinde 270 d/dak hizda

dondiiriilerek 6gilitme islemine tabi tutulmustur.

Sekil 6.2. Fritsch Pulverisette 5 gezegensel bilyal1 6giitiicii

6.3. SPS calismalari

Ogiitme siirecinde -45 um partikiil boyutuna inen tozlar, oksitlenmesini engellemek
amaciyla inert atmosfer kabini igerisinde argon atmosferinde paketlenmistir. SPS igslemleri
FCT Systeme marka cihazda gerceklestirilmistir. 20 mm capl grafit kaliplar kullanilmistir.
Daha iyi iletim ve sikigsmay1 saglamak icin kalip - toz temas yiizeyleri sekil 6.3 te gortildiigi

izere bakir folyo ile sarilmistir

Sekil 6.3. Grafit kalip, zimbalar ve bakir folyolar

Icerisine sinterlenecek tozlarin konuldugu kalip-zimba ikilisine bir 6n sikistirma
kuvveti uygulanarak cihazin sikistirma ve 1sitmanin birlikte gergeklestigi oda boliimiine
yerlestirilir. Once oda vakuma alinir. 400°C’ye 6n 1sitma yapilir. Ardindan 1000°C’ye hizli
1sitma ve S50MPa’lik sikistirma kuvveti uygulanir. Cikilacak iist sinterleme sicakligi ve

sikigtirma basincinin belirlenmesinde bakirin ergime sicakligi (1083 °C) g6z oniinde
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bulundurulmustur. Siire¢ bu sekilde iist sicaklikta yaklasik 10 dakika bekledikten sonra cihaz
dogru akim sinyaller vermeyi durdurur ve sogumaya gecilir. Bu arada sicaklik, sikistirma
kuvveti ve piston hareketi verileri siirekli kontrol edilir. Bu verilerin bulundugu diyagram

sekil 6.4’te verilmistir.

7
2000
1800 Piston Harelceti, mm /_’—_ ¢ g
1600 5
% 1400 . g
: 1200 Pirometre Sicakhs, °C K
I:E 1000 ’ E
800 2 ﬁ:ﬂ
000 Uygulanan Kwvvet, kKN )
- 0
4001
a 10 20 Sﬂa
Zaman_ dak
AV Pyromater 'C AV Forcs kN AV Rel Fistorn T mm

Sekil 6.4. SPS siire¢ kontrol diyagrami

Sinterlenmis alagimlardan erozyon yontemiyle sekil 6.5°te goriildiigii gibi, 2 mm

capli basma numuneleri ¢ikarilmistir.

‘ﬂl!’!ni.mm%" Il
5 P

6

e -

3
A

Sekil 6.5. SPS ile sinterlenmis parcalar ve tel erozyon ile ¢ikarilan basma
numuneleri
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6.4. Yapisal Karakterizasyon Cahsmalar:

Sinterlenen alasimlarin yapisal incelemeleri, Nicon Eclipse L150 optik mikroskop ve
Clemex Vision PE goriintii analiz sistemi ve Hitachi Regulus 8230 FE-SEM taramali
elektron mikroskobu ile gergeklestirilmistir. EDS analizlerinde de ayni cihazdan

yararlanilmistir. Daglayici reaktif olarak Ti2 soliisyonu kullanilmistir.

Alasimlardaki fazlar1 tespit etmek ic¢in Panalytical EMPYREAN marka X-isimi
difraksiyon cihazinda Cu Ko radyasyonu kullanilarak X-1g1n1 kirnim grafikleri alindi. Faz
analizlerinde JCPDS-ICDD (Joint Committee on Powder Diffraction Standarts -
International Center of Diffraction Data) referans veri tabani kullanilmistir. Alasimlardaki
mevcut fazlarin ve miktarlarinin belirlenmesi i¢in XRD ve Rietveld Analizleri

gerceklestirilmistir.

Alasimlarin 1s1l davramisimi belirlemek icin, Perkin Elmer Diamond TG/DTA
cihazinda oda sicakligindan 1000 °C’a 1smip, geri soguyacak sekilde 10 °C/dak 1sitma
hizinda diferansiyel termal analiz yapilmistir. Alagimlarin oksitlenmesini énlemek i¢in 100

ml /dak. hizla Argon gazi gecirilmistir.

6.5. Mekanik Testler

Uretilen alasimlarin sertlik dlciimleri icin Future-Tech FM-810 mikrosertlik cihazi
kullanilmistir. 100 gf’luk yiik ve 10 s tatbik siiresiyle her alasimdan 5 6l¢iim alinarak bu

degerlerin aritmetik ortalamasi alinmistir.

Mekanik 6zellikleri kiyaslamak adina dokiim ve sinter alagimlardan tel erozyon

yontemi ile 2 mm ¢apinda 3,5 mm yiiksekliginde basma numuneleri ¢ikarilmistir.

Oda sicakligi ve yiiksek sicaklik basma testleri i¢in Shimadzu AG-IS 250 kN

mukavemet test cihazi kullanilmistir. Deformasyon hiz1 10 s olarak belirlenmistir.
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7. BULGULAR VE TARTISMA

Bu boliimde {iretilen alasimlarin karakterizasyon islemleri ve yapilan mekanik

testlerin sonuglari alt basliklar seklinde irdelenecektir.

7.1. Alasimlarin Yapisal Karakterizasyonu

Numunelerin metalografik incelemesi i¢gin sirasiyla 400 — 800 — 1000 ve 1200 mes
zimpara ile zimparalanmis 3 p’luk elmas pasta ile kaba parlatma 1 p’luk elmas pasta ile ince
parlatma yapilmistir. “Ti2” reaktifi ile (68 mL gliserin + 16 mL HNO3z + 16 mL HF) 20 sn
pamukla slirtme yontemi ile daglama yapilmistir. Mikroskobik inceleme i¢in Nikon Eclipse
L150 marka optik mikroskop kullanilmistir. Alagimlarin 200x ve 500x biiyiitme
degerlerindeki mikroyap: fotograflar: sekil 7.1-8 verilmistir.

Sekil 7.1. FesoAlaoTizo dokiim alagiminin optik mikroskop goriintiisii

Sekil 7.2. FespAlaoTizo SPS alasgiminin optik mikroskop goriintiisii



Sekil 7.3. FesoAlssTits dokiim alagiminin optik mikroskop goriintiisii

= A §7 ¢ s ol e § O

Sekil 7.5. FesoAlsgTi2o dokiim alagiminin optik mikroskop goriintiisii

Sekil 7.6. FesoAlzoTizo SPS alasiminin optik mikroskop goriintiisii

49
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Sekil 7.7. FespAlasTizs dokiim alasiminin optik mikroskop goriintiisii

Sekil 7.8. FesoAlasTizs SPS alasiminin optik mikroskop goriintiisii

Mikroyapilar incelendiginde tek faz i¢eren alasimlarda yapi L2; (Fe2AlTi) fazindan
olugsmaktadir. Matris fazi igerisinde acik renk goriinimdeki ikinci C14[Ti(Fe,Al)2] fazidir.
% Ti miktar1 arttikca C14 Laves fazi da artmaktadir. Goriintiilerdeki siyah noktalar numune
hazirlamadan kaynakli hatalardir. Alagimlarin igerdigi faz/faz karisimlar Cizelge 7.1°de

listelenmistir.

Cizelge 7.1. Alasimlarin igerdigi fazlar

Fe Al Ti Dokiim SPS

50 40 10 L21 L2;

50 35 15 L2, + az miktarda L2, + az miktarda C14
ikincil faz

50 30 20 L2, +Cl4 L2;+Cl4

50 25 25 L2, +Cl4 L2;+Cl4
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SEM goriintiilemeleri Hitachi Regulus 8230 FE-SEM taramali elektron mikroskobu
ile gergeklestirilmistir. Gorlintiilemede ikincil elektron (SE) ve geri sagilimli elektron (BSE)
dedektorleri kullanilmistir. Burada oncelikle alasimlarin bilesim kontrolleri yapilmistir.
Dokiim ve SPS ile iretilen alasimlarin elementel analizleri SEM - EDS ile
gerceklestirilmistir. Alasimlarin EDS analiz sonuglar sirastyla Sekil 7.9-16 ve Cizelge 7.2-

9’da verilmistir.

Sekil 7.9. FespAl4oTiio dokiim alagiminin analiz edilen bolge SEM goriintiisii ve
EDS analiz spektrumu

Cizelge 7.2. FespAlsoTiro dokiim alagiminin EDS analizi sonuglari

Fe Al Ti
Nominal 50,0 40,0 10,0
EDS 50,027 | 38,264 | 11,709

Window 0.005 - 40.955= 14,147 cnt

Sekil 7.10. FesoAlzsTiis dokiim alagiminin analiz edilen bolge SEM goriintiisii ve
EDS analiz spektrumu

Cizelge 7.3. FesoAlzsTits dokiim alasiminin EDS analizi sonuglari

Fe Al Ti
Nominal 50,0 35,0 15,0
EDS 51,290 | 32,438 | 16,273
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Sekil 7.11. FesoAlzoTizo dokiim alagiminin analiz edilen bolge SEM goriintiisii ve

EDS analiz spektrumu

Cizelge 7.4. FesoAlzoTizo dokiim alasiminin EDS analizi sonuglari

Fe Al Ti
Nominal 50,0 30,0 20,0
EDS 49,295 | 29,600 | 21,105

Window 0,005 - 40.955= 15,914 ent

Sekil 7.12. FesoAlasTios dokiim alagiminin analiz edilen bolge SEM goriintiisii ve

EDS analiz spektrumu

Cizelge 7.5. FesoAlasTizs dokiim alasiminin EDS analizi sonuglari

Fe Al Ti
Nominal 50,0 25,0 25,0
EDS 50,650 | 24,579 | 24,770
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Sekil 7.13. FesoAlsTio SPS alagiminin analiz edilen bolge SEM goriintiisii ve EDS

analiz spektrumu

Cizelge 7.6. FesoAlsoTiro SPS alagiminin EDS analizi sonuglari

Fe | Al Ti
Nominal | 50,0 | 40,0 | 10,0
EDS 51,1 139,3| 9,6

Electron Image 1

Sekil 7.14. FesoAlzsTiis SPS alasiminin analiz edilen bolge SEM goriintiisii ve EDS

analiz spektrumu

Cizelge 7.7. FesoAlzsTits SPS alasiminin EDS analizi sonuglart

Fe | Al |Ti
Nominal |50,0 | 35,0 | 15,0
EDS 54.4130,7 | 14,9
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Sekil 7.15. FesoAlzTizo SPS alagiminin analiz edilen bolge SEM goriintiisii ve EDS
analiz spektrumu

Cizelge 7.8. FesoAlzoTizo SPS alagiminin EDS analizi sonuglari

Fe | Al Ti
Nominal | 50,0 | 30,0 | 20,0
EDS 5451 25,6 | 19,9

Electron Image 1

> Spectrum 5 -3

Spectrum 1 %

cps/eV

Spectrﬁm 3"

3

0
10pm

Sekil 7.16. FesoAlxsTios SPS alasiminin analiz edilen bolge SEM goriintiisti ve EDS
analiz spektrumu

Cizelge 7.9. FesoAlosTios SPS alasiminin EDS analizi sonuglari

Fe | Al |Ti
Nominal | 50,0 | 25,0 | 25,0
EDS 52,4125,1|224

Alasimlarin dokiim, 6glitme ve SPS sonras1 X-1s1n1 difraksiyon pikleri kiyaslamali

olarak sekil 7.17-21’de gosterilmistir.



FeS0AI40Ti10
SPSI v 1 .' o 1 v 1 | .IIZl
ecis |
+ Fe; Al
B N .
¢
IR IS N A
o AA ) IS W NS
2 1 1 1 | | 2 | N | 2
Toz 1
©
-O - —
e
> | |
i 2 | 1 1 1 1 | 1 :
Dokim » 5, -
¢ Cla
-. @ @ @ .o @ .0 i
L L_,«..JL A - J .
M | " 1 M 1 " 1 " 1 N | " 1 "
20 30 40 50 60 70 80 90 100

26 (°)

Sekil 7.17. FespAl4oTiqo alasimlarina ait XRD pikleri
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Sekil 7.18. FesoAlzsTiis alagimlarina ait XRD pikleri
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Sekil 7.19. FesoAlzoTizo alagimlarina ait XRD pikleri
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Sekil 7.20. FesoAlzsTios alagimlarina ait XRD pikleri
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Alagimlarin igerdigi fazlarin hacimsel oranlarin1 hesaplamada Rietveld analizi

kullanilmistir. Cizelge 7.10°da bu degerler listelenmistir. Rietveld analizi yapilan ekran

goriiniimii sekil 7.21 de verilmistir.

%107

Intensity [Count]

Cizelge 7.10. Alasimlarin Rietveld Analiz Sonuglari

Alasim

Faz / Fazlar

Hacimsel oran %

FesoAlsTi1o (dokiim)

L2, +Cl4

90,01 + 9,99

FesoAloTiz (SPS) | L21 + C14+ FesAl 60,83 + 14,41 + 24,76
FesoAlss Tizs (dokiim) | L21 + Fes(Als11Tiz60) 96,40 + 3,60
FesoAlssTiss (SPS) | L2;+ C14 96,95 + 3,05
FesoAlaoTizo (dokiim) | L2 + TiooFeAlo o 94,11 + 5,89
FesoAlaoTizo (SPS) | L2; + C14 94,52 + 5,48
FesoAlzs Tizs (dokiim) | L21 + Ti(Feo, 6Al)2 32,22 + 67,78
FesoAlsTizs (SPS) | L21 + C14 + Ti(Feo,76Al)2 | 44,08 + 7,82 + 48,10

200

100

00

Fea(Al4.11TI3.85 ) I
TIFg2Al - 04-011 | I

40.0

60.0
2-Theta [degrees]

Sekil 7.21. Rietveld Analizi ekran goriiniimii
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7.2. Alasimlarin Isil Karakterizasyonu
SPS alagimlarin 1000 °C’ye kadar olan sicakliklarda herhangi bir faz doniisiimii olup

olmadigini belirlemek amaciyla diferansiyel termal analizi (DTA) yapilmistir. Elde edilen

egriler Sekil 7.22-25’te verilmistir.
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Sekil 7.22. FesoAlaoTizo alagiminin DTA egrisi
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Sekil 7.23. FesoAlzsTizs alasgiminin DTA egrisi
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Sekil 7.24. FesoAlsoTizo alasgiminin DTA egrisi
=21 ]
-
- A
A5 4 -
[ - -
| -~ -
-10 - -~
z -~
E e
-
2 - d
- I
”E o e - , - Z f
5 TN e -~ -
= . - e s
L5 ., T o
y . /‘
. -~
i -~
10 4 - -
T, - -
T - . - e
15 - —_—
18,14 . . . . . . . . . .
2099 100 200 300 400 500 600 700 800 900 979,

Temperature (°C)

Sekil 7.25. FesoAlzsTizs alagiminin DTA egrisi

10 °C/dak. Isitma hiz1 ile oda sicakligindan baglayip 1000 °C degerine kadar yapilan

1sitma, 10 dakika zirve sicaklikta bekleme ve ardindan aymi hizda yapilan sogutma

isleminden elde edilen DTA egrileri incelendiginde alasimlarda faz doniisiimiine dair biiyiik

enerjili bir ekzotermik veya endotermik reaksiyon gozlenmemistir. Sadece Sekil 7.26’da

gosterildigi gibi, manyetik doniisiimiin gerceklestigi Curie sicakliklari tespit edilebilmistir.

Bu sonug literatiirde Krein ve Palm’1n yaptig1 ¢aligmadaki sonuglar ile uyumludur (Krein ve

Palm, 2009).
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Sekil 7.26. Alagimlarin manyetik doniisiim (Curie) sicakliklar
7.3. Alasimlarin Yogunluk Degerleri
Dokiim ve SPS yontemiyle iiretilen alagimlarin yogunluklarinin belirlenmesinde

Arsimet prensibinden yararlanilmistir. Elde edilen sonuclar sekil 7.27°de grafik seklinde

gosterilmistir.

Yogunluk Degerleri (g/cm?)

7,00
3.76 = 3,86
6.00 3,76 5.61 5,81

5.63 531 5.47
5,00
400
3,00
2,00
1,00
0,00

Fe30A140T110 Fe50A135TilS Fe30AI50T120 FeS0A125Ti15

ED&kim BSPS

Sekil 7.27. Alagimlarin yogunluk degerleri



63

Dokiim parcalarda yogunluk artan Ti miktarina baglh olarak 5,63 den 5,86 g/cm?
degerine yiikselmistir. SPS alagimlarda ise yogunluk Ti miktar ile artmayip 5,21 ile 5,61
g/cm? arasinda degigsmektedir. Dokiim alasimlarin yogunluklarina oranlandiginda % 93-97

arasinda oldugu goriilmektedir. SPS alasimlarda % 2,6-7,5 oraninda porozite bulunmaktadir.

7.4. Alasimlarin Sertlik Degerleri

Alasimlarin sertlik degerlerini belirlemek amaciyla ¢ikarilan numunelere 100 g yiik
10 saniye uygulanarak mikrosertlik degerleri 6l¢iilmiis ve sonuglar kiyaslama agisindan sekil
7.28’de verilmistir. Sekilden goriilecegi lizere SPS alagimlarin sertlik degerleri, dokiim
alasima gore biraz daha yiiksektir. Ayn1 zamanda alagim icerisindeki Ti miktar1 arttik¢a

sertlik degerleri de artmaktadir.

Mikrosertlik Degerleri , HViu
800

711
700 662
o1 639 6
600 386
- I I
400

Fe30A140T110 FeS0A135Ti13 Fe50A130T120 Fe30A1235T123

BDokim msPs

Sekil 7.28. Alagimlarin mikrosertlik degerleri

7.5.0da Sicakhg ve Yiiksek Sicaklik Basma Deneyleri

Alasimlardan ¢ikarilan basma deney numuneleri oda sicaklifinda ve 900 °C’de
basma testine tabi tutulmustur. Kiyaslamali olarak Gerilme — Birim Sekil Degistirme
diyagramlar1 verilmistir. Testler 1x10* sn? deformasyon hizinda gergeklestirilmistir.

Deneylerden elde edilen sonuglar sekil 7.29-31°da ve gizelge 7.11-13’de verilmistir.
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Ancak yiiksek sicaklik basma testinde, seramik basma ceneleri kullanildigindan
maksimum 5000 N yiikleme yapilabilmektedir. Ayrica ¢enelerin birbirine zarar vermemesi
acisindan test numunesinin boyu g6z Onilinde bulundurularak c¢enenin hareketi
sinirlandirilmistir. Bu sebeple yiiksek sicaklik testlerindeki maksimum gerilme degerleri ve

sekil degistirme verilerinin kiyaslanmasi dogru degildir.

3000 Dékiim 3000 - SPS (Cu)
R 1700 FeS0AI25Ti25
7907 [ Fesoanstizs 27001 Fe50A130Ti20
2400 |—— Fe50A130Ti20 2400 - Fe50AI35Til5
Fe30A135Til5 FeS0AMOTi10
~ 2100 ok =
5 Fe50A140Ti10 =
2 1800 2
2
£ 1500 £
'5' (7
3 1200 <
900
600 -
300
O T T T T T 1 1
0 5 10 15 20 25 30 0 2 4 6 8 10 12

Birim sekil degistirme (%) Birim sekil degistirme (%)

Sekil 7.29. Oda sicakligindaki basma testi grafikleri

Cizelge 7.11. Oda sicakligindaki basma testi sonuglari

Dokiim SPS
Alasim OGak Gmaks € Gak Gmaks e
(MPa) (MPa) % (MPa) (MPa) %
FesoAlgTig | 788 1928 229 1685 1860 3,9
FesoAlssTiss | 923 2468 25,2 823 (1) 1531 9,8
FesoAlsoTizo | 1455 2172 21,7 840 (1) 1060 10,0
FesoAlsTizs | 1500 1570 6,5 1383 2596 1,7
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é 1000 < 1000
800+ % 800 4
600 FeS0AI25Ti25 S 600 FeS0A125Ti25
4001 FeS0AI30Ti20 400 FeS0AI30Ti20
FeS0AI35Til5 FeS0AI35Til5
200+ Fe50A140Ti10 200 FeS50AI40Ti10
0 0 10 20 30 40 S0 60 70 0 0 10 20 30 40 50 60 70
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Sekil 7.30. 600°C’deki basma testi grafikleri
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Cizelge 7.12. 600°C’deki basma testi sonuglari

Dokiim SPS
Alasim Gak Gmaks e Gak Gmaks e
(MPa) (MPa) % (MPa) (MPa) %
FesoAlaoTio | 480 1016 51 647 1592 56
FesoAlssTis | 528 1193 47 127 1592 48
FesoAlsoTio | 576 1592 39 678 1592 55
FesoAlxsTios | 965 1183 7,4 1065 1421 12
800 1 Dékiim 8007
700 4 Fe50A125Ti25 L:;gﬁ:ig;ig
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Sekil 7. 31. Dokiim alagimlarin 900 °C’deki basma testi grafikleri

Cizelge 7.13. Dokiim alasimlarin 900 °C’deki basma testi sonuglari

Dokiim SPS
Alasim Gak Gmaks e Gak Gmaks e
(MPa) (MPa) % (MPa) (MPa) %
FesoAlsoTio | 65 108 52 142 290 42
FesoAlssTis | 122 173 52 106 736 72
FesoAlzoTizo | 132 439 61 127 600 70
FesoAlxsTios | 192 650 67 80 300 72

Fe-Al alasimlarina eklenen Ti miktar: arttikga oncelikle A2 kati eriyigi olusur. Daha
sonra B2 metalleraras1 bilesigi ve daha da artan Ti miktar1 ile L2; faz1 elde edilir. Tek fazli
alasimlar kiyaslandiginda en yiiksek akma mukavemetine sahip olan yap1 L21 fazidir. Laves

faz1 veya TiBz2 gibi ¢okeltiler akma mukavemetini daha fazla arttirmamaktadir.
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Literatiir incelendiginde L2; esasli alasimlarin yiiksek sicakliklardaki akma
mukavemeti degerleri incelendiginde ikincil fazin gok etkili oldugu gériilmiistiir. Ornegin
L2; fazi ile uyumlu a kati eriyigi faz karigimina sahip malzemeler en yiiksek mukavemet
degerlerini gosterirken, L.21 matris fazi igerisinde C14 Laves faz1 ya da TiB2 gibi ¢okeltiler

bulunuyorsa nispeten diisiik mukavemet degerleri sergiler.
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8. SONUC VE ONERILER

L2: yapisindaki Fe-Al-Ti alasimlarinin yiiksek sicaklik mekanik 6zellikleri
incelendigi bu tez kapsaminda iiretilen alagimlarin yapisal karakterizasyonu ve mekanik
testleri sonucunda elde edilen bulgular asagidaki gibi 6zetlenebilir:

. Normal sartlarda Kivilcimli Plazma Sinterleme isleminde kullanilacak toz,
herhangi bir atomizasyon yontemiyle veya mekanik 6giitme ya da kriyojenik
oglitme 1ile elde edilen elementel tozlarin mekanik alagimlandirilmasiyla
hazirlanirken bu ¢alismada farkli olarak elementel sarj malzemelerinin vakum ark
ergitme firminda dokiilmesinin ardindan mekanik 6giitme ile baglangic tozlar elde
edilmistir. Elde edilen tozlarin XRD paternleri incelendiginde diizenli yapilarin
keskin ince pikleri yerine diizenli dizilimin bozuldugu genis siddetli pikler
gorilmistir.

. Geleneksel yontemde tozlarin oksitlenmesi sinterlenmeye engel olustururken,

SPS siirecinde oksit partikiilleri sinterlenmeye engel olamamis ve 1000 °C’ ta ¢ok

kisa siirede (10 dakika) sinterleme islemi tamamlanmis ve tam yogunluga yakin

alasimlar tiretilmistir.

o Normal sartlarda gercgeklestirilen SPS siirecinde toz ve kalip malzemesi

arasinda sikilastirici ve sinyal gecirici olarak grafit kullanilmakta iken, sinterlenmis

yapida karbilir fazlar1 olusmaktadir. Bu calismada farkli olarak karbiir fazi
olusumunu engellemek amaciyla demir igerisinde ¢oziinmeyen, kolay
sekillendirilen ve iyi bir iletken olan bakir kullanilmistir. Ancak bakirin diisiik
ergime sicakligina sahip olusu nedeni ile sinterleme igin gerekli olan 1100 °C
sicakliga ulasilamamakta ve yine sinterleme i¢in gerekli olan 60 MPa sikistirma
basincinin saglanamamasi daha yogun bir malzeme elde edilmesini 6nlemektedir.

o Alasimlar tek L2; faz1 ya da L2; yaninda artan Ti miktarina bagli olarak C14

Laves fazi icermistir. Ayrica dokiim ve SPS metotlartyla iiretilen alagimlarin

mekanik oOzellikleri kiyaslandiginda SPS yodnteminin olumlu sonuglar verdigi

gorilmiistiir.
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o Dokiim ve SPS alagimlarda yapilan EDS analizi sonuglarinda alagimi
olusturan elementlerin istenilen bilesim degerine yakin alasimlarin iiretildigi
belirlenmistir.

J Dokiim ve SPS alagimlarda XRD ile olusan fazlar incelendiginde beklenen
L2; fazinin olustugu ancak bunun yaninda C14, Fe-Al, Ti-Fe-Al gibi ikincil ve
ticlinciil fazlarin olustugu belirlenmistir.

o SPS alasimlarda yapilan DTA analizi sonucunda 1000 °C’ye kadar faz
doniistimii gézlenmemistir. Ancak 700-760 °C araliginda manyetik doniisiimiin
gerceklestigi Curie sicakliklari tespit edilmistir.

o Dokiim ve SPS alagimlarin  yogunluk Olglimleri sonucunda dokiim
alasimlarda en diisiik Ti iceren alagim 5,63 g/cm® yogunluk degerine sahipken en
yiiksek Ti iceren alagim 5,86 g/cm?® degerine sahiptir ve Ti miktari ile ile yogunluk
degerleri arasinda lineerlik vardir. SPS alasimlarin ayni bilesimdeki dokiim
alasimlara kiyasla yogunluk yiizdeleri % 93-97 arasinda degismektedir.

. Dokiim ve SPS alasimlarda yapilan mikrosertlik testi sonucunda Ti artik¢a
sertlik degerinin % 24’e ulasan oranda sertlik degerleri artmistir. Dokiim
alasimlarinda SPS alasimlarina gore sertlik degerleri % 7’ye ulasan oranda
azalmistir.

. Oda sicakligi, 600 °C ve 900 °C etkisindeki dokiim ve SPS alagimlarda
yapilan basma testleri sonucunda oda sicakliginda en iyi akma dayanimi 1500 MPa
ile FesoAlasTizs dokiim alasiminda goriiliirken, 600 °C’de en iyi akma dayanimi
1065 MPa ile FesoAlosTios SPS alagiminda goriilmistiir. 900 °C’de ise en iyi akma
dayanimini 192 MPa ile FesoAlxsTizs dokiim alasiminda goriilmiistir. Oda
sicakliginda yapilan basma deneyinde SPS alasimlarinda porozite nedeni ile

kirilmanin pargal1 bir sekilde gerceklestigi goriilmiistiir.

Bu ¢alismanin sonucunda porozitenin SPS alasimlarin mekanik test sonuglarini
olumsuz etkiledigi, bundan dolay1 L2; yapisindaki Fe-Al-Ti alasimlarinda oda sicakligi ve
yiiksek sicaklik dikkate alindiginda porozite igermeyen SPS FesoAlxsTizs alagimlarinin
tiretilmesi ve kullanilmasi onerilir. Mikrosertlik sonucglarina gore daha sert bir alasim igin
SPS FespAlpsTizs alagimlarimin tercih edilmesi Onerilir. Demir aliiminat malzemelerin

cevresel ortam kosullarina karsi dayanimlarinin belirlenmesi amaciyla SPS ile {iretilen
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alasimlarin farkli ortamlardaki asinma ve korozyon testlerinin de gergeklestirilmesi bundan

sonraki ¢alismalar i¢in Onerilir.
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