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Özet 

Bu çalışmada amaç; kendi ilerleyen yüksek sıcaklık sentezi (self-propagating high temperature 

synthesis = SHS) yöntemi kullanılarak NiTi/NiAl/Ni3Al intermetalik fonksiyonel derecelendirilmiş 

malzeme (FDM) üretimi gerçekleştirmek ve üretilen malzemelerin mikroyapılarını incelemektir. SHS 

yöntemi kullanılarak farklı tabaka ve 150 MPa kompaktlama basıncı 200-300-400 
o
C ön ısıtma 

sıcaklıkları kullanılarak bir fonksiyonel derecelendirilmiş malzemenin üretilebileceği belirlenmiştir. 

Yanma sentezlenmesi sonrası elde edilen numuneler 1 saat süreyle 1000 
o
C sinterleme sıcaklığına tabi 

tutulmuştur. Numunelerin mikroyapı, XRD ve mikrosertlik analizleri yapılmıştır. Yapılan analizler 

sonucunda numunelerde gözenekler, yanma holleri ve dentritik oluşumların olduğu gözlenmiştir. 

Numunelerin mikrosertlik incelemelerinde en yüksek sertliklerin NiTi bölgesinde ve NiTi-NiAl ara 

bölgelerinde gerçekleştiği tespit edilmiştir. Ayrıca, faz analizleri için yapılan XRD analizinde ana fazlarla 

birlikte (NiTi, NiAl ve Ni3Al) ara fazlardan TiAl3 tespit edildi.  

Anahtar Kelimeler:  SHS, Fonksiyonel derecelendirilmiş malzemeler, Ön ısıtma, İntermetalik bileşikler, 

NiTi-NiAl 

The Investigation of Microstructures and Fabrication of 

Functionally Graded Intermetallic Materials by Self-Propagating 

High-Temperature Synthesis 

Abstract 

The aim of this study is to manufacture functionally graded Ni3Al/NiAl/NiTi material (FGM) 

using self-propagating high-temperature synthesis (SHS) method and examine the microstructure of 

produced materials. It is determined that FGMs were produced by using preheat temperatures 200-300-

400 °C , 150 MPa compact pressure and different layer. The samples obtained after combustion synthesis 

were subjected to sintering at 1000 °C temperature. The microstructure analyses of samples were 

performed by optic microscopy, micro-hardness and X-ray. As a result of analyses, pores, burning halls 

and dendritic formations were observed. In the micro hardness analyses the highest hardness has been 

found at the intermediate zone of NiTi and NiTi-NiAl. In addition, the intermediate phase (TiAl3) was 

detected with the main phase (NiTi, NiAl and Ni3Al) in the X-ray analysis. 

Keywords: SHS, functionally graded material, preheating, Intermetallics, NiTi-NiA 
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1. Giriş 

 

Fonksiyonel derecelendirilmiş malzeme kavramı Japonyada teknolojik açıdan 

geliştirilmiş ve başlatılmıştır. FDM ilk olarak 1980'lerde malzemelerin açıkça 

belirlenmiş bir sınıfı olarak tanıtılmış olan fonksiyonel derecelendirilmiş malzemeler 

kavramı (Functionally Graded Material = FGM)  genellikle uzay aracı sistemlerindeki 

füzyon reaktörleri ve yapılarında, seramik motorlar, gaz türbini ve dizel motorlar, vb. 

meydana gelen şiddetli termomekanik yüklemelere dayanabilecek bir malzeme elde 

etmek için önerilmiştir [1-3]. FGM özellikleri plakanın kalınlığı boyunca düzgün bir 

şekilde değişebilir bir şekilde, iki farklı malzemenin bir araya getirilmesiyle yapılmıştır 

[4]. FGM bileşenleri, malzeme özellikleri, gerçek ihtiyacı karşılaması için kontrollü bir 

şekilde lokal olarak değiştirmek için tasarlanmıştır. Bu nedenle, doğal olarak daha 

verimlidir [5].  

Fonksiyonel derecelendirilmiş malzemeler otomotiv sektöründe, implant 

uygulamaları, termo / güneş-elektrik dönüştürücüler, roket başlıkları, türbin bileşenleri, 

biyo-uyumlu malzemeler, uzay uçakları, süpersonik taşıma için ultra / süper / hipersonik 

uçaklar ve nükleer füzyon reaktörleri ve çeşitli endüstri alanlarında kilit parçaları için 

genişletilebilir [6-10].  

Şuanda FGM'leri üretmek için CVD/PVD, plazma püskürtme, toz metalurjisi ve 

kendinden yayılan yüksek sıcaklık sentezlenmesi (SHS) gibi çeşitli yöntemler 

bulunmaktadır [11]. Adiyabatik koşullar altında toz karışımlarının yanması -Kendinden 

yayılan yüksek sıcaklık Sentezi (SHS) - intermetalikler, kompozit ve fonksiyonel 

dereceli malzemeler, seramikler,  yani, yüksek teknoloji uygulamaları için kullanılan 

malzemelerin bir dizi sentezleme için etkili ve çekici bir yöntem olup bu tür gelişmiş 

malzemeleri oluşturmak için yararlı olarak görülmektedir. Bu işlem biyouyumlu / 

biyoaktif malzemeler kullanarak son derece gözenekli yapı oluşturma yeteneği mümkün 

olup ve reaktanların ekzotermiğinden yararlanır. Yanma sentezi ile sentezlenen 

ürünlerin sayısı 1970 ve 1980'li yıllarda hızlı bir şekilde artmış ve şu anda 400 farklı 

bileşiği aşmaktadır [12-14]. Bu çalışmada SHS yöntemiyle üretilmiş olan farklı 

tabakalardan meydan gelmiş NiTi/NiAl/Ni3Al Fonksiyonel dereceli malzemesinin 

mikroyapı ve sertlik incelemeleri yapılmıştır. 
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2. MATERYAL VE METOD 

2.1. Numunelerin Üretimi 

FDM üretiminde kullanılan Nikel, Titanyum ve Alüminyum  (% 99,5 saflıkta 

Ni, % 99,5 saflıkta Al ve % 99,5 Ti) element tozları Elista Kimya Ltd. Şirketi 

aracılığıyla Alfa Aesar firmasında temin edildi. Tozların ortalama büyüklüğü -325 mesh 

halinde ticari olarak temin edilmiştir. Bu malzemelere ait kimyasal bileşimler, Tablo 1’ 

de verilmiştir. 

                     Tablo 1:  Deney çalışmasında kullanılan tozların özellikleri 

Malzeme Ağırlıkça 

saflık 

derecesi 

(%) 

Toz 

Boyutu 

(mesh) 

Erime 

Sıc. 

(
o
C) 

Özgül 

Ağırlık 

(gr/cm
3
) 

Atom 

Kütlesi 

(gr/mol) 

Kaynama 

Sıc. (°C) 

Alüminyum 99,5 -325 660.4 2.7 26.9 10.81 

Titanyum 99.5 -325 1680 4,507 47,9 3260 

Nikel 99,5 -325 1453 8.908 58.71 2832 

Numunelerin üretimi öncesi, ticari olarak temin edilen tozlar atomik oranda Ni - 

Al, Ni3 - Al ve Ni – Ti tozları farklı kaplar içerisinde, homojen bir karışım elde etmek 

amacıyla özel olarak tasarlanmış dönen bir kap içerisinde 16 devir/dakika ile 24 saat 

süreyle karıştırıldı.  Homojen karışım sonrası tozlar 12 mm çapındaki önceden 

hazırlanmış silindir bir şekille sahip olan çelikten imal edilmiş toz kompaktlama kalıbı 

içerisinde 150 MPa basınçlar altında ayrı ayrı soğuk olarak prese tabii tutuldu. 

Preslenen numunelerin ön ısıtmaları ve argon atmosferinde ateşleme işleminde 

kullanılacak cihaz tasarlanarak kullanılmıştır. Bu ateşleme ünitesi; ön ısıtma odacığı, 

ateşleme merkezi ve haznesi, sıcaklık ayar düğmesi ve argon gazı giriş ve çıkış 

bölümlerinden oluşmaktadır.  SHS ile numune üretiminde kullanılan sistemin işlem 

basamakları Şekil 1’de gösterilmektedir [15]. Mikroyapıdaki fazlar X-ışın difraksiyonu 

(XRD, Rigako Rad-B D-Max 2000 XRD) ile belirlendi. 

 

Şekil 1. Gözenekli NiTi ŞHA’ın üretiminde kullanılan SHS reaksiyonunun şematiği 
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3. BULGULAR VE TARTIŞMA 

3.1. Mikroyapı İncelemesi 

150 MPa presleme basıncı kullanılarak tek kalıpta tabakalar halinde preslenen 

NiTi, NiAl ve Ni3Al tozlarının 200, 300 ve 400 
o
C’lik ön ısıtma sıcaklıklarında 

sentezlenmesi ve sonrasında 1000 
o
C’de 1 saat süreyle sinterlenmesi sonucunda elde 

edilen numunelerin makro ve optik mikroyapı fotoğrafları şekil 2 - 4’te(a bölgesi: NiTi, 

b bölgesi: NiTi-NiAl arabölge, c bölgesi: NiAl, d bölgesi: NiAl-Ni3Al, e bölgesi: 

Ni3Al) görülmektedir. Elde edilen mikroyapı sonuçlarında 200 
o
C’lik ön ısıtma sıcaklığı 

kullanılarak sentezlenen numunede özellikle arakesit bölgelerinde oluşan yanma 

oluklarının genişlediği numune şekil bütünlüğünün bozulduğu ve gözenek oluşumunun 

daha çok NiAl bölgesinde yoğunlaştığı gözlenmiştir. Ayrıca NiTi-NiAl ara bölgesinde 

(Şekil 3b) uzun dentritik kollarının uzandığı görülmektedir. 300 
o
C’lik önısıtma tabii 

tutulan numunede ise hemen hemen 200 
o
C ön ısıtma tabi tutulan numune ile aynı 

sonuçlar aynı olmakla birlikte yanma olukları daha dar olduğu belirlendi. 400 
o
C 

önısıtmaya tabii tutulan numunede ise numune şekil bütünlüğünün korunduğu, yanma 

oluklarının yok denecek kadar az olduğu, gözeneklerin ise NiTi ve Ni3Al bölgesinde 

yoğun aynı zamanda homojen bir şekilde oluştuğu belirlendi. 400 
o
C önısıtma ile elde 

edilen numunede yanma oluklarının az oluş nedeni olarak artan önısıtmayla birlikte 

değiştiği düşünülmektedir.  

 SHS sürecinde gözeneklilik birkaç olay nedeniyle meydana geldiği saptanmıştır: 

presleme sonrası gaz porozitesi ve artık prozite, termal göç, kristal kafesin yeniden 

sıralanması nedeniyle hacim değişimi, kirkendall etkisidir. 200
o
C ön ısıtma sıcaklığında 

üretilen numunelerin gözenek oranı düşüktür [16, 17]. Gözenek oluşumunda; ham 

gözeneklilik, ön ısıtma sıcaklığı, reaksiyon sırasında gaz oluşumu, termal göç, 

reaksiyona giren maddelerin hacim küçülmesi ve Ni-Ti arasındaki difüzyon farkı 

etkilidir. 1173 K sıcaklıktaki Ni atomlarının Ti atomları içerisindeki difüzyon hızı, Ti 

atomlarının Ni atomları içerisindeki difüzyon hızına göre 4000 kat fazladır. Gazın bir 

kısmı çıkarken, dış basınç arttığından dolayı bir kısmı da içeride hapsedilir. Ayrıca 

alaşım oluşurken büzülmeler de olur. Büzülmeler esnasında da içeri gaz sızıp 

hapsolabilir. Böylece kapalı gözenekler, küçük odacıklar oluşur [18]. 
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 b) 

Şekil 2. a) Kompaktlama basıncı: 150 MPa, Ön ısıtma Sıcaklığı: 200 
o
C, Sinterleme Sıcaklığı: 1000 

o
C, 

süre: 1 saat)  numuneye ait makro yüzey resmi  b) Optik mikroskop görüntüleri 
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 b) 

Şekil 3. a) Kompaktlama basıncı: 150 MPa, Ön ısıtma Sıcaklığı: 300 
o
C, Sinterleme Sıcaklığı: 1000 

o
C  

süre: 1 saat)  numuneye ait makro yüzey resmi  b) Optik mikroskop görüntüleri 
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Şekil 4. Kompaktlama basıncı: 150 MPa, Ön ısıtma Sıcaklığı: 400 
o
C, Sinterleme Sıcaklığı: 1000 

o
C  

süre: 1 saat)  numuneye ait makro yüzey resmi  b) Optik mikroskop görüntüleri 
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3.2.  XRD İncelemesi 

 

Şekil 5. 150 MPa kompaktlama basıncı ve 200 
o
C önısıtma  1 saat süreyle 1000 

o
C  sinterleme sıcaklığına 

sahip numune XRD grafiği 

 

150 MPa kompaktlama basıncı ve 200 
o
C önısıtma  1 saat süreyle 1000 

o
C  

sinterleme sıcaklığına sahip numune ait XRD analizleri sonucunda anafazlar olan NiTi, 

NiAl, Ni3Al ile birlikte TiAl3, NiTiAl ve TiAl ara fazların oluştuğu tespit edildi. SHS 

işlemi  NiTi, NiTi2 and Ni4Ti3 gibi birkaç intermetalik bileşiklerin oluşumu ile 

sonuçlanmaktadır. NiTi sistemindeki bu bileşikler arasında Ni4Ti3 yarı kararlı bir faz 

iken NiTi ve NiTi2 kararlı fazlardır [19].  

 

3.2. Sertlik Değerleri 

150 presleme basıncı kullanılarak preslenen ve 200 
o
C’lik ön ısıtma sıcaklığında 

sentezlendikten sonrası üretilen ve 1000 
o
C  1 saat süresince  sinterlemeye tabii tutulan 

numuneden alınan mikrosertlik analiz sonucu şekil 6 ve 7’de görülmektedir.  

Elde edilen verilerden en yüksek sertlik değerleri ortalama 630 HV ile NiTi-

NiAl ara bölgesinde elde edilmiştir. Bu değerlerin ardından  150 MPa  kompaktlama 

basıncına sahip numunede 558  HV değeri ile NiTi tarafı takip etmiştir. NiAl, Ni3Al ve 

NiAl-Ni3Al ara bölgelerden alınan sertlik değerleri ise genellikle 100-300 HV değerleri 

arasında gerçekleşmiştir. Yine bu bölgelerde artan presleme basıncıyla birlikte bir 

miktar sertlik artışının meydana geldiği de görülmektedir. Elde etmiş olduğumuz 
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değerler ile aşağıda belirtilmiş olan litaretür değerleriyle yaklaşık aynı değerde olduğu 

görülmüştür. Alınan sertlik değerlerdeki ani düşmelerin nedeninin gözeneklerden 

kaynaklandığı düşünülmektedir. Kaba taneli polikristalin ölçülen mikro sertlik değerleri 

ince tanelilere göre daha yüksektir. 330 HV Haubold ve arkadaşları tarafından rapor 

edilmiştir [20-21]. 

Ergin vd. 2011 yılında yapmış oldukları bir çalışmada ise NiAl kaplama 

tabakasının sertliğini 279,7 ± 33,9 HV olarak belirlemişlerdir [22]. Baumann 2004 

yılında yapmış olduğu bir çalışmada NiTi vickers sertliği değeri yaklaşık olarak 300 - 

350 iken, 530 sertlik değerine sahip paslanmaz çeliğin çok altında olduğunu ifade 

etmiştir [23]. 

 

Şekil 6.  150 MPa ve 200 
o
C önsıtıma numunesinin sertlik değerleri 

 

Şekil 7.   200 MPa ve 400 C önsıtıma numunesinin sertlik değerleri 
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4. SONUÇ 

SHS yöntemiyle üç farklı tabakadan oluşan ergime sıcaklıkları farklı intermetalik bir 

FDM’nin başarıyla üretilebilineceği belirlenmiştir. Artan önısıtmayla birlikte 

gözeneklerin daha homojen bir dağılım sergilerken numune bütünlüğünün de 

korunduğu tespit edilmiştir. 150 MPa presleme basıncı, 200 
o
C önısıtma argon atmosferi 

altında ateşlendikten sonra üretilen ve 1000 
o
C’de 1 saat süreyle sinterlenen numunede 

sırasıyla NiTi, NiAl, Ni3Al ana fazlarıyla birlikte  TiAl3, NiTiAl, TiAl gibi arafazların 

varlığıda tespit edilmiştir.  

Elde edilen verilerden en yüksek sertlik değerleri ortalama 550 HV ile NiTi-

NiAl ara bölgede elde edilmiştir. Bununla birlikte bu değerleri ortalama 450 HV ile 

NiTi tarafı takip etmiştir. NiAl, Ni3Al ve NiAl-Ni3Al ara bölgelerden alınan sertlik 

değerleri ise genellikle 150-220 HV değerleri arasında gerçekleşmiştir.  
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