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Ozet

Bu calismada amag; kendi ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi (self-propagating high temperature
synthesis = SHS) yontemi kullanilarak NiTi/NiAl/NizAl intermetalik fonksiyonel derecelendirilmis
malzeme (FDM) iiretimi gergeklestirmek ve iiretilen malzemelerin mikroyapilarini incelemektir. SHS
yontemi kullamlarak farkli tabaka ve 150 MPa kompaktlama basinci 200-300-400 °C 6n 1sitma
sicakliklart kullanilarak bir fonksiyonel derecelendirilmis malzemenin {iretilebilecegi belirlenmistir.
Yanma sentezlenmesi sonrasi elde edilen numuneler 1 saat siireyle 1000 °C sinterleme sicakligina tabi
tutulmustur. Numunelerin mikroyapi, XRD ve mikrosertlik analizleri yapilmistir. Yapilan analizler
sonucunda numunelerde gozenekler, yanma holleri ve dentritik olusumlarin oldugu goézlenmistir.
Numunelerin mikrosertlik incelemelerinde en yiiksek sertliklerin NiTi bolgesinde ve NiTi-NiAl ara
bolgelerinde gergeklestigi tespit edilmistir. Ayrica, faz analizleri i¢in yapilan XRD analizinde ana fazlarla
birlikte (NiTi, NiAl ve NisAl) ara fazlardan TiAlj; tespit edildi.

Anahtar Kelimeler: SHS, Fonksiyonel derecelendirilmis malzemeler, On 1sitma, Intermetalik bilesikler,
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 NisAI/NiAI/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 (TiAls) was
detected with the main phase (NiTi, NiAl and NizAl) in the X-ray analysis.
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1. Giris

Fonksiyonel derecelendirilmis malzeme kavrami Japonyada teknolojik agidan
gelistirilmis ve baslatilmistir,. FDM ilk olarak 1980'lerde malzemelerin agikca
belirlenmis bir siifi olarak tanitilmis olan fonksiyonel derecelendirilmis malzemeler
kavrami (Functionally Graded Material = FGM) genellikle uzay araci sistemlerindeki
flizyon reaktorleri ve yapilarinda, seramik motorlar, gaz tiirbini ve dizel motorlar, vb.
meydana gelen siddetli termomekanik yiiklemelere dayanabilecek bir malzeme elde
etmek igin Onerilmistir [1-3]. FGM 6zellikleri plakanin kalinligi boyunca diizgiin bir
sekilde degisebilir bir sekilde, iki farkli malzemenin bir araya getirilmesiyle yapilmigtir
[4]. FGM bilesenleri, malzeme 6zellikleri, gergek ihtiyact karsilamasi i¢in kontrollii bir
sekilde lokal olarak degistirmek i¢in tasarlanmistir. Bu nedenle, dogal olarak daha
verimlidir [5].

Fonksiyonel derecelendirilmis malzemeler otomotiv  sektoriinde, implant
uygulamalari, termo / giines-elektrik dontistiiriiciiler, roket basliklari, tiirbin bilesenleri,
biyo-uyumlu malzemeler, uzay ugaklari, siipersonik tagima igin ultra / sliper / hipersonik
ucaklar ve niikleer fiizyon reaktorleri ve ¢esitli endiistri alanlarinda kilit pargalari igin
genisletilebilir [6-10].

Suanda FGM'leri iiretmek i¢gin CVD/PVD, plazma piiskiirtme, toz metalurjisi ve
kendinden yayilan yiliksek sicaklik sentezlenmesi (SHS) gibi ¢esitli yontemler
bulunmaktadir [11]. Adiyabatik kosullar altinda toz karisimlarinin yanmasi -Kendinden
yayilan yiiksek sicaklik Sentezi (SHS) - intermetalikler, kompozit ve fonksiyonel
dereceli malzemeler, seramikler, yani, yiiksek teknoloji uygulamalar i¢in kullanilan
malzemelerin bir dizi sentezleme igin etkili ve ¢ekici bir yontem olup bu tiir gelismis
malzemeleri olusturmak igin yararli olarak goriilmektedir. Bu islem biyouyumlu /
biyoaktif malzemeler kullanarak son derece gdzenekli yap1 olusturma yetenegi miimkiin
olup ve reaktanlarin ekzotermiginden yararlanir. Yanma sentezi ile sentezlenen
tirtinlerin sayis1 1970 ve 1980'li yillarda hizli bir sekilde artmis ve su anda 400 farkh
bilesigi agmaktadir [12-14]. Bu galismada SHS yontemiyle iretilmis olan farkli
tabakalardan meydan gelmis NiTi/NiAl/Ni;Al Fonksiyonel dereceli malzemesinin

mikroyapi ve sertlik incelemeleri yapilmigtir.
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2. MATERYAL VE METOD

2.1. Numunelerin Uretimi

FDM iiretiminde kullanilan Nikel, Titanyum ve Aliminyum (% 99,5 saflikta
Ni, % 99,5 saflikta Al ve % 99,5 Ti) element tozlar1 Elista Kimya Ltd. Sirketi
araciligiyla Alfa Aesar firmasinda temin edildi. Tozlarin ortalama biiyiikliigii -325 mesh
halinde ticari olarak temin edilmistir. Bu malzemelere ait kimyasal bilesimler, Tablo 1°

de verilmistir.

Tablo 1: Deney ¢alismasinda kullanilan tozlarin 6zellikleri

Malzeme | Agirlikga | Toz Erime | Ozgiil Atom | Kaynama
saflik Boyutu | Sic. Agirlik | Kiitlesi | Sic. (°C)
derecesi | (mesh) | (°C) | (gr/cm®) | (gr/mol)

(%)
Aliiminyum 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 iiretimi 6ncesi, ticari olarak temin edilen tozlar atomik oranda Ni -
Al, Ni; - Al ve Ni — Ti tozlar1 farkli kaplar igerisinde, homojen bir karisim elde etmek
amaciyla 0zel olarak tasarlanmis donen bir kap igerisinde 16 devir/dakika ile 24 saat
sireyle karistirildi. Homojen karisim sonrasi tozlar 12 mm c¢apindaki 6nceden
hazirlanmis silindir bir sekille sahip olan celikten imal edilmis toz kompaktlama kalib1
igerisinde 150 MPa basinglar altinda ayr1 ayr1 soguk olarak prese tabii tutuldu.
Preslenen numunelerin 6n 1sitmalar1 ve argon atmosferinde atesleme isleminde
kullanilacak cihaz tasarlanarak kullanilmistir. Bu atesleme {initesi; on 1sitma odacigi,
atesleme merkezi ve haznesi, sicaklik ayar diigmesi ve argon gazi giris ve cikis
boliimlerinden olusmaktadir. SHS ile numune iiretiminde kullanilan sistemin islem
basamaklar1 Sekil 1’de gosterilmektedir [15]. Mikroyapidaki fazlar X-1gin difraksiyonu
(XRD, Rigako Rad-B D-Max 2000 XRD) ile belirlendi.
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Sekil 1. Gozenekli NiTi SHA 1n iiretiminde kullanilan SHS reaksiyonunun sematigi
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3. BULGULAR VE TARTISMA
3.1. Mikroyapt Incelemesi

150 MPa presleme basinci kullanilarak tek kalipta tabakalar halinde preslenen
NiTi, NiAl ve NizAl tozlarmm 200, 300 ve 400 °C’lik 6n 1sitma sicakliklarinda
sentezlenmesi ve sonrasinda 1000 °C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucunda elde
edilen numunelerin makro ve optik mikroyap1 fotograflari sekil 2 - 4’te(a bolgesi: NiTi,
b bolgesi: NiTi-NiAl arabolge, ¢ bolgesi: NiAl, d bolgesi: NiAl-NizAl, e bolgesi:
NisAl) goriilmektedir. Elde edilen mikroyap: sonuglarinda 200 °C’lik 6n 1sitma sicaklig
kullanilarak sentezlenen numunede oOzellikle arakesit bolgelerinde olusan yanma
oluklariin genisledigi numune sekil biitiinliigiiniin bozuldugu ve gézenek olusumunun
daha c¢ok NiAl bolgesinde yogunlastigi gozlenmistir. Ayrica NiTi-NiAl ara bolgesinde
(Sekil 3b) uzun dentritik kollarmin uzandigi goériilmektedir. 300 °C’lik onisitma tabii
tutulan numunede ise hemen hemen 200 °C 6n 1sitma tabi tutulan numune ile ayni
sonuglar ayni olmakla birlikte yanma oluklari daha dar oldugu belirlendi. 400 °C
Onisitmaya tabii tutulan numunede ise numune sekil biitiinliiglinlin korundugu, yanma
oluklarinin yok denecek kadar az oldugu, gozeneklerin ise NiTi ve Ni3Al bolgesinde
yogun ayn1 zamanda homojen bir sekilde olustugu belirlendi. 400 °C 6nisitma ile elde
edilen numunede yanma oluklarinin az olus nedeni olarak artan Onisitmayla birlikte
degistigi diisiiniilmektedir.
SHS siirecinde gozeneklilik birka¢ olay nedeniyle meydana geldigi saptanmustir:
presleme sonrasi gaz porozitesi ve artik prozite, termal gog, kristal kafesin yeniden
stralanmasi nedeniyle hacim degisimi, kirkendall etkisidir. 200°C 6n 1sitma sicakliginda
tiretilen numunelerin gozenek orani diisiiktiir [16, 17]. Gozenek olusumunda; ham
gozeneklilik, 6n 1sitma sicakligi, reaksiyon sirasinda gaz olusumu, termal goc,
reaksiyona giren maddelerin hacim kiiglilmesi ve Ni-Ti arasindaki diflizyon farki
etkilidir. 1173 K sicakliktaki Ni atomlarinin Ti atomlar icerisindeki difiizyon hizi, Ti
atomlarmin Ni atomlar igerisindeki difiizyon hizina gére 4000 kat fazladir. Gazin bir
kismi ¢ikarken, dis basing arttigindan dolayr bir kismi da igeride hapsedilir. Ayrica
alasim olusurken biiziilmeler de olur. Biizlilmeler esnasinda da iceri gaz sizip

hapsolabilir. Béylece kapali gézenekler, kiiglik odaciklar olusur [18].
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b)
Sekil 2. a) Kompaktlama basinct: 150 MPa, On 1sitma Sicakligi: 200 °C, Sinterleme Sicakligi: 1000 °C,

stire: 1 saat) numuneye ait makro ylizey resmi b) Optik mikroskop goriintiileri
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b)
Sekil 3. a) Kompaktlama basinct: 150 MPa, On 1sitma Sicakligr: 300 °C, Sinterleme Sicakligi: 1000 °C

stire: 1 saat) numuneye ait makro ylizey resmi b) Optik mikroskop goriintiileri
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NiTi NiAl NizAl

Sekil 4. Kompaktlama basinci: 150 MPa, On 1sitma Sicakligi: 400 °C, Sinterleme Sicakligi: 1000 °C

stire: 1 saat) numuneye ait makro yilizey resmi b) Optik mikroskop goriintiileri
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3.2. XRD Incelemesi
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Sekil 5. 150 MPa kompaktlama basinci ve 200 °C énisitma 1 saat siireyle 1000 °C sinterleme sicakligina
sahip numune XRD grafigi

150 MPa kompaktlama basinct ve 200 °C 6misitma 1 saat siireyle 1000 °C
sinterleme sicakligina sahip numune ait XRD analizleri sonucunda anafazlar olan NiTi,
NiAl, Ni3Al ile birlikte TiAlI3, NiTiAl ve TiAl ara fazlarin olustugu tespit edildi. SHS
islemi  NiTi, NiTi2 and Ni4Ti3 gibi birka¢ intermetalik bilesiklerin olusumu ile
sonuclanmaktadir. NiTi sistemindeki bu bilesikler arasinda Ni4Ti3 yar kararh bir faz

iken NiTi ve NiTi2 kararl fazlardir [19].

3.2. Sertlik Degerleri

150 presleme basinci kullanilarak preslenen ve 200 °C’lik 6n 1sitma sicakliginda
sentezlendikten sonrasi iiretilen ve 1000 °C 1 saat siiresince sinterlemeye tabii tutulan
numuneden alinan mikrosertlik analiz sonucu sekil 6 ve 7°de goriilmektedir.

Elde edilen verilerden en yiiksek sertlik degerleri ortalama 630 HV ile NiTi-
NiAl ara bolgesinde elde edilmistir. Bu degerlerin ardindan 150 MPa kompaktlama
basincina sahip numunede 558 HYV degeri ile NiTi tarafi takip etmistir. NiAl, NizAl ve
NiAI-NizAl ara bolgelerden alinan sertlik degerleri ise genellikle 100-300 HV degerleri
arasinda gergeklesmistir. Yine bu bdlgelerde artan presleme basinciyla birlikte bir

miktar sertlik artiginin meydana geldigi de goriilmektedir. Elde etmis oldugumuz
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degerler ile asagida belirtilmis olan litaretiir degerleriyle yaklasik ayni degerde oldugu
goriilmistiir. Almnan sertlik degerlerdeki ani diismelerin nedeninin gdézeneklerden
kaynaklandig1 diisiiniilmektedir. Kaba taneli polikristalin dl¢iilen mikro sertlik degerleri
ince tanelilere gore daha yiiksektir. 330 HV Haubold ve arkadaslar1 tarafindan rapor

Batman University

edilmistir [20-21].

Ergin vd. 2011 yilinda yapmis olduklari bir ¢alismada ise NiAl kaplama
tabakasinin sertligini 279,7 + 33,9 HV olarak belirlemislerdir [22]. Baumann 2004
yilinda yapmis oldugu bir calismada NiTi vickers sertligi degeri yaklasik olarak 300 -
350 iken, 530 sertlik degerine sahip paslanmaz ¢eligin ¢ok altinda oldugunu ifade

etmigtir [23].
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4. SONUC

SHS yontemiyle ti¢ farkli tabakadan olusan ergime sicakliklar1 farkli intermetalik bir
FDM’nin basariyla fretilebilinecegi belirlenmistir. Artan Onisitmayla  birlikte
gozeneklerin daha homojen bir dagilim sergilerken numune biitlinliigliinin de
korundugu tespit edilmistir. 150 MPa presleme basinci, 200 °C énisitma argon atmosferi
altinda ateslendikten sonra iiretilen ve 1000 °C’de 1 saat siireyle sinterlenen numunede
sirastyla NiTi, NiAl, NizAl ana fazlariyla birlikte TiAls, NiTiAl, TiAl gibi arafazlarin
varligida tespit edilmistir.

Elde edilen verilerden en yiiksek sertlik degerleri ortalama 550 HV ile NiTi-
NiAl ara bolgede elde edilmistir. Bununla birlikte bu degerleri ortalama 450 HV ile
NiTi tarafi takip etmistir. NiAl, NizAl ve NiAl-Ni3Al ara bolgelerden alinan sertlik
degerleri ise genellikle 150-220 HV degerleri arasinda gergeklesmistir.
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