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Figure A. a) schematic of hot-dip aluminizing (HDA) set-up with coating parameter b) schematic of
diffusion annealing (DA) treatment set-up with annealing parameter c) cross-sectional SEM image of the
coating after HDA+DA processes

Purpose:
This paper aims to characterize structurally and wear properties of diffusion aluminide coating prepared by
hot-dip aluminizing and subsequent diffusion annealing on Ti-6Al-4V alloy.

Theory and Methods:

Diffusion aluminide coating is a relatively economical method that can be performed on metallic samples (e.g.
Ti and its alloys) without the need for sophisticated equipment. In this study, as the first step of the diffusion
aluminide coating method, the Ti-6Al-4V sample was subjected to hot-dip aluminizing (HDA) treatment.
Then, diffusion annealing was applied to the HDA-treated Ti-6Al-4V sample, as the second step of the
diffusion aluminide coating method. Finally, the effect of the diffusion aluminide coating on structural,
mechanical and wear properties of Ti-6Al-4V were evaluated and results were compared to those obtained by
the only HDA-treated and untreated Ti-6Al-4V samples.

Results:

SEM analyses of the HDA-treated Ti-6Al-4V sample showed that the coating consists of an outer Al topcoat
and Al3Ti interdiffusion layer. With the diffusion annealing process after HDA, it was determined from XRD
and SEM-EDS results that the Al phase was completely consumed in the coating, and a-Al2O3; and Al2TiOs
oxide phases formed together with Al3Ti as the main phase formed a composite coating. Among the mentioned
samples, the HDA treated and subsequent diffusion annealed sample with the hardness of 560+27 HVo.05
showed the best wear resistance, providing 2.5 and 8.3 times better wear resistance compared to the untreated
and the only HDA-treated samples, respectively.

Conclusion:

In this study, diffusion aluminide coating was formed on the surface of Ti-6Al-4V alloy by hot-dip aluminizing
(HDA, 750°C-3 min) followed by diffusion annealing (1000°C-1 h). Among the untreated, the only HDA-
treated, and HDA-treated and subsequent diffusion annealed Ti-6Al-4V samples, HDA-treated and subsequent
diffusion annealed sample with a composite coating and highest hardness exhibited the best wear resistance.
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Sicak daldirma altiminyumlama (SDA) ve difiizyon tavlamasi ile ylizeyi modifiye edilmis
Ti-6Al-4V alasiminin karakterizasyonu
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Bursa Teknik Universitesi, Miihendislik ve Doga Bilimleri Fakiiltesi, Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Boliimii, 16310 Yildirim Bursa, Tiirkiye

ONECIKANLAR
e Ti-6Al-4V alagimina sicak daldirma aliiminyumlama (SDA) ve ardindan difiizyon tavlamasi islemi uygulandi
e  Difiizyon tavlamasi sirasinda SDA tabakasinin doniigiimii ayrintili olarak karakterize edildi
e Ti-6Al-4V'nin aginma direnci SDA ve miiteakip difiizyon tavlamasindan sonra iyilestirildi

Makale Bilgileri 0z

Aragtirma Makalesi Bu ¢alismada, Ti6Al4V alasimi once sicak daldirma aliiminyumlama (SDA) islemine ardindan difiizyon

Gelis: 14.10.2021 tavlamasina tabi tutulmugtur. SDA 750°C'de 3 dk. uygulanmis ve bu islemin uygulanmasiyla yiizeyde en iist

Kabul: 03.02.2022 tabaka bir Al ile Al3Ti difiizyon tabakasindan bir kaplama olusturulmustur. Difiizyon tavlamasi (DT) i¢in
sicak daldirma aliiminyumlanmig numuneler 1sitma hizi1 <12°C/s olan bir rezistans firininda 1000°C'ye

DOI: yiikselecek sekilde ayarlanmis ve bu sicaklikta 1 saat tutulmustur. Difiizyon tavlamasindan sonra yeni bir

10.17341/gazimmfd.1009881  formda ALTi ve oksit fazlarindan (Al TiOs, Al2O3) olusan bir kompozit tabaka olusmustur. DT islemi
sonrasinda olusan kompozit kaplamanin yapisi incelendiginde genel olarak {iniform ve yogun bir goriiniim

Anahtar Kelimeler: sergiledigi, belirgin bir gatlak ve bosluk icermedigi goriilmektedir. Numunelerin yapisal, mekaniksel ve
Ti-6Al-4V, aginma Ozellikleri SEM-EDS, XRD, sertlik ve kuru ortam “ball-on disc ” konfigilirasyonunda tribometre
sicak daldirma testleri kullanilarak karakterize edilmistir. Ti-6Al-4V alagimi lizerine uygulanan SDA ve difiizyon tavlamasi
aliiminyumlama, ile sertlik sadece SDA uygulanmig numuneye kiyasla ~11 kat ve baglangi¢c haline kiyasla ~1,4 kat
difiizyon tavlamast, yiikselmistir. Asinma testi sonuglarina gére, numuneler arasinda en iyi aginma direncini SDA ve ardindan
aliiminid kaplama, diflizyon tavlamasi uygulanmig numune gostermistir.

asinma

Characterization of surface modified Ti-6Al-4V alloy by hot-dip aluminizing (HDA) and
diffusion annealing

HIGHLIGHTS
e  Hot-dip aluminizing (HDA) and subsequent diffusion annealing were applied to Ti-6Al-4V alloy
e  Evolution of HDA layer during diffusion annealing was characterized in detail
e Wear resistance of Ti-6Al-4V was improved after HDA and subsequent diffusion annealing

Article Info ABSTRACT

Research Article In this study, the Ti6Al4V alloy was first subjected to hot-dip aluminizing (HDA) treatment and then to

Received: 14.10.2021 diffusion annealing. HDA was applied at 750°C for 3 min. and a coating of Al3Ti diffusion layer with an Al

Accepted: 03.02.2022 topcoat on the surface was formed by the application of this process. For diffusion annealing, hot-dip
aluminized (HDA’ed) samples were set to rise to 1000°C in a resistance furnace with a heating rate of

DOI: <12°C/s and kept at this temperature for 1 hour. A composite layer consisting of a new form of Al3Ti and

10.17341/gazimmfd.1009881  oxide phases (ALTiOs, Al2Os) was produced after diffusion annealing. It is seen that the formed composite
coating structure after the diffusion annealing has a uniform and dense appearance in general, and does not

Keywords: contain any obvious cracks and gaps. The structural, mechanical and wear properties of the samples were
Ti-6Al-4V, characterized by using SEM-EDS, XRD, hardness and dry sliding ball-on disc tribometer tests. With HDA
Hot-dip aluminizing, and diffusion annealing on Ti-6Al1-4V alloy, the hardness increased to ~11 times compared to only HDA-
Diffusion annealing, treated and ~1.4 times that of its as-received state. According to wear test results, HDA’ed and then diffusion
Aluminide layer, annealed (DA) sample exhibited the best wear resistance among the samples.

Wear,
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1. Giris (Introduction)

Ti-6Al-4V alasimi, yiiksek mukavemet, diisiik yogunluk ve iyi
korozyon direnci sergileyen bir o—f titanyum alagimmdir [1]. “Uzay-
cag1 metalleri” olarak adlandirilan titanyum alagimlarinin hava veya
suya maruz kaldiklarinda yiizeylerinde kendiliginden dogal bir oksit
filmi (TiO2) olusturdugu iyi bilinmektedir [2, 3]. Titanyumun pasif
durumu olarak adlandirilan bu durumda titanyum ve alagimlariim
yiizeyi Ozellikle uzun siireli agresif ortamlara (viicut sivisi, deniz
suyu, asidik, oksitleyici vb.) maruziyet sonrasi genellikle korozyon ve
asinmadan etkilenir [4, 5]. Bu agresif ortamlar nedeniyle, dogal pasif
tabakanin yiizey Ozelliklerinin iyilestirilmesi i¢in titanyum (Ti) ve
alagimlari iizerinde koruyucu bir tabaka gorevi gorecek cesitli ylizey
modifikasyon teknolojileri gelistirilmistir. Ti veya alasimlari tizerinde
uygulanan yiizey modifikasyon teknolojilerine bakildiginda lazer
yiizey ergitme (LSM) [6], fiziksel buhar biriktirme (PVD) [7],
kimyasal buhar biriktirme (CVD), mikro-ark oksidasyon (MAO) [8],
termal oksidasyon [9] ve difiizyon aliiminid kaplama (Ti-Al) [10] gibi
tekniklerin kullanildigi goriilmektedir. Bu yontemler igerisinde
diflizyon aliiminid kaplama sofistike ekipmana ihtiya¢ duyulmadan
metalik numuneler iizerinde gerceklestirilebilen nispeten ekonomik
bir yontem olarak 6ne ¢ikmaktadir [11]. Difiizyon aliiminid kaplama
yontemi iki asamali bir islem olup, Oncelikle metalik numune
ylizeyine aliiminyum kaplama (genellikle sicak daldirma
aliminyumlama) yapilir. Tkinci asamada ise sicak daldirma
aliminyumlama (SDA) uygulanmig numune difiizyon tavlamasi (DT)
islemine tabi tutulur. SDA genel olarak metalik malzemelerin ergimis
Al [12] ve Al-Si [13] banyolarina daldirilmasiyla gergeklestirilen ve
malzemelerin en dis katmaninda aliiminyum ve bu aliiminyum tabaka
ile altlik olarak kullanilan malzeme arasinda siirekli bir diflizyon
katmani olusturmak suretiyle yapilan bir islemdir. SDA kaplama
sayesinde malzemeye Ozellikle yiiksek sicaklikta oksidasyon direnci
saglanmaktadir [14, 15]. Diger yandan, malzemeye SDA sonrasi
yapilan difiizyon tavlamasi (DT) ise genel olarak 800-1000°C sicaklik
araliginda gergeklesen bir yiiksek sicaklik islemidir [14-16]. Bu
tavlama islemi, SDA kaplamanin katmanlar1 arasinda daha fazla
aradifiizyona sebep olarak aliiminid kaplama olusumunu saglar [11].
Neticede sicak  daldirma  aliiminyumlama ve sonrasinda
gergeklestirilen difiizyon tavlamasi ( SDA + DT) ile metal
yiizeylerinde asinmaya ve yiiksek sicaklikta oksidasyona dayanikli
diflizyon aliiminid kaplama olugturulabilmektedir [17-19]. Zhang vd.
[17] H13 kalite ¢gelik malzeme iizerine dncelikle SDA (750°C, 5 dk.)
islemi uygulamig, daha sonrasinda ise diflizyon tavlamasi (1000°C, 5
saat) uygulayarak malzemenin oda sicakliginda ve 600°C sicaklikta
kuru ortamda asinma davranigini incelemislerdir. Kaplamasiz H13
celigine kiyasla, diflizyon alliiminid kaplamaya sahip H13 ¢eliginin
oda sicakliginda daha zayif aginma gosterdigini buna karsin yiiksek
sicaklikta daha iyi aginma direnci gosterdigini tespit etmislerdir. Jiang
vd. [18] Ti-6Al-4V alasimi kullanarak yapmis olduklar ¢aligmada
760°C sicaklikta 15 dk. SDA islemi uygulamis sonrasinda ise 650°C
sicaklikta 0,5 saat difiizyon tavlamasi islemi yapmuslardir. Farkli
asinma parametreleri kullanarak kuru ortamda yapmis olduklar
asinma testlerinde Ti-Al kaplama ve tribo-oksit tabakasina bagl
asinma direncinin gelistigini 6ne stirmiiglerdir. Li vd. [19] tarafindan
TiBw/Ti6Al4V kompozit malzeme iizerine yapilan sicak daldirma
aliminyumlama (850°C, 10 dk.) ve sonrasinda difiizyon tavlamasi
(700°C, 6 saat) ile yiiksek sicaklik oksidasyon direncinin dnemli
olgiide 1yilestigi goriilmistiir. Sicak daldirma aliminyumlama
(730°C, 2 dk.) akabinde 650°C sicaklikta toplam 1,5 saat 6n islem ve
sonrasinda diflizyon tavlamasmin (800-1000°C, 2-12 saat) saf
titanyumun mikroyapisal degisimine ve yiiksek sicaklik oksidasyon
davranigina etkisinin incelendigi diger bir caligmada [16] ise difiizyon
aliiminid kaplama ile termal oksidasyon direncinin saf titanyuma
kiyasla en az 5 kat daha fazla gelistigi iddia edilmistir. Wang vd. [20]
tarafindan ticari saflikta titanyum (TA2) althk malzeme iizerinde
yapilan ¢aligmada 750°C sicaklikta 2,10 ve 30 dk. sicak daldirma
aliminyumlama yapilmis devaminda ise 950°C sicaklikta 6 saat
boyunca difiizyon tavlamasi islemi uygulanmistir. Bu iglemin TA2

malzemesinin korozyon direncinde kétiilesmeye yol agtigi goriiliirken
oksidasyon direncinde iyilesme sagladig tespit edilmistir.

Literatiirde titanyum ve alagimlar1 iizerinde yapilan caligmalar
incelendiginde, SDA [14, 15, 20] ve farkli aliiminyumlama teknikleri
[21, 22] kullanilarak yapilan caligmalarda genel olarak bu tiir
kaplamalarin mikroyapisal degisiminin ve yiiksek sicaklikta
oksidasyon davraniginin incelendigi goriilmektedir. Bu ¢aligmada ise
literatiirde yapilan ¢alismalar 15181nda sicak daldirma aliiminyumlama
(SDA) ve sonrasinda difiizyon tavlamasi (DT) icin belirlenen
optimum parametrelerle Ti-6Al-4V alagimi yiizeyinde diflizyon
aliiminid kaplama olusturulmustur. Olusturulan bu diflizyon aliiminid
kaplama sadece SDA uygulanmis ve hi¢ islem uygulanmanus Ti-6Al-
4V alagimu ile yapisal, mekaniksel ve kuru ortam aginma testleriyle
kiyaslanarak degerlendirilmistir.

2. Deneysel Metot (Experimental Method)
2.1. Numune Hazirlama (Sample Preparation)

Silindirik 20 mm ¢apa sahip Ti-6Al-4V alasimi 4 mm kalinliinda
olacak sekilde kaba abrasif kesici ile kesilmistir. Kaba kesme
isleminden sonra numuneler sirasiyla zimparalama (#800'e kadar SiC
kagitlari ile), asetonla ultrasonik yikama ve havada kurutma gibi bazi
islemlere tabi tutulmugtur. Sicak daldirma aliiminyumlama
isleminden Once numunelerin yiizeyindeki dogal oksit filmi
endiistriyel fosforik asit ¢ozeltisi ile uzaklagtirilmistir. Tim
numuneler (islemli ve islemsiz) karaketrizasyon testlerine tabi
tutulmadan Once ultrasonik olarak sirasiyla etanol ve saf su ile
durulanip oda sicakliginda kurutulmustur.

2.2. Sicak Daldirma Islemi (Hot Dipping Process)

Sicak daldirma islemi rezistans firmina yerlestirilmis grafit pota
icinde ergimis saf aliiminyum (%99.9) banyosunda 750°C sicaklikta
3 dk. siireyle gergeklestirilmistir. Daldirma isleminin yapilabilmesi
i¢in Ti-6Al-4V numunelerin kenarlarindan agilan deliklere paslanmaz
celik tel tutturularak sikistirilmustir. Sicak daldirma islemi sirasinda
paslanmaz ¢elik tel ile sabitlenen Ti-6Al-4V numunelerin sicaklig
ergiyik alliminyum banyosu ile dogrudan temas halinde olan bir Ni -
NiCr termokupl ile kontrol edilmistir. Sicak daldirma isleminden dnce
ve sonra ergimis banyonun atmosferle temasini keserek oksidasyonu
onlemek i¢in ergimis banyoya ticari bir flaks eklenmistir. Numuneler
son olarak ergimig banyodan yavasca ¢ekilmis ve oda sicakliginda
sogumaya birakilmustir.

2.3. Difiizyon Tavlamasi (Diffusion Annealing)

Sicak daldirma aliiminyumlama uygulanmis numuneler, <12°C/sn.
1sitma hizina sahip rezistans bir firlnda 1000°C’ye ¢ikacak sekilde
ayarlanmis ve bu sicaklikta 1 saat tutulmustur. Difiizyon tavlamasi
sirasinda sicaklik Ni - NiCr termokupl ile Ol¢iilmils ve kontrol
edilmigtir. Daha sonra numuneler firin igerisinde sogumaya
birakilmistir.

2.4. Karakterizasyon (Characterization)

Numunelerin mikroyapisal karakterizasyonlari, enerji dagilimli X-
1511 spektroskopisi (EDX, Bruker XFlash 61100) ile donatilmis bir
taramali elektron mikroskobu (SEM, Carl Zeiss Gemini 300)
kullanilarak gergeklestirilmistir. Fazlarin analizi i¢in numuneler bir
X-151m1  difraktometresi (XRD, Bruker-AXS D8 Discover)
kullanilarak X-1g1n1 kirinimina (35 kV ve 28.5 mA, CuKo radyasyon,
20 aralig1 20-80°, 2° dk*!' tarama hiz1) ugratilmstir. Elde edilen XRD
¢ekimlerine ait fazlar X'pert HighScore Plus yazilimiyla
belirlenmistir. Numunelerin sertlik testleri Vickers indentére sahip bir
mikrosertlik cihaziyla (Anton-Paar MHT-10) 50 gr yiik altinda 15 sn.
olarak gergeklestirilmis, her numune i¢in en az 10 dl¢iim yapilarak
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sonuglarin ortalamasi alinmigtir. Numunelerin aginma performanslari
“ball-on-disc” tipi bir aginma test cihazi (CSM High Temperature
Tribotester) ile oda sicakliginda ve kuru ortam kosullarinda
incelenmistir. Numuneler, 2 cm-s™! kayma hiz1 ile 3 mm yarigapli
dairesel bir yol boyunca 6 mm c¢apli bir AlOs topa kars
asindirilmistir. Asinma testinde uygulanan yiik ve toplam kayma
mesafesi sirastyla 2 N ve 100 m olarak secilmistir. Elde edilen aginma
izlerinin genislik ve derinlik 6l¢iimleri 2 boyutlu bir temas yiizeyi
profilometresi (Dektak-6M, Veeco) kullanilarak gerceklestirilmis,
olgiilen bu degerlerle numunelerin aginmis hacmi hesaplanmistir.
Asinma testi sirasinda siirtinme kuvveti cihaz tarafindan siirekli
Olgiilerek kaydedilmis ve Oolgillen bu degerlerin normal yiike
boliinmesiyle siirtiinme katsayisi elde edilmigtir. Asinma testleri
sonrasinda asinmis yiizeyler taramali elektron mikroskobu (SEM)
kullanilarak incelenmis ve numunelerin aginma mekanizmalari
tartisgilmugtir.

3. Sonuglar ve Tartismalar (Results and Discussions)
3.1. Yapisal Incelemeler (Structural Examinations)

Sekil la islemsiz, Sekil 1b sadece sicak daldirma aliiminyumlama
(SDA) uygulanmig ve Sekil lc sicak daldirma aliiminyumlama ve
difizyon tavlamasi uygulanmig (SDA + DT) Ti-6Al-4V numunelere
ait XRD sonuglarim gdstermektedir. Islemsiz Ti-6A1-4V icin elde
edilen XRD ¢ekimi (Sekil 1a) a-Ti ve B-Ti fazlarindan olugmakta olup
benzer XRD ¢ekimi ilgili makalede [23] de mevcuttur. SDA sonrasi
(Sekil 1b) ise yapida Al, AlLTi ve altlik malzemeden geldigi
diigtiniilen ve giiclii siddete sahip olmayan o-Ti fazlar1 mevcuttur.
Sicak daldirma aliiminyumlama sonrasi yapilan difiizyon tavlamasi
islemiyle (SDA + DT) birlikte (Sekil 1c) yapida Al piklerinin
beklendigi iizere tamamen yok oldugu, ana faz olarak Al;Tiile birlikte
a-AL0s3 ve AL TiOs oksit fazlarinin ortaya ¢iktig1 goriilmektedir.

Sicak daldirma aliiminyumlama (SDA) sonras: kesitten ¢ekilen SEM
goriintiisii ve bu goriintii lizerinden gergeklestirilen nokta EDS
cekimleri Sekil 2’de goriilmektedir. Nokta EDS c¢ekimlerine ait
Olgiimler Tablo 1°de verilmistir. Kaplama yapisinin genel olarak
tniform bir goériiniim sergiledigi, belirgin bir ¢atlak ve bosluk
igermedigi goriilmektedir (Sekil 2a). Tlaveten kaplama katmanlari
arasinda ve difiizyon ara tabakasi gecis bolgesinde ¢ok iyi bir
baglanma olup herhangi bir siireksizlik goziikmemektedir. SEM
goriintiisiinden kaplama tabakalarinin kalinligi Al tabakasi igin
yaklagtk 18 um ve diflizyon ara tabakasi igin 1,5 pm olarak
6lgiilmiistiir. SEM-EDS sonuglarindan goriilecegi tizere SDA yapist,
dis yiizeyde bir aliminyum (Al) katmandan ve aliiminyum kaplama
ile Ti-6Al-4V altlik arasinda siirekli bir difiizyon katmanindan (Al3Ti)
olusmaktadir. En dista olusan Al katmani ergimis saf aliiminyum
icerisinde yapilan tim SDA islemleri i¢in karakteristik olarak elde

10 um

edilen bir katmanken, difiizyon ara tabakasi olarak goriilen AlsTi fazi
ile ilgili olarak ise literatiirde 600-900°C sicaklik araliginda Ti/Al ¢ifti
i¢in hesaplanan en diisiik arayiizey enerjisine sahip bir faz olmasindan
otiirti ilk ¢ekirdeklenen ve olusan faz oldugu belirtilmektedir [22, 24].

(c)SDA*DT , +:ALTi #ALTIOs A:0-AkOs

(b)SDA *:Al 4ALTI moeTi
. *
o
5 [
=l
|
o
Il adl R [
(a) iglemsiz moTi OfTi

20 30 40 30 &0 70 80
26

Sekil 1. Numunelere ait XRD ¢ekimleri a) islemsiz, b) SDA, ¢) SDA
+ DT (XRD patterns of samples a) untreated, b) HDA, c) HDA + DA)

Nitekim Sekil 3’te verilen Ti-Al faz diyagrami incelendiginde [25],
bu ¢alismada segilen 750°C aliiminyumlama sicakliginda titanyumun
aliminyum igerisinde ¢ok limitli bir ¢Ozliniirliigiinin oldugu
goriilmekte olup bunun bir sonucu olarak AlTis fazinin olustugu
goriilmektedir. Literatlirde ayrica AlTis, TiAl ve AlsTi fazlari arasinda
Al3Ti fazinin 273-1273K sicaklik araliginda minimum serbest olusum
enerjisine sahip oldugu ve 973-1273K sicaklik araliginda katt Ti ve
ergimis Al arasinda gerceklesen reaksiyonlarda sadece AlTis fazinin
olustugu yapilan XRD ve EDS sonuglar ile gosterilmistir [2226].
Nitekim bu c¢alismada SDA isleminin yapildig1 sicaklik (750°C)
literatiirde verilen sicak araligina denk gelmekte olup, SEM-EDS
analizlerinden tahmin edilen sonuglarla (Tablo 1) XRD sonuglari

()
Ti :
W Al Au Pd 'EI v i
2
3
T T T T T 1 4
1 2 3 4 5 ]

Enerji (keV)

Sekil 2. SDA numunesine ait a) SEM goriintiisii, b) EDS ¢ekimi (a) SEM image and b) EDX pattern of HDA sample)
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(Sekil 1) birbiriyle uyumludur. SDA sonrast EDS ¢ekiminde (Sekil
2b) goriilen Au ve Pd pikleri bakalite alinmig numunelerin SEM
oncesi numune hazirlanma sathasma (altin/paladyum ile kaplama)

bagl olarak ortaya ¢ikmustir.

Tablo 1. Sekil 2°de isaretlenen bolgelere ait nokta EDS sonuglart
(Point EDS results for the regions marked in Figure 2)

Element (%at)

Nokta Al Ti v

T 99.73 027 —
2 99.20 0.68 0.12
3 77.03 22,97 -
4 14.63 83.52 1.85

SDA kaplamasina ait EDS haritalama (mapping) goriintiisii Sekil 4’te
gosterilmektedir. Haritalama goriintiisiinden Al ve altlik malzemeden
gelen Ti sinyalleri rahat bir sekilde ayirt edilmektedir. Difiizyon ara
tabakasinda titanyuma kiyasla aliiminyumdan daha gi¢lii EDS
haritalama sinyalleri alindig1 goriilmekte olup bu durum SEM-EDS
sonuglariyla (Sekil 2, Tablo 1) teyid edilmektedir. Kaplama yapisinda
ayrica altlik malzemeden gelen yogun olmayan V sinyalleri de yer yer

goriilebilmektedir.

SDA islemi sonrasinda yapilan difiizyon tavlamasi (DT) ile olusan
kaplama yapisi Sekil 5’te gosterilmistir. Diflizyon tavlamasi
oncesinde (SDA sonrasi) yaklasik toplam 19,5 um olan kaplama
kalinlig1 neredeyse 9,5 katina ¢ikarak 185 um olmustur. Kaplama
kalinligindaki bu artis, Fick kanunu ile belirtilen difiizyonun sicakliga
ve zamana bagli gelisiminin bir sonucudur. Diflizyon tavlamasinda,

ilk olarak SDA kaplama ile olusan Al tabakasi ve althik olarak
kullanilan Ti-6Al-4V alagimi arasinda reaksiyonun gergeklestigi ve
bu reaksiyonun ortaya ¢ikardigi iriinin (AlsTi) ise oksijen ile
reaksiyona girerek oksitleri (Al203) olusturdugu bildirilmektedir [14].
Nitekim bu ¢aligsmada secilen 1000°C difiizyon sicakligi ve Ti-Al faz
diyagrami g6z Oniine alindiginda (Sekil 3) Al ve Ti arasinda olugan
kararli fazin AlsTi oldugu goriilecektir. Sonug olarak diflizyona bagl
olarak gerceklesen bu reaksiyonlar {iniform yapiya sahip kompozit
kaplamay:1 ve kalinlik artisin1 saglamaktadir (Sekil 5). Diger yandan,
kaplama ile altlik malzeme arasindaki baglanmanin iyi oldugu ve
gecis bolgesinde herhangi bir siireksizligin olmadig1 goriilmektedir.
Bu anlamda, bu ¢alismada elde edilen kaplama yapisinin, titanyum ve
alagimlan tizerinde SDA sonrasi diflizyon tavlamasi yapilan benzer
calismalarla [15, 16] kiyaslandiginda daha kompakt ve ¢atlaksiz bir
yapida oldugu goriilmektedir. Bu durumun olugmasinda, bahse konu
benzer ¢aligmalarda segilen diflizyon tavlama sicakliklarindan (600-
1000°C) ziyade uzun difiizyon tavlama siirelerinin (2-30 saat) etkili
oldugu anlagilmaktadir. Diger yandan, difiizyon tavlamasinin tim
asamalar (1s1tma, tutma, sogutma) firin icerisinde gergeklestiginden
fazlar arasindaki farkli termal genlesme katsayis1 kaynakli belirgin bir

catlak olusumu géze ¢arpmamaktadir.

Kaplama yapisindan alinan nokta EDS ¢ekimleri (Sekil 5a) ve bu
cekimlere ait sonuglar (Tablo 2) difiizyon tavlamasi sonrasi olusan
kompozit tabakada agirlikli olarak morfolojik Al3Ti fazi (gri renkli)
ve bu fazin aralarina dagilmis farkli oksitlerin (siyah renkli) varligim
isaret etmektedir. Bu oksit yapilarin atomik oranlari goz Oniinde
bulunduruldugunda (Tablo 2) XRD sonuglartyla (Sekil 1c) ile
tanimlanan oksit fazlar (Al203, Al2TiOs) ile nispeten uyum goésterdigi

anlasilmaktadir.
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Sekil 3. Ti-Al sistemine ait ikili faz diyagrami (Binary phase diagram of Ti-Al system) [25]

Sekil 4. SDA numunesine ait EDS haritalama goriintiisii (EDS mapping image of HDA sample)
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Tablo 2. Sekil 5’te isaretlenen bolgelere ait nokta EDS sonuglart
(Point EDS results for the regions marked in Figure 5)

Element (%oat)

Nokta Al 0 Ti %
1 77.74 139 20,08 0.79
2 4927 49.86 0.86 _
3 7.96 88.86 2.4 0,94
4 71,07 2.08 26,86 _
5 13.20 _ 81.89 3,91

Diflizyon tavlamasi iizerine yapilan benzer ¢aligmalarda [16, 20],
diflizyon tavlamasi sonrast ilk olarak kati Ti ile sivi Al arasinda kenar1
yuvarlak Al3Ti fazinin olustugu ve islemin yapildig1 yiiksek sicaklikta
Al ve O arasinda olusan bagin Ti ve O arasinda olusan bagdan daha
giiclii oldugu belirtilmistir. Buna bagl olarak yiizeyde en oncelikli
olusan oksit fazin yiiksek termodinamik kararliligi sahip Al203 oldugu
ifade edilmigtir [20]. Nitekim bu ¢aligmada da XRD ile yapilan
analizlerde (Sekil 1c) difiizyon tavlamasi sonrasi kaplama yapisinda
a-Al20s faz1 oldugu tespit edilmisti. Kaplama yapisinda tespit edilen
diger bir oksit faz olan AL:TiOs’in ise difiizyon tavlamasi sirasinda
olusan TiO2 ve AL2Os fazlarinin reaksiyonuyla olustugu sdylenebilir
[27].

Sicak daldirma aliiminyumlama ve difiizyon tavlamasinin (SDA +
DT) ardindan olusan kompozit kaplamaya ait EDS haritalama
(mapping) goriintiisit  Sekil 6°da gosterilmektedir. Haritalama
goriintiisii incelendiginde kompozit kaplama yapisinda yogun olarak
Al ve Ti sinyallerinin alindig, ayrica O sinyallerinin de daha evvel
verilen nokta EDS sonuglarindan (Tablo 2) teyid edilecegi iizere
oksitli bolgelerden alindigi goriilmektedir. Kompozit kaplama
yapisinda ayrica sadece SDA uygulanmis (Sekil 4) yapiyla benzer
olarak yogun olmayan V sinyalleri de goriilebilmektedir.

3.2. Sertlik ve Asinma Testleri (Hardness and Wear Tests)

Islemsiz (Ti-6Al1-4V), sicak daldirma aliiminyumlama (SDA)
uygulanmis ve SDA ve akabinde difiizyon tavlamasi uygulanmig
(SDA + DT) numunelerin mikrosertlik degerleri Sekil 7’de
verilmistir. Islemsiz, SDA, ve SDA + DT numunelerine ait
mikrosertlik degerleri (HVo.s) sirasiyla 391+£18, 55+15, ve 560+27
olarak Olgiilmiistiir. Numunelerin sertlik degerlerinin literatiirde
yapilan benzer ¢aligmalarla uyumlu oldugu anlagilmaktadir [10, 22].
Ote yandan, kaplama islemleri sonrasi althk (Ti-6Al-4V)
malzemelerin sertlik degerlerinde kayda deger bir degisim olmadi§:
tespit edilmistir.
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Sekil 5. SDA + DT numunesine ait a) SEM goriintiisii, b) EDS ¢ekimi (a) SEM image and b) EDX pattern of HDA + DA sample)
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Numunelerin kuru ortamda yapilan aginma testleri sonrasinda elde
edilen kayma mesafesine bagl siirtiinme katsayis1 egrileri Sekil 8’de
verilmistir. Islemsiz numunenin siirtinme katsayisinm 0,53 ile 1,06
arasinda degistigi, belli bir degere ulastiktan sonra (~ 0,8) kararli hale
geldigi ve ¢ok keskin sagilmalar gosterdigi goriilmektedir. SDA
numunesinin silirtiinme katsayisi ise 0,53 ile baslayip maksimum 1,51
degerine ulastiktan sonra kayma mesafesinin artmasiyla diigme
egilimi gostermis ayni islemsiz numunede oldugu gibi ¢ok fazla
sacilma gostererek testin sonuna dogru daha kararli bir davranig
sergilemistir. Islemsiz numune ve en dis yiizeyi metalik karakterde
(Al) olan SDA numunesi testin baslangicinda benzer siirtiinme
davranis1 sergilemeseler de sonrasinda benzer siirtlinme katsayisi
davranisi sergilemislerdir. Diger yandan SDA+DT islemi uygulanmisg
numune diger iki numuneden daha farkli bir egilim gdstermektedir.
S6z konusu numunenin siirtiinme katsayis1 belirli bir kayma
mesafesine kadar (~ 60 m) daha diizgiin bir yapida artis gostermis,
daha sonrasinda ise ani bir diisiis ve akabinde daha kaba bir sekilde
artig egilimi gostererek tam anlamda kararli duruma ge¢cmemistir.
Siirtiinme katsayisinin egilimindeki bu degisim SDA+DT isleminin
sonucu olarak ortaya ¢ikan kompozit tabakada oksitlerin homojen bir
dagilim gostermemesine baglanabilir. SDA+DT numunesi igin cihaz
tarafindan okunan degerlere gore siirtlinme katsayis1 0,49 degerinden
baglayip maksimum 1,32’ye kadar ¢ikmigtir.

Sekil 9 numunelere ait 2 boyutlu aginma profillerini gostermektedir.
Gerek asinma profili gorselleri gerekse asinma profil alanlar goz
onitinde bulunduruldugunda bariz sekilde en az aginma oranina sahip
numunenin SDA+DT, en fazla aginma oranina sahip numunenin ise
SDA oldugu goriilmektedir. Sekil 9°da nicel olarak verilen degerler
ilizerinden islemsiz numunenin aginma direnci 1,0 alinarak SDA ve
SDA+DT numunelerinin relatif aginma direngleri hesaplanmis ve
sirastyla 0,3 ve 2,5 olarak hesaplanmustir (Sekil 10, Tablo 3). Asinma
iz profillerinden ve yapilan hesaplamalardan anlasilacag iizere en iyi
asinma direncini SDA+DT numunesi gostermistir. Numunelerin
sertlik degerleri ile aginma direngleri birlikte gbz 6niine alindiginda
(Sekil 7, Sekil 10) ise yiiksek sertligin yiiksek asinma direnci sagladigt
goriilmektedir. Bu durum genel olarak daha fazla sertligin daha fazla
asinma direnci sagladif: teziyle de uyusmaktadir [28].

Ote yandan numunelerin ortalama siirtiinme katsaysi, relatif asimma
direngleri ve ylizey piiriizliiliikleri arasindaki iliski incelendiginde
(Tablo 3) numuneler agisindan bahse konu 6zelliklerin farkli egilimler
gosterdigi anlagilmaktadir.
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Sekil 6. SDA + DT numunesine ait EDS haritalama goriintiisii (EDS mapping image of HDA + DA sample)
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Sekil 7. Numunelerin mikrosertlik degerleri (Microhardness values of samples)

Numunelerin siirtiinme katsayilart arasinda bariz fark olmamasina
ragmen aginma direngleri arasinda ciddi bir fark olmasi aginmada
belirleyici faktoriin sertlik olmasiyla agiklanabilir. Kaplanmisg
numuneler agisindan degerlendirme yapildiginda, difiizyon tavlamasi
(DT) isleminin ortalama siirtlinme katsayisini her ne kadar az bir
miktar artirsa da yiizey piiriizliiliigiinii bariz bir sekilde azaltmas1 SDA
+ DT numunesinin relatif aginma direncinin SDA numunesine kiyasla
olduk¢a daha yiiksek olmasina bir miktar katki sundugu
diigiiniilmektedir.

3.3. Asinma Yiizey Incelemeleri (Worn Surface Examinations)

Asinma testleri sonrasi numunelere ait aginmis yiizey SEM
goriintiileri Sekil 11°de goriilmektedir. Islemsiz numuneye ait gériintii
(Sekil 11a) incelendiginde kayma yonii boyunca abrasif gizikler,
plastik deformasyon izleri, lokal oyuklar ve asinma oluklar1 (groove)

goze carpmaktadir. Tiim bu gostergeler islemsiz numune i¢in baskin
asinma mekanizmasinin abrasif aginma ve plastik deformasyon
oldugunu isaret etmektedir. SDA numunesinin (Sekil 11b) asinma
yiizeyi ise islemsiz numuneyle benzer 6zellikler sergilemekle beraber
daha genis aginma oluklarina (groove) ve kalintilarina (debris) sahip,
yer yer mikro-gatlaklarin oldugu bir goériiniim sergilemektedir.
Asinmisg SDA yiizeyinin bu durumu iglemsiz numuneye kiyasla %70
daha az asgmma direnci gdstermesine yol agmustir (Sekil 10). Ote
yandan SDA + DT numunesinin asinma yiizeyi (Sekil 11c) diger
numunelere kiyasla asinma kalintilarinin (debris) az, daha diizgiin ve
piiriizsiiz bir gorliniim sergilemektedir. S6z konusu numunede
asinmaya bagli lokal olarak goriilen dokiilmeler (spallation)
delaminasyon = asinma  mekanizmasmin  etkin  oldugunu
gostermektedir. Nihai olarak SDA + DT numune yiizeyinin sahip
oldugu yiiksek sertlik numuneyi abrasif aginma etkisinden koruyarak
numuneye daha iyi asinma direnci saglamugtir.
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Sekil 8. Numunelerin siirtiinme katsayisinin kayma mesafesine bagl degisimi
(Variation of friction coefficient of samples with the sliding distance)
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Sekil 9. Numunelerin 2 boyutlu aginma iz profilleri (2 dimensional wear track profiles of samples)
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Sekil 10. Numunelerin relatif aginma direngleri (Relative wear resistance of samples)
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Tablo 3. Numunelere ait ortalama siirtiinme katsayisi, relatif aginma direnci ve ortalama yiizey piiriizliiliigi degerleri
(Average friction coefficient, relative wear resistance and average surface roughness values of samples )

Numune Ortalama siirtiinme katsayisi Relatif aginma direnci  Ortalama yiizey piiriizliiliigii (Ra, pm)
Islemsiz 0,85 1,0 0,11
SDA 0,90 0,3 2,01
SDA + DT 1,11 2,5 1,25

Sekil 11. Numunelerin aginmis yiizey SEM goriintiileri (Worn surface SEM images of samples)

4. Sonuglar (Conclusions)

Bu ¢alismada, sicak daldirma aliiminyumlama (SDA, 750°C-3 dk.) ve
sonrasinda diflizyon tavlamast (DT, 1000°C-1 saat) ile Ti-6Al-4V
alagimi ylizeyinde diflizyon aliminid kaplama olusturulmustur.
Olusturulan bu diflizyon aliiminid kaplama sadece SDA uygulanmis
ve hig islem uygulanmamig Ti-6Al-4V alagimu ile yapisal, mekaniksel
ve kuru ortam asinma testleriyle kiyaslanarak degerlendirilmistir.
Genel sonuglar asagidaki gibi 6zetlenebilir:

SDA islemi ile dis yilizeyde bir aliiminyum (Al) katman ve
aliminyum kaplama ile Ti-6Al-4V altlik arasinda siirekli bir
diftizyon katmani (Al3Ti) olusmustur. SDA sonrasi yapilan DT
islemi ile morfolojik Al3Ti faz1 ve bu fazin aralara dagilmus farkl
oksitlerin (Al:TiOs, Al203) oldugu kompozit bir yap1 meydana
gelmistir.

SDA + DT islemi ile yiizeyde daha sert bir kaplama olusturulmus
ve en fazla asinma direncini olusan bu kaplama saglamustir.
Islemsiz, SDA ve SDA + DT numunelerinin siirtinme katsayilari
arasinda bariz fark olmamasina ragmen aginma direngleri arasinda
ciddi bir fark olmas1 aginmada belirleyici faktoriin sertlik oldugunu
gostermistir.

Islemsiz ve SDA numunelerinde baskin asinma mekanizmasimin
abrasif aginma ve plastik deformasyon olmakla beraber, SDA
numunesinde aginma oluklarinin  daha genis ve asinma
kalintilarinin  daha fazla oldugu gorilmistir. SDA + DT
numunesinde asinma kalintilarinin az, daha diizgiin ve piiriizsiiz bir
goriinim oldugu ve delaminasyon asinma mekanizmasim one
¢iktig1 goriilmiistiir.
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