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Oz

Cok yiiksek sicaklik reaktorleri (VHTR), elektrik ve hidrojen tiretimi konusunda en 6nemli IV. nesil reaktorlerinden biridir. I'V. Nesil
reaktorleri, 6zellikle ¢cok yiiksek sicaklik reaktorlerinin (VHTR) yapisinda birgok farkli malzeme diisiiniilmektedir. Niikleer reaktor aday
malzemesi 617 alasimmin yiiksek sicakliktaki oksidasyonu farkli sicakliklarda incelenmistir. Kontrollii hava ortamlarinda 24 saat
boyunca 800 ° C ile 1000 ° C arasindaki sicakliklarda (100 ° C 'lik adimlarla) izotermal olarak oksidasyon hizi {izerindeki
oksidasyon/korozyon etkisinin analizini Termogravimetrik analiz (TGA) ile incelendi. Oksidasyon 6ncesi ve sonrast (900 ° C)
sicakliklardaki, malzemenin yiizeyleri hakkinda elementel ve kimyasal bilgisi edinmek i¢in yiizey analiz teknigi olan X-ray Fotoelektron
Spektroskopisi (XPS) kullanildi ve yiizey morfolojisini incelemek i¢in Atomik Kuvvet Mikroskobu (AFM) kullanilmigtir. Oksidasyon
davranisi, Wagner'in parabolik oksidasyon kinetik hiz1 yasasini ile ve Arrhenius denkleminin ¢dziimiini yaparak ilgili verilerle baglantili
olarak, aktivasyon enerjisi 800 ° C ile 1000 ° C igin 203.91 kJ/mol bulunmustur. TGA sonuglarina bakildiginda, 800°C ile 1000°C
arasinda kiitle artig1 goriilmiigtiir. XPS tablosundaki verilere gore 617 alasimi numunesinin tizerindeki Cr,O3 tabakasinda sicaklikla
birlikte artis goriilmiistiir. AFM analizi gbz Oniine alindiginda, sicaklik arttik¢a agikliklar, ara bosluklar ve tanecikli yapilar sicakliga
bagli olarak artis gostermistir. Sekiller, dis oksit dlgeklerinin ve sicakliklarla tane sinirlarinin siirekli biiyiimesini sirayla gostermektedir.
617 alagiminin oksit morfolojisi ve yapisi, ortamlardan giiglii bir sekilde etkilenmistir. Sicaklik arttikca oksidasyon derinligi artar.
Gozenek, bosluk ve tane sinirlarinin olusumuna atfedilen artan oksidasyon sicakliklari, yiiksek sicakliklara maruz kalmanin etkisiyle
olusmustur.

Anahtar Kelimeler: 617 Alasimi, VHTR, TGA, XPS, AFM, Oksidasyon

Oxidation Behaviors of Alloy 617 at High Temperatures in Dry Air
Atmosphere

Abstract

A very high temperature reactors (VHTR), the most important of the generation IV reactors for producing electricity and hydrogen
production. Variety materials reviewed for Generation IV reactor concept, especially very high temperature reactors (VHTR). The high
temperature oxidation of the nuclear reactor candidate material 617 alloy was investigated at different temperatures. The analysis of the
oxidation/corrosion effect on the oxidation rate isothermally at temperatures between 800 °C and 1000 °C (in 100 °C steps) for 24 hours
in controlled air environments was investigated by Thermogravimetric analysis (TGA). X-ray Photoelectron Spectroscopy (XPS), a
surface analysis technique, was used to obtain elemental and chemical information about the surfaces of the material at pre- and post-
oxidation (900 °C) temperatures and Atomic Force Microscopy (AFM) was used to examine the surface morphology. The oxidation
behavior, in conjunction with Wagner's law of parabolic oxidation kinetic rate and by solving the Arrhenius equation, , the activation
energy was found to be 203.91 kJ/mol for 800 °C to 1000 °C. Looking at the TGA results, mass increase was observed between 800°C
and 1000°C. According to the data in the XPS table, the Cr203 layer on the 617-alloy sample increased with temperature. Considering
the AFM analysis, as the temperature increased, the apertures, interspaces and granular structures increased depending on the
temperature. The figures show, in sequence, the continuous growth of outer oxide scales and grain boundaries with temperatures. The
oxide morphology and structure of the 617 alloy were strongly influenced by the environments. As the temperature increases, the
oxidation depth increases. The increased oxidation temperatures attributed to the formation of pores, voids, and grain boundaries were
generated by exposure to high temperatures.

Keywords: Alloy 617, VHTR, TGA, XPS, AFM, Oxidation
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1. Giris

Cok yiiksek sicaklik reaktorleri (VHTR), elektrik ve
hidrojen tiretimi konusunda 6nemli I'V. nesil reaktorlerden biridir.
IV. Nesil reaktorleri, 6zellikle ¢cok yiiksek sicaklik reaktorleri
(VHTR) i¢in bir¢ok farkli malzeme diisiiniilmektedir. Ni-bazl
alasimlar, yiiksek sicaklik yapisal malzemeleri icin aday malzeme
kabul edilmektedir (Cabet, Terlain, Lett, Guetaz, & Gentzbittel,
2006), (Structural Materials for Innovative Nuclear Systems,
2015), (Murty & Charit, 2008). Ni-bazli alagimlarin, yiiksek
sicakliklarda  sitirinme mukavemeti, oksidasyon direnci,
mitkemmel malzeme 6zellikleri, faz kararlilig1 ve yiiksek verimli
sistem olmalar1 nedeniyle bircok yiiksek sicaklik reaktoriinde
kullanilirlar (Natesan, Purohit, & Tam, 2003), (Yvon & Carré ,
2009), (Giggins & Pettit, , 1971). Su anda, 617 alasimi ve diger
Ni bazli alagimlar, oksidasyon, karbonlama ve karbonsuzlastirma
kosullar1 gibi ¢esitli ortamlara kars1 mitkemmel yiiksek sicaklik
korozyon direnci nedeniyle, ara 1s1 esanjorii (IHX) ve sicak gaz
kanali (HGD) i¢in aday malzeme olarak kabul edilmektedir
(Natesan, Purohit, & Tam, 2003), (Benz, Lillo, & Wright, 2013),
(Kim, Jang, & Ryu, 2009). Bu malzemelerde, koruyucu dig Cr
oksit, metal ve ortam arasindaki dogrudan etkilesimi engeller
(Jang, et al., 2011). Krom (Cr) ve aliiminyum (Al), yiiksek
sicakliklarda siireye karsi koruma saglamak igin yiizey oksit
tabakasinin olusumu i¢in 6nemlidir (Kewther, Hashmi, , & Yilbas,
2001), (HAYNES 617 alloy, 2022), (Sah, Kim, Lee, & Jang,
2013).

Incelenen malzeme cesitliligi arasinda, birkag nikel bazli
alasim, bu yiiksek sicaklik bilesen malzemesi olarak ciddi sekilde
kabul gormiistiir. (Natesan, Purohit, & Tam, 2003), (Giggins &
Pettit, , 1971), (Jang, et al., 2011). Bu alagimlarin oksidasyonu,
yiiksek sicaklik korozyon direncine, siiper alagimlarin metal
kaybina, dekarbiirizasyona ve i¢ oksidasyon yoluyla mekanik
ozelliklerinin bozulmasi iizerinde etkileri olacagindan endise
vericidir (Hussain, Shadid, Khan, & Rahman, 1995), (Kim, Jang,
& Ryu, 2009).

617 alasimi, yiiksek sicaklik dayanimi ve oksidasyon
direncinin olagantiistii bir kombinasyonuna sahip kati1 ¢ozelti,
giiclendirilmis nikel-krom-kobalt-molibden alasimidir (Hussain,
Shadid, Khan, & Rahman, 1995), (HAYNES 617 alloy, 2022). Bu
nedenle, oksitlerin oksidasyon davramigint ve kararliligini
anlamak i¢in, alagimlarin hava (Sharma, Ko, Li, & Kang, 2008),
(Sharma, Li, Ko, & Kang, 2010), (Tung & Stubbins, 2012), (Al-
Hatab, Al-Bukhaiti, & Krupp, 2014), (Jang, Lee, & Kim,
Oxidation behaviour of an Alloy 617 in very high-temperature air
and helium environments, 2008) ve c¢esitli helyum
atmosferlerinde (Jang, et al., 2011), (Hussain, Shadid, Khan, &
Rahman, 1995), (Jang, Lee, & Kim, Oxidation behaviour of an
Alloy 617 in very high-temperature air and helium environments,
2008), (Martins, Hosier, & Hassford, 1974), (Ganesan, Smith, &
Yates, 1995), (CHIN, JOHNSON, & CHEN, 1982), (Kim, Lee,
JEONG, KIM, & PARK, 2011), (Kim, Jang, & Ryu, 2009) yiiksek
sicaklikta oksidasyonu iizerine birkag ¢alisma yapilmistir. Simiile
edilmis bir VHTR atmosferindeki korozyon hasar1 Bates (Bates,
1984), Christ ve digerleri (Christ, Kiinecke, Meyer, & Sockel,
1988), (Christ, Kiinecke, Meyer, & Sockel, High-Temperature
Corrosion of the Nickel-Based Alloy Inconel-617 in Helium
Containing Small Amounts of Impurities, 1987), Jang (Jang, Lee,
& Kim, Oxidation behaviour of an Alloy 617 in very high-
temperature air and helium environments, 2008) tarafindan
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incelenmigtir ve Cabet ve digerleri (Cabet, Terlain, Lett, Guetaz,
& Gentzbittel, 2006), (Cabet, et al., 2008), (Cabet & Rouillard,
Corrosion of high temperature metallic materials in VHTR,
2009), (Cabet & Rouillard, Corrosion Issues of High Temperature
Reactor Structural Metallic Materials, 2009) tarafindan
incelenmistir. Kim (Kim, Jang, & Ryu, 2009), Jang (Jang, Lee, &
Kim, Oxidation behaviour of an Alloy 617 in very high-
temperature air and helium environments, 2008) ve Wright
(Wright, 2006) tarafindan yiiksek sicakliktaki helyum ve havada
kisa siireli ve uzun siireli korozyonlar iizerine arastirmalar rapor
edilmistir. Bununla birlikte, yiiksek sicaklik oksidasyonu
sirasinda 617 alagiminin, oksitlerin evrimi ve mikroyapisal
degisiklikleri agik¢a tanimlanmamugtir.

Bu c¢alismanin amaci, bir nikel-krom-kobalt-molibden
alasimi olan 617 alasimimi farkli sicakliklara maruz birakarak
oksidasyon davranisin1 gesitli analitik tekniklerle farkli
incelemektir. Termogravimetrik analiz (TGA) ile sicakligin
oksidasyon hiz1 Tlizerindeki oksidasyon/korozyon etkisini
analizini, malzemenin yiizeyleri hakkinda elementel ve kimyasal
bilgisi edinmek i¢in yiizey analiz teknigi olan X-ray Fotoelektron
Spektroskopisi (XPS) ve ylizey morfolojisini incelemek i¢in
Atomik Kuvvet Mikroskobu (AFM) kullanilmistir.

2. Materyal ve Metot

2.1. Malzemeler Ve Numune Hazirlama

617 ALASIMI

617 alagimi Ni bazli alagimdir. Tablo 1, oksidasyon ¢aligmalari
icin kullanilan 617 alagiminin 6zelliklerini gdstermektedir.

Tablo 1.617 alasimi ozellikleri (Special Metals Corporation.
Inconel Alloy 617, 2005)

Yogunluk Erime arahgi Bilesim (%)

8.36 g/lem’ 1603 K-1648 K Ni(54), Cr(22),
Co(125), Mo(9),
Fe(1), Ti(0.3),

Mn(2), C(0.07)

Elde edilen 617 alagimu seritleri ilk dnce yaklagik 15 mm x
12,8 mm x 0,4 mm boyutlarinda test numunelerine kesildi ve her
numune oksidasyon hizi sabitinin hesaplanmasi i¢in ayr1 ayri
6lglildi. Numunelerin yiizeyleri, gercek bilesenlerin yiizey
plriizliligiini simiile etmek i¢in 400 grit silisyum karbiir kagit
ile zimparalanmistir. Bundan sonra numuneler metanol ve asetilen
ile temizlendi ve 100° C'de firin tiipleri ile bir saat kurutuldu. Bu
geometriyi segmemizin sebebi, termogravimetrik analiz cihazinin
aparatta kullanilan numune kovasina uyacak ideal geometri
olmasindandir.

2.2. Kullanilan Yontemler

Oksidasyon oranmni izotermal olarak Olgmek i¢in TGA
kullandik. Daha sonra oksit tabaka yapisint XPS ve AFM ile
inceledik.

2.2.1. TGA (Termogravimetrik Analizor)

617 alasiminin oksidasyonunu incelemek i¢in kiitle degisimi
ve sicaklik verilerini gergek zamanli veriler ile karsilastirdi ve bu
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verileri Thermo Scientific Thermax700 termogravimetrik
analizorii ile elde edildi. Kovanin hacmi 35 ml'dir. 100 g
kapasiteye ve + 1.0 pg hassasiyete sahiptir. Deneyde, toplam akis
hiz1 50 mL / dak olan ultra yiiksek saflikta arastirma sinifi helyum
ile medikal kuru hava gazi1 karisimlart kullanilmistir. Akis
hizlarin1 kontrol etmek ig¢in kiitle akis kontrolorleri kullanildi.
Belirledigimiz sicakliktaki kiitle degisimlerini TGA cihazi ile
izotermal olarak 6l¢iildii. Toplu degisim verileri, otomatik veri
toplama yazilimi1 kullanilarak TGA'dan bir bilgisayara aktarildi.

617 alasgimi numuneleri ilk once ultra yiiksek saflikta
helyumda istenen oksidasyon sicakligina ulasilana kadar yaklasik
5 K / dak sabit bir hizda 1s1tild1, istenilen sicakliktan sonra %100
kuru hava gazi ortamina gegildi. Numuneler 24 saat boyunca 800
°C, 900 ° C ve 1000 ° C'de oksitlenmeye maruz birakildi.

2.2.2. XPS (X-ray Fotoelektron Spektroskopisi)

Kullanilan cihaz Kratos Axis 165 markali Fotoelektron
spektrometresidir. 0-1100 eV enerji araliginda tarama yapildi.

2.2.3. AFM (Atomik Kuvvet Mikroskobu)

Applied NanoStructures Inc. arafindan yapilan Atomic force
mikroskobu kullanildi. AFM piezo degerleri x-y limiti yaklasik
olarak 13.5 micron ve z limit aralig1 yaklagik 3.5 micron olarak
belirlendi.

3. Arastirma Sonuclar1 ve Tartisma

3.1. TGA’dan Oksidasyon Kinetigi Ve 617 Alasim
I¢in Oksidasyon Verileri

Numunenin agirhik degisimleri %100 medikal kuru hava
gazinda 800 ° C ila 1000 ° C araliginda izotermal olarak
Olglilmiistiir.

Sonuglar asagidaki sekildedir:
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Sekil 1: 800° C ila 1000° C arasinda degisen sicakliklarda TGA
kullanilarak medikal kuru hava gazinda 617 alagiminin
oksidasyonu
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Tablo 2: 24 saatlik kuru havaya maruz birakildiktan sonra,
belirlenen her sicaklikta (° C) toplam agirlik kazanci

Sicaklik (° C) Agirhik kazanci (mgs)
800 0.57
900 1.33
1000 2.14

Toplam agirlik kazanci Tablo 2’de gosterilmektedir. Agirlik
kazanc1 gozlemlendi ve artan sicaklikla kiitle kazanci arttr. ilk
20.000 saniye, 1sitma sicaklik araligini temsil ettiginden dolay1
degisken agirlik kazanimlar1 gozlenmistir.

3.1.1. Oksidasyon Kinetigi/Hiz Sabiti

617 alagiminin oksidasyon kinetigi, TGA kullanilarak kuru
havada 800 °C-1000 ° C sicaklik araliginda zamana bagli olarak
birim alan basina kiitle kazancinin (Am/a) dlglilmesiyle sayisal
veriler elde edildi.

m 073K

Equation y=a+ b
Adj. R-Bquar  (1.09409 0.74532 0.99622 e [IT3K
0,000013 Value Standard Erro A 273K
00000124 | 1073K Slope  7.48728E-1  4.2682E-14
00000114 [1173K Slope 6.33249E-1  8.20747E-13
0.000010 1273 K Slope 3.17579E41 | 4.373TIE-13 |
'g‘ 0000009
= 0,000008
S 0.000007
g 0,000006
2 0.000005 4
S 000004
g’ 0.000003 AAAA
= AAA
£ 0.000002 - e A
0.000001 - “‘::...oon-ooooO
0.000000 - -';E------llllnl-----
-0.000001 ¥

0 2000 40000 60000 80000 100000 120000
Time (sec)

Sekil 2: 617 alasimi igin oksidasyon kinetigi (birim alan basina
kiitle kazanci, Am/a) ile 800°C ila 1000°C araligindaki
sicakliklar i¢in oksidasyon siiresi grafigi (t=0, 617 alagimi
numunesinin ayarlanmak istenen sicakliga ulastig siireyi
belirtir.)

Parabolik hiz sabitleri, Sekil 2’deki oksidasyon veri setleri
iizerinde lineer dogru c¢izilerek belirlendi ve sonuclari su
sekildedir:

Tablo 3: Parabolik oksidasyon hizi sabitleri, 617 alasiminin kp

degerleri
Sicaklik (° C) kp degeri (g*cm™ sn™)
800 7.487x10"-14
900 6.332x10"-12
1000 3.176x10"-11

3.1.2. Aktivasyon Enerjisi

Arrhenius denklemi, sicakligin oksidasyon gibi kimyasal
tepkimelerin hizi lizerindeki etkisini agiklayan matematiksel bir
denklemdir.
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Oksidasyon hiz sabiti olan k, Arrhenius denklemi ile
tanimlanabilmektedir ve k Arrhenius denklemine gore, sicakliga
bagli olarak bulunur.

Aktivasyon enerjisi, oksidasyon davranigin1 tanimlamaya
yardimci olur. Aktivasyon enerjileri, elde edilen oksidasyon veri
grafiginin analizinden elde edilir.

Aktivasyon enerjisinin degerini bulmak i¢in asagidaki
Arrhenius denklemi kullanilir:

Denklem1:
k=A exp (-Q/RT)

Denklemde, k oksidasyon hiz sabiti, A frekans faktori, Q
aktivasyon enerjisi, R gaz sabiti (8.31 J/mol K) ve T (Kelvin
cinsinden) sicakliktir.

Denklemin logaritmast alinirsa,

Denklem 2:
Log k=Log A- (Q/2.3030R) (1/T)

Equation y=a + b®*
Adj. R-Sg 0.9255
Value Standard

1054 W B Interce 0.3263 235616
E B Slope  -10.65  2.09499
-11.04
|
1154
k4
2 1204
-
425
13.0] h
-
.
1.00 105 110 115 1.20 125
1000/T
Sekil

3: 617 alasimu i¢in aktivasyon enerjisi

Sekil 3’teki grafigin egimi alindiginda elde edilen sonug -
10.65 ¢ikt1 ve bu degeri de kullanarak 617 alagiminin bir parabolik
oksidasyon hizt i¢in oksidasyon kaplama reaksiyonu Q’nun
aktivasyon enerjisi 203.91 kJ/mol bulundu.

3.2. AFM lincelemesi

Bu analiz yontemi ile 617 alasiminin bir¢cok ylizey
ozelliklerinin elde edildi (ylizey morfoloji piiriizliliigli, atomik
seviyede yiizey kuvvetleri gibi). AFM yontemini, farkl
sicakliklarda 617 alasimi yiizeyinde meydana gelen oksidasyon
sonrasinda, yiizeyde olusan oksitlenmeler sonucu, yiizeyin
ozelliklerini incelemek amaciyla kullanilda.

Sekil 4 ve 5 ile farkli ¢oziiniirliiklerde AFM goriintiileri
incelendi, ayni tip bélgeden alinan bir ¢ift yiiksek biiyiitmeli AFM
goriintiileridir. Filmin daha derin kismindaki biiyiik bireysel
taneler, daha sik olarak daha kii¢iik pargaciklarin birlesimidir.
Ayrica, daha diisiik ¢oziiniirliikte basit¢e goriinmez olan, yaklasik
10 nm veya daha kii¢iik bir boyuta kadar mevcut bireysel
parcgaciklar da vardir. Oksidin dis kismi, daha yiiksek biiyiitmede
bu tiir alt boliimler gostermez (sekil 5).

Hem derin hem de dis oksit bolgelerinde filmin bir
boliimiinden digerine yavas degisen ortalama tane boyutunun var
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oldugunu goriilmektedir. Sekil 6 ve sekilde 7°de gosterilen
gorintiiler "tipik" olmakla birlikte, ortalama tane boyutunun 2
veya 3 kat daha biiyiik veya daha kii¢iik olabilecegi baska bolgeler
de mevcuttur.

Sekil 4: 617 alasiminin oksidasyon 6ncesi AFM yiizey goriintiisii
(5pm)

Sekil 5. 617 alagiminin oksidasyon 6ncesi AFM yiizey Goriintiisii
(12.5pum)

5.00

87.908 %

| 2 range |
50 5.00 pm

Sekil 6: 617 a1a$1m1n1n oksidasyon sonrasi (900 C) AFM ylizey
Goriintiisii (Spm)

2.5 5.0 T 10.0 12.5 pm

o 2 Sekil
7: 617 alasiminin oksidasyon sonrast (900 C) AFM yiizey
Goriintiisii (12.5pum)

3.3. XPS Incelemesi

AFM, nesne hakkinda kristalografik bilgi vermez. Bu
nedenle, yiiksek biiyilitmeli AFM gorintiilerinde goriilenlerin
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bireysel taneler oldugu sonucu sorgulanabilir. Bu nedenle XPS
goriintiileri incelenecektir ve yiizey tizerinde elemental map
bilgileri Sekil 8 ve 11, tablo 4 ve 5’te degerler verilmistir. Sekil 9,
617 alagiminin oksidasyon dncesi XPS Oksijen elementi ve sekil
12, belirli bir sicakliga tabi tutulduktan sonraki oksidasyon
sonrasi degeri gostermektedir. Sekil 10, 617 alasiminin
oksidasyon 6ncesi XPS krom elementinin ve sekil 13, belirli bir
sicakliga tabi tutulduktan sonraki krom degerinin oksidasyon
sonrasi degerini gostermektedir.

) Nizp Co2 2 Ols % Cls Mo3
| Shirley bkg used on ROIs | 7 P Grap G Calp Gls Modd

700x300 micron slot. 5 Minute sphittered

24

200.

884-849.5

Intensity(cps)
I

T T T T T
1000 800 600 100 200 0

Binding Energy (eV)

Sekil 8: 617 alasiminin oksidasyon dncesi XPS Analiz
Incelemesi

Tablo 4: 617 alasiminin oksidasyon oncesi XPS
Analiz(elementel) Incelemesi

x10 -

2404

160_]

7

B T T T
592 588 584 580 576 572

Binding Energy (eV)

Sekil 10: 617 alasiminin oksidasyon 6ncesi XPS Krom elementi
incelemesi

Cr2p Ols  Ti2p Nls Cls MoBd Si2p

169-454

107-99

30709 Simple

Shirley bkg sub used except where noted \ |

700x300 Micron slot, 5 Minute sputtered b | |

T T
1000 800 600 100 200 0

Binding Energy (V)

Sekil 11: 617 alasiminin oksidasyon sonrasi XPS naliz
Incelemesi

Tablo 5: 617 alasiminin oksidasyon sonrast XPS
Analiz(elemental) Incelemesi

Pozisyon Raw Area(cps Atomik Atomik Kiitle
Pik  Tip BE(eV) FWHM(eV) V) RSF  Kiitle | % %
Ni2p Standart 853.000 2.080 7376904 4.044 58702 40.70 54.77
Co2p Standart 794.000 273 442253 1.196 58.933 8.18 11.05
Cr2p Standart 575.000 4.407 155940.2 2427  51.996 14.18 16.90
01s  Standart 531.000 2482 54804.9 0.780 15.999 15.71 5.76
Ca2p Standart 347.500 2219 3190.7 1.833  40.078 041 0.38
C1s  Standart 285.000 3124 20727.0 0278 1201 18.02 4.96
Mo 3d Standart 228.500 1737 37806.3 3321 95922 281 6.17
r”,
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Sekil 9: 617 alasiminin oksidasyon 6ncesi XPS Oksijen elementi
incelemesi
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Pozisyon Raw Area Atomik Kiitle
Pik Tip BE(eV) FWHM(eV) (cps eV) RSF  Atomik Kitle konsantrasyon % konsantrasyonu %
Ni2p Standart 854.500 1.263 7315.0 4,044 58.702 0.41 0.98
Co2p Standart 781.500 2101 6973.6 3.580 58933 044 1.05
Fe2p Standart 712.000 1.738 6635.9 2957 55.846 051 1.15
Cr2p Standart 577.500 3923 2265273 2427 51.996 21.10 4441
O1s Standart 531.500 2515 141607.4 0.780 15.999 41.80 26.94
Tizp Standart 459.000 2.900 13n73 2001 47.878 1.60 n
N1is Standart 388.000 373 32631 0477 14.007 163 093
C1s Standart 285.500 2.307 285019 0278 12.011 2540 12.35
Mo 3d Standart 232,000 5821 3767.8 331 95.922 029 1.1
Si2p Standart 103.000 2328 8644.9 0.328 28.086 7.02 7.98
g -
|
"
Wy - T F Sl
Binding Fr Sekll
12: 617 alasiminin oksidasyon sonras1t XPS Oksijen elementi
incelemesi
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Binding Energ Sekil
13: 617 alasiminin oksidasyon sonras1 XPS Krom elementi
incelemesi

TGA sonuglarina bakildiginda,0-10.000 saniye (10000 sn=
2,78 saat) araliginda tiim sicakliklarda bir agirhik artisi
gorillmistiir.
TGA da ilk baslarda hizli agirlik artisinin sebebi, firinin
sicakligint  sabitleyene kadarki siirede firimin 1sisinin  ani
artisindan kaynaklanmaktadir, bu g6z ardi edilebilir. Ancak firin
sicakligi ~ 800°C-900°C-1000°C  degerlerinde 24  saatlik
gbzlemlenen ve tespit edilen verilerde orantisal bir agirlik artisi
oldugu goézlemlenmis ve bunun en biiyiik sebebi de Cr203
tabakasinda ve dig katmanda oksitlenme filminin olmasindan
kaynaklanmaktadir.

AFM  verilerinde  gorildiigii  iizere, farkli piksel
incelemelerinde bazi bolgelerde beyaz atma ile oksit tabakalar
gozlemlenmektedir ve farkli yakinlastirma modlarinda bu
degerler daha belirgin olarak gézlemleniyor, AFM ile ilgili diger
veri bilgileri de sekillerin yaninda verilmistir.

XPS’den elde ettigimiz verilerde, farkli noktalarda kiitle
konsantrasyonlarinda gekilde gosterilmektedir. Bu verilere ait
bilgiler tablolar halinde verilmistir. XPS igin oksitlenmeden
onceki ve sonraki verileri farkli tablolar halinde verileri
incelenerek oksitlenmenin tabaka {izerinde elementel kiitle
degisimleri irdelenmistir.

4. Sonug¢

TGA sonuglarinda Sekil 2’deki grafikten elde edilen kp
degerleri 800,900 ve 1000 igin sirastyla 7.487x107'4, 6.332x10!2
ve 3.176x10!"! olarak bulunmustur.

617 alasimu i¢in, oksidasyon davranisi parabolik oksidasyon
hiz1 yasasina gore belirlenmistir.

Arrhenius denkleminin ¢6ziimiinii yaparak ilgili verilerle
baglantili olarak, aktivasyon enerjisi 203.91 kJ/mol bulunmustur.

TGA sonuglarina bakildiginda, 800°C ile 1000°C arasinda
kiitle artig1 goriilmiistiir.

XPS tablosundaki verilere gore 617 alagimi numunesinin
iizerindeki Cr,O3 tabakasinda sicaklikla birlikte artis goriilmiistiir.

AFM analizi g6z oOniine alindiginda, sicaklik arttikca
acikliklar, ara bosluklar ve tanecikli yapilar sicakliga bagli olarak
artig gostermistir.
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