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OZET

Metalleraras1 aliiminid malzemelerin yanma sentezi, son otuz yil boyunca
kapsamli olarak incelenmistir. Bu malzemelerin yanma sentezi ile {liretiminde en 6nemli
sorunlar; nihai {irlinlin yetersiz yogunlugu ve zayif homojenligi olmustur. Bunlar, iiriiniin
yogunlastirilmasi i¢in basincin uygulanmasina ve homojenlestirilmesi i¢in ise yliksek

sicakliktaki 1s1] iglemlerine ihtiya¢ duyulmasina neden olmustur.

Bu ¢aligmada FesAl esasli Aliimina takviyeli kompozitlerin, hacim yanma sentezi
yontemi ile iiretiminde gozenekliligin azaltilmast amaglanmistir. Yiiksek baslangic
presleme basinglarinin (420 MPa, 630 MPa ve 850 MPa) FesAl-hac.%5-Al.03 FesAl-
hac.%-15-Al203 ve FezAl-hac.%20-Al.03 kompozit malzemelerinin 6zelliklerine etkisinin
ve AlOs-Fe-Al sisteminden islem sirasinda basing uygulamaksizin yogunlugun
tyilestirilmesi amaciyla elementel toz sikistirma tasarimi kullanilarak yanma sentezi
prosesi ile FesAl-Al,03 kompozitinin {iretimi ger¢eklestirilmistir. Bu numuneler igin
uygulanan farkli presleme basinglarinin ve farkli Al,O3 miktarlarinin(hac.%5-%15-%20)
etkileri arastirilmistir. Uretilen kompozit malzeme numunelerinin Arsimet Prensibi ile
yogunluk ve gozeneklilik degerleri hesaplanmis, vickers mikro sertlik degerleri dl¢lilmiis
ayrica optik mikroskopta ve taramali elektron mikroskobunda (SEM) mikroyapi

incelemeleri yapilmis, X-1s1nlar1 kirinim cihazi (XRD) ile faz analizleri gergeklestirilmistir.

Elementel toz karistirma tasarimi ile sentezlenen numunelerde en az ~ %12
degerinde gozeneklilik elde edilmistir ve Al2O3 dagiliminin homojenligi saglanabilmistir.
Kompozitler de goriilen takviye elemaninin baglilik sorunu da giderilmistir. Ancak islem
sicakligl ve siiresinin yetersizliginden dolayr doniisiim tam olarak saglanamamus, farkli
fazlarin olusumuyla da sertlikte istenilen degerlere ulasilamamistir. Gozeneklilikte
saglanan iyilesme goz Oniine alindiginda karigtirma iglemi basartyla sonug¢lanmis olmakla
birlikte islem parametrelerinin ayrintili olarak arastiritlmasi gerekmektedir. Mevcut ¢alisma
sonucunda Ileri islem ve tetkikler i¢in optimum karistirma islemi belirlenmistir.

Anahtar Kelimeler: Yanma sentezi, metallerarasi bilesik kompozitler, demir

aliminidler, alimina
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SUMMARY

The combustion synthesis of intermetallic aluminide materials has been extensively
studied over the last thirty years. The most important problems in the production of these
materials by the synthesis of combustion; the final product had insufficient density and

poor homogeneity.

In this study, it is aimed to decrease porosity in the production of FesAl (iron
aluminide) based Alumina (A20z) reinforced composites by high temperature volume
burning synthesis method. The effect of high initial pressing pressures (420 MPa, 630 MPa
and 850 MPa) on the properties of FesAl-vol.%5-Al>03, a FezAl-vol.%15-Al,0z and FesAl-
vol.%20-Al>03 For the purpose of improving the density, FesAl-AlOs composite was
produced by the combustion synthesis process by using elemental powder compression
design (Fe and AlO3 to be coated on the Al2Os side of Fe by mixing it in the mill for 4
hours). The effects of different initial pressing pressures and different amounts of Al.O3
(vol.5% -15% to 20%) were also investigated for these samples. Density values and
porosity rates were calculated according to Archimedes Principle of FesAl-vol.%-Al;03
composite samples and Vickers micro hardness values were measured. In addition,
microstructure analysis was performed in optical microscope and scanning electron

microscope (SEM). Phase analysis was performed with X-ray diffraction device (XRD).

In the samples synthesized by elemental powder mixing design, porosity of at least
12% was obtained and homogeneity of Al2Os distribution was achieved. Thus, the
attachment problem of the reinforcing element seen in the composites was also eliminated.
However, due to the inadequacy of the process temperature and time, the conversion could
not be achieved completely and the desired values were not reached with the formation of
different phases. Considering the improvement in porosity, mixing process has been
completed successfully, but the synthesis process parameters should be investigated in
detail. As a result of the present study, optimum mixing was determined for further
processing and tests.

Keywords: Combustion synthesis, intermetallic composite composites, iron

aluminides, alimina
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1. GIRIS VE AMAC

Bu ¢alismanin konusu Hacim Yanma Senteziyle Uretilen Bazi FesAl Metalleraras:
Bilesik Matrisli Kompozit Malzemelerin Gozeneklilik ve Mikrosertlik Ozelliklerinin

Incelenmesidir.

Yapisal ve fonksiyonel uygulamalar i¢in en yaygin olarak incelenen metallerarasi
bilesiklerin bir tiiri olarak FesAl esasli alagimlar; Diisiik yogunluklulari, nispeten diisiik
maliyetleri, iyi asinma direncine sahip olmalar1 ve yiiksek sicaklikta oksitleyici ve
stlfurleyici atmosferlerde miikemmel korozyon direncine sahip olmasi, potansiyel
uygulamalari i¢in arastirmacilarin dikkatini ¢ekmektedirler. Ayrica zayif kirilma toklugu
ve oda sicakliginda gosterdikleri diisiik sertlik, tribolojik bilesenler i¢in miihendislik
malzemeleri olarak kullanilmasini onleyen baslica engellerdir. (Tapsuan ve Niyomwas,
2012; Bai vd., 2012)

TiC, FesAlCos, TiB2, Al2O3 gibi sert fazli pargaciklarin eklenmesiyle, FezAl esashi
alagimlarin sertligi 6nemli Olgiide iyilestirilmistir ve asinma direnci de gelistirilmistir.
Partikul takviyeli FesAl matris kompozitlerinin yiiksek asmmma direnci, metal matrisi
asinmaya karsi koruyan seramik pargaciga dayandirilmaktadir. Metal matrisli bir kompozit
olusturmak ig¢in seramik esasli metalleraras1 bilesiklerde dahil olmak tizere metallerin
giiclendirilmesinin yiiksek sicaklik mukavemetlerini gelistirebilecegi iyi bilinmektedir.
Allmina seramikleri hem elektronik hem de yapisal uygulamalar igin ¢ok dikkat ¢ekmistir.
Bununla birlikte, diisiik kirtlma toklugu, tistesinden gelinmesi gereken bir engeldir. FesAl
ve AlyO3 arasinda iyi bir fiziksel ve kimyasal uyumluluk vardir ve bir¢ok arastirmaci
Al>O3 pargaciklart ekleyerek FesAl esasli alagimlart hazirlamistir. (Tapsuan ve Niyomwas,
2012; Bai vd., 2012)

Zadra vd., (2007) ve Minamino vd., (2004) gore mekanik alasim kullaniminin
sinterleme asamasi sirasinda ¢okelti olusturabilecek yiiksek reaktif bir toz saglamasinda ve

plazmali aktif sinterlemenin diisiik sinterleme sicakligi ve kisa sinterleme siresine sahip



oldugu bu da mikroyapmin ve oda sicakliginda iyi mekanik Ozelliklerin muhafaza
edilmesine yardimci oldugunu bildirmislerdir. Bununla birlikte, Al>Os yiiksek safliga,
miilkemmel sinterleme Ozelligine ve yiiksek aktiviteye sahiptir ve Al2O3 pargaciklar
matriste homojen olarak dagilmistir. Kompozit toklugunu nispeten azaltmadan
dayanikliligr ve sertligi gelistirebilir. Ayrica, siirtinme ve asinma performansi, mekanik

ozelliklerin gelistirilmesi temelinde gelistirilebilir. (Zandra vd., 2007; Minamino vd., 2004)

Son yillarda, aliimina-metal kompozitleri reaktif 6giitme, reaktif metal infiltrasyon,
yonlendirilmis metal oksidasyonu, reaktif sinterleme, termomekanik toz saglamlastirma
islemleri, termit reaksiyon sentezi, gibi bircok teknikle sentezlenmistir. Bu teknikler
arasinda, termit reaksiyon yontemi, gelismis malzemeler iiretmek i¢in kat1 hal
reaksiyonunun egzotermikligini kullanan ¢ekici bir tekniktir. Goreceli olarak basit
ekipmanin, diisiik enerjinin ve ara faz olusturma olasiliginin birgok avantajin

gostermektedir. (Tapsuan ve Niyomwas, 2012)

Bu ¢alismada, FesAl malzemesi igin uygun stokiyometrik hesaplamalar (at.%28Al)
yapilarak hazirlanan Fe tozuna hac.%5-Al20s, %15-Al.03 ve %20-Al20s3 ilaveleri
yapilarak 450 rpm’de 1 saat ve 250 rpm’de 4 saatlik uzun islem ve 250 rpm’de 30
dakikalik kisa islemlere tabi tutulmustur. Karstirilan toz karigimlarina belirlenen
sitokiyometrik oranlarda Al tozu katilarak farkli presleme basinglarinda (420, 630, 850
Mpa) preslenmislerdir. Presleme isleminin ardindan hazirlanmis olan yanma sentezi
diizeneginde numuneler sentezlenmistir. Elde edilen numunelerin Arsimet Prensibi’ ne gore
yogunluk degerleri ve gézeneklilik oranlari hesaplanmis, Vickers mikro sertlik degerleri
belirlenmistir. Ayrica numunelerin optik mikroskopta ve taramali elektron mikroskobunda
(SEM) mikroyap1 incelemeleri yapilmis, X-1sinlart kirinim cihazi (XRD) ile faz analizleri
gerceklestirilmistir. Farkli stirelerde toz karisim hazirlamanin, farkli presleme basinglarinin
ve hacimce farkli olaranlarda Al>Oz ilavesinin FesAl metallerarasi malzemeleri tizerindeki

etkisi arastirilmistir.



2. METALLER ARASI BILESIK MALZEMELER

2.1. Giris

Malzeme bilimindeki zorluklardan birisi, farkli performans durumlarina karst iyi
diren¢ saglayabilecek ¢ok yonlii malzemeleri bulmaktir. Iyi mekanik 6zelliklere,
korozyona, oksitlenmeye ve asinma direncine sahip birlesime ulagsmak genellikle zordur.
Gunumuzde metallerarasi bilesikler bahsedilen gereklilikler igin iyi bir secenek olarak
arastirilmaktadir. Metallerarast bilesikler, kati bilesikler halinde bulunan iki veya daha
fazla metal veya metal ve metal olmayan atomlardan olusan benzersiz bir malzeme

grubudur.( Jozwik vd., 2015; Wesbrook, 1993)

Geleneksel metaller ve alasimlar ile karsilastirildiginda, metalleraras: bilesikler
birkag 0zel Ozellik gostermektedirler. Metallerarast bilesiklerin seramik ve metal
malzemelerle karsilastirmasi Cizelge 2.1.’de verilmistir. (Jozwik vd., 2015; Wesbrook,
1993)

Cizelge 2.1. Metalleraras1 bilesik malzemelerin seramikler ve metallerle karsilagtirilmasi

(Paidar, 1997)

Metaller Metallerarasi Bilesikler Seramikler
Yogunluk ylksek Yogunluk orta Yogunluk diisik
Iyi Siineklik Diisiik Siineklik Suineklik yok
(oda sicakliginda) (oda sicakliginda) (oda sicakliginda)
Yiuksek cekme ve basma Degisken ¢ekme Degisen ¢cekme
mukavemeti mukavemeti, yiksek basma mukavemeti, yiksek
(oda sicakliginda) mukavemeti basma mukavemeti
(oda sicakliginda) ( oda sicakliginda)
Oldukg¢a diisiik mukavemet Yuksek mukavemet Cok ylksek mukavemet
(yiiksek sicakliklarda) (yiiksek sicakliklarda) (yuksek sicakliklarda)
Vasat / diisiik oksidasyon Oldukca yiiksek oksidasyon | Yiksek oksidasyon direnci
direnci (yiiksek sicaklik) Direnci (yliksek sicaklik) (yiiksek sicaklik)
Yiksek elektriksel iletkenlik Genel olarak yiksek Cok yiksek elektriksel
elektriksel iletkenlik Iletkenlik
Elastik modul (orta) Elastik modul (yiksek) Elastik modul (yiksek)
Kirilma toklugu yuksek Kirilma toklugu diisiik Kirilma toklugu diisiik
(oda sicakliginda) (oda sicakliginda) (oda sicakliginda)
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Yiksek ergime noktalari, yiikksek mukavemet, diisiik siineklik gibi benzersiz
Ozelliklerinden dolayr metallerarast bilesikler cazip malzemeler olarak kabul
edilmektedirler. Bu bakimdan seramik malzemelere benzemektedirler. Seramiklerin aksine
metalleraras1 bilesikler metalik bir parlakliga sahip olup, 1s1 ve elektrik iletimleri daha
iyidir. Geleneksel malzemeler, metal bir kafesteki iki veya daha fazla metalik veya metalik
olmayan elementin kati ¢ozeltilerinden olusurken, metallerarasi bilesiklerde, giiclii iyonik
ve kovalent baglar kristalin bir kafeste bulunur. Dahasi, atomlar daima kritik bir sicakliga
kadar sabit olan uzun menzilli bir dizen (LRO) ile karakterize edilen, sirali bir siiper-kafes
olarak adlandirilan kristalin bir kafes seklinde siki konumlarini alirlar. ( Jozwik vd., 2015;
Wesbrook, 1993)

Metallerarasi bilesik malzemeler, metaliirjinin baslangicindan bu yana kullanilan
malzemelerdir. Bu malzemelerin, gecmisi M.O 2500 yillarina kadar dayanmaktadir.
Metallerarasi bilesikler, yiiksek asinma direnci dahasi yiiksek sertlik gibi Gstiin mekanik
Ozelliklere bagli uygulamalarla beraber dekoratif uygulamalar i¢in de kullanilmistir.
Ornegin, metalik parlakliklarindan dolayr Antik Misir’da bronz kaplamalarin yapildigi
bilinmektedir. Metallerarasi bilesikler, fiziksel metalurjinin arastirmalarinin ilerlemesiyle
son yiizyilda bilimsel arastirma konusu olmus ve ilk olarak Almanya’da 1939’lu yillarda
Karsten tarafindan calismalar baslatilmistir. Ancak mekanik davraniglar ve igyapisi
acisindan detayli olarak 1960’li yillardan itibaren arastirlmaya baslanilmistir.
Metalleraras1 bilesik malzemelerin ge¢misten gilinlimiize bazi1 kullanim alanlar1 Cizelge
2.2°de verilmistir. (Liu vd., 1988)

Metallerarasi bilesikler, sabit veya dar kimyasal bilesim arali§ina sahip belirli bir
kimyasal formile sahiptirler. Geleneksel alasimlar nispeten zayif metalik baglarla
baglantili atomlar tarafindan tanimlanirken, metalleraras: bilesiklerin kismen iyonik /
kovalent baglar1 vardir veya tamamen metalik baglara sahip olan atomlar kristal kafes
icinde konumlanirlar. Bu tiir atom dizenleri ylzinden metalleraras: bilesikler diizensiz
alagimlara kiyasla cok daha diisiik diflizyon katsayisina sahip olma egilimindedir ve bu
nedenle yapilarmi yliksek sicakliklarda koruyabilirler. Baz1 metalleraras: bilesikler bu
yapiy1 ergime noktasina kadar bile tutabilirler; bu da, yliksek sicakliklarda giiclii kararliliga

sahip olmalarinin baslica nedenidir. (Adeva, 1999)
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Cok sayida metallerarasi bilesik faz kabul edildiginden ve incelendiginden,
metaliirji ve performans 6zellikleri alanindaki en ileri ¢alismalar, Ni-Al, Fe-Al ve Ti-Al
ikili sistemlerindeki metalleraras1 bilesik fazlar igin fazlar i¢in gerceklestirilmistir.
Calismalar genellikle FesAl NiAl, NisAl, FeAl, FesAl, TiAl, TisAl ve TiAlz alasimlar

tizerine odaklanmustir. ( Jozwik vd., 2015)

FesAl ve FeAl metallerarasi bilesikler yiiksek ergime sicakligi, yiiksek sertlik,
disiik yogunluk ve iyi oksitlenme direnci gibi essiz mekanik ve fiziksel ozellikler
sergilerler. Ayrica bu metalleraras: bilesiklerin akma direnci, 600°C’ye kadar sicaklik
arttikga artmaktadir. Bu Ozellik birlesimleri FesAl ve FeAl metaller arasi bilesikleri
potansiyel olarak, gaz-metal filtreleri, 1sitma eclemanlari, 1s1l islem aparatlar1, yiiksek
sicaklik kaliplari, kaplamalar ve kesici aletler olmak iizere, pek cok yapisal uygulama igin
faydali kilar. Dokiim, toz metallrjisi ve kendi kendine ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi
(SHS) ve mekanik alasimlama (MA) gibi ¢ok ¢esitli metallerarasi bilesiklerin sentezi igin
kullanilmaya baslanmistir. (Enayati ve Salehi, 2005)



Cizelge 2.2. Metallerarasi Bilesiklerin ge¢misten glintimiize kullanim yerleri (Metals

Handsbook, 1990)

Yaklasik Zaman | Malzeme / Uretim Faz Uygulamalar
Prosesi
M.O 2500 Sementasyon CusAs Bronz Kaplama Aletler
(Misir, Anadolu )
M. O 100 Sar1 Piring CuZn Madeni Para, Dekoratif
Parcalar (Roma)
0 Bronz Cusz1Sns Ayna (Cin)
600 Amalgam Ag2Hg3+SneHg Dis Saglig1 (Cin)
1500 Amalgam CusHgs Dis Sagligi (Almanya)
1505 Amalgam SngHg Ayna Yizeyi (Venedik)
1540 Metal SbSn Basma Kalib1
1910 Acutal (CuMn)sAl Meyve Bigagi (Almanya)
1921 Permalloy NisFe Yuksek Gegirgenli
Manyetik Alagimlar
1926 Permandur FeCo(-2V) Yumusak Manyetik
Alasimlar
1931 Alnico NiAlFe-Co Kalici1 Miknatis Malzeme
1935 Sendust Fes(SiAl) Manyetik Malzeme
1938 Cu-Zn-Al, CuZzn-Al, Hafiza Sekilli Alagimlari
Cu-Al-Ni (CuNi)sAl
1950 Aliminid Kaplama NiAl, CoAl Ortamdan Koruma I¢cin
Yiizey Kaplamasi
1956 Kanthal, Mosilit MoSi» Elektriksel Isitici
Elementler
1961 Als Bilesigi NbsSn Siiper iletkenler
1962 Nitinol NiTi Hafiza Sekilli
Alagimlart
1967 Co-Sm miknatislari CosSm Kalic1 Miknatislar




2.2. Aliminyum esash metallerarasi bilesikler

Yiiksek sicaklikta kullanilmak tiizere secilen malzemelerin yiksek oksitlenme,
sirinme direnci ve diisiik yogunluk gibi 6zelliklere sahip olmasi beklenmektedir.
Allminidler bitiin bu 6zelliklerin mitkemmel bir birlesimine sahiptir. Aliminidler, en ¢ok
kullanilan metallerarasi1 bilesiklerden biridir. Aliiminidler miikemmel yiiksek sicaklik
Ozelliklerinden dolayr havacilik ve otomotiv  endiistrisinde  yaygin  olarak

kullanilmaktadirlar. (Chawla vd., 2009)

Saf aliminyum, 90 ila 140 N/mm? arasinda zayif bir gerilme mukavemetine
sahiptir. Alliiminyum alagimlari, yiiksek 6zgiil mukavemeti (mukavemet / yogunluk)
nedeniyle mekanik parcalarin yapiminda yaygin olarak kullanilmaktadirlar. Aluminyum
alagimlarinin temel kullanimi, havacilik endiistrilerinde ve otomotiv endiistrilerinde oldugu

gibi hafif malzemeler gerektiren uygulamalar seklindedir. (Varadaraj vd., 2015)

Altiminyumun ikinci 6nemli 6zelligi, korozyona karsi direncidir. Aliiminyum,
temel malzemenin korozyonunu 6nleyen giiglii bir koruyucu oksit tabakasina sahiptir. Bu
nedenle daha iyi aliiminyum ozellikleri elde etmek igin alagimlama, 1s1l islemler ve diger
islemler iizerine ¢alismalar yapilmaktadir. Ote yandan, aliiminyumun diisiik bir ergime

sicakligi uygulama sicakligina sinirlama getiren bir dezavantajidir. (Varadaraj vd., 2015)

Aliminyumun yuksek aktivitesine dayanan metallerarasi bilesik fazlar, diisiik
yogunluk, yiiksek ergime noktasi, yiiksek 1sil iletkenlik, miikemmel oksitlenme, sicak
korozyon direnci ve iyi mekanik odzellikler gibi ¢ok cekici 6zelliklere sahiptir. (Varadaraj
vd., 2015)

Metallerarasi1 bilesikler, geleneksel Fe ve Ni esasli alasimlara kiyasla yiiksek
sicaklik oksitlenmesi direnci ve disiik yogunluga sahip olmasi nedeniyle, buhar
jeneratorleri ve komiir yakith gaz tiirbini gibi asindirict ortamlarda malzemelerin
miitkemmel davranigini gerektiren sistemlerde potansiyel kullanim potansiyeline sahiptir.
Ancak gevrek malzeme olduklarindan dolayr uygulamalar i¢in sekillendirilmeleri oldukca
zordur. Yiksek sicaklik uygulamalar i¢in oldukca cezbedici olan Fe, Ti ve Ni aliminidler

Uzerinde yapilan arastirmalarda, alasimlama ve iretim uygulamalari kontrol altinda



tutularak kristal yapilariyla birlikte mikro yapisal olusumlari, tane yapilar1 ve bilesimleri
incelenerek gevreklik problemleri giderilmeye calisilmaktadir. Yeterli miktarda Al iceren
bilesiklerde oksitleyici ortamda yiizeyde, siki ve koruyucu aliimina tabakasi (Al2O3)
olusmaktadir. Bu malzemeler diisiik yogunluk, yiiksek ergime noktasi, yiiksek mukavemet
ve iyl korozyon direncine sahiptir. Aliiminidlerin ¢ogu belirtilen kompozisyon araliginin
lizerinde olusmakta ve stokiyometriden sapma artarken diizen oram1 da diismektedir. Ilave
edilen elementler yapida herhangi bir diizensizlik olusturmadan yerlesirler. (Varadaraj vd.,
2015)

Genel olarak aliiminyum esasli metallerarasi bilesik kaplamalar, nikel, demir ve
titanyum esash alasimin oksitlenme, karbirlenme ve korozyon direncinin iyilestirilmesi
icin kullanilir. Demir, nikel ve titanyum metallerarasi bilesikler fazlar ile aliminyum
formlar, benzersiz fizikokimyasal ve mekanik ozellikler ile karakterize olurlar. TiAl,
NiAl, FeAl ve Fes:Al gibi aliminyum esasli metallerarasi bilesikler yiiksek ergime
noktalarina, arttirilmis oksitlenme direnglerine nispeten diisiik yogunluk gibi benzersiz

Ozelliklere sahiptirler. (Zamanzade vd., 2016)

Aliimina, iyi sertlik, kimyasal kararlilik, refrakter karakter ve diisiikk yogunluk gibi
cazip Ozelliklere sahiptir. Bununla birlikte, temel dislokasyon hareketliligi ve yetersiz
kayma sistemleri i¢in diistik sicaklikta kirilgandir. Malzeme tasarim ag¢isindan bakildiginda
yiiksek mukavemet ve ¢ok islevli 6zellikleri nedeniyle, metal veya alasim dispersiyonu ile

seramik matris kompozit gelistirmek i¢in iyi bir yontemdir. (Liu vd., 2013)

2.3. Demir aliminidler

Demir aliminidler, mikemmel oksitlenme direncinin ilk fark edildigi 1930'lardan
beri en ¢ok calisilan metallerarasi bilesikler arasindadir. Diigiik tiretim maliyeti, diisiik
yogunluk, yiiksek mukavemet-agirlik oranlari, iyi asinma direnci, imalat kolaylig1 ve
yiiksek sicaklikta oksitlenme ve silfiirlenmeye karsi direng, bunlari en genel kullanim
alanina sahip paslanmaz geliklere endustriyel bir alternatif olarak ¢ok cekici hale getirir.
Ayrica demir aliiminidler nikel ve molibden gibi pahali elementlerin korunmasina olanak
tamimaktadirlar. Bu avantajlar, rlzgar tlrbinleri ve kamyonlar icin fren diskleri,

rafinerilerde ve fosil enerji santrallerinde filtrasyon sistemleri, sicak haddelenmis c¢elik



seritler i¢in transfer silindirleri ve yiiksek kiikiirtlii komiir yakmak icin etilen krakerler ve
hava deflektorleri gibi birgok uygulamanin degerlendirilmesine yol agmistir. (Zamanzade
vd., 2016)

Endustride demir aliiminidlerin genis bir uygulamasi, (i) alasim bilesiminin etkisi
(i1) mikroyap1; ve (iii) termo-mekanik Ozellikler iizerindeki kusurlarin sayisinin (tipinin)
temel 6zelliklerine baglidir. Buna ek olarak, farkli ortamlarda hidrojen gevreklesmesi,
anodik veya katodik ¢oziinme, bolgesel korozyon ve oksitlenme 6zelliklerine sahip oldugu
bilinmelidir. Son zamanlarda, mikro ve nano 6lgekli numunelerin tretim tekniklerine ek
olarak yeni mikro ve nano-mekanik test yontemlerinin gelistirilmesindeki bazi ilerlemeler,
bilim adamlarinin alasim elementlerinin, ¢evresel 6gelerin ve kristal yapisinin etkilerini

daha net bir sekilde ¢ozmelerini saglamistir. (Zamanzade vd., 2016)

Demir ve aliiminyum yerkabugunun baslica bilesenlerinden ikisidir. Tahmin edilen
demir cevheri ve boksit rezervleri sirasiyla 180 milyar ve 28 milyar tondur. Bu iki ana
metal ayn1 zamanda iki biiyiik sanayi dalin1 tanimlamaktadir; bu dallar bu cevherlerin
metalik 0riinlere kapsamli olarak islenmesini saglar. Aluminyum dokme demirleri ve
metaller- arasi bilesimlerin (demir aliiminidler) ve g¢esitli kompozitlerin imalatinda
kullanilan alasim elementlerinden biridir. Demir aliiminidler yiiksek sicakliklarda ve

kimyasal olarak aktif ortamlarda ¢alismaya uygundurlar. (Feijé vd., 2013)

Metalleraras1 bilesikler arasinda demir aliiminidlerin yapisal bir miihendislik
malzemesi olarak kullanimi, kirllganlik, diisiik gerilimli stineklik ve sinirl iiretilebilirlik

nedeniyle sinirlanmustir. (Baker vd., 1997)

FeAl metallerarasi bilesikleri, baz1 uygulamalarda yiiksek sicaklik ya da paslanmaz
celiklerin ve siiper alagimlarin yerini almanin miimkiin olup olmadigim1 kanitlamak i¢in
yogun bir sekilde incelenmistir. Hava veya oksijen ortamlarina maruz birakildiklarinda
yiizey iizerinde siirekli ve yapiskan bir aliimina tabakasi olusturmak igin yeterince ylksek
aliminyum bilesimlerine sahiptirler. Fe-Al metallerarasi bilesiklerinin olusum 1sis1 ve
aliminyum yuzdeleri Cizelge 2.3’de verilmistir. En ¢ok ¢alisilan bilesimler, % 20 ve % 40

Al icerenlerdir. Bunlar, FesAl ve FeAl kimyasal formiillerine iliskindir. Aslinda, faz
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diyagramindan ¢ikartilabilecegi gibi FeAl (tek faz) bilesimde % 36 ila % 50 Al igerir.

(Nuria vd., 2013)

Cizelge 2.3. Aliminyumun agirlik yiizdeleri ve Fe-Al metalleraras: bilesiklerinin olusum 1silar
(Nuria vd., 2013)

Metallerarasi Bilesik | Al'lm agirhk yiizdesi (ag%0) Olusum 1s1s1, AH>9s (kcal / mol)
FesAl 13,87 -16,0
FeAl 32,57 -12,0
FeAl; 49,1 -18,1
Fe:Als 54,70 -34,3

Fe-Al ikili faz diyagrami dikkatlice irdelendiginde, FesAl, FeAl, FeAly, Fe Als ve
FeAls gibi metalleraras1 bilesiklerin mevcut oldugu goriliir. Sekil 2.1.’de Fe-Al ikili faz
diyagrami verilmistir Bu metalleraras1 bilesiklerden, Fe-Al faz diyagraminin demirce
zengin kisminda bulunan, B2 yapisi ile FeAl ve D03 yapisi ile FesAl, Fe-Al sisteminin en
kararli yapilar olup; fiziksel, 1sil, elektrik ve mekanik yonden cekici 6zelliklere sahiptir.

(Metals Park,)

KUTLECE % ALUMINYUM

1600

1400

1200

10CO

SICAKLIK (°C

ATOMIK % ALUMINYUM

Sekil 2.1. Fe-Al ikili faz diyagramu ( Massalski, 1986)

Fe-Al alagimlar1 % 25-50 oranlarindaki Al bilesiminde hacim merkezli kiibik kristal
yapiya sahiptir. FesAl 540°C'ye kadar olan sicakliklarda diizenli DOz yapisinda, 540-760°C
arasindaki B2 kafes yapisina sahiptir. Sekil 2.2’de DOs3 sirali Fe;O3 ve B2 sirali FeAl'in

birim hiicreleri verilmistir. (Devi ve Sika, 1996)
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Sekil 2.2. a) DOs sirali FesAl ve b) B2 sirali FeAl'in birim hiicreleri. (Janda, 2015)

DOs veya B2 sirali FeAl alagimlari, yapisal uygulamalar i¢in en iyi potansiyele
sahip goOrinmektedir, ancak seri dretim icin endustriyel gereksinimleri hala
karsilamamaktadir. Hala iistesinden gelinebilmesi gereken ana dezavantajlar; Oda
sicakliginda olduk¢a diisiik gerilme stinekligi ve ~ 600°C'nin Uzerindeki mukavemette
diisiistiir. Oda sicakliginda diisiik siinekligin nedenleri sunlardir: (a) diizenli 6rgii yapisina
bagl olarak dislokasyon hareketi engellenmis ve (b) hidrojen gevreklesmesine neden olan
neme duyarlilik hidrojenin zararli etkisi, yayilim gosteren bir ¢atlak ucunun su buhari ile
reaksiyona girmesi ile agiklanir ve negatif sonu¢ kaginilmazdir. Siinekligi arttirmak igin iyi
bir yaklagim, tane boyutunun kiigiiltiilmesidir. Genel olarak, tane boyutunun kugultilmesi
stnekligi arttirmak igin en etkili yontemdir. Bu islem, alasimlama ve isleme yoluyla
saglanabilir. Ornegin, a§.%-0,05 zirkonyum ve 0,24 bor ilavesiyle tane boyutunun
kigultilmesi ile Fe-35,8Al'in oda sicakligi siinekliginin % 2,2'den % 10,7'ye yiikseldigi
goriilmiistiir. (Bahadur, 2013)

Fe-Al sisteminin metalleraras1 bilesikler fazlarindaki artan ilgi, birim agirlik,
korozif ve asinma dayanikliligi ve imalatlarinin diistik fiyat1 yliksek mukavemetleri ile
baglantilidir. Demir aliiminidler igin yiiksek sicaklik uygulamalar1 arasinda, 1s1 esanjorleri,
tiirbin kanatlart ve motorlar i¢cin karmasik sekilli valfler, katalitik doniistiiriiciiler igin
substratlar yer alir. Fe-Al metalleraras bilesikler araciligiyla kati maddeler igin geleneksel
Uretim yontemi dokimddr, uzun bir siire yiiksek sicaklikta yaslanmaya bagli olarak kismi
oksitlenme ve tane blylmesi ile sonuglanir. Bu malzemelerin 3 boyutlu olarak dogrudan
uretilmesi, disiik sicakliklardaki kirilganliklari nedeniyle zordur. Bu nedenle, Fe-Al

metalleraras1 bilesik numunelerin elde edilmesi termal plskirtme ve magnetron
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puskirtme, kendiliginden ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi (SHS) ve lazer katki tiretimi
(LAM) gibi alternatif yontemlerle kaplama yapilmasi igin girigsimlerde bulunulmustur.
Bununla birlikte, bu yontemlerin etkinligini azaltan, kaplama ve taban tabakasinin sicaklik
genlesme katsayilarindaki farkliliga bagli olarak gozeneklilik ve yiiksek baglanti
mukavemeti gibi bir takim negatif etkenler de bulunmaktadir. (Shishkovsky vd., 2013)

Demir aliiminidlerin ekzotermik bir reaksiyondan olustugu bilinmektedir. Bu
baglamda kendi kendine ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi (SHS) demir aliiminid tozu elde
etmede umut verici ve diisiik maliyetli bir yontem olarak disiiniilebilir. Bu yontem
reaktifler arasindaki egzotermal reaksiyonun enerjisini kullanarak cesitli refrakterler,
bilesikler, metalleraras1 bilesikler ve bunlara dayanan bilesimler elde etmek igin
kullanilabilir. Kisa siireli kimyasal ve fiziksel siireclerle karakterize edilen olagandisi
sentez kosullar1 nedeniyle, yliksek oranda dahili kendiliginden 1sitma ve islem sirasinda
keskin sicaklik egimiyle, malzemenin denge dis1 yapisinin olusmasi miimkiindiir. Buna ek
olarak, katki maddeleri ile ilgili olarak, islem sirasindan olusan yiiksek sicaklik, yiiksek
saflikta malzemelerin sentezini saglamaktadir. Bununla birlikte, demir aliiminidlerin
olusumunda yetersiz yiiksek ekzotermal etkiler, SHS siirecinin klasik versiyonunda Fe-Al
sisteminde sentezlenmis {iriinlerin istenilen yap1 ve faz bilesimlerini elde etme imkanlarini
kisitlar. Bu problemler, mekanik olarak aktive edilmis SHS ile ¢dziilebilir. islem sirasinda,
reaksiyona giren kiitlenin bilesenleri karisimi, kisa stire yliksek enerjili bir degirmen iginde
islenir ve sonra SHS i¢in bir reaksiyon karisimi olarak kullanilir. Mekanik aktivasyon
asamas1 bazi zayif ekzotermal sistemlerin yanmasini baslatmak ve ayrica SHS'nin temel

parametrelerini degistirmek i¢in gereklidir. (Letsko vd., 2009)

Alasim gelistirme ve isleme alanindaki ilerlemeler, bu malzemelerin siinekligini ve
yiiksek sicaklik mukavemetini iyilestirmistir ancak yapisal olarak kullanilmadan 6nce daha
fazla 6zellik gelistirmeleri gerekmektedir. Demir aliiminid alasimlari tatmin edici yiliksek
sicaklik uygulamalarina henliz ulasamamasimna ragmen yapisal celiklerin demir
aliiminidlerle kaplanmasi, cevresel ve asinmaya direngli Ozelliklerin daha erken
kullanilmasima imkan taniyacaktir. Buna ek olarak, yeni bir malzeme tam olarak
kullanilmadan 6nce, malzemenin kendisi ile ve diger malzemelerle birlesme yontemleri
gelistirilmelidir. (Wright vd., 1993)
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2.3.1. FeAl

Fe-Al metalleraras: bilesikleri yiiksek sicaklik uygulamalar ve asindirici, korozif
ortam i¢in “gelecegin malzemeleri”, yapisal ve kaplama olarak kabul edilirler. Bu malzeme
grubuna olan ilgi, diisiikk maliyet, diisiik yogunluk, asindirict asinmaya karsi 1yi direncin
yani sira, mukavemet, kimyasal ve petrokimyasal, deniz ve gida endiistrisindeki
uygulamalar1 i¢in genis bir perspektif olusturan oksidasyon ve korozyona karst

direnglerinden kaynaklanmaktadir. (Szkliniarz ve Koscielna, 2010; Kupka, 2005)

Fe-Al sistemine dayali malzemeler 100 yildan uzun siiredir metaliirjistler tarafindan
bilinmektedir. 1890'l1 yillarda yapilan arastirmalarda aliminyum ilavesinin, demirin
yiiksek sicaklikta oksidasyon direncine olan olumlu etkisi kesfedilmis ve bu dénemde,
strekli bir sekilde demir aliiminid alagimlarinin gelistirismesine devam edilmistir. Bununla
birlikte, oda sicakliginda gosterdikleri diisiik siineklik ve bu malzemelerin geleneksel
ergitme islemleriyle sorunlu dretimi, demir alliminidlerin uygulanabilirligini
sinirlandirmaktadir. Yukarida belirtilen smirlamalarin listesinden gelmek ig¢in birgok
girisimde bulunulmustur, bunlardan biri reaktif sinterleme kullanilan toz metalirjisi
islemidir. Bu islemde, sikistirllmig elemental toz karisimlarinin sinterlenmesi sirasinda
termal olarak aktiflestirilmis in-Situ reaksiyonlar ile ara-baglar iiretilir. Bu teknolojinin
biiyiik avantaji, demir ve Fe-Al fazlarinin ergime sicakligindan 6nemli 6l¢iide daha diisiik
sicaklikta Fe-Al metalleraras1 bilesiklerin  olusumuna yol acan reaksiyonlarin
baglatilmasidir. Buna ek olarak, Fe + Al reaksiyonlar1 gii¢lii bir sekilde ekzotermiktir ve
ortaya ¢ikan 1s1, sikistirllmig toz karisimi boyunca daha fazla reaksiyonu siirdiirmekte ve
yaymaktadir. Bu islem ayni zamanda kendi kendine ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi
(SHS) olarak adlandirilmaktadir. Proseslerin yiiksek ekzotermik dogasindan dolayi, bu
teknoloji, geleneksel ergime metalurjisinden ve oOnceden alasimli tozlar kullanilan
geleneksel toz metalurjisinden daha az enerji tiketmektedir. (Kratochvil, 2008;
Karczewski ve Bojar, 2010)

Metal veya alasimlar arasinda, metalleraras1 bilesik FeAl, yiiksek ergime
sicakligma (1250°C), iyi oksitlenme direncine, nispeten diisiik yogunluga (5,56 g/cm) ve
yiiksek termal iletkenlige sahiptir. Bu 6zellikler FeAl alagimimi yiiksek sicaklik yapisal

uygulamalar1 i¢in umut verici bir aday haline getirmektedir. Ayrica FeAl alasiminin
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termodinamigin aliimina ile uyumlu oldugu da tespit edilmistir. Son zamanlarda aliimina
metal kompozitleri reaktif 6glitme, reaktif metal infiltrasyon, metal oksitlenme reaktif
sinterleme, termomekanik toz saglamlastirma islemleri, termit reaksiyon sentezi gibi
bircok teknikle sentezlenmistir. Bu teknikler arasinda, termit reaksiyon yontemi, gelismis
malzemeler Uretmek igin kati hal reaksiyonunun ekzotermikligini kullanan gekici bir
tekniktir. Goreceli olarak basit ekipmanin, diisiik enerjinin ve ara faz olusturma olasiliginin

birgok avantajini gostermektedir. (Liu vd., 2013)

Demir aliiminyum alasimlar1 s6z konusu oldugunda, 6zellikle basingsiz reaktif
sinterleme uygulandiginda (% 25'ten fazla hacim) ¢ok yliksek gdzeneklilik elde edilir. Bu
davranig1 acgiklamayr amacglayan pek c¢ok teori vardir ancak bunlarin ¢oguna karsi
cikilmaktadir. Bu teoriler, metalleraras: bilesiklerin olusumu sirasindaki kabul edilemez
gozenekliligin nedenini ya kat1 ¢6ziim Onerileriyle ya da Kirkendal etkisiyle olabilecegini

varsaymaktadirlar (Jozwiak vd., 2010; Kang ve Hu, 2004)

Reaktif sinterleme sirasinda ve sonrasinda mevcut olan fazlarin tiirlerine ve
gozeneklilik  iizerindeki  etkilerine iligkin literatiir ~ verileri ¢ok degiskenlik
gostermektedirler. 1992 yilinda FeAls fazinin aliiminyumun ergime sicakliginin altinda Fe
+ Al kat1 hal reaksiyonu ile olustugu yaymlanmistir. Bundan sonra kalan aliminyum
parcaciklar erir ve demir ile zenginlestirilir. Sonug olarak, diger Fe-Al fazlan eriyikten

cokelir. (Rabin ve Wright, 1992)

1995 tarihli bir yayinda, havada reaktif sinterlemenin Fe-Al sirali faz ve aliiminyum
karisimi olusturdugunu gostermektedir. Toz karisiminin 6zdes bileske ile reaksiyonu
vakumda gergeklestirildiginde, islem kosullarina bagli olarak FeAl, FesAl, FeAl; veya
reaksiyona girmemis demir ve FeAlz fazinin bir karisimi belirlenmistir. Bu sonuglar,
FexAls fazinin olusumunu 6ngéren hem yeni hem de eski giiglii bir tartisma icerisindedir.

(Joslin vd., 1995)

FeoAls faz1 500°C'de demir ve aliiminyumun kat1 hal reaksiyonu ile olusur. Siirekli
1sitma sirasinda, FesAl fazmna doniisiimle 850°C'de tamamen kaybolur. Ote yandan,
aliminyumun metalleraras1 bilesiklerin olusumundan once eridigi agiklanmistir. Bundan

sonra, FexAls, FexAls ve FeAl fazlar yavas yavas olusmaktadir. Gozeneklilik genellikle,
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gecici ve son fazlar arasindaki kafes ve yogunluk farklarindan kaynaklanan yapidaki hacim
degisiklikleri ile aciklanir. Diger goze ¢arpan gozeneklilik aciklamasi Kirkendall etkisidir.
(Jozwik vd., 2015; Nakamura vd., 2002)

Reaksiyona giren metallerin diflizyon hizlar1i (Fe, Al) kuvvetli olgiide farkli
oldugunda gozlemlenebilir. Bu durumda, bir metalin tek yonlii yayilimi, bos difiizyon ile

telafi edilmekte ve bosluklarin birlesmesi ile de gézenekler iiretilmektedir. (Kang ve Hu,
2004)

2.3.2. FesAl

FesAl alasgimlarina dayanan demir altminidlerin, mikemmel oksidasyon ve
stilfidasyon direnci, diisiik malzeme maliyeti ve bir¢ok ferritik ve Ostenitik paslanmaz celik
ile uygun mukavemeti gibi birgok 6zelligi bir arada gostermektedir. Bu da onlar yiiksek
sicaklik uygulamalari icin aday malzemeler olarak ¢ok cekici hale getirmektedir. Ayrica,
oda sicakliginda gosterdikleri sinirli siineklik ve 600°C'nin iizerindeki sertlikte keskin bir
diisiis, birgok yapisal uygulama igin kabul edilmelerinde caydirici olmustur. (Wang vd.,
2011)

Son yillarda mekanik alasimlama teknolojisi ile kolayca elde edilebilen tane
inceltme yoluyla siineklik ve mukavemet degerleri gelistirmek icin gesitli girisimlerde
bulunulmustur. Bir¢ok grup tarafindan FesAl tozlarinin mekanik alagimlamayla {iretimi
yaygin olarak incelenmistir ve bu ¢alismalarin tiimii, nano boyutlu taneler igeren diizensiz
Ax-tipi FesAl alasimlarinin (Fe (Al) kati ¢ozelti) Fe — Al toz karigimlari olusturma
egiliminde oldugunu bildirmislerdir. (Wang vd., 2011)

2.4. Metallerarasi bilesik kompozitler

Gilinimiiz diinyasinda teknolojik ilerlemeyle, monolitik malzemeler, Uriin
kabiliyetleri ve islevlerine olan artan talepleri karsilamak i¢in yetersiz kalmaktadir. Bu
yetersizlik, daha iyi yapisal, mekanik ve elektrokimyasal O6zelliklere sahip olan bazi

gelismis malzemelerin icat edilmesine yol agmustir. (Gupta vd., 2016)
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Yuksek ergime sicakligina sahip olan metallerarasi bilesikler yiiksek sicaklik
uygulamalart i¢in aday malzemelerdir. Metalleraras1 bilesikler ve sert pargacik takviyeli
metalleraras1  kompozitler kimyasal olarak asindirici  ortamlarda ve asinma

uygulamalarinda da ¢ekici 6zellik gostermektedir. (Adabazaveh vd., 2012)

Son yillarda, farkli bir metalik bilesiklere ti¢iincii bir alasim elementinin eklenmesi
lizerine arastirmalarda artis olmustur. Bu arastirmalar ortam sicaklifinda siineklik ve
toklugun gelismesine yol a¢mistir. Mekanik reaksiyonlarla kimyasal reaksiyonlarin
indiiklendigi mekanik kimyasal sentez, mekanik 6zellikleri arttirabilir. Daha 6nce NiAl-
Al>03, NiTi-Al2Os, FesAl-Al03, ve Fe (Ti) Ti 3Al-AlO3, gibi gesitli mekanik olarak
sentezlenen nanokompozitler bildirilmistir. Fe, Al ve TiOz toz karisiminin mekanik olarak
alasimlanmasiyla (Fe, Ti) 3Al-Al203, nano kompozitlerinin olusumunu incelenmesinde
bilyal1 ogiitiilmiis tozlarin toplu halde takviye edilmesi, nano Olcekli tane boyutunu
korurken, tam yogunluklu sikistirmalar 6nemli bir sorun olarak goriilmiistiir. Metallerarasi
bilesiklerin aginma 6zellikleri, potansiyel olarak miikemmel yiiksek sicaklik mukavemeti
nedeniyle calisilmistir. Genel olarak, yiik, asinmaya bagli uygulamalarda sikistiricidir; Bu
nedenle, cekme esnekligi, sertlik, mukavemet ve sertlesme kabiliyeti kadar kritik degildir.
Sonug olarak, sert pargaciklar tarafindan giiclendirilmis metallerarasi kompozitler, agir
kosullarda asinma uygulamalari i¢in ¢ok ¢ekicidir. DOsz-sirali FesAl ve B2-sirali FeAl
demir-altiminidleri, yapisal malzemeler ve fonksiyonel uygulamalar igin yaygin olarak
calisilmistir. Oksitleyici ve siilfidize ortamlarda, diisiik yogunluklu ve diisiik malzeme
maliyetlerinde iyi yiiksek sicaklik korozyon direnciyle iyi bilinmektedirler. Hem DOs tipi
FesAl hem de Bg tipi FeAl alagimlarinin asinma davranist da arastirilmis ve asinma direnci
farkliliklarinin 6nemsiz oldugu bilinmektedir. FesAl alasiminin asinmaya karsi direnci,
AISI1060 karbon ¢eligi ve SUS304 paslanmaz ¢elik ile karsilastirilabilir. Yukarida
belirtildigi gibi, sert parcaciklar tarafindan takviye edilmis FesAl bazli kompozitler iyi bir
asinma direnci sergilemektedir. (Adabazaveh vd., 2012; Demirkiran, 2014)
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3. YANMA SENTEZIi

3.1. Yanma Sentezi Giris

Yanma sentezi (CS), seramik, metallerarast bilesik ve kompozitler gibi genis bir
malzeme yelpazesinin hazirlanmasinda yiiksek iiretim oranina sahip, diisiik maliyetli ve
enerji agisindan verimli bir yontemdir. Yanma sentezi sematik olarak Sekil 3.1.’de

gosterilmistir. (Varma vd., 1988)

A
A = AT
@ @ Karisun
B

Soguk Presleme

G<=P<=l T

Nihai Triin Yanma Tutmsimna

Sekil 3.1. Yanma Sentezi Sematik Gosterimi (Umberto vd., 2000)

Yanma Sentezi, A.G. Merzhanov ve ekip arkadaslariin 1967’°de titanyum ve bor
tozlart karisgtmindan yapilmis peletin yanma davranislari lizerinde yaptiklar1 ¢aligmasiyla
ilk kez kesfedilmistir. Ilk énce Rusya Bilimler Akademisi - Yapisal Makrokinetik ve
Malzeme Bilimleri Enstitiisi, sonralar1 ise diinya genelinde bir¢ok Universite ve
laboratuvarin katkilariyla Yanma Sentezi ydnteminin arastirilmasi ve gelistirilmesi
saglanmistir. Simdiye kadar 700’in {izerinde bilesik bu yontemle sentezlenebilmistir
1980°li yillarin basindan beri ¢ogunlukla Rusya, ABD ve Japonya’da giderek ¢ogalan
sayida arastirmaci ileri bir malzeme ve bilesiklerinin Uretimi igin etkili, ekonomik bir
teknik olan yanma sentezinin uygulamalarimi arastirmaktadirlar. (Yukhvid, 1992;

Borovinskaya, 1992; Feng ve Moore, 1995)
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Toz metallrjisinde, sinterleme ve kaynak teknolojilerinde yillardir kullanilan
yanma surecleri, genellikle ¢6zelti yanma sentezi (Solution Combustion Synthesis) olarak
ilgi cekmeyi basarmistir. Bu yontemle daha ¢ok nano-boyutlu ve daha yuksek verimli
malzemeler elde edilebilmektedir. Bu silireg, farkli oksitleyiciler (6r: metal nitratlar) ve
yakitlar (Or: iire, glisin, hidrasit) iceren homojen olmayan ¢ozeltilerin kendiliginden

ilerleyen reaksiyonlar1 kapsamaktadir. (Merzhanov, 2004)

Yanma siirecinde diger onemli bir konu da, uygulamalarda termit tipi yanma
sentezi reaksiyonlarinda kullanilan metal termik siireglerdir. Ik kez, 19. Yiizyil da N.N.
Beketov ve V.M. Goldschmidt tarafindan bir metalin baska metal oksiti rediiklemesi igin
kullanilan metal termik sirecler, bugin ozellikle bazi ferroalasimlarin {iretiminde ve
demiryolu raylariin birlestirilmesinde kullanilmaktadir. Bu prosesin yanma sentezindeki
kullanim amaci, oksitlerin bagka bir metal ile rediiksiyonunu takiben rediiklenmis

elementlerin birbiriyle bilesik olusturmasini saglamasidir. (Merzhanov, 2004)

Sert alasimlar, asindiricilar, elektronik endiistrisi i¢in malzemeler, ileri teknoloji
yapisal ve 1stya direngli seramikler, yeni siiper iletken malzemeler, korozyona dayanikli
koruyucu ve asinmaya direncli kaplamalar, kimya sanayisi i¢in katalizorler, tip alaninda
kullanilan sekil hafizali alasimlar yanma senteziyle iiretilebilen bazi malzemelere

orneklerdir. (Khina, 2010; ISMAN)

Yanma Sentezi, ilk 1smin verilmesi ile baslangigtaki karigiminin reaksiyonun
egzotermik 1sistyla lriine donligmesi prensibine dayanmaktadir. Genel avantajlari,
reaksiyonun ¢ok hizli bir sekilde meydana gelmesi ve kendiliginden ilerleme 6zelliginden
Oturd yuksek enerjiye gereksinim duyulmamasidir. Kullanilabilirliginin basit olmasi, ucuz
hammaddelerden baslama firsati ve nano-boyutlarla birlikte farkli boyut ve sekillerde
tiriinler elde edilebilmesi diger onemli avantajlaridir. (Rogachev ve Mukasyan, 2015;
Yukhvid, 1992)

Yanma sentezinin temeli asir1 derecede egzotermik reaksiyonlarin kendi kendini
strdirebilme ve dolayisiyla enerji bakimindan verimli olma kabiliyetine dayanmasidir
Ekzotermik reaksiyon atesleme sicakliginda baglatilir Tig ve maksimum veya yanma

sicakliginda ortaya ¢ikan 1s1 sayesinde, sentez yiiksek hizlarda ve kendi kendine ilerleyerek
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stiren islemlerden, meydana gelmektedir. Yanma sentezi teknikleriyle diisilk kaynama
noktali safsizliklar buharlastirilabilir bundan dolay1 geleneksel tekniklerle tiretilenlerden
daha saf drlnler elde etmek miimkiindiir. Yanma sentezi tekniginin termokimyasal ve
termofiziksel Ozellikleri uygunsa on yiiksek sicaklik reaksiyonu (1500 < T < 3500°C)
baslar, tipik yanma sentezi reaksiyonunda karisik reaktan tozlari belli bir yogunla sahip bir
peletle bastirilir ve daha sonra lokal olarak bir noktada yakilir veya biitiin pelet ekzotermik
reaksiyonun tutugsma sicaklifina kadar 1sitilir ve yanma sentezi yliksek hizlarda

gerceklesmektedir. (Devii ve Sikka, 1996)

Geleneksel stireclerle karsilagtirildiginda yanma sentezinin en belirgin avantajlari
oncelikle sunlardir; Yiiksek bir reaksiyon sicakliginda, diisiik kaynama noktali safsizliklar
buharlastirir ve dolayisiyla yanma sentezlerinde yiiksek saflikta iirtinler tretilebilir, SHS
reaksiyonunun basit ekzotermik dogasi, pahali isleme tesisleri ve ekipmanina olan ihtiyaci
ortadan kaldirir, kisa ekzotermik reaksiyon siireleriyle siire¢ maliyetleri diiser, ylksek
termal gradyanlar ve hizli sogutma oranlar1 yeni denge ve meta kararli fazlara neden
olabilir. Inorganik malzemeler sentezlenebilir ve reaktanlarin kimyasal enerjisi kullanilarak
bu malzemeler nihai bir iiriine birlestirilebilir. Kararli reaksiyonlarin meydana gelmesi ve
ilerlemesindeki tim bu faktorler detayli bir bi¢imde analiz edildiginde SHS tekniginin
herhangi bir malzeme cinsine uygulanabilmesi i¢in malzeme icinde egzotermik

reaksiyonlarin olmasi gerekmektedir. (Feng ve Moore, 1995)

3.2. Reaksiyon parametrelerinin kontrol

Bir¢ok faktor, CS'nin basariyla uygulanmasini etkileyebilir, bu faktorler pargacik
biytikligi, Ham yogunluk, ortam / atmosfer, 1sitma hizi, atesleme sicakligi, 6n 1sitma
sicakligi, mekanik aktivasyon, akim / alan aktivasyonu, uygulanan basing ve on atesleme

1s1 islemlerini igerir. (Feng ve Moore, 1995)

Bu parametrelerin ¢ogu birbirine bagimlidir ve nihai {iriin ve morfoloji 6zellikleri
Uzerinde O6nemli bir etkiye sahiptirler. Bir malzemenin sentezlenmesi igin en uygun
reaksiyon parametrelerinin olusturulmasi, her yanma reaksiyon sistemlerinde, reaksiyon
parametrelerinin kontroll ve temel bir anlayisin elde edilmesine dayanmaktadir. (Feng ve
Moore, 1995)
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3.2.1. Adyabatik sicakhk

Yanma sentezi reaksiyonu sirasinda, reaksiyonun silirecini ve nihai iiriin
ozelliklerini etkileyebilecek dort dnemli sicaklik noktast vardir; Teorik olarak hesaplanmis
adyabatik sicaklik (Tad) ve oOlgiilen baglangic sicakligi (To), atesleme sicakligr (Tig) ve
yanma sicakligi (Tc)'dir. (Feng ve Moore, 1995)

1. Baslangi¢c sicakh@r (To); Reaksiyonun yayillma modunda tutugmasindan once
reaktan numunesinin ortalama sicakligini gostermektedir.

2. Tutusma sicakhgr (Tig): Yanma reaksiyonunun daha fazla 1s1 kaynagi olmaksizin
dinamik olarak aktive edildigi noktay: temsil etmektedir.

3. Adyabatik yanma sicakh@ (Tad): Adyabatik yanma sicakligi, Adyabatik sartlar
altinda elde edilen maksimum yanma sicakligidir.

4. Ger¢ek yanma sicakhg (Tc): Gergek yanma sicakligi ise adyabatik olmayan

kosullar altinda normal olarak elde edilen maksimum sicakliktir.

Adyabatik kelimesi, tutusma zamanindan elde edilen maksimum sicakliga kadar
kompakttan sifir 1s1 kaybi varsayimimi ifade eder. Deneysel olarak belirlenen yanma
sicakliginin, eksik reaksiyonlar ve ger¢ek adyabatik sartlarin basarisizligi nedeniyle
adyabatik olarak Ongoriilen sicakligin altina diisebilecegi anlasilabilir bir durumdur.
Bununla birlikte, bazi diger durumlarda yanma sicakligi aslinda adyabatik sicakligin
tizerine ¢ikabilir. Bunun bir 6rnegi, istenmeden oksidasyonun meydana gelmesi ve buna
bagli olarak ek bir enerji miktar1 sisteme eklenmesidir. Genellikle, adyabatik yanma
sicakligl, oOzellikle kati fazda Olglilen sicakligin istiindedir. Reaktan numunesinin
ateslemeden Once sicakligini gostermek i¢in, Tig, reaksiyonun basladig sicakliktir, Tc ise

sabit bir hizda iiretilen 1sinin sabit durum birikimidir. (Feng ve Moore, 1995; Morsi, 2012)

Bu reaksiyon tiirlerinde sik¢a bildirilen 6nemli bir deger, yanma sicakligi (T¢) 'dir
ve reaksiyon sirasinda deneysel olarak elde edilen maksimum sicaklik olarak tanimlanir.
Bu sicaklikta, olusum entalpisi ve 1s1 kapasitesi verileri verilen termodinamik analiz
yoluyla, tahmin edilebilir. Bu durumda, teorik olarak Ongoriilen maksimum sicakliga

adyabatik sicaklik (Tad) denir. Olusumun iiriin entalpisine bagl olarak, adyabatik sicaklik,
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iriin erime noktasinin (Tm) altina, esit veya iistiine ¢ikabilir ve asagidaki esitliklere gore

tanimlanir;

Xs+Ys= XYs (3.1)

Tad < Tm

AHree® = [ rad

2908 CpsdT

Tad=Tm (3,2)

Tm

0
AHggg” = 208

CpsdT + VAHm

Tad > Tm (3,3)

AHg98? = f;:;l Cpsdt+ AHm +fTTTZd CpndT

Burada AHres® = 298 K’de XY olusum entalpisi, Cp (s) ve Cp (1) = kat1 ve siv1

haldeki 1s1 kapasitesi, AHm XY Uriiniintin flizyon entalpisi ve v XY 0riinlin fraksiyonudur.

Sekil 3.1’de yanma isleminin ideallesen makroskobik parametreler verilmistir. (Morsi,

2001)
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Sekil 3.2 Yanma Isleminin ideallesen makroskobik parametreleri (Umberto vd., 2000)

Reaksiyonun kabiliyetini ve stabilitesini ve olusan en muhtemel iiriinii 6ngorebilir.
CS reaksiyonlan ile ilgili termodinamik hesaplamalarin karmasik ve kapsamli dogasi
Moore ve Munir tarafindan tartisilmis ve okuyuculara ek bilgi i¢in bu referanslara
rehberlik edilmistir. Kisaca, CS reaksiyonlarinin ardindaki termodinamigi anlamak i¢in
reaktanlar ve {rlinler arasindaki bir iliskiye ihtiya¢ vardir. Genel bir CS reaksiyonu, Esitlik

3.4'de ifade edilir.

> niRj =Y niR; (3.4)

Ri ve Pj sirasiyla reaktiflere ve iiriinlere atifta bulunurlar ve n ve nj sirasiyla
reaktiflerin ve iriinlerin stokiyometrik katsayilaridir. Bu iligkiyi dogrulamak i¢in yanma
sentezi reaksiyonu tamamlanmalidir (Moore, 1994; Moore ve Feng, 1995; Munir ve
Naselmi, 1989)

Genel olarak, ekzotermik CS reaksiyonlar1 1800°K Uzerindeki adyabatik
sicakliklarda (Tad) kendi kendini idame ettirir. Tad, reaksiyondan c¢evre c¢evreye higbir

1sinin kaybolmadigi bir reaksiyonun yanma sicakligidir (Tc).Reaktanlar ve adyabatik SHS
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reaksiyonunun iriinleri arasindaki iligkiyi gosteren sicaklik diyagramina karsi entalpi

Esitlik 3.5'de gosterilmistir. (Moore ve Feng, 1995; Munir ve Naselmi, 1989)

CS reaksiyonlarinda, reaktifler baglangi¢ sicakliklarindan (To) atesleme sicakligina
(Tig) kadar 1sitilmalidir. Adyabatik bir sistemde reaktifleri baslangi¢ sicakliklarindan
tutusma sicakligina kadar 1sitmak i¢in gereken 1s1 miktari, H (R), Esitlik 3.5 tarafindan tarif

edilmistir. (Moore ve Feng, 1995)
Ti . . , ,
H(R) = fTong ni cp(RDAT + Yro—rigni L (Ri) (3.5)

Cp (Ri) ve L (Ri) 'nin 1s1 kapasitesi ve faz degisim doniisiimii oldugu durumlarda
(reaktiflerin bir faz degisimi olusursa) ve her bir reaktantin mol fraksiyonunu belirtir.
Yayilma modunda, reaksiyon baslatildiktan sonra 1s1 kaynagi kapatilir, ¢iinkii reaktantlar
sabit bir duruma ulagsmustir. Sadece reaksiyonun 1sis1, [AH (Tig)] yanma reaksiyonu bir
kararli duruma ulagtiginda ve yayilma reaksiyonu belli bir mesafede oldugunda orijinal
1sitma kaynaginin artik bir etkisi olmadigi yerde komsu katmanlardaki To-dan TI1G'ye kadar
reaksiyona giren maddelerin 1sitilmasi i¢in kullanilir. Bu, kalan 1sinin iirlin tarafindan
emilmesi gerektigi anlamina gelir. Adyabatik bir sistemde, reaksiyonun baglatilmasindan
sonra iiriin reaksiyonu tarafindan absorbe edilecek 1s1, Esitlik 3.6’da verilmistir. (Moore ve

Feng, 1995; Munir ve Naselmi, 1989)

Tad (T0)

HP) = [

o TV 5inj + cp (PHAT + Trig-raacrayj L) (3.6)

Cp (Pj) ve L (Pj) 'nin 151 kapasitesi ve faz degisim doniisiimii iiriinlerin entalpisi ve

Nj ise her reaktantin mol fraksiyonunu belirtir.
Adyabatik bir sistemde, sistem kararli duruma ulastifinda reaksiyon i¢in mevcut
toplam 1s1, [AH (Tig)], Esitlik 3.5. ve Esitlik 3.6.’da hesaplanan iki entalpinin toplamidir.

Esitlik 3.7.’de ayrintili olarak verilmistir. (Moore ve Feng, 1995)

AH (Tig) = H(P) + H(R) (3.7)
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To, Tig'ye yiikseltilirse, H (R) eszamanli yanma modunda oldugu gibi sifira
diisecek ve reaksiyondan {iretilen 1sinin tamami1 [AH (Tig)], tirlinler tarafindan emilecektir.
Bu, adyabatik sicakligi Tad (Tig) olarak degistirecektir (Sekil 3.2). Esitlik 3.4. ve Esitlik
3.5. hala gegerlidir, ancak Esitlik 3.5. Tad (To) i¢in Tad (Tig) kullanilarak diizeltilmelidir.
(Moore ve Feng, 1995; Munir ve Naselmi, 1989)

AR (T, )= [HEHHE)] e

Entalpi (J)

T T —l;ig Tc.{Tn:l Iﬂ:il:Tl:L:l Tad'iTl:lTa.dl:Tig:'
Sicakhk (K)

Sekil 3.3. Sicaklik diyagramina kars1 Entalpi-.Reaktanlar ve adyabatik SHS reaksiyonu drtinleri
arasindaki iliski

CS, dalga hizi, dalga stabilitesi ve maksimum yanma sicaklig1 sunlara baglidir:
Reaksiyon tarafindan iiretilen 1s1, g¢evreye kaybolan 1s1 miktar1 ve hala atesleme
sicakliginin altinda bulunan bitisik reaktant tabakasina aktarilan 1s1 miktaridir. Tipik olarak
CS, adyabatik olmayan kosullarda gerceklestirilir; bu, gergek yanma sicakliginin teorik
(hesaplanan) yanma sicakligindan daha diisiik oldugu anlamina gelir. (Munir ve Naselmi,
1989)

Termodinamik analizler CS reaksiyonlar1 i¢in ¢ok Onemlidir. Reaksiyon
tepkisinden uzaklagsan 1s1y1 arttirirken reaksiyonun ekzotermisitesini (1s1 iiretimi)
azaltirken, yanma dalgasi1 yayilimin1 yavaslatabilir veya hatta reaksiyonu hizlandirabilir,
artan reaksiyon ekzotermisitesi reaksiyon hizini ve reaksiyon siiresini degistirebilir, daha
sonra iirlin bilesimini ve morfolojisini degistirir. CS reaksiyonu termodinamigi, iirin
ozelliklerini kontrol etmek igin reaksiyon davranisini tahmin etmek i¢in kullanilabilecek

onemli bir aragtir. (Moore, 1994; Munir ve Naselmi, 1989)
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3.2.2. Tutusma Kkosullari

Yanma sentezi reaksiyonunun basarili bir sekilde tutusmasi ile birlikte egzotermik
reaksiyonu baglatmak i¢in yliksek 1s1 birikimi oran1 ve onu yaymak ic¢in uygun bir 1s1
dagilim oranina bagli oldugu yapilan ¢alismalarda ortaya ¢ikmistir. Bununla birlikte, aktive
etme enerjisi tutugsma siirecindeki en 6nemli parametredir ve diger 6nemli parametreler

reaksiyon entalpisi ve 1s1 kaybi etkileridir. (Monagheddu vd., 2002)

Bu baglamda, atesleme sicakliginin (Tig), atesleme gecikmesinin (Tig) ve atesleme
enerjisinin  (Eig) deneysel olarak belirlenmesi teorik sonuglara kiyasla anlamli
goriinmektedir. Reaksiyon mekanizmalarinin dogrudan arastirilmasi i¢in  deneysel
yontemlerin genel bir eksikliginin bulundugu bir alanda ilging bir firsat sunmaktadir.

(Monagheddu vd., 2002)

Tutusma arastirmalari igin yontemler, genel olarak, iki temel gruba ayrilabilir: biri
asir1 derecede hizli bir 1s1 yayilhimui gerektirir, ancak ufak bir bolgeye lokalizedir ve digeri
ise, tiim numunenin daha yavas homojen bir sekilde isitilmasini kapsar. ilk durumda
saniyede birka¢ yliz veya bin derece 1sitma hizi s6z konusudur, ikinci grupta 10°C / dakika
kadar diisiik 1sitma oranlar1 dahildir. Yavas 1sitma oranlar1 genellikle daha dogru sicaklik

belirleme ile sonuglanir. (Monagheddu vd., 2002)

Adyabatik sicakligin aksine, tutusma sicakligi kolaylikla hesaplanamaz. Genel
kural yanma sentezinin tutusmasi, diisiik yani egzotermik sicaklikta gerceklesir ve yuksek
kimyasal reaksiyon hizi sayesinde 1s1 dagilimi olusmadan ¢ok yiiksek sicakliklar elde edilir
ve reaktan tozlar bu sicakliklara hizla 1sinmaktadir. Isitma hizi ve sistem parametrelerine
bagli olarak ti¢ farkli sistem elde edilebilir: (a) Eger 1sitma hizi ile reaksiyon hizi
karsilastirildiginda oldukca yavas ise reaksiyon irlinleri diisiik oranda kati-kati
etkilesiminden olusur ve yavas yavas artan 1s1 etrafa yayilir. Bu rejim, kati-hal sin
terlenmesine ¢cok benzemektedir. (b) Eger 1sitma hizi, sadece yiizeydeki ¢ok ince tabakada
oldukca yiiksek ise 1smir ve islem kapsamli 1s1 dagiliminin sinirlanmasi nedeniyle kendi
kendine ilerlemeyen islem olarak gozlemlenir. (c) Isitma hizi, kimyasal islem hiz1 ile
karsilastirildiginda yiiksek ama numunenin 1s1l iletkenligi ile karsilagtirildiginda yavas ise

1sitma, ylizeye yakin bolgede olmaz ama numune tamamen isinir. Bu rejim genellikle,
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hacim yanma veya termal patlama gibi gosterilmektedir. Tutugma sicakligini belirlemek

deneysel caligsmalarla olmakta ve sadece ¢ok sinirli sayida reaksiyonla basarilabilmektedir.
(Umberto vd., 2000)

3.3. Yanma sentezi yontemleri

Yanma sentezi dogal reaktanlarmn yapisina ve egzotermik reaksiyon isisina
(adyabatik sicaklik, Taq) bagh olarak gesitli sekillerde isimlendirilmektedir. Yanma sentezi
yontemleri asagida verilmistir. (Aruna vd., 2002)

a) Kendiliginden ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi (self-propagation high temperature
synthesis, SHS)

b) Hacim yanma sentezi (volume combustion synthesis, VCS)

c) Sollisyon yanma sentezi (solution combustion synthesis, SCS) Emulsiyon yanma

(emulsion combustion)

d) Jel-yanma (gel combustion)
e) Sol-jel yanma (sol-gel combustion)
f) Solisyon yanma sentezi (solution combustion synthesis, SCS)

g) Disiik sicaklik yanma sentezi (low-temperature combustion synthesis, LCS)

3.3.1. Kendi kendine ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi (SHS)

Kendi kendine ilerleyen yliksek sicaklik sentezi (SHS), tiim diinyada bir¢ok ileri
teknoloji malzemelerinin sentezlenmesinde ve ayni zamanda ¢esitli endustriyel
uygulamalarda da kullanilan bir tekniktir. SHS, Rusya’da Merzhanov ve arkadaslari
tarafindan 1975 yilinda yaptiklar1 ¢aligmalarla taninmistir. Ancak tarihi, bilinenden ¢ok
daha eskidir. Malzemelerin sentezlenmeleri i¢in yanma iglemi ilk olarak 1825 yillarina
dayanmaktadir. Berzelius 1825 yilinda, Zr metal tozlarinin, oksitlere karsi yanarak
sekillendigini bildirmis ve islemin termodinamikleri 1898’de Goldschmidt tarafindan
aciklanmistir. Goldschmidt dogrudan SHS reaksiyonlarinin alt grubu olan, aluminotermik
yontemini bulan kisi olarak sdylenebilir. 20. yiizyilda ise sistem Alexander, Krapf gibi
isimlerle gelisme gostermistir. Bu kesiflere ragmen, Merzhanov ’un yaptig1 arastirmalara

kadar yonteme bilimsel anlamda bir ilgi duyulmamustir. (Bhaduri ve Bhaduri, 1999)
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Yaklasik yirmi yildir metalleraras1 bilesikler, yiliksek sicaklikta kimyasal ve
mekanik kararlilik gerektiren cesitli uygulamalar i¢in uygun malzemeler olarak ortaya
¢ikmaktadir. Dokiim, dovme, ekstriizyon, , kaplama gibi genel anlamda malzemeleri
sekillendirmek ve elde etmek icin kapsamli ve bir¢cok sayida yontem mevcuttur. Ancak bu

tekniklerin ¢ok azi metallerarasi bilesiklerin iiretimine olanak tanimaktadir. (Rodriguez
vd., 2003)

Kendi kendine ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi (SHS), istenen malzemelerin
dogrudan reaktif bir sistemde meydana gelen tepkimelerden sentezini kolaylastiran
yontemlerden biridir. Islem, c¢ok kisa siirelerde meydana gelen ekzotermik redoks
reaksiyonlarindan iretilen asirn  sicak dalgalarin  baglatilmasi ve yayilmasi ile
ilerlemektedir. Sekil 3.3’de SHS prosesinin fotografi verilmistir. Diger bir deyisle bu
yontem baglangi¢ reaktiflerinin yani genellikle tozlarin tutustugunda ekzotermik 1s1
reaksiyonlarindan dolay1 kendiliginden {irlinler haline doniistiigii bir islemi tanimlamak

icin kullanilir. SHS prosesinin baslica 0zellikleri asagida Cizelge 3.1°de verilmistir.
(ISMAN, 2018)
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Cizelge 3. 1. SHS tekniginin genel 6zellikleri (Merzhanov, 2004)

Parcacik Boyutu , r(um) / Metaller igin 5-100
Pargacik Boyutu , r(um) / Ametaller icin. 0.1

Nispi Yogunluk 0,3-0,6
Yarigap, d(mm) 5-20
Uzunluk, I(mm) (2-9)d

Ik Sicaklik T, (K) 300 - 700
Gaz Basinc1 P (Mpa) 0,1-15
Yanma Hiz1 U (cm s™) 0,1-20
Yanma Sicakligt Tm (K) 2300 — 3800
Isitma Hizi, W (k s) 103 — 1000000
Tutusma Akisi, q(kj cm? s™?) 42 — 840
Indiiksiyon Periyodu, tigs) 02-12
Tutusma Sicakligy, tig (K) 800

SHS reaksiyonunun iyi bilinen bir 6rnegi asagida verilen termit reaksiyonudur:

Fe,Os3 + Al — 2Fe + Al203 (3.7

Bu reaksiyon aliiminanin ergime noktasinin ilizerinde sicaklik tiretir. Ve g¢esitli
uygulamalar icin termit kaynak yonteminde kullanilir. Siireci tanimlamak i¢in, yanma
sentezi, gazsiz yakma veya kendi kendini yayma ekzotermik reaksiyon gibi bagka birkag
terminoloji kullanilir. Bu yontem kullanilarak olusturulabilen malzeme tiirleri, metal

borirler, silisidler, karburler, nitritler, sulfitler, aliminidler ve oksitlerdir. (TWI, 2018)

SHS inorganik bilesikler, malzemeler ve c¢esitli uygulama amaglarina yonelik
maddeler ve ayrica yiiksek verimli teknolojik streclerin diizenlenmesi icin tepkimeye giren
maddelerin  kimyasal enerjisinin maksimum diizeyde kullanilmasi prensibine
dayanmaktadir. SHS iiriinleri pratik olarak degerli inorganik bilesiklerdir. Bu bilesikler
sunlardir. (ISMAN, 2018)

e Refrakter bilesikler - karburler, borurler, nitrirler,
Silisitler, metal oksitler;
e Metal hidrirler,;
o Kalsiyojenitler - stlfidler, selenitler, telltrtrler;
e Intermetalikler - aliiminidler, nikelitler, germonitler
e Elektronik, elektrik miihendisligi ve miihendislik malzemeleri

e Guncel super-iletken malzemeler;
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e Korozif dayanikli ve asinmaya kars1 dayanikli kaplamalar;
e Kimya sanayi icin katalizorler

e Tip icin sekil bellek malzemeleri

Sekil 3.4 SHS siireg fotografi (ISMAN, 2018)

Metallirjide SHS, indirgeyici malzemelerle (Al, Mg, Ti vb. ) ve ametallerle (C. B,
Si, B203 SiO2 vb.) metal oksit karisimlarini yakma islemine dayanir. Bu karigimlarin
yanma sicakliklar1 ilk, orta ve son bilesenlerin erime noktalarindan daha yiiksektir ve
3000-4500°C'ye ulagir. SHS dokiim ekipmani sunlari igerir; Orijinal SHS reaktorleri;
Yiizey kaplamalar1 i¢in hazneler; SHS santrifiij makinalari; Asinmaya direngli

kaplamalarin uygulamalari igin siirekli otomatik hatlardir. (ISMAN, 2018)

3.3.2. Hacim yanma sentezi (VCS)

Cesitli endiistriyel uygulamalarda (6rnegin, kimyasal reaktér miihendisligi, kati
yakitlar ve patlayicilar iiretimi), kontrolsiiz operasyonlarin tehlikeli sistemlerinden
kaginmak onemlidir. Bununla birlikte hacim yanma sentezi yoluyla gelismis malzemelerin

Uretimi yeni umutlara yol agmistir. (Rogachev vd., 2002)

Numune VCS boyunca, reaksiyon hacim esasli olarak eszamanli gergeklesene
kadar kontrollii bir sekilde esit olarak isitilir ve istenen mikro yap1 ve 6zelliklere sahip
degerli bir {iriinlin olusmasina neden olur. Bu sentez metodu, tutusmadan 6nce 6n 1sitma

gerektiren zayif ekzotermik reaksiyonlar igin daha uygun ve fiziksel doga ile termal
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patlama (TE) benzerdir. Bununla birlikte, VCS siireci i¢in, bu baglamda kullanilan
patlama, reaksiyonun baslangicindan sonra sicakligin hizli bir sekilde artmasi anlamina
gelir ve genellikle patlama veya sok dalgalar ile ilgili tahrip edici siire¢ anlamina gelmez.
Daha da onemlisi, bu durumda 6rnek kendi kendine tutusmanin kosullarini bilmek yeterli
degildir; Kimyasal reaksiyonun tamamlanincaya kadar ve hatta {irliniin sogumasi

asamasinda da siireci kontrol etmek gereklidir. (Rogachev vd., 2002)

(SHS'ye benzer sekilde, reaktifler, ara iiriinler ve triinler VCS'de kat1 haldedir.
SHS'ye kiyasla en biiyiik fark, SHS'de oldugu gibi bdlgesel 1sitma yerine sikistirilmig
reaktiflerin tiniform 1sitilmasi s6z konusudur. SHS'de yanma, reaksiyonun daha da
cogaltilmasindan 6nce bolgesel olarak gergeklesir. VCS'de kontrollii 1sitma, 6n 1sitma veya
elektrik alan1 vasitasiyla enerji temin ederek zayif ekzotermik dogaya sahip reaksiyonlari
aktive eder. SHS'de diisiik sicaklik artis1 ve yakit bakimindan zengin F / O orani ile daha
uzun siireli yanma ile karsilastirildiginda, VCS’de yanma siiresi daha kisadir ve yliksek
sicaklik artis hiz1 daha yiiksektir. Hacim yanma sentezinin sematik gdsterim Sekil 3.5°de

verilmistir. (Hansu vd., 2013)
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Sekil 3.5. Hacim yanma sentezinin genel gdsterimi (Dong vd., 2005)

Hacim yanma sentezinde, reaktan karisimdan olusan numunenin tiimii, hacimde

meydana gelen ve kendi kendini destekleyen tutusma sicakligina kadar, kontrollii bir
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bicimde, es zamanl olarak 1sitilir ve yanma sirasinda reaktanlara kendiliginden doniistime
ugramaktadir. Cok kisa siirede, ¢ok yiliksek yanma sicakligina ulagmasi sebebiyle, sok
dalgas1 veya termal patlama olarak da bilinen bu sentezleme metodu, tutusma 6éncesi 6n
1sitma gerektiren daha zayif ekzotermik reaksiyonlar i¢in oldukg¢a verimli bir yontemdir.
Hacim yanma sentezi, agiga ¢ikan reaksiyon isisinin oranina ve ortam ile degisen 1s1
oranina baglidir. Sentezleme reaksiyonlar sirasindaki etki alanini, dinamik reaksiyonlarin
(reaksiyon orani, reaksiyon mekanizmasina) etkisi ve iiriinlerin dogas1 (kompozitlerin faz

bilesimleri ve kat1 ¢6zeltideki elemental dagilimlari) belirlemektedir. (Biswaa vd., 2002)

3.4. Yanma sentezinin avantajlari ve dezavantajlari

Yanma Sentezi islemi, yliksek sicakliklar, hizli 1sitma oranlar1 ve kisa tepki
streleri ile karakterize edilir. Bu ozellikler, yanma sentezini klasik firin sentezi
yontemlerine kiyasla, yeni malzemeler i¢in potansiyel ve diisiik maliyetlerle ticari sentez
icin cazip bir yontem haline getirir. Agiktir ki, sentez i¢in gerekli aparat nispeten
kolaydir, ¢iinkii 6zellikle materyalin 1sitilmasi i¢in ilave bir ekipmana ihtiya¢ duyulmaz.
Buna ek olarak, konvansiyonel firinlarin bir yanma sentezi cihaziyla degistirilmesinin
calisma alani gereksinimlerinin 6nemli Ol¢lide azalmasina yol agtigr bildirilmistir Son
olarak, diisiik giic gereksinimleri nedeniyle, yanma sentezi teknolojisi, dis mekanda
uygulanabilir olan az sayidaki malzeme sentezi yontemlerinden biridir. (Varma vd.,
1988)

Islem agisinda yanma sentezi iiretimde birkag avantaj sunmaktadir. Onde gelen
ilk avantajlarindan biri, sentez i¢in gereken enerjinin sadece harici bir kaynaktan ziyade
kimyasal tepkime 1sis1 ile saglanmasidir. Bundan bagka, katman-bazli yanma organize
edildiginde, reaktan yiikiiniin 1sitilmas: her bolge aymdir. Ote yandan, dis kaynakli
1sitma malzemeleri, sentez sirasinda sicaklik degisimlerine, bu da {irliniin istenmeyen
diizensizliklerine neden olabilir. Bu etki 6zellikle biiyiik veya diizensiz sekilli cisimler
icin soylenebilir. Baz1 durumlarda yanma sentezi sirasinda sentez sicakliklari, geleneksel
firinlarda elde edilenden daha yiiksek olabilir. (Varma vd., 1988)

Yanma sentezi yontemleri ile iiretim zamani, geleneksel toz metaliirjisi

yontemlerinden c¢ok daha kisadir. Ayrica, malzemeler ve iiriinler dogrudan yanma
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dalgasinda iiretilebilir. Ayrica, tepkime maddelerinin yanma dalgas1 hizina esit bir hizda

beslendigi siirekli bir iiretim siireci gerceklestirilebilir. (Varma vd., 1988)

Yanma sentezi tarafindan diretilen malzemelerin kalitesi diger 6nemli bir
konudur. Prosesin cazip yonlerinden biri, yiiksek sicaklikta materyal (retebilme
kabiliyetidir, ¢iinkii yiiksek sicakliklar reaktanlara absorbe edilen herhangi bir ugucu
safsizlik tozunu temizlemektedir. Dahasi, sicaklik gradyanlari, yanma dalgasinda hizli
sogutma ile birlestiginde, konvansiyonel yontemlerle miimkiin olmayan meta stabil

fazlar ve benzersiz yapilar olusturabilir. (Varma vd., 1988)

Yanma sentezini sinirlandiran faktorler ise iiretilen tiriinlerin mikro yapilarinda
g6zlenen énemli miktarlarda porozite ve sinirh siire¢ kontrolii olusturmaktadir. Yanma
sentezinde reaksiyon kinetikleri hizhidir ve geleneksel islemlerle karsilastirildiginda,
maksimum sicaklik ¢ok kisa zaman araliginda korunmaktadir.(Morsi, 2001)

Yanma sentezi ile dretilen Urunlerin mikro yapilarinda mevcut porozitelerin
nedenleri;

1. Ham yogunlukta mevcut olan poroziteler,

2. Makroskopik genlesmenin sebep oldugu Kirkendall porozitesi,

3. Reaksiyon boyunca meydana gelen diisiik kaynama noktasindaki empiiritelerin ve
gaz fazlarmin olusmasi (yliksek sicaklik ile genlesen bu fazlar, gézeneklilige sebep
olabilir ve reaksiyonlar yogunlugu arttig1 zaman patlayabilir.),

4. Yanma sicakliginda iirlinde ergime gerceklesmesi durumunda, katilasma sirasinda
porozite olusabilmektedir,

5. Reaktanlarin ve iirlinlerin arasindaki hacim degisikliginden kaynaklanan poroziteler

seklinde siralanabilir. (Morsi, 2001)
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4. LITERATUR ARASTIRMASI

Li, vd., 2008 yilinda yaptiklar1 ¢alismalarda nano alfa-Al>Os dispersiyonlu a-Fe
(Al) —Fe3Al bazli alasimin mikroyapt ve mekanik 6zellikleri incelenmistir. Nanometrik
Al>03 pargaciklari, alfa-Fe (Al) —FeAl matrisinde homojen olarak dagitilmis, 1300°C'de 30
dakika boyunca sicak preslenen kompozitler i¢in daha yiliksek kirilma toklugu (39 MPa
m*?) ve egilme dayammi (1260 MPa) elde edilmistir. TEM gozleminde (Sekil 4.1.),
yiikksek mukavemet ve kirilma toklugunun, hem graniil hem de tanecikler arasinda Al,O3
taneleri iceren bir mikro yapi ile iliskili oldugunu goéstermistir. Sinterlenmis numuneler
plastik bir sekilde deforme olmuslardir. Tanecik kuvvetlendirme ve dispersiyon

kuvvetlendirme mekanik 6zelliklerin iyilestirilmesine katkida bulunmustur. (Lia, 2009)

200 nm B 200 nm
|

Sekil 4.1. 1250 °C'ye de sicak preslenmis numune i¢in (a) intergraniiler ve (b) intragraniiler AloOs
gosteren matris de TEM mikrografi ((a) 'da eklenmis olan beyaz tanenin EDS modeli ve (b) oklar
Al 03 taneleri). (Lia, 2009)

Yaping vd., 2012 yilinda yaptiklar1 bir ¢alismada FesAl-ag.%20-Al>03 ultra ince
taneli kompozitler, plazma aktive sinterleme (PAS) ile mekanik alasimlama (MA) ile
hazirlamis ve FesAl-ag.%20Al,03 kompozitler ve FesAl alasimlarinin mikro yapilari, X-
1sin1 kirmimi (XRD), taramali elektron mikroskobu (SEM), enerji dispersif spektrum
(EDS) ve transmisyon elektron mikroskobu (TEM) ile incelemislerdir. Fe-Al-Fe O

sistemlerinin kendiliginden ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi (SHS) Mekanik Alasimlama
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ile indiiklenmistir.  FesAl-ag.%20-Al,03 alagimlarinin  sinterleme nispi  yogunlugu%
99'dur. Tozlarin ve sinterleme orneklerinin yapisi diizensiz Fe (Al) kati ¢ozeltisi ve alfa-
Al,Oz’ten  olugmustur.  Sinterleme sicakligit  1100°C  iken, FesAl-ag.%20-Al>0s3
kompozitlerinin makro-kimyasallik degeri 56.9 HRC ve FesAl 1000°C alasimlarindan 8,9
daha yuksektir.

FesAl-ag.%20-Al03 alagimlarinin 25-400°C araliginda sikistirma verim giicl FesAl
alasimlarindan daha diisiik olmustur (Sekil 4.2.). Fakat sicaklik 400°C'den yiksek
oldugunda, ayni sicakliktaki FesAl alasimlarindan daha yiiksektir. FesAl alagimlarindaki
ag.%20-Al>03 sicaklik 400°C'den yiiksek oldugunda FezAl alasimlarindaki kuvvetli diisiisii
artirabilecegi diisiiniilmektedir. (Yaping vd., 2012)

Sekil 4.2. FesAl-ag.%20-Al,0s kompozitlerinin kirilma yiizeyleri sirastyla 25°C ve 400°C'de. (a)
25°C 2000 x; (c) 400°C 1000 x; (Yaping vd., 2012)

Morsi ve arkadaslart yapmis olduklar1 benzer bir ¢alismada yeni mikro yapisal
tasariminin ve islem sicakliginin, gaz bosluklari iizerindeki etkisini incelemiglerdir.
Ergimis aliiminyumun yolundan seramik katkilar1 kaldirmak ve aliiminyumun daha iyi
dagilmasimi saglamak amaciyla ham pelete yeni mikro yapisal bir tasarim yapilmistir.
Disaridan herhangi bir basing uygulamadan yiiksek {iriin yogunlugu elde etmislerdir.

Ogiitme sonras1 Ni-TiC kompozit eldesi ve ardindan diisiik ergime noktasina sahip faz olan
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aliminyum tozuyla karistirllmasi sonucu bir toz karigimi elde edilmistir. Ardindan
sikigtirilarak pelet elde edilmis ve hacim yanma sentezi prosesi 700, 900, 1164°C’a
sitilarak uygulanmistir. Yeni tasarimda nikel tozlar i¢inde TiC oldukga 1yi bir sekilde
dagilmistir (Sekil 4.3.-a ). TiC’Un yapida ¢ok kiiciik pargalara ayrilmis oldugu
gozlemlenmistir. Ancak (Sekil 4.3.-b) eski yontemde- klasik toz karistirma ve briketleme-
TiC pargaciklarin biiyiik bir kismi farkli bolgelerde aglomere-topaklagsmis halde bulundugu

ve iyi bir dagilim saglanamadig1 gézlemlenmistir. (Morsi ve Wang., 2008)

Ni
Particls

Tt
agglomerates

“x

/

a) 0m b) | 10

Sekil 4.3. a)Yeni yontemle b) geleneksel yontemle elde edilen toz karisimindan elde edilen toz
karigiminin briket halindeki halindeki enine kesit SEM goriintiisii. (Morsi ve Wang., 2008)
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5. MATERYAL VE YONTEM

5.1. Materyal

Yapilan deneylerde baslangi¢ tozlari olarak demir, aliimina ve aliiminyum tozlari
kullanilmistir. Baslangi¢ toz karisiminda kullanilan elementel Al ve Fe tozlari Alfa Aesar

firmasindan, Al>O3 tozlar1 Eti Aliiminyum A.S.’den temin edilmistir.

5.2. Yontem

Tez caligmast kapsaminda hacimsel yanma sentezi yontemi ile farkli oranlarda
(hac.%5-15-20) Al>O3z iceren FesAl matrisli kompozit numuneler iretilmistir. FesAl icin
uygun stokiyometrik olarak hesaplanan Fe ve Al(at.%28Al) toz oranlar1 kullanilmustir. Iki

farkli karistirma islemi ile kompozit iiretimi gergeklestirilmistir;

IIslem (Kisa Siireli): Fe-Al-(hac.%5-15-20)Al.03 olarak hazirlanan toz karisimlari
250 rpm’de 30 dk homojen olarak karigtirllmis ve 420, 630 ve 850 MPa baslangig

basinglarinda preslenmistir.

II. islem (Uzun Siireli): Fe-(hac.%5-15-20)Al,03 tozlar1 degirmende 450 rpm’de 1
saat ve 250 rpm’de 4 saat karistirilmistir. Daha sonra Al tozu ilave edilerek kisa siireli

karigtirma gergeklestirilmistir.

Hazirlanan karisgimlar 420, 630 ve 850 MPa presleme isleminin ardindan
hazirlanmis olan yanma sentezi diizeneklerinde numuneler sentezlenmistir. Sekil 5.1.

deneyde uygulanan siire¢ asamasi verilmistir.
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PROSES ASAMASI
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Metal tozlan ' S YANMA
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HACIM YANMA SENTEZi

TUTUSMA

Sekil 5.1 Deneyde uygulanan proses asamalari

5.2.1. Numunelerin hazirlanmasi

Hac.%5-15-20 stokiyometrik oranlarinda Al2Oz iceren Fe-Al-Al;03 toz
karigimlarinin hazirlanma islemi, metal tozlarinin oksitlenmesini 6nlemek amaci ile yiliksek
saflikta argon atmosferi igeren ve asagida (Sekil 5.2.) gOsterilen vakum odasinda
(glovebox) gergeklestirilmistir. Vakum odasinda bulunan 0,0001 gr hassasiyetindeki terazi
ile tartilarak, karisim tozlar1 hazirlanmistir. Tozlarin hazirlanmasi i¢in asagidaki Sekil

5.3’te gorulen paslanmaz celik viyaller ve Sekil 5.4’de gortlen degirmen ve kullanilmistir.

Sekil 5.2 Vakum Odasi(Glovebox)
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Sekil 5.3 Celik karigtiricilar

Kisa siireli iglem i¢in Fe-Al-(hac.%5-15-20)Al.03 tozlari, 3 adet 12 mm’lik gelik
bilyeler ile birlikte viyallere konularak bilyali degirmende 250 rpm hizinda 30 dakika
stiresince 10 dk’lik Sekil 5.4 te Frisch marka degirmenle ters gevrimlerinde karigtirilmigtir.
Uzun siireli iglem i¢in Fe-(hac.%5-15-20) Al2Os tozlar1 ve paslanmaz gelik bilyalar(3-6-12
mm ¢aplarinda) 1sinmay1 engellemek icin alkol icinde viallere konularak bilyeli
degirmende 4 saat siiresince 15 dk’lik ters ¢evrimlerinde ve 250 rpm’de karistirilmistir.

Karigtirma isleminde kullanilan ¢elik bilyelerin hazirlanan toz karisima orani 4/1°dir.

Sekil 5.4 Deneyde kullanilan degirmen
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5.2.2. Presleme

Elde edilmis olan toz karisimlarinin her biri 2 gr Olgiilerek, Sekil 5.5 te verilen
hidrolik el presinde preslenmistir. Presleme islemi, her biri 10,1 mm i¢ capa sahip
asagidaki Sekil 5.6.’da gosterilmis olan ¢elik kaliplarda yapilmigtir. Presleme, 420, 630 ve
850 MPa basinci altinda 10 dakika siire ile gergeklestirilmistir.

Sekil 5.5 Hidrolik el presi

""‘

Sekil 5.6 Celik presleme kalib1
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5.2.3. FesAl-hac.%-Al203 kompozit tretimi

Preslenmis numunelerden alasim iiretimi, Eskisehir Osmangazi Universitesi
Metalurji ve Malzeme Miihendisligi boliimii laboratuvarinda yanma sentezi diizeneginde
(hacim yanma sentezi) gergeklestirilmistir. Hacim yanma sentezi diizeneginde 1sitici tel ile
cevrelenmis refrakter igerisine yerlestirilmis numunenin hacimsel olarak DTA analizi
sonucuna goére 640°C 1sitilmas ile sentezleme yapilmistir. Yanma sentezi reaksiyonlar
acik atmosfer altinda gergeklestirilmistir. Asagida Sekil 5.7.’de deneyde kullanilan varyak,
Sekil 5.8’de ise deney igin kullanilan yanma sentezi diizenegi ve numunenin sentezlenme

asamas1 gosterilmistir.

Sekil 5.8 Yanma sentezi diizenegi ve numunenin sentezlenme agamasi
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5.2.4. Metalografik incelemeler

Numunelerin metalografik incelemeleri standart numune hazirlama ydntemlerine
gore sirastyla 180, 400, 800, 1000 ve 1200 meshlik zimparalar ile zimpara kademelerinden
gecirilmis ve daha sonrasinda 3 pm’ lik elmas pasta ile parlatilmistir. Gézeneklilik i¢in
numuneler parlatma agamasindan sonra incelenmistir. Hazirlanmis olan numunelerin mikro
yap1 incelemeleri Sekil 5.9°da gosterilmis olan Leica S8APO marka optik mikroskop ile

gergeklestirilmistir.

Sekil 5.9 Optik Mikroskop
5.2.5. X-1sinlan difraksiyon analizi
Uretilen numunelerin faz analizi Afyon Kocatepe Universitesi Teknoloji ve

Arastirma Merkezi Laboratuvarlarin da. Shimadzu marka X-igsinlari kirmim (XRD)

cihazinda 20-90 derece araliginda taranarak gergeklestirilmistir.

5.2.6. Taramah elektron mikroskobu (SEM) ve elementel analiz incelemesi (EDS)

Farkli karistirma islemi ve Farkli presleme basinglarinda preslenen FesAl-hac.%-

Al>03 metallerarasi bilesik kompozit malzemelerin sekilsel incelenmesinde Sekil 5.10.’de
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gosterilen JEOL JSM 5600LV marka taramali elektron mikroskobu (SEM) kullanilmistir.
Ayrica numune fazlarindan EDS analizleri alinmig ve elementel degisimler tespit

edilmistir.

Sekil 5.10 Taramal elektron mikroskobu

5.2.7. Mikro sertlik dl¢cumleri

Asagida Sekil 5.11°de gosterilen FM-800 Vickers sertlik 6lgme cihaz1 ile 0,3 kgf

yiik altinda 10 saniye boyunca uygulanarak numunelerin mikro sertlik degerleri

Olciilmiistiir. Sertlik degerleri 5 ayr1 6l¢ilimiin ortalamasi hesaplanarak tespit edilmistir.
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Sekil 5.11 Vickers sertlik 6lgme cihazi

5.2.8. Yogunluk dl¢iimleri

Numunelerin yogunluk 6l¢iimleri iki farkli sekilde gergeklestirilmistir. Oncelikle

sentezleme Oncesinde silindirin hacmini kullanarak teorik olarak yogunluklar 6l¢iilmiistiir.

Numunelerin sentezleme sonrasi yogunluklari ise Arsimet yontemi kullanilarak
Precisa marka yogunluk 6l¢lim cihazi ile yapilmistir. Bu cihaz, numunelerin havadaki kuru
agirliklarini, su icindeki agirliklarin1  yiiksek hassasiyetle Olgerek numunelerin

yogunluklarini belirlemektedir.

Bu yontemde numunelerin saf su i¢indeki agirligi, kuru agirligi ve dlglim yapilan
suyun sicakligi belirlenip, asagidaki verilmis olan esitlik 5.1°e gore su emme, esitlik 5.2’ye
gore y1gin yogunluk, esitlik 5.3’e gOre goriniir kat1 yogunlugu, esitlik 5.4’e gbre %
gorinir porozite, esitlik 5.5’e kompakt numunenin yogunlugu, esitlik 5.6’ya hacim
hesaplama esitlik 5.7 ye gore toplam porozite ve esitlik 5.8’e gére kompozit numunelerin

yogunluklar1 hesaplanmustir.



Sekil 5.12 Yogunluk 6l¢iim cihazi

Su emme (%) = (Wb -Wk ) / Wk x 100 (5.1)
Wk = Kuru numunenin havadaki agirlig1 (g)

Wb = Su ya da s1vi emdirilmis (doymus) numunenin havadaki agirligi (g)

BU"( yogul’lluki = [WK /(WD ‘WA)]X pSlVl (5.2)
Wk = Kuru numunenin havadaki agirligi (g)
Wbp = Su ya da s1vi emdirilmis (doymus) numunenin havadaki agirligi (g)

Wa = Su ya da s1vi emdirilmis numunenin su i¢indeki asili agirligi (g)

Goriiniir kat1 yogunlugu = [Wk /(Wk -Wa )]X psm (5.3)
Wk = Kuru numunenin havadaki agirligi (g)
Wa = Su ya da s1vi emdirilmis numunenin su i¢gindeki asili agirligi (g)

psvi = Kullanilan sivinin (genellikle su) yogunlugu

% Gorundr porozite =[(Wp-Wk)/(Wp-Wa)]x100 (5.4)
Wk = Kuru numunenin havadaki agirlig1 (g)

Wb = Su ya da s1vi emdirilmis (doymus) numunenin havadaki agirligi (g)

44
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Wa = Su ya da s1vi emdirilmis numunenin su i¢indeki asilt agirligi (g)

pi=m/\VV (5.5)
pi: Presleme sonrasi 6l¢iimlerle elde edilen silindirik kompakt numunenin yogunlugu
m= Presleme sonrasi numunenin agirligi (gr)

V= Presleme sonras1 numunenin hacmi (cm?®)

V=nxIxD?%4 (5.6)
n=3,14
l: Presleme sonrast numunenin uzunlugu (cm)

D: Presleme sonrast numunenin ¢ap1 (cm)
% Toplam porozite: (1- pbulk/preorik)X100 (5.7)

Kompozit numunelerinin goreceli yogunluklari(pgereceli) Arsimet yogunluk deneyi
ile dlgtilmistiir. Hac.%5-15-20 Al03 icerigine sahip kompozitlerin teorik yogunluklar
asagidaki formiile gore sirastyla 6,51 gr/cm?, 6,13 gr/cm? 5,96 gr/cm? olarak

hesaplanmustir.

Prompozit — [Wresar + Waro,] + [(WFe3Al * Preyar) T Waro, + pA1203)] (5.8)

pkompozit: Kompozitin Teorik Yogunlugu
Wee,ai: FE3Al'nin agirhik kesri
Wai,0,=Al203’lin agirlik kesri

FesAl’nin yogunlugu (6,72 gr/cm?)

Pre,ar™

Par0,= Al,03’lin yogunlugu (3,95 gr/cm®)
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6. BULGULAR VE TARTISMA

Hacim yanma senteziyle Uretilen bazi FesAl metallerarasi bilesik matrisli kompozit
malzemelerin gozeneklilik ve mikrosertlik Ozelliklerinin incelenmesi bashig altinda
yapilan ¢alismada, farkli baslangic presleme basinglarinin ve farkli karigtirma yontemleri
kullaniminin hazirlanan numunelerin kurulan hacim yanma sentezi diizenegi ile iiretimleri
kompozitlerin gozeneklilik ve sertlik 6zelliklerine etkisi belirlenmistir. Yapilan ¢alismada
420, 630 ve 850 MPa presleme basinglarinda FesAl-hac.5%-Al>03, FesAl-hac.15%-Al>03
ve FesAl-hac.20%-Al>03 uzun karigtirma islemi uygulanarak toplam 9 adet kompozit
numune ve 420, 630 ve 850 MPa presleme basinglarinda FesAl-hac.20%-Al>03 kisa

karistirma islemi uygulanarak toplam 3 adet kompozit numune iiretilmistir.

6.1. Kullanilan tozlarin 6zelliklerinin incelenmesi

Kendiliginden ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi yontemiyle FesAl kompozit
malzemelerinin iretiminde baslangi¢c tozu olarak Fe (Alfa Aeasar, % 99,9 saflik, <10
mikron), Al (Alfa Aesar, % 99,5 saflik, -325 mesh) ve Al2Os (Eti Aliminyum A.S.)
kullanilmistir. Bu tozlarin saklama kosullarinda oksitlenme olasiligina karsilik ve toz
seklinin saptanabilmesi i¢in SEM-EDS analizleri yapilmis ve numune {lretiminde
kullanilan baslangi¢ tozlarinin 6zellikleri incelenmistir. Asagidaki Sekil 6.1.’de kullanilan
Al tozunun SEM mikro yapist ve belirtilen noktadan alinan EDS analizi verilmistir.

Belirtilen noktanin EDS analizi sonucunda % 0,050 oraninda bir oksijen tespit edilmistir.
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Vert=2010 Windowr 0005 - 40953= 22,781 et

Asagida verilen Sekil 6.2°de baslangi¢ tozu olarak kullanilan Fe (Alfa Aeasar, %

99,9 saflik, <10 mikron) tozunun SEM mikro yapis1 ve belirtilen noktadan alinan EDS

analizi verilmistir. Belirtilen noktanin EDS analizi sonucu % 0,871 oraninda oksijen tespit

edilmistir. >10 mikron boyutuna sahip AlOs tozuna ait SEM mikrografi Sekil 6.3’de

verilmigtir.

] sl "ol

a) - '
Sekil 6.2. Demir tozunun a) SEM mikro yapis

s

b)

10K

S0~

Cusor

Tert=1538 Window 0,005 - 40.935= 32502 et

1ve b) EDS analizi
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28kl A1, 888 18 mm

Sekil 6.3. Aliimina tozunun SEM mikro yapisi

6.2. DTA analizi

Gergeklestirilen DTA analiziyle uygun bilesimdeki numune toz karigiminin
sentezlenmesinde egzotermik reaksiyon sonucu agiga ¢ikan enerji gosterilmistir. Sentezde,
reaksiyon yoluyla metallerarasi bilesik alasimi olusturmak icin element bilesimleri

arasinda asagidaki Esitlik 6.1 de verilen egzotermik reaksiyon olusur;

3Fe +Al = FesAl (6.1)

Aliminyum tozlarinin ergime noktasina benzer yakin bir sicaklhikta reaksiyon
sentezi devreye girer. Olusan 1s1, aliminyumun komsu tabakalarinin sicakligini yukseltir
ve diger metalin sicakligimi yukselttiginden, reaksiyon kendi kendine ilerler. Sekil 6.4” de
630 MPa presleme basincinda preslenen ve hacim yanma sentezi ile lretilen FesAl

numunesinin DTA analizi verilmistir.
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Is1 Akisi (mW)
\

\/
v 658.30 °C -233.350 Vg

Sicakhk (°C)

Sekil 6.4. 630 MPa presleme basincinda preslenen ve hacim yanma sentezi ile tiretilen FesAl
numunesinin DTA analizi

Sekil 6.4’de gosterilmis oldugu gibi FesAl alagimi i¢in endotermik ve egzotermik
reaksiyonlarin belirlenmesi icin 1000°C'ye 10°C/dk 1sitma hizinda gergeklestirilmis olan
DTA analizi neticesinde yaklasik olarak 660°C'de -233.350 J/g degerinde literatiirle
uyumlu ekzotermik pik tespit edilmistir (Larikov vd., 1981).

6.3. Metalografik incelemeler

Hacimsel Yanma Sentezi yontemi ile Uretilen FesAl Metallerarast bilesik matrisli
kompozit malzeme numunelerine dncelikle metalografik incelemeler i¢in sicak kaliplama
islemi uygulanmistir. Sicak kaliplanan numuneler standart numune hazirlama yontemlerine
gore zimparalama ve parlatma islemlerinden gegirilmis olup hazirlanmis olan numunelerin
mikro yap1 incelemeleri yapilmistir. Sekil 6.5. ve Sekil 6.6.’de numunelerin bakalitle

kaplamadan dnce resimleri verilmistir.



%5 420 MPa

%5 630 MPa

%15 420 MPa

'Iﬂm S
-Eg\ﬁ'-
5

%20 420 MPa
S

Sekil 6.5. FesAl-hac%-Al,03

%5 850 MPa

015 850 MPa

%20 850 MPa

30 dakika kisa karigtirma

50



51

%5 420 MPa %5 630 MPa %5 850 MPa

%15 420 MPa %15 630 MPa %15 850 MPa

%20 420 MPa %20 630 MPa %20 850 MPa

Sekil 6.6. FesAl-hac%-Al,03 4 saat uzun karistirma
6.2.1. FesAl-hac.%-Al203 kisa karistirma

Hacim yanma islemiyle sentezlenen FesAl-hac.5%-Al>03, FesAl-hac.15%-Al>03 ve
FesAl-hac.20%-Al>0s, kompozit numunelerinin 420 MPa (Sekil 6.7. ), 630 MPa ( Sekil
6.8) ve 850 MPa (Sekil 6.9.) baslangic presleme basinglarindaki 50x ve 200x
blyutmelerde elde edilen optik mikroskop gorintileri verilmistir.



52

O3 J..H;
GOZENEK

Sekil 6.7. 420 MPa presleme basincinda sekillenen ve hacim yanma islemiyle sentezlenen FesAl-
hac.5%-Al,Os, FesAl-hac.15%-Al,0; ve FesAl-hac.20%-Al,05; kompozit numunelerinin 50x ve
200x biyiitmede gerceklesen optik mikroskop gortntiileri a) FesAl-hac.5%-Al.0; b) FesAl-
hac.15%-Al.0;c) FesAl-hac.20%-Al,0;



Sekil 6.8. 630 MPa presleme basincinda sekillenen ve hacim yanma islemiyle sentezlenen FesAl-
hac.5%-Al,03, FesAl-hac.15%-Al,0; ve FesAl-hac.20%-Al,0;, kompozit numunelerinin 50x ve
200x biyiitmede gergeklesen optik mikroskop gortntiileri a) FesAl-hac.5%-Al.03; b) FesAl-
hac.15%-Al,03 ) FesAl-hac.20%-Al03



Sekil 6.9 850 MPa presleme basincinda sekillenen ve hacim yanma islemiyle sentezlenen FesAl-
hac.5%-Al,Os, FesAl-hac.15%-Al,0; ve FesAl-hac.20%-Al,05; kompozit numunelerinin 50x ve
200x biyiitmede gergeklesen optik mikroskop goriintiileri a) FesAl-hac.5%-Al,03 b) FesAl-
hac.15%-Al.0;c) FesAl-hac.20%-Al,0;
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Optik mikroskopla gerceklestirilen mikro yap1 ¢alismalarinda farkli presleme
basinglarinda preslenen kompozit numunelerinin 50x ve 200x biiylitmede gerceklesen
optik mikroskop goriintiileri incelendiginde yogun goézenek olusumunun yani sira gézenek
icinde ve duvarlarinda kiimelenmis ve yogunlasmis olarak goriintiilenen parcaciklarin

Al>03 oldugu diisiiniilmektedir (Sekil 6.7).

Farkli presleme basinglarinda (420-630-850 MPa) hacim yanma islemiyle
sentezlenen FesAl-hac.5%-Al,03  FesAl-hac.15%-Al0s  ve  FesAl-hac.20%-Al.0s3,
kompozit numunelerinin 50x ve 200x biiyiitmede gerceklesen optik mikroskop goriintiiler
incelendiginde en az gozeneklilik FesAl-hac.5%Al:03 kompozit malzemesinde

gbzlemlenmistir (Sekil 6.8.).

FesAl-hac.20%-Al,03 kompozitin de ki gozlemlenen gozeneklilik tim baslangic

presleme basinglart i¢in diger kompozitlere gore daha fazla olarak goriintiilenmistir(Sekil
6.9.).

6.2.2. FeAl-hac.%-Al203 uzun karistirma

Fe ve AlO3 tozlarinin 4 saatlik karistirma siiresinden sonra Al tozlarinin ilave
edilmesiyle elde edilen toz karisimlarinin 420 MPa (Sekil 6.10.), 630 MPa ( Sekil 6.11.) ve
850 MPa (Sekil 6.12) baslangi¢ presleme basinglarinda preslenmeleri sonrasinda 50X ve

200x buyiitmelerde elde edilen optik mikroskop goriintiileri verilmistir.
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SOZENEK

Sekil 6.10 420 MPa presleme basincinda sekillenen ve hacim yanma iglemiyle sentezlenen FesAl-
hac.5%-Al,03, FesAl-hac.15%-Al,0; ve FesAl-hac.20%-Al,0;, kompozit numunelerinin 50x ve
200x biyiitmede gergeklesen optik mikroskop goriintiileri a) FesAl-hac.5%-Al,03 b) FesAl-
hac.15%-Al,03 ) FesAl-hac.20%-Al03
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>OZENEK

GOZENEK wmigne--

Sekil 6.11. 630 MPa presleme basincinda sekillenen ve hacim yanma iglemiyle sentezlenen FesAl-
hac.5%-Al,03, FesAl-hac.15%-Al,0; ve FesAl-hac.20%-Al,0; kompozit numunelerinin 50x ve
200x biyiitmede gerceklesen optik mikroskop goriintiileri a) FesAl-hac.5%-Al,0; b) FesAl-
hac.15%-Al,03 ) FesAl-hac.20%-Al0s3
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Sekil 6.12. 850 MPa presleme basincinda sekillenen ve hacim yanma islemiyle sentezlenen FesAl-
hac.5%- Al,O3, FesAl-hac.15% -Al.O; ve FesAl-hac.20% -Al,Os; kompozit numunelerinin 50x ve
200x biyilitmede gerceklesen optik mikroskop gorintiileri a) FesAl-hac.5%-Al0; b) FesAl-
hac.15%- Al,Ozc) FesAl-hac.20%-Al,0;
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Tim yanma sentezi yoOntemlerinin kullanimlarin1 biiyliik 6l¢iide kisitlayan
faktorlerden biri 6nemli miktarlarda gézlenen gozeneklilik miktar1 ve proses kontroliiniin
sinirli olmasidir. Gergeklesen bu c¢alismada, uzun islemlerde ve kisa islemlerde toz
karistirma islemlerinin, presleme basincinin ve farkli oranlarda Al,Os ilavesinin
gozeneklilik sorunu iizerindeki etkisi incelenmistir. Optik mikroskopla gerceklestirilen
mikroyap1 gorlntileme calismalarinda, tiim numunelerde kisa isleme gore fark edilebilir

oranda gozeneklilik azalmasi gériintiilenmistir.

Farkli baslangi¢ presleme basinglarinda sekillenen ve hacim yanma islemiyle
sentezlenen kompozit numunelerinin, 50x ve 200x biylitmede gerceklesen optik
mikroskop goriintiileri incelendiginde tiim presleme basinglar1 i¢in gézeneklilik oraninin
artan AlO3 orani ile paralel olarak arttigi goriilmektedir. En az gdzeneklilik FeszAl-

hac.5%-Al,03 kompozit numunelerinde gézlemlenmistir.

6.3. Yogunluk ve gozeneklilik degerleri

Yanma sentezi reaksiyonlarinda baglangi¢ tozlarmin sikismasi 6nemli bir rol
oynamaktadir. Bu teknigin sikisma 6zelligi dogrudan malzemelerin sertlik ve mukavemet
ozelliklerine baghdir. Pargaciklar eger cok sert degilse tiim presleme basinglarinda daha
fazla yogunluk sergilemektedirler, kiigiik pargaciklarin preslenmesi daha zordur. Genis bir
parcacik boyutu dagilmasi herhangi bir sikistirma basincinda yogunlugu yiikseltecektir.
Cok yiiksek veya cok diisiikk yogunluklarda tiretilmis olan bir kompakt zor tutusacaktir.
Baglangi¢ yogunlugunun reaksiyonun ateslenmesi ve yayilimi Uzerindeki etkisi, iyi bir
pargacik temasi arasindaki dengeye bagli olmakla birlikte artan termal iletkenlik nedeniyle

tepkime bolgesinin asir1 1s1 kaybina yol agmamasi da gerekir (Moore ve Feng, 1995).

Numunenin goézenekliligi de kilcal yayilim iizerinde bir etkiye sahiptir; erimis faz
numunedeki bosluklar1 tamamen doldurdugunda, yayilma kolaylasir. Dolayisiyla
numunenin uygun deger yogunlugu, gbézeneklerin hacim kesrinin erimis metalin hacim
kesrine yaklasik esit oldugu bir yogunluktur. Daha diisik metal hacim Kesirleri,
gozeneklerin kismen doldurulmasina ve dolayisiyla reaktanlar arasinda daha diisiik bir
temas derecesine yol acar; ancak daha yiksek bir metal hacim kesri, gdzenekleri

doldurmak i¢in gerekli olanin Gtesinde fazla sivinin olusumuna sebep olur. Yanma
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sentezinin en bllyilk dezavantajlarindan biri olan gozeneklilik problemi, malzemenin

mekanik 6zelliklerinde diismeye sebebiyet vermektedir (Matsuura ve Kudoh, 1997).

Numunelerin yanma sentezi isleminden dnce ve sonra 6lculen boy, cap, agirlik ve

hesaplanan yogunluk degerleri Cizelge 6.1. ve Cizelge 6.2.’de verilmistir

Cizelge 6.1 Kisa karigtirma FesAl-hac.%-Al>03 kompozit numuneleri 6lgllen boy, ¢ap,
agirlik ve hesaplanan yogunluk degerleri

4,85x10,1
630 4,62x10,1 1,972 5,33 3,77
850 4,47x10,1 1,9685 5,5 3,48
420 4,8x10,1 1,9765 5,14 3,46
630 5,78 x10.1 1,9575 4,23 2,78
850 5,7x10,1 1,96 4,376 3,37
420 5,8 X 10,1 1,98 4,26 2,52
630 54 X101 1,978 4,57 3,16
850 5,1X10,1 1,97 4,82 2,84
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Cizelge 6.2. Uzun karigtirma FesAl-hac.%-Al>03 kompozit numuneleri 6lgiilen boy, cap,
agirlik ve hesaplanan yogunluk degerleri

5,78 x10,1

630 5,61x10,1 2,02 4,5 3,61
850 5,32x10,1 2,05 4,8 3,76
420 6,27 x 10,1 1,89 3,8 3,58
630 5,51x10,1 1,9 4,3 3,29
850 5,33x10,1 1,88 4,4 3,36
420 7,2x10,1 2,03 3,5 2,82
630 6,2x10,1 1,98 4 3

850 6,3x10,1 2,06 4,1 2,92

Elde edilen degerler yardimiyla hesaplanan teorik yogunluk ve goreceli yogunluk

% degerleri Sekil 6.13. ve Sekil 6.14.’de karsilastirilmistir.

70

60 -
)
< 50 -
= m %5 kisa
a 40 - =9%]15 Kisa
l
= =520 kisa
24 30 E9%S uzun
-
S H9%1S uzun
= 20 - %20 uzun

10 -

420 630 850
Presleme Basinci (MPa)

Sekil 6.13. Sentezlenen kompozit numunelerin teorik yogunluklart Yogunluk(%)-Presleme basinct
diyagrami.

Genel olarak kompozit numunelerde artan baglangic presleme basinglariyla birlikte

yogunluk degerleri de artmig goriinmektedir. Bununla birlikte teorik yogunluk
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sentezlemedeki tam doniisiimlerin gerceklesmesi durumunda elde edilebilecek deger

oldugu i¢in mevcut numunelerde farkli degisimler gosteren grafikler elde edilmistir.

100 -

90 i
~—
é 80 -
= 70
= H %35 Kkisa
= 60 N
;gn m %15 kisa
?_-.' S0 - 9920 kisa
g E% S5 nzun
g 40 - -
g H9%1S5 uzun

30 E9%20 uzun

20

10 -

0 -
420 630 850
Presleme Basinci1 (MPa)

Sekil 6.14. Sentezlenen kompozit numunelerinin Goreceli Yogunluk(%)- Presleme basinct
diyagrami.

Numunelerin goreceli yogunluk degerleri karsilagtirlldiginda diisiik presleme
basincinda uzun karistirma islemine tabi olmus numunelerin yogunluk degerleri artis
gostermistir. Bunun artan presleme basinci sonucu olusan iiriinlerin bir sonucu oldugu
diisiiniilmektedir. Uzun siireli karistirma isleminde AloO3 miktarinin artisina bagl olarak
yogunluklarda diisiis gozlenmekle birlikte bu azalma orani1 genel olarak cok fazla

olmamustir.

Kisa stireli numuneler i¢in diigiik yogunluklar elde edilmistir. Presleme basinci ve
Al>03 miktarina bagli olarak %15-Al203 igeren ve en yiiksek presleme basincina sahip

malzemede en 1yi yogunluk oranina ulagilabilmistir.

Asagidaki grafikte (Sekil 6.15.) kompozit numunelerinin toplam gd6zeneklilik

oranlar1 karsilagtirmali olarak verilmistir.
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Sekil 6.15. Kompozit numunelerin gozeneklilik grafigi

Bu grafige gore uzun karigtirma islemiyle gozenekliligin 6nemli oranda azaltildig1
gorilmektedir. Uzun karistirma isleminde en diisiik presleme basincinda en diisiik
gozeneklilik miktarlar1 elde edilmistir. Ancak kisa siireli islemlerde 630 MPa baslangic
presleme basincinda %5 ve %20 Al2Os igeriklerinde en iyi gozeneklilik degerleri elde

edilmistir.

6.4. X-Isinlar difraksiyon analizi

Uretilen FesAl-hac.%-Al,03; kompozit malzemelerinde olusan fazlarin tespiti igin
X-1sinlart difraksiyon analizi yapilmistir. Bunun i¢in 4 saatlik islemle hazirlanan 630 MPa
ve 850 MPa presleme basincinda preslenmis hacim yanma sentezi ile {iretilmis FesAl-
hac.%-Al203 kompozit numuneleri ve 30 dakikalik islemle hazirlanan 630 MPa presleme
basincinda preslenmis hacim yanma sentezi ile tretilmis FesAl-hac.%-Al>Os kompozit

numuneleri kullanilmastir.
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6.4.1. FesAl-hac.%-Al203 kisa karistirma

Asagida Sekil 6.16’de 630 MPa presleme basincinda, presleme basincinda
preslenmis ardindan hacimsel yanma sentezi sisteminde iiretilen FesAl-hac.%-Al>03
kompozit numunesinin XRD paternleri verilmistir. FesAl metallerarasi fazin yanisira FeAl,

a- Al,O3 Fe2O3 ve Fe fazlar elde edilmistir.

¥ Fe,Al
© o—Al,0,
L3 FeZO3
A Fe
3
3] k-4
ot
=
=]
g
1723
+ w
o w oo © o o o — %5 _ kisa 630 MPa
— %15 kisa 630MPa
%20 lisa 630MPa
< 4
W OO0 o o o o)\
* A w w
| o0 e o A o A&
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
26 (DERECE)

Sekil 6.16. 630 MPa presleme basincinda, hacim yanma sentezi sisteminde iiretilen FesAl-hac.%
Al>,O3 kompozit numunesinin XRD paternleri

6.4.2. FesAl-hac.%-Al203 uzun karistirma

Asagida Sekil 6.17°de 630 MPa presleme basincinda, Sekil 6,18°de ise 850 MPa
presleme basincinda preslenmis ardindan hacimsel yanma sentezi sisteminde iiretilen
FesAl-hac.% Al,O3 kompozit numunesinin XRD paternleri verilmistir. 630 MPa presleme
basincinda {iretilen numunenin XRD paternleri (Sekil 6.17.) incelendiginde FesAl

metallerarasi fazin yanisira FeAl, a- Al2O3, Fe2O3 ve Fe fazlart elde edilmistir. Sekil 6.18’
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de ise 850 MPa presleme basincinda preslendikten sonra sentezlenmis numunede FesAl

metallerarasi fazin yanisira FeAl, a- Al2O3, Fe>Os fazlari elde edilmistir.

¥r Fe Al
= © FeAl
© a-Al,0,
< Fe203
< A Fe
% o0 o o %o *o °

— %5 _uzun 630 MPa
— %15_uzun_630 MPa
%20 uzun_ 630 MPa

SIDDET (CPS)

A A S

0 10 20 30 40 50 60
26 (DERECE)

Sekil 6.17. 630 MPa presleme basincinda, hacim yanma sentezi sisteminde iiretilen FesAl-hac.%-
Al,O3 kompozit numunesinin XRD paternleri
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Sekil 6.18. 850 MPa presleme basincinda, hacim yanma sentezi sisteminde tiretilen FesAl-hac.%-
Al>,O3 kompozit numunesinin XRD paternleri

Benzer bir ¢caligmada Ergin vd., (2014) yilinda yaptiklari indirgen yanma sentezi
yontemi ile Ti-Al-B kompozit malzeme agik atmosferli firnda 150 MPa basing altinda,
1200°C’de 4 saat sureyle tutulmak suretiyle kompozit Uretimi gergeklestirilmistir. 150
MPa basing altinda iirettikleri calismada oldukc¢a yogun (%94) numuneler iiretmislerdir.

(Ergin vd., 2014)

6.5. Taramal elektron mikroskobu (SEM) ve elementel analiz incelemeleri (EDS)

Numunelerin daha detayli irdelenebilmesi adina taramali elektron mikroskobu
(SEM) ve elementel analiz incelemeleri (EDS) yapilmistir. 4 saatlik toz karisim islemine
tabi tutulan ve hacim yanma senteziyle Uretilen kompozit numunelerinin 630 MPa
presleme basincinda FesAl-hac.%5-Al>03, FesAl-hac.%15%-Al,03 ve FesAl-hac.%5-Al>03
preslenmis numuneleri secilmistir. 30 dakikalik toz karisim islemine tabi tutulan ve

referans degerleri bu ¢alismaya katilmayan ve hacim yanma senteziyle tretilen FesAl-
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hac.%5-Al>203 kompozit numunesinin 850 MPa’da preslenmis kompozit numune

secilmistir.

6.5.1. FesAl-hac.%-Al203 kisa karistirma

Asagida Sekil 6.19.’da kisa karigtirma islemine tabi tutulan 850 MPa presleme
basincinda preslenmis ve hacim yanma senteziyle tiretilen FezAl-hac.%5-Al>03 kompozit
numunesinin SEM mikroyap1 goriintiileri ve EDS analiz degerleri verilmistir. EDS analiz
sonuglarina gore FesAl icin stokiyometrik oranlara (hac. %81,155 Fe, %16,698 Al, %2,47
O) ulasildig1 goriilebilir. Bunun yani sira acik alanlar seklinde AloOs fazi kompozisyonu

EDS ile tespit edilmistir.
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Sekil 6.19. 850 MPa presleme basincinda, 30 dakikalik toz karigim iglemine tabi tutulan hacim
yanma senteziyle Uretilen FesAl-hac.%5-Al,0; kompozit numunesinin @) SEM mikroyapi
gorintuleri ve b) EDS analiz degerler
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6.5.2. FesAl-hac.%-Al203 uzun karistirma

Sekil 6.20°de uzun toz karisim islemine tabi tutulan 630 MPa presleme basincinda
preslenmis ve hacim yanma senteziyle {iretilen FeszAl-hac.%5-Al,03 kompozit
numunesinin SEM mikroyap1 goriintiileri ve EDS analiz degerleri verilmistir. EDS analiz
sonuglarina gore FesAl stokiyometrik oranlarina (hac. %85,11 Fe, %13,587 Al, %1,3040)

elde edilmistir.

ZEkl

Vert=1695 Wiasdow 0005 - 40 355= 51547 cnt

Bilesen | Mol Konsantrasyonu | Konsantrasyon
Al 23,876 13,587
Fe 72,261 85,110
0] 3,863 1,304
100,000 100,000 Toplam

Sekil 6.20. 630 MPa presleme basinca, hacim yanma senteziyle iretilen FesAl-hac.%5-Al;03
kompozit numunesinin SEM mikroyap1 goriintiileri ve EDS analiz degerleri
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Uzun karigtirma toz karisim islemine tabi tutulan 630 MPa presleme basincinda

preslenmis ve hacim yanma senteziyle (Uretilen FesAl-hac.%15-Al>0s kompozit

numunesinin SEM mikroyap1 goriintiileri ve EDS analiz degerleri verilmistir. EDS analiz
sonuglarinda yine FesAl’nin stokiyometrik oranlar: (hac. %79,62 Fe, %18,92 Al, %1,453
O ) belirlenmistir(Sekil 6.21.).

Vert=10T7 Wandow 0,005 - 40955~ 37,980 ent

Bilesen | Mol Konsantrasyonu | Konsantrasyon
Al 31,626 18,927
Fe 64,279 79,620
O 4,095 1,453
100,000 100,000 Toplam

Sekil 6.21. 630 MPa presleme basinca, hacim yanma senteziyle iiretilen FeszAl-hac.%15-Al,0;
kompozit numunesinin SEM mikroyap1 goriintiileri ve EDS analiz degerleri

Uzun karigtirma igleminde 630 MPa presleme basincinda preslenmis ve hacim
yanma senteziyle Uretilen FezAl-hac.%15-Al,03 kompozit numunesinin farkli bélgesinden

SEM mikroyap1 goriintiileri ve EDS analiz degerleri verilmistir. EDS analizi sonucunda



doniligiimiin tam olarak gerceklesmemis olmasindan dolay1

diisiiniilmektedir(Sekil 6.22.).
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demirin oksitlendigi

4 ]
k, - i i
m Window 0,005 - 80955 9,258 et
Bilesen | Mol Konsantrasyonu | Konsantrasyon
Al 1,654 1,472
Fe 35,487 65,359
O 62,859 33,169
100,000 100,000 Toplam

Sekil 6.22. 630 MPa presleme basinca, hacim yanma senteziyle iretilen FesAl-hac.%15-Al,0s
kompozit numunesinin farkli bélgesinden SEM mikroyapi goriintiileri ve EDS analiz degerleri

Uzun karistirma isleminden sonra ele edilen toz karigimlarinin 630 MPa presleme

basincinda preslenmesi ve hacim yanma senteziyle dretilen FesAl-hac.%20-Al203

kompozit numunesinin SEM mikroyap1 goriintiileri ve EDS analiz degerleri elde edilmistir.
EDS analiz sonuglarinda gore FesAl stokiyometrik oranlar: (hac. %81,87 Fe, %18,121 Al
)olgiilmiistiir (Sekil 6.23.).



= BBk

Cursor=
Vert=1227 Wandow 0.006 - 40955~ 40,231 oot

Bilesen | Mol Konsantrasyonu | Konsantrasyon
Al 31,416 18,121
Fe 68,584 81,879

100,000 100,000

Sekil 6.23. 630 MPa presleme basincinda, hacim yanma senteziyle tiretilen FesAl-hac.%20-Al,03
kompozit numunesinin SEM mikroyap1 goriintiileri ve EDS analiz degerleri

630 MPa presleme basincinda, hacim yanma senteziyle iiretilen FesAl-hac.%20-
Al>03 kompozit numunesinin ~30000X gibi bir biiylitme degerinde goriintiilenen SEM
mikroyap1 goriintiileri ve EDS analiz degerlerinden daha kiigiik biiyiitmelerde

goriintiilenemeyen agik alan seklinde Al2O3 fazi kompozisyonu gozlemlenmistir. Ayrica bu

fazin homojen olarak dagildig1 da goériilmektedir(Sekil 6.24.).
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Electron Image 2

1 I spectrum 1

cpsfeV
1

Sekil 6.24. 630 MPa presleme basincinda, hacim yanma senteziyle tiretilen FesAl-hac.%20-Al,03
kompozit numunesinin ayrintili SEM mikroyapi goriintiileri ve EDS analiz degerleri

6.6. Sertlik dlcumleri

Numunelerin sertlik degeri 6l¢timleri mikro sertlik cihazi ile Vickers sertlik ucu ile
yapilmistir. Sertlik degerleri, metalografik olarak hazirlanan numunelerden 0,3 kgf yik
altinda 10 saniye boyunca uygulanmistir. Sekil 6.25’de FezAl-hac.%-Al>O3 kisa karigtirma
islemiyle {iretilmis kompozit numunelerin sertlik degerleri verilmistir. Elde edilen

degerlere gore en yilksek sertlik 420 MPa’da preslenmis FesAl-hac.%15-Al,03 kompozit
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numunesinde elde edilmistir. Ancak FesAl-hac.5%-Al,03 kompozit numunesinde tim

presleme basinglarinda yiiksek sertlik degerleri elde edilmistir.

6.6.1. FesAl-hac.%0-Al203 kisa karistirma

Numunelerin sertlik degeri 6l¢iimleri mikro sertlik cihazi ile Vickers sertlik ucu ile
yapilmustir. Sertlik degerleri, metalografik olarak hazirlanan numunelerden 0,3 kgf yuk
altinda 10 saniye boyunca uygulanmistir. Sekil 6.25’de FezAl-hac.%-Al>O3 kisa karistirma
islemiyle {iretilmis kompozit numunelerin sertlik degerleri verilmistir. Elde edilen
degerlere gore en yiiksek sertlik 420 MPa’da preslenmis FesAl-hac.%15-Al.03 kompozit
numunesinde elde edilmistir. Ancak FesAl-hac.5%-Al>03 kompozit numunesinde tim

presleme basinglarinda ytiksek sertlik degerleri elde edilmistir.
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Numune | MPa

1.Sertlik
Degeri

2.Sertlik
Degeri

3.Sertlik
Degeri

4.Sertlik
Degeri

5.Sertlik
Degeri

FesAl
%5 420
Al20s3

FesAl
%5 630
Al;Os

46,76 HV
S

FesAl
%5 850
Al;Os

FesAl
%15 420
Al,O3

FesAl
%15 850
Al,O3

FesAl
%20 420
Al;Os

FesAl
%20 630
Al;O;

FesAl
%20 850
Al;Os

14, 44HV

11,59HV

48,4HV
Sperey

11,37HV

Sekil 6.25. FesAl-hac.Al,O; 30 dakika kisa karistirma iglemiyle iiretilmis kompozit numunelerin

sertlik degerleri
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6.6.2 FesAl-hac.%-Al203 uzun karistirma

Asagida FesAl-hac.%-Al,03 uzun karistirma islemiyle {iretilmis kompozit
numunelerin sertlik degerleri verilmistir (Sekil 6.26.). Elde edilen degerlere gore en yiiksek
sertlik 420 MPa’da preslenmis FesAl-hac.%20-Al,0s kompozit numunesinde elde

edilmistir.
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Numune| MPa

1.Sertlik
Degeri

2.Sertlik
Degeri

3.Sertlik
Degeri

4.Sertlik
Degeri

5.Sertlik
Degeri

FesAl
%5 420
Al,O3

10,11HV

FesAl
%5 630
Al;O3

FesAl
%5 850
Al,O3

FesAl
%15 420
Al;O3

FesAl
%15 630
Al,O3

FesAl
%15 850
AlO3

FesAl
%20 420
Al;O3

FesAl
%20 630
Al,O3

FesAl
%20 850
Al;O3

13,97HV
SR

11,78HV

10,14HV

66,36HV

21,21HV

12,60HV

11,78HV

21,47H

16,75HV
W ’ o

_

BV Ty AW

h

Sekil 6.26. FezAl-hac.%-Al>,0O3 4 saat uzun karistirma iglemiyle iiretilmis kompozit numunelerin

sertlik degerleri
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7. SONUC VE ONERILER

7.1. Sonuclar

FesAl(demir aliiminid) esasli Aliimina (Al2O3) takviyeli kompozitlerin, ylksek
sicaklik hacim yanma sentezi yontemi ile liretiminde gozenekliligin azaltilmasi amaglanan

mevcut ¢alismada;

v Fe-Al-(hac.%5-15-20)-Al203 olarak hazirlanan toz karisimlarinin 420, 630 ve 850
MPa baslangi¢ basinglarinda preslendigi ve hacim yanma sentezinin uygulandigi
(kisa karistirma) numunelerde mikro yapisal goOruntilerde ylksek oranlarda
gozeneklilik(%28-42) goriintiilenmistir. En diisiik gézeneklilik oran1 630 MPa
baslangi¢ presleme basinciyla preslenen FezAl-hac.%5-Al>0s kompoziti icin elde
edilmistir. Gozenekler icerisinde SEM/EDS ile de belirlendigi sekilde Aliimina
parcaciklarinin kiimelesmis durumda yerlestikleri gozlemlenmistir. Bu da bu
kompozitler igin matris-takviye eleman1 1slanabilirliginin saglanamadigini
gostermektedir. XRD analizlerine gore Fe2Os,FeAl ve Fe gibi fazlarin varligi

sentezlenmede istenen doniisiimiin tamamlanamadigini gostermektedir.

v Fe-(hac.%5-15-20)-Al203 toz karisimlarinin 4 saat karistirilmasi sonrasinda Al
tozunun ilave edilip, 420, 630 ve 850 MPa baslangi¢ basinglarinda preslenmis ve
elde edilen numuneler yanma sentezi ile sentezlenmistir(uzun karistirma).
Sentezlenen numunelerde %12-28 araliginda gozeneklilik oranlar1 hesaplanmustir.
Mikro yapisal olarak da bu azalma gozlemlenmistir. Yapilan SEM/EDS analizinde
Al>03 pargaciklarinin homojen bir sekilde matris igerisinde dagildigi belirlenmistir.
XRD analizlerine gore Fe203,FeAl ve Fe gibi fazlarin varlig1 sentezlenmede istenen
doniisiimiin tamamlanamadigin1 gostermektedir. Sertlik degerlerine gore %20

Al>Os ilaveli kompozitler de en yiiksek sertlik degeri elde edilmistir.

v' Presleme basinci miktarmna kisa karistirma siireli  islem numunelerinde

gozenekliligin azalmasi anlaminda en iyi degerler 630 MPa presleme basincinda
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elde edilmistir. Uzun siireli kompozit numunelerde presleme basing degeri arttikca

gozeneklilik artmigtir.

v' Degisen AlOs oranlarina gore Al;O3 miktarinin arttirilmas1  genel olarak

gbzenekliligin artmasi ile sonuclanmistir.

v' Nihai olarak uzun islem olarak tabir edilen elementel toz karisimi tasariminin
gozenek olusumunu O6nemli Ol¢iide azalttigi ve boylelikle goreceli yogunlugun
arttirilabildigi sonucuna varilmistir. Karsilagtirmali sonuglar Cizelge 7.1°de

verilmistir.

Cizelge 7.1. Karsilagtirmali sonuglar

FesAl, FeAl, o-
Al,O3, Fe;03 ve Fe

850 - 36 3,48 23,85
420 - 32 3,46 38,5
FesAl FeAl a-

630 24 377 44

030 Al>O3, Fe,03 ve Fe 33 2,78 -

850 ' 38 3,37 25,22

420 ' 40 2,52 30,61
FesAl, FeAl, a-

630 Al,O3, Fe;0O3 ve Fe 29 3,16 16,16

850 - 41 2,84 55

420 N 12 35 14
FesAl, FeAl a-

630 Al,O3, Fe;03 ve Fe 17 3,61 10,08

850 Fe3A1, FeAl, o- 21 3,76 19

Al,O3, Fe;O3 ve Fe
420 - 15 3,58 24,3
FesAl FeAl o-

630 | Al,Os, Fe:03 ve Fe 22 3,29 12,4
FesAl, FeAl, a-

850 Al,O3, Fe;0O3 ve Fe 23 3,36 15

420 _ 18 283 ”

630 - 24 3 45,15

850 FGSAI, FeAl, o- 26 2,92 15,4

A|203, Fe,O3 ve Fe
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7.2. Yorum

Bu yanma sentezi yénteminde, reaktan karisimdan ibaret olan numunenin tamamu,
hacimde meydana gelen kendi kendini destekleyen tutusma sicakligina kadar, kontrollii bir
bicimde, liniform olarak 1sitilir ve yanma sirasinda reaktanlar kendiliginden doniisiime

ugramaktadir.

Bu yontem seramikler, metaller ve metallerarasi tozlar1 teorik yogunluga yakin,
basariyla birlestirebilen verimli bir sinterleme teknigidir. Kuvvetli metallerarast
bilesiklerin gevrekliklerinden dolay1 yapisal uygulamalar i¢in sekillendirilmeleri oldukca
zordur. Uretilebilseler bile; diisik kirilma toklugu, yiiksek centik hassasiyeti, asiri
yorulmadan kaynaklanan catlak biiylimesi ve diisiik siineklik 6zellikleri bu malzemelerin
kullanim alanlarin1  olduk¢a simirlandirmaktadir. Bu ylzden seramik takviyeli

kompozitlerin iiretiminin arastiritlmasina yonelik ¢aligmalar artmistir.

Uzun ve kisa karistirma islemi olarak isimlendirilen islemlerde elde edilen
sonuglarin karsilastirmasinda Fe ve Al>O3 tozlarinin dnceden karistirilmasi ile ¢ok daha
homojen bir yapt elde edildigi goriilmiistiir. Kisa siireli islemde goriilen topaklanma,
kiimelesme uzun siireli islemde goriilmemistir. Yeni tasarimda Fe tozlar i¢inde Al.O3’lin
oldukca 1iyi bir sekilde dagilmasiyla reaksiyon boyunca ergimis Al’nin yolundan ¢ekilmis
oldugu distlniilmektedir. Bdylelikle gbézeneklilik ve yogunluk o©nemli miktarda
azaltilmistir. Ancak islem sicakligit ve siiresi yeterli olmadig1 i¢in doniisiim tam olarak
gerceklestirilememis ve olusan farkli fazlar nedeniyle istenilen sertlik oranlarina
ulasilamamistir. Doniistimiin tam olarak gerceklestirilememis olmasi ilgili parametrelerin
(Al203 tozu miktarinin ve baslangi¢ presleme basinci biiylikliigii) degerlendirmesini

zorlagtirmaktadir.

Gozeneklilik acgisindan elde edilen olumlu sonuglar kullanilan karistirma
tasariminin basarili oldugunun gostergesidir. Boylece ileri aragtirmalarda kullanilabilecek

optimum degerler elde edilmistir.
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7.3. Oneriler

v Mevcut calismada uygulanan karistirma tasarimin uygulanmasi ile birlikte
Nnumunenin sentezlenme asamasmin gelistirilmesi gerekmektedir. Bu sekilde
istenilen teorik yogunluk ve sertlik degerlerine ulasilabilecektir. Sentezlemede tam
doniigiimiin saglanmasi i¢in islem sicakliklar1 ve Al2O3 tozu miktarlar1 ve baslangig

presleme basinci siireleri arttirilmalidir.
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