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OZET

INCONEL 601 SUPER ALASIMININ %8 YSZ TOZU iLE TERMAL BARIYER
KAPLAMA SONRASI KOROZYON VE TERMAL SOK DAYANIMLARININ
INCELENMESI

Kirikkale Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Makine Miihendisligi Anabilim Dali, Yiiksek Lisans Tezi
Danisman: Do¢.Dr. Aziz Baris BASYIGIT
Subat 2023, 108 sayfa

Demir esasli, nikel esasli, kobalt esasli olmak iizere {i¢ grupta kategorize edilen siiper
alasimlar Ozellikle yiiksek sicaklik uygulamalarinda tercih edilmektedirler. Nikel
esaslt bir siiper alagim olan Inconel 601, kimya sanayi, havacilik, enerji tiretimi, 1s1l
islem, kimyasal aritma ve gaz tiirbini motorlar1 uygulamalarinda yaygin olarak
kullanilmaktadir. Her ne kadar siiper alasim malzemelerin mekanik o6zellikleri,
asinma, korozyon ve oksidasyona kars1 dayanimlar1 diger metalik malzemelere kiyasla
daha yiiksek olsa da, bazi uygulamalarda bu Ozellikler tatmin edici seviyede
olmamaktadir. Bu gibi durumlarda, siiper alagimlara 1s1l islem ve ¢esitli endiistriyel
kaplama islemleri uygulanarak istenen teknolojik 6zellikler elde edilebilmektedir. Bu
calismada, Inconel 601 altlik malzemesine bag kaplama i¢cin NiCrAlY ve seramik iist
kaplama igin %8 YSZ toz kaplama malzemeleri ile ortalama olarak; 100, 200 ve 300
um seramik {ist kaplama kalinliklarinda termal bariyer kaplama sistemi olusturulmus
olup, SEM, EDS ve XRD analizleri yapilmistir. Ardindan numunelere %3,5 NaCl
¢oOzeltisi ile elektrokimyasal korozyon testi ve FCT termal sok yontemi kullanilarak
1200 °C sicaklikta 8 dongii seklinde termal sok testi uygulanmistir. Elektrokimyasal
korozyon testi sonrasi, korozyon hizi degerleri ve SEM goériintiileri goz Oniine
alindiginda, korozyon dayanimi en yiiksek olan numunenin 100 pm seramik {ist
kaplama kalinligina sahip numuneler oldugu belirlenmistir. Termal sok testi sonrasi
numunelerin SEM goriintiilerinde sinterlenme etkisine bagli olarak gézenek ve c¢atlak
oraninin diistiigii, ancak daha yiiksek sicakliklarda ve daha uzun servis kosullarinda
TGO tabakasi1 kalinliginin artacagi géz oniinde bulunduruldugunda, termal bariyer
kaplama deformasyonu agisindan 100 ve 200 um seramik iist kaplama kalinligina
sahip numunelerin termal sok agisindan daha giivenli oldugu sonucuna ulasilmistir.

Anahtar kelimeler: Inconel 601, Nikel Esasli Siiper Alasim Malzemelerin Dayanimi,
Termal Bariyer Kaplamalar, %8 YSZ, Termal Sok, Korozyon.



ABSTRACT

INVESTIGATING THE CORROSION AND THERMAL SHOCK RESISTANCE
OF INCONEL 601 SUPER ALLOY AFTER THERMAL BARRIER COATING
WITH 8% YSZ POWDER

Kirikkale University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Mechanical Engineering, Master's Thesis
Supervisor: Assoc. Prof.Dr. Aziz Baris BASYIGIT
Feb 2023, 108 pages

Superalloys, which are categorized in three groups as iron-based, nickel-based and
cobalt-based, are especially preferred in high temperature applications. Inconel 601, a
nickel-based superalloy, is widely used in the chemical industry, aerospace, power
generation, heat treatment, chemical treatment and gas turbine engine applications.
Although the mechanical properties of superalloy materials and their resistance to
wear, corrosion and oxidation are higher than other metallic materials, these properties
are not at a satisfactory level in some applications. In such cases, the desired
technological properties can be obtained by applying heat treatment and various
industrial coating processes to superalloys. In this study, a thermal barrier coating
system was created with an average of 100, 200 and 300 um ceramic top coating
thicknesses with NiCrAlY for bond coating and 8% YSZ for ceramic top coating
powder coating materials to Inconel 601, and SEM, EDS and XRD analyzes were
performed. Then, electrochemical corrosion test with 3.5% NaCl solution and 8 cycles
of thermal shock test at 1200 °C using FCT thermal shock method were applied to the
samples. Considering the corrosion rate values and SEM images after the
electrochemical corrosion test, it was determined that the sample with the highest
corrosion resistance was the samples with 100 um ceramic top coating thickness. The
pore and crack ratio decreases due to the sintering effect in the SEM images of the
samples after the thermal shock test, but considering that the TGO layer thickness will
increase at higher temperatures and longer service conditions, in terms of thermal
barrier coating deformation, it was concluded that the samples with 100 and 200 pm
ceramic top coating thickness were safer in terms of thermal shock.

Key Words: Inconel 601, Strength of Nickel Based Super Alloy Materials, Thermal
Barrier Coatings, 8% YSZ, Thermal Shock, Corrosion.
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1. GIRIS

Stiper alasimlar, yiiksek sicakliklarda mekanik dayanim kararlilik 6zelikleri, aginma
ve korozyon direncine sahip, yiiksek sicaklik uygulamalari i¢in tercihen VIII-A grubu
elementlerinden {iretilmis malzemelerdir. Siiper alasimlar; nikel, nikel-demir ve
kobalt esasli olmak {izere ii¢ ana grupta kategorize edilmektedir. Nikel esasli siiper
alasimlar; gii¢ tiretim tiirbinleri, kimyasal isleme tesisleri, niikleer gaz tiirbinleri,
petrokimyasal endiistriler, havacilik, ugak ve uzay endiistrisi gibi iiretim alanlarinda
yaygin olarak kullanilmaktadir [1]. Giiniimiizde, gelismis u¢ak motorlarinin agirliginin
%50'sinden fazlasini olusturan nikel esash siiper alasimlar, ‘Yiizey Merkezli Kiibik’
yapida nikel matrisinin yiiksek faz kararliligi, krom ve/veya aliiminyum gibi alasim
elementleri ile alasim yapilarak kolaylikla gelistirilmektedir [2]. Nikel esaslh siiper
alasimlar, % 30 — 75 oraninda Nikel, % 30’a kadar Krom igermektedir. Bunun
yaninda, alasim elementleri olarak Aliiminyum, Titanyum, Kobalt ve az miktarlarda
Bor, Zirkonyum, Karbon igerigine sahiptirler. Nikel ve Krom elementleri bu
alasimlara Onemli bir oksidasyon direnci kazandirmaktadir. Nikel esasli siiper
alagimlar, mekanik mukavemet agisindan Ozellikle 650 ‘C kullanim sicakliginin

iizerinde paslanmaz ¢eliklerden daha iistiin 6zellik gostermektedirler [3].

Nikel esasli bir siiper alasim olan Inconel 601, 1s1l islem firinlarinin makine ve
ekipman parcalarinda, jet motorlari, hava yolu arag¢ parcalari, endiistriyel 1siticilar gibi
sicakligin ¢ok yiiksek oldugu bir ¢ok alanda tercih edilmektedir. Siiper alagimlarin
mikro yapisinda, ana matris fazi olarak Yiizey merkezli kiibik (YMK) yapida gama,
alasimin mukavemetini artiran gama prime, korozyon ve oksidasyona kars1 dayanim
saglayan karbiirler ve boriirler, delta ve sigma fazlar1 gibi topolojik siki paket yapilar
bulunmaktadir [4,5]. Siiper alagimlarin sahip oldugu mekanik 6zellikler, aginma ve
korozyon dayanimi yeterli gelmedigi durumlarda, bu malzemelere 1sil islem ve
kaplama islemleri uygulanarak istenen ozellikler elde edilebilmektedir. Baz1 Siiper
Alasimlar, kaplama malzemeleri ve ek parcgalar olarak genis bir kullanim alanina
sahiptir. lyilestirilmis hizmet 6mrii ve performans gereksinimleri arttikca, siiper

alagimlar i¢in uygulamalarin da artacagi ongoriilmektedir.

Stiper alagimlara uygulanan yiizey sertlestirme yontemleri, difiizyon kaplama, overlay
kaplama ve termal bariyer kaplama olmak {izere ii¢ grupta kategorize edilebilmektedir.

Difiizyon kaplama ve overlay kaplama islemlerinin asil amaci, malzemeyi asinma,



oksidasyon ve korozyondan korumak iken, termal bariyer kaplama islemlerinin amaci
ise malzemeyi termal olarak korumaktir [4]. Siiper alasgimlara en yaygin olarak
uygulanan 1s1l iglemler ise, gerilim giderme tavi, tam tavlama, kaplama difiizyonu,

yaslandirma sertlestirmesi olarak siralanabilmektedir [6,7].

Termal bariyer kaplamalar (TBC), malzemelerin oksidasyon oranlarini azaltmak ve
termal yumugsama ve siinmeden altlik malzemeyi koruyarak 1s1 akigin1 azaltmak i¢in
kullanilmaktadir. Bu sistemlerin ana uygulamasi, gaz ve ugak tiirbinleridir. Korozyona
dayanikli kaplamalarla birlikte yaygin olarak kullanilan bu kaplamalar, siiper
alasimlardaki sicaklik yiikiini 200°C kadar azaltmakta veya tam tersi, tiirbin
verimliligini artirmak i¢in bu aralikta caligma sicakliginda artisa izin vermektedir.
TBC' ler, seramik bir iist kaplama, termal olarak biyiitilmiis oksit (TGO) ve bag
kaplamadan olusmaktadir [8, 9].

Literatiirdeki caligmalar incelendiginde, en yaygin olarak kullanilan nikel esasl siiper
alagimlardan Inconel 718 i¢in bir¢ok farkli ¢alisma bulunurken, diger siiper alasimlar
ve Ozellikle Inconel 601 siiper alasimi i¢in korozyon ve termal sok dayanimlarinin
incelendigi bu kapsamda bir ¢alismaya rastlanilmamistir. Bu tez ¢alismasi ile birlikte,
nikel esasli bir siiper alagim olan Inconel 601’in bag kaplama i¢in NiCrAlY ve seramik
iist kaplama i¢in %8 YSZ tozu kullanilarak farkli seramik iist kaplama kalinliklarinda
tiretilen TBC sistemi ile birlikte, TBC sistemi islem parametreleri ve kullanilan termal
sprey yontemlerinin kaplama mikroyapisina etkisi, %3,5 NaCl ¢ozeltisi ile
gerceklestirilen elektrokimyasal korozyon testi sonrasi elektrokimyasal korozyon test
parametreleri, SEM goriintiileri ve EDS verileri ile birlikte ve 1200 °C ve 8 dongi
seklinde gergeklestirilen termal sok testi sonrast SEM goriintiileri ve EDS verileri ile
birlikte elektrokimyasal korozyon ve termal sok dayaniminin yorumlanmasi

amaclanmustir.



2. SUPER ALASIMLAR

Bazi malzeme gruplari, 6zelliklerini yiiksek sicakliklarda muhafaza etme konusunda
tatminkar Ozelliklere sahiptir. Bu malzemeler, yliksek sicaklik malzemeleri olarak
adlandirilmaktadir. Kullanimlari ¢ok ¢esitli olmakla birlikte, tiirbinler, roketler ve 1s1
esanjorleri gibi yiiksek sicaklik uygulamalarinda kullanilmaktadirlar. Bir malzeme
grubunun yiiksek sicaklik malzemesi olarak anilmasi i¢in, ¢alisma sicakligt Teatisma,
malzemenin erime noktasi ise Tm olarak belirtilirse, 7t olarak belirtilen Tcansma/Tm

olarak tanimlanan oranin yaklasik olarak 0,6’dan biiyiik olmas1 gerekmektedir [4].

Cok yiiksek sicakliklarda seramikler, vanadyum, niyobyum tantalyum gibi V-A grubu
metalleri, krom, molibden, tungsten gibi VI-A grubu metalleri kullanilmaktadir.
Ancak seramik malzemelerin bir¢ok uygulamada yeterli tokluga sahip olmamasi, V-
A ve VI-A grubu metallerinin oksidasyona karsi direncinin diisiik olmasi nedeniyle bu
malzemelerin uygulamada yetersiz kaldigi durumlarda siiper alagimlar tercih

edilmektedir [1].

Yiiksek sicaklik uygulamalarinda siklikla tercih edilen siiper alagimlar, nikel, demir
veya kobalt elementlerinin en az biri bakimindan zengin olan alasimlardir. Bu noktada,
siiper alasimlar1 nikel esasli, demir esasli, kobalt esasli olmak iizere ii¢ grupta
kategorize etmek miimkiindiir. Yiiksek sicaklikta ve yiiksek stres altinda yapisal ve
ylizey stabilitesini koruyabilen siiper alagimlar, miikemmel mekanik 6zelliklere, 1050-
1200°C sicaklik araliginda iistiin siiriinme ve kopma dayanimina, asinma ve korozyon
dayanimina sahiptirler [2]. Gaz tiirbinleri, kdmiir doniistiirme tesisleri, kimyasal
proses endiistrileri, ugak ve endiistriyel gaz tiirbinleri, motorlar, 1s1l islem ekipmanlari,
gemi, lokomotif, roketlerde tahrik sistemleri, niikleer reaktorler, denizcilik, denizalti
uygulamalari, niikleer gii¢ sistemleri, sicak isleme takimlar1 ve 1s1 ve korozyon direnci

gerektiren diger yiiksek sicaklik uygulamalarinda siiper alagimlar kullanilmaktadir
[1,2].

Siiper alagimlar tiretim yontemlerine gore ti¢ grupta incelenmektedir [5,6].

e Dovme

e Dokme

e Toz metaliirjisi

Doviilmiis siiper alasimlar, ingot ile dokiilme islemi sonrasi, malzemeyi gerekli boyut

ve sekle dontistiirmek i¢in sicak isleme prosesi veya prosesleri uygulanmaktadir.



Dokiim siiper alagimlar, bilesenin herhangi bir sicak sekillendirme yapilmadan
dogrudan sekillendirilmektedir. Toz metaliirjisi ile tiretilen siiper alasimlar ise oksit
dispersiyonu ile giiclendirilmektedir [6]. Dovme siiper alagimlar, dokiim siiper
alagimlara gore daha ince taneli yapiya sahiptirler. Bunun sonucunda, dovme siiper
alagimlar orta dereceli sicakliklarda, dokmelere gore ¢ok daha iyi mukavemet ve
isleme 6zelligine sahip olmasiyla birlikte, yorulma dayanimlar1 ve kirilma 6zellikleri
de dokme siiper alasimlara gore ¢cok daha iyidir. Bunun nedeni, sicak isleme sirasinda
dévme siiper alagimlardaki mikro yapisal hasarlarin ve bosluklarin dékme siiper

alagimlara kiyasla, ortadan kalkmasi1 ve tane boyutunun kiigiilmesidir [1].

Demir, nikel ve kobalt elementleri siiper alasimlarin temel elementi olduklarinda
kristal yapilar1 ylizey merkezli kiibik (YMK) tir. Nikel tiim sicakliklarda YMK yap1
gosterirken, demir ve kobalt elementleri, oda sicakliginda YMK yapida degildir.
Demir ve kobaltla alasiml diger elementlerin varligiyla birlikte, ytliksek sicakliklarda
hem demir hem de kobalt elementleri doniistime ugrayarak YMK yapida olmaktadir.
Demir ve kobalt esaslt siiper alasimlara, en iyi 6zellikleri kazandirmak icin alagim
elementi ilavesi yapilmakta ve oOzellikle nikel ile stabilize edilmektedir. Siiper
alagimlar, yalnizca YMK yap1 sayesinde degil, ayn1 zamanda 6zel giiclendirme fazlar
ile giliclendirilmektedirler [5]. YMK matriste, alasim elementlerine bagli olarak
cokelen fazlar, malzemenin mekanik 6zelliklerini belirlemektedirler. Cizelge 2.1.’de

stiper alagimlar igerisinde gozlenen baslica fazlar verilmistir.

Cizelge 2.1. Siiper alagimlar igerisinde gozlenen baslica fazlar [1].

Faz Kristal yap1 Formiil Aciklamalar

Bir¢cok nikel esashi siiper
alasim icinde ana
mukavemetlendirme fazidir,
Ostenit matris i¢indeki kristal
Y YMK (Yiizey NisAl kafesleri kiigtiktiir,
Merkezli Kiibik) | Nis(Al, Ti) | kiireselden kiibige degisik
sekillerde,  sicaklik  ve
zamanin etkisiyle de degisik
boyutlardir.




Cizelge 2.1. (devam) Siiper alasimlar igerisinde gézlenen baslica fazlar [1].

Faz

Kfristal yap1

Formiil

Aciklamalar

HMT (Hacim
Merkez Tetragonal)

NisNb

Inconel 718 icinde ana
mukavemetlendirme
fazidir;  kararli  bir
fazdir.

NisNb(3)

Ortorombik

NizNb

Asirt yaslanan Inconel
718 i¢inde
gozlemlenmektedir;
815-980 °C arasinda
sekillendiginde ignemsi
bir goriintiiye sahiptir.

MC

Kiibik

TiC, NbC, HfC

Titanyum karbiir
nitrojen, zirkonyum ve
molibden icin
coziilebilirlige sahiptir;
bilesimi farklidir. “M”
elementleri Ti, Ta, Hf,
Nb, Th ve Zr
olabilmektedir.

M23Ce

YMK(Yiizey
Merkezli Kiibik)

Cr23Cs
(Cr,FeW,Mo0)23Cs

Film, kiiresel, levha,
lamelli ve hiicresel
olarak tane sinirlarinda
¢Okelebilmekte,  “M”
elementi genellikle Cr,
ancak Ni-Co, Fe, Mo ve
Tu de yerine
gecebilmektedir.

MsC

YMK(Yiizey
Merkezli Kiibik)

FesMo3C,FesWsC,
FesW2C,FesNB3C,
FesNbsC,TasCosC

Gelisi gilizel dagilan
pembemsi karbiirlerdir;
“M”elementi genellikle
Mo, Tu’dur.

M-C3

Hegzagonal

Cr:Cs

Genellikle intergranular
bir  blok seklinde
goriilmektedir; 1000°C
sicakligin {istlinde bir
sicakliga maruz
kaldiktan bazi kobalt
esasl alasimlarda
goriilmektedir.




Cizelge 2.1. (devam) Siiper alasimlar igerisinde gozlenen baslica fazlar [1].

Faz Kfristal yap1 Formiil Aciklamalar
TasB2, V3B2, Fe-Ni,ve nikel esash
MsB2 Tetragonal NbsB2,(Mo, Ti,Cr,Ni | alagimlarda
,Fe) sB2, Mo2FeB2 | gozlemlenmektedir;
bortirler karbiirlere
benzer; “M” elementleri
Mo, Ta, Nb, Ni, Fe ve V
olabilmektedir.
Nitriirler, Ti, Nb ve Zr
igeren alasimlarda
MN goriilmektedir;  bunlar
Kiibik TiN, (Ti,Nb,Zr)N, | ergime sicakliginin
(Ti,Nb,Zr)(C,N), | altindaki sicakliklarda
ZrN, NbN erimezler.
Genellikle yiiksek
oranda Molibden ve
n Rombohedral Co7Ws, Tungsten iceren
(Fe,Co)7(Mo,W)s | alasimlarda goriilmekte
olup; kaba, diizensiz
Widmanstent plakalar
seklindedirler ve ytiksek
sicakliklarda
sekillenmektedirler.
Fe ve Co esash siiper
alasimlarin mikro
Laves Hegzagonal FezNb, Fe:Ti, yapisinda ¢ok
Fe2Mo, Co2Ta, yaygindir;  genellikle
Co2Ti diizensiz kiireler olarak
gortliirler.
En c¢ok Fe ve Co esash
FeCr,FeCrMo, siiper alasgimlar iginde,
c Tetragonal CrFeMoNi,CrCo,Cr | bir miktar da Ni esash

NiMo

siiper alagimlarda 540-
980°C
arasindaki sicakliklarda
uzun siire bekletildikten
sonra sekillenirler.

arasinda

Sekil. 2.1.’de YMK, HMK ve HSP kristal yapilarinin gosterimi verilmistir.




(c)

Sekil.2.1. Kristal yapilarin sematik ve sert kiire modellerinin gésterimi a) YMK
(Yiizey merkezli kiibik) b) HMK (Hacim merkezli kiibik) c¢) HSP (Hegzagonal siki
paket) [5].

2.1. Demir Esash Siiper Alasimlar

Demir esasli siiper alagimlarin dayanimlar1 nikel esasli siiper alasimlara kiyasla daha
disiiktiir. Bu sebeple, yiiksek sicaklik ve mekanik dayanim gerektiren
uygulamalarinda, nikel ve kobalt esasli siiper alasimlar demir esasli siiper alasimlara
kiyasla daha ¢ok tercih edilmektedir. Demir esasl siiper alagimlar, 650°C’ye kadar
olan sicakliklarda kullanilmaktadirlar. Daha diisiik sicakliklarda, ihtiya¢ duyulan
mekanik 6zelliklere de bagli olarak, demir esasli siiper alagimlar, nikel ve kobalt esaslh
siiper alagimlara kiyasla daha ¢ok tercih edilmektedir. Diger siiper alasimlara gore

maliyetleri daha disiiktiir [5].



Demir esash siiper alagimlar ana element olarak Fe (%15-60) icerirken, onemli
miktarda Ni (%25-45), Cr (%15-28) ve ¢ok az miktarda da Mo (%]1-6) veya W
icermektedirler. Krom elementi bu alasimlara oksidasyon direnci kazandirmaktadir.
ALTi ve Nb elementlerini igermeleri nedeniyle, ¢okelme sertlesmesi ile
sertlestirilebilmektedirler. Metaller-aras1 ¢okelti genellikle Nis(Al, Ti) y' tipindedir.
Bunun yan sira, karbiir ve/veya kat1 eriyik mukavemeti artirir. Bu alagimlar genel
olarak, gaz tiirbin motorlar1, katalitik konvertdr parcalari, tlirbin diskleri ve tiirbin

kutular1 gibi motor pargalarinin imalatinda kullanilmaktadirlar [3].

Demir esasl stiper alasimlarin bazilar1 patentli ticari isimleriyle asagida 6rnek olarak

verilmektedir [3].

e Incoloy (800,801,802,807, 825, 903, 907,909)

o A-286
e Alloy 901
e Discaloy

e Haynes 536
e H-155
o V-57

2.2. Kobalt Esash Siiper Alasimlar

Kobalt esaslt siiper alagimlar, karbiirler ve kat1 ¢ozelti sertlestiricilerin birlesimi ile
giiclendirilmektedirler. Kobalt esasli siiper alagimlar liretim yontemine gore dokme ve
dévme olmak iizere kendi aralarinda iki grupta kategorize edilmektedirler. Dokme
alasimlar X-40 ve dovme alasimlar L-605 (HA-25) ile karakterize edilmektedir.
Kobalt esasli siiper alagimlarin ergime sicakliklari, nikel esaslt siiper alagimlara gore
daha yiiksektir. Nikel esasli alasimlara kiyasla ¢ok daha yiiksek 1si1l yorulma
dayanimina sahiptirler. Gergek mukavemet gereksinimine ve malzemeye etki edecek
asindirictya bagh olarak, nikel esasli siiper alasimlar yerine kobalt esasli siiper
alasimlar kullanilabilmektedir. Nispeten yiiksek sicaklik ve diisiik gerilmelerde uzun
Oomiirlii olmasi istenen pargalarda tercih edilirler [5]. Kobalt esasli siiper alagimlardan

bazilar1 patentli ticari isimleriyle asagida verilmektedir [3].

e Haynes 188
e Haynes 25 (L-605)



e MAR-M918

e MP35N
e MP159
o Stellite 6B
e Elgiloy

2.3. Nikel Esash Siiper Alasimlar

Nikel, dokme demirlerde, demir dis1 alasimlarda, c¢eliklerde en Onemli alasim
elementlerinden biridir. Saf nikel, 1453°C erime noktasina sahiptir ve erime noktasina
kadar olan sicakliklarda YMK yapiya sahip olmasi nedeniyle siinek yapidadir. Nikel
ve nikel alagimlar1 bu sebeple, dovme, dokiim ve toz metaliirjisi gibi geleneksel
yontemlerle kolaylikla iiretilmektedir. Nikel ve nikel esashi alagimlar, asindirici
ortamlarda ve yiiksek sicaklik uygulamalarinda yiiksek dayanim gdstermeleri
sebebiyle endiistri uygulamalar1 igin biiyiikk Onem tasimaktadirlar. Nikel-demir
alasimlar1 ise kontrollii termal genlesme ve yumusak manyetik 6zellikler gerektiren

uygulamalar i¢in gelistirilmislerdir [8].

Genel olarak kobalt esasl siiper alagimlarin ergime sicakligi, demir ve nikel esash
siiper alasimlarina kiyasla daha yiliksek olsa da, nikel esasli siiper alasimlarin
icerigindeki alagim elementlerinin etkisiyle, yiliksek sicakliklarda ve yiliksek dayanim
gerektiren uygulamalarda kobalt esasli siiper alasimlara goére daha cok tercih

edilmektedirler [1,5].

Nikel esasli siiper alagimlar, % 30 — 75 oraninda Ni, % 30’a kadar Cr ve alasim
elementleri olarak Al, Ti, Co ve az miktarlarda B, Zr, C igermektedirler. Ni ve Cr
birlesimi bu alagimlara 6nemli bir oksidasyon direnci kazandirmaktadir [3]. Korozyon
dayanimmi i¢in Cr, Al veya Si gibi alagim elementleri, gevreklesmeye yol agtig1 veya
ergime noktasini dolayisiyla yiiksek sicakliklarda siirlinme mukavemetini disiirdigii

i¢in daha yiiksek oranlarda kullanilamamaktadir [9].

YMK kafes yapili matriste, alasim elementlerine bagli olarak c¢okelen fazlar,
malzemenin mekanik 6zelliklerinin belirlenmesinde rol oynamaktadir. Birgok alagim
elementi, siiper alasimlara 6zellikle de nikel esasli siiper alagimlara, alasimin mekanik
Ozelliklerinin iyilestirilmesi i¢in kii¢iik ya da biiylik miktarda eklenmektedir. Nikelin
saglam ve siinek YMK matrisi, %35 Cr, %20 Mo ve W, %5 ila %10 Al, Ti, V

elementlerini ¢ozebilmektedir. Bazi alasimlar, on dort kadar alasim elementi



igerebilmektedir [5].

Cizelge 2.2. Nikel Esasl Siiper Alasimlarda Alasim Elementleri ve Etkileri [5].

Etki

Alasim Elementleri

Kat1 ¢Ozelti sertlestiriciler

Co, Cr, Fe, Mo, W, Ta, Re

Karbiir formlari:

MC W, Ta, Ti, Mo, Nb, Hf
M7Cs Cr
M23Cs Cr, Mo, W
MeC Mo, W, Nb
Karbonitritler M(CN) C,N
v' Nis(Al, Ti) olusturanlar Al, Ti
¥" 1n ¢oziicl sicakligimi yiikselticiler Co
v 1n ¢oziicl sicakligini disiiriiciiler Cr
Sertlesme ¢okelticiler ve/veya intermetalikler Al, Ti, Nb
Oksidasyon direnci gelistiriciler Al Cr, Y, La, Ce
Sicak korozyon direnci gelistiriciler La, Th
Siilfidasyon direnci Cr, Co, Si
Stirtinme 6zelliklerini iyilestiriciler B, Ta

Nikel esasli siiper alasimlarda, krom ve aliminyum alagima oksidasyon direnci
kazandirmak icin gereklidir. Bor, zirkonyum gibi alasim elementleri, tane siniri
gliclendirici elementlerdir ve yiiksek sicaklikta siiriinme direncini ve malzemenin
sicak islenebilirligini arttirmaktadirlar Kobalt, demir, krom, tungsten, vanadyum,
titanyum, tantalyum ve aliiminyum gibi alasim elementleri, hem y hem de y’ faz1
olarak kati ¢ozelti sertlestiricilerdir. Nikel esasli siiper alagimlarda ¢oziinen temel
alasim elementleri, alasim icerisinde atomik olarak yiizde 10'dan daha az toplam
konsantrasyona sahip aliiminyum ve/veya titanyumdur. Bu elementler, gama (y) ve

gama prime (y') fazlarindan olusan iki fazli mikro yapiy1r olusturmaktadirlar.
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Malzemenin yliksek sicaklik ve siirlinme deformasyonuna kars1 dayanimi, y’ fazi yani

Nis(Al,Ti) ¢okeltilmesi ile miimkiin olmaktadir. [10,11].

Tek kristal NisAl polikristal yapiya kiyasla daha yiiksek siineklik gostermektedir [12].
Alasim icerisinde meydana gelen karbiirler ise, tane sinirlarinda ¢okelme egiliminde

olup, tane sinir1 kaymasini azaltmaktadirlar [10].

Sekil 2.2.’de nikel esasli siiper alagimlarin olusumu i¢in 6nemli olan elementler ve bu

elementlerin periyodik tablodaki konumlar1 verilmistir.

B C
g Atom capinin nikele
+6 yiizde farka
Al / N,
7e66| VB VB ViB VIB = i - viliB
Ti \'} Cr Fe Co
6.66 5.66 4.66 2.22 1.71
+45 +28 +18 +12 +3
Y LY ; Nb Mo Ru
5.66 4 66 2.66
+27 +18 +13 +10 +1
Hf Ta W Re Ir
5.66 4.66 3.66 1.66

Sekil 2.2. Nikel esasli siiper alasimlarin olusumu igin 6nemli olan elementler ve bu
elementlerin periyodik tablodaki konumlar1 [4].

Cr203 ve Al203 olusumu ile malzemenin yiizey stabilitesini gelistirmek i¢in alasim
elementi olarak krom ve aliiminyum gereklidir. Molibden, niyobyum ve tungsten gibi
alasim elementleri, karbiir olusturuculardir [10,13]. Nikel esash siiper alasimlarda
giiclendirici olarak bilinen NisAl, NisTi ve NisNb intermetaliklerinin artan sicaklik ile

mukavemetleri de artmaktadir [14,15].

Endiistriyel olarak kullanilan bazi nikel esash siiper alagimlara agagida patentli ticari

isimleriyle verilmektedir [3]:

e Inconel (587, 597, 600, 601, 617, 625, 706, 718, X750)

e Nimonic (75, 80A, 90, 105, 115, 263, 942, PE.11, PE.16, Pk.33)
e Rene (41, 45)

e Udimet (400, 500, 520, 630, 700, 710, 720)

e Pyromet 860
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e Astroloy
e M-252
e Hastelloy (C-22, G-30, S, X)

e Waspaloy
e Unitemp AF2-IDAG6
e Cabot 214

e Haynes 230

Hastelloy S, %67 Ni, %16 Cr ve %15 Mo igeriginin yani sira, termal kararliligini,
yorulma Omriinii, oksidasyon direncini iyilestiren diger alasim elementlerini
icermektedir. Diisiik gerilmeli gaz tiirbini pargalarinda kullanilir ve miikkemmel bir
dolgu metalidir [9]. Hastelloy X alagimi, 1204 °C'ye kadar miikemmel mukavemete ve
oksidasyon direncine sahiptir. Ayrica stres-korozyon c¢atlamasina karsi dayaniklidir
[10]. Nimonic 75, yakicilar ve egzoz borular1 gibi sac malzemeden iiretilen gaz tiirbini

bilesenlerinde kullanilmaktadir [8,12].

Inconel 600 alagimy, 1s1l islem ekipmanlar ve 1s1 esanjorleri gibi genel enddistriyel firin

parcalar1 i¢in yaygin olarak kullanilan bir alagimdir.

Inconel 690 ve Inconel 601 alasimlari, nikel esasl siiper alagimlar arasinda yiiksek Cr

ve Fe igerigiyle dikkat ¢ceken alagimlardir.

%29 Cr igerigiyle Inconel 690 alasimi, niikleer buhar jeneratdrleri igin gelistirilmistir.
Yiiksek oksidasyon direnci icin gelistirilmis olan Inconel 601 alagimi %1,4 Al

icermektedir [8,12].

Inconel 718, matris elementi nikelin yani sira, yaslandirma sertlestirmesi i¢in titanyum
ve niyobyum ilaveleri icermektedir. Bu alasim, %0,04 C, %19 Cr, %1 Ti, %0,6 Al,
%20 Fe, %3 Mo, %5,2 Nb, %0,003 B kompozisyonuyla havacilikta ve uzay sanayinde,
kimyasallara temasi olan parcalarda, roket ve motor parcalarinda, denizcilik
araclarinda siklikla kullanilmaktadir. Ayrica, Inconel 718 nikel esasli siiper alagimu,
cokeltme yolu ile sertlestirilmekte, iiretilen ve tiiketilen toplam siiper alasim hacminin

biiyiik bir bolimiinii olusturmaktadir [6, 12].

Inconel 625 ve Inconel 617 alasimlari, ugak motorlar1 i¢in gelistirilmis ancak yiiksek
sicaklik dayanimi ve korozyon direnci gerektiren uygulamalarda genis kullanim alani

bulmustur [8].
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Inconel 800 alasim serisi, yiiksek sicaklikta siiriinme ve gerilme kopmasi acisindan
mitkemmel mukavemet gostermektedir. 903, 907 ve 909 alagimlarinin timi, 650
°C'ye kadar olan uygulamalar i¢in yiiksek mukavemet ve diisiik termal genlesme

katsayisi saglamak i¢in gelistirilmistir [16].

Inconel 903 ve 909 alasimlar1 650 °C’ ye kadar tatminkar kullanim alan
bulmaktadirlar. Fakat kimyasal kompozisyonda kromun olmayist malzemenin

oksidasyon direncini 6nemli 6l¢iide azaltmaktadir [17].

MA-754 ve MA-6000E gibi nikel esasl1 siiper alagimlar, y’ faz ¢cokeltmesinin yaninda,
basta itriyum oksit (Y203) olmak {izere inert pargaciklarin dagilimiyla ve oksit

dispersiyonu ile giiglendirilmis alasimlardir [18].

Nikel-krom-demir alasimi olan Inconel 601, 1s1ya, korozyona ve oksidasyona karsi
direng gerektiren uygulamalar icin genel amacgli bir miihendislik malzemesidir.
Yiiksek mekanik mukavemete sahip olan Inconel 601, kolayca sekillendirilebilmekte,
islenebilmekte ve kaynaklanabilmektedir. Alasimin bilesimi, yiiksek metaliirjik
kararliliga sahip YMK kat1 ¢ozeltisidir. Aliiminyum igerigi ile oksidasyon dayanimi
daha da gelistirilmistir. Krom igerigi ile de yiiksek sicaklikli ve asindirict ortamlara

kars1 dayanim saglamaktadir. [19].

Inconel 601 alasiminin mekanik o6zellikleri, kirlilik kontrolii, kimyasal isleme,
havacilik, enerji iiretimi, 1s1l islem, kimyasal aritma ve gaz tiirbini motorlar1 gibi
uygulamalarda yaygin olarak kullanilan bir malzeme haline getirmektedir [19].
Inconel 601 nikel esaslh siiper alasimi; endiistriyel 1sitma uygulamalar1 (tavlama,
karbiirleme, karbonitriirleme, nitriirleme ve diger 1sil islem makine ve ekipman
parcalar1), petrokimyasal islemede yiliksek yogunluklu polietilen iiretiminde katalizor
rejeneratorleri ve hava on 1siticilari, ugak ve endiistriyel uygulamalar i¢in gaz
tiirbinlerindeki muhafaza halkalari, benzinli motorlarin egzoz sistemlerindeki termal
reaktorler, kat1 atik yakma firinlarinda yanma odalari, jet motorlar1 ve hava yolu arag
parcalari, yanma kutusu gomlekleri gibi korozyon direnci ve yiiksek sicakliga

dayaniklilik istenen uygulamalarda kullanilmaktadir [4,19].

Inconel 601 alasiminda, sigma gibi gevreklesen ve diisiik kopma mukavemetine neden
olan intermetalik fazlar mevcut degildir. Alagimdaki nikel ve krom igerigi, alliminyum
ile birlikte yiiksek sicakliklarda korozyona karsi dayanim saglamasinin yani sira,

yaklasik 1200°C yiiksek sicakliklarda ve dongiisel termal kosullar altinda oksidasyona
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karst da miikemmel dayanim saglamaktadir. Inconel 601 iceriginde bulunan bu
elementler, yiiksek sicakliga maruz kalma sirasinda malzemenin ylizeyinde son derece
koruyucu ve yapiskan bir oksit filmi olusturmaktadir. Bunlarin yani sira Inconel 601,

karbiirizasyona kars1 da miikemmel direng saglamaktadir [19].

2.3.1. Nikel Esash Siiper Alasimlarin Mikro Yapisi

Nikel, yeryiiziinde en bol bulunan besinci elementtir. Atom numarast 28'dir ve
periyodik tabloda, demir ve kobaltin yani sira geg¢is metallerinin d blogunun ilk
satirinda bulunmaktadir. Atom agirligr 58.71'dir. Kristal yapisi, erime noktasi olan

1455 °C'ye kadar yiizey merkezli kiibiktir [4].

Stiper alagimlar, genel olarak, bir dstenitik y matrisine sahiptirler ve ¢ok ¢esitli ikincil
fazlar igermektedirler. Niyobyum ve tantalyum iceren alasimlarda, birincil
giiclendirme fazi, tetragonal faz olan y" dir. Siiper alagimlarin mikro yapisinda
gbzlenen en yaygin ikincil fazlar y' faz1 ve metal karbiirlerdir. Bor ve zirkonyum alagim
elementleri, karbiirlerin tane sinirin1 giiclendirmesinde olumlu etkiye sahiptirler.
Genel olarak istenmeyen ortorombik 6 fazi, 6 fazi, Laves ve n fazi, baz1 alagimlarda
genellikle dokiim ve haddeleme sonrasinda veya yiiksek sicakliga maruz kalma
nedeniyle olusabilmektedir [20-23]. Inconel 718 ve Inconel 706 gibi niyobyum igeren
bazi nikel esash siiper alagimlar, D022 yapili NisNb esasli y* fazi olusumu ile

sertlestirilebilmektedirler [23].

Al,Re, W, Ta, Cr, Co ve Ru iceren nikel esasli stiper alasimin SEI modunda FEGSEM
mikro yap1 goriintiisii Sekil.2.3.” de verilmistir. Mikro yap1 y /v * 'dan olugmakta, koyu
olan faz y* ve daha parlak olan faz y fazidir [24].

Sekil 2.3. Al, Re, W, Ta, Cr, Co ve Ru igeren nikel esasl siiper alasimin SEM mikro
yap1 gorintiisii [24].
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Genel olarak, polikristal siiper alasimlara iki tane smir giiclendirme elementi
eklenmektedir. Ilk olarak, alasim elementi olarak eklenen karbon, karbiirlerin
olusumuna yol agmaktadir. Karbiirler, termomekanik islem sirasinda tane boyutunu
kontrol etmek ve deformasyon sirasinda tane sinir1 kaymasini oOnlemek ig¢in
kullanilmaktadir. ikincisi, bor, polikristal siiper alasimlarda tane smir giiglendirme
elementi olarak kullanilmaktadir. Alagimin tane boyutuna bagl olarak bor, tane
siirlarinda veya tane sinirlar1 boyunca ayrigarak MsBs ve MsB2 gibi ¢esitli boriirlerin
olusumuna neden olmaktadir. Boriirler, siiper alagimlarda ikincil fazlar olarak kabul
edilmektedir. Ancak mikro yapidaki varligi, polikristal siiper alagimlarin mekanik

performansini etkilemektedir [25, 26].

Inconel siiper alasimlarinin mikroskobik incelemelerinde y ve ¢y’ fazlarinin
mevcudiyeti, 1sil islem ile degismektedir ve bu durum, alasim ozelliklerini de

degistirmektedir [27].

2.3.1.1. vy (Gama) Matris Faz

Nikel bir ¢ok alagim elementi i¢in genis bir kat1 ¢oziliniirliige sahip oldugundan nikel
alagimlarinin mikro yapisi, i¢inde c¢okeltilerin olusabilecegi YMK kat1 ¢ozelti
ostenitinden (y) olusmaktadir. Tamamen Ostenit ve YMK kristal yapisina sahip olan
Ni-Cr matrisi, HMK kristal yapisina gore yiiksek sicakliklarda daha iyi ¢ekme,
yorulma ve siirlinme O6zellikleri gostermektedir. Bununla yaninda, gama matris fazi

yiiksek sicakliklarda kolayca mukavemetlendirilmektedir [3].

2.3.1.2. v’ (Gama Prime) Faz

Nikel esasli siiper alasimlarda y’ (gama prime) fazi, alasimin temel mukavemet
ozelliklerini kazandiran fazdir. y’fazi, YMK yapiya ve Nis(Al, Ti) kimyasal formiiliine
sahiptir. Nikelin YMK vy matrisi igerisine eklenen Al, Ti elementler, yaslandirma
sertlesmesi ile olusan y’ Nis(Al, Ti) fazini elde etmek i¢in birlikte kullanilmaktadir
[26]. Ozellikle Nb, Ta ve Cr gibi alasim elementleri de y fazina girmektedir. Bu
asamada amag, sicaklik dayanimi ve siirtinme direncini artirmaktir. y* fazinin hacimce
artmastyla birlikte, alasimin yiiksek sicaklik mukavemeti artmaktadir. Bu nedenle
nikel esasli siiper alasimlardaki aliiminyum ve titanyum miktar1 arttik¢a, yiiksek
sicaklik mukavemeti de artmaktadir. y' fazi mukavemeti, sicaklikla ters orantili olup,

Ni esasli siiper alagimlar i¢in ana giiclendirme mekanizmalarindan biridir [6, 28].
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Sekil 2.4. ‘de gama prime fazinin yapisi1 verilmis olup, mor atomlar Al elementini,

mavi atomlar ise Ni elementini temsil etmektedir.

Sekil 2.4. v’ faz1 yapisi [22].

Alasim elementlerinin miktarina baglhh olarak y" ve ¢y fazlarimin kimyasal
kompozisyonlar1 degismektedir. Nb elementinin miktarina bagl olarak y' fazi
Ni3(AITiND) ; y" faz1 ise Nis(NbAITi) seklinde gosterilebilmektedir [3]. Sekil 2.5.de
Ni-Al elementlerine ait ikili faz diyagram verilmistir. Ni-Al ikili faz diyagraminda,
Al3Ni, AlsNiz, AlsNis, NiAl, NisAl intermetalik bilesikleri mevcuttur [12].

N1 (% Atomik)
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Sekil 2.5. Ni-Al elementlerine ait ikili faz diyagrami [15].

Mekanik 6zellikler, ¢okeltilerin ve matrisin kimyasal bilesimine baglidir. René 108

siiper alagiminin matrisini olusturan vy fazi, esas olarak y' fazi ile giiclendirilmektedir.
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v matrisinin dar kanallarinda, biiyiik ikincil y' ¢okeltileri arasinda nanometrik {i¢iinciil
y' ¢okeltileri bulunmaktadir. Ayrica, y/y' ara yiizeylerinde parlak nano c¢okeltiler
gozlenmektedir. Sekil 2.6.da René 108 siiper alasimina ait a) kiibik sekilli y'

cokeltileri; b) karmasik sekilli y' ¢okeltisi, goriintiileri verilmistir.

Sekil 2.6. y/y' arayiiziinde nano-¢okeltiler ile ikincil y' mikroyapisi: a) kiibik sekilli y'
¢okeltileri; b) karmasik sekilli y' ¢okeltisi [26].

2.3.1.3. v’ (Gama Double Prime) Fazi
Nikel, Nb ve Fe varliginda y matrisi ile uyumlu hacim merkezli tetragonal (HMT)
kristal yapisina sahip y’’ fazi (NisNb) olusturmaktadir. Ancak bu faz, diisiik ve orta

sicakliklarda ¢ok yiiksek mukavemet gosterirken, 650 °C’nin tizerindeki sicakliklarda

kararsizdir [13]. Sekil 2.7.’de Ni-Nb elementlerine ait ikili faz diyagrami verilmistir.

Nb (% Atomik)
(1] 20 a0 40 50 (] T0 B0 ao 1040
B T

i

i 2488
2400

i
22004

i

18004

1600 4

Sicaklik °C
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1400
1200
1000 4
800 4
600
T e ——
o 10 20 ] 40 50 L] T B0 a0 100
Ni c A= Nb
Nb (%o Agnli)

Sekil 2.7. Ni-Nb elementlerine ait ikili faz diyagrami [15].
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1273 K°'de NisAl-NisTi—NisNb ti¢lii alasim sistemine dayanan alagimlarin faz iligkisi
aragtirilan caligmada, NisAl fazi, YMK yapiya dayanan L12 kristal yapisina sahip
olup, kafes parametresi a=0,3572 nm dir. NisTi fazi, dortgen bir yapiya sahip olan
D024 kristal yapisina sahip olup, kafes parametreleri a= 0.5101 nm ve b= 0.8307 nm
dir. NisNb faz1 ise, HSP yapiya dayanan DOa kristal yapisina sahip olup, kafes
parametreleri a=0.5106 nm, b=0.4251 nm ve ¢=0.4553 nm seklinde bildirilmistir [14].

2.3.14. TSP Fazlar

Stiper alasimlarda alagim elementi olarak W, Re, Mo gibi refrakter metaller
kullanilmasi, TSP kristal yapisina sahip sert intermetalik fazlarin (o, p, Laves fazlari)
olusmasina neden olmaktadir. Nikel alagimlar1 6zellikle 6 ve p olusumuna yatkindir.
Baz1 bilesimler icin ve belirli kosullarda olusan o, p, n fazlar1 diisik kopma
mukavemetine ve siineklige neden olduklari i¢in olugsmasi istenmeyen veya alagimda

istenen mekanik 6zelliklere gore az miktarda olusmasi istenen fazlardir [3,13].

2.3.1.5. Karbiirler

Nikel esasli siiper alasimlarda C ve B alasim elementleri, tane simirlarindaki
segragasyon ile karblir ve boriirlerin olusmasin1 saglayarak tane sinirlarini
giiclendirirmektedirler. Tane siirinda olusan karbiirler, tane sinir1 mukavemetini
artirmaktadirlar. Servis sirasinda meydana gelen karbiirler ise matris i¢inde fazlari

kararsiz hale getirebilecek elementleri baglamaktadirlar.

e MC Karbiirleri: Nikel esaslt siiper alasimlara agirlikca yaklasik %0.02 ila %0.2

oraninda eklenen karbon elementi, titanyum, tantalyum, hafniyum ve niyobyum
gibi elementler ile birleserek metal karbiirleri (MC) olusturmaktadir. M ile temsil
edilen elementlerden Ti, Nb, Hf ve Ta elementlerinin alasim matrisi ile uyumlari
cok az ya da hi¢ olmamasiyla birlikte, yiiksek ¢okeltme ve ergime sicakliklari
nedeniyle yiiksek dayanimhidirlar [3]. Alasim, 1sil islem sirasinda ve/veya
kullanima hazir hale geldigi sirada MC Kkarbiirler, tane simirlarinda olusma
egiliminde olan MCs ve/veya MsC gibi diger karbiirleri ayristirma ve {iretme
egilimindedirler. MC karbiirleri, genellikle iri ve yogun dizilmis YMK kristal
yapisina sahiptirler. MC karbiirleri, alasimda yasanacak faz reaksiyonlarinda ana
karbon kaynagidirlar [13,17].

o M23Cs karbiirleri: Orta ve yiiksek krom igeriklerinde kolayca olusan bu karbiirler

YMK yapiya sahiptirler. Bu karbiirler, hem matris igerisinde kalan serbest
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karbondan hem de MC Kkarbiirlerin bozunmasiyla 760-980 °C sicaklik araliginda
olusabilmektedirler. M23Cs karbiirleri genellikle tane sinirlarinda goriiliirken, ikiz
sinirlart boyunca, istif hatalarinda, ikiz sonlarinda da olusmaktadirlar. M23Cs
karbiir yapisindan karbon atomlar1 uzaklasirsa, ¢ fazina yakin bir yap1
olugmaktadir. Boyle bir durumda, normalde disk seklinde gozlemlenen o fazi,

M23Cs karbiir partikiilleri tizerinde ¢ekirdeklenmektedir [17].

Sekil.2.8. Tane sinirinda diyagonal ¢okelmis M23Ce tipi karbiirler [22].

Kristal kafeste kromun yerini alan alasim elementleri 6zellikle Cr kafes parametresini
artirabilmektedir. Bununla birlikte, Mo ve W dahil olmak {izere ¢ok sayida alagim
elementi, Cr (Mo,W)C ve (Ni, Co, Fe, Cr) (Mo, W)C gibi ¢ok daha karmasik bir
bilesim olusturabilmektedir. Siiper alagimlarda, demir igeriginin artmasiyla, bu alagim
elementlerinin kismen kromun yerini almalar1 beklenmektedir. Yiiksek sicakliklarda
stiper alagimlarin uzun siireli servis veya 1si1l islem uygulamalari, asagidaki
reaksiyonlara gore MC karbiirlerin daha diisiik karbon igerigine sahip daha kararli MC

¢okeltilerinin olugsmasina yol agabilmektedir [26].

MC + vy - My3Ce+Y' (2.1)
MC + vy = My3Cs +1 (2.2.)
MC + vy - M,C+Y (2.3)

e MsC karbiirleri: Molibden ve/veya tungsten igerigi %6 ila 8'den fazla oldugunda,
tipik olarak 815 ila 980 °C araliginda oldugunda olusan MsC karbiirleri karmasik
bir kiibik yapiya sahiptir. MeC karbiirlerinin tipik kimyasal kompozisyonlar; (N1,
Co)3MosC ve (Ni, Co)2W4C'dir.
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Sekil.2.9. MC ve MeC tipi karbiirler [23].

2.3.1.6.  Boriirler

Boriirler, stiper alasimlarda ikincil fazlar olarak kabul edilmektedirler. Siiper
alasimlara bor elementinin az miktarda eklenmesi, alasimin siirlinme kopmasi
dayanimini artirmaktadir. Bortirler, MsB2 formunda olup, siiper alagimlarda tane
smirlarinda tetragonal hiicre seklinde gozlemlenmektedirler. Dolayisiyla tane sinirt
yapilarmi etkilemektedirler. Alasim igerisinde bloktan yarim aya kadar ¢ok farkli
sekillerde bulunabilmektedirler. Bor ayrica, karbonun 6stenit i¢cindeki ¢oziiniirliglini
azaltarak daha ince boyutlu MC ve M23Cs karbiirlerinin ¢okelmesini artirmaktadir. M
elementi, molibden, tantalyum, niyobyum, nikel, demir ve ya vanadyum
olabilmektedir [13, 20].

2.3.1.7.  Nitriirler

Nitriirler, en yaygin olarak titanyum nitriir olarak ve ya niyobyum nitriir olarak
titanyum veya niyobyum iceren siiper alasimlarda goézlenmektedirler. Nitriirler,
diizenli ve agisal sekle sahiptirler ve oldukca sert olmalari nedeniyle, cilalamadan
sonra kabartma olarak gériinmektedirler. Karbon i¢in bir miktar ¢éziintirliikleri vardir,
bu  nedenle  kimyasal = kompozisyonlar1  Nb(C,N),  Ti(C,N)  olarak
adlandirilabilmektedir. Nitriirler genelde bir faz veya etrafini1 saran bir tabaka yapisi
icermektedirler. Bu ikinci faz, genellikle 6nemli miktarda karbon igeren daha koyu

renkli bir nitriir olarak gézlemlenmektedir [20].

2.3.2. Nikel Esash Siiper Alasimlarda Tane Boyutu ve Faz Etkileri

Nikel esaslt siiper alagimlarda gézlemlenen fazlarin yani sira, tane boyutu da dnemli
bir mikro yapisal parametredir. ince tane boyutlar1 normalde tokluk, mukavemet ve
yorulma direnci gibi iistiin oda sicaklig1 6zellikleri saglamaktadir. iri tane boyutlari

genellikle yiiksek sicakliklarda daha iyi siiriinme dayanimi saglamasina karsin, diger
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yiikleme tiirleri altinda alasim dzellikleri zarar gdrebilmektedir. Iri tane boyutlar1 daha
az tane smir1 yiizey alanina sahiptir. [20]. Asir1 yiiksek sicakliklarda malzemenin
mikro yapisinda ¢ ve p fazlart goézlenebilirken, Laves fazina ise dokim ve
haddelenmis malzemelerde karsilasilabilir. Calisma sicakliklari, verim ve ince taneli
bir yap1 igin dikkatli bir sekilde kontrol edilmelidir. Ornek olarak, Sekil 2.10’da
haddelenmis, Custom Age 625 Plus alasiminin mikro yapisinin ¢ok ince taneli oldugu
goriilmektedir. 968°C sicaklikta ¢ozelti tavlamasina tabi tutuldugunda, bir miktar tane

biiylimesi ve yeniden kristallesme goriilmektedir [21].

(@)

Sekil 2.10. Custom Age 625 Plus alasiminin mikro yapisi a) haddelenmis, bitirme
haddesi 1007°C sicaklikta yapilmis Custom Age 625 Plus alasiminin mikro yapisi b)
968°C sicaklikta ¢ozelti tavlamasina tabi tutulmus aynt malzemenin mikro yapisi
[21].

Sekil 2.11.’de tavlanmis Incoloy 800 siiper alagiminin mikro yapisi, bazi tanelerin
siirlarinda ¢okelmis karbiir parcaciklart ve ikizlenmelerin gozlemlendigi kat1 ¢ozelti

matrisinden olugmaktadir [21].

Sekil 2.11. Tavlanmis Incoloy 800 siiper alasim1 mikro yapis1 (250x) [20].

Sekil 2.12°de 1s1l islemsiz, 600 °C’de 1s1l islem gérmiis, 700 °C’de 1s1l islem gormiis
ve 800 °C’de 1sil islem gormiis AITIN kapli numunelerin Inconel 718 althik
malzemesine ait mikro yapilar verilmistir. Isil islemsiz numunede Nb ve Ti esash

¢Okeltilerin olusumu, tane smirlarinda ve tane i¢lerinde ikizlenmelerin baslamasina
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sebep oldugu gozlemlenmektedir. 600 °C 1s1l isleme tabi tutulan numunede, tane
boyutunun azaldig: ve ikizlenme olusumunun devam ettigi, 700 “C ve 800 “C’lerde 1s1l
islem uygulandiginda ise tane boyutunun azaldigi ve ikizlenmelerin arttig

gozlemlenmektedir [3].

© (d)

Sekil 2.12. Altlik malzeme olan Inconel 718 bolgesine ait optik mikroskop
goriintiileri (a) Isil islemsiz numune, (b) 600 “C’ de 1s1l islem gérmiis numune, (c)
700 °C’ de 1s1l islem gérmiis numune, (d) 800 °C’ de 1s1l islem gérmiis numune [3].

Sekil 2.13.’te 1175 °C’de bir saat tavlandiktan sonra su verme islemine tabi tutulmus
ve ardindan 705 °C’de 500 saat yaslandirilmig Hastelloy X siiper alagiminin ince folyo
TEM goriintiisii (11000x) verilmistir. Mikro yapida, birincil karbiir etrafinda MsC

karbiirleri ve igne benzeri yapida M23Cs karbiirlerinin olustugu gézlenmektedir [20].
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Sekil 2.13. Hastelloy X siiper alagiminin ince folyo TEM goriintiisii [20].

Coziindiirme tavlamasi uygulanmis ve yaslandirilmis Inconel 625 malzemesinden
imal edilen ¢gubugun mikro yapist Sekil 2.14.‘te verilmistir. Mikro yapi, MC ve MsC

karbiirleri ve nitriir pargaciklarini i¢eren bir kati ¢6zelti matrisinden olusmaktadir [22].

— nitside
particles

B

Sekil 2.14. Coziindiirme tavlamasi uygulanmis ve yaslandirilmis Inconel 625
malzemesinden imal edilen gubugun mikro yapisi [24].
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3. SUPER ALASIMLARA UYGULANAN YUZEY
ISLEMLERI

Yiiksek sicaklik malzemeleri, oksidasyon, korozyon, erozyon ve asinmaya neden
olabilecek ortamlarda kullanilmaktadirlar. Bazi uygulamalarda, malzeme Omriinii
artirmak i¢in malzemenin dayanimi bir yiizey islemi ile desteklenmelidir [12]. Yiizey
islemleri ile ylizeyin ve yiizeye yakin bolgenin Ozelliklerinin istenilen sekilde
degistirilmesi saglanmaktadir [29]. Teknolojinin gelismesi ile birlikte, yiiksek
sicaklia maruz kalan makine pargalari, tlirbin motorlari ve yapisal malzemelere
uygulanan kaplama teknolojileri de gelismektedir [3]. Kaplama uygulamalarinda
amac, malzemeyi korozyon, asinma, termal bozulma ve oksidasyondan koruyarak,
malzemenin kullanim Omriinii arttirmaktir. Bunun yaninda, kaplamalar ayrica

mekanik ve termal-mekanik yiiklere de dayanabilmelidir.

Ince film kaplama olarak da adlandirilan fiziksel buhar biriktirme (PVD) islemi,
malzemenin kati veya sivi bir kaynaktan atomlar veya molekiiller seklinde
buharlastirildig1 ve diisiik basingli bir buhar seklinde altlik malzemenin ylizeyine

tasindig1 kaplama islemidir. [29].

Kimyasal buhar biriktirme (CVD), buhar fazindaki kimyasal bilesenlerin, 1sitilmis bir
althik malzemenin yiizeyinde kaplama olusturmak i¢in reaksiyona girdigi bir yiizey
islemidir. Girintiler, delikler ve diger zor ii¢ boyutlu karmasik sekilli pargalar, CVD
islemi ile nispeten kolaylikla kaplanabilmektedir. CVD isleminde, biriktirme hiz1
yiiksektir ve bazi durumlarda santimetre kalinliginda olabilecek kalin kaplamalar
kolaylikla elde edilebilmektedir. CVD'nin temel uygulama alanlar1 olan, yari iletken
endiistrisi, kesici takim imalatinda metalurjik kaplama endiistrisinde hizla

gelismektedir [30].

Stiper alagimlara uygulanan kaplamalar; diflizyon, overlay kaplama ve termal bariyer
kaplama olmak ftizere {i¢ kategoriye ayrilmaktadir. Diflizyon ve overlay kaplama
yontemlerinin uygulanmasi ile alasimi oksidasyon ve korozyondan korumak
amaclanmaktadir. Termal bariyer kaplamalar ise, althik malzemeyi termal olarak

korumaktadirlar [4,9].
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Yiizey islemleri arasinda en yaygin olarak kullanilan difiizyon kaplamalar, altlik
malzeme yiizeyine yakin metalik elementlerin difiizyon yoluyla kimyasal olarak
reaksiyona girerek kimyasal buhar biriktirme (CVD) yontemi ile zenginlestirilmesine
dayanmaktadirlar. Tiim difiizyon islemlerinde oldugu gibi, zaman, sicaklik ve faz
bilesimi parametreleri islem boyunca biiyiik 6nem tagimaktadir. Difiizyon
kaplamalarin faz bilesimi ve mikro yapisi, kaplanan altlik malzemeye biiyiik 6l¢iide
bagli oldugundan, islem kosullarinin her malzeme igin optimize edilmesi

gerekmektedir [9,12].

Overlay kaplama isleminde, difiizyon kaplamalarin aksine altlik malzemenin hicbir
elementi dahil olmamaktadir. Bu nedenle, bu tir kaplamalar, tamamen farkl
bilesimler uygulama imkani sunmaktadir. Ancak hava biriktirme (APS), vakumlu
plazma piiskiirtme (VPS) veya elektron 1sin1 fiziksel buhar biriktirme (EB-PVD)
yontemleri ile gerceklestirilmesi gerektigi i¢in maliyeti yiiksektir. Korozyona
dayanikli oldugu kadar mekanik ve termal olarak altlik malzeme ile uyumlu olan
overlay kaplamalar, siiper alagimlar icin MCrAlY bilesimine sahiptir. Genellikle M
elementi Co veya Ni veya da bu iki elementin karigimi olabilmektedir. Y ile ifade
edilen element itriyumdur, ancak bu bilesimde reaktif elementler grubundan bir bagka

element de itriyum yerine gelebilmektedir [4, 9].

Termal bariyer kaplamalar (TBC), CVD yo6ntemi ile olusturulan aliiminid veya overlay
kaplamasi lizerine seramik bir {ist kaplama yerlestirilerek elde edilmektedirler. Termal
bariyer kaplamalar, siiper alasimlar1 oksidasyon, termal yumusama ve siiriinmeden
korumak i¢in kullanilmakta ve genellikle gaz ve ucak tiirbinleri parcalar1 i¢in
yapilmaktadir. Bu kaplamalar, siiper alagimlardaki sicaklik yiikiinii 200°C kadar
azaltmaktadir. Tam tersi bir durum olarak termal bariyer kaplamalar, tiirbin
verimliligini artirmak i¢in bu aralikta caligma sicakliginda bir artisa izin

verebilmektedirler. [4, 9].
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4. TERMAL BARIYER KAPLAMALAR

Modern gaz tiirbinlerindeki yiiksek sicaklik bilesenlerinin termal olarak korunmasi ve
Omiirlerini uzatmak i¢in siiper alasim bilesenlerin yiizeyine seramik termal bariyer
kaplamalar uygulanmaktadir [31]. Esas olarak, tahrik ve gli¢ iiretim tiirbinlerinde
yaygin olarak kullanilan termal bariyer kaplamalar, alt tabakanin sicakligin1 azaltmak
icin kullanilmaktadir. Tipik bir termal bariyer kaplama, bir metalik bag kaplamadan
ve kaplama boyunca sicaklik diislisiinii saglayan bir seramik {ist kaplamadan
olugmaktadir. Mevcut son teknoloji iist kaplama malzemesi, NiCoCrAlY'den olusan
baglayici bir kaplama tizerine genellikle termal piiskiirtme ile uygulanan agirlikca %6-
8 oraninda itriya ile stabilize edilmis zirkonya (YSZ) seramiktir [31-35]. Ust kaplama
olarak kullanilan malzemenin gostermesi istenen temel 6zellikler; diistik 1s1 iletkenligi,
yiiksek erime noktast ve faz kararliligidir. Zirkonya seramikleri, iyi mekanik ve
elektriksel 6zelliklere de sahip olan metalik olmayan malzemelerden biridir. Saf ZrOz,
oda sicakliginda monoklinik bir kristal yapiya sahiptir ve artan sicakliklarda tetragonal
(1197 °C'de) ve kiibik (2300 °C'de) faz doniisiimlerine ugrar [33-36]. Sekil 4.1,

zirkonya-itriya sistemi i¢in faz diyagramini gostermektedir.

3000 |— S (S)
_.,7;—-::‘_‘:;\__: S
2500 |— -
) Kiibik
2000 |— \ \ X)
¢ . tr
etra
E 1500 |— gonal
S ) T+K
2 |
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.~ |/ Monoklinik (M) '\
et o\
\ | -.
500 |— -
Déntigtiriilemeyen \
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0 11 L
0 25 - —
Mol ¢ Y5 O3

Sekil 4.1. Zirkonya-itriya sistemi icin faz diyagrami [33].
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Kiibik (K) fazdan tetragonal (T) ve monoklinik (M) fazlara faz doniisiimii nedeniyle
olusan hacim genislemesi, saf ZrO2'nin yiiksek sicakliktan sogutulmasi durumunda
catlaklar olusturacak biiyiik gerilmelere neden olmaktadir. Bu nedenle, tetragonal
ve/veya kiibik ZrOz fazlarimi stabilize etmek i¢in itriya (Y203), serya (Cez0s3),
magnezyum oksit (MgO) ve kalsiyum oksit (CaO) gibi oksitler eklenmektedir.

Servis kosullarinda bag kaplamanin oksidasyonu, iist kaplama-bag kaplama ara
ylzeyinin yakininda bir TGO tabakasinin olugsmasina neden olmaktadir. Tipik olarak
kullanilan MCrAlY baglayici kaplamasinin oksidasyonu nedeniyle olusan ana oksit
aliminadir. Genellikle olusan diger oksitler kromya ((Cr,Al)203), spinel
(Ni(Cr,Al)204, nikel oksit (NiO) ve silikadir. Bag kaplama oksidasyonu, TBC’larin

basarisizliginin ana nedenlerinden biri olarak kabul edilmektedir [33-38].

4.1. Termal Sprey Teknikleri

Termal sprey, metalik veya metalik olmayan kaplama malzemesinin toz, tel veya
cubuk seklinde erimis veya yar1 erimis duruma 1sitildig1 ve daha sonra iglem gazi veya
atomizasyon yoluyla bir yiizeye dogru piiskiirtiildiigii ylizey miihendisligi islemlerinin
bir dalidir. Termal spreyin en 6nemli avantaji, dnemli bir 1s1 girdisi olmaksizin ¢ok
cesitli malzemeleri biriktirmek igin kullanilabilmesidir [33]. Termal bariyer kaplama
isleminde kullanilan tozlar ve o6zellikleri Cizelge 4.1.’de verilmistir. Termal sprey
teknikleri, atmosferik plazma sprey, yiiksek hizli oksi yakit sprey, sivi hammadde

plazma sprey alev sprey ve elektrik ark sprey olarak siralanabilinir.

Cizelge 4.1. Termal bariyer kaplama isleminde kullanilan tozlar ve dzellikleri [34].

Kaplama Boyut (um) Kimyasal kompozisyon (% ag)
7YSZ 10-106 Y203-7, ZrO2
8YSZ 15-25 Y203-8, ZrO2
20YSZ 25-90 Y203-20, ZrO2
NiCr 5-20 Cr-19.2, Fe- 0.4, Ni
NiCrAl 30-100 Cr—18.9, Al - 5.6, Ni
NiCrAlY <36 Cr—22.7, Al -10, Y-1.7, Si-0.8, Fe — 0.4, Ni
NiCoCrAlY <36 Cr—21,Co-36,Al-88,Y -1,
Si—0.9, Fe - 0.2, Ni
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4.1.1. Atmosferik Plazma Sprey (APS)

Plazma, yiiklii pargaciklar iceren elektriksel olarak iletken bir gazdir. Bir gaz, yiiksek
enerji seviyelerine uyarildiginda, atomlar elektronlarindan bazilarin1 kaybetmekte ve
20000 K’ e kadar degisen sicakliklarda elektrik yiiklii parcaciklar (iyonlar ve
elektronlar) iceren plazma iireterek iyonize hale gelmektedir. Plazma piiskiirtme iglemi
igin dretilen plazma genellikle bir gaz veya argon, helyum, nitrojen ve hidrojen
karisimi icermektedir. Plazma alevinin avantaji, molekiiler gazlarin atomik gazlara
ayrigsmasi ve iyonlagma yoluyla biiylik miktarda enerji saglamasidir. Tipik bir plazma

puskiirtme islemi asagidaki adimlardan olugsmaktadir;

» IIk olarak, su sogutmal1 bakir anot ile tungsten katot arasma bir gaz akisi karisimi

(Hz2, N2, Ar) verilir.

* Yiksek yogunluklu bir DC elektrik arki katot ve anot arasindan geger ve yiiksek

sicakliklara ulagmak i¢in plazma olusturmak iizere iyonize edilir.

* Tas1yict gaz (genellikle argon) tarafindan tasinan ince bir toz formundaki kaplama
malzemesi, akis gazlari nedeniyle olugan plazma bulutunun i¢ine harici bir toz portu

araciligiyla verilir ve erimis duruma kadar 1sitilir.

» Sikistirllmis gaz, erimis parcaciklart 200 ila 800 m/s arasinda degisen parcacik
hizlartyla alt tabakaya dogru iter.

Plazma sprey ic¢in uygun malzemeler arasinda ¢inko, alliminyum, bakir alagimlari,
kalay, molibden, bazi ¢elikler ve ¢ok sayida seramik malzeme bulunmaktadir. Plazma
puskiirtme yonteminin avantaji, ¢cok yiliksek erime noktasina sahip tungsten gibi
refrakter metalleri ve zirkonya gibi seramik malzemeleri piiskiirtebilmesidir. Ote
yandan, daha yiiksek maliyet gerektirmekte ve siire¢ karmasikligini arttirmaktadir
[33].

4.1.2. Yiiksek Hizh Oksi-Yakit Sprey (HVOF)

Yiiksek hizli oksi-yakit (HVOF) sprey islemi sirasinda, hidrojen, propan ve propilen
gibi gaz yakit ve oksijen karisimi, bir yanma odasinda yiiksek basinglarda
ateslenmektedir. Prensip olarak, yiiksek hacimli yanici gazlar, 8 ila 30 cm
uzunlugunda bir sinirlandirici nozula ardindan yanma odasina beslenmektedir. Yiiksek
yanma sicakligiyla birlesen gaz akisinin biiyilik kismi, nozul ¢ikisinda 1525 ila 1825
m/s aralifinda hiza sahiptir. Kullanilan yiiksek hizli oksi-yakit gazlari arasinda

hidrojen, propilen, propan, asetilen ve kerosen yer almaktadir. Kerosen yakitl
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tabancalar, yanmay1 desteklemek i¢in hava veya oksijen kullanilmaktadir. HVOF

sistemi, agsagidaki bilesenlerden olugmaktadir [33-36].

* Yiiksek hacimli gaz kaynagi, yliksek basingli gaz hortumlari, oksijen ve yakit i¢in

yiiksek akigh gaz regiilatorleri, yiiksek akish gaz kontrolleri, geri tepme Onleyiciler,

* Tor¢ gdvdesi, yanma odasi, toz enjektorii ve nozuldan olusan bir HVOF piiskiirtme

tabancasi,
* Su veya hava sogutma devreleri,
* Yiiksek basingli toz besleyici.

Sekil.4.2. ‘de HVOF torcunun sematik gosterimi verilmistir.

Nozul
Yakit [/ 4
— > Yanma odasi
— >
> = Atesleme
Oksijen

Toz girisi

Sekil. 4.2. HVOF torcunun sematik gosterimi [38].

HVOF islemi ile, son derece yogun ve iyi baglanmis kaplamalar tretilmektedir.
Genellikle HVOF iglemi ile elde edilen kaplamalar, WC/Co, Cr2Cs/NiCr veya
MCrAlY (M = Ni ve/veya Co) gibi sert sermetlerdir ve ucak tiirbin kanatlarina bag
kaplama olarak uygulanmaktadir. HVOF yonteminin diisiik islem sicakligi nedeniyle
kaplamalarin az oksit igermesi, TBC baglayic1 kaplama uygulamalari i¢in daha ¢ok

tercih edilir bir yontem olmasini saglamaktadir [33-36].

4.1.3. Sivi Hammadde Plazma Sprey

Atmosferik plazma sprey (APS) yontemi i¢in kullanilabilecek minimum partikiil
boyutunun sinirlandirilmasi, sivi hammadde kullanilmasina dayali plazma sprey
teknolojisinin gelistirilmesine yol agmustir. 5 um'nin altindaki tozlarin plazma torcuna
beslenmesi ve enjekte edilmesi zor oldugundan, nano veya mikrometrik tozun sivi bir

ortamda sirasiyla bir siispansiyon/¢ozelti olusturmak i¢in dagitilmasi/¢oziilmesi ve bu
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sekilde kullanilmasiyla nano yapili kaplamalar elde edilmektedir. Siispansiyonlar, ya
suya ya da tipik olarak etanol gibi alkol formundaki organik bir c¢oziiciiye
dayanmaktadir. Cozeltiler tipik olarak, piiskiirtme islemi sirasinda oksitlenen nitratlar

veya klortirlerden yapilmaktadir [33].

4.1.4. Alev Sprey

Alev piiskiirtme (flame spray) yonteminde, 1s1 liretmek i¢in yanan yakit gazlarinin
kimyasal enerjisini kullanilmaktadir. En yiiksek yanma sicakliklarini olusturmak i¢in
oksijenle birlikte ana yakit olarak asetilen kullanan oksiasetilen torglar1 yaygin olarak
kullanilmaktadir. Tozlar, teller veya c¢ubuklar, nozul c¢ikisindaki aleve nozulun
arkasindan eksenel olarak verilir., Hammadde malzemeleri eritilir ve
partikiiller/damlaciklar, genisleyen gaz akis1 ve hava jetleri ile malzeme ylizeyine

dogru hizlanir.

Toz, piiskiirtmeli torglara tasiyici gazlar ve yercekimi olmak iizere iki yoldan biriyle
beslenir. Yercekimi ile beslenen cihazlarda, dogrudan torcun iizerine monte edilmis
toz kutular1 bulunur. Toz besleme hizi, tozu 6lgen bir sikistirma valfi tarafindan kontrol
edilir. Tastyic1 gaz beslemeli iinitelerde, harici olarak monte edilmis toz besleyiciler
kullanilir. Alev piiskiirtme icin kullanilan tasiyici gazlar genellikle hava veya

nitrojendir. Tipik bir alev piiskiirtme sisteminin temel bilesenleri sunlardir [36]:

* Gaz kaynagi

» Hava besleme

* Gaz hortumlar

* Oksijen, yakit ve hava i¢cin gaz regiilatorleri

* Gaz akis1 kontrolii i¢in rotametreler

* Tabancada ve regiilatorlerde geri tepme Onleyiciler

* Torg¢ gévdesi, nozul ve atomize hava basligindan olusan alevli piiskiirtme tabancasi

* Teller ve gubuklar i¢in bir toz besleyici, toz hunisi ve hava tiirbini tahrikinden olusan

besleme stogu dagitim sistemi

Alev piiskiirtme sisteminin sematik gosterimi Sekil.4.3.”de verilmektedir.
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Toz Nozul Hava kisitlayici

besleme (opsiyonel)

czrzrrrrrzrzrzezrr e |

Yanma alevi

Basing regiilatorleri Gaz akis1 kontrolii
icin rotametreler
Oksijen
ve
asetilen

Sekil.4.3. Alev sprey sisteminin sematik gosterimi [36].

4.1.5. Elektrik Ark Sprey

Diger termal sprey proseslerinden farkli olarak, elektrik ark piiskiirtme prosesleri,
dogrudan eritmeyi gerceklestirmek i¢in iki tiiketilebilir elektrot teli arasinda dogru
akim elektrik arki kullamlmaktadir. Iki tel siirekli olarak birlikte beslendiginden, tel
uclar1 arasindaki boslukta bir elektrik arki olusmaktadir. Teller dogrudan ark
tarafindan eritildiginden, elektrik ark sprey isleminin termal verimliligi, diger termal
puskiirtme islemlerine kiyasla 6nemli 6l¢lide daha yiiksektir. Yiiksek hizl1 hava akisi
0,8 ila 1,8 m®/dak arasinda degismektedir. Erimis metal tellerden koptugunda,
malzemeyi atomize eder veya parcalayarak daha ince parcaciklara ayirir ve ince erimis
metal damlaciklar1t dagilimi olusturur. Piiskiirtme havasi erimis partikiillerin bir
kaplama olusturmak iizere carptigi, deforme oldugu ve katilastigr malzeme yiizeyine
dogru hizlandirmak i¢in kullanilmaktadir [36]. Sekil.4.4.‘te elektrik ark sprey

prosesinin sematik gosterimi verilmistir.
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Sekil.4.4. Elektrik ark sprey prosesi sematik gosterimi [36].

4.2. Termal Bariyer Kaplamalarda Isil iletkenlik

TBC’lar tipik olarak, tiirbinlerde ve motorlarda, termal koruma saglamak ve altlik
malzemeye 1s1 transferini azaltmak i¢cin metalik bag kaplama, termal genisleyen oksit
tabakast ve seramik iist kaplamadan olusan ¢ok katmanli kaplama sistemidir.
Oksidasyon direnci, siiper alagimlar i¢in smirlayici bir faktordiir, ancak seramikler
yiiksek bir erime noktasina ve diisiik iletkenlige sahiptir. Bu, TBC'larin stiper alagimi
yiiksek sicakliklardan yalitabilecegi anlamina gelmektedir [39]. Plazma piiskiirtmeli
kaplamalardaki 1s1l iletkenlik, esas olarak kimyasal bilesim ve faz bilesiminin yani1 sira
gozenek boyutu ve dagilimi gibi mikro yapisal ozelliklere de baghdir. Plazma
piiskiirtme tekniginde, toz pargaciklar erime noktasmna kadar isitilmakta ve aymi
zamanda 250 m/s'ye kadar hizlara ¢ikarilmaktadir. Bu pargaciklar, "splat" adi1 verilen
alt tabakaya carpmalar1 {izerine disk seklinde yapilar iiretirler. Bu ardisik uyarilar
lamel yapili bir kaplama olusturmaktadir. Lameller arasi gézeneklerin yogunlugu, 1sil
iletkenligi biiyiik oranda etkilemektedir [40-42]. Bununla birlikte, seramik sinterleme
TBC’larin 1s1l iletkenligini 6nemli dl¢ilide artirabilmektedir. Kaplama tasarimi ve dmiir
tahmini igin gerekli kaplama 1s1l iletkenliginin sicakliga bagli degisimini belirlemek
icin lazer flas teknigi gelistirilmis olup bu teknik ile termal gradyanlar altinda kritik
TBC 1s1l iletkenlik verileri oOlgiilebilmektedir [43]. Isil iletkenligi Olgmek icin
kullanilan en yaygin endiistriyel teknik, lazer flas yontemidir. Lazer flag teknigi
hizhidir ve uygulanmasi nispeten basittir, ancak 1s1l yayilimi olgmektedir. Isil
yayilimdan 1s1l iletkenligin hesaplanmasi i¢in yayilimin 6l¢iildiigii sicaklikta yogunluk

ve Ozgiil 1s1 degerlerin bilinmesi gerekmektedir [41].
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Aliimina ve YSZ termal bariyer kaplamalarin 1s1l iletkenliginin karsilastirildigi bir
calismada, 25 W/(m-K) degerinde 1s1l iletkenlige sahip olan aliimina kaplama ve 2,5
W/(m-K) degerinde 1s1l iletkenlige sahip olan YSZ kaplama karsilastirildiginda, YSZ
ile seramik kaplama kullanilmasi durumunda kaydedilen sicakliklarin %96 Aliimina

ile kaplama kullanilmasindan daha yiiksek oldugunu gostermektedir [44].

4.3. Termal Bariyer Kaplamalarin Mikroyapisi

TBC uygulamalarinda kullanilan termal sprey yontemlerine gore kaplama mikro
yapist degisim gostermektedir. Alev piliskiirtme prosesleri sonrasinda, kaplama
malzemesine ve teknige bagh tipik olarak %85 ila %98 arasinda degisen kaplama
yogunluklar1 elde edilmektedir [36]. Sekil.4.5.’de bir siiper alasim altlik malzeme
tizerindeki tipik TBC mikro yapilar verilmistir.

Seramik st
kaplama

(a) (b)

Sekil 4.5. Bir siiper alagim altlik malzeme tizerindeki tipik TBC mikro yapilari (a)
Plazma piiskiirtme yontemi ile iiretilen TBC, (b) EB-PVD yo6ntemi ile tiretilen TBC
[43].

Ganvir A. ve arkadaslari, eksenel siispansiyon plazma sprey (ASPS) yontemi ile
iirettikleri TBC mikroyapisinin dikey catlaklar, gdzenekler ve siitun seklinde yapilar
icerdigini ve ASPS yontemi ile iretilen TBC’nin, EB-PVD yontemi ile tretilen

kaplamalara kiyasla daha diisiik termal iletkenlik degerine sahip oldugunu

bildirmislerdir [45].
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Termal bariyer kaplama omrii, yalnizca baglayici ve iist kaplamalarin kimyasal
kompozisyonuna ve islenmesine degil, ayn1 zamanda altlik malzemenin kimyasal
kompozisyonuna da baglidir. APS TBC'larin 6mrii, EB-PVD TBC’larin 6mriine gore
¢ok daha iyi oldugu bildirilmistir. Artan sicakliklar veya azalan dongii siireleri

kaplama 6mrii iizerinde olumsuz bir etki gostermektedir [46].

450 mm'de piiskiirtme mesafesinde PS- PVD yontemi ile piiskiirtiilen YSZ kaplamanin
enine kesitinin catlak morfolojisi Sekil.4.6. ‘da gosterilmektedir. Kaplama, gdzenek
ve catlak iceren lamelli bir yap1 gostermektedir. Her katmanin kalinligi, APS ve LPPS
ile elde edilenlerden ¢ok daha ince oldugu bildirilmistir. 450 mm'lik piiskiirtme
mesafesinde, YSZ tozlar1 neredeyse damlaciklar halinde eritilmekte ve daha sonra alt
tabakalara carparak yogun bir yapi1 olusturmak tizere katilastirilmaktadir. Yeni olusan
damlaciklar eskilerin iizerine binerek lamelli yapinin olusmasina neden olmaktadir

[47].

Sekil 4.6. 450 mm piiskiirtme mesafesinde biriktirilen YSZ kaplamanin enine
kesitinin ¢atlak morfolojisi ve lamelli yapisi (a) 20 um (b) 2 um [47].

TBC kaplama uygulamasi sirasinda toz, pliskiirtmeden 6nce dikkatlice karistirilmazsa,
biriktirme sirasinda toz boyutu segregasyonu, piiskiirtiilen partikiil 6zelliklerini dnemli
Olciide etkileyebilmektedir. YSZ tozuna ait SEM goriintiisii Sekil.4.7.’de verilmistir.
Diisiik kosullar altinda piiskiirtiilen Y203 ve YSZ kaplamalari, yiliksek kosullar altinda

puskiirtilen ayn1 malzemelerden daha iyi termal dongii catlak direnci gosterdigi

bildirilmistir [48].
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S0 pm

Sekil 4.7. YSZ tozuna ait SEM goriintiisii [48].

Bir toz piiskiirtme islemi sirasinda tamamen eritilmeyen toz partikiilii, yine de ylizeye
yapisip seklini koruyabilmektedir. Sekil 4.8.’da termal sprey ile iiretilen kaplamanin
mikro yapist goriilmektedir. Kaplama yapisinda erimemis partikiiller genellikle
istenmemektedir. Ciinkii bu partikiiller zayif bir sekilde yapismakta ve gozenek
olusumuna neden olabilmektedir. Kaplama ile bir asindirict temas1 sonrasi, zayif

yapisan erimemis partikiiller kaplama yapisindan diisebilmektedir.

FZJ: IEF 2008 EHT = 2000 kV Detector = QBSD WD = 9mm Iml

Sekil 4.8. Termal sprey ile tiretilen kaplamanin kesit mikro yapisi [49].

TBC biriktirme yontemlerinin kaplama yapisindaki gézeneklilik seviyesine etkisinin
arastirlldigr ¢alismada, dort SPS ve bir APS kaplama iiretilmis olup, tiim SPS
kaplamalarin, APS kaplamaya kiyasla gézenek boyutu dagiliminin tamaminda daha
fazla sayida gozenek igerdigi bildirilmistir. APS kaplamanin gézeneklilik seviyesi

yaklasik %12.10, SPS kaplamalarin gézeneklilik seviyeleri %40.0 civarindadir. Farkli
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SPS kaplamalarin tam goézeneklilik seviyeleri %22.94, %29.41, %31.13 ve %40.0
olarak bildirilmistir. SPS kaplamalarinin mikro yapisindaki ve gdzeneklilik seviyeleri
arasindaki fark, slispansiyonun kiitle igerigi, plazma giicii ve piiskiirtme gibi farklh

isleme kosullarina baglanabilir [50].
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5. KOROZYON ve TERMAL SOK DAYANIMI

5.1. Yiiksek Sicaklik Korozyonu

Yiiksek sicaklik korozyonu, kiikiirt ve alkali metal tuzlar ile yiiksek sicakliktaki
gazlara maruz kalan yiizeyleri etkileyen hizli bir oksidasyon seklidir ve termal bariyer
kaplama sisteminde sicak gazin etkisiyle ergiyen tuzlarin kaplamada kalic1 hasarlar
meydana getirmesi ile olugmaktadir. Diigiik kaliteli yakitlar genellikle yiiksek oranda
Na2S0s ve V20s tuzlar igerirler. Bu tuzlar sicakligin etkisiyle ergiyerek stabilizor
yitriya ile reaksiyona girmekte ve soguma sirasinda kaplamada tetragonal veya kiibik
faz yapisinin monoklinik faza donlismesine neden olmaktadirlar. Faz doniisiimii, %3-
5 aras1 hacim artisina ve bununla birlikte kaplamada catlak ve ayrilmalara neden
olmaktadir. Sekil. 5.1.°de tiirbin kanadinin emme tarafinda yiiksek sicaklik
korozyonuna bagli olusan oyuklar1 gésteren makro yap1 goriintiisii verilmistir. Termal
bariyer kaplamalar yiiksek sicaklik korozyon dayanimini iyilestirmek i¢in; In203,
Sc203 veya CeO2 gibi daha dayanikli stabilizérler kullanilmakta, A1203 seramik {ist
kaplamanin {izerine kaplanarak yiiksek sicaklik korozyonuna karsi kaplamalari

korumaktadir [51,52].

Sekil. 5.1. Tiirbin kanadinin emme tarafinda yiiksek sicaklik korozyonuna bagl
olusan oyuklar1 gosteren makro yap1 goriintiisii [53].

5.2. Elektrokimyasal Korozyon

Elektrokimyasal korozyon sirasinda bir elektrolit ile temas halinde olan metal elektrot
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olarak davranmaktadir. Bu sekilde elektrolit icerisinde temasta bulunan iki metal
pargasi elektrokimyasal hiicre olusturmaktadir. Bu elektrokimyasal hiicrede devrenin
tamamlanmasiyla elektrokimyasal korozyon gergeklesmektedir. Bir elektrokimyasal
korozyon olayinda, anot devreye elektron veren ve korozyona ugrayan malzeme, katot
devreden elektron alan eleman, elektrolit ise devreyi tamamlayan iletken c¢ozeltidir.
Metal anot oksidasyona ugrayarak yiikseltgenir, metal atomlar1 iyon haline gecerek

anodu terk ederler ve bdylece anot korozyona ugrar [54].

5.3. Termal Bariyer Kaplamalarda Termal Sok Dayanim

Malzemeler arasinda en kirilgan malzemelerden biri olan seramik malzemeler, diisiik 1s1
iletim katsayisina sahip olmasi1 nedeniyle termal sok direncleri de diiiiktiir. Termal bariyer
kaplamanin tiiriine gore, kaplamada bulunan gozenekler ve oksidasyon orani da termal
sok dayanimini etkilemektedir. Kaplama, yiliksek sicakliga maruz kaldig1 sirada olusan 1s1l
gerilmeler gozenekler sayesinde ortadan kalkmaktadir. Termal sok; malzemenin kirilma
mukavemetine (Rm), elastisite modiiliine (E), Poisson oranina (v), termal genlesme

katsayisina (o) ve 1s1l iletkenlige (K) baglidir [52].

Termal soka maruz kalan termal bariyer kaplamada; iist kaplamanin atmasi, merkezde
meydana gelen catlaklar nedeniyle kaplamada pargalanma ve ylizey catlaklar1 gibi

hasarlar goriilebilmektedir [55].

Seramik gibi kirillgan malzemelerin en zayif noktalarindan biri termal sok
dayanimlarinin diisiik olmasidir. TBC'lar, enerji santralleri, gelismis turbo motor
yanma odalari, tiirbin kanatlar1 gibi ¢esitli alanlarda ve yiiksek termal yiikler altinda
kullanilmaktadir. TBC'lar1 gelistirmek adina havacilik ve kara gaz tiirbini iireticileri
tarafindan ¢esitli termal sok testleri uygulanmaktadir. Termal bariyer kaplamalarda
termal sok dayanimini belirlemeye yonelik bir¢ok test yontemi bulunmaktadir. Bu
yontemler, su verme (firinda 1sitma/sogutma) termal sok testi, briilor 1sitma(alevle
1sitma/sogutma) termal sok testi ve lazer 1smiyla termal sok testi olmak iizere
kategorize edilebilmektedir. FCT (periyodik firin oksidasyon termal sok testi) ve
JETS (jet motoru termal sok testi) bu yoOntemler arasinda en cok kullanilan

yontemlerdir [52, 56, 57].

Termal sok testleri, numunenin belirli bir sicakliga c¢ikarildiktan sonra aniden
sogutulmasi seklinde gergeklestirilmektedir. Isitma-sogutma islemi bir ¢evrim olarak

adlandirilmaktadir. Termal sok c¢evrimleri sirasinda numune gozlemlenerek hangi
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cevrim sayisinda kaplamada hasarin olustugu belirlenmekte ve elde edilen ¢evrim

sayist, kaplamanin termal sok omriinii géstermektedir.

FCT testi sirasinda, seramik iist kaplama/bag kaplama ara yiiziinii dongiisel olarak
termal strese maruz birakmak amaciyla orta derece termal sok ile bag kaplama
oksidasyonu i¢in yiiksek sicaklikta bir izotermal ortam olusturulmaktadir. TBC sistemi
oksitlenmekte ve oda sicakligi ile 1100 ila 1200 °C arasinda degisen sicaklik
degerlerine maruz kalan numune, uzun siire yiiksek sicakliklara maruz birakilmakta

ve bu da 6nemli baglayict kaplama oksidasyonuna yol agmaktadir.

FCT testi genel olarak ugak motor ve endiistriyel gaz tiirbini pargalarinin termal sok
dayanimimi belirlemek i¢in kullanilmaktadir. Ugak motor parcalar1 igin, yiiksek
sicaklikta (1080 °C veya 1135 °C) 45-50 dakika aras1 ve oda sicakliginda 10-15 dakika
arasinda bir saatlik dongiiler gerceklestirilmektedir. Endiistriyel gaz tiirbini parcalari
i¢in ise, yuksek sicaklikta (1080 °C veya 1121 °C) 23 saat, oda sicakliginda ise bir saat
olmak {izere toplamda 24 saatlik dongiiler seklinde gerceklestirilmektedir. TBC
ylizeyinin %?20’sinin ve daha fazlasinin pargalanmasi, bu kaplamanin termal sok

dayaniminin yeterli olmadigini gostermektedir. Sekil.5.2. ‘de FCT test sistemi

verilmistir.

Sekil. 5.2. FCT test sistemi; (a) TBC sistemi i¢in kullanilan FCT firin1 (b)
Numuneler ve numune tutucu [56,57].

JETS testi ile termal bariyer kaplamanin seramik iist yiizeyi, LPG ve oksijen karigimi
ile 1400° C'de alev kullanilarak 20 saniye 1sitilmasi, azot gazi kullanilarak 20 saniye
sogutulmasi ve ortam havasinda 40 saniyelik bekleme dongiisiinden olusmakta ve bu
islemler 2000 dongiiye kadar tekrar edilmektedir. On ve arka yiizey sicaklig1 iki renkli
bir pirometre ile 1,2 pm dalga boyunda Olgiilmektedir. Ayrica JETS testinde
numunenin c¢evresi seramik bir tutucu ile sarilarak alevin seramik son kat yiizeyi

disinda numunenin diger bu kisimlarina uygulanmasi engellenmektedir [56,57].
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Sekil.5.3, JETS techizatin1 géstermektedir.

Sekil.5.3. JETS teghizati [58].

Torkashvand K. ve arkadaslari, termal sok testinin 1s1l islem géren numuneler iizerinde
farkl: siireler boyunca yapilmasi sonrasi TGO'nun termal soka kars1 direng tizerindeki
etkisini Olgtiikleri ¢alismalarinda, TGO'mun yaklasik 2 ila 3 mikron kalinliginda
varliginin, termal bariyer kaplamalarin termal soklara kars1 direnci iizerinde olumlu

bir etkiye sahip oldugunu bildirmislerdir [59].

Roche J. ve arkadaslar yaptiklar1 ¢alismada, YSZ kaplamaya uygulanan 100 ila 150
um arasinda kalinliga sahip bir D-CYSZ (yogun Serya-Y SZ) tabakasi, TBC termal sok
yanitin1 azaltmadan sistemin sicak korozyon dayanimini arttirdigini gostermislerdir

[60].

Abedi H.R. ve arkadaslari, 100 pum kalinliginda NiCrAlY bag kaplamaya sahip
numunede, 50 pm ve 150 um kalinliklarinda NiCrAlY bag kaplamaya sahip olan
numunelere gore daha yiiksek termal sok dayanim gosterdigini ortaya koymuslardir.
Bunun nedeni, kaplama/substrat ara yiizeyi daha yiiksek yapisma mukavemetine
sahiptir. 100 um kalinliginda NiCrAlY bag kaplamaya sahip numunenin ara

tabakasinda nispeten daha diisiik artik gerilimin var olmasidir [61].
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6. DENEYSEL CALISMALAR

Bu calismada ytliksek sicaklik ve korozyon dayanimi ve yiiksek siiriinme 6zellikleri
sebebiyle kullanilan Inconel 601 alasgiminin kullanim 0mriinti artirma amaciyla, bag
kaplama i¢in NiCrAlY tozu ve seramik list kaplama i¢in %8 YSZ tozu kullanilarak
termal bariyer kaplamalar yapilmistir. Kaplanmis ve kaplamasiz numuneler, termal
sok ve korozyon testlerine tabi tutulmustur. Elde edilen numunelerin SEM, EDS ve
XRD analizleri, kristalit boyutlari, kaplama kalinliklari, mikro sertlikleri, kaplama
tabakalarimin ve althik malzeme olan Inconel 601’ in mikroyapilart incelenerek
sonuglar degerlendirilmistir. Sekil.6.1.’de deneysel caligmalara ait akis semasi

verilmistir.

[ Spektral analiz

l [ Bulgularin derlenmesi ve ]

yorumlanmasi
Numunelerin tel
erozyon yontemi ile

[ Termal sok testi
1
[Elektrokimyasal korozyon testi
:
TBC konumlandirma
aparatinin Optik mikroyap:, SEM-EDS ve
tasarlanmasi ve imal XRD analizleri
edilmesi

1 [

NiCrAlY tozu ve
HVOF yéntemi ile f——
bag kaplama

%8 YSZ tozu ve APS yontemi
ile seramik iist kaplama

-

Sekil.6.1. Deneysel ¢alismalara ait akis semasi.

6.1. Deneysel Malzeme

Bu calismada kirlilik kontrolii, kimyasal isleme, havacilik, enerji tiretimi, 1s1l islem,
kimyasal aritma ve gaz tiirbini motorlar1 gibi uygulamalarda kullanilan Inconel 601
stiper alagimi kullanilmistir. 16 mm ¢apinda, 400 mm uzunlugundaki i¢i dolu gubuk
malzeme, Sekil 6.2.’de verilmistir. Calismada kullanilan Inconel 601 malzemesinin

kimyasal bilesiminin tespiti i¢in Amatex Spectromaxx marka argon optik spektrometre
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kullanilmistir. Inconel 601 alasiminin spektral analiz sonras1 kimyasal bilesimi ve

nominal kimyasal bilesimi Cizelge 6.1. de verilmistir.

Sekil.6.2. 16 mm ¢apinda ve 400 mm uzunlugunda Inconel 601 siiper alagimindan
imal edilmis i¢i dolu gubuk numune.

Cizelge 6.1. Inconel 601 alagiminin spektral analiz sonrast kimyasal bilesimi ve
nominal kimyasal bilesimi.

Ni 58,230 58,0-63,0
Cr 23,000 21,0-25,0
Fe 16,370 Geriye kalan
Al 1,000 1,0-1,7

C 0,100 0,1 maks.
Mn 0,320 1.0 maks.
Si 0,431 0,5 maks.
Cu 0,035 1,0 maks.

Diger Elementler 0,514 -

Cizelge 6.1.’de verilen nominal element bilesimleri disindaki Ti, Nb, W, V, Mo, S

elementleri ise (%ag) 0,514 oraninda bulunmaktadir.
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6.2. Numunelerin Kaplama Islemi On Hazirhi

@16 mm x 400 mm boyutlarindaki Inconel 601 dolu ¢ubuk, tel erozyon ile kesilerek
termal sok deneyi amacl @16mm x 7 mm ve korozyon deneyi amacl ve @11,28 mm
x 7 mm boyutlarinda test numuneleri hazirlanmistir. Test numuneleri Sekil 6.3.°de

gosterilmistir.

(@)

Sekil.6.3. Deney numuneleri (a) Korozyon deney numuneleri (b) Termal sok deney
numuneleri.

6.3. Termal Bariyer Kaplama Islemi

Termal bariyer kaplama isleminden Once, numunelerin kaplama islemi icin
konumlandirma aparatt 304 paslanmaz c¢elik malzemeden tasarlanmis ve imal
edilmistir. Aparat teknik ¢izimleri Ek.1., Ek.2., ve Ek.3.’te verilmistir. Termal bariyer
kaplama islemi oncesinde, numuneler kumlama ile ylizey temizleme islemine tabi
tutulmustur. Kumlama islemi, 15 cm uzakliktan 6 bar basing altinda ve iki paso olmak
tizere NK F020 tozu ile gerceklestirilmistir. Numunelerin kumlama iglemi yapildiktan

sonraki goriintimleri Sekil.6.4.’de verilmigtir.
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Sekil. 6.4. Kumlama sonrasi test numuneleri.

Ardindan, numuneler kaplama aparatina yerlestirilip sabitlenmistir. Aparat termal
sprey hedef iinitesine yerlestirilmistir. Sekil 6.5.’de, termal sprey kaplama oncesi
sabitlenmis test numuneleri verilmektedir.

1

Sekil.6.5. Termal sprey kaplama 6ncesi sabitlenmis test numuneleri.
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Sekil.6.6°’da uygulanan TBC sistemine ait goriiniim sematik olarak verilmistir. Bag
kaplama malzemesi olan NiCrAlY tozunun Inconel 601 altlik malzemesi iizerine
uygulanmas1t HVOF sprey yontemi ile, seramik {ist kaplama malzemesi olan %8 Yitria
iceren YSZ tozunun bag kaplama iizerine uygulanmasi ise APS yontemi ile
gerceklestirilmistir. Bag kaplama kalinlig1 yaklasik olarak 150 pum, seramik iist
kaplama kalinliklar ise ortalama olarak 100 pm, 200 pm ve 300 um olmak {izere ii¢
farkli kalinlikta uygulanmigtir. NiCrAlY ve %8 YSZ tozlarinin kimyasal bilesimleri

ve Ozellikleri ise Cizelge.6.2.’de verilmistir.

%8 YSZ Seramik Ust Kaplama
/ (100 pm, 200 pm, 300 pm)

I -

NiCrAlY Bag
Kaplama (150 pm)

Inconel 601
Siiper Alagimm

Sekil.6.6. Uygulanan TBC sisteminin sematik goriiniimii.

HVOF ve APS yontemleri ile gerceklestirilen TBC uygulamasi, Sulzer Metco Termal
Sprey Sistemi ile gergeklestirilmistir. Sekil 6.7.’de Sulzer Metco Termal Sprey Sistemi
puiskiirtme tabancasi, 6 eksenli IRB2400 robot kolu, genlesme nozulu ve toz besleme

tinitesi verilmistir.

Cizelge.6.2. NiCrAlY ve %8 YSZ tozlarinin kimyasal bilesimleri ve 6zellikleri.

Toz Ozellikleri YSZ (ZrO2-Y203) NiCrAlY
Kimyasal Bilesim (%ag) Zr02:92 Y203:8 Ni: 67 Cr:22 Al:10 Y:1
Uretim Teknigi Atomize Atomize
Toz Morfolojisi Kiiresel Kiiresel
Toz Boyut Dagilimi 106 £ 11 pum 106+52 um
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Sekil.6.7. Sulzer Metco termal sprey sistemi (a) piiskiirtme tabancasi, 6 eksenli
IRB2400 robot kolu ve genlesme nozulu (b) toz besleme tinitesi.

HVOF ve APS kaplama islem parametreleri Cizelge 6.3.’de verilmistir. Sekil.6.8’de
numunelerin bag kaplama, seramik Uist kaplama sonrasi goriiniimleri verilmistir.

Sekil.6.9°da ise kaplama islemi sonrasi test numunelerinin goriiniimii verilmistir.
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Cizelge 6.3. HVOF (bag kaplama) ve APS (seramik tist kaplama) islem

parametreleri.

Islem Parametreleri Bag Kaplama | Seramik Ust Kaplama

Termal Sprey Yontemi HVOF APS
Piiskiirtme mesafesi (mm) 150 130
Argon (NLPM) 45 55
Hidrojen (NLPM) 12 15
Tastyic1 Gaz (NLPM) 2,4 1,8

Disk Hiz1 %15 %10

Akim (A) 575 630

Robot Hareket Hizi (mm/s) 300 250
Toz Besleme Hiz1 (g/dk) 45 20

APS termal sprey yontemi ile gergeklestirilen bag kaplama islemi 2 paso ve HVOF
termal sprey yontemi ile gergeklestirilen seramik iist kaplama iglemi 100 um kaplama

kalinlig1 i¢in 15 paso, 200 um kaplama kalinligt i¢in 30 paso, 300 um kaplama

kalinlig1 i¢in ise 45 paso atilarak uygulanmustir.

Sekil.6.8. Numunelerin goriiniimleri a) Bag kaplama sonrasi b) Seramik iist kaplama
sonrast.
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Sekil.6.9. Kaplama islemi sonrasi test numunelerinin goriiniimii.

6.4. Mikroyapisal Incelemeler

Numunelerin mikroyapisal incelemeleri Gazi Universitesi Optik Mikroskobi
Laboratuvari’nda gerceklestirilmistir. inceleme dncesinde numuneler, 0,06 um toz
boyutuna sahip AlO tozu ile hassas parlatma islemi gerceklestirilmistir. Ardindan,
2:50:40 oranlarinda sirastyla CuClz, CoHsOH ve HCI ile hazirlanan daglama

¢ozeltisinde 30 saniye boyunca daglanmustir.

6.5. SEM-EDS incelemeleri

SEM ve EDS analizleri, 100 pm 200 um ve 300 um TBC kaplama kalinliklarina sahip
ic adet numuneye ve kaplamasiz Inconel 601 numuneye uygulanmigtir. Numuneler
vakumda kaliplama cihazi ile kaliplandiktan sonra, hassas kesme cihaz ile kesitleri
alimarak SEM-EDS analizleri yapilmistir. Sekil.6.10., Sekil.6.11. ve Sekil.6.12°de
vakumda kaliplama cihazi, hassas kesme cihazi ve taramali elektron mikroskobu

(Vega Tescan II) na ait goriintiiler verilmistir.
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Sekil.6.10. Vakumda kaliplama cihazi.

Sekil.6.12. Taramal1 elektron mikroskobu (Vega Tescan II).

SEM-EDS analizleri, Sakarya Universitesi Termal Sprey Arastirma ve Uygulama
Laboratuvar1 (TESLAB)’nda gergeklestirilmistir.

6.6. XRD Analizleri

XRD analizleri i¢in tarama agist 10-90 derece araliginda, tarama hizi ise 2
derece/dakika olarak belirlenmis ve analizler ince film/bulk kirinim deseni ¢ekimi
seklinde gerceklestirilmistir. Analiz, bakir hedefli X 1511 tiipiine sahip Rigaku Ultima
IV X-Ismm1 Difraktometresi ile ve 40 kV calisma voltaji, 30 mA c¢alisma akimi
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degerlerinde gergeklestirilmistir. Rigaku Ultima IV XRD cihazina ait gorsel,
Sekil.6.13 ‘de verilmistir.

Sekil.6.13. Rigaku Ultima IV XRD cihazi.
6.7. Mikrosertlik ol¢iimleri

Test numunelerinin sertlik taramalarinda, Emcotest marka Durascan 20 model vikers

mikrosertlik test cihazi ile 100g hiicresel yiik HVO0.1 kullanilmistir.

6.8. Elektrokimyasal Korozyon Testi

Elektrokimyasal korozyon testleri oda sicakliginda %3.5 NaCl igeren ¢ozeltide
yapilmistir. Testler oncesinde numuneler 1 saat siire ile ¢6zeltiye daldirilmig ve alinan
OCP’ye gore +- 400 mV araliginda tafel polarizasyon taramasi yapilmistir. Tafel
tarama hiz1 1 mV/sn’dir. Kullanilan referans elektrot Ag/AgCl, karsit elektrot Pt’dir.

6.9. Termal Sok Testi

Termal sok testleri i¢in FCT (dongiisel firin oksidasyon) termal sok yoOntemi
kullanilmistir. 4 adet numune 45 dakika 1200 °C sicaklikta tutulmus ve ardindan 15

dakika havada sogutulmustur. Termal sok testleri 8 dongii seklinde tekrarlanmistir.
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/. BULGULAR

7.1. Mikroyapisal incelemeler

Inconel 601 siiper alagimi matrisini olusturan y fazi, esas olarak y' faz1 ile
mukavemetlendirilir.  Inconel 601 nikel esasli siiper alasgimmin ana
mukavemetlendirme fazi y', Nis(Al, Ti) bilesimine sahiptir, kiiresel ve kiibik sekillerde
gozlenebilirken matris i¢inde kii¢iik noktalar olarak da goriinebilmektedir. Sekil.7.1.,
Sekil.7.2 ve Sekil.7.3.’de, altlik malzeme Inconel 601 mikroyapilarinda y matris fazi
icinde y’ faz1 gozlenmektedir. y° fazi morfolojilerindeki bu fark y’ ve vy fazlan
arasindaki ¢esitli elementlerin dagilimi ve ylizey enerjisine gore elastik gerinim

enerjisi lizerindeki etkiye baghdir.

Sekil.7.1. 100 um seramik tist kaplama kalinligina sahip numunedeki altlik
malzemeye ait optik mikroyap1 goriintiileri.
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Nikel esasli siiper alagimlarin ¢ogu hem birincil hem de ikincil karbiirler igermektedir.
Birincil MC karbiirleri, katilagsma sirasinda olugsmakta ve alasimin mekanik 6zellikleri
tizerinde 6nemli bir etkiye sahip degillerdir. MC karbiirleri, y matris tane boyutunun
kontroliine yardimei olur. ikincil M23Cs karbiirleri, 1s1l islem sirasinda olusmakta ve
tane sinirlarinin mukavemetini artirmaktadirlar. M23Cs karbiirleri genel olarak Cr
iceriklidir [62]. y matris fazi tane sinirlarinda, diizensiz morfolojiye sahip siirekli veya
yar1 siirekli ¢okeltiler M23Cs karbiirleri gozlemlenmektedir. y” fazi, Ti ve Al icerigine
gore yiiksek miktarda Nb igeren siiper alagimlarda gézlemlenmektedir. Bu nedenle,

Inconel 601 siiper alagiminda y" fazi gdzlemlenmemistir.

Sekil.7.2. 200 um seramik iist kaplama kalinligina sahip numunedeki altlik
malzemeye ait optik mikroyap1 goriintiileri.

52



Sekil.7.3. 300 um seramik tist kaplama kalinligina sahip numunedeki altlik
malzemeye ait optik mikroyap1 goriintiileri.

Sekil.7.3. (a)’da Ti bakimindan zengin karbonitriirler ve kristallesmemis tane
gozlemlenmektedir. Ti bakimindan zengin ¢okeltilerin bulunduklar1 bolgede tane
smirlarinda ve i¢lerinde yogun ikizlenme bolgeleri olusturduklari gézlemlenmektedir.
Ti bakimindan zengin karbonitriirler turuncu renkte goriinmekte ve bu biiylik, bloklu
karbiirler, yorulma dayanimini azaltmakta ve c¢atlak baglatma alanlar1 olarak islev

gorebilmektedirler [63].

Kontis P. ve ark., 850 °C'de termal-mekanik yorulma kosullar1 altinda polikristal bir
stiper alagimda oksitlenmis MC karbiirler incelemislerdir. Karbiirlerin 30 saat boyunca
850 °C'ye maruz kaldiktan sonra hizla oksitlendigi gozlemlenmistir. Genellikle
gozenekli oksitlenmis karbiirlerin hacim genislemesinden kaynaklanan plastik

deformasyon, bitigik matriste yiiksek dislokasyon yogunluklarina yol agmustir [64].
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7.2. SEM Mikroyapi Incelemeleri

Termal bariyer kaplama islemi yapilan numunelerin taramali elektron mikroskobu ile
goriintiileri alinmis ve kaplama kalinliklarimin ve TBC islem proseslerinin
mikroyapiya olan etkisi incelenmistir. Sekil. 7.4.’de Inconel 601 altlik malzemesine

ait SEM goriintiisti verilmistir.

: . Piiriizlii
ylizey
Gozenekler

TBC/NiCrAlY arayiizeyi
Inconel 601 altlik malzeme
SEM HV: 20.00 kV WD: 14.70 mm VEGA\ TESCAN
View field: §74.3 ym Det: BSE 100 ym {
SEM MAG: 350 x Date(m/dly): 10/10/22 Sakarya Unlversl!yn

[SEM HV: 20.00 kV WD: 14.70 mm
ew field: 921.1 um Det: BSE

Sekil.7.4. 100 um seramik iist kaplama kalinligina sahip numunenin SEM
goriintiileri. (a) 100 um (b) 200 pm.
Sekil.7.4., Sekil.7.5. ve Sekil.7.6.’da bag kaplamasi HVOF ve seramik iist kaplamasi
APS teknigi ile 100, 200 ve 300 um seramik iist kaplama kalinliklarinda termal bariyer
kaplanmis Inconel 601°e ait enine kesitten alinmig SEM goriintiileri verilmistir.
Sekil.7.4. (a)’da daha net goriilecegi ilizere, numunenin seramik iist kaplamasi lamelli

bir mikro yapiya sahip olmakla birlikte, gozenekler, gatlaklar ve ergimemis pargaciklar
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mevcuttur. Genel olarak TBC yapisinda belirli miktarda bulunan gozenek ve catlak,
diisiik termal iletkenlik ve yiiksek diizeyde termal sok dayanimina sahip olmasinm

saglamaktadir [65].

Yiizeyin piiriizlii olmasi, TBC islemi sirasinda ergimemis pargaciklarin kaplamaya
yapismasi ve tam birlesme saglamadan bu sekilde sogumasindan kaynaklanmaktadir.
Kaplamanin yiizeyi ile baglantili gdzenekler yiizeye agik gézenekler, kaplamanin i¢
kisminda konumlanan gozenekler kapali gézenekler, yiizeyden arayiize konumlanan

gozenekler ise enine gézenekler olarak adlandirilir [37].

Bag kaplama ve seramik iist kaplama mikro yapisi kiyaslandiginda, bag kaplama
mikro yapisinin daha diizenli oldugu, seramik {ist kaplamanin ise daha ¢ok i¢ kusur
icerdigi goriilmektedir. Bu mikroyapi farkliligin nedeni, TBC uygulama tekniklerinin
farkli olmasidir. HVOF teknigi ile iiretilen kaplamalar APS teknigi ile iiretilen
kaplamalara kiyasla genellikle daha diisiik miktarda gézenek ve catlak icermektedirler
[66].

Islem parametrelerinden piiskiirtme mesafesinin kisa olusu, segmentasyon gatlaklari
yogunlugunun yiiksek olmasina neden olabilmektedir [35]. Cizelge.6.3.’de de
goriildiigii tizere, bag kaplama islemi i¢in piiskiirtme mesafesi 150 mm, seramik iist
kaplama islemi i¢in ise 130 mm’dir. Seramik {ist kaplama islemi i¢in piiskiirtme
mesafesinin bag kaplama i¢in piiskiirtme mesafesine kiyasla kisa olusu da, piiskiirtme
tekniginin yani sira seramik {ist kaplamanin gézenek ve ¢atlak yogunlugunun yiiksek

olmasina neden olabilmektedir.

SEM HV: 20.00 kV WD: 14.42 mm VEGAW TESCAN
View field: 625.1 um Det: BSE
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SEM HV: 20.00 kV WD: 14.42 mm VEGAW TESCAN
View field: 707.4 um Det: BSE 200 ym

Sekil.7.5. 200 um seramik st kaplama kalinli§ina sahip numunenin SEM
gorintiileri. (a) 100 um (b) 200 um.

Termal bariyer kaplamalarin kalitesi ayrica, plazma ark giicii ile yakindan iliskilidir.
Plazma giiclindeki artis, porozite oranini azaltmaktadir. Bu noktada, argon/hidrojen
orant da kaplamanin mikroyapisi ve porozite degerleri lizerinde énemli bir etkiye
sahiptir [67-70]. Cizelge.6.3.’de de goriilebilecegi {izere, HVOF yontemi ile {iretilen
bag kaplama islem parametrelerinden argon/hidrojen oraninin 3.75, APS yontemi ile
iiretilen seramik iist kaplama iglem parametrelerinden argon/hidrojen oraninin ise 3.66
oldugu goriilmektedir. Argon/hidrojen oranlar1 arasinda biiyiik bir fark olmasa da,
HVOF yontemi ile tiretilen bag kaplama islemi sirasinda plazma ark giiciiniin daha
yiiksek oldugu goriilmektedir. Dolayisiyla bag kaplamada porozite oraninin daha

diisiik olmasinin bir bagka nedeninin plazma ark giiciindeki fark oldugu sdylenebilir.
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D3 = 286,65 im
D2 = 286.68 im

D4'=271.55 pm_

D1=122.89 ym

SEM HV: 20.00 KV WD: 15.63 mm | i VEGAW TESCAN
iew field: 804.3 ym Det: BSE 200 ym

Sekil.7.6. 300 um seramik {ist kaplama kalinligina sahip numunenin SEM goriintiisii.

Yaklasik olarak 100, 200 ve 300 pum seramik iist kaplama kalinligina sahip olarak
bahsedilen numunelere ait iist kaplama kalinliklarinin sirastyla 107.84, 191.84, 286.69
um, bag kaplama kalinliklarinin ise sirasiyla 102.88, 114.81, 122.89 pm oldugu

gozlemlenmektedir.

7.3. EDS Analizi Sonuclari

Altlik malzeme, bag kaplama ve seramik {ist kaplamaya ait EDS verileri Sekil. 7.7.,

Sekil. 7.8., Sekil 7.9. ve Sekil.7.10.’da gosterilmistir.

ISEM HV: 20.00 kV WD: 15.00 mm ! VEGAW TESCAN
View field: 1.11 mm  Det: BSE

Sekil. 7.7. Seramik {ist kaplama, bag kaplama ve altlik malzeme Inconel 601 ‘e ait
EDS verileri.
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Sekil.7.7. ve Sekil.7.8. ‘de, altllk malzeme Inconel 601°’e¢ ait EDS verileri
incelendiginde, beklendigi gibi, Inconel 601 nikel esasli siiper alagiminin y matrisine
ait yiiksek oranda Ni, Cr ve Fe elementleri ve bunun yan sira, altlik malzeme kimyasal
kompozisyonunda bulunan alasim elementleri Al, Ti ve Si goriilmektedir. EDS
verilerinde Al ve Ti alagim elementlerinin de gézlemlenmesi ile birlikte, nikel esasl
stiper alagimlarda ana mukavemetlendirme faz1 ve mikro yapida degisik sekil ve

boyutlarda goriilebilen v’ Ni3(Al,Ti) fazinin varligi diistiniilmektedir.

* cps/eV

Sekil.7.8. Altlik malzemeye ait EDS verileri.

i

Sekil.7.9. Bag kaplamaya ait EDS verileri.

Sekil.7.9.’da, NiCrAlY bag kaplamaya ait EDS verileri incelendiginde, bag
kaplamanin % 69.3 Ni, % 20.3 Cr ve % 10.4 Al elementlerini icerdigi goriilmektedir.

Bunun yaninda, W,C ve Si elementleri de diisiik oranda gézlemlenmis olup bu durum,
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altlik malzemeden bag tabakaya minor bir diflizyon oldugunu gostermektedir.

+ Automatic PB: » Interactive PB-ZAF
" cpsfev

10
> kev

Sekil.7.10. Seramik {ist kaplamaya ait EDS verileri.

Beklendigi gibi, seramik iist kaplama tozu bilesimi %8 Y203 + ZrO2 olmasi1 sebebiyle
EDS sonuglarinda Zr ve O elementleri gézlemlenmektedir. Y elementinin bag tabaka
ve seramik iist tabaka EDS verilerinde goriilmeme nedeninin NiCrAlY ve %8 YSZ toz
bilesimlerinde Y elementi yilizdesinin diger elementlere gore ¢ok daha diisiik olmasi

nedeniyle dedekte edilemedigi diisiiniilmektedir.

7.4. XRD Analizi Sonuclari

TBC kaplamali ii¢ adet numuneye ve Inconel 601 numuneye XRD analizleri
yaptlmigtir. Numune no, seramik {ist kaplama kalinligi ve numune sekli,

numaralandirilarak Cizelge 7.1°de verilmistir.

Cizelge.7.1. XRD analizine tabi tutulan numuneler.

Numune no | Seramik iist kaplama kalinhg: Numune Sekli
1 100 pm
2 200 um _
3 300 im Ince film
4 Kaplamasiz

Sekil.7.11., Sekil.7.12., Sekil 7.13. ve Sekil.7.14., Numune 1, Numune 2, Numune 3
ve Numune 4’e ait XRD verilerini gostermektedir. Grafikler Origin Pro ortaminda

cizilmis, peak noktalarinda difraksiyon alinan bilesikler X Pert HighScore Plus
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ortaminda elde edilmistir. Grafiklerde t harfi tetragonal yapiy1, k harfi ise kiibik yapiy1

temsil etmektedir.

e Numune 1’e ait XRD verileri incelendiginde, 30,2°, 35,2°, 50,3°, 59,9°, 62.8°,
74,2°, 81,8° ve 84,7 °* de tetragonal yapida Yo.19Zr1.81039 ait (101), (110), (112),
(211), (202), (220), (213) ve (310) diizlemlerinden,

e Numune 2’ye ait XRD verileri incelendiginde, 30,2°, 35°, 50,3°, 59,8°, 62,7°,
73,9°, 81,8° ve 84,5°” de tetragonal yapida Os.g7Zri.7aYo.26’e ait (101), (110), (112),
(211), (202), (220), (213) ve (310) diizlemlerinden ve kiibik yapida ZrO2’e ait
(111), (020), (022), (131), (222), (040), (133), (042) diizlemlerinden,

e Numune 3’¢ ait XRD verileri incelendiginde, 30,2°, 35,1°, 50,2°, 59,9°, 62,7°,
74,1°,81,7° ve 84,7 * de tetragonal yapida Yo.19Zr1.810, ¢, e ait (101), (110), (112),
(211), (202), (220), (213) ve (310) diizlemlerinden ve kiibik yapida ZrO2’e ait
(111), (020), (022), (131), (222), (040), (133), (042) diizlemlerinden,

e Numune 4’¢ ait XRD verileri incelendiginde ise, 43,9°, 51,1° ve 75,2°’de
Ni2.8sWo.32Cro.s, Nis4, CrNi ve Fes’e ait (111), (200) ve (220) diizlemlerinden,

difraksiyon almmigtir. Bu sonuglar, benzer c¢alismalar tarafindan da

desteklenmektedirler [71-73].

18000
16000—- 1 t-Y; 671,505
14000:
12000:
10000:

8000

X Tsmi Siddeti

6000 1
4000 -+

2000

0 20 30 40 5 60 70 8 90
20

Sekil.7.11. Numune 1’e ait XRD verileri.
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Sekil.7.13. Numune 3’ e ait XRD verileri.
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Sekil.7.14. Numune 4’ ¢ ait XRD verileri.

Cizelge. 7.2. XRD verilerinden elde edilen bilesiklerin latis parametreleri ve kristal

sistemleri.
Latis parametreleri Kristal
a(Ad) | b(Ad) | c(A) | Sistem
No Bilesikler

1 Yo.19Zr181039 | 3,616 | 3,616 | 5,158 | Tetragonal
2 O387Zr174Y026 | 3,625 | 3,625 | 5,14 | Tetragonal

3 ZrO; 5,129 | 5,129 | 5,129 Kiibik

4 Ni2.88Wo.32Cros | 3,573 | 3,573 | 3,573 Kibik

5 Nig 3,571 | 3,571 | 3,571 Kiibik

6 CrNi 3,591 | 3,591 | 3,591 Kiibik

7 Fes 349 | 349 | 3,49 Kiibik

Zirkonya, 1170 °C’nin altinda monoklinik, 1170 °C ve 2370 °C arasinda tetragonal,
2370 °C’nin lizerinde ise kiibik yapida gozlemlenmektedir [74]. 200 ve 300 pm
seramik {ist kaplama kalinligina sahip olan numunelerde kiibik yapida ZrO2
difraksiyonu alindig1 goriilmektedir. Numunelerde gozlenen zirkonyanin kiibik yapida
bulunmasinin TBC islem sicakligina ve kaplama kalinligina bagli olarak islem
sicakliginda oldugu

sonrasinda numunelerin oda soguma durumuna bagh
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distintilmektedir.

Inconel 601 numunede (Numune 4) ise, beklendigi gibi kiibik yapida Nis ve Fes “iin
yani sira, CrNi ve Ni2ssWo.32Cros difraksiyonlart alinmistir. Ni elementinin, nikel

matrisin i¢ine katilan W ve Cr alasim elementleriyle bag yaptig1 goriilmektedir.

7.4.1. Scherrer Denklemi ile Kristalit Boyutlari, Sekil Degistirme Yogunlugu

ve Mikro Gerinim Degerlerinin Hesaplanmasi

Scherrer denklemi kullanilarak hesaplanan kristalit (tanecik) boyutlar1 Cizelge.7.3. ‘de

verilmigtir.
Cizelge.7.3. Kristalit (tanecik) boyutlari.
Numune 1 Numune 2 Numune 3 | Numune 4
Peak No Kristalit boyutlari (nm)
1 21,3 21,3 21,3 22.2
2 27,1 27,2 31,1 17.5
3 18,9 14,1 20,7 18.5
4 26,5 23,8 26,5 -
5 17,1 17,1 20,1 -
6 21,5 21,5 21,5 -
7 11,2 16,9 11,2 -
8 17,3 17,3 15,4 -

XRD peak noktalarindan Scherrer denklemi ile hesaplanan kristalit boyutlar
incelendiginde, Numune 1 i¢in ortalama kristalit boyutu 20,1 nm, numune 2 i¢in

ortalama kristalit boyutu 19,9 nm, numune 3 ig¢in ortalama kristalit boyutu 20,98,

numune 4 i¢in ortalama kristal boyutu ise 19,4 nm’dir. D = kristalit boyutunu, 6 = iz
D

sekil degistirme (strain) yogunlugunu, € = ise mikro gerinimi ifade etmektedir

B
4tan 6

[75,76]. Numunelere ait major peak noktalari igin & ve € degerleri hesaplandiginda,

Numune 1 icin, § = 2,204 x 103 nm?, ¢ = 6 x 10 ,Numune 2 icin, § = 2,204 x 103
nm2,e= 59x 102, Numune 3 i¢in, 6 = 2,204 x 103 nm?2, £=5,92 x 103, Numune

4icin, § =2,03x 103 nm?, &=4,67 x 10 seklinde bulunur.

63



7.4.2. Williamson — Hall (UDM) Metoduyla Mikro Gerinim Degerlerinin

Hesaplanmasi

Williamson — Hall metodu ise peaklerin genislemesini, boyut kaynakli genisleme ve
sekil degistirme kaynakli genislemenin toplam etkisi oldugunu varsaymaktadir.
William — Hall metodu; Btoplam = Phoyut + Psekil degistirme $eklinde ifade edilebilir.

Degistirilmis W-H metodu olarak da bilinen diizgiin deformasyon modeli (UDM) ise;

cos©
- ~ Psekil degistirme . 7 " "o 7.1
€ 4.tand Bsekll degistirme . 4.5in 0 ( )
KA sin©
= Booyut + Psekildegistirme = + 7.2
Btoplam Bboyut B$Ck11 degistirme D.coso € c0s 0 ( )
KA .
Btoplam.cos = S + 4¢ sin 0 (7.3)

seklinde ifade edilebilir [76]. Williamson-Hall (UDM) metoduna gore, Denklem
7.3.’da ifade edilen denklem, egimi €, y eksenini kestigi nokta ise %A olan bir dogru

belirtmektedir.

(a) ® fBtoplam.cos6
Linear Fit

0,010 .

0,009 +

0,008 ]

Btoplam.coso
o
o
o
p]

o006{ ™

0,005 -+

. . — . . . .
10 12 14 16 18 20 22 24 26 28
4sin O
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(b)

0,010 4
0,009
0,008 4

0,007

Btoplam.cos6

0,006 4

0,005 4

B ftoplam.cosf
— Lmear Fit

T
1.8

4sin 0

T
20

26 28

(©)

0,010 1
0,009 H
0,008

0,007

Btoplam.cos0

0,006

0,005

0,004

B ftoplam.cosB
—— Linear Fit

T
1.8

4sing

1
20

26 28
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(d) B ftoplam.cosf
i Linear Fit
0,0080 -
m
0,0078
0,0076
o ]
S 0,0074 +
= 0,0072 4
3
0.0070
0,0068 - [ ]
0,0066 .
v 1 v 1 v 1 v 1 v 1 v 1
1.4 16 1.8 20 22 24 26
4sinf

Sekil.7.15. Numunelerin peak noktalar1 degerleriyle ¢izilen Williamson Hall (UDM)
grafikleri. (a) Numune 1 (b) Numune 2 (¢) Numune 3 (d) Numune 4.

Numunelerin peak noktalar: degerleriyle ¢izilen Williamson-Hall grafiklerinin egimi,
dolayisiyla numunelere ait boyut ve sekil degistirmeden gelen toplam mikro gerinim
degerleri sirastyla, 0,39 x 102, 0,13 x 1073, 0,29 x 10 ve -0,26 x 107 diir. Pozitif
degerler mikro gerinimin ¢ekme gerilmesi etkisinde oldugunu, negatif degerler ise

basma gerilmesi etkisinde oldugunu gostermektedir.
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7.4.3. Degistirilmis Scherrer (Monshi — Scherrer) Denklemi ile Kristalit

Boyutlarinin Hesaplanmasi

(a) B Inf (radyan)
-4,3 - Linear Fit
[
_4|4 -
-4,5- u
-45
g -47- .
= n
;—4.8 -
-4,9 -
a "
-5,0
n
-5.1-
=52 T T T T T T T T T T
0,00 0,05 0,10 0,15 0,20 0,25 0,30
In(1/cos0) (derece)
(b) B Inp (radyan)
-4,3 - Linear Fit
i | ]
_4‘4 -
_4‘5 -
1 n
-4.6
) 1 =
S, 4.7
=2 n
; -4.8
-4.9 .
-5,0
-5,1 - - "
=52 T T T T T T T T T T T
0,00 0,05 0,10 0,15 0,20 0,25 0,30
In(1/cos0) (derece)
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-51
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Sekil.7.16. Numunelerin peak noktalar1 degerleriyle ¢izilen Monschi-Scherrer
grafikleri. (a) Numune 1 (b) Numune 2 (c) Numune 3 (d) Numune 4.

Numuneler i¢in ¢izilen Monschi-Scherrer grafiklerinin y eksenini kestigi noktalarin

sirastyla -5,00515, -5,01819, -5,01257 ve -4,90664 oldugu goriilmektedir. e'MercePl=

KA . . g . . ..
Y esitlikleri saglandiginda, numunelerin Monschi-Scherrer denklemi ile bulunan

kristalit boyutlar sirastyla, 21,6, 21,9, 24,4 ve 19,6 nm’dir.

68




7.5. Mikrosertlik Olciimleri

Cizelge.7.4.”de 100 um, 200 um ve 300 um kaplamaya ve 100 um, 200 um ve 300 pm

kaplamaya sahip numunelerde altlik malzemelerin mikrosertlik degerleri verilmistir.

Cizelge. 7.4. Mikrosertlik dl¢iimleri.

Mikro Sertlik degeri (HV 0,1)
Sertlik dl¢iimii alinan 1.0l¢iim | 2.6l¢iim | 3.6l¢iim | Ortalama
kisim

100 pm kaplama 673 725 740 712,6
100 pm - Althk malzeme 221 218 224 221

200 pm kaplama 705 728 715 716
200 pm- Althk malzeme 218 224 219 220,3

300 pm kaplama 772 711 734 739
300 pm - Althk malzeme 243 247 253 2476

Mikrosertlik degerleri incelendiginde, kaplama kalinligi arttik¢a kaplama mikrosertlik
degerlerinin arttigi goriilmektedir. Altlik malzemeye ait ortalama mikrosertlik
degerlerinin ise, kaplama kalinligr 100 pm iken 221, 200 pm iken 220,3 ve 300 pm
iken 247,6 oldugu goriilmektedir. Kaplama kalinligi 100 pm’dan 200 um’a ¢iktiginda,
mikrosertlik degerinde hafif bir diislis gozlenirken, kaplama kalinligi 300 pm’a
ciktiginda ise mikrosertlik degerinin arttigr goriilmektedir. Kaplamaya ve altlik

malzemeye ait ortalama mikrosertlik degerleri Sekil. 7.17°de verilmistir.

—~~
QD

)250—
15 4

10 4

25

Mikrosertlik HV 0,1 (Altlik malzeme)

20

T
100 pm kaplama 200 pm kaplama 300 pm kaplama
Kaplama kalinlig1
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(b)

740
735
730
725 4

720

Mikrosertlik HV 0,1 (Kaplama)

715 4

710

1 1
100 pm kaplama 200 pm kaplama 300 pm kaplama
Kaplama kalinligi

Sekil.7.17. Kaplamaya ve altlik malzemeye ait ortalama mikrosertlik degerleri (a)
Altlik malzeme (b) Kaplama.

7.6. [Elektrokimyasal Korozyon Testi Sonuclari

Inconel 601 kaplamasiz numuneler ve bag kaplamasit HVOF yontemi ile seramik iist
kaplamas1 APS yontemi ile iiretilen Inconel 601 termal bariyer kapli numunelerin her
biri %3,5 NaCl ¢ozeltisi igerisinde elektrokimyasal korozyona ugratilmigtir. Cizelge
7.5°de, %3.5 NaCl ¢ozeltisinde gerceklestirilen elektrokimyasal korozyon testine ait
degerler verilmistir. Ikor korozyon akimini, Exor Korozyon potansiyelini, Rp ise
polarizasyon direncini ifade etmektedir. Sekil.7.18, Sekil.7.19, Sekil.7.20 ve
Sekil.7.21°de numunelerin elektrokimyasal korozyon testine tabi tutulduktan sonra
elde edilen tafel egrileri verilmistir. Sekil.7.22.’de ise tafel egrilerinin karsilastirilmasi

verilmistir.

Korozyon kontrol uygulamalar1 icin termal bariyer kaplamanin lamelli yapisi,
gozeneklilik, mikro catlaklar ve diger mikroyapisal kusurlar 6nem arz etmektedir.
Ergimemis parcaciklar lameller aras1 bosluk ve gozeneklilik zayif bag bolgelerini
olusturmaktadirlar. Korozif sivilarin girisine izin veren kusurlar, kaplama ayrigma

islemini hizlandiracak ve bunun sonucunda korozyon dayanimi diisecektir [77].
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Cizelge. 7.5. %3,5 NaCl ¢ozeltisinde gergeklestirilen elektrokimyasal korozyon
testine ait degerler.

Numuneler Tior (A) Ekor (V) | Korozyon Hiz1 (mpy) | R, (ohm)
Kaplamasiz - 1 8,608 x10° -0,077 36,53 126
Kaplamasiz - 2 6,682 x10°° -0,068 28,36 212

100 pm -1 2,426 x10° -0,096 10,29 898
100 pm -2 3,089 x10° -0,089 13,11 547
200 pm -1 1,224 x10* -0,138 51,93 160
200 pm -2 9,563 x10° -0,123 40,58 170
7,929 x10° -0,107 33,65 378
9,092 x10° -0,122 38,58 179

Cizelge 7.5. incelendiginde, 100 pm seramik iist kaplamali numunelerin kor degerleri,
kaplamasiz numunelere gore daha dusiiktiir. 300 pm seramik iist kaplamali
numunelerin Ikor degerleri ortalamasi ise, 200 pm seramik {ist kaplamali numunelerin
Ixor degerleri ortalamasina gére kiyasla diisiiktiir. Numunelerin korozyon dayanimlari
Rp degerleri acgisindan karsilastirildiginda, en yiiksek ortalama Rp degerinin korozyon
dayanimi en yiiksek olarak belirlenen 100 pm seramik iist kaplama kalinligina sahip

numunelere ait oldugu gozlenmektedir.

Korozyon potansiyeli, Ekor anodik ve katodik reaksiyon oranlarinin tam olarak esit
oldugu potansiyeldir. Ekor'daki anodik veya katodik reaksiyon orani korozyon oranina
esittir. Anodik tafel egimi (Ba) ve katodik tafel egimi (Bc) pozitif sayilardir. Korozyon
akim yogunlugunun elde edilmesi yontemi Tafel ekstrapolasyon yontemi olarak

adlandirilir [78].
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Sekil.7.18. Kaplamasiz numunelere ait Tafel egrileri (a) 1.numune (b) 2.numune.
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Sekil.7.19. 100 pm seramik iist kaplamali numunelere ait Tafel egrileri (a) 1.numune
(b) 2.numune.
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Sekil.7.20. 200 pm seramik iist kaplamali numunelere ait Tafel egrileri (a) 1.numune
(b) 2.numune.
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Sekil.7.21. 300 um seramik {iist kaplamali numunelere ait Tafel egrileri (a) 1.numune
(b) 2.numune.

Korozyon hiz1 degerlerindeki azalma, korozyon dayaniminda artis1 ifade etmektedir.
Elektrokimyasal korozyon testi sonucunda numunelerin korozyon hizlar
incelendiginde, korozyon dayanimi en diigik olan numunelerin kaplamasiz
numuneler, korozyon dayanimi en yiiksek olan numunelerin 100 um kalinliginda
seramik {ist kaplamaya sahip numuneler oldugu goriilmektedir. Korozyon dayanimi

acisindan en iyi performanst gosteren ikinci grup 300 pm kalinliginda seramik st
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kaplamaya sahip numunelerdir. 200 um kalinliginda seramik {ist kaplamaya sahip
numunelerin korozyon dayaniminin kaplamasiz numunelerin korozyon dayanimina
kiyasla daha diisiik oldugu goriilmektedir. Bunun nedeni, termal bariyer kaplamalarda
kaplama kalinlig1 arttikca, gerilimin artmasi ve buna bagli olarak gbzenek ve gatlak
yogunlugunda degisim meydana gelmesidir. 100 pm kalinhiginda seramik ist
kaplamaya sahip numunelerin en yiiksek korozyon dayanimina sahip olusu, bu sekilde
aciklanabilir. 200 pum ve 300 pm seramik iist kaplama kalinligina sahip numunelerin
SEM goriintiileri incelendiginde, 200 um seramik {ist kaplama kalinligina sahip olan

numunelerin gozenek ve catlak yogunlugunun daha yiiksek oldugu goriilmektedir.

Cizelge.7.6. Numunelere ait Ba ve Bc degerleri.

Numuneler Ba (1/V) Bc (L/V)
Kaplamasiz - 1 17,689 22,485
Kaplamasiz - 2 9,314 21,414

100 pm -1 7,350 12,618
100 pm -2 6,343 9,029
200 pm -1 12,259 9,891
200 pm -2 13,153 13,606
6,778 7,738
13,184 13,517

Cizelge.7.6.’daki verilere gore; korozyon dayanimi en yiiksek olan 100 pm seramik
iist kaplama kalinligina sahip numunelerin ortalama olarak en diisiik Ba degerlerini
aldigini goriilmektedir. Korozyon dayanimi en yiiksek ikinci grup 300 pm kalinliginda
seramik {ist kaplamaya sahip numunelerin ortalama Badegeri ise, 200 pm seramik {iist
kaplama kalinligina sahip numunelerin ortalama Pa degerine kiyasla daha diisiik
oldugu gozlemlenmektedir. 200 pum seramik iist kaplama kalinligina sahip
numunelerin ortalama Pa degeri ile kaplamasiz numunelerin ortalama Pa degeri

birbirine ¢ok yakindir.
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Sekil.7.22. Tafel egrilerinin karsilastirilmasi.

Sadeghimeresht ve ark., 304L paslanmaz ¢elik tizerine HVAF teknigi ile iiretilmis Ni,
NiCr, NiCoCrAlY ve CoNiCrAlY bag kaplamalara sahip CR3C2-NiCr kaplamali
numuneleri, 25 °C'de agirlikca %3.5 NaCl ¢ozeltisinde elektrokimyasal ve daldirma
testlerine tabi tutmuslardir. Iki katmanli kaplamalarin polarizasyon direnci (Rp), farkli
Ni, NiCr, NiCoCrAlY ve CoNiCrAlY bag kaplamalar i¢in sirasiyla, 77, 189, 487 ve
74 kQ - cm? olarak gdzlemlenmistir. 304L substrat icin Rp degeri 101 kQ-cm? ve tek
katmanli CR3C2-NiCr kaplama i¢in 30 kQ-cm? olarak bildirilmistir. Ry degerlerine
gore kiyaslama yapildiginda da en yiliksek Rp degerine sahip olan NiCoCrAlY

kaplamali numunenin en yiiksek korozyon dayanimina sahip oldugu goriilmiistiir [78].

Altan E., yaptig1 ¢aligmada, kaplamasiz Inconel 718 numuneyi, HVOF yontemi ile bag
kaplamasi yapilmis Inconel 718 numuneyi ve HVOF yontemi ile bag kaplamasi APS
yontemiyle seramik iist kaplamasi iiretilmis Inconel 718 numuneyi elektrokimyasal
korozyon testine tabi tutmustur. Kaplamasiz Inconel 718 numunenin elektrokimyasal
korozyon testi sonrast SEM goriintiilerinde yilizeyde tuz kristallerinin biriktigi
bildirilmistir. Kaplamasiz Inconel 718, bag kaplamali Inconel 718 bag ve seramik tist

kaplamali numunelere ait Ixor degerleri sirastyla 4 pA/cm?, 0,1pA/cm?, 0,7uA/cm? dir.
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Korozyon dayanimmin en diisiik olarak gozlendigi kaplamasiz Inconel 718
numunesine ait ikor degeri en yiiksek degeri almistir [55]. Bu durum bizim
calismamizda da goriilmekte ve Ikor degeri korozyon dayanimi arasindaki iliskiyi

destekler niteliktedir.

Khajezadeh ve ark., calismalarinda, nikel esasli Inconel 738 altlik malzemesine HVOF
yontemi ile CoNiCrAlY tozlar1 bag kaplama olarak, APS yontemi ile ise ilk katman
olarak %10 La203-%90 YSZ ve son katman olarak %100 YSZ seramik iist katmanlar1
biriktirilmistir. Kaplama prosesinden sonra numuneler, 400 saat boyunca 880 ° C'de
Na2S04 - %20 V205 tuz ortaminda sicak korozyona ugratilmistir. Sicak korozyonun
ardindan numuneler yine Na2SO4 - %20 V205 tuz ortaminda elektrokimyasal korozyon
testine tabi tutulmuslardir. Sicak korozyon ve elektrokimyasal korozyon testlerinin
ardindan, sicak korozyon sirasinda TGO olusumuna bagl olarak, ikor degerlerindeki

azalmayla birlikte korozyon dayaniminda artis meydana geldigi bildirilmistir [79].

7.6.1. Elektrokimyasal Korozyon Testi Sonrast SEM Analizleri

Nikel esasli sliper alagimlar da, diger alagimlar gibi diizgiin korozyon ve ya lokalize
korozyon tiplerine maruz kalabilir. Sekil.5.22.’de altlik malzeme ve termal bariyer
kaplamali numunelerde %3,5 NaCl ¢ozeltisi ile elektrokimyasal korozyonu sonrasi,
lokalize korozyon tipinin olustugu ve kare sekle benzer yapida NaCl tuzlarinin
biriktigi gézlemlenmektedir. Bunun yani sira, seramik {ist kaplamanin APS ydntemi
ile iiretilmis olmasindan kaynakli olarak, elektrokimyasal korozyon testi sonrasi
numune ylizeylerinden alinan SEM goriintiilerinde yiizeysel catlaklar ve yogun

porozite gozlemlenmektedir.
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Sekil.7.23. Elektrokimyasal korozyon testi sonrasi yiizeyden alinan SEM goriintiileri.
(a) Altlik malzeme Inconel 601. (b) 100 pm (c) 200 pm (d) 300 um seramik {ist

kaplama kalinligina sahip numuneler.

Sekil.7.23’de yer alan kaplamasiz ve kaplamali numunelerin %3,5 NaCl ¢ozeltisi ile
elektrokimyasal korozyona ugratilmasinin ardindan numunelerin yiizeyinden alinan
SEM gorintiileri incelendiginde, altlik malzeme Inconel 601°e¢ ait SEM

goriintiilerinde, kaplamali numunelere kiyasla daha biiylik boyutta ¢ukur korozyonu
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ve daha yogun lokalize korozyon bdlgelerinin meydana geldigi goriillmektedir.
Elektrokimyasal test parametrelerine gore korozyon hizi en diisiik yani korozyon
dayanimi en yiiksek olan 100 um seramik st kaplama kalinligina sahip numunenin
SEM goriintiilerinde seramik kaplama iizerinde lokalize korozyon ¢ok daha yogun olsa
da gozenek yogunlugu diger kaplamali numunelere kiyasla daha diisiik oranda
gozlenirken, 300 pum seramik iist kaplama kalinligina sahip numunenin SEM
goriintiilerinde ise lokalize korozyonun olusmadigi ancak gézenek oranimin arttii
gozlemlenmekte ve buna bagli olarak da %3,5 NaCl ¢ozeltisinin altlik malzemeye
ulasarak korozyon hizinin 100 um seramik iist kaplama kalinligina sahip numunelerin
korozyon hizina kiyasla ¢ok daha yiiksek olusunu destekler niteliktedir. 200 pm
seramik iist kaplama kalinligina sahip numunenin SEM goriintiilerinde ise lokalize
korozyon yogunlugunun 100 pm seramik iist kaplama kalinligina sahip numunenin
lokalize korozyon yogunluguna gore azaldigi ve elektrokimyasal korozyon testi
sonrasi gozenek oraninin en yiiksek oldugu numune oldugu gézlemlenmektedir. Buna
bagli olarak bu numunelerin korozyon dayaniminin diisik olmasinin nedeni,
elektrokimyasal korozyon testi sonrast numunenin gozenek oraninin yiiksek
olusundan kaynaklanmaktadir. Kaplamali numunelerde ise 100 pm seramik iist
kaplama kalinligina sahip numuneye kiyasla daha diisiik korozyon dayanimina sahip
olan 200 um ve 300 pum seramik {iist kaplama kalinligina sahip numunelerin SEM

goriintiilerinde daha yogun catlaklar izlenmektedir.

7.6.2. Elektrokimyasal Korozyon Testi Sonras1t EDS Analizleri

Genellikle NiCrAlY tozu, nikel esasli siiper alagim althk malzeme ile
karsilastirildiginda daha iyi bir oksidasyon ve sicak korozyon direnci saglamasi i¢in
cok daha yiiksek Al ve Cr oranma sahiptir. Korozif saldir1 sirasinda NiCrAlY
kaplamadan altlik malzemeye Al interdifiizyonu gerceklesmektedir. Ayrica, krom
tikenmesi, ergimis tuz ile elektrokimyasal korozyona maruz kalan alasimlarda
gozlemlenir[77]. Bu nedenlerden &tiirii, Sekil.7.24’de verilen elektrokimyasal
korozyon testi sonrast kaplamali numuneler igin yiizeyden alinan EDS analizlerinde

Al ve Cr elementlerine rastlanilmamustir.
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SEM HV: 20.00 KV  WD: 15.00 mm
iew field: 402.1 ym Det: BSE

SEM HV: 20.00 kV WD: 15.00 r'nm
lew field: 402.1 um Det: BSE
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Sekil.7.24. Elektrokimyasal korozyon testi sonras1 yiizeyden alinan EDS analizleri.
(a) Altlik malzeme Inconel 601. (b) 100 um (c) 200 um (d) 300 um seramik {ist
kaplama kalinligina sahip numuneler.

Sekil.7.24.’de de goriildiigii lizere, elektrokimyasal korozyon sonrasi altlik malzeme

ve kaplamali numunelere ait EDS analizlerinde Na ve Cl elementlerine rastlanilmistir.
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Bu durum, %3,5 NaCl ¢ozeltisi tuz kalintilarinin numuneler tizerinde varhigini
gostermektedir. Kaplamasiz ve kaplamali numunelerde 1 ile numaralandirilan
bolgelerde NaCl tuzu kalintilarinin daha yogun oldugu goze carpmaktadir. 2 ile
numaralandirilan bolgelerde ise, 100 um seramik iist kaplama kalinligina sahip
numunede %59,6 Zr, %25,4 O, %12,4 C ve %2,4 Na elementleri, 200 um seramik tist
kaplama kalinligina sahip numunede %59,9 Zr, %21,9 O, %12,4 C, %2,4 Na, %2,2 F,
0,7 Cl, 0,6 Hf elementleri, 300 um seramik iist kaplama kalinligina sahip numunede
ise %64,7 Zr, %22,0 O, %11,6 C, %1,1 Na, %0,7 Hf elementleri dedekte edilmistir.
Zr ve O elemetleri zirkonya kaynakli, Na ve CI elementlerinin tuz kalintilarindan
kaynakli ve C, F ve Hf elementlerinin ise altlik malzemeden mindr difiizyon nedeniyle
dedekte edildigi diisiiniilmektedir. Kaplamasiz numunede 2 ile numaralandirilan
bolgede, %37,8 Ni, %14,9 Cr, %11,6 C, %11,4 Fe, %9,5 Na, %7,2 Cu, %3,6 Zn, %1,9
0 %1,2 CI, %0,8 Al elementleri dedekte edilmistir. Bu veriler, Sekil. 7.7.’de verilen
EDS wverileri ile karsilastirildiginda 6zellikle Ni, Cr ve Fe element yiizdelerinin
azaldig1 gbze carpmaktadir. Bahsi gegen bu bolgede, NaCl tuz kalintilarinin

yogunlugundan dolay1 Ni,Cr ve Fe elementlerinin az bulundugu sdylenebilir.

Song Y. ve ark., NaCl ve su buhari ile NiCrAlY + YSZ termal bariyer kaplamanin
1050 °C'deki dongiisel korozyon davranisini test etmislerdir. Kaplamanin basarisizligi
esas olarak bag kaplamasi ile YSZ arasinda ara yiizeye yakin bir bolgede meydana
gelmis, NaCl buhart ile gerceklestirilen 50 dongii korozyon testi sonucunda tetragonal
ZrOz2'den monoklinik ZrOz'ye faz donilisimii gozlenirken, NaCl + su buhar ile
gerceklestirilen korozyon testi sonucunda ZrOzmnin faz doniistimii olmadigr ve
korozyon testlerinde su buhar1 mevcudiyetinde TGO kalinligmin arttigini

bildirmislerdir [80].

7.7. Termal Sok Testi Sonuclari

Termal sok testi sirasinda kaplamanin hizli bir sekilde 1sitilmasi ve sogutulmasi, oksit
tabakasinda meydana gelebilecek hasar1 artirmaktadir. Termal sok ve bozulma
karsisinda kaplama dayanikliligi, kaplama tozlarmin yapismasina ve oksit tabakasina
bagl olarak degisebilmektedir. Ust kaplamanm kirilma tiplerinden biri, TGO
tabakasinin biiyiimesinden kaynaklanan arayiiziin yakinindaki iist kaplamanin
par¢alanmasidir  [57]. 7.7.1. ve 7.7.2.’de 1200 °C sicaklikta 8 dongii seklinde

gerceklestirilen termal sok testi sonrasi optik mikroyap1 goriintiileri, SEM goriintiileri
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ve EDS analizleri verilmis ve sonuglar yorumlanmustir.

7.7.1. Termal Sok Testi Sonrasi Inconel 601 Mikroyapisi

Sekil.7.25’de termal sok testi sonrasi altlik malzeme Inconel 601 e ait optik

mikroyap1 goriintiileri verilmistir.

Sekil.7.25. Termal sok testi sonrasi altlik malzeme Inconel 601 e ait optik mikroyap1
gorintiileri. (a) 100 um (b) 50 pum skala.

Siiper alagimlarda ¢okeltilerin boyut dagilimi 1s1l islem sicakligindan etkilenmektedir.
Optimum 1s1l islem sicakligindan daha yiiksek sicakliklara maruz kalan siiper
alasimlarda ¢okelti kabalagsmasi veya daha da yiiksek sicakliklarda ¢ozlinme
gergeklesmektedir. Kisa siireli yiliksek sicaklik 6zellikleri i¢in, kiigiik, ince dagilmis y'
¢okelti pargaciklar1 arzu edilmektedir [81]. 1200 °C 8 dongii seklinde gergeklestirilen
termal sok testi sonrasi 2:50:40 oranlarinda sirasiyla CuClz, C2HsOH ve HCI ile
hazirlanan daglama ¢ozeltisiyle daglanan altlik malzeme Inconel 601°e ait optik
mikroyap1 goriintiileri incelendiginde, Ostenitik bir tane yapisi gézlemlenmektedir.

Inconel 601 i¢in optimum 181l islem sicaklig1 1095-1175°C araliginda olmasi nedeniyle
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[81], .y' faz1 ve karbiir yapilarinin ¢ézlindiigii diistiniilmemektedir. y' faz1 ve karbiir
yapilarinin mikroyapida c¢ok kiiciik olmasindan kaynakli, optik mikroyapi
goriintiilerinde konumlarin1 belirlemek zor olmasiyla birlikte, mikroyapi termal sok

oncesi altlik malzeme mikroyapisindan oldukea farklidir.

Keogh M.M.’nin yaptig1 ¢caligmada, 1021 °C sicaklikta bir saat ¢ozelti tavlamasi ve
760°C sicaklikta 8 saat yaslandirma sertlesmesi uygulanan ve 100 ml etanol, 100 ml
HCI, 5 g CuCl ile hazirlanan daglama ¢dzeltisiyle daglanan Inconel 718 nikel esash
stiper alasimin mikro yapist da benzer sekilde Ostenitik tane yapist gostermektedir

[82].

Sekil.7.26. 1021 °C sicaklikta bir saat ¢ozelti tavlamasi ve 760°C sicaklikta 8 saat
yaslandirma sertlesmesi uygulanan Inconel 718 optik mikroyapisi [82].
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Sekil. 7.27. 750 °C'de 1000 saat bekletildikten sonra Inconel 740H'nin mikro yapisi
(a,b) Transmisyon elektron mikroskobu (c,d) taramali elektron mikroskobu [83].

7.7.2. Termal Sok Testi Sonras1 Kaplamalara Ait SEM Analizleri

Plazma sprey islemi sirasinda olusan ¥ -Al203 fazinin bir kismi termal ¢evrim sirasinda
a- Al203 doniismektedir. Termal sok sonrasi kaplama hasarimin en biiyiik nedeni, faz
doniistimii nedeniyle gozlenen hacim ve porozite degisimidir. Bunun yani sira, APS
yontemi ile iiretilen termal bariyer kaplamalar yogun gozeneklilik icermesi nedeniyle
TGO olusumu sirasinda meydana gelen hacim degisimi konusunda avantaj
saglamaktadir [4,51]. Termal sok testi sonrasi alman SEM gdriintiileri yiizeyden
alinmasi nedeniyle TGO katmani goézlemlenememistir. Ancak kaplamalarda catlak
olusmamasindan dolayr TGO olusumu faz doniisiimii sirasinda hacim degisiminin
kaplamaya biiylik oranda zarar verecek miktarda olmadigi ve seramik {ist kaplamanin
APS teknigi ile iiretilmesine bagli olarak seramik iist kaplamada porozite oraninin
yiiksek olusunun bu faz doniislimi sirasindaki hacim degisimiyle kaplamanin

pargalanarak zarar gérmemis olmasinin nedeni oldugu diistiniilmektedir.
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EM HV: KV WD:15. ] .| VEGAWTESCAN
View field: 804.3 um Det: BSE 200 ym 7
SEM MAG: 250 x  Date(m/dly): 01/09/23

Sakarya University n

SEM HV: 20.00 kV WD: 15.00 mm ¥ VEGAW TESCAN
View field: 804.3 ym Det: BSE 200 ym
SEM MAG: 250 x Date(m/dfy): 01/09/23

»
Sakarya University n

SEM HV: 20.00 kV WD: 15.00 mm VEGAW TESCAN
View field: 804.3 ym Det: BSE 200 um 7
SEM MAG: 250 x Date(m/dfy): 01/09/23

Sakarya University n

Sekil.7.28. Termal sok testi sonrasi yiizeyden alinan SEM goériintiileri. (a) 100 um
(b) 200 pm (c) 300 pwm seramik tist kaplama kalinligina sahip numuneler.

Sekil.7.28°de termal sok testi sonrasi yiizeyden alinan SEM goriintiileri verilmistir.
Termal sok testi sonrasinda, 6zellikle 300 um seramik {ist kaplama kalinligina sahip

numunenin mikro yapisinda %8 YSZ toz partikiillerinin birbirine yaklastigi ve buna
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bagl olarak gozeneklilik ve kaplama igerisindeki siireksiz acikliklarin azaldigi

gorililmektedir.

Yiiksek sicakliklarda (>1000-1200 °C), sinterlenme ve faz doniisimi gibi ek
mekanizmalar termal bariyer kaplamalarin bagarisiz olmasina neden olmaktadir. APS
yontemi ile iiretilen ve gozenekli bir yapiya sahip olan termal bariyer kaplamalarda,
900 °C iizerindeki sicakliklarda kaplama yapisinda sinterlenme etkisi goriilmektedir.
Sinterlenme etkisi sonucunda termal iletkenlik artarken, bag kaplama, seramik iist
kaplama ve siiper alasim i¢in sinterlenme hizi ve termal genlesme katsayisinin

uyumsuzlugu kaplamada ek gerilimlere neden olmaktadir [84-86].

1200 °C sicaklikta 8 dongili seklinde gerceklestirilen termal sok testi sonrasinda
kaplamalardaki gozeneklilik oraninin diismesi ve kaplama yogunlugunun artmasinin
temel nedeni sinterlenme etkisidir. Ancak sinterlenme etkisine bagli olarak
gozeneklilik oraninin azalmasi, daha yiiksek sicakliklarda ve uzun siireli servis
kosullarinda TGO tabakasi kalinligimin artmasi goz oniine alindiginda, kaplama
biitiinltigli konusunda bir dezavantaj olarak karsimiza ¢ikmaktadir. Bu nedenle, termal
sok testi sonrasi incelenen mikro yap1 goriintiileri dogrultusunda, Inconel 601 altlik
malzeme i¢in 100 ve 200 um seramik {ist kaplama kalinligina sahip olan numunelerin

kaplamanin parcalanma ihtimali agisindan ¢ok daha giivenli oldugu sdylenebilir.

Kaplan M. ve Karaoglanlt A.C., APS teknigi ile tirettikleri CoNiCrAlY bag kaplama
ve YSZ igeren seramik iist kaplamali TBC'lere firin termal dongii testleri yapmiglardir.
Termal dongii testlerinin ardindan kesit mikroyapisinda kaplama ara yiizeyinde Al203
faz1 basta olmakla birlikte Cr20s3, (Co, Ni)O fazlarin1 gézlemlemislerdir. Seramik iist

kaplamada yiiksek sicakligin etkisi ile sinterlenme etkisinin gergeklestigini

bildirmislerdir [87].
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Sekil.7.29. CMSX-4 altlik malzemesine uygulanan NiCoCrAlY bag kaplama ve APS
%8 YSZ seramik tist kaplamanin 1050°C'de dongiisel oksidasyon altinda ytiksek
sicakliga maruz kalmasinin ardindan TGO gelisimi [87].

Postolenko V., bag kaplamasi NiCoCrAlY ve seramik iist kaplamasi APS %8 YSZ ile
CMSX-4 altlik malzemesi lizerine termal bariyer kaplama uygulamasi sonrasi, 25
termal dongtliden sonra (1050°C'de 50 saat) ince bir TGO katmaninin olustugunu, TGO
kalinligr artisinin  yliksek sicakliga maruz kalma siiresinin artis1 ile birlikte
gerceklestigini, 1050°C'de 960 saate karsilik gelen, 480 termal dongiiden sonra
numunede en kalin TGO gozlendigini bildirmistir [86].

Johari A.D. ve digerleri, Nimonic 263 siiper alasim1 {izerine APS yontemiyle dubleks
YSZ ve bes katmanli GZ uygulamiglardir. TBC 6rnekleri 1100 °C'de 100 saat siireyle
gerceklestirilen sprey ve izotermal 1sil islem testine tabi tutulmustur. YSZ TBC,
izotermal 1s1l islemden sonra, esas olarak termal dongii testi sirasinda olusan gerilimler
ve termal sprey uygulamasindan kaynaklanan ¢atlaklari absorbe edememesi nedeniyle

basarisiz oldugunu diisiiniilmektedir [88].
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Sekil.7.30. Termal dongiiden (1 dongii) sonra 1s1l islem gormiis YSZ kaplamanin
enine kesit mikro yapisi [88].

7.7.3. Termal Sok Testi Sonras1 Kaplamalara Ait EDS Analizleri

Sekil.7.30.’da 100 um, 200 pm ve 300 um seramik iist kaplama kalinligina sahip
numunelerin termal sok testi sonrasi yiizeyden alinan EDS analizleri verilmistir. 1200
°C yiiksek sicakliga maruz kalan numunelerde, bag ve seramik iist kaplama arasinda
TGO tabakasinda olusan Al203, Cr20s ve karisik oksit olusumuna bagli olarak,

ylizeyden alinan EDS verilerinde Al ve Cr elementlerine rastlanmamustir.

SEM HV: 20.00 KV  WD: 15.00 mm 1 I | VEGAW TESCAN
iew field: 201.1 um Det: BSE
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SEM HV: 20.00 kV WD: 15.00 mm | | VEGAW TESCAN

SEM HV: 20.00 KV WD: 15.00 mm Le v v v 10000 VEGAW TESCAN
ew field: 201.1 um Det: BSE

Sekil.7.31. Termal sok testi sonrasi yiizeyden alinan EDS analizleri. (a) 100 um (b)
200 um (c) 300 um seramik iist kaplama kalinligina sahip numuneler.
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1 ile numaralandirilan bolgelerde, 100 um seramik iist kaplama kalinligia sahip
numunede %48,6 Zr, %32,2 O, %14,6 C, %3,5 F ve %1,1 Mg elementleri, 200 um
seramik iist kaplama kalinligia sahip numunede %63.8 Zr, %23,2 O, %11,5 C, %1
Na, %0,6 Hf elementleri, 300 um seramik iist kaplama kalinligina sahip numunede ise
%56,4 Zr, %29,1 O, %I13,2 C, %1,2 Na clementleri dedekte edilmistir. 2 ile
numaralandirilan bolgelerde ise, 100 um seramik iist kaplama kalinligina sahip
numunede %65,3 Zr, %22,5 O, %11,5 C ve %0,7 Hf elementleri, 200 um seramik {ist
kaplama kalinligina sahip numunede %51,8 Zr, %36,2 O, %8,5 C, %2,2 Na, %1,3 Mg
elementleri, 300 um seramik iist kaplama kalinligina sahip numunede ise %61,1 Zr,
%25,7 O, %13,3 C elementleri dedekte edilmistir. Zr ve O elemetleri zirkonya
kaynakli, C, Na, Mg ve Hf elementlerinin ise altlik malzemeden minér difiizyon

nedeniyle dedekte edildigi diisiiniilmektedir.

7.7.4. Termal Sok Testi Sonras1 Mikrosertlik Ol¢iimleri

Termal sok testi sonras1t mikrosertlik 6l¢timleri Cizelge 7.7.’de verilmistir.

Cizelge. 7.7. Termal sok testi sonrasi mikrosertlik 6l¢iimleri.
Sertlik degeri (HV 0,1)

Sertlik ol¢iimii alinan kisim | 1.6l¢iim | 2.6l¢iim Ortalama
100 pm kaplama 1276 1134 1205
200 pm kaplama 1142 1062 1102
300 pm kaplama 1048 1069 1058,5
Kaplamasiz numune 924 841 882,5

Cizelge 7.4. ve Cizelge 7.7. karsilagtirildiginda, termal sok testi sonrasi
kaplamalardaki mikrosertlik degerlerinin termal sok testi Oncesi kaplamalardaki
mikrosertlik degerlerinin yaklagik bir bucuk - iki kati oldugu goriilmektedir.
Kaplamasiz altlik malzemenin termal sok testi sonrast mikrosertlik degerlerinin termal
sok testi Oncesi sertlik degerlerinin yaklasik dort kati oldugu gézlemlenmektedir.
Kaplamalardaki mikrosertlik degerlerindeki bu artis, seramik {ist kaplamada meydana
gelen sinterlenme etkisiyle birlikte gdzeneklilik oraninin diismesi, buna bagl olarak
kaplama yogunlugunun artmasina baglanmaktadir. Vickers mikrosertligi, sertlestirme
faz1 v’ mn boyut, sekil, hacim oran1 ve dagilimi ile iliskilidir. Altlik malzemenin sertlik

degerlerinin artis1 ise, termal sok testi sonrasi y’ fazi boyutunun kii¢iilmesine buna
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baglh olarak da ince 7y’ faz1 c¢okelmesiyle y’ hacim fraksiyonunun artmasina

baglanmaktadir. Bu sonug, benzer sekilde literatiirdeki diger c¢aligmalarla da

desteklenmektedir [89, 90].
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8. SONUCLAR ve ONERILER

Inconel 601 siiper alagimindan imal edilen 16 mm ¢apinda, 400 mm uzunlugundaki igi

dolu ¢ubuk numune, tel erozyon yontemi ile kesilerek 16 mm ve 11,28 mm ¢aplarinda

ve 7 mm kalinlikta numuneler elde edilmistir. Ardindan numunelere uygulanan termal

bariyer kaplama sonrasi incelenen korozyon ve termal sok dayanimlarina ait sonuglar

ve Oneriler asagida maddeler halinde siralanmistir.

1.

16 mm ve 11,28 mm ¢aplarinda ve 7 mm kalinliktaki numunelere, bag kaplama i¢in
NiCrAlY tozu, seramik iist kaplama icin %8 YSZ tozu kullanilarak seramik iist
kaplama kalinlig1 yaklasik 100, 200 ve 300 um, bag kaplama kalinlig1 ise yaklagik

150 pum olan termal bariyer kaplamalar basari ile iiretilmistir.

. Altlik malzemelerin optik mikroyapt goriintiilerinde, MC karbiirleri, M23Cs

karbiirleri, y' fazi, Ti bakimindan zengin karbonitriirler, kristallesmemis taneler ve

ikizlenmeler gézlemlenmistir. Beklenildigi gibi, y"” faz1 gézlemlenmemistir.

. TBC kaplamali numunelere ait SEM goriintiilerinde seramik {ist kaplamada

gozenekler, catlaklar ve ergimemis parcaciklar gozlemlenmistir. TBC uygulama
tekniklerinin farkli olusunun yani sira islem parametrelerinden piiskiirtme mesafesi
ve plazma ark giicii farkliliklar1 nedeniyle seramik iist kaplama ve bag kaplama
mikroyapilarinda farkliliklar gozlemlenmistir.

Altlik malzemeye ait EDS verilerinde Ni, Cr, Fe, Al, Ti ve Si elementleri
gozlemlenmistir. Bag kaplamaya ait EDS verilerinde Ni, Cr ve Al elementleri ve
ayrica W,C ve Si elementleri de diisiik oranda gézlemlenmis olup bu durum, altlik
malzemeden bag tabakaya mindr bir diflizyon oldugunu gostermektedir. Seramik
ist kaplama ait EDS verilerinde ise Zr ve O elementleri gézlemlenmistir. Y
elementi yiizdesinin diger elementlere gore ¢ok daha diisiik olmas1 nedeniyle EDS
verilerinde dedekte edilememistir.

XRD analizlerinden Numune 1 i¢in Y0.19Zr1.810; 4o, Numune 2 i¢in O3.87Zr1.74Y0.26
ve ZrO2, Numune 3 i¢in Y0.19Zr1810, o, Ve ZrO2, Numune 4 i¢in Ni2.8sWo.32Cros,

Nia, CrNi ve Fes difraksiyonlar1 alinmustir.

. Elektrokimyasal korozyon hizlar1 incelendiginde, korozyon dayanimi en diisiik

olan numunelerin kaplamasiz numuneler, korozyon dayanimi en yiiksek olan
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numunelerin 100 um kalinliginda seramik tiist kaplamaya sahip numuneler oldugu
gozlemlenmistir. TBC kaplamali ve kaplamasiz numuneler yiiksek sicaklik
korozyonu agisindan da degerlendirilebilir.

7. Elektrokimyasal korozyon sonrasi numunelerin SEM goriintiileri incelendiginde,
kaplamasiz numunelerde hem c¢ukur korozyonu hem lokalize korozyon
gdzlenirken, 100 ve 200 pm kalinliginda seramik iist kaplamaya sahip numunelerin
lokalize korozyona ugradigi, 300 200 pm kalinli§inda seramik tist kaplamaya sahip
numunenin ise gozenek miktarinin diger numunelere gére daha yiiksek oldugu
gozlemlenmistir.

8. Termal sok testi sonrasi althik malzeme Inconel 601°de Gstenitik tane yapisi
gbzlenmis olup, y' faz1 ve karbiirler, mikroyapida ¢ok kii¢iik olmasindan kaynakli
olarak gbzlemlenememistir. ileride yapilabilecek benzer calismalarda, cok daha
kiiciik skalalarda mikroyap1 goriintiileri alinarak y' faz1 hacim fraksiyonlar1 termal
sok dncesi ve sonrasi i¢in incelenerek yorumlanabilir.

9. Termal sok testi sonrasinda kaplamalardaki gdzeneklilik oranmin diismesi ve
kaplama yogunlugunun artmasmin temel nedeni sinterlenme etkisidir. 300 um
seramik st kaplama kalinligina sahip olan numunenin gézeneklilik miktari, 100
ve 200 um seramik iist kaplama kalinligina sahip olan numunelerin gézeneklilik
miktarina kiyasla daha diistiktiir. Daha yliksek sicakliklarda ve uzun siireli servis
kosullarinda TGO tabakasi kalinliginin artmasi goz oniine alindiginda, Inconel 601
althk malzeme i¢in 100 ve 200 um seramik iist kaplama kalinligina sahip olan
numunelerin kaplamanin pargalanma ihtimali agisindan ¢ok daha giivenlidir.

10.Kaplamalarin termal sok testi Oncesi ve sonrasi mikrosertlik degerleri
karsilastirildiginda, termal sok sonrasi mikrosertlik degerlerinin termal sok testi
oncesi kaplamalardaki mikrosertlik degerlerinin yaklasik bir buguk - iki kat1 oldugu
gozlemlenmistir. Sertlik degerlerindeki bu artisin nedeni, seramiklerin sinterlenme
etkisinden kaynaklanmaktadir. Inconel 601 altllk malzemenin Vickers sertlik
degerindeki artis ise y' fazinin hacim ve boyut degisimine baglanmaktadir.

11. TGO tabakasinin biiylime davranisini1 gérebilmek ve faz doniistimiinii gozlemlemek
adina, termal sok testi belirli dongii araliklarinda SEM kesit mikro yapisi, EDS ve
XRD analizleri veya EPMA(Elektron prop mikro analiz) benzeri ileri

karakterizasyon teknikleri kullanilarak yorumlanabilir.
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EKLER

Ek.1. 011,28 mm x 7 mm numune i¢in TBC kaplama aparati sikma parcasi
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Ek.2. @16 mm x 7 mm numune i¢cin TBC kaplama aparati sikma parcasi
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Ek.3. TBC kaplama aparati (plaka)
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