ISTANBUL TEKNIK UNIiVERSITESI % FEN BIiLIMLERI ENSTITUSU

YUKSEK SiLISYUM VE MOLIBDEN iCEREN DOKME DEMIRLERIN KUTU
ALUMINIZASYONU VE YUKSEK SICAKLIK OKSIDASYON
DAVRANISININ INCELENMESI

YUKSEK LiSANS TEZi

Fatih KURT

Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dah

Uretim Metalurjisi ve Teknolojileri Miihendisligi Programi

AGUSTOS 2017






ISTANBUL TEKNIiK UNIiVERSITESI * FEN BIiLIMLERI ENSTITUSU

YUKSEK SiLISYUM VE MOLIBDEN iCEREN DOKME DEMIRLERIN KUTU
ALUMINIZASYONU VE YUKSEK SICAKLIK OKSIDASYON
DAVRANISININ INCELENMESI

YUKSEK LiSANS TEZI

Fatih KURT
(506151225)

Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dah

Uretim Metalurjisi ve Teknolojileri Miihendisligi Programi

Tez Damismani: Yrd. Do¢. Dr. Nuri SOLAK

AGUSTOS 2017






ITU, Fen Bilimleri Enstitiisii’niin 506151225 numarali Yiiksek LisansOgrencisi Fatih
KURT, ilgili yonetmeliklerin belirledigi gerekli tiim sartlar1 yerine getirdikten sonra
hazirladig: “YUKSEK SILISYUM VE MOLIBDEN ICEREN DOKME DEMIRLERIN
KUTU ALUMINIZASYONU VE YUKSEK SICAKLIK OKSIDASYON
DAVRANISININ INCELENMESI” baslikl1 tezini asagida imzalar1 olan jiiri niinde
basari ile sunmustur.

Tez Danismani : Yrd. Dog. Dr. Nuri SOLAK ...,
Istanbul Teknik Universitesi

Jiiri Uyeleri : Yrd. Do¢. Dr. C. Fahir ARISOY e,
Istanbul Teknik Universitesi

Do¢. Dr. Aliye ARABACI e
Istanbul Universitesi

Teslim Tarihi : 11 Agustos 2017
Savunma Tarihi : 15 Agustos 2017






Aileme,






ONSOZ

Yaninda calismaktan onur duydugum, ilgisi ve destegiyle lisans ve yiiksek lisans
egitimimde yanimda olan, tez calismamda maddi manevi destegini esirgemeyen
saygideger hocam Yrd .Dog. Dr Nuri SOLAK’a sonsuz tesekkiirlerimi sunarim.

Tezimle ilgili deneylerim esnasinda yardimlarini benden esirgemeyen Yiik. Miih.
M.Emin KONDAKCI’ya ve Ar. Gor. Gizem SOYDAN’a ve numunelerin analizleri
konusunda elinden gelen yardimi esirgemeyen Ar. Gor. Cagatay YELKARASI'na
tesekkiir ederim.

Lisans hayatim boyunca birlikte oldugum ve yiiksek lisans boyunca ayni ¢alisma
ortamin1 paylastigim Sena DAYIOGLUGIL, Anil DEMIRKESEN, Efe YARIS, Cem

KINCAL, Kiibra SADE, Cagr1 OZTURK ve Sinan BOSNA ya en igten tesekkiirlerimi
sunarim.

Ayrica beni bu giinlere getiren, hi¢cbir destegini benden esirgemeyen, hep yanimda
olan sevgili aileme en igten minnetlerimi sunarim.

Agustos 2017 Fatih KURT
(Metalurji ve Malzeme Miihendisi)

vii






ICINDEKILER

Sayfa

ONSOZ....eereeiiieieieie ettt vii
ICINDEKILER .........oooviiiiieceeeeeeeeevee ettt ix
KISALTIMALAR ..ottt ettt ettt re st e Xi
CIZELGE LISTESI ........coooiiioeeceeeeeeeeeeeeee e, Xiii
SEKIL LISTEST ...ttt XV
OZET...couunieee e Xvii
SUMMOARY oottt sttt e st b na ettt e reebennens XXi
Lo GIRIS . ceven ettt ettt 1
0 R <4 1 N i o V- T AP 2

2. OTOMOTIVDE KULLANILAN DOKME DEMIRLER................cccccoevunnnnn.. 5
2.1 Gri DOKME DEmITIEr ......ccoiiiiiiiiiiiiic e 5
2.2 Vermikiiler Grafitli DOkme Demirler.........ccceeiiiiiieeiiiiiiic e 6
2.3 Kiiresel Grafitli DOkme Demirler ..........ccccoiiiiiieiiiiiie e 7
2.4 Yiiksek Silisyum-Molibden Iceren Dokme Demirler ...........cooveverrverrieevernnnns 8
3. ALUMINIZASYON YONTEMLERI VE INTERMETALIKLER ................ 11
3.1 AIMINIZasyon YONtEMICT ........cooveiieiiiiiiieieiee st 11
3.1.1 Kimyasal buhar DIriKtirme ...........ccoeoi i 11
3.1.2 CamuUr fUZYONU......oeiiiiiiieiii e 12
3.1.3 S1cak daldirma..........c.oeeeiiiiiiii e 12
3.1.4 Fiziksel buhar DIFIKLIME .......covvieieee e 13

3 L5 PIaZMA SPIEY ..ttt ettt 14
3.1.6 Kutu aliiminizasyonu YONtEMI ........cccveivereeriereesieereseesieesie e 15
3.1.6.1 KUt tOZ IGETIZI...ceviiuriiiiiiiiiii et 16
3.1.6.2 Kutu aliiminizasyon parametreleri ve reaksiyonlart ...........ccccoeueeee. 17

3.2 Demir Aliiminyum IntermetaliKIeri ...........cccorvvevricueiieriicresieieeee e 18
4. LITERATUR CALISMALARI ..........cocoooviitiieeeeeeeeeeeeee e 21
5. DENEYSEL CALISMALAR ... 25
5.1 Numune Hazirlama ..........eeeeiiiiiiiiiiiiiii et 25
5.2 Kutu AIGMINIZASYON ..ouviiiiiiiiiiiiieiieeisee s 25
5.3 OkSidasyon DENEYIETT .......cc.eiiriiiiieieieie e 26
5.4 Numunelerin KarakterizaSyOnU.............ccceiieiieiiieieeie e seese e, 27
5.4.1 XRD @NAKIZIE.c..ceiieiieiiieeeie ettt nneas 27
5.4.2 SEM V€ EDS @NAHZI ..c.vovviiiiiiiieseee e 27
5.4.3 Optik MiKroskop analizi..........cccoeieiiiiiiiiiiicee e 27

6. DENEYSEL SONUCLAR..........ooiiiii ettt 29
6.1 750 °C’de Kutu Aliiminizasyonu Uygulanan Numuneler..............ccccccovevennnnnn 30
6.1.1 KS750-15-6 NUMUNEST ..cuviiviiiiiiiesieeiesie et 30
6.1.2 KS 750-15-12 NUMUNEST ....cvveieeriesieeieeiesieesieeeeseeie e ssaessesseessnesaesseessens 31
6.1.3 KS750-15-18 NUMUNEST ....coveiiiiiieiiieieiie e 33
6.1.4 KS750-30-6 NUMUNEST ..cvveivreireiesieeieeiesiee e eeeseeieseessneseeeseessaessesseessens 34



6.1.5 KS750-30-12 NUMUNES ..o 36

6.1.6 KS750-30-18 NUMUNESI ...c.vveviiiieieciesieecie et 37
6.1.7 750 °C’de kutu aliiminizasyonu uygulanan numunelerin sonuglarinin
INCEIENMEST ...t re e 39
6.2 850 °C’de Kutu Aliiminizasyonu Uygulanan Numuneler.............cccooeevinennns 41
6.2.1 KS850-15-6 NUMUNES ....eevvieriiiiieiiiiesieesie e seesie et sae e sne e 41
6.2.2 KS850-15-12 NUIMUNESI ....veevieiiiieiie et e eee e e sire ettt srae e ne e 42
6.2.3 KS850-15-18 NUMUNESI ...c.vveviiiieieiiesieerie e 44
6.2.4 KS850-30-6 NUMUNEST .....vveeiieiiiieieeciieeitee st ste e steeeste e st e reesraeebeesneeene e 45
6.2.5 KS850-30-12 NUMUNESI ...cvvveviiivieieiie e esie et sae e sae e sre e ens 47
6.2.6 KS850-30-18 NUIMUNESI ....eeeveeiiiieiieiie ettt ettt sae e e e 48
6.2.7 850 °C’de kutu aliiminizasyonu uygulanan numunelerin sonuglarinin
INCEIBNIMEST ...ttt e e e e et ee e 49
6.3 950 °C’de Kutu Aliiminizasyonu Uygulanan Numuneler.............c.ccccoevinennenn 51
6.3.1 KS950-15-6 NUMUNEST ...c.vveiiieiiiieiee st eite ettt ettt srae et e e ne e 51
6.3.2 KS950-15-12 NUMUNESI ..cvvveveirieieeiesieesie et 53
6.3.3 KS950-15-18 NUIMUNESI ....eeeveeiiiiiieeiieeiteesree e e siee e e sree e saaesnreesnneene e 54
6.3.4 KS950-30-6 NUMUNES ....eevvieieiirieieiie e esie et sie e e e e e ens 56
6.3.5 KS950-30-12 NUIMUNESI ...vveeveeiiieeiieiieesieeeeeesteesreeesteesieeestaesnaesveessnessee e 57
6.3.6 KS950-30-18 NUMUNESI ...cvvveveivicieiie it eie sttt 59
6.3.7 950 °C’de kutu aliiminizasyonu uygulanan numunelerin sonuglarinin
INCEIENMEST ...ttt et re e 60
6.4 OKSIdaSyONn DENEYIEIT ........cciiiiiiiiiesieie e 63
7. SONUCLARIN DEGERLENDIRILMESI .........cccooooiiiiiiiieeceeeeeee e, 67
KAYNAKLAR ..ttt e e e e e e e s s e e bbb r e e e e e e e e s santbraeeeeeas 71
L0 Y7€) 00317 | 15T 77



KISALTMALAR

Yiiksek Si-Mo : Yiiksek Silisyum ve Molibden igeren kiiresel grafitli dokme demir

KBB : Kimyasal Buhar Biriktirme

FBB : Fiziksel Buhar Biriktirme

SEM : Scanning Electron Microscope

XRD : X-Ray Diffractometry

EDS : Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy
HMK : Hacim Merkezli Kiibik

YMK . Yiizey Merkezli Kiibik

Xi






CIZELGE LiSTESI

Sayfa

Cizelge 2.1 : Yiiksek Si-Mo iceren dokme demir kompoziSyonu. ............cccvevervrnenne. 9
Cizelge 3.1 : Fe-Al ikili denge diyagramindaki fazlarin oda sicakliginda kristal

yapilari, sertlikleri ve % atomik Al oranlart. ........ccccovvviiiiinicnnennnn 19

Cizelge 6.1 : Uretim parametreleri ve numune iSimleri. ........cocooeevevererererereereerennnn, 29

Xiii






SEKIL LISTESI

Sayfa
Sekil 2.1 : Gri dokme demirin MiKrOYapIST .....cvviiiiviiiiiiieiiieeiiie e 5
Sekil 2.2 : Vermikiiler grafitli dokme demirin mikroyapist ........ccoccvvveiiiiciicniennene 7
Sekil 2.3 : Kiiresel grafitli dokme demirin mikroyapisi........cccceevvveiiiiniiieeiniensiinens 8
Sekil 2.4 : Yiiksek Si-Mo iceren dokme demirin mikKroyapist ..........ceevevververeninenne 9
Sekil 3.1 : Plazma sprey yonteminin sematik goSterimi.......cccvvvvevivereieeiieeresiinnnnn, 15
Sekil 3.2 : Kutu semantasyonu sematik OSTETImMI .......cccuververiveeieeniiierieeiee e 16
Sekil 3.3 : Al-Fe ikili denge diyagrami ........ccccoeeveiiniiiinieeinne e 19
Sekil 5.1 : 1600 °C’ye ulasabilen tlp fIrn ........ccooeiiiiiiieic e 26
Sekil 6.1 : Ks750-15-6 numunesine ait XRD Spektrumu ...........ccccovveveiieieciecnennn, 30
Sekil 6.2 : Ks750-15-6 numunesinin optik mikroskop gorintisii...........cc.cceevrvennnne. 31
Sekil 6.3 : Ks750-15-12 numunesine ait XRD Spektrumu ..........c.ccccevvevveiveieiinennnn, 32
Sekil 6.4 : Ks750-15-12 numunesine ait SEM gOrintlisti .........cccoevererirenenienieennenn 32
Sekil 6.5 : Ks750-15-18 numunesine ait XRD Spektrumu ..........cccccceevevveiveiesnennnn, 33
Sekil 6.6 : Ks750-15-18 numunesine ait SEM gOrintlisii ........ccoceeverererenvnieniiennenn 34
Sekil 6.7 : Ks750-30-6 numunesine ait XRD Spektrumu ............cccocveverieieeriecinennnn, 35
Sekil 6.8 : Ks750-30-6 numunesine ait SEM goriintiisii ve ¢izgisel analizi........... 35
Sekil 6.9 : Ks750-30-12 numunesine ait XRD Spektrumu ..........cccccoevevvieieereiinennnn, 36
Sekil 6.10 : Ks750-30-12 numunesine ait optik mikroskop gorintiisii .................... 37
Sekil 6.11 : Ks750-30-18 numunesine ait XRD Spektrumu ...........ccccoevvrvrvneneennenn 38
Sekil 6.12 : Ks750-30-18 numunesine ait SEM goriintiisii ve ¢izgisel analizi.......... 38
Sekil 6.13 : 750 °C ‘de %15 saf Al i¢eren toz bilesiminde kutu aliiminizasyonu
uygulanan numunelerin XRD paternleri......ccccccoocvveerivereniieneenenienennn 39
Sekil 6.14 : 750 °C ‘de %30 saf Al bilesiminde kutu aliiminizasyonu uygulanan
numunelerin XRD paternlert ... 40
Sekil 6.15 : Ks850-15-6 numunesine ait XRD Spektrumu ..........ccccocevvivivieniennnn 41
Sekil 6.16 : Ks850-15-6 numunesine ait optik mikroskop gorintiisii ...........ccccvenee. 42
Sekil 6.17 : Ks850-15-12 numunesine ait XRD Spektrumu ...........ccccoevvvvrvieniennenn 43
Sekil 6.18 : Ks850-15-12 numunesine ait SEM gOrintisti .......cccoeveverervnvinneennenn 43
Sekil 6.19 : Ks850-15-18 numunesine ait XRD Spektrumu ...........ccoceevvvvrvneneennenn 44
Sekil 6.20 : Ks850-15-18 numunesine ait SEM goriintiisii ve ¢izgisel analizi......... 45
Sekil 6.21 : Ks850-30-6 numunesine ait XRD Spektrumu ..........cccccocevvivnviiniennne 46
Sekil 6.22 : Ks850-30-6 numunesine ait optik mikroskop gorintiisii ...........ccccveuee. 46
Sekil 6.23 : Ks850-30-12 numunesine ait XRD Spektrumu .........ccocceeerieieniciennnnn. 47
Sekil 6.24 : Ks850-30-12 numunesine ait SEM goriintiisii ve ¢izgisel analizi.......... 48
Sekil 6.25 : Ks850-30-18 numunesine ait XRD Spektrumu .........ccocevevieneeicnennenn. 48
Sekil 6.26 : Ks850-30-18 numunesine ait SEM gOrintlisii .........covvevvervenieicinennnn. 49
Sekil 6.27: 850 °C’de %15 saf Al igeren toz bilesiminde kutu aliiminizasyonu
uygulanan numunelerin XRD paternleri......ccccccoovvevevveresieeneeneeienennn 50
Sekil 6.28 : 850 °C’de %30 saf Al iceren toz bilesiminde kutu aliiminizasyonu
uygulanan numunelerin XRD paternleri......ccccccoocvvveiiverenieenieeninnieenennn 51

XV



Sekil 6.29 :
Sekil 6.30 :
Sekil 6.31 :
Sekil 6.32 :
Sekil 6.33 :
Sekil 6.34 :
Sekil 6.35 :
Sekil 6.36 :
Sekil 6.37 :
Sekil 6.38 :
Sekil 6.39 :
Sekil 6.40 :
: 950 °C’de %15 saf Al iceren bilesimde kutu aliiminizasyonu uygulanan

Sekil 6.41

Sekil 6.42 :

Sekil 6.43 :
Sekil 6.44 :

Sekil 6.45 :
Sekil 6.46 :

Sekil 6.47 :

Ks950-15-6 numunesine ait XRD spektrumu ..........cccocevvviineniciiennn, 52
Ks950-15-6 numunesine ait SEM goriintiisii ve ¢izgisel analizi............ 52
Ks950-15-12 numunesine ait XRD Spektrumu ...........cccccvvnvivinnnennen, 53
Ks950-15-12 numunesine ait SEM goriintiisii ve ¢izgisel analizi.......... 54
Ks950-15-18 numunesine ait XRD SpPektrumu ..........ccccccvervnvinnnennen, 55
Ks950-15-18 numunesine ait SEM goriintiisii ve gizgisel analizi.......... 55
Ks950-30-6 numunesine ait XRD Spektrumu .........cccooeiiiiniiiinnienen, 56
Ks950-30-6 numunesine ait SEM goriintiisii ve ¢izgisel analizi............ 57
Ks950-30-12 numunesine ait XRD Spektrumu ..........cccceveviiiinnnennen, 58
Ks950-30-12 numunesi ait SEM goriintiisii ve gizgisel analizi.............. 58
Ks950-30-18 numunesine ait XRD Spektrumu ..........ccccccveriniinnnennen, 59
Ks950-30-18 numunesine ait SEM goriintiisii ve ¢izgisel analizi.......... 60

numunelerin XRD paternleri.........cccccoovvveiiiieiieeiiecic e 61
950 °C’de %30 saf Al iceren bilesimde kutu aliiminizasyonu uygulanan
numunelerin XRD paternleri.........cccoccovvveviiiciiciicc e 62
750 °C’de 24 saat oksidasyon uygulanan numuneler.............c.cccoevenenne. 63
750 °C’de 24 saat oksidasyon uygulanan numunelerdeki oksit film
KalINIIKIATT 1o 64
750 °C’de 24 saat oksidasyon sonrasi optik goriitiiler.(Yiiksek Si-Mo (a),
ks750-30-12 (b), ks850-15-18 (c), ks950-30-6 (d) )...eevvvrvrrverirrirnennnn. 64
850 °C’de 24 saat oksidasyon uygulanan numunelerdeki oksit film
KalINIIKIATT oo s 65
850 °C’de 24 saat oksidasyon sonrasi optik goriintiiler (Yiiksek Si-Mo (),
ks750-15-6 (b), ks850-15-12 (c), ks950-30-18 (d)) .....erververvrrerrinrrannn. 66

XVi



YUKSEK SiLISYUM VE MOLIBDEN iICEREN DOKME DEMIRLERIN
KUTU ALUMINIZASYONU VE YUKSEK SICAKLIK OKSIDASYON
DAVRANISININ INCELENMESI

OZET

Giliniimiizde teknolojinin gelismesiyle birlikte o6zellikle otomotiv ve havacilik
sektortoriinde miisteri taleplerini karsilamak, kaliteden ve giivenlikten 6diin vermeden
iiretim yapabilmek her gegen giin daha zor hale gelmektedir. Miisteri taleplerini
kargilarken maliyetleri minumum diizeyde tutmak, g¢evreye duyarli sistemler
gelistirebilmek i¢in yapilan her ¢alisma malzemeleri daha agir kosullarda ¢aligmaya
zorlamaktadir. Otomotiv ve ucak sektoriinde kullanilan pek ¢ok malzemeden yiiksek
sicaklik, yliksek basing ve korozif ortamda yiiksek performans gostermesi
beklenmektedir.

Yeni malzeme tiretmek ve {iretim igin yeni tesisler kurulmasi maliyetlerin artmasina
sebep olacagindan, yeni malzeme iiretmek yerine hali hazirda kullanilmakta olan
malzemelerin iyilestirilmesi ve calisma kosullarina adapte edilmesi daha cazip bir
segenck olarak karsimiza ¢ikmaktadir. Endistride sik¢a kullanilan metalik
malzemelerin ¢esitli 6zelliklerini gelistirmek icin 1s1l iglem yapilmaktadir. Yapilan bu
1s1l islemler sayesinde metalik malzemelerin mekanik 6zellikleri istenilen diizeylere
cikarilabilmektedir. Ancak yiiksek sicaklik davraniglarini, asinma ve korozyon
direnclerini 1s1l islemlerle istenilen seviyelere ¢ikarabilmek miimkiin olmamaktadir.
Metalik malzemeleri ¢evresel etkilerden korumak adina yiizey kaplama tekniklerinin
kullanildig1 ve yiizey 6zelliklerinin iyilestirildigi bilinmektedir.

Otomotiv sektoriinde sikg¢a kullanilan ve yiiksek sicakliklara maruz kalan motor
parcalarinda yiiksek ses soniimleme ve uygun maliyetleri sebebiyle dokme demirler
tercih edilmektedir. Ancak dokme demirlerin yiiksek sicaklik oksidasyon
davraniglarinin ve yorulma direnglerinin diisiik olmasindan kaynakli ¢atlaklar, dokme
demirlerin mukavemetini ve Omriinii azaltmaktadir. Dokme demirlerin yiiksek
sicaklardaki mukavemetini arttirmak ve genlesip-biiziilmeye karsi olusan c¢atlaklar
engellemek icin alasim elementleri ilave edilmektedir. Alasim elementlerinin ilavesi
dokme demirlerde faz donilistim sicakligini arttirarak genlesip-bilizelmeye bagh
catlaklarin 6nlenmesini ve mukavemet artisin1 saglamaktadir. Bu sebeple 6zellikle
yiiksek sicaklarda ve basiglarda galisan egzoz manifoldu gibi motor pargalarinda
yiiksek silisyum ve molibden katkili kiiresel grafitli dokme demir kullanilmaktadir.
Son yillarda yakit veriminin artmasi i¢in gelistirilen sistemler ve egzoz emiisyonu gibi
cevresel kisitlamalar motor pargalarinin ¢alisma sicakliklarinin  daha fazla
yiikselmesine sebep olmustur. Kullanilmakta olan katkili dokme demirler mukavemet
olarak gereklilikleri yerine getirse de korozyon ve oksidasyona olan zayifliklar
nedeniyle gelistirilmeye ihtiya¢ duymaktadirlar.

Demir esasli malzemelerin ylizey 6zelliklerini gelistirmek i¢in yiizey modifikasyonu
endiistride sik¢a kullanilmaktir. Fe ve Al’nin birlikte olusturduklar intermetalik
bilesikler hafif, yogunluklar1 diisiik ve yiiksek sicakliklarda oksidasyona kars1
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dayanikli bilesiklerdir. Cesitli aliiminizasyon yontemleriyle (kimyasal buhar
biriktirme (KBB), fiziksel buhar biriktirme (FBB), plazma sprey, termal sprey, sicak
daldirma ve kutu aliiminizasyonu) demir esasli malzemelere aliminyum kaplama
yapildig1 bilinmektedir. Bu yontemlerin ¢ogu laboratuvar ortaminda kii¢iik ve diizenli
sekildeki pargalarin kaplanmast i¢in uygulanir. Sicak daldirma ve kutu
alliminizasyonu yontemi ise karisitk geometrideki parcalarin homojen olarak
kaplanmas i¢in tercih edilir. Sicak daldirma yonteminde, kaplanan malzemede istenen
intermetalik fazlarin olusmasi igin ek bir 1s1l islemle ihtiyag duyulmaktadir. Kutu
alliminizasyon yonteminde ise ikincil bir isleme gerek duymadan intermetalik fazlar
olusturulabilmektedir.

Bu tez c¢alismasinda, otomotiv sektoriinde i¢ten yanmali motorlarda manifold
malzemesi olarak kullanilan yiiksek Si-Mo katkil1 kiiresel grafitli dokme demirin kutu
alliminizasyonu incelenmistir. Farkli sicaklik, siire ve kutu kompozisyonun yiizeyde
olusan Fe-Al intermetaliklerinin kalinliklarina ve intermetaliklerin cinsine olan etkileri
arastirllmistir.  Yiizeyde olusan intermetalik fazlarin yiiksek sicaklik oksidasyon
direncini nasil etkiledigi incelenmistir. Taramali elektron mikroskobu (SEM), optik
mikroskop ve XRD analizleri kullanilarak yilizeyde olusan intermetalikler
incelenmistir. Ardindan aliminizasyon islemi uygulanan bu numuneler yiiksek
sicaklik oksidasyon testlerine tabii tutulmustur. Farkli intermetalik fazlarin ve farkli
kaplama kalinliklarinin yiiksek sicaklik oksidasyon davranisina etkisi arastirilmaistir.
Bu sonuglar kutu aliiminizasyon uygulanmamis yiiksek Si-Mo katkil1 kiiresel grafitli
dokme demir ile karsilastirilmistir.

Kutu aliiminizasyonu islemi i¢in sicakliklar; 750, 850 ve 950 °C olarak se¢ilmistir.
Islem siiresinin etkisini belirlemek icin 6, 12 ve 18 saatlik deneyler yapilmistir.
Belirtilen siire ve sicakliklar disinda, kutu aliiminizasyon isleminde kullanilan toz
karisiminin igerisindeki Al miktarinin etkisini belirlemek i¢in agirlik¢a %15 ve %30
saf Al igeren kutu toz bilesimi kullanilmistir. Kutu aliiminizasyon islemininden
¢ikarilan numuneler 750 ve 850 °C’de 24 saat oksidasyona maruz birakilmistir.

750 °C’de kutu aliiminizasyonu uygulanan numunelerde Fe>Als intermetaligi
gozlenmistir. Artan siireye bagl olarak yayman Al miktar1 arttigindan, deney siiresinin
artmasiyla intermetalik tabaka kalinligmin arttigi goriilmiistiir. Benzer sekilde, toz
bilesimi i¢indeki Al miktarinin fazla olmasinin intermetalik tabaka kalinligini
arttirdirg1 gozlenmistir.

850 °C’de kutu aliiminizasyonu uygulanan numunelerde intermetalik olusumu
gozlenmemistir. Ancak XRD piklerindeki kaymalar goz 6niinde bulundurularak kati
eriyik olusturdugu gozlenmistir.

950 °C’de ve %15 saf Al igeren toz bilesiminde kutu aliiminizasyonu uygulanan
yiiksek Si-Mo dokme demirlerinin tiimiinde Fe-Al intermetalikleri ve kati eriyik
bolgesi gozlenmistir. 6 ve 12 saat islem goren numunelerin yiizeyinde FeSi olustugu
gozlenmistir. FeSi tabakasinin altinda FesAl ve FesAl filminin altinda kati eriyik
bolgesi olusmustur. 18 saat islem uygulanan numunede ise siirenin artmasit Al
birikmesini kolaylagtirmis ve aliiminyumca zengin FeAls tabakasini olusturmustur.
FeoAls tabakasinin altinda, demirce zengin Fe-Al intermetaliklerini igeren gegis
bolgesi ve gecis bolgesinin altinda kati eriyik olustugu goriilmiistiir. 950 °C’de ve %30
saf Al igeren toz bilesiminde kutu aliiminizasyonu uygulanan yiiksek Si-Mo dokme
demirlerinin timiinde Fe»Als tabakasi, FeoAls tabakasinin altinda demirce zengin Fe-
Al intermetaliklerini iceren gecis bolgesi ve gegis bolgesinin altinda kat1 eriyik bolgesi
olustugu gorilmiistiir.
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Kutu aliiminizasyonu islemi uygulanan numuneler 750 ve 850 °C’de 24 saat
oksidasyona maruz birakilmistir. Hi¢bir islem uygulanmamis yiiksek Si-Mo dokme
demirinde 70- 150 pm oksit film goriilmiistir. 750 ve 950 °C’de kutu aliiminizasyonu
uygulanan numunelerin yiizeyinde intermetalik tabaka oldugundan, goriilen oksit film
kalinliklart ~10 pm’yi gegmemektedir. Ancak 850 °C kutu aliiminizasyonu uygulanan
numunelerde intermetalik kaplama olusmadigindan yiizeylerinde 50- 150 um oksit
film goriilmiistiir. Intermetalik kaplama olusturan yiizeylerde oksidasyona karsi
direncin yiikseldigi belirlenmistir.
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PACK ALUMINIZING OF HIGH SI-MO CAST IRON AND
INVESTIGATION OF HIGH TEMPERATURE OXIDATION BEHAVIOR

SUMMARY

Nowadays, with the development of technology, especially in the automotive and
aerospace industry, it becomes more and more difficult to manufacture without
compromising quality and safety in order to meet customer demands. While working
to meet customer demands, keep costs at a minimum and develop environmentally
sensitive systems forces the materials to work on heavier conditions. Many materials
used in the automotive and aircraft industries are expected to show high performance
in high temperature, high pressure and corrosive environments.

Since producing new materials and establishing new facilities for production increase
the costs, instead of producing new materials, it is a more attractive option to upgrade
the currently used materials and to adapt them to working conditions. Metallic
materials frequently used in the industry are heat treated to improve various properties.
Through heat treatment, the mechanical properties of the metallic material can be
increased to the desired level. However, it is not possible to increase high temperature
behaviors, wear and corrosion resistance at desired levels by heat treatment. Surface
coating techniques are known to improve the surface properties of metallic materials
and also, which are used to protect metallic materials from environmental influences.

Cast iron is preferred due to its high sound damping and cost-effectiveness in engine
parts which are frequently use in the automotive industry and exposed to high
temperature. However, high temperature oxidation behavior and low fatigue resistance
of cast iron cause the crack formation. These cracks reduce the strength and life of cast
irons.

Alloying elements add to increase the strength of cast iron at high temperatures and to
prevent cracks against expansion-shrinkage. For this reason, High Si-Mo cast irons are
used in engine parts such as exhaust manifold. Environmental constraints, such as
system developed for increased fuel efficiency and exhaust emissions in recent years
have cause engine temperatures to rise. Alloying elements added to cast irons provide
the requirements such as strength; however, they need to be developed due to their
weakness in corrosion and oxidation.

Surface modification are frequently used to improve the surface properties of iron-
based materials in industry. Fe-Al intermetallic compounds have low density and show
high properties against to high temperature oxidation. Its known that aluminum
coatings is applied to iron based materials by various aluminizing methods (Chemical
Vapor Deposition (CVD), Physical Vapor Deposition (PVD), Plasma Spraying,
Thermal Spraying, Hot Dipping and Pack Aluminizing).

Hot dipping and pack aluminizing methods are preferred for homogenous coatings of
parts with complex geometry. In hot dipping process, additional heat treatment is
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required to form the desired intermetallic phase in the coated materials. However,
intermetallic phase can be formed in pack aluminizing process without the necessity
of a secondary process.

In this study, high Si-Mo added spheroidal graphite cast iron, which used for engine
parts is aluminized by pack aluminizing method. The effects of different temperature,
time and pack composition on Fe-Al intermetallics phase and intermetallic thickness
have been investigated. The effects of Fe-Al intermetallics phases on high temperature
oxidation resistance have been examined. Intermetallics were investigated using
scanning electron microscopy (SEM), optical microscope and X-ray diffraction (XRD)
analysis.

These samples which were subjected pack aluminizing process were applied high
temperature oxidation tests. The effects of different Fe-Al intermetallic phases and
different coating thickness on high temperature oxidation behavior has been studied.
Pack aluminizing process was applied at 750, 850 and 950 °C. 6, 12 and 18 hours pack
aluminizing process were performed to determine the effect of the process time. Pack
powder composition containing 15 wt% and 30 wt% pure Al powder were used to
determine the effect of Al content in powder mixture used in pack aluminizing process.
Aluminized samples were exposed to oxidation at 750 and 850 °C for 24 hours.

Fe>Als intermetallic phase was observed in the samples which were aluminized at 750
°C. Also, it was observed that the intermetallic layer thickness increased with the rise
of experimental time. Similarly, it has been detected that the excess amount of pure Al
in powder composition increases the intermetallic layer thickness.

Intermetallic formation was not observed in the samples which were aluminized at 850
°C. However, it has been noticed that Fe —Al solid solution is formed considering the
shift in the XRD peaks.

Both Fe-Al intermetallic phase and solid solution observed in the samples which were
aluminized at 950 °C. The increase in the amount of pure Al in powder mixture and
process time rised intermetallic layer thickness. However, FeSi intermetallic
compound was observed on the surface of the samples treated for 6 and 12 hours.
FesAl intermetallic compound was determined under the FeSi intermetallic layer, on
the other hand, solid solution was observed under FesAl intermetallic compound.
When 18 hours treated sample was investigated, the increase in treating time
facilitated the accumulation of Al and formed the aluminum-rich Fe>Als intermetallic
compound layer was observed.

On the other hand, in the powder composition containing wt%30 pure Al at 950 °C,
the Fe>Als intermetallic compound was observed on all of the high Si-Mo cast irons
subjected to pack aluminizing process. It has been determined that the under the
Fe>Als layer there was a transition zone containing iron-rich Fe-Al intermetallic
compounds. A solid solution zone was formed below the transition zone.

The samples performed to the pack aluminizing process were exposed to oxidation at
750 and 850 °C for 24 hours. It has been found that the oxide film thicknesses formed
at the surface of samples exposed to oxidation at 750 °C have a thinner oxide film at
850 °C in comparison with the samples exposed to oxidation. Also, the oxide film
formed on the surface of all the samples applied pack aluminizing was found to be
thinner than any high Si-Mo cast iron specimens without any treatment.

70- 150 um oxide film was observed in the high Si-Mo iron without any treatment.
Samples with pack aluminizing applied 750 and 950 °C have intermetallic layer and
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the oxide film thickness did not exceed ~10 um. However, since the intermetallic
coating was not formed in the samples which were aluminized at 850 °C, ~50 -150 um
oxide film detected on the surface. It has been determined that resistance to oxidation
is elevated on the surfaces forming intermetallic coatings.
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1. GIRIS

Endiistrideki gelismelerle birlikte 06zellikle otomotiv sektoriinde, zor c¢aligma
kosullarina uyum saglayabilecek, tliketici taleplerine karsilik verebilecek malzemelere
duyulan ihtiya¢ giin gectikge artmaktadir. Bu baglamda malzemelerden yiiksek
mekanik Ozelliklere sahip olmalarinin yani sira yiiksek korozyon direncine sahip,
disiik maliyetli, hafif ve uzun Omiirli olmalar1 beklenmektedir. Hali hazirda
kullanilmakta olan malzemelere ¢esitli 1s11 islemler yaparak dayanimlar
tyilestirilebilse de asinma, sertlik ve yliksek sicaklik oksidasyon direnci gibi
ozelliklerin tiimii ayn1 anda iyilestirilememektedir. Bu sebepten dolay1 yeni malzeme
tiretimi ya da kullanilmakta olan malzemelere cesitli ylizey modifikasyonlari

uygulayarak istenilen 6zellikleri saglamak icin arastirmalar yapilmaktadir.

Otomotiv sektoriindeki rekabetgi ortam, ¢evreye duyarli sistemlerin zorunlulugu,
miisteri taleplerinin yiikselmesi ve bunun yaninda aranan diisiik maliyet, kullanilan
malzemeleri dayanabilecekleri sinir noktalarda calismaya zorlamaktadir. Ozellikle
icten yanmal1 motorlarda i¢ basinglarin ve sicakliklarin artis1 motor parcalarinin daha
fazla zorlanmasina sebep olmaktadir. Artan sicaklik ve i¢ basinglar motor pargalarinin
oksitlenmesine ve c¢esitli mekanik Ozelliklerinin diisererek daha hizli hasar

goriilmesine neden olmaktadir[1].

Son yillarda korozyondan kaynakli kayiplarin azaltilmasi adma caligmalara hiz
verilmis, yiiksek sicakliklarda da dayanimi yiiksek, kararli olan seramik esash
malzemeler onem kazanmistir[2]. Ancak seramik esasli malzeme iiretimindeki
zorluklar ve tiretim maliyetlerinin yliksek olusu, ayn1 zamanda otomotiv sektoriinde
en ¢ok beklenen mekanik 6zellikler olan tokluk ve yorulma o6zelliklerini istenilen
diizeyde karsilayamamasi, seramik esasli malzemelerin motor parcast olarak
kullanilmasii engellemektedir. Bu sebeplerden dolay:1 seramik esasli malzemelere
kiyasla daha uygun maliyetli, istenilen mekanik 6zellikleri saglayan malzemelere
cesitli ylizey islemleri uygulanarak, asinma, korozyon direnci ve sertlik gibi 6zellikleri

iyilestirilmis malzemeler tercih edilmektedir.



Gliniimiizde i¢ten yanmali motorlara sahip araglarin, yiiksek sicaklikta g¢aligmak
zorunda olan manifold ve turbosarj muhafazasi gibi par¢alarin gogunun kiiresel grafitli
dokme demirden {iretildigi bilinmektedir. Araglardaki yakit verimin yiikselmesiyle
motor i¢i sicakliklar daha fazla artmistir. Bu sebeple klasik dokme demirler yerine
yiiksek silisyum ve molibden katkili kiiresel grafitli dokme demirler ve nikel alagimlari
tercih edilmektedir. Nikel alagimlarinin maliyetleri dokme demirlere gore daha
yiiksektir. Bu nedenle manifold malzemeleri olarak otomotiv sektoriinde genellikle
yiiksek silisyum ve molibden katkili kiiresel grafitli dokme demir tercih edilir[1]. Her
ne kadar alasim elemeti katkisi olsada yiiksek sicakliklarda dokme demirlerin
oksidasyon direngleri beklenen seviyelerde degildir. Dolayisi ile yiiksek sicaklik

davraniginin ve yiizey 6zelliklerinin iyilestirilmesi gerekmektedir.

Demir esasli malzemelerin olumsuz kosullarda verimli ¢calismasini saglamak, dmriinii
arttirmak ve Kalitesini iyilestirmek icin ¢esitli kaplama yontemleri ve kaplama
malzemesi kullanilmaktadir. Sicak daldirma, fiziksel buhar biriktirme, termal sprey
kaplama, plazma sprey kaplama, kimyasal buhar biriktirme ve kutu aliiminizasyonu
en ¢ok kullanilan kaplama yontemleridir. Kaplama malzemesi olarak ise genellikle Cr,
Ni, Zn veya Al tercih edilir. Bu metallerden Al disiik agirhigr ve Fe ile yaptigi

intermetalikler sebebiyle yiiksek sicaklik uygulamalari i¢in daha uygundur.

Fe-Al intermetalikleri kendilerini olusturan metallerden daha farkli kristal yapiya
sahip alagimlardir. Uzun mesafeli diizenli yapiya sahip olduklarindan yiiksek ergime
noktasina ve mukavemete sahiplerdir. Ayn1 zamanda yiiksek sicaklik dayanimlar
diizenli yapiya sahip olduklarindan oldukga iyidir. Ancak diisiik sicakliklarda gevrek
olduklart i¢in yapt malzemesi olarak iretilmek yerine kaplama olarak

kullanilmaktadir[3].

1.1 Tezin Amaci

Bu ¢alismada, otomotiv sektoriinde igten yanmali motorlarin manifold malzemesi
olarak kullanilan yiiksek Si-Mo doékme demirinin, yiizey Ozelliklerini ve yiiksek
sicaklik oksidasyon direncinin arttirilmast amaglanmistir. Endiistride kullanilan
yiiksek Si-Mo dokme demirinin aliiminizasyonu i¢in daha dnce denenmemis kutu
aliminizasyon yontemiyle ylizey Ozelliklerinin gelistirilmesi hedeflenmistir. Kutu
alliminizasyon islem parametreleri degistirilek, yiiksek sicakliktaki oksidasyon

direncine etkisi arastinlmistir. Bu sayede manifold malzemesi olarak kullanilan



yiiksek Si-Mo dokme demirinin, yiiksek sicaklik kosullarinda oksidasyon direncinin

arttirtlmasini saglayan en uygun intermetalik fazin belirlenmesi amaglanmistir.






2. OTOMOTIVDE KULLANILAN DOKME DEMIRLER

Egzoz manifoldu, diger motor pargalarina kiyasla yiliksek sicakliklara maruz kalan
motor pargasidir. Bu nedenle manifold malzemesinden beklenilen ana 6zellik 1s1l
direncinin yiiksek olmasidir. Isil direncinin yani sira, mukavemet ve yiiksek sicaklikta
mukavemet ozelliklerinin iyi olmasi gerekmektedir. Isil 6zellikleri ve maliyetleri
sebebiyle egzoz manifold malzemesi olarak dokme demirler sik¢a talep gérmektedir.
Beklenen diger ozellikleri saglamak amaciyla, dokme demirlere alasim elementleri
ilavesiyle ozelliklerinin gelistirildigi ve manifold malzemesi olarak kullanildiklari
bilinmektedir. Gri dokme demirler, vermikiiler grafitli dokme demirler, kiiresel grafitli
dokme demirler ve yiiksek silisyum molibden katkili dokme demirlerin egzoz

manifold malzemesi olarak giiniimiizde kullanildigi bilinmektedir[4].

2.1 Gri Dokme Demirler

Gri dokme demirler diger adiyla lamel grafitli dokme demirler, kirildiklarinda yiizey
renkleri isli gri renk oldugu i¢in gri dokme demir olarak isimlendirilmislerdir. Sekil
2.1°de verilen gri dokme demirin mikroyapisi incelendiginde grafitlerin lamel seklinde

yapiya dagilmis oldugu goriilmektedir.

8 %9 /.v\ Y7
L T ) /) (3 \\
\/\‘\U"\.( Y /
D K4 f\ ‘ ( A
\ N '.‘\ -)‘ : ) *
T y \-\\ K‘ ‘\ ;/ st {
N R ‘. \' l/ ) \\/ 3

N N i N\ 10_ym

A - _N
Sekil 2.1 : Gri dokme demirin mikroyapisi[5]



Kimyasal bilesimlerine bakildiginda ise %2.5- %4 karbon icerdikleri goriilmektedir.
Lamel dokme demirlerde en az %1.5 silisyum bulunmaktadir. Yiiksek silisyum lamel
dokme demir yapisinda ferrit olusumunu kolaylasgtirir. Soguma hizi, lamel grafitli
dokme demirin mikroyapisinin belirlenmesindeki en 6nemli faktorlerden biridir.
Otomotiv endiistrisi i¢in kullanilan lamel grafitli dokme demirin ¢ok yavas
sogutulmas1 gerekmektedir. Yavas soguma hizi saglandiginda, yiiksek karbon ve
silisyum igeren demir, matris boyunca 6nemli miktarda ferrit ve perlit olusturur.

Bunun yaninda grafitler kaba ve lamel sekilde yapiya dagilir[6].

Gri dokme demirlerin en 6nemli zayifliklar1 diisiik tokluga sahip olmalar1 sebebiyle
kirilgan olmalaridir. Sahip olduklar1 lamel grafitlerin sivri uglu olmasi, yapida mikro

catlak olusumunu ve olusan bu mikro ¢atlagin ilerlemesini destekler niteliktedir[1].

2.2 Vermikiiler Grafitli Dokme Demirler

Vermikiiler grafitli dokme demirler ilging bir bulus hikayesine sahiptirler, ¢iinkii
dokiim esnasinda yanliglikla iiretilip, basarisiz bir dokiim olarak goriilmekteydiler.
Ancak 2000’li yillarin basinda vermikiiler grafitli dokme demirler, gosterdikleri
yiiksek mukavemet, sonlimleme kapasitesi ve 1sil iletkenlikleri sebebiyle otomotiv
sektorlinden agir vasita araglarin dizel motor pargalarinda tercih edilmeye baslandi.
Vermikiiler grafitli dokme demirler, grafitlerinin kiiresellesme orani sayesinde, gri
dokme demir ve kiiresel dokme demir aras1 ozellik gosterirler. Akademik olarak,
grafitlerin kiiresellesme orani %20- %80 aras1 olan dokme demirler vermikiiler dokme
demir sinifinda kabul edilirken, %20 nin alt1 gri d6kme demir ve %80 in iistii kiiresel
grafitli dokme demir olarak siniflandirilir. Kisaca vermikiiler dokme demirler
yapilarinda hem kiiresel grafit hem de vermikiiler grafit tipini birlikte bulundururlar.
Gri dokme demirin sahip oldugu lamel grafitlere kiyasla, grafitleri daha kisa ve kiit
uclu yapidadir. Grafitlerinin sahip oldugu bu yapiya solucan tipi grafit de denir.
Vermikiiler grafitler otektik hiicreyle baglanti halindedir. Bu baglanti sayesinde 1s1l
iletkenlikleri yiiksektir. Yapilarindaki kiiresellesmis grafit miktar: dokiilebilirliklerini,
islenebilirliklerini ve 1s1l iletkenliklerini belirler. Sekil 2.2°de vermikiiler grafitli

dokme demirin mikro yapis1 verilmistir.[7].
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Sekil 2.2 : Vermikiiler grafitli dokme demirin mikroyapisi[8]
2.3 Kiiresel Grafitli Dokme Demirler

Kiiresel grafitli dokme demirler, dokme demir ailesinin en merak edilen simifi
olmustur. Ozellikle 1940’larin basinda, karbiir olusturdugu ve demir esash
malzemeleri sertlestirip mukavemet arttirmasi sebebiyle krom elementinin degeri
artmis ve askeri sanayide asir1 kullanilir hale gelmistir. Bu nedenle krom’un yerini
alabilecek yeni bir alagim elementi arayislar1 hiz kazanmistir. Yapilan arastirmalar
sonucunda, kendisi karbiir olusturmamasina ragmen, Mg ilavesinin yapida miikemmel
kiiresel grafitleri olusturdugu kesfedilmistir. Boylece kiiresel grafitli dokme demirler
meydana gelmistir. [7].

Yuvarlaklagsmis grafitler, lamel grafitler gibi catlak olusumunu tetiklemez ve catlak
ilerlemesine sebep olmazlar. Neredeyse diisiik karbonlu ¢elikler kadar islenebilirlik
gosterirler. Tipik bir kiiresel grafitli dokme demir olan ASTM A395, kirilmadan 6nce
%18 uzama gergeklestirebilir. Bu nedenle kiiresel grafitli dokme demirlere siinek
dokme demirler adi verilir. Diisiik iiretim maliyetleri ve gosterdikleri mekanik
ozellikler sayesinde otomotiv endiistrisinde sikca tercih edilirler. Diger dokme
demirlerden farkli olarak, kiiresel grafitli dokme demir elde edebilmek i¢in asilama adi
verilen 0n-dokme islemi yapilmaktadir. Sivi demirin i¢inde bulunan O ve S gibi
empiiriteler, grafitlerin yiizey enerjisini etkileyerek kiiresel sekillerinde distorsyona
yol agarlar. O ve S impiiretelerin etkilerinden kagabilmek adina Mg, Ce, Ca ve Si
igeren asilama yapilir. Ayni zamanda tam kiiresel grafitler elde edebilmek i¢in soguma

hiz1 ¢cok yavag olmalidir[9].



Kiiresel grafitli dokme demirler, gri dokme demirlere gore daha mukavemetli ve
cekme uzamasi daha fazladir. Bunu ek olarak, istenen 6zelliklere gore kiiresel grafitli
dokme demire alasim elementleri (Si, Cr, Ni, Cu) ilave edilerek, yiiksek sicaklikta
oksidasyon, korozyon ve asinma 6zellikleri gelistirilebilir. Sekil 2.3 “‘de kiiresel grafitli

dokme demirin mikroyapist gosterilmektedir[1].
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Sekil 2.3 : Kiiresel grafitli dokme demirin mikroyapisi[8]
2.4 Yiiksek Silisyum-Molibden I¢eren Dékme Demirler

Gilintimiizde kullanilan i¢ten yanmali motorlara sahip binek araglarda yiiksek sicaklara
maruz kalan manifold gibi motor pargalar1 dokme demirlerden {iiretilmektedir. Ancak
dizel motorlarin i¢ sicakliklarinin 750 °C’lere kadar ulasmasi sebebiyle geleneksel
dokme demirler ihtiyaglar1 karsilamak i¢in yetersiz kalmaktadir. Yiiksek sicaklarda
calisan pargalarda sik goriilen problemler yiiksek sicaklik oksidasyonu ve termal
yorulma problemleridir. Yapilan ¢alismalar sonucu dokme demir alagimina silisyum
ve molibden ilavesi ile 6tektik doniisiim sicaklagi daha yiiksek sicakliklara ¢ekilmis

ve yiiksek sicakliklardaki oksidasyon direnci arttirilmastir.

Yiiksek Si ve Mo katkili dokme demirler ferritik demir matrisine sahiptir ve grafitler
kiirelsel bi¢imde yapiya homojen yayilmistir. Buna ek olarak katki yapilan Mo tane
siirlart boyunca MsC yapisinda c¢okerek yiiksek sicaklarda mukavetmet artigini
saglar. Katki olarak eklenen Si ise yiiksek sicakliklarda oksitlenir ve yilizeyde ince SiO2
koruyucu tabakasi olusturarak parcay1 yiiksek sicaklik oksidasyonundan korur. Ayrica
Si ilavesi parcanin sertlegini arttirir. Cizelge 2.1°de yiiksek Si ve Mo katkili kiiresel
grafitli dokme demirin kompozisyonu goriilmektedir. Sekil 2.1°de yiikse Si ve Mo



katkili dokme demirin optik mikroskoptan alinan gérintiileri verilmistir. Grafitlerin

homojen dagilimi ve tane sinirlarinda uzamis MeC ¢okeltileri agikca gosterilmektedir.

Cizelge 2.1 : Yiiksek Si-Mo iceren dokme demir kompozisyonu.

Elementler C Si Mo Ni Mg Cr Mn
Yiiksek Si-
Mo igeren
d5kme 3.17 4.15 0.86 0.04 0.04 0.1 0.4
demir

Sekil 2.4 : Yiiksek Si-Mo igeren dokme demirin mikroyapisi






3. ALUMINIiZASYON YONTEMLERI VE INTERMETALIKLER

3.1 Aliiminizasyon Yontemleri

Aliiminyum, endistride kaplama metali olarak sik¢a tercih edilir. Diislik yogunluga
sahip olmasi ve korozyon direncinin yiiksek olmasi ayni zamanda {iretim
maliyetlerinin diisiik ve kolay bulunabilir olmasi neden tercih edildigini acik¢a ortaya
koymaktadir. Ozellikle demir esasli malzemelere uygulanan yiizey modifikasyon

islemleri sonucu Fe-Al intermetalikleri olusur.

Aliiminyum intermetalikleri, yliksek sicaklikta kullanilan metalik bilesenlere ve ¢evre
bozulmalarina kars1 korozif ortamlarda uygulanir. Aliiminyumlanmis nikel bazli siiper
alasim bilesenleri, gaz tlirbinleri ve ucak motorlari[10,11], ve aliminyumlanmis ¢elik
bilesenlerde komiir gazlagtirma tesislerinde, ham petrol rafinerilerinde, petrokimya
endiistrilerinde ve komiir yakith elektrik tiretim sistemlerinde kullanilmaktadir[12-

18].

Aliiminyumlanmis malzemeler son derece diisiik oksijen potansiyellerinde kararli bir
oksit film saglayabildiginden, aliiminyumlanmis ¢elik duvarlarin fliizyon

reaktorlerinde trityum niifuz bariyeri olarak etkili oldugu bildirilmistir[19,20].

Son zamanlarda, aliiminyumlu ferritik martenzitik ¢eliklerin tavlama sicakliklarinin
altinda olmasi igin diisiik sicaklikta paket sementasyon islemleri gelistirilmistir[21-

23].

Yiizeyde olusan bu intermetalikler malzemeyi korumakla birlikte sertligin ve aginma
direncinin artmasini saglarlar. Termal sprey, fiziksel buhar biriktirme (FBB), kimyasal
buhar biriktirme (KBB), plazma sprey, sicak daldirma ve kutu aliiminizasyonu (pack
Aluminizing) Fe-Al intermetaliklerini olusturmak igin kullanilan yontemlerin

baslicalari olarak verilebilir.

3.1.1 Kimyasal buhar biriktirme

Cesitli kaplama teknikleri arasinda, Kimyasal buhar biriktirme (KBB), tiirbin

kanatlarindaki i¢ kanallar1 da dahil olmak iizere, karmasik sekillerdeki bilesenler
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tizerinde liniform kaplamalar iiretebilme ve yabanci igerikler icermeyen daha saf ve

daha piiriizsiiz kaplamalar olusturma kabiliyetine sahip oldugu igin essizdir[24,25].

KBB yonteminde, kaplama organoaliiminyum bilesiklerden veya susuz aliiminyum
kloriirden iiretilir[25-27]. Bu yontemde benimsenen AICl3 rotasinda, aliiminyum
trikloriir ile saf aliiminyum ya da alasimimin yiiksek sicaklikta reaksiyonu sonucu
olusan aliiminyum altkloriirleri karisimi, yiiksek 1s1 derecelerinde alt tabaka ile temas
ettirilir. Aliiminyum, trikloriiriin yeniden tretildigi bir kimyasal reaksiyon ile alt
katmana ¢Oker[27-29]. Yiiksek sicakliktaki birikimde, interdiffiizyon ile alt tabaka
tizerinde metaller arasi aliiminid fazlar olusturur. Ayrica aliiminyum kaplamalar, hizli
kiitle transferi ve diizgiin birikimle sonug¢lanan akigkan yatakli bir KBB islemi ile de

tiretilebilir[30-31].

Ancak proses, prototip 6l¢ekli asamadadir ve 300 © C'ye kadar yiiksek sicakliklara
ihtiya¢ duyar, bu nedenle altlik duyarliligi ile kisitlanmis bazi uygulamalar i¢in uygun
degildir [32,33].

3.1.2 Camur fiizyonu

Camurlarin uygulanmasi, aliiminyumun depolanmast i¢in kullanilabilecek diisiik
maliyetli ve uygulanmasi kolay bir prosestir. Camurlar, bir fir¢a vasitasiyla, daldirma
yoluyla veya piskiirtme yoluyla uygulanabilen bir baglayici-¢coziicli sistemi
tizerindeki pargaciklarin (metalik veya seramik) siispansiyonlaridir. Uygulamadan
sonra, kaplanmis numune, ¢oziicliniin buharlastirilmasi ve kaplamanin ayarlanmasi
icin ayn1 zamanda yiiksek (diger bir deyisle, baz1 bulamag¢ formiilasyonlar1 igin 350°
C) olabilen bir sertlestirme 1s1l islemine tabi tutulmaktadir. Fir¢a veya piiskiirtme ile
uygulanan fosfat baglayicili Al partikiil siispansiyonlarinin iyi sonuglar verdigi
bilinmektedir. Bununla birlikte, hidrojen gevrekligi, ylizey piiriizliligii ve yapismasi
gibi bir takim sorunlar ortaya ¢ikmaktadir. Dahasi, ¢ogu su bazli ticari bulamag ¢ok

diisiik ieriklerde olmasina ragmen Cr*® icermektedir [34,35].

3.1.3 Sicak daldirma

Sicak daldirma ile aliiminizasyon (HDA), yumusak ¢elik ve karbonlu ¢eliklerde 1s1ya

ve okside direngli bir kaplama iiretmek icin etkili bir yontemdir[36].

Levhalar i¢in, aliminizasyon, rulolar ve diger ekipmanlar1 igeren siirekli bir siiregte

gergeklestirilirken, miinferit bilesenler erimis aliiminyuma belli bir siire daldirilarak
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aliminize edilir [37,38]. Kaplamanin kinetigi, kaplamanin kalinlig1 ve morfolojisi,
erimis aliminyumun [39-41] bilesiminden ve ayrica kaplanan malzemenin cinsine
gore farklilik gosterir[40,41]. Kaplamanin kalinhigr ve profili, siirekli ve seri

aliminizasyonda sicaklik, akitma ve tutma gibi proses parametrelerinden etkilenir

[37,38].

Sicak daldirma isleminde, aliminyumun ve demirin alagimlanmasi, kaplanmis metalin
olusmasini engelleyecek kirilgan ara yiizeyli bir AlsFe tabakasi olusturur. Buradaki
sorun, kirilgan arayiizey tabakasinin ortadan kaldirilmasi ve homojen ve yapiskan bir

kaplamanin yapilmasidir.

Herhangi bir sicak daldirma isleminin basarili olmasi igin yerine getirilmesi gereken

bes gereklilik vardir. Bunlar;

e Ana metal eritilmis metal ile karisabilir ve alasim olmalidir. Ana metal, erime
noktasina bakilmaksizin, banyo igerisinde bir dereceye kadar ¢oziiniir, bu hafif

¢Oziiniirliik ve alasimlama, ana metalin 1slanmasini etkiler ve birlesmeyi dnler.

e Daldirma ile uygulanacak metal nispeten diisiikk erime noktasina sahip
olmalidir. Yiiksek sicaklik, banyo icindeki baz metalin ¢oziiniirliglini
artiracak ve ayrica taban metalinin 6zelliklerini 6nemli 6l¢lide degistirecektir.
Aliiminyumun ergime noktas1 (670° C) cok yiiksek olmadigindan sicak

daldirma islemi i¢in uygun bir metal oldugu diistiniilmektedir.
e Metalik film birlesmemelidir, ancak 1slak olmali ve tiim yiizeyi ortmelidir.

e Sicak daldirma isleminin kisa siirebilmesi i¢in kaplama metalinin iyi bir alagim
yapict olmast beklenir. Daldirma siiresinin, aliminyum kalinlig1 iizerinde
belirgin bir etkisi vardir. Zaman ¢ok uzun olursa, gereksiz bir eriyik metal atig1

olur ve kaplama o kadar zayiflayabilir ki, ise yaramayabilir.

e Daldirilacak nesne, erimis metale temiz bir yiizey sunmalidir[42].

3.1.4 Fiziksel buhar biriktirme

Asmmaya direncli metalik kaplamalar iretilirken geleneksel yontemlerin yerine
gecebilecek "temiz" kaplama teknolojilerinin kullanmasina biiyiik bir ilgi mevcuttur
[43-48]. Sicak daldirmayla galvanizleme veya elektrokaplama gibi konvansiyonel
metal kaplama teknolojileri 6nemli miktarlarda enerji tiiketir; atik iiretir ve 6nemli

miktarda atik bertaraf etme maliyeti olusturur. Su anda mevcut olan ¢esitli
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teknolojilerden, fiziksel buhar biriktirme (FBB) ve yiiksek birikim orani varyanti olan
Elektron Beam (EB) FBB ince kaplamalarin en umut verici olani ve endiistriyel

6l¢ekte ekonomik olarak uygulanabilir yontemi olarak kabul edilmektedir[44-48].

FBB teknolojisi, siirekli veya yari siirekli bir islemle iiriinlere ince film kaplamalarin
uygulanmasini saglamak i¢in malzeme iizerinde yeterince yiiksek birikim oranlarina
izin verir [44-46]. Aksine, magnetron piiskiirtme veya kimyasal buhar birikimi gibi
diger rakip yontemler, rulo kaplama tipi iiretim i¢in gereken kalinlikta katmanlar

olusturamaz[43,45].

3.1.5 Plazma sprey

Plazma sprey metodu, endiistride 1960’11 yillardan itibaren kullanilan bir yontemdir
ve giinliimiiz sanayisi tarafindan arzulanan yiiksek verimli yiizeyleri iiretebilmek icin
yararlanilan en 6nemli teknolojiler arasindadir. Plazma sprey yonteminin endiistride
kullanim alani ¢ok genistir. Plazma sprey kaplamalar genel olarak otomotiv, havacilik,
tarim, tibbi cihazlar, iletisim vb uygulamalarda; 1si1l set olusturma ozellikli,
oksidasyona karst mukavemetli, korozyon ve asinmaya direncli farkli nitelikteki
kaplamalarin olusturulmasinda kullanilan bir yontemdir. Bu yontemle diger
yontemlere kiyasla daha diisiik maliyetli seramik veya yiiksek ergime sicakligina sahip
metal ya da alagimlarinin hizli bir sekilde, degisik altlik malzemeler iizerinde

olusturulmasi ve sekillendirilmesini saglanir [49,50].

Sekil 3.1°de gosterilen plazma sprey yonteminde, 151n, katot ve anot arasindaki ark ile
elde edilir. Elektrik arki plazma torcu igerisinde iiretilir. Uretecin (+) kutbunun
baglandig iletkene anot, (-) kutbunun baglandig iletkene de katot ad1 verilir. Tungsten
katot ve suyla sogutulan bakir (Cu) anot arasinda bir elektrik arki olusur. Olusan bu
ark sayesinde, plazma gazinin iyonize olmasi i¢in gerekli enerji saglanir[51,52].

Plazma gazinin iyonize olmasi ile plazma elde edilmis olur.
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Sekil 3.1 : Plazma sprey yonteminin sematik gosterimi[53]

Kaplama sirasinda metal yiizeye kaplanacak ¢esitli boyut ve sekillerdeki tozlar, toz
besleme {initesiyle plazmanin igerisine tasinir. Plazma piiskiirtme sisteminde
kullanilan baglica gazlar helyum, argon, hidrojen, azot ile birlikte diisiikk miktarda
havadir. Bu gazlar plazma olusturulmasinda da kullanilmaktadir. Plazma 1sininin

hizm1  ve entalpisini arttirmak icin farkli oranlarda gaz karisimlar

kullanilmaktadir[53].

3.1.6 Kutu aliiminizasyonu yontemi

Kutu aliiminizasyonu yontemi demir esaslart malzemelerin ve siiperalagimlarin
kaplanarak yiiksek sicakliklarda oksidasyon ve siilfiirizasyon direnclerinin gelismesini
saglayan kolay uygulanabilirligi sayasinde tercih edilen endiistriyel yontemdir. Kutu
alliminizasyonu yontemi temel olarak, modifiye edilmis kimyasal buhar biriktirme
islemidir. Istenilen bilesim ve kalinhiga sahip olabilen difiizyon kaplama, yiiksek
sicakliklarda kapali yada havalandirilmis pakette pargalarin 1sitilmasi ile olusturulur.
Ancak kutu aliiminizasyonunun 950°C {izerinde uygulanmasi altlik malzemesinde
bozulmalar goriilmesine neden olabilir. Bu sebeple kaplanacak olan altlik
malzemesine gore islem parametrelerinin uygun seg¢ilmesi gerekmektedir. Temel
olarak kutu aliiminizasyon yonteminde kaplanacak olan altlik malzemesi halojentir
tuzu (aktivator), yiiksek sicakliklarda yapismalarin olugmasini 6nleyen dolgu
malzemesi (filler) ve kaplama metali kaynagindan olusan toz karigiminin igine
gomiiliir. Kaplanacak parcanin i¢ine gomiildiigii kutu firina konularak isitilir. Yiiksek
sicakliklarda oksitlenmeyi onlemek i¢in inert gaz firin igine verilir. Sekil 3.2’de kutu

alliminizasyon yonteminin sematik diyagrami verilmistir.

15



Alumina Pota

N

Firmm

) | —

Karisim

\uu

Numune

Sekil 3.2 : Kutu semantasyonu sematik gosterimi [54]
3.1.6.1 Kutu toz igerigi

Kutu aliiminizasyonu yonteminde kaplanacak olan altlik malzeme toz karigiminin
icine gomiiliir. Toz karigimi temel olarak 3 komponentin karigimi seklindedir. Bu
komponentlerden ilki kaplanmak istenen metal kaynagidir. Kutu aliiminizasyonu
proseslerinde Al kaynagi olarak saf Al tozlarn ya da ferroaluminyum tozlari
kullanilmaktadir. Diisiik maliyetlerinden 6tiirli ferroaluminyum alasilimlar1 daha ¢ok
tercith edilmesine ragmen saf Al tozlar1 kullanilan islemlerde yiizey kaplamalarinin
daha kalin ve homojen oldugu goriilmektedir. Kaplanacak malzeme ve proses
parametrelerine gore toz igeriginin agirlik¢a %10- %30’u Aluminyum kaynagi igerir.
Diger komponent ise; kat1 gaz diflizyonun saglanmasi i¢in kullanilan aktivator olarak
da bilinen halojeniir tuzlardir. Aktivator olarak AlCls, NaCl, NHsF.HF ve NH4ClI
tuzlari kullanilir. Proses parametrelerine ve altlik malzemesine gore %1 ile %15 arasi
aktivator kullanilmaktadir. Ancak aktivatdr miktarmin yiiksek ya da diisiik olmasinin
olusan kaplamaya c¢ok biiyilik etkileri olmadig1 bilinmektedir. Son komponent ise;
yiiksek sicakliklarda yapigsma ve sinterlesmeyi 6nlemesi i¢in toz igerigine koyulan,
dolgu ( filler) malzemesi olarak da bilinen Al2Os ‘tiir. Aktivatér ve metal kaynagi
bilesimine gore toz igeriginin kalanini dolgu malzemesi olusturur, toz karigiminin

agirlikga %55- %90 ‘1 Al203 olusturur.
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3.1.6.2 Kutu aliiminizasyon parametreleri ve reaksiyonlari

Kutu aliiminizasyon prosesinde altlik malzemenin cinsine, istenilen kaplama

kalinligina ve olugsmasi beklenen Fe-Al intermetalik fazina gore sicakliklar 700° C ile

1000° C arasinda, islem siiresi ise 3- 36 saat arasinda degiskenlik gosterir. Sicaklik ve

stireler belirlendikten sonra i¢ine numune goémiilen toz karisimi i¢inde gerceklesen

reaksiyonlar ;

Sicaklhigin artisiyla aktivator ile Al kaynagmin reaksiyonu sonucu kutunun

icinde gaz formunda firiinler olusur.

Olusan gazlar poroz toz karisiminin i¢ginde hareket ederek numune yiizeyine

ulasir.

Yiizeye ulagan gazlar numune ile reaksiyona girerek Al’nin ¢cokelmesine neden

olur.

Cokelen Al kat1 hal difiizyonu ile demir esasli numune iclerine dogru yayinarak

koruyucu yiizey kaplamasi olan Fe-Al intermetalik fazlarini olusturur[55].

Aktivator olarak NH4Cl, Al kaynagi olarak saf Al tozlar1 ve Al20s ’lin dolgu

malzemesi olarak kullanildigi kutu aliiminizasyon isleminde gergeklesen reaksiyonlar

Ve

NH.CI >  NHs+ HCI (3.1)

2 HCI + 2/3 Al > 2/3 AICI5 + H; (3.2)
2/3 AICI3 + 4/3Al g > 2AICI (3.3)

2/3 AICI3 + 1/3 Al > AICl, (3.4)
AICI2 + Fenumune > 1/3 FesAl + 2/3 AICl3 (3.5)
AICI, > 1/3 Al +2/3 AlCI; (3.6)

Termodinamik hesaplamalara gore, 950° C’nin altinda kararli olan klortir AICl, “dir.

Bu yiizden (2) reaksyonuna gore olusan AICI3 ortamdaki saf Al ile reaksyona girerek

AICI; olusturur (4). AIClz, (5) ve (6) numarali reaksiyonlar dogrultusunda 2 farkl

sekilde pargalanabilir. Ilk olarak AICl> numune yiizeyindeki Fe ile reaksiyona girerek
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(5) numarali reaksyon dogrultusunda yiizeyde FesAl intermetaligini olusturur.
Reaksiyon sonucu agiga ¢ikan AlCls tekrar toz igerinsindeki saf Al ile reaksiyona girer
ve AICI; olusturur ve bu kloriir ¢evrimsel reaksiyon olarak ilerler. Digeri ise AlCI
kendiliginden pargalanarak saf Al numune yiiziine gelir ve derinlere yayimarak yiiksek

Al igeren intermetalikleri (FeAl, Fe2Als, FeAl,, FeAls) olusturur [56].

3.2 Demir Aliiminyum Intermetalikleri

19. yiizyilin sonlarinda, Al katkisinin Fe’nin yiiksek sicaklilardaki oksidasyon
direncini gelistirdigi kesfedilmistir. Bu kesif Fe-Al ikili sistemi ve Fe-Al
intemetaliklerinin 6nem kazanmasini saglamistir. Gegtigimiz 100 yi1l igerisinde Fe-Al
intermetaliklerinin karakterizasyonu, oOzelliklerinin anlagilmasi ve gelistirilmesi
lizerine ¢ok sayida calisma yapilmistir. Fe-Al intermetaliklerinin bu denli ilgi ¢ekici
olmasinin sebebi; yiiksek sicakliklardaki mukavemetleri, korozyon direnglerinin
yiiksek olmasi, oksitlenmeye karst dayanimlart ve diger yiliksek sicaklik
malzemelerine gore diisilk yogunluga sahip olmalaridir. Bu 6zelliklerinden dolay1

otomotiv ve havacilik alaninda sikga tercih edilmektedir [57].

Sekil 3.3°de verilen Fe-Al ikili denge diyagramina bakildiginda sistemin; Fe-Al sivi
bolgesi, Al’'nin HMK demir ile kat1 eriyik bolgesi, Fe’nin YMK aliiminyum ile kati
eriyik bolgesi ve FesAl, FeAl, FeAly, FexAls, FeAls intermetalik bolgeleri
goriilmektedir. Denge diyagrami incelendiginde; demirce zengin boliimde, yliksek
sicakliklarda, atomik Al miktar1 %0-%45 arasinda oldugunda kati eriyik bolgesi
goriiliir. Oda sicakligina inildiginde kat1 eriyik bolgesi 3 parcaya ayrilir. ilk parca oda
sicakliginda diizensiz yapiya sahip ve atomik olarak en fazla %18.75 Al igerir. Al
atomik oraninin %25 oldugu bolgede, 545 °C’den diisiik sicakliklarda DO3 yapidaki
FeAls intemetaligi olusur. Olusan diger yapi ise; demirce zengin bolgede diger yapilara
gore yiiksek atomik Al igeren B2 yapisina sahip FeAl intermetalik fazidir. FeAl (B2)
ve FesAl (DO3) hacim merkezli kiibik yapiya sahip olduklarindan Fe-Al
intermetalikleri arasindaki en kararli yapilardir. B2 ve DO3 yapilarina sahip olmalar

sayesinde gelismis fiziksel, 1s1l ve korozyona dayanim 6zellikleri gosterirler[58].
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Sekil 3.3 : Al-Fe ikili denge diyagrami[3]

Fe-Al ikili denge diyagraminin Aliiminyumca zengin boliimiine bakildiginda ise
kararli olan 3 intermetalik faz goriilmektedir. Atomik Al oraninin %66- %66.9 oldugu
bolimde zeta fazi olarak da bilinen FeAly intermetaligi bulunmaktadir. Artan Al
oranina bagl olarak, %70- %73 atomik Al igeren boliimde FeoAls yapisi, %74.5-
%77.5 atomik Al igeren boliimde ise FeAls intermetaligi goriiliir. Cizelge 3.1° de Fe-
Al ikili sisteminde bulunan fazlarin oda sicakliginda Kristal yapilari, sertlikleri ve

kararli olduklar1 atomik Al oranlar1 verilmistir.

Cizelge 3.1 : Fe-Al ikili denge diyagramindaki fazlarin oda sicakliginda kristal
yapilari, sertlikleri ve % atomik Al oranlar1[59].

Fe-Al Kristal Atomik Sertlik
Fazlan yapi Al(%) (Vickers)
Fe BCC 0-45 -
yFe FCC 0-1.3 -
FeAl BCC(order) 23-55 400-520
FesAl DO3 23-34 250-350
FeAl Triklinik 66-66.9 1000-1050
FeAls Ortorombik 70-73 1000-1100
FeAls Monoklinik  74.5-76.5 820-950
Al FCC 99.9-100 -
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4. LITERATUR CALISMALARI

Yiiksek Si-Mo katkili kiiresel grafitli dokme demirlerin, diger dokme demirlerle
karsilastirildiginda yiiksek yorulma Omriine ve korozyon direncine sahip olmalari
nedeniyle 6zellikle otomotiv sektoriinde sikca tercih edilmektedir. Yapilan literatiir
aragtirmalar1 sonucunda Yiiksek Si-Mo dokme demirine herhangi bir aliiminizasyon
islemi uygulanmadig goriilmiistiir. Benzer sekilde literatiirde, kutu aliiminizasyonu
isleminin dokme demirlere uygulanmadigi ancak karbon celiklerine ve paslanmaz
celiklere sik¢a uygulandigr goriilmiistiir. Yapilan bu arastirmalardan yola cikilarak,
oncelikle dokme demirlerin farkli yontemlerle aluminize edilip edilemeyecegi
arastirilmis, ardindan kutu aliiminizasyon yonteminin parametrelerini belirleyebilmek
icin paslanmaz gelik ve karbon ¢eliklerine uygulanan kutu aliiminizasyon yonteminin

parametreleri referans alinarak ¢ikis noktasi kabul edilmistir.

Lin ve arkadaslar1 (2011) yaptiklar1 ¢alismada, benzer kompozisyonlara sahip ferritik
matristeki kiiresel grafitli ve lamel grafitli iki farkli dokme demir tipine sicak daldirma
yontemi ile aliiminize etmislerdir. Hazirladiklar1 dskme demir numunelerine 700° C
de 2 dakika sicak daldirma islemine tabi tutmuslardir. Bu islem sonucunda iki farkli
dokme demir tipinde de Fe-Al intermetaliklerinin olustugunu goézlemlemislerdir.
Aliiminizasyonu tamamlanan dokme demirleri 750° C’de 4 -192 saat arasi
oksidasyona maruz birakmislar ve agirlik degisiminden yola ¢ikarak oksidasyon
direnclerini karsilagtirmiglardir. Yaptiklar1t EDS ve XRD analizleri sonucunda
Aliminyumca zengin (FeAls ve FexAls ) intermetaliklerin  olustugunu
gozlemlemislerdir. Hem kiiresel grafitli hem de lamel grafitli dokme demir tipinde,
kaplanmamis durumlarina goére agirlik artiglariin %75 azaldigi gozlemlenmistir.
Sonug olarak, intermetalik kaplamanin iki farkli dokme demir tipinde de oksidasyon

direncini arttirdig1 agikga gosterilmistir[60].

Zhan ve arkadaglar1 (2010) yaptiklar1 ¢aligmada, karbon ¢eligi ve Fe-5Cr-Mo alagimini
kutu aliiminizasyonu islemi uygulamiglardir. Diger ¢alismalardan farkli olarak kutu
aliminizasyon islemini gerceklestirecekleri retorta titresim vermisler ve islem

sirasinda homojenizasyonu saglamak amaciyla kutu toz karisimina bilya eklemislerdir.

21



Bu sayede daha diisiik sicaklik ve siirelerde, demir esasli malzemelerin aluminize
olmasini saglamislardir. Kutu aliiminizasyonu islemi icin 440° C ile 600° C arasi
sicakliklarda 2 saat siire belirlemislerdir. Kutu toz bilesimi igin ise %10 NH4Cl
(aktivator), %10-30 saf Al ve %60-80 Al2O3 ( dolgu malzemesi) kullanilmis, 1sitma
hiz1 olarak 6° C/dk, atmosfer olarak ise argon atmosferi se¢ilmistir. Yapilan EDS ve
XRD analizleri sonucunda, Fe-Al intermetalik kalinliklarinin sicaklik ve siireyle artis
gosterdigini ve karbon ¢eliginde olusan intermetalik bolgenin Fe-5Cr-Mo alasiminda
olusan intermetalik katmana kiyasla yaklasik 4 kat fazla oldugu goézlemlenmistir.
Aliiminizasyon islemi uygulanan numunelerin oksidasyon davranigi arasgtirilmis,
yapilan oksidasyon deneyleri sonucunda kutu aliiminizasyonu uygulanan parcalarin
alliminize edilmeyen parcalara kiyasla agirlik artisinin daha diisiik yani daha yiiksek

oksit direncine sahip oldugu gosterilmistir[61].

Sivakumar ve Rao (1982) yaptiklar1 ¢alismada, kutu aliiminizasyonu yontemiyle EN-
3 ¢eliginin aliiminize edilmesini, farkli sicaklik ve siirelerde kutu toz bilesiminin
olusan Fe-Al intermetaliklerinin cinsine ve kalinliklarina olan etkisini arastirmiglardir.
Kutu toz karisimindaki Al kaynaginin etkisini belirleyebilmek i¢in, 2 farkli kutu toz
bilesimi hazirlanmistir. Bu bilesimlerden birinde saf Al tozlar1 kullanilirken, diger
bilesimde ise (%50-%50) ferroaliiminyum kullanilmustir. Iki farkli kutu bilesimi igin
de 750° C - 900° C arasinda 2 ile 20 saat aras1 deneyler yapilmistir. Aktivatdr olarak
%1-%5 NHsF.HF ve dolgu malzemesi olarak Al;Oz kullanilmistir. XRD ve SEM
analizleri sonucunda, saf Al kullanilan kutu bilesimiyle aluminize edilen EN-3
Celiginde Aliminyumca zengin Fe;Als ve FeAls intermetalikleri olusurken,
ferroalliminyumlu kutu bilesimi tercih edildiginde, EN-3 ¢eliginde demirce zengin
FeAl ve FesAl yapilarinin olustugu gozlemlenmistir. Artan sicaklik ve siireye bagl

olarak intermetalik kalinliklarinin arttig1 gosterilmistir[62].

Matijevic (2013) yaptig1 ¢aligmada, X40CrMoV5-1 ¢eliginin kutu aliiminizasyonu
yontemi ile diisiik sicakliklardaki davranisi incelenmistir. Kutu toz bilesimindeki
aktivator cinsinin intermetalik katman kalinligina olan etkisi arastirilmistir. Kutu
aliiminizasyon islemi icin 650° C sicakliginda 4 saat argon atmosferinde deneyler
yapilmistir. Yapilan deneylerde, kutu toz bilesiminde %8 saf Al, %90 Al.Os ve %2
aktivator kullanmilmistir. %2 aktivator olarak NH4Cl, NaCl ve AICI; ayr1 ayr1 kutu
bilesiminde yeralmistir. EDS analizleri sonucunda, %2 NH4Cl kullanilan kutu

bilesimiyle yapilan aluminizing isleminde 50 mikron intermetalik tabaka kalinligi
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gozlenirken, NaCl ve AICIs kullanilan kutu bilesimleriyle yapilan aliiminizasyon
isleminde 20 mikron intermetalik kalinligi gozlenmistir. Sonu¢ olarak kutu

aliminizasyon islemi i¢in en uygun aktivatoriin NH4Cl oldugu gésterilmistir[63].

Haftlang (2013) yaptig1 calismada, orta karbonlu AISI 1045 c¢eliginin kutu
alliminizasyonunu incelemistir. Farkli sicaklik ve siirelerde, kutu toz bilesiminin
olusturulan intermetalik cinsine ve kalmligma etkisi arastirilmistir. 650° C -950° C
sicakliklarinda ve 1-16 saat araliklarinda kutu aliiminizasyon islemi uygulanmistir.
Kutu toz bilesimindeki aktivator NH4Cl olarak se¢ilmis ve %35 miktarinda karisima
eklenmistir. Ancak saf Al miktar1 %5- %15 arasinda degistrilerek olusan intermetalik
tabakaya etkisi arastirilmistir. XRD ve SEM analizleri sonucu, AIST 1045 ¢eliginde
olusan intermetaligin, aliiminyumca zengin bodlgede yer alan Fe»Als oldugu
goriilmiistiir. %15 saf Al kullamlan ve en yiiksek sicaklik olan 950° C’de yapilan
islemde intermetalik tabaka kalinliginin en fazla oldugu gozlemlenmistir. Sonug
olarak, kutu toz bilesimi i¢indeki aktivator miktart ve degistirilmeden, saf Al miktar

ve sicakligin artig1 yiiksek kalinliklarda intermetalik elde edilmesi saglanmistir[64].
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5. DENEYSEL CALISMALAR

Bu calismada, yiiksek Si-Mo dékme demirinin kutu aliiminizasyonu saglanmuistir.
Aliiminize edilen yiiksek Si-Mo numuneleri oksidasyon davranigsinin incelenmesi
amaciyla 750 ve 850 °C sicakliklarinda oksidasyona maruz birakilmistir. Elde edilen
sonuglar kutu aliiminizasyonu uygulanmamis yiiksek Si-Mo ile karsilagtirilarak, en

uygun kutu aliiminizasyon parametreleri ve sicakliklari saptanmistir.

Yapilan deneylerde, daha 6nce kutu aliiminizasyonu uygulanmamis yliksek Si-Mo
katkili dokme demirin yiizeyinde Fe-Al intermetalikleri olusturulmustur. Kutu
aliminizasyonu yonteminde, Al yayindirma yoluyla intermetalik kaplama olusturdugu

icin herhangi bir ek 1s1l isleme gerek duyulmamustir.

Farkli kutu toz bilesimi, sicaklik ve siirelerde deneyler yapilarak, kaplamanin

intermetalik faz bilesimine ve kalinligina olan etkisi incelenmistir.

5.1 Numune Hazirlama

30mm x 10mm x 5mm boyutlarinda kesilen yiiksek Si-Mo numuneleri, kutu
aliminizasyonu islemine tabi tutulmadan o6nce 120 grid’lik kaba zimparadan
baslanilarak 2500 grid’e kadar kademeli olarak SiC zimparalar ile zimparalanmistir.
Zimpara islemi biten numuneler oksitlenmemesi amaciyla, 0,3 pm aliimina soliisyonu

ile cuhada parlatilmisgtir.

5.2 Kutu Aliiminizasyon

Yapilan literatiir calismalar1 sonucu, demir esaslt malzemelerin kutu aliiminizasyonu

prosesinde;
e Sicaklik
o Siire

e Kutu bilesimi

e Isitma hizi
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e Sogutma tipi

nihai tirlinii etkileyen en 6nemli faktorlerdir. Yukarida verilen parametrelerin etkilerini
gorebilmek i¢in farkli sicaklik, siire ve kutu toz bilesiminde deneyler yapilmistir.
Deneyler sekil 5.1°de goriillen 1600° C’ye ulasabilen tiip firinda gerceklestirilmistir.
Yiiksek sicakliklarda oksitlenmeyi engellemek adina 100 ml/dk argon g¢alisiimistir.
Isitma hizi, biitiin deneylerde 5 °C/dk olarak belirlenmistir. Hizli soguma yapildiginda
termal Ozellikleri farkli olan Fe-Al intermetalikleri ve altlik metali birbirinden
ayrilacagi ongoriilmiis, bu sebepten numune firinda kendiliginden yavas sogumaya

brrakilmstir.

Sekil 5.1 : 1600 °C’ye ulasabilen tiip firin

Kutu aliiminizasyon iglemi i¢in parlatilan numuneler, aliimina pota icerisinde bulunan
kutu toz bilesiminin igerisine gomiilmistir. Yilksek Si-Mo dokme demirinin
gomildigi toz karisimi; dolgu malzemesi (Al203), aliiminyum kaynagi olarak saf Al
tozlar1 ve aktivator (NH4Cl) tuzu icermektedir. Yapilan biitiin deneylerde aktivator
miktar1 agirlikca %S5 olarak belirlenmistir. Saf Al miktarinin etkisini incelemek amaci
ile agirlikga %15 ve %30 saf Al igeren 2 farkli kutu toz bilesimi kullanilmigtir. Kutu
alliminizasyon islemi i¢in sicakliklar 750, 850 ve 950 °C olarak belirlenmistir. Deney

stireleri ise, tiim sicakliklarda 6,12 ve 18 saat olarak se¢ilmistir.

5.3 Oksidasyon Deneyleri

Kutu aliiminizasyonu iglemi uygulanan numuneler; 750 ve 850 °C’de kiil firininda 24

saat acik atmosferde tutularak oksidasyona maruz birakilmistir.
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5.4 Numunelerin Karakterizasyonu

Kutu aliiminizasyonu islemi uygulanan numunelerde, olusan intermetaliklerin
belirlenebilmesi i¢in XRD ve SEM analizi uygulanmistir. Yapilan oksidasyon sonrasi

oksit filmin kalinliklarinin belirlenebilmesi i¢in optik mikroskop kullanilmaistir.

5.4.1 XRD analizi

Aliiminize edilen dokme demir numunelerine Philips 3710 XRD cihazi ile faz analizi
yapilmistir. 40KV voltaj 40mA akim degerlerinde, Cu Ka radyasyonu ile faz
taramalar1 tamamlanmistir. XRD analizleri, gonio modunda, 26=10-90° arasinda

uygulanmigtir.

5.4.2 SEM ve EDS analizi

Kaplama kalinliklarinin belirlenebilmesi i¢in numuneler enine kesilmistir. Kesilen
numuneler sicak bakalite alinarak, 2500 grid’e kadar kademeli olarak zimparalanmis
ve 0.3’liik allimuna soliisyon ile ¢guhada parlatilmistir. Parlatilan numuneler Jeol 5410
taramali elektron mikroskobu ve Noran EDS dedektorii kullanilarak kesitlerinden

goriintliler alinmis, ¢izgisel ve noktasal element analizleri yapilmistir.

5.4.3 Optik mikroskop analizi

Oksidasyona ugratilan aliiminize edilmis numunelerdeki oksit film kalinliklarim
belirlemek i¢in, numuneler sicak bakalite alinarak, 2500 grid’e kadar kademeli olarak
zimparalanmis ve 0.3’liik aliimuna soliisyon ile ¢uhada parlatilmigtir. OLYMPUS SZ

61 model optik mikroskop ile oksit film kalinliklar1 incelenmistir.
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6. DENEYSEL SONUCLAR

Kutu aliiminizasyon islemi uygulanan numuneler sicaklik, siire ve kutu toz
bilesimindeki saf Al miktarlarina gore isimlendirilmistir. Cizelge 6.1’de numune

isimleri ve numunelerin liretim parametreleri verilmistir.

Cizelge 6.1 : Uretim parametreleri ve numune isimleri.

Sicaklik Saf Al Stire Numune ismi
(°0) (agirlik¢a%) (saat)
750 15 6 ks750-15-6
750 15 12 ks750-15-12
750 15 18 ks750-15-18
750 30 6 ks750-30-6
750 30 12 ks750-30-12
750 30 18 ks750-30-18
850 15 6 ks850-15-6
850 15 12 ks850-15-12
850 15 18 ks850-15-18
850 30 6 ks850-30-6
850 30 12 ks850-30-12
850 30 18 ks850-30-18
950 15 6 ks950-15-6
950 15 12 ks950-15-12
950 15 18 ks950-15-18
950 30 6 ks950-30-6
950 30 12 ks950-30-12
950 30 18 ks950-30-18
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6.1 750 °C’de Kutu Aliiminizasyonu Uygulanan Numuneler

Bu boliimde, farkli siire ve kutu toz bilesiminde 750 °C sicakliginda kutu

aliminizasyonu uygulanan numuneler incelenecektir.

6.1.1 Ks750-15-6 numunesi

Ks750-15-6 numunesi, agirlikca %15 saf Al igeren toz bilesiminin igersine gomiilerek
tiip firinda 750 °C’de 6 saat tutulmustur. Isitma hiz1 5°C/dk secilmistir ve 100 ml/dk
hizla argon verilerek koruyucu atmosfer saglanmistir. Numunenin 10-90° aras1 XRD

spektrumu sekil 6.1°de gosterilmektedir.

| & e . ——ks750-15-6

Siddet (a.u.)

2Theta
Sekil 6.1 : Ks750-15-6 numunesine ait XRD spektrumu

XRD analizi incelendiginde, difraksiyon paterninde goriilen biitiin piklerin 47-1433
kart numarali Fe;Als fazina ait oldugu goriilmektedir. FeoAls intermetaliginin
derinliginin ve siirekliliginin saptabilmesi i¢in optik mikroskop goriintiileri
incelenmistir. Sekil 6.2 ‘de ks750-15-6 numunesinin optik mikroskop goriintiisii

verilmistir.
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Sekil 6.2 : Ks750-15-6 numunesinin optik mikroskop goriintiisii

Optik mikroskop goriintiisiine bakildiginda, numunenin biitiin yiizeyi boyunca FeoAls
intermetaliginin siirekli oldugu gortilmektedir. Olusan intermetalik tabakanin numune
yiizeyinden 50 pum derinlige kadar ulastigi goriilmektedir. Daha derin kisimlarda

demirce zengin Fe-Al intermetaliklerine rastlanmamustir.

Yapilan analizler sonucunda 750 °C sicaklifinda Al difiizyonu hizi ¢ok yiiksek
olmadigindan  ylizeyde yalnizca aliminyumca zengin Fe2Als  olustugu

gbzlemlenmistir.

6.1.2 Ks 750-15-12 numunesi

Ks750-15-12 numunesi, agirlikca %15 saf Al igeren toz bilesiminin igersine
gomiilerek tiip firinda 750 °C’de 12 saat tutulmustur. Isitma hiz1 5°C/dk se¢ilmistir ve
100 ml/dk hizla argon verilerek koruyucu atmosfer saglanmistir. Numunenin 10-90°

aras1 XRD spektrumu sekil 6.3’de gosterilmektedir.

XRD analizi incelendiginde, difraksiyon paterninde goriilen biitiin piklerin 47-1433
kart numarali Fe;Als fazina ait oldugu goriilmektedir.Elemental analiz ve olusan
kaplama yapisini gérebilmek icin SEM ve EDS analizi yapilmistir. Sekil 6.4’de ks750-
15-12 numunesine ait 1kx biiyititmedeki SEM goriintiisti gosterilmektedir.
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Sekil 6.3 : Ks750-15-12 numunesine ait XRD spektrumu

Sekil 6.4 : Ks750-15-12 numunesine ait SEM goriintiisii

Sem goriintiisii incelendiginde, Fe2Als intermetaliginin girintili-gikintili (tongue like)
yapisinda oldugu ve kalinliginin 19.94 um’a kadar ulagtigi goriilmektedir. Goriintiide
1 numara ile belirtilen noktadan alinan EDS analizi sonucunda atomik olarak %77.61
Al ve %22.39 Fe bulundugu goriilmiistiir. FeoAls intermetaliginin hemen alt kisminda

4.05 um kalinliginda gegis bolgesi oldugu goriilmektedir. Bu bélgede 2 numara ile
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belirtilen noktadan yapilan EDS analizinde atomik olarak % 28.97 Al ve % 72,03 Fe

oldugu gozlemlenmistir.

6.1.3 Ks750-15-18 numunesi

Ks750-15-18 numunesi, agirlikca %15 saf Al iceren toz bilesiminin igersine
gomiilerek tiip firinda 750 °C’de 18 saat tutulmustur. Isitma hizi 5°C/dk se¢ilmistir ve
100 ml/dk hizla argon verilerek koruyucu atmosfer saglanmistir. Numunenin 10-90°

arast XRD spektrumu sekil 6.5°de gosterilmektedir.
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Sekil 6.5 : Ks750-15-18 numunesine ait XRD spektrumu

XRD analizi incelendiginde herhangi bir intermetalik pikine rastlanmamistir.
Arastirmalar tamamlandiginda yapida oksit olustugu ve piklerin 34-0178 kart numarali
Fe>SiO4 ve 06-0696 kart numarali Fe’ye ait oldugu goriilmistiir. yiizeyde numune
hazirlamadan kaynakli oksit film olustugu ve Al yaymimini engelledigi 6n goriilerek
SEM analizi yapilmistir. Sekil 6.6’da 750-15-18 numunesine ait SEM goriintiisii

verilmistir.
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Sekil 6.6 : Ks750-15-18 numunesine ait SEM goriintiisii

15 kV 750X

SEM gorintiisii incelendiginde yilizeyde 12.97 um derinlige ulasan katman
goriilmektedir. Bu katman tizerindeki 2 numarali noktadan yapilan EDS sonucuna gore
atomik olarak %25.91 O, %38.24 Si, %33.4 Fe ve %2.4 Al goriilmektedir. Numune
hazirlamadan kaynakli numununenin oksitlerek Al yaymmasina izin vermedigi
gorilmiistiir. Numunenin i¢ bolgelesinde 1 numara ile isaretlenen noktadan alinan

EDS sonucuna gore atomik olarak %80 Fe %12 Si ve %8 O goriilmiistiir.

6.1.4 Ks750-30-6 numunesi

Ks750-30-6 numunesi, agirlik¢a %30 saf Al igeren toz bilesiminin igersine gomiilerek
tiip firinda 750 °C’de 6 saat tutulmustur. Isitma hiz1 5°C/dk se¢ilmistir ve 100 ml/dk
hizla argon verilerek koruyucu atmosfer saglanmistir. Numunenin 10-90° aras1 XRD

spektrumu sekil 6.7’ de gosterilmektedir.
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Sekil 6.7 : Ks750-30-6 numunesine ait XRD spektrumu

XRD analizi incelendiginde, difraksiyon paterninde goriilen biitiin piklerin 47-1433
kart numarali FeoAls fazina ait oldugu gorilmektedir. Elemental analiz ve olusan
kaplama yapisin1 gérebilmek i¢in SEM ve EDS analizi yapilmistir. Ayn1 zamanda Al
miktarmin i¢ bolgelerde degisimini gorebilmek icin ¢izgisel analiz uygulanmistir.
Sekil 6.8’de ks750-30-6 numunesine ait SEM goriintiisiic ve ¢izgisel analiz

gosterilmektedir.

Sekil 6.8 : Ks750-30-6 numunesine ait SEM goriintiisii ve ¢izgisel analizi

SEM goriintiileri incelendiginde yiizeyden 50 um kalinliga ulasabilen girintili-¢ikintili
(tongue like) yapiya sahip Fe2Als intermetaliginin olustugu gozlenmistir. Bu
katmandan alinan 1 numara ile belirtilen noktada atomik olarak %77,064 Al ve
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%22.936 Fe oldugu goriilmektedir. Yiizeyden altlik malzemesini dogru alinan ¢izgisel
analizde Fe;Als tabakasinin bittigi noktada Al’nin azalirken Fe’nin artmaya bagladigi
goriilmektedir. Gegis bolgesinde Al miktart atomik olarak %20-%40 arasinda degistigi
g6zoniinde bulundurulursa, demirce zengin intermetalik faz olan FesAl’nin geg¢is

bolgesinde ince katman olarak olustugu soylenebilir.

6.1.5 Ks750-30-12 numunesi

Ks750-30-12 numunesi, agirlikca %30 saf Al iceren toz bilesiminin igersine
gomiilerek tiip firinda 750 °C’de 12 saat tutulmustur. Isitma hiz1 5°C/dk se¢ilmistir ve
100 ml/dk hizla argon verilerek koruyucu atmosfer saglanmistir. Numunenin 10-90°

arast XRD spektrumu sekil 6.9°da gosterilmektedir.
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Sekil 6.9 : Ks750-30-12 numunesine ait XRD spektrumu

XRD analizi incelendiginde, difraksiyon paterninde goriilen biitiin piklerin 47-1433
kart numarali Fe,Als fazina ait oldugu goriilmektedir. Intermetalik fazin derinliginin
ve yapisinin belirlenebilmesi amaciyla optik mikroskop goriintiileri incelenmistir.

Ks750-30-12 numunesine ait optik mikroskop goriintiisii sekil 6.10’da verilmistir.
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Sekil 6.10 : Ks750-30-12 numunesine ait optik mikroskop goriintiisii

Optik mikroskop goriintiisii  incelendiginde, girintili-cikintili  (tongue like)
morfolojisinde 71.24 pm’ ye kadar ulasabilen siirekli bir Fe;Als intermetaliginin

olustugu gozlenmistir.

6.1.6 Ks750-30-18 numunesi

Ks750-30-18 numunesi, agirlikca %30 saf Al iceren toz bilesiminin igersine
gomiilerek tiip firinda 750 °C’de 18 saat tutulmustur. Isitma hizi 5°C/dk se¢ilmistir ve
100 ml/dk hizla argon verilerek koruyucu atmosfer saglanmistir. Numunenin 10-90°

arast XRD spektrumu sekil 6.11°da gosterilmektedir.

XRD analizi incelendiginde, difraksiyon paterninde goriilen biitlin piklerin 47-1433
kart numarali FeoAls fazina ait oldugu gorilmektedir. Elemental analiz ve olusan
kaplama yapisin1 gorebilmek i¢in SEM ve EDS analizi yapilmistir. Ayni1 zamanda Al
miktariin i¢ bdlgelerde degisimini gorebilmek i¢in ¢izgisel analiz uygulanmstir.
Sekil 6.12°de ks750-30-18 numunesine ait SEM goriintiisii ve ¢izgisel analizi

gosterilmektedir.
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Sekil 6.11 : Ks750-30-18 numunesine ait XRD spektrumu

Sekil 6.12 : Ks750-30-18 numunesine ait SEM goriintiisii ve ¢izgisel analizi

SEM analizleri incelendiginde yiizeyden 65,18 pm kalinliga ulasabilen girintili-
cikintili  (tongue like) yapiya sahip Fe2Als intermetaliginin  olustugu
gozlemlenmektedir. Yiizeyden altlik malzemesini dogru alinan ¢izgisel analizde
Fe,Als tabakasinin bittigi noktada Al’nin azalirken Fe’nin artmaya bagladigi
goriilmektedir. Gegis bolgesinde Al miktart atomik olarak %20-%50 arasinda degistigi
gb6zoniinde bulundurulursa, demirce zengin intermetalik faz olan FesAl’'nin gegis
bolgesinde ince katman olarak olustugu soylenebilir. Altlik malzemesinden alinan 1

numara ile belirtilen noktada Al’ye rastlanmazken, atomik olarak %90 Fe

goriilmektedir.
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6.1.7 750 °C’de kutu aliiminizasyonu uygulanan numunelerin sonu¢larinin

incelenmesi

750 °C’de kutu aliiminizasyonu uygulanan 6 numuneden 3’# agirlikca %15 saf Al
igeren toz bilesimin i¢ine gdmiilmiis ve 6, 12, 18 saat siirelerde firinda bekletilmistir.
%15 saf Al igeren toz bilesimi ile kutu aliiminizasyonu uygulanan numunelerin ve
aliminizasyon iglemi uygulanmamis yiiksek Si-Mo’nun XRD paternleri sekil 6.13°de

toplu olarak verilmistir.
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Sekil 6.13 : 750 °C ‘de %15 saf Al igeren toz bilesiminde kutu aliiminizasyonu
uygulanan numunelerin XRD paternleri

XRD paternleri karsilagtirildiginda, 6 saat ve 12 saat siirede islem uygulanan
numunelerin tamamen Fe;Als yapisinda oldugu ancak 18 saat uygulanan numunede
oksit pikleri gorilmektedir. 18 saatlik deneyde numune hazirlamadan kaynakli
problemler oldugu diistiniilmektedir. 6 ve 12 saat islem siiresi uygulanan numunelerin
XRD paternlerinin birbirine yakin olmasiin sebebi yiizeyde olusan intermetalik
kaplamanin derinliginin fazla olmasindan kaynaklanmaktadir. Bu iki numune
arasindaki fark, optik mikroskop ve SEM goriintiilerine bakildiginda acikca ortaya
¢ikmaktadir. 6 saat islem goren numunede, FeoAls intermetaliginden sonra herhangi
bir gegis bolgesi goriilmezken, 12 saatlik isleme tabi tutulan numunede Fe2Als
intermetaliginden sonra 4.05 pm’lik gecis bolgesi goriilmiistiir. Siire arttiginda Al
difiizyonu i¢in daha fazla zaman oldugu igin Fe;Als bolgesinden sonra gegis bolgesi

gozlenmistir.
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750 °C ‘de kutu aliiminizasyonu uygulanan diger 3 numune ise, agirlik¢ca %30 saf Al
igeren toz bilesimin igerisine gomiilerek 6, 12 ve 18 saat firinda tutulmustur.%30 saf
Al igeren toz bilesimi ile kutu aliiminizasyonu uygulanan numunelerin ve
aliiminizasyon islemi uygulanmamis yiiksek Si-Mo’nun XRD paternleri sekil 6.14’de

toplu olarak verilmistir.
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Sekil 6.14 : 750 °C ‘de %30 saf Al bilesiminde kutu aliiminizasyonu uygulanan
numunelerin XRD paternleri

XRD paternleri incelendiginde 6,12 ve 18 saat kutu aliiminizasyonu uygulanan biitiin
numunelerin Fe2Als pikleri olusturdugu gozlemlenmistir. SEM ve optik mikroskop
goriintiilerine bakildiginda ise, artan siireyle birlikte gecis bolgesinin kalinlastig1 ve

Fe>Als intermetaliginin daha derinlere kadar indigi gériilmektedir.

Agirlikca %15 ve %30 saf Al toz bilesimiyle iretilen numuneler birbiyle
karsilastirildiginda, herbirinin FeoAls intermetaligi olusturdugu artan siireyle ve saf Al
miktariyla intermetalik tabakanin derinliginin arttigi gézlemlenmistir. %30 saf Al
iceren toz bilesimine gomiilen numunelerin tiimiinde gegis bolgesine rastlanmustir.
Ayrica artan siireyle gecis bolgesinin genisledigi gozlemlenmistir. %15 saf Al igeren
toz karigimina gomiilen numunelerde ise, 6 saat islem uygulanan numunede gecis
bolgesine rastlanmazken 12 saat islem uygulanan numunede gecis bolgesi

gbzlemlenmistir.
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6.2 850 °C’de Kutu Aliiminizasyonu Uygulanan Numuneler

Bu boliimde, farkli siire ve kutu toz bilesiminde 850 °C sicakliginda kutu

aliminizasyonu uygulanan numuneler incelenecektir.

6.2.1 Ks850-15-6 numunesi

Ks850-15-6 numunesi, agirlik¢a %15 saf Al igeren toz bilesiminin igersine gomiilerek
tiip firinda 850 °C’de 6 saat tutulmustur. Isitma hizi 5°C/dk secilmistir ve 100 ml/dk
hizla argon verilerek koruyucu atmosfer saglanmistir. Numunenin 10-90° aras1t XRD

spektrumu sekil 6.15’de gosterilmektedir.
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Sekil 6.15 : Ks850-15-6 numunesine ait XRD spektrumu

XRD analizi incelendiginde, difraksiyon paterninde goriilen piklerin 06-0696 kart
numarali Fe ve 65-6212 grafit fazina ait oldugu goriilmektedir. Aliiminizasyon islemi
uygulanmamis yiiksek Si-Mo ile ayni piklere sahip olan bu numunede herhangi bir
intermetalige rastlanmamaistir. Ancak Fe piklerinde kayma oldugu gézlenmistir. Bragg
yasasina gore diizlemler aras1 mesafe (d) arttikga, sinf degeri azalmaktadir boylece pik
pozisyonlarinda kaymalar meydana gelmektedir. Igeri yayman aliiminyum yiizeyde
intermetalik olusturmayarak kati eriyik olusturarak Fe matrisi i¢cerinde yer almistir.

Sekil 6.16’da ks850-15-6 numunesine ait optik mikroskop goriintiisii verilmistir.
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Sekil 6.16 : Ks850-15-6 numunesine ait optik mikroskop goriintiisii

Optik mikroskop gorilintlisii incelendiginde yapida herhangi bir intermetalik
kaplamaya rastlanmamistir. Al atomlar1 i¢ bdlgelere yaymmarak kati eriyik
olugturmustur. XRD paterninde Fe piklerindeki kaymalarin sebebi igeri yayman Al

atomlarinin Fe matrisinde kat1 eriyik olusturmasiyla agiklanabilir.

6.2.2 Ks850-15-12 numunesi

Ks850-15-12 numunesi, agirlikca %15 saf Al igeren toz bilesiminin igersine
gomiilerek tiip firinda 850 °C’de 12 saat tutulmustur. Isitma hiz1 5°C/dk se¢ilmistir ve
100 ml/dk hizla argon verilerek koruyucu atmosfer saglanmistir. Numunenin 10-90°

arast XRD spektrumu sekil 6.17°de gosterilmektedir.

XRD analizi incelendiginde, difraksiyon paterninde goriilen piklerin 06-0696 kart
numarali Fe ve 65-6212 grafit fazina ait oldugu goériilmektedir. Aliiminizasyon islemi
uygulanmamis yiiksek Si-Mo ile ayni piklere sahip olan bu numunede herhangi bir
intermetalige rastlanmamistir. Ancak Fe piklerinde kayma oldugu gézlenmistir. Bragg
yasasina gore diizlemler aras1 mesafe (d) arttik¢a, sinf degeri azalmaktadir boylece pik
pozisyonlarinda kaymalar meydana gelmektedir. Iceri yayman aliiminyum yiizeyde
intermetalik olusturmayarak kati eriyik olarak Fe matrisi icerinde yer almistir.
Yiizeyden altlik malzemeye dogru Al miktarin1 belirlemek icin SEM ve EDS
kullanilmistir. Sekil 6.18°de ks850-15-12 numunesine ait SEM goriintiisii verilmistir.
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Sekil 6.17 : Ks850-15-12 numunesine ait XRD spektrumu

Sekil 6.18 : Ks850-15-12 numunesine ait SEM goriintiisii

SEM goriintiisii incelendiginde, yiizeyde Al intermetaligi olugsmadigi goriilmiistiir.

numune yiizeyinden yaklasik 50 pm uzakliktaki 1 numara ile gosterilen noktadan
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yapilan EDS elementel analizi sonucunda atomik olarak %1.292 Al, %12.349 Si ve
%86,359 Fe icerdigi goriilmektedir. EDS verilerinden yola ¢ikarak, Aliminyumun

demir matrisi i¢inde ¢oziinerek kati eriyik olusturdugu séylenebilir.

6.2.3 Ks850-15-18 numunesi

Ks850-15-18 numunesi, agirlikca %15 saf Al igeren toz bilesiminin igersine
gomiilerek tiip firinda 850 °C’de 18 saat tutulmustur. Isitma hizi 5°C/dk se¢ilmistir ve
100 ml/dk hizla argon verilerek koruyucu atmosfer saglanmistir. Numunenin 10-90°

arast XRD spektrumu sekil 6.19°da gosterilmektedir.
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Sekil 6.19 : Ks850-15-18 numunesine ait XRD spektrumu

XRD analizi incelendiginde, difraksiyon paterninde goriilen piklerin 06-0696 kart
numarali Fe ve 65-6212 grafit fazina ait oldugu gériilmektedir. Aliminizasyon islemi
uygulanmamis yiiksek Si-Mo ile ayni piklere sahip olan bu numunede herhangi bir
intermetalige rastlanmamistir. Ancak Fe piklerinde kayma oldugu goézlenmistir.
Yiizeyden altlik malzemeye dogru Al miktarint belirlemek icin SEM ve EDS
kullanilmistir. Sekil 6.20°de ks850-15-18 numunesine ait SEM goriintiisii verilmistir.
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Sekil 6.20 : Ks850-15-18 numunesine ait SEM goriintiisii ve ¢izgisel analizi

SEM goriintiisii incelendiginde, yiizeyde Al intermetaligi olusmadigi goriilmistiir.
Yapilan ¢izgisel analiz sonucunda, ¢izgisel analizin basladigi noktada atomik olarak
%4,4554 Al, %23.98 Si ve %71.55 Fe igermektedir. Cizgisel analizin bittigi noktada
ise atomik olarak %0.9 Al, %14.598 Si ve % 84.491 Fe oldugu goriilmiistiir. bu
sonuglara bakildiginda yaklasik 150 pm derinlige kadar Al yaymdigi ve kati eriyik
olusturdugu gorilmiistir.

6.2.4 Ks850-30-6 numunesi

Ks850-30-6 numunesi, agirlik¢a %30 saf Al igceren toz bilesiminin icersine gomiilerek
tiip firinda 850 °C’de 6 saat tutulmustur. Isitma hiz1 5°C/dk secilmistir ve 100 ml/dk
hizla argon verilerek koruyucu atmosfer saglanmistir. Numunenin 10-90° aras1 XRD

spektrumu sekil 6.21°de gosterilmektedir.

XRD analizi incelendiginde, difraksiyon paterninde goriilen piklerin 06-0696 kart
numarali Fe ve 65-6212 grafit fazina ait oldugu goériilmektedir. Aliiminizasyon islemi
uygulanmamis yiiksek Si-Mo ile ayni piklere sahip olan bu numunede herhangi bir
intermetalige rastlanmamistir. Ancak Fe piklerinde kayma oldugu gézlenmistir. Sekil

6.22°de ks850-30-6 numunesine ait optik mikroskop goriintiisii verilmistir.
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Sekil 6.21 : Ks850-30-6 numunesine ait XRD spektrumu

Sekil 6.22 : Ks850-30-6 numunesine ait optik mikroskop goriintiisii

Optik mikroskop goriintlisii incelendiginde yapida herhangi bir intermetalik
kaplamaya rastlanmamistir. Al atomlar1 i¢ bdlgelere yaynarak kati eriyik
olusturmustur. XRD paterninde Fe piklerindeki kaymalarin sebebi iceri yayman Al

atomlarinin Fe matrisinde kat1 eriyik olusturmasiyla agiklanabilir.
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6.2.5 Ks850-30-12 numunesi

Ks850-30-12 numunesi, agirlikca %30 saf Al igeren toz bilesiminin igersine
gomiilerek tiip firnda 850 °C’de 12 saat tutulmustur. Isitma hiz1 5°C/dk se¢ilmistir ve
100 ml/dk hizla argon verilerek koruyucu atmosfer saglanmistir. Numunenin 10-90°

arast XRD spektrumu sekil 6.23’de gosterilmektedir.
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Sekil 6.23 : Ks850-30-12 numunesine ait XRD spektrumu

XRD analizi incelendiginde, difraksiyon paterninde goriilen piklerin 06-0696 kart
numarali Fe ve 65-6212 grafit fazina ait oldugu goériilmektedir. Aliminizasyon islemi
uygulanmamis yiiksek Si-Mo ile ayni piklere sahip olan bu numunede herhangi bir
intermetalige rastlanmamistir. Ancak Fe piklerinde kayma oldugu goézlenmistir.
Yiizeyden altlik malzemeye dogru Al miktarini belirlemek icin SEM ve EDS
kullanilmistir. Sekil 6.24°de ks850-30-12 numunesine ait SEM goriintiisii verilmistir.

SEM goriintiisii incelendiginde, yiizeyde Al intermetaligi olusmadig goriilmiistiir. 1
numara ile gosterilen koyu gri renkli bolgeden alinan EDS verisine gore atomik olarak
%30.982 Al, %35.406 Si ve %33.612 Fe gozlenmistir. Numune yilizeyden yaklasik 50
um uzakligindaki 2 numara ile belirtilen noktadan aliman EDS verisine gore atomik
olarak %1.2 Al, %12.65 Si ve %86.171 Fe igerdigi goriilmiistiir. Bu verilerden yola
c¢ikilarak, Aliiminyumun althik malzemenin i¢lerine yayinarak kati eriyik olusturdugu

sOylenebilir
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Sekil 6.24 : Ks850-30-12 numunesine ait SEM goriintiisii ve ¢izgisel analizi

Fe

6.2.6 Ks850-30-18 numunesi

Ks850-30-18 numunesi, agirlikca %30 saf Al igceren toz bilesiminin igersine
gomiilerek tiip firinda 850 °C’de 18 saat tutulmustur. Isitma hizi 5°C/dk se¢ilmistir ve
100 ml/dk hizla argon verilerek koruyucu atmosfer saglanmistir. Numunenin 10-90°

aras1 XRD spektrumu sekil 6.25’de gosterilmektedir.
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Sekil 6.25 : Ks850-30-18 numunesine ait XRD spektrumu

XRD analizi incelendiginde, difraksiyon paterninde goriilen biitiin piklerin 47-1433
kart numarali FeoAls fazina ait oldugu goriilmektedir. Elemental analiz ve olusan
kaplama yapisin1 gorebilmek i¢cin SEM ve EDS analizi yapilmistir. Sekil 6.26°da

ks850-30-18 numunesine ait SEM goriintiisii gosterilmektedir.
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Sekil 6.26 : Ks850-30-18 numunesine ait SEM goriintiisii.

L 5

SEM analizleri incelendiginde yiizeyden 87.11 pm kalinliga ulasabilen girintili-
cikintili  (tongue like) yapiya sahip Fe2Als intermetaliginin  olustugu
gozlemlenmektedir. Bu tabakadan alinan 1 numara ile belirtilen noktada atomik olarak
%73.25 Al ve %26.75 Fe oldugu goriilmektedir. Fe2Als’in yani sira 34.78um kalinlhiga
kadar ulasabilen gecis bolgesi oldugu goriilmektedir. Gegis bolgesinde 2 numara ile
belirtilen noktadan yapilan EDS analizi sonucunda atomik olarak %42.891 Al ve
%43.126 Fe oldugu goriilmektedir. EDS analizinden yola ¢ikarak gecis bolgesinde

FeAl intermetaligi olustugu sdylenebilir.

6.2.7 850 °C’de kutu aliiminizasyonu uygulanan numunelerin sonuglarinin

incelenmesi

850 °C’de kutu aliiminizasyonu uygulanan 6 numuneden 3’i agirlikca %15 saf Al
igeren toz bilesimin i¢gine gdmiilmiis ve 6, 12, 18 saat siirelerde firinda bekletilmistir.
%15 saf Al igeren toz bilesimi ile kutu aliiminizasyonu uygulanan numunelerin ve
herhangi bir islem uygulanmamis yiiksek Si-Mo’nun XRD paternleri sekil 6.27°de

toplu olarak verilmistir.
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Sekil 6.27 : 850 °C’de %15 saf Al igeren toz bilesiminde kutu aliiminizasyonu
uygulanan numunelerin XRD paternleri

XRD paternleri incelendiginde, herhangi bir Fe-Al intermetaliinin olugmadigi
goriilmektedir. XRD paternleri verilen numunelerin hepsinde Fe ve C pikleri
goriilmektedir. Ancak referans olan yiiksek Si-Mo ile karsilastirildiginda piklerin sola
kaymis oldugu goriilmektedir. Daha Once belirtildigi lizere, Bragg yasasina gore
diizlemler aras1 mesafe (d) mesafesi arttikga, sinf degeri azalmaktir. Fe matrisi i¢inde
icinde ¢bziinen Al atomlari, atom cap1 olarak demirden daha kiigiik olduklart i¢in
diizlemler arasi mesafeyi arttirmaktadir. Bu sebepten Fe pikleri sola dogru
kaymaktadir. Bu verilerden yola ¢ikarak biitiin numunelerde, Aliiminyumun demirle

kat1 eriyik olusturdugu sdylenebilir.

850 °C ‘de kutu aliiminizasyonu uygulanan diger 3 numune ise, agirlikca %30 saf Al
iceren toz bilesimin icerisine gomiilerek 6, 12 ve 18 saat firinda tutulmustur.%30 saf
Al igeren toz bilesimi ile kutu aliiminizasyonu uygulanan numunelerin ve herhangi bir
islem uygulanmamis yiiksek Si-Mo’nun XRD paternleri sekil 6.28’de toplu olarak

verilmistir.
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Sekil 6.28 : 850 °C’de %30 saf Al iceren toz bilesiminde kutu aliiminizasyonu
uygulanan numunelerin XRD paternleri

XRD paternleri incelendiginde, 6 ve 12 saat 850 °C’de kutu aliiminizasyonu
uygulanan numunelerde herhangi bir intermetalik tabaka olmadigi, ancak kati eriyik
olusturarak demir piklerini sola dogru kaydirdigi goriilmektedir. Ancak 18 saat kutu
aliiminizasyonu uygulanan numunenin yiizeyinde Fe>Als intermetaligini olusturdugu
goriilmektedir. Bu verilerden yola c¢ikarak 18 saatlik numunenin yiizeyinde Al
birikmesi ve biriken Al’nin demirce fakir bolgedeki Fe>Als intermetaligini olusturdugu

sOylenebilir.

Agirlikca %15 ve %30 saf Al igeren toz bilesimiyle tiretilen numuneler birbiyle
karsilagtirlldiginda, %30 saf Al igeren toz bilesimiyle iiretilen numunelerin yaptiklar
kat1 eriyigin aliminyumca daha zengin oldugu goriilmektedir. Artan siire ve Al

miktarinin altlik malzeme igerisine Al yaymimini arttirdigi goriilmiistiir.

6.3 950 °C’de Kutu Aliiminizasyonu Uygulanan Numuneler

Bu boliimde, farkli siire ve kutu toz bilesiminde 950 °C sicakliginda kutu

aliminizasyonu uygulanan numuneler incelenecektir.

6.3.1 Ks950-15-6 numunesi

Ks950-15-6 numunesi, agirlik¢a %15 saf Al igeren toz bilesiminin igersine gomiilerek

tiip firinda 950 °C’de 6 saat tutulmustur. Isitma hiz1 5°C/dk secilmistir ve 100 ml/dk
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hizla argon verilerek koruyucu atmosfer saglanmistir. Numunenin 10-90° aras1 XRD

spektrumu sekil 6.29°da gosterilmektedir.
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Sekil 6.29 : Ks950-15-6 numunesine ait XRD spektrumu

XRD analizi incelendiginde, difraksiyon paterninde 2 ayr1 faz pikleri tespit edilmistir.
Bu fazlarin 45-1205 kart numarali Alo.sFesSios ve 38-1397 kart numarali FeSi oldugu
goriilmiistiir. Olusan yapiy1 daha iyi anlamak ve yorumlayabilmek i¢in SEM ve EDS
analizi yapilmistir.Sekil 6.30’da ks950-15-6 numunesine ait SEM goriintiisii ve

cizgisel analiz gosterilmektedir.
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Sekil 6.30 : Ks950-15-6 numunesine ait SEM goriintiisii ve ¢izgisel analizi

SEM analizleri incelendiginde yiizeyden 15 pm kalinliga ulasan bir katman
goriilmektedir. Bu katman tizerindeki 1 numarali bolgeden yapilan bolgesel EDS
analizi sonucunda atomik olarak %42.424 Al, 9%29.713 Si ve %27.864 Fe goriilmiistiir.
Bu tabakanin 2 farkli fazdan olustugu goriilmektedir. Bu fazlarin XRD’de belirtilen
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fazlara ait oldugu diisliniilmektedir. Cizgisel analiz dikkatlice incelendiginde gecis
bolgesinde Al miktarinin azaldigi ve Fe miktarinin arttign goriilmektedir. XRD
analizleri goz oniinde bulunduruldugunda, geg¢is bolgesinde artan Fe’nin Al ile
demirce zengin bolgede bulunan intermetaligi olan FesAl’nin yapisinin iginde Al
yerine Si atomlarinin gectigi ve FesAlosSios olusturdugu gézlemlenmistir. Koyu gri

tabakanin ise FeSi oldugu diisiiniilmektedir.

6.3.2 Ks950-15-12 numunesi

Ks950-15-12 numunesi, agirlikca %15 saf Al iceren toz bilesiminin igersine
gomiilerek tiip firinda 950 °C’de 12 saat tutulmustur. Isitma hizi 5°C/dk se¢ilmistir ve
100 ml/dk hizla argon verilerek koruyucu atmosfer saglanmistir. Numunenin 10-90°

aras1 XRD spektrumu sekil 6.31°de gosterilmektedir.
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Sekil 6.31 : Ks950-15-12 numunesine ait XRD spektrumu

XRD analizi incelendiginde, difraksiyon paterninde 2 ayr1 faz pikleri tespit edilmistir.
Bu fazlarim 50-0955 kart numarali FesAl ve 38-1397 kart numarali FeSi oldugu
goriilmiistiir. Elemental analiz ve olusan kaplama yapisin1 gérebilmek i¢in SEM ve
EDS analizi yapilmustir. Sekil 6.32’de ks950-15-12 numunesine ait SEM goriintiisii ve

cizgisel analiz gosterilmektedir.
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Sekil 6.32 : Ks950-15-12 numunesine ait SEM goriintiisii ve ¢izgisel analizi

SEM analizleri incelendiginde ylizeyden 10 pm kalinliga ulasan bir katman
goriilmektedir. Bu katman {izerinden yapilan bdlgesel EDS analizi sonucunda atomik
olarak %43.995 Al, %21.859 Si ve %34,145 Fe goriilmiistiir. Bu tabakanin 2 farkli
fazdan olustugu goriilmektedir. Bu fazlarin XRD’de belirtilen fazlara ait oldugu
diisiiniilmektedir. Bu katman tizerinde 2 numara ile isaretlenen bdlgeden alinan EDS
sonucunda atomik olarak %46.249 Al, %2.53 Si ve %51.228 Fe goriilmiistiir. Cizgisel
analiz dikkatlice incelendiginde gecis bolgesinde Al miktarinin azaldigi ve Fe
miktarinin arttigr goriilmektedir. XRD analizleri géz oniinde bulunduruldugunda,
Gegis bolgesinde artan Fe’nin Al ile demirce zengin bolgede bulunan FesAl

intermetaligini olusturdugu goriilmektedir.

6.3.3 Ks950-15-18 numunesi

Ks950-15-18 numunesi, agirlikca %15 saf Al igeren toz bilesiminin igersine
gomiilerek tiip firinda 950 °C’de 18 saat tutulmustur. Isitma hiz1 5°C/dk se¢ilmistir ve
100 ml/dk hizla argon verilerek koruyucu atmosfer saglanmistir. Numunenin 10-90°

aras1 XRD spektrumu sekil 6.33°de gosterilmektedir.

XRD analizi incelendiginde, difraksiyon paterninde goriilen biitiin piklerin 47-1433
kart numarali Fe;Als fazina ait oldugu goriilmektedir. Elemental analiz ve olusan
kaplama yapisin1 gorebilmek icin SEM ve EDS analizi yapilmistir. Sekil 6.34°de

ks950-15-18 numunesine ait SEM goriintiisii ve ¢izgisel analiz gosterilmektedir.
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Sekil 6.33 : Ks950-15-18 numunesine ait XRD spektrumu

Sekil 6.34 : Ks950-15-18 numunesine ait SEM goriintiisii ve ¢izgisel analizi

SEM analizleri incelendiginde ylizeyden 100 pum derinlige ulasan ve atomik olarak
%73.73 Al ve %26.26 Fe iceren ve XRD paterninde gozlemlenen FezAls
intermetaliginin olustugu gozlemlenmistir. Aliiminyumca zengin bu bdlgeden sonra
cizgisel analizde de goriildiigli lizere Fe miktarinda artis ve Al miktarinda azalisin
oldugu yaklasik 40 pm kalinliginda gegis bolgesi goriilmiistiir. Bu bolgede yapilan
elemental analizde atomik olarak %30.304 Al ve %69.696 Fe goriilmiistiir. Elemental
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analizden yola ¢ikarak faz diyagramma bakildiginda bu bdlgenin demirce zengin

FesAl oldugu diistiniilmektedir.

6.3.4 Ks950-30-6 numunesi

Ks950-30-6 numunesi, agirlikca %30 saf Al iceren toz bilesiminin igersine gomiilerek
tiip firinda 950 °C’de 6 saat tutulmustur. Isitma hizi 5°C/dk secilmistir ve 100 ml/dk
hizla argon verilerek koruyucu atmosfer saglanmistir. Numunenin 10-90° aras1 XRD

spektrumu sekil 6.35°de gosterilmektedir.
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Sekil 6.35 : Ks950-30-6 numunesine ait XRD spektrumu

XRD analizi incelendiginde, difraksiyon paterninde goriilen biitiin piklerin 47-1433
kart numarali FeoAls fazina ait oldugu goriilmektedir. Elemental analiz ve olusan
kaplama yapisim1 gorebilmek icin SEM ve EDS analizi yapilmistir. Sekil 6.36°da

ks950-30-6 numunesine ait SEM goriintiisii ve ¢gizgisel analiz gosterilmektedir.
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Sekil 6.36 : Ks950-30-6 numunesine ait SEM goriintiisii ve ¢izgisel analizi

SEM analizleri incelendiginde yiizeye olusan ilk katmanin atomik olarak %74.862 Al
ve %25.138 Fe iceren ve XRD paterninde gozlemlenen FezAls intermetaliginin
olustugu gozlemlenmistir. Aliminyumca zengin bu bolgeden sonra ¢izgisel analizde
de goriildiigli iizere Fe miktarinda artis ve Al miktarinda azalisin oldugu yaklasik 45
um kalinliginda gecis bolgesi goriilmiistiir. Bu bolgede yapilan elemental analizde
atomik olarak %35.32 Al ve %64.67 Fe goriilmiistiir. Elemental analizden yola ¢gikarak
faz diyagramina bakildiginda bu bdlgenin demirce zengin FesAl oldugu

diistiniilmektedir.

6.3.5 Ks950-30-12 numunesi

Ks950-30-12 numunesi, agirlikca %30 saf Al igeren toz bilesiminin igersine
gomiilerek tiip firinda 950 °C’de 12 saat tutulmustur. Isitma hiz1 5°C/dk se¢ilmistir ve
100 ml/dk hizla argon verilerek koruyucu atmosfer saglanmistir. Numunenin 10-90°

arast XRD spektrumu sekil 6.37°de gosterilmektedir.

XRD analizi incelendiginde, difraksiyon paterninde goriilen biitiin piklerin 47-1433
kart numarali FeoAls fazina ait oldugu gorilmektedir. Elemental analiz ve olusan
kaplama yapisin1 gorebilmek icin SEM ve EDS analizi yapilmistir. Sekil 6.38°de
ks950-30-12 numunesine ait SEM goriintiisii ve ¢gizgisel analiz gosterilmektedir
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Sekil 6.37 : Ks950-30-12 numunesine ait XRD spektrumu

L

Sekil 6.38 : Ks950-30-12 numunesi ait SEM goriintiisii ve ¢izgisel analizi

SEM analizleri incelendiginde, ylizeye olusan ilk katmanin iizerindeki 1 numarali
noktadan alinan EDS analizinde atomik olarak %71.61 Al ve %28.383 Fe iceren ve
XRD paterninde gozlemlenen Fe2Als intermetaliginin olustugu gozlemlenmistir.
Aliiminyumca zengin bu bodlgeden sonra ¢izgisel analizde de goriildiigii lizere Fe
miktarinda artis ve Al miktarinda azalisin oldugu yaklasik 45 um kalinhiginda gecis
bolgesi goriilmiistiir. Bu bolgede, 2 numara ile gosterilen noktadan yapilan elemental
analizde atomik olarak %45.121 Al ve %49.131 Fe goriilmiistiir. Ayn1 zamanda

numunenin i¢ bolgelerinde Al miktar1 incelemek adina 3 numarali noktadan EDS
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analize yapilmistir. Yapilan analizde atomik olarak %9,079 Al, %12.101 Si ve
%78.821 Fe goriilmiistiir. Elemental analizlerden yola c¢ikarak faz diyagramina
bakildiginda ilk katmanin FeoAls, 2. Katmanin FezAl oldugu ve ve i¢ kisimlarda

Aliiminyum’un Fe i¢inde ¢6ziinerek kati eriyik olusturdugu sdylenebilir.

6.3.6 Ks950-30-18 numunesi

Ks950-30-18 numunesi, agirlikca %30 saf Al igeren toz bilesiminin igersine
gomiilerek tiip firinda 950 °C’de 18 saat tutulmustur. Isitma hiz1 5°C/dk se¢ilmistir ve
100 ml/dk hizla argon verilerek koruyucu atmosfer saglanmistir. Numunenin 10-90°

arast XRD spektrumu sekil 6.39°da gosterilmektedir.
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Sekil 6.39 : Ks950-30-18 numunesine ait XRD spektrumu

XRD analizi incelendiginde, difraksiyon paterninde goriilen biitiin piklerin 00-047-
1433 kart numarali FezAls fazina ait oldugu goriilmektedir. Elemental analiz ve olusan
kaplama yapisin1 gorebilmek i¢in SEM ve EDS analizi yapilmistir. Sekil 6.39°de

ks950-30-18 numunesine ait SEM goriintiisii ve ¢izgisel analiz gosterilmektedir.
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Sekil 6.40 : Ks950-30-18 numunesine ait SEM goriintiisii ve ¢izgisel analizi

SEM analizleri incelendiginde yiizeye olusan ilk katmanin atomik olarak %71.331 Al
ve %28.669 Fe igeren ve XRD paterninde gozlemlenen Fe,Als intermetaliginin
olustugu gozlemlenmistir. Aliiminyumca zengin bu bolgeden sonra ¢izgisel analizde
de goriildiigli iizere Fe miktarinda artis ve Al miktarinda azalisin oldugu yaklasik 50
um kalinliginda gecis bolgesi goriilmiistiir. Bu bdlgede yapilan elemental analizde
atomik olarak %39.064 Al ve %60.936 Fe goriilmistiir. Elemental analizden yola
cikarak faz diyagramina bakildiginda bu bolgenin demirce zengin FesAl oldugu
diistiniilmektedir. Ayn1 zamanda ¢izgisel analizin bittigi noktada atomik olarak %
8.911 Al gozlemlenmistir. Bu veri dogrultusunda i¢ kisimlara yayman Aliiminyumun

intermetalik yapmadan Fe i¢inde kati eriyik olarak bulundugu soylenebilir.

6.3.7 950 °C’de kutu aliiminizasyonu uygulanan numunelerin sonuglarinin

incelenmesi

950 °C’de kutu aliiminizasyonu uygulanan 6 numuneden 3’1 agirlikca %15 saf Al
igeren toz bilesimin i¢gine gdmiilmiis ve 6, 12, 18 saat siirelerde firinda bekletilmistir.
%15 saf Al igeren toz bilesimi ile kutu aliiminizasyonu uygulanan numunelerin ve
herhangi bir islem uygulanmamis yiliksek Si-Mo’nun XRD paternleri sekil 6.41°de

toplu olarak verilmistir.
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Sekil 6.41 : 950 °C’de %15 saf Al igeren bilesimde kutu aliiminizasyonu uygulanan
numunelerin XRD paternleri

XRD paternleri incelendiginde, %15 Al igeren toz bilesiminde 6 ve 12 saat kutu
aliminizasyonu uygulanan numunelerin 2 faz igerdikleri goriilmiistiir. 6 saatlik
numunede FeSi ve FezAlosSios olusmustur. FesAl olugmasi igin gerekli siire olmadigi
bu yiizden Al yerine Si yapida ¢oziinmiistiir. 12 saatlik numunede ise, FesAlosSios
yapisinin FezAl yapisina dondiigii goriilmiistiir. Yeterli siire saglandigi takdirde yapida
Fe-Al intermetaliklerinin olustugu goriilmiistiir. Ancak 12 saatlik deneyde de FeSi
yapist gozlenmis, 6 saatlik numuneye kiyasla pik siddetlerinin azalmis oldugu
goriilmektedir. 18 saatlik deneyde ise yapinin tamamen FexAls intermetaligi
olusturdugu gozlenmistir. Sem goriintiilerine bakildiginda olusan intermetalik
tabakanin altinda demirce zengin intermetaliklerin ve gecis bolgesinin oldugu

gorilmiistiir.

950 °C’de kutu aliiminizasyonu uygulanan diger 3 numune ise, agirlikga %30 saf Al
iceren toz bilesimin icerisine gomiilerek 6, 12 ve 18 saat firinda tutulmustur.%30 saf
Al igeren toz bilesimi ile kutu aliiminizasyonu uygulanan numunelerin ve herhangi bir
islem uygulanmamis yiliksek Si-Mo’nun XRD paternleri sekil 6.42°de toplu olarak

verilmistir.
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Sekil 6.42 : 950 °C’de %30 saf Al igeren bilesimde kutu aliiminizasyonu uygulanan
numunelerin XRD paternleri

XRD paternleri incelendiginde, 950 °C’de %30 saf Al igeren bilesimde kutu
aliiminizasyonu uygulanan numunelerin tiimiin FeoAls intermetaligini olusturdugu
goriilmektedir. Sem goriintiilerinden yola ¢ikarak, en yliksek intermetalik kalinliklara
18 saatlik deneyde ulasildigi goriilmiistiir. Siire miktar1 arttikca FeAls intermetalik
katman kalinliklarinin arttigi gézlenmistir. Benzer sekilde siirenin artmasi gegis
bolgesini de arttirmistir. Ayrica intermetalik bolgenin alt kisimlarinda da yapida Al
goriilmiistiir. Bu bilgiden yola ¢ikarak, siirenin artmasiyla kat1 eriyik bolgesinin

olustugu sdylenebilir.

Agirlikca %15 ve %30 saf Al igeren toz bilesimiyle iiretilen numuneler birbiyle
karsilastirildiginda, %30 saf Al igeren toz bilesimiyle iiretilen numunelerin tiimiinde
Fe>Als gozlenirken, %15 saf Al iceren toz bilesimiyle iiretilen numunelerden 6 ve 12
saatlik islem gorenlerde FesAl ve FeSi gozlenmistir. Kutu bilesiminde Al miktarinin
diisiik olmas1 yayman Al miktarim1 degistirdiginden kisa siirelerde Aliiminyumca
zengin intermetalikleri olusturmamustir. %15 Aligeren ve 18 saat kutu aliiminizasyonu
uygulanan numunede ise Fe2Als goriilmistiir ancak pik siddeti intermetalik kalinliklar

%30 Al igeren 18 saatlik numuneye goére daha diistiktiir.
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6.4 Oksidasyon Deneyleri

Kutu aliiminizasyonu uygulanan numunelerin her biri 3 parg¢aya boliinmiistiir. Boliinen
parcalardan biri karakterizasyon i¢in ayrilirken, diger 2 parca oksidasyon testine
ayrilmistir. Oksidasyon testi 2 farkli sicaklik ve sabit siirede numunelere
uygulanmistir. Oksidasyon sicakliklart olarak 750 ve 850 °C sicakliklar1 ve 24 saat
sabit siire belirlenmistir. 750 °C’de 24 saat oksidasyona maruz birakilan numuneler

sekil 6.43°de gosterilmektedir.

Sekil 6.43 : 750 °C’de 24 saat oksidasyon uygulanan numuneler

Oksidasyonu tamamlanan numuneler, 400 grid’den baslanarak 2500 grid’e kadar
zimparalanmis ardindan 0.3p Aliimina solisyon ile ¢uhada parlatilmigtir. Ardindan
oksit film kalinliklarinin karsilastirilabilmesi i¢in optik mikroskop goriintiileri
alimmugtir. Sekil 6.44’de 750 °C’de 24 saat oksidasyon yapilan numunelerde olusan
yaklagik oksit film kalinliklar1 verilmistir.

Grafikte goriildiigii tizere, herhangi bir islem uygulanmamis yiiksek Si-Mo’nun 70um
oksit film olusturdugu goriilmektedir. Fe-Al intermetaligi olusturan numunelerde oksit
film kalmliklar1 10 pm’yi ge¢gmemektedir. Ancak 850 °C’de intermetalik
olusturmadan kati eriyik yapan numunelerin Yiksek Si-Mo’nun oksidasyonunu
istenilen diizeylere getirememistir. 750, 850, 950 °C’de kutu aliiminizasyonu islemi
uygulanan ve herhangi bir islem uygulanmamis yiiksek Si-Mo’nun oksidasyon sonrasi

optik goriintiileri sekil 6.45°de verilmistir.
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Sekil 6.44 : 750 °C’de 24 saat oksidasyon uygulanan numunelerdeki oksit film
kaliliklar1

Sekil 6.45 : 750 °C’de 24 saat oksidasyon sonrasi optik goriitiiler.(Yiiksek Si-Mo (a),
ks750-30-12 (b), ks850-15-18 (c), ks950-30-6 (d) )

Optik goriintiiler incelendiginde, yiiksek Si-Mo ve ks850-15-18 numunelerinde oksit
filmlerin 70-90 um aras1 degistigi, ks750-30-12 ve ks950-30-6 numunelerinde ise

oksit filmin 0-5 um arasi oldugu goriilmektedir.
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850 °C’de 24 saat oksidasyon uygulanan numunelerde oksit film kalinlar1 degisimi

sekil 6.46°da verilmistir.
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Sekil 6.46 : 850 °C’de 24 saat oksidasyon uygulanan numunelerdeki oksit film
kalinliklar1

Grafikte goriildiigii lizere, herhangi bir islem uygulanmamis yiiksek Si-Mo’nun 140
pum oksit film olusturdugu goriilmektedir. Fe-Al intermetaligi olusturan numunelerde
oksit film kalinliklar1 10 um’yi ge¢memektedir. Ancak 850 °C’de intermetalik
olusturmadan kati eriyik yapan numunelerin Yiiksek Si-Mo’nun oksidasyonunu
istenilen diizeylere getirememistir. 750, 850, 950 °C’de kutu aliiminizasyonu
uygulanan ve herhangi bir islem uygulanmamis yiiksek Si-Mo’nun oksidasyon sonrasi

optik goriintiileri sekil 6.47°de verilmistir.

Optik gortntiiler incelendiginde, yiiksek Si-Mo’nun 100-150 um arasinda oksit film
olusturdugu goriiliirken, ks750-15-6 ve ks950-30-18 numunelerin 0-10 um oksit film
olusturdugu goriilmektedir. Intermetalik gdzlenmeyen ve kat1 eriyik bolgesi olusturan

ks850-15-12 numunesinde ise 60-90 um arasi oksit film goriilmektedir.
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Sekil 6.47 : 850 °C’de 24 saat oksidasyon sonrasi optik goriintiiler (Yiiksek Si-Mo
(@), ks750-15-6 (b), ks850-15-12 (c), ks950-30-18 (d))
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7. SONUCLARIN DEGERLENDIRILMESI

Bu caligmada, i¢cten yanmali motorlarin manifold malzemesi olarak kullanilan ytiksek
Si-Mo dokme demirine farkli sicaklik (750, 850 ve 950 °C), siire (6, 12 ve 18 saat) ve

toz bilesiminde ( %15 saf Al ve %30 saf Al) kutu aliiminizasyonu (pack aluminizing)

yontemi uygulanmistir. Kutu aliiminizasyon islemi sonrasi olusan yapilara SEM, EDS,

XRD ve optik mikroskop analizleri yapilmigtir. Aliiminizasyon islemi uygulanan

yiiksek Si-Mo dokme demirler 750 ve 850 °C’de kiil firininda acik atmosferde 24 saat

oksidasyona maruz birakilmistir. Oksidasyon sonrasi optik goriintiileri aliiminizasyon

uygulanmamuis yiiksek Si-Mo ile karsilagtirilmistir.

750 °C’de ve %15 saf Al igeren toz bilesiminde kutu aliiminizasyonu
uygulanan yiiksek Si-Mo dokme demirlerin yiizeyinde Fe2Als intermetaligi
gozlenmistir. Deney siiresinin artmasiyla Fe;Als intermetaliginin kalinliginin
arttigi ve FeoAls katmaninin hemen altinda demirce zengin Fe-Al

intermetaliklerinin olustugu gecis bolgesi gézlenmistir.

750 °C’de ve %30 saf Al kullanilarak hazirlanan toz bilesimiyle kutu
aliiminizasyonu uygulanan yiiksek Si-Mo dokme demirlerinin yilizeyinde
Fe>Als intermetaligi gézlenmistir. Uygulanan biitiin islem siirelerinde Fe2Als
katmaninin hemen altinda demirce zengin Fe-Al intermetaliklerinin olustugu
gecis bolgesi goriilmiistiir. Siireye bagli olarak gecis bolgesi ve Fe2Als katman
kalinliklarinin arttig1 gozlenmistir. Ayrica %15 saf Al iceren toz bilesiminde
kutu aliiminizasyonu uygulanan numunelerle karsilagtirildiklarinda, daha

kalin intermetalik tabaka ve gecis bolgesi olustugu goriilmiistiir.

850 °C’de ve %15 saf Al igeren toz bilesiminde kutu aliiminizasyonu
uygulanan yiliksek Si-Mo dokme demir numunelerinde herhangi bir
intermetalik katman gozlenmemistir. XRD analizlerinde, yiiksek Si-Mo ile
ayn1 piklere sahip olduklar1 ancak pik pozisyonlarinda kaymalar oldugu
gbzlenmistir. Ayrica SEM ve EDS analizlerinde i¢ bolgelerde Aliiminyuma
rastlanmistir. Bu veriler dogrultusunda i¢ bdlgelere yayman Al’nin, Fe

matrisinde ¢oziinerek kat1 eriyik olusturdugu gézlenmistir.
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850 °C’de ve %30 saf Al igeren toz bilesiminde kutu aliiminizasyonu
uygulanan yiiksek Si-Mo dokme demirlerinden 6 saat ve 12 saat islem goren
numunelerde herhangi bir intermetalik olusumu gézlenmemistir, ancak 18 saat
isleme tabi tutulan numunenin yiizeyinde Fe;Als intermetaligi ve FeAls
katmaninin hemen altinda demirce zengin gegis bolgesi gozlenmistir. Yapilan
SEM ve EDS analizlerinde 6 saat ve 12 saat islem uygulanan numunelerin i¢
bolgelerinde Aliminyum goriilmiistiir. Aliiminyum, demir matrisinde
cozlinerek kat1 eriyik olugturmustur. Siirenin artmasiyla, yayman Al miktari

artmis ve 18 saatlik numunede Fe-Al intemetalikler olusmustur.

950 °C’de ve %I15 saf Al iceren toz bilesiminde kutu aliiminizasyonu
uygulanan yiiksek Si-Mo dékme demirlerinin timiinde Fe-Al intermetalikleri
ve katt eriyik bolgesi gozlenmistir. Sicakligin artmast Al yaymimin
hizlandirmistir. Ancak 6 ve 12 saat islem goren numunelerin yilizeyinde FeSi
olustugu gozlemlenmistir. FeSi tabakasinin altinda FesAl ve FesAl filminin
altinda kat1 eriyik bolgesi olusmustur. 18 saat islem uygulanan numunede ise
slirenin artmasi Al birikmesini kolaylastirmis ve aliiminyumca zengin Fe2Als
tabakasini olusturmustur. Fe;Als tabakasinin altinda, demirce zengin Fe-Al
intermetaliklerini iceren gecis bolgesi ve gegis bolgesinin altinda kati eriyik

olustugu goriilmiistiir.

950 °C’de ve %30 saf Al igeren toz bilesiminde kutu aliiminizasyonu
uygulanan yiiksek Si-Mo dokme demirlerinin tiimiinde Fe>Als tabakasi,
FeoAls tabakasinin altinda demirce zengin Fe-Al intermetaliklerini igeren
gecis bolgesi ve gecis bolgesinin altinda kati1 eriyik bolgesi olustugu
goriilmiistiir. Artan siireyle birlikte, yayman Al miktar arttigindan, olusan
intermetalik tabaka ve gecis bolgesi kalinliklarinin arttigr gozlenmistir. Bu
numuneler %15 saf Al igeren toz bilesiminde kutu aliiminizasyonu uygulanan
yiiksek Si-Mo dokme demirleri ile karsilastirildiklarinda, artan Al miktari ile
daha kalin intermetalik tabakalar ve daha derin noktalarda kat1 eriyik olustugu

gozlenmistir.

750 °C’de 24 saat oksidasyona maruz birakilan numunelerde, herhangi bir
islem uygulanmamis yiiksek Si-Mo’nun yiizeyinde ~70 pum oksit film
goriliirken, 750 ve 950 °C’de kutu aliiminizasyonu uygulanmis numunelerde

oksit film kalinliklarinin ~10 pm’yi asmadig1 goriilmiistiir. Ancak 850 °C’de
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kutu aliiminizasyonu uygulanmis numunelerde, yiizeyde intermetalik katman
olugsmadigr i¢in 50- 80 pum arast oksit film olustugu goriilmiistiir. Kutu
bilesiminde %30 saf Al igeren toz karigimi ile kutu aliiminizasyonu uygulanan
numunelerde goriilen oksit film tabakasinin, %15 saf Al igeren toz karigimi ile
kutu aliiminizasyonu uygulanan numunelere gore daha ince oldugu

gorilmiistir.

850 °C’de 24 saat oksidasyona maruz birakilan numunelerde, herhangi bir
islem uygulanmamis yiiksek Si-Mo’nun ylizeyinde ~120 pm oksit film
goriliirken, 750 ve 950 °C’de kutu aliiminizasyonu uygulanmis numunelerde
oksit film kalinliklarmin ~10 pm’yi asmadigi gortiilmiistiir. Ancak 850 °C’de
kutu aliiminizasyonu uygulanmis numunelerde, yiizeyde intermetalik katman
olugsmadigr i¢in 90-150 pm arast oksit film olustugu goriilmiistiir. Kutu
bilesiminde %30 saf Al igeren toz karigimi ile Kutu aliiminizasyonu uygulanan
numunelerde goriilen oksit filmin, %15 saf Al iceren toz karisimi ile kutu

aliiminizasyonu uygulanan numunelere gore daha ince oldugu goriilmiistiir.

950 °C’de islem uygulanan numunelerde, Al yayiniminin daha fazla oldugu
ancak olusan intermetalik kaplamalarin {izerinde c¢atlaklar olustugu
goriilmistiir. 950 °C islem uygulanan numunelerde soguma esnasinda, 840
°C’deki faz doniisiimii sebebiyle intermetaliklerde c¢atlaklar olustugu

diistiniilmektedir.

850 °C’de islem uygulanan numunelerde, kati eriyik bolgesi olusmustur.
Ancak intermetalik yapt olusmadigindan oksitlenmeye karst direng

saglanamamuistir.
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