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KATODIK ARK PLAZMA iSLEMI ILE Al-Cu-Fe UCLU BILESIKLERININ
ELDE EDILMESI

OZET

Al-Cu-Fe kuazikristalleri sertlik, yliksek asinma direnci, diisiik elektrik iletkenligi gibi
pek ¢cok ozellige sahiptir. Genellikle kitlesel ve tek kristal olarak iiretilmekle beraber
yiizeylerde kaplama olarak {iretilmesine yonelik c¢alismalar c¢ok eskiye
dayanmamaktadir. Bu malzemelerin yiizeylerde kaplama yolu ile tiretilebilmesinin
saglanmast bu malzemelerin en 6nemli dezavantaji olan kirilganliklar1 nedeni ile
sinirlt olan kullanimlarini genigletme potansiyeline sahiptir. Bu ¢aligma kapsaminda
Al-Cu-Fe kuazikristalinin ve bilesiklerinin katodik ark fiziksel buhar biriktirme temelli
bir yontemle kalin film olarak tiretilmesi amaglanmistir. Yontem geleneksel KA-FBB
yontemlerinden farkli olarak dogru akim (DC) hizlandirma gerilimi yerine alternatif
akim (AC) hizlandirma gerilimi (bias) kullanilarak bu gerilimin negatif degerlerinde
kaplama, pozitif degerlerinde ise elektronlarla isitilan ylizeyde hizli ve kontrollii
yaymnma saglanmasi ilkesine dayanmaktadir. Yontemin gegerliligi daha &nce
grubumuzda gerceklestirilen Cu-Al, Nb-Ti, Ti-Al ikili sistemlerinde basari ile ortaya
konmus ve taban malzeme katodik ark yontemi ile buharlagtirilarak yiizeye kaplanan
metal ile hizli ve kontrollu bir sekilde alasimlandirilmistir. Bu ¢alismada ise daha
onceki sistemlerden farkli olarak ti¢lii bir sistem (Fe-Cu-Al) kullanilarak Al-Cu-Fe
kuazikristallerin tiretilmesi amag¢lanmistir. Taban olarak kullanilan ¢elik malzeme ile
tizerine kaplanan bakir veya aluminyum katodik ark aluminyum veya bakir plazmasi
kullanilarak AC hizlandirma gerilimi yardimi ile alagimlandirilmistir. Bu ¢aligma
kapsaminda daha 6nce Al-Cu-Fe kuazikristalleri kaplama yolu ile iiretmeye yonelik
caligmalardan farkli olarak, kulanilan ¢elik malzemenin kuazikristal yapisi i¢in gerekli
olan demir kaynagi olarak kullanilmasi planlanmustir.

Calismanin ilk boliimiinde celik altlik tizerine 750°C sicaklikta 60 dk boyunca, 70A
katot akimiyla, AC hizlandirma gerilimi uygulanarak Al biriktirilmis, ve yiizeyde li¢
katli ve FeoAls, FeAls ve metalik Al fazlarindan olusan alasim katmani elde edilmistir.
Daha sonra bu numunelerin tizerine farkli sicakliklarda bu kez katot malzeme olarak
bakir kullanilarak AC gerilim altinda bakirin bu yapiya yayindirilmasina ¢aligiimastir.
Bu siireclerde taban malzemenin sicakliklart numuneye uygulanan AC hizlandirma
gerilimi biiytikliigli degistirilerek kontrollii bir sekilde ayarlanabilmistir. XRD, SEM
ve EDS analizleri sonuglaria gore 500°C’de AC bias uygulanarak, 20 dk siireyle Cu
yayindirilan ¢alismalarda yiizeyde Al-Cu-Fe {i¢lii ve ikili fazlarimi igeren analizi zor
bir diflizyon bolgesi olusmustur. Bu bdlgenin altinda aliminyumca zengin Fe-Al
fazlarini igeren diflizyon bolgesi yer alirken Cu’in igeriye yayinmadigi goriilmiistiir.
Iceriye yayman Cu miktarini artirmak igin sicakligi 1000°C’ye ¢ikmastyla yiizeyde
bakirca zengin bir difiizyon bolgesi olugsmus, bakirin yayinmasi artmis fakat yine
celige yakin bolgede olusan aliiminyumca zengin Fe-Al intermetalikleri tarafindan
engellenmistir.  FeoAls  intermetalik  fazinin  ergime  sicakligimnin  iizerine
¢ikilmasiyla(1200°C) bakirin igeriye yaymmasi bir miktar artmig fakat bu sicaklik ayni
zamanda demirin yiizeye dogru yayinmasini da artirmis ve FeAl fazi1 olusmustur.
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Calismanin ikinci kism1 ¢elik altlik iizerine 6nce bakirin, daha sonra aliiminyumun
kaplandigi/yayindirildigi calismalardan olusmaktadir. Istenilen kompozisyonu elde
etmek i¢in 7:2 (Al:Cu) kalinlik oranina gore kaplamalarin yapildig1 literatiir
calismalarindan faydalanilmis, 20 dk siireyle DC bias uygulanarak altlik {izerine Cu
kaplanarak, daha sonra bu numunelerin tizerine 500, 600, 700 ve 800°C sicakliklarda
70 dk boyunca, AC bias uygulanarak Al yaymdirilmistir. XRD, SEM ve EDS
analizlerine gore 500°C sicaklikta 6-Al.Cu, Al ve diisik yogunlukta w-Al;CuzFe
piklerine rastlanmistir. 4 farkli difiizyon bolgesinin olustugu numunelerde yiizeye
yakin bolgede Al, onun altinda sirasiyla aliiminyumca zengin Al-Cu fazlarii igeren
difiizyon bolgesi, oldukg¢a dar Al-Cu-Fe iiclii fazlarini igeren difiizyon bolgesi, altliga
yakin bolgede ise aliiminyumca zengin A-AlisFes fazini igeren bolge yer almaktadir.
Al-Cu-Fe tglii fazlarini igeren difiizyon bolgesinin kalinligi 2,25 mikron olup, toplam
kalinlik 16,7 mikrondur.

Sicaklik 600°C’ye ¢iktiginda Al pikleri kaybolmus, 6-Al.Cu fazinin piklerinin
siddetleri azalirken w-Al;CuzFe piklerinin siddetleri ve yogunlugu artmistir. Bunun
yanisira XRD paterninde ikozahedral faz pikleri goriilmeye baglanmistir. 4 difiizyon
bolgesinin olustugu sicaklikta ylizeyde aliiminyumca zengin Al-Cu fazlarini igeren
difiizyon bolgesi olusmustur. Sicakligin artmasiyla Al-Cu-Fe iiclii fazlarimi iceren
difiizyon bolgesi ve altliga yakin olan bolgede aliiminyumca zengin Al-Fe fazlarim
iceren diflizyon bolgesi genislemistir. Bu sicaklikta altliga yakin olan bolgede FeoAls
fazi, onun Uist bolgesinde ise oldukga ince A-AlisFes fazi olusmustur. Al-Cu-Fe t¢lii
fazlarini igeren difiizyon bdlgesinin kalinligi 12,75 mikron iken, toplam diflizyon
bolgesi kalinlig1 29,25 mikrondur.

700°C sicaklikta 0-AlCu fazi kaybolmus, w-Al-CusFe piklerinin siddeti artmus,
ikozahedral faz piklerinin siddetlerinde ise artis gozlenmistir. Bu sicaklikta yine 4
farkli difizyon bolgesi olusmus, sicakligin 700°C’ye ¢ikmasiyla A-AlisFes difiizyon
bolgesi genislerken, FexAls faz bolgesi daralmistir. Al-Cu-Fe tgli fazlarmi igeren
difiizyon bolgesinde daralma gozlenmistir. Al-Cu-Fe fazlarini i¢eren diflizyon bolgesi
kalinlig1 9,76 mikron, toplam difiizyon bolgesi kalinligi ise 23,27 mikrondur.
Sicakligin 800°C’ye ¢iktig1 numunelerde ise siddeti ve yogunlugu artan ikozahedral
faz piklerinin yaninda ®-Al7CuzFe, A-AlisFes ve Fe2Als piklerine rastlanmistir. Bu
sicaklikta yiizeyde Al-Cu-Fe tgli fazlarini igeren diflizyon bolgesi, A-AlwsFes faz
bolgesi ve althga yakin bolgede FexAls fazini igeren bolge olmak tizere 3 farkh
difiizyon bolgesi olusmustur. Yiizeye yakin bolgede olusan Al-Cu-Fe 3’li faz
bolgesinin genisligi daralirken, A-AlizFes fazini iceren difiizyon bolgesinin 600 ve
700°C ile kiyaslandiginda oldukga genisledigi goriilmiistiir. Bu sicaklikta Al-Cu-Fe
ticlii fazlarini igeren diflizyon bolgesinin kalinligr 5,19 mikron iken, toplam difiizyon
bolgesi kalinligi 25,19 mikrondur.

Al-Cu-Fe kuazikristal yapiy1 olusturmak igin uygulanan bu yontem alternatif bir
iretim yontemi olma potansiyeline sahiptir. Bu yontem yardimu ile ek bir bir 1s1l isleme
gerek duymaksizin kuazikristal yapilar iceren yiizey filmleri elde edilebilmektedir.
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PRODUCTION OF TERNARY Al-Cu-Fe COMPOUNDS WITH CATHODIC
ARC PLASMA TREATMENT

SUMMARY

Quasicrystal materials are a new form of matter which are structurally different from
crystalline and amorphous materials. These structures possess a new type of
noncrystallographic orientational order and long-range translational order. They have
5, 8, 10 and 12-fold symmetries forbidden for crystals. This structural difference also
effects the chemical, mechanical and physical properties of these materials. Their
electrical conductivity is lower than metals, thus they have low thermal conductivity,
and they are hard and brittle. One of the most widely studied quasicrystalline materials
is the ternary compound of Al-Cu-Fe. Their structural stability, non-toxicity, easy
availability and low cost make them more attractive among other quasicrystalline
material systems. The potential applications of these material are thermal barrier, low
friction and wear resistant coatings, catalysts, solar absorbers etc.

Al-Cu-Fe system is very complex and the formation of Al-Cu-Fe icosahedral phase is
temperature and composition dependent. A single icosahedral phase is obtainable if
Ale1,75-64CU24-24 5F€12-12, 75 composition is satisfied. This compound is formed by a
peritectic reaction between AlFes and the liquid at 745°C, between A-AlisFes, B-
AlFe(Cu) and liquid at 860°C, between A-AlsFe and liquid at 820°C. Obtaining single
icosahedral phase is difficult, because quasicrystals exist in complex intermetallic
alloy system, they possess narrow stability ranges and numerous phases in close
compositional area. Thus, this phase is generally obtained in equilibrium with other
crystalline phases like ®-Al;CuzFe, B-Al(Cu,Fe), A-AlwzFes, @-AlwCuioFe and 6-
Al>Cu or should be kept metastable by quenching.

Quasicrystals can be formed through various processes and techniques like mechanical
alloying, rapid solidification, crystallization of melt-quenched amorphous ribbons etc.
Bulk and single crystal icosahedral phase have been studied extensively but studies
related to the production of them as films are relatively new. The production of
quasicrystals as coating on a tough substrate is expected to extend their applications
by overcoming the inherent brittleness problem.

In this thesis, we aim to produce quasicrystalline Al-Cu-Fe films using a new method,
namely, cathodic arc, electron metal ion treatment (CA-EMIT). In this method instead
of DC bias, AC bias is applied to the substrate contrary to conventional CA-PVD
systems. During cathodic arc discharges, due to the high power density the metal
plasma is fully ionized and it often contains multiply charged ions. With this method
substrate is coated in negative region of AC voltage by metal ions and heated by
electrons in the positive cycle that ensure the diffusion between substrate and coating.
The magnitude of AC bias voltage is tuned for achieving the required substrate
temperature. This method has been developed and corroborated in the previous studies
conducted on Ni-Al, Ti-Al and Nb-Ti systems within our group.
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For the production of quaiscrystalls low carbon steel plates have been used as
substrates, the required iron content of the quasicrystal is expected to be supplied from
the steel substrate. Other elements of the quasicrystal are deposited on the steel by
standard cathodic —arc PVD method. Depending on the route followed either
aluminium is deposited on the surface by utilizing AC bias and forming Al-Fe
intermetallic and then copper is deposited in similar manner or copper is first deposited
and during aluminium coating interdiffusion is achieved by the help of AC bias applied
to the substrate.

Prior to coating-diffusion process, surfaces of the steel substrates are mechanically
grinded than degreased in alcohol and acetone prior to insertion into the CA-PVD
system.

Characterization studies have been conducted for the investigation of the structure and
properties of Al-Cu-Fe films. For the determination of structural properties, XRD
method is used. XRD was performed with Philips PW-3710 x-ray diffraction
equipment with Cu-K,, radiation at 40 kV and 40mA. Surface and cross sections of the
samples are analysed with Jeol 5410 scanning electron microscope (SEM) equipped
with an energy dispersive x-ray spectrometer (EDS).

In the first part of the study, Al deposited on steel substrate at 750°C using AC bias,
and a three-layered structure composed of Al, A-AlisFes and Fe>Als phases were
obtained. Then Cu deposited on this samples at various temperatures. According to
XRD, SEM and EDS analysis, in the experiments conducted at 700°C, two diffusion
layers formed: Al-Fe binary phases were near the substrate, Al-Cu-Fe ternary and
binary Cu-Al phases were near the surface. At this temperature, copper atoms didn’t
diffuse deeply because of Fe>Als intermetallic phase. When the temperature was
increased to 1000°C, the surfaces of samples consisted of Cu-rich binary Al-Cu phases
and ternary Al-Cu-Fe which couldn’t be simply analysed. Fe>Als intermetallic phase
formed near the substrate restrained the diffusion of copper. When the temperature
exceeded the melting point of this intermetallic phase (1200°C), the diffusion rate of
Cu increased; however, at this temperature, the diffusion rate of Fe also increased as
well and FeAl phase formed.

In the second part of the study, at first Cu deposited on substrate applying DC bias and
then Al deposited applying AC bias at different temperatures such as 500, 600, 700
and 800°C. In order to obtain the intended composition, duration of copper and
aluminium deposition were set with a ratio of 7:2. At 500°C, 6-Al2Cu, Al and o-
Al;CuzFe phases were obtained. Top layer consisted of almost pure aluminium, under
which a layer that contains Al-rich Al-Cu phases was present. Below this layer a thin
diffusion region that includes Al-Cu-Fe ternary phases took part respectively. Near the
substrate the region Al-rich A-AlisFes phase was formed. The total thickness of the
diffusion layer was 16,7 micron. The thickness of ternary alloy layer was measured as
2,25 micron.

When the treatment temperature was increased to 600°C, Al peaks disappeared, the
intensities of 6-Al.Cu phase decreased, the intensities of w-Al7CuzFe increased on the
XRD patterns. On the other hand some indications of icosahedral phases were started
to be observed in the XRD patterns. SEM cross sectional investigations revealed the
presences of four diffusion regions. The top layer consisted of Al-rich Al-Cu phases.
Below this region Al-Cu-Fe ternary phases and near the substrate the region which
contains Al-rich Al-Fe phases were present that consisted of thinner A-Ali3Fes and
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thicker Fe;Als . The total thickness of the diffusion layer was 29,25 micron. The
thickness of ternary alloy layer was measured as 12,75 micron.

After treatment at 700°C, 6-Al.Cu phase totally disappeared and the intensities of ®-
Al7CuzFe and icosahedral phase increased in the XRD patterns. SEM cross sectional
investigations also revealed the presences of four diffusion regions for theses samples.
With the increasing of temperature to 700°C, A-AlisFes diffusion region expanded,
Fe>Als and Al-Cu-Fe diffusion region tightened. The total thickness of the diffusion
layer was 23,27 micron. The thickness of ternary alloy layer was measured as 9,76
micron.

When the treatment temperature was increased to 800°C, only w-Al;CuzFe, A-AlisFes
and Fe;Als with icosahedral phase were detected in the XRD patterns. The intensities
of isocohedral and ternary phases increased after this treatment. SEM investigations
revealed the presence of three different diffusion layers; Al-Cu-Fe ternary phases at
top, Fe2Als phase at bottom and A-AlisFes phase between them. The thickness of the
ternary alloy layer was lower than the one obtained at 700 C . The total thickness of
the diffusion layer was 25,19 micron. The thickness of ternary alloy layer was
measured as 5,19 micron

The results of this revealed the possibility of production of ternary Al-Cu-Fe
compounds by the CA-EMIT process. By further tuning of deposition and treatment
temperature, layers with higher contents of icosahedral phases can be obtained.
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1. GIRIS

Kuazikristal yapilar 1984 yilinda Al-Mn alasimi tizerinde ¢alisan Shechtman ve
arkadaglarinin kesfiyle beraber [1] tizerinde ¢ok ¢alisilan intermetalik bilesiklerden
biri haline gelmistir. Kuazikristalleri, diger kristalin yapilardan bu kadar ayricalikli
kilan ozellikleri sahip oldugu kendine has atomik yapidir. Belirli bir kristal yapisi
olmayan amorf malzemelere baktifimiz zaman uzun mesafe periyodikligi
gostermedigini goriiriiz. Bunun yaninda kristal malzemelerde amorf malzemelerden
farkli olarak malzemenin tiim yapisinda periyodiklik hakimdir. Kristal yapilar 1-, 2-,
3-, 4- ve 6- katli donme simetrisi eksenlerine sahiptir. Amorf yapilardan ve kristal
yapilardan farkli olarak kuazikristal yapilar 5-katli(ikozahedral), 8-katli(dekagonal),
10-katli(oktagonal) ve 12-katli(dodekagonal) simetri eksenlerine sahiptir [2]. Kristalin
malzemeler kadar periyodik bir yapiya sahip olmayan kuazikristaller —amorf
malzemeler ile kristal malzemeler arasinda yer almaktadir. Bu nitelikleri nedeni ile

pek cok aragtirmacinin ilgisini ¢ekmistir.

Kuazikristaller sahip olduklari kendine has atomik yapilari nedeni ile metallerle

kiyaslanirsa oldukca serttirler. Al-Cu-Fe kuazikristal yapinin sertligi 800-1000
Vickers civarindadir [2,3].

Kuazikristaller diigiik 1s1 iletkenligine sahiptir. Aluminyum 202W/mK, bakir 387
W/mK ve diisiik karbonlu g¢elik 50 W/mK 1s1 iletkenligine sahipken, Al-Cu-Fe
kuazikristallerinin 1s1 iletkenligi degeri 1.3 W/mK’dir [4,50].

Bunlarin diginda kuazikristaller diisiik siirtinme katsayisi, yiiksek elektrik direnci,

korozyon direnci gibi miihendislik a¢isindan 6nemli 6zelliklere sahiptirler.

Kuazikristal yapilar igerisinde iizerinde en ¢ok calisilan yap1 Al-Cu-Fe yapisidir. Bu
malzemeler, degisik endiistriyel uygulamalarda halen kullanilmakta, yeni kullanim

alanlarina yonelik aragtirmalar da devam etmektedir.

Kuazikristaller ile ilgili ilk uygulama yemek pisirme kaplarinin kaplanmasidir. Al-Cu-
Fe ikozahedral yapinin yiizey enerjisi 28mJ/m2olup teflona ¢ok yakindir [5,6]. Tlk

olarak Fransiz firmasi Sitram tarafindan denenen uygulama [7] tuzun kuazikristal



yapiy1 daglamasi nedeniyle devam ettirilmemistir. Bunun disinda potansiyel 6énemli
bir kullanim alani solar sogruculardir. Yapilan ¢alismalar kuazikristallerin ytliksek
solar sogurma ve diisiik yaymim gosterdigini ortaya koymustur. Optik 6zelliklerinin
yanisira yiiksek sicakliklarda kararli olmalar1 sogurucu olarak kullanilmalarinin
nedenlerindendir. Son zamanlarda Al-Cu-Fe kuazikristaller asetabuler protezlerde
asinma direncini artirmak i¢in kullanilmaya baglanmistir. Yiiksek sicakliklarda kararli
olan kuazikristaller katalizor uygulamalarinda gelecek vaat etmektedir. AI-Cu-Fe ise
fiyat acgisindan uygun olmasinin yaninda iyi bir katalizér 6zelligi gostermektedir.
Sicakliga bagli olan elektrik iletkenliginden dolay1 Al-Cu-Fe ikozahedral alagimlar
termometre yada 1s1 akis dedektorii olarak da kullanilabilme potansiyeline sahiptir.
Ayrica, yiiksek sertlige ve diisiik siirtlinme katsayisina sahip olmalari nedeni ile motor
uygulamalarinda piston kaplama ve silindir gomlegi olarak kullanilabilme

potansiyelleri de vardir [2].

Degisik yontemler kullanilarak genellikle kitlesel ve tek kristal olarak iiretilen
kuazikristallerin ince film olarak iiretilmesi ¢alismalari ¢ok eski degildir. Ince film
olarak {liretilen yapilar ya tek kaynaktan, yada eszamanli olarak birikme yoluyla elde

edilmektedir.

Bu c¢aligmada Al-Cu-Fe kuazikristallerinin grubumuzda daha once gelistirilen
modifiye edilmis katodik ark plazma yontemi kullanilarak {iretilmesi amaglanmistir.
Daha oOnceki calismalardan farkli olarak kulanilan g¢elik malzemenin kuazikristal
yapist i¢in gerekli olan demir kaynagi olarak kullanilmasi planlanmistir. Kuazikristali
olusturan diger alasim elementleri, Cu ve Al, kaplama yolu ile ¢elik malzeme {izerine
biriktirilirken eg zamanli olarak elektron demeti ile 1sitilan gelik tabanla yayinma yolu
ile etkilesime girerek istenilen bilesimde Al-Cu-Fe kuazikristallerin {iiretilmesi

hedeflenmistir.



2. KATODIK ARK FBB VE ELEKTRONLARLA ISITMA TEKNIiGi

Katodik ark eski fakat endiistride hala 6énemli bir yere sahip olan fiziksel buhar
biriktirme y&ntemidir. Ik olarak 1987 yilinda Wright tarafindan kullanilmugtir. 20.
Yizyilin ikinci yarisinda Sovyetler Birligi miihendisleri tarafindan metal film
kaplamas1 yapilmistir. O zamandan sonra katodik ark ile tiretim hiz kazanmis ve ince

filmlerin iiretiminden, nano yapilarin iiretimine pek ¢ok uygulamada yerini almistir.

2.1 Katodik Ark Fiziksel Buhar Biriktirme

Katodik ark yonteminde hedef malzeme ark ile buharlastirilir ve iyonize olur. Hedef
malzeme katot, kaplanacak malzeme ise anot olarak yerlestirilir. Diisiik akim, yiiksek
voltaj ile katot iizerinde ark meydana getirilir. Ark spotu kiiciiktiir (10® -101% m), akim
yogunlugu oldukea yiiksek (10°-1012A/m?) ve katot yiizeyindeki dolasim hizi oldukca
fazladir (102 m/s?). Katodun kompozisyonu, gaz basinci, manyetik alanin uygulanma

sekli ark spodu hizini etkileyen faktorlerdendir [8].
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Sekil 2.1: Makro partikiil olusumunun sematik gosterimi [9].

Arkin meydana geldigi noktalarda sicaklik yaklasik 2500°C’ye kadar ulasir, boylece
bu noktalarda ergime ve buharlasma meydana gelir. Ark katot {izerinde siirekli yer
degistirir ve katodun homojen olarak buharlagmasi saglanir. Ayrica kati veya ergimis
parcalar katot ylizeyinden kopar. Buhar fazi1 katot dniinde ¢arpismalar sonucu iyonize

olur ve iyonlar hizla kaplanacak yiizeye taginir.



Endiistride yaygin olarak DC katodik ark kullanilmaktadir. Bu sistemler yiiksek
birikme hizina sahiptir ve ucuzdur. Uygulanan ark akimi 40 ile 150 A arasindadir. 150
A’den fazla akim uygulanabilir fakat bu durumda hedef malzemeyi ve altlig

sogutmada giicliiklerle karsilasilir.

DC ark kaynaklari rastgele ve yonlendirilmis olmak iizere 2’ye ayrilir. Rastgele ark
yonteminde katot arkasina yerlestirilen sabit manyetik alanlar sayesinde ark katot
yilizeyinde rastgele dolasir. Yonlendirilmis ark yonteminde katot arkasina degisen
manyetik alanlar uygulanir, boylece katot yilizeyinde olusan ark hareketi bu manyetik

alan ile kontrol edilir. Rastgele arka gore daha az makro partikiil olusur .

Bir diger katodik ark yontemi darbeli (pulsed) katodik arktir. Bu yontemde ark kesikli
olarak meydana gelir. Yiiksek akimlarin uygulanmasina olanak saglar. Altlik daha az
isinir ve DC katodik arkla kiyaslanirsa yiiksek birikme hizina sahiptir. Sicakliktan

etkilenen malzemelerin kaplamasinda kullanilabilir [10].

Katodik ark FBB sisteminin pek ¢cok avantaji bulunmaktadir. Katot malzemesinin uzun
stire kullanilabilmesi, uygun altlik secimiyle kaplamanin yapisabilirliginin iyi olmasi,
ucuz olmasi, katotun kati fazdan buhar faza direk gegebilmesi, birikme hizinin fazla
olmasi avantajlarindan bazilaridir. En 6nemli dezavantaji ise droplet olusumudur.
Mikrodropletlerin boyutu katot malzemesinin se¢iminden, sistemin ayarlarindan
etkilenmektedir. Bu dropletler film kalitesini biiyliik oranda bozmaktadir [11]. Bu
sorunu ¢ozmek i¢in arkin dolastigi yerlerin manyetik alanla yonlendirilmesi ve
manyetik filtre uygulamalar1 olmustur. Fakat kullanilan bu filmler film birikme hizini

onemli 6l¢iide diigiirmektedir [12].

2.2 Iyon-Yiizey Etkilesimleri

1963°te Mattox tarafindan tanitilan iyon kaplama altligin enerjiye sahip pargaciklarla
kaplama siiresince bombardiman edilmesi olarak tanimlanir. Althiga uygulanan negatif

voltaj iyonize plazma yaratir ve iyonlar1 althiga dogru hizlandirir.

Yiizeye gelen bu iyonlar cesitli etkilesimlere yol acar. Bombardimandan sonra gelen
bu iyonlar geri sacilabilir, ylizey atomlarini sigratabilir, ylizey hasarlarina, yiizeyde

bosluk hatas1 gibi degisikliklere yol agabilir [8].
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Sekil 2.2: Iyon-yiizey etkilesimleri [13].

2.2.1 Balistik karisim

Enerjiye sahip olan iyonlar kat1 i¢erisine niifuz ederken kinetik enerjilerinin bir kismin1
hedef atomlarina ¢arparak transfer eder (birincil ¢arpigma). Bu atomlar diger atomlara
carpar ve geri tepilir. Bu islem siiresince hedef atomlar1 kafes pozisyonlarindan
ayrilabilir ve birkag kafes pozisyonu Gteleyebilir. Balistik karigim, geri tepme ve selale

karigimi olmak tizere 2’ye ayrilabilir.

Iyon yiiksek enerji ile althk atomuna carptigi zaman altlik atomlar1 kafes
pozisyonlarini degistirir. Bu durum geri tepme olarak adlandirilir ve balistik karisimin

en basit halidir.

Bir iyon birden fazla atoma c¢arparak oOtelenirse geri tepme karigimindan farkli olarak
cok sayida diisiik enerjili atom etkilesime girer ve 6telenir. Bu durum selale karigimi

olarak adlandirilir [14].

2.2.2 Isil odaklar

Selale karisimi ile altlik igerisinde diizensiz ve ¢ok 1sinmis bolgeler olur. Yiizeyde
bolgesel olarak sicakligin artmasini saglayan bu olay 1s1l odaklarin olugsmasi olarak
bilinir. Isil odaklar ayn1 zamanda agilama bolgesi altinda olusan gecici ergimeler
olarak da tanimlanmaktadir. Bu ergime sonrasinda amorf kat1 yapilar olusabilir. Isil

odaklar atom numarasi 20’nin altinda olan sistemlerde goriilmemektedir [15].



2.2.3 Radyasyon destekli difiizyon
Yiizeye c¢arpan iyonlar enerjilerini aktararak altlik malzemenin 1sinmasina neden

olurlar. Sicakligin artigiyla birlikte bosluk ve arayer atomlar1 gibi yapisal hatalar

diflizyona ugrayabilir.
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Sekil 2.3: Iyon ile yiizeyin balistik etkilesimleri [13].

2.3 Katottan Yayilan Elektronlarin Kullanim

Katodik ark fiziksel buhar biriktirme yonteminde ark nedeniyle yiiksek miktarda
elektron emisyonu gerceklesir. Bu elektronlar uygulanan elektrik ve manyetik

alanlarla iyonizasyonu artirmada kullanilabilir.

Katodik ark plazmasinda kaplama ve iyon bombardimani ile yayinma daha once Ti-
Al, Al-Cu, Fe-Cr gibi sistemlerde denenmis ve basariyla uygulanmistir [9,13,16,17].
Bu ¢alismalarda saniyeler mertebesinde degisen diislik ve yliksek negatif hizlandirma
gerilimleri taban malzemeye uygulanarak kaplama ve yayindirma islemi yapilmstir.
Diisiik bias gerilimi uygulandiginda biriktirme, yiiksek bias uygulandiginda ise

yayindirma iglemi gerceklesmistir. Fakat bu ¢calismalarda islem sirasinda sicaklik sabit



kalmamaktadir. Oncel bu sicaklik degisimini ortadan kaldirmak amaciyla saniyeler

mertebesinde degisen DC gerilim uygulamak yerine, darbeli DC uygulamistir [18].

Bias gerilimi 0 oldugunda birikme olay1 gerceklesirken, yiiksek voltaj (-) konumunda
oldugunda ise yayinma olay1 gerceklesmektedir. Yapilan diger calismalardan farki
kaplama ve yayindirma toplam c¢evriminin 20 ile 200 mikrosaniye gibi ¢ok kisa
stirelerde tamamlanmas1 ve bununla birlikte islem siiresince sicakligin sabit

kalmasidir.

Kaplama esnasinda altlik {izerine biriken filmin yayindirma agsamasinda sigramasindan
dolay1 istenilen kalinlikta filmler elde edilememis ve bunun iizerine g¢alismanin
ilerleyen safhalarinda taban malzemeye diisiik voltaj alternatif akim verilmistir.
Yapilan bu caligmayla taban malzemenin sicakliginin kisa siirede ¢ok yiiksek

degerlere ulastig1 ve sabit kaldig1 gozlemlenmistir [ 18].

AC bias uygulandiginda negatif bolgede kaplama gergeklesirken, pozitif bolgede ise

katottan yayilan elektronlar ile anot olarak davranan taban malzeme 1sitilmaktadir.
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Sekil 2.4: AC bias kullanilmas1 durumunda akim-gerilim karakteristigi [18].

AC bias uygulanarak verimli kaplama ve yayindirma yapilmasi daha sonra Kagar

tarafindan Nb-Ti sisteminde denenmis ve basariyla uygulanmistir [19].






3. KUAZIKRISTALLER

Shechtman, Blech, Gratias ve Cahn’in 1984’te Al-Mn alasimi iizerine yaptiklar
calismayla ortaya ¢ikan kuazikristal yapilar o zamandan beri pek ¢ok arastirmanin
konusu olmustur [1]. Shechtman ve arkadaslarinin ortaya ¢ikardigi bu yeni yap1 belirli
acilardan bakildiginda 2-kath, 3-katli ve 5-kathi simetri eksenlerine sahipti. 5-katl
simetrinin goriilmesi aragtirmacilarin ilgisini ¢ekti, ¢ilinkii kristal yapilarda bdyle bir

simetri gozlenmemekteydi.

Sekil 3.1: Al-Mn alagiminin difraksiyon desenleri. Soldan saga dogru; 2-katl, 3-
katl, 5-kath simetri [1].

Kristal yapilarda normalde gozlenmeyen 5-katli simetrinin varligi arastirmacilarin
ilgisini ¢ekerek bu konudaki arastirmalari hizlandirmis ve yeni bir malzeme grubu
olarak kuasikristaller ortaya c¢ikmustir. Al-Mn kuazikristalinin kesfinden sonraki
doniim noktas1 1986 yilinda dengede kalabilen AlgLi;Cu ikozahedral fazinin elde
edilmesidir [20]. Calismalar 1987 yilinda Al-Cu-Fe sisteminde kuazikristal yapinin
kesfi [21] ve 1990 yilinda Al-Pd-Mn kuazikristallerinin kesfiyle [22] devam etmistir.
Yapilan c¢alismalarda 5-katli simetrinin diginda, 8-katli (oktagonal), 10-kath
(dekagonal) ve 12-katli (dodekagonal) simetri yapilar1 gozlenmistir. ikozahedral,
oktagonal, dekagonal ve dodekagonal simetriye sahip olan baz1 2’li, 3’1 ve 4’li

sistemler Cizelge 3.1°de verilmistir.



Cizelge 3.1: Kuazikristal olarak elde edilebilen bazi alasim tiirleri [2].

Kuazikristal Yapi Alasimlar

Al-Cu-Fe, Al-Mn, Al-Mn-Si, Al-Mn-Zn,
Ikozahedral Al-Cu-Ru, Al-Cu-Os, Al-Cr, Al-V-Si,

Al-Pd-Ru, Al-Pd-Mn, Al-Pd-Re,

Al-Pd-Mg, Al-Li-Cu, Al-Mg-Zn,

Al-Rh-Si, Ti-Fe-Si, Ti-Zr-Ni, Mg-Li-Al

Mg-Zn-Y
Oktagonal Ni-Cr-Si, Ni-V-Si, Mn-Si
Dodekagonal Ni-Cr, Ni-V-Si, Ta-Te, Co-Cu,
Al-Co-Fe-Cr
Dekagonal Al-Mn, Al-Fe, Al-Pd, Al-Pd-Fe,

Al-Pd-Ru, Al-Pd-Os, Al-Os, Al-Co-Ni,
Al-Cu-Co, Al-Cu-Fe-Co, Al-Cu-Co-Si,
Al-Co-Fe-Cr-O, Al-Cr-Si, Al-Ni-Fe,
Al-Ni-Rh, Al-Cu-Rh, Zn-Mg-Y,

Zn-Mg-Sm, Zn-Mg-Ho

3.1 Kuaziperiyodik Yapilar

Amorf yapilarda atomlar gelisigiizel dizilmistir ve bir diizen yoktur Kristal yapilar ise
ic boyutlu uzayda periyodik olarak tekrarlanan atomlardan olusmaktadir. Atomlarin
tizerinde bulundugu varsayilan noktalarin olusturdugu yapiya orgii denir ve kristal
orgiisii 3 boyutta 6teleme simetrisi gosterir. Kristal 6rgiide atomlarin siralanisi a, b ve
c Oteleme vektorleri olmak iizere r konumlu yerde nasil ise r'=r+xia+x2b+xsc olan

konumda da aynidir (Sekil 3.2).
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Sekil 3.2: Kristal 6rgii ve birim hiicre [23].

Oteleme simetrisi disinda kristallerde goriilen bir baska simetri donme simetrisidir. Bir
orgii bir eksene dik bir diizlemde 2n/n kadar bir agiyla dondiiriildiigiinde 6rgii noktalari
yine kendisi ile ¢akigiyorsa bu Orgiliniin o donme noktasina gore n-kath dénme
simetrisi vardir denir. n=1, 2, 3, 4, 6 degerlerini alirken 5 degerini alamaz. Kristal
2n/5’lik donmeler altinda bosluk kalmayacak sekilde biitlin uzayr dolduramaz (Sekil
3.3).

2[4
L 3 +* L ]

s 2 s

* —a
d ‘
‘ k 4
> /e \
¢ 12857
.. 1 L ]

Sekil 3.3: Iki boyutlu uzayin farkli gokgenlerle kaplanmasi [23].

Kuazikristaller uzun mesafe diizenliligi (kuaziperiyodiklik) gosterirken, kristalin

yapilarda goriilen 6teleme simetrisini gdstermezler. En yaygin bilinen kuaziperiyodik
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yapilar tek boyutta Fibonacci Zinciri, iki boyutta Penrose Karolar1 ve ii¢ boyutta
iIkozahedral fazdir.

Fibonacci zinciri tek boyutlu kuaziperiyodik dizilisin bir 6rnegidir. Fibonacci dizisinin
rakamlari 1,2, 3,5,8,....... n; ile ifade edilir. Her rakam kendinden 6nceki iki rakamin
toplamina esittir (ni=ni-2+ni.1). Rakamlar arasindak oran altin oran(t) olarak tanimlanan
1,618’1 verir. Bu oran ikozahedral simetrilerde de goriilmektedir. Diizgiin bir besgende
koseden merkeze olan mesafenin kenardan merkeze olan mesafeye orani altin oranin
yarisidir. Fibonacci dizisi miikemmel bir diizene sahiptir fakat periyodik tekrari
yoktur. Temel olarak 2 element barindirir, L(large) ve S(small). L - LS ve S—> L

sirasini takip eder [24].

L
L IS
———
2L 28 i
ey
I 2SS 090909090900
ESSS———— @ 0= I SSISaSaSaSS— 000 SSSSSS—

Sekil 3.4: Fibonacci dizisi [24].

Penrose karolar1 ise iki boyutlu kuaziperiyodik yap1 6rnegidir. Bu karolarin en 6nemli
ozelligi diizlemi sonsuza kadar kaplayabilmeleri fakat periyodik olarak kaplamalarinin

imkansiz olmasidir.

215

27/10

Sekil 3.5: Penrose karolar1 [27,28].
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Penrose bunun i¢in agilart 90°’den biiyiik ve 90°’den kiigiik olan iki eskenar dortgen
kullanmistir [24]. 8-kathi (oktagonal), 10-katli (dekagonal) ve 12-kath (dodekagonal)
kuazikristal yapilar1 iki boyutta kuaziperiyodiklik gosterirler [25]. V1sNi1oSi, MnaSi,
CrisNisSiz iki boyutta oktagonal fazinda, AlsFe, Al;sCuioNiis dekagonal fazinda,
V1s5Ni10Si, V3Niz2 dodekagonal fazinda elde edilen sistemlere 6rnektir [26].

3 boyutlu kuaziperiyodik yap: ise Mackay tarafindan ifade edilmistir. ikozahedral
simetrinin i¢erisinde ¢okgenler vardir. Sekildeki ikozahedral kuazikristal yap1 12 tane
5-katli simetri ekseni, 20 tane 3-katli simetri ekseni ve 30 tane 2-katli simetri ekseni

barindirir (Sekil 3.6) [29].

Sekil 3.6: Ikozahedral kuazikristal [29].
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4. Fe-Al SISTEMI

1890’11 yillarda demir igerisine katkilanan aliiminyumun ytiksek sicaklik oksidasyon
direncine olumlu etkisinin ortaya ¢ikmasiyla birlikte Fe-Al alasimlar iizerine fazlarin
kararlilig1, olugsma enerjileri, fonon spektrumlari, nokta kusurlar1 agirlikli olmak tizere

pek ¢ok calisma yapilmustir.

Fe-Al intermetalikleri yiiksek mukavemet ve tokluk, yiiksek sertlik ve erime noktast,
disik yogunluk ve sergilemis oldugu yiiksek oksidasyon direnci nedeniyle

miithendislik uygulamalarinda genis yer alan alagimlardir [30].

Al at-%

‘) /
1600) 102030 40 SO €0 70 80 90 100

1538°C

L

O\, 1310°C
,.""1'23200‘ XL09°Ch1600C
5 " 102ec—4
2 [ oFeal [ 5
2= 8004 ; = -
% 7700C i - +5 )
< i — 0220 660°C
6001 SH T L ;
N . Ei
+-Fe;Al i (Al)=—
e 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Fe Al
Al ag-%

Sekil 4.1: Fe-Al faz diyagrami [31].
Fe-Al sistemi; Fe-Al eriyigi, hacim merkezli kiibik demir igerisinde aliminyum kati
eriyigi, ylizey merkezli kiibik aliiminyum igerisinde demir kat1 eriyigi, FesAl, FeAl,
FeAl,, FeoAls, FeAls intermetalik alasimlari iceren bir sistemdir. Fe ve Al’un atomik

yarigaplari arasindaki fark biiyiiktiir. Fe hacim merkezli kiibik yapiya sahipken, Al sik1
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paket yiizey merkezli kiibik yapiya sahiptir. Bunun sonucunda faz diyagraminin
demirce zengin olan bolgesi basit yapida ve oldukga genis bir bolgede yer alan FezAl
ve FeAl fazlarimi igermekteyken, aliminyumca zengin olan bodlgesinde karmasik
yapiya sahip ve birbirlerine yakin araliklarla yer alan FeAly, Fe;Als, FeAls fazlar yer
almaktadir [32].

Yiiksek aliminyum kompozisyonuna sahip FeAly, Fe;Als ve FeAls alasimlarinin
gostermis oldugu yiiksek kirillganlik dezavantaji bu alagimlarin kullanim alanlarinm

siirlamaktadir.

Fe-Al faz diyagramina bakildiginda Al’'un YMK v-Fe icerisindeki ¢oziiniirliigiiniin at.
%1.3 ile sinirlt olmakla birlikte, diizensiz HMK a-Fe icerisindeki ¢oziliniirliigiiniin at.
%45 Al’a kadar yiikseldigi goriilmektedir. B2 diizenine sahip FeAl at. %23-55 Al
araliginda olugmaktadir. DO3 diizenine sahip FesAl at. %23-34 Al araliginda
olusurken, 760°C {izerinde diizensiz yapiya doniisiir. Yiiksek sicakliklarda (1102-
1232°C) e-FesAlg fazi1 kararlidir.

Cizelge 4.1: Fe-Al sistemi fazlari, kristal yapisi ve kararli oldugu aralik [33].

Fazlar Kristal Yapi Kararh oldugu aralik(%at)
Fe kat1 eriyigi HMK 0-45

v-Fe YMK 0-1.3

FeAl HMK 23-55

FesAl DOs3 23-34

Fe2Al3 Kiibik 58-65

FeAl Triklinik 66-66.9

Fe2Als Ortorombik 70-73

FeAls Monoklinik 74.5-76.5

Al kat1 eriyigi YMK 99.9-100

1232°C’de L + FeAl & Fe,Al; peritektik reaksiyonu gergeklesir. 1165°C’de L &
Fe,Al; + Fe,Al; otektik, 1160°C’de L < Fe,Als + FeAl;, 1156°C’de Fe,Al; +
Fe,Al; & FeAl, peritektoid, 655°C’de L & FeAl;+Al otektik reaksiyonu, 1102°C’de
Fe,Al; & FeAl + FeAl, o6tektoid reaksiyonlar1 gerceklesmektedir.

Fe-Al sisteminde bulunan intermetalik fazlarin olusumu ve ilerlemesiyle ilgili pek ¢cok
aragtirma yapilmistir. Shatynski ve arkadaslari [34] intermetalik fazlarin olusumunu
diftizyon teorisiyle aciklayip, intermetalik fazlarin parabolik biiylime gosterdigini
sOylerken, Yeremenko [35] ve Eggeler [36] yaptiklari ¢alismalarda uzun reaksiyon
siirelerinde parabolik davranistan negatif sapmalar gozlemlemistir. Denner ve Jones

[37] bu sapmanin nedenini ergimis aliiminyum igerisindeki demir igeriginin
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zenginlesmesine baglamislardir. Dybkov [38] daha sonra paslanmaz g¢elik ve sivi
aliminyum arasindaki iliskiyi aragtirmis ve olusan tabakalar arasindaki difiizyon
hiziyla birlikte bu tabakalarin araylizleri arasindaki kimyasal iliskinin biiyiime

karakteristigini 6nemli 6l¢iide etkiledigini ifade etmistir.

Fe-Al alasimlariin serbest olusum enerjilerine bakildigi zaman FeAlz fazinin en
diisiik serbest olusum enerjisine sahip oldugu ve bunu FeoAls ve FesAlis fazlarinin
takip ettigi goriilmektedir. Fakat Fe-Al alasimlar1 arasindaki diflizyon ¢alismalarinda
ilk olusan fazin FesAli3 fazi1 oldugu goériilmiistiir. Kinetik olarak oncelikli olan bu faz
demir atomlarinin aliiminyum tabakasi icerisine yaymmasi ile olusur [39]. FesAlis
fazindan sonra olusan aliiminyumca zengin Fe;Als fazidir. Bu faz demir ve aliiminyum
fazlar arasindaki direkt reaksiyonla olusmaktadir (5/2Al1+Fe—Als ,Fe) [40]. Demire
yakin bolgede olusan Fe,Als faz1 uzantili bir yapiya (tongue-like) sahiptir (Sekil 4.2)
Arastirmacilarin bir kismi bu uzantiliyapinin demirin tane boyutuyla alakali oldugunu
ifade ederken [41], diger kismi ortorombik Fe>Als yapisinin ¢ ekseni boyunca Al
atomlarinin difiiz etmesinden kaynaklandigini belirtmislerdir [42]. Bu uzantili yapinin

sekli sicaklikla yada eklenen elementlerle degisebilir [43].

600 pum

Sekil 4.2: Fe;Als intermetalik fazinin uzantili yapisi [41].

Ergimis aliminyum ve kati1 demir arasindaki etkilesim incelendiginde olusan Fe,Als
faz1 parabolik biliyime gosterirken FeAls fazi lineer biliylime gosterir [42].Sicaklik
800°C’den kiiciik oldugunda Fe>Als intermetalik fazi olusurken sicakligin 900°C’ye
yiikselmesiyle FeAl intermetaligi olusur [43]. FeAl intermetaliginin olusumu demirin

Fe>Als fazinin igerisine yayinmast ile kontrol edilir [44].
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5. Al-Cu SISTEMIi

Al-Cu sistemini aliminyumca zengin, orta kisim ve bakirca zengin olmak iizere 3

kisimda incelemek miimkiindiir.

5.1 Al-Cu Denge Diyagraminin Aliiminyumca Zengin Kesimi(0<at.%Cu<40)

Al-Cu ikili faz diyagraminin bu bolgesine baktigimiz zaman sivi, a-Al kati eriyigi ve
0-Al>Cu intermetaligi olmak {izere 3 fazin mevcut oldugu goriliir. Aliminyumun
ergime sicakligit 660.3°C’dir. % 17.1 Cu igerigine sahip sivi 548°C’de otektik
doniisiimle a-Al+ 0-Al2Cu fazlarina ayrisir. a-Al kati eriyigi icerisinde max. %2.48 Cu

¢ozer. 0-AloCu fazi ise max. at.%31.9-32.9 Cu’1 6tektik sicaklikta ¢ozer.

Cu, ag =%
o] 10 20 30 40 50

SICAKLIK, °C

t + t t +
o] 5 1C 15 20 25 30 35
Cu, at=%

Sekil 5.1: Al-Cu faz diyagraminin aliiminyumca zengin kismi [45].

0-Al>Cu fazi at. %31.9-33 araliginda Cu igermektedir. Tetragonal olan bu faz [4/mcm

uzay grubuna sahiptir.
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5.2 Al-Cu Ikili Denge Diyagraminin Orta Kesimi (40<at.% Cu<68)

Al-Cu denge diyagraminin orta kesiminde €1, €2, Yo, Y1, 0, N1, M2, {1 ve (o fazlar
bulunmaktadir. 958°C’de peritektik reaksiyon ile s1vi+ yo faz1 at. %59.4-62.1 Cuiceren
€1 fazina ayrisir. 873°C’de peritektoid reaksiyon ile yo+ €1 fazi at. %52.5-59 Cu igeren
v1 fazina ayrisir. 850°C’de e1+yieo>er peritekteoid ayrigsmasi, 848°C’de eitsivierer
otektik ayrismasi, 686°C’de y,+e2<>0 peritektik ayrismasi, 624°C’de sivi+ g, ©n1
peritektik ayrismasi, 590°C’de e2+n1e>{; peritektoid ayrismasi, 560°C’de n1en2+{ ve

g1+ 0 oOtektoid ayrismast ve 530°C’de G0+ 0 oOtektoid ayrigsmalar

goriilmektedir.
65 70
1000 :

900 o
o |
x B0O0- ' %
3 ' —
< |
& :

700 686° |

624°
600-_5371° L+, 590°
563 8+ h S0 A 6 o
560° |\/ 530"
500 M2
0+M2 G,
400 T T T T T
40 45 50 55 60 65 70

Cu ,3t.—°/o

Sekil 5.2: Al-Cu faz diyagramin orta kesimi [45].

Al-Cu faz diyagraminin orta kesiminde yer alan fazlarin kompozisyon araligi ve

striiktiir tipleri Cizelge 5.1°de verilmistir.
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Cizelge 5.1: Al-Cu ikili sisteminin orta kesiminde yer alan fazlar [46].

Faz Kompozisyon Arahg: (%at) Striiktiir tipi
€1 59.4-62.1 -

€ 55.0-61.1 NiAs

Yo 59.8-69.0 CusZng

Y1 52.5-59.0 AlsCug

) 59.3-61.9 AlsCug(r)

mn 49.8-52.4 -

n2 49.8-52.3 AlCu

G 55.2-59.8 Al3Cus

& 55.2-56.3 Al3Cuss

5.3 Al-Cu Ikili Denge Diyagraminin Bakirca Zengin Kesimi (68<at.%Cu<100)

1084 ve 1049°C’de sivie»a ve sivi>f doniisii gerceklesir. 1037°C’de sivi+p«>Po
peritektoid ayrismasi, 1022°C’de sivit Bo «<>yo peritektik ayrismasi, 964°C’de Bo>p+
vo Otektoid ayrigmasi, 567°C’de B«>ait+y1 Otektoid ayrismasi ve 363°C’de yitoi<>a2

peritektoid ayrigmasi goriiliir.

SICAKUK _ ¢

~363°
3003 A
65 70 75 80 85 90
Cu, at-%

Sekil 5.3: Al-Cu faz diyagraminin bakirca zengin kismi [45].
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Bakirca zengin kisimda yer alan B fazi, fo ve a2 fazlarinin kompozisyon araligi ve

striiktiir tipleri Cizelge 5.2°de verilmistir.

Cizelge 5.2: Al-Cu ikili sisteminin bakirca zengin kesiminde yer alan fazlar [46].

Faz Kompozisyon aralhig at. %  Striiktiir tipi
B 70.6-82.0 w

Bo 67.6-70.2 -

o2 76.5-78 CusAu
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6. Fe-Cu SISTEMI

Niikleer santrallerde kullanilan ¢eligin mekanik 6zellikleri iizerinde Cu ¢okeltilerinin
etkisi oldugundan dolay1 Fe-Cu sistemi tizerinde pek ¢ok ¢alisma yapilmistir [47]. Fe-
Cu sisteminde siv1 faz, yiizey merkezli bakirca zengin kat1 ¢ozelti e-Cu, demirce
zengin yiiksek sicaklik kat1 ¢6zeltisi 6-Fe, demirce zengin yiizey merkezli kiibik y-Fe
cozeltisi ve diisiik sicaklik demirce zengin hacim merkezli kiibik a-Fe fazlari
dengededir. a-Fe igerisinde maksimum agirlikca %2.2 Cu ¢ozer. 850°C’de y-Fe
otektoid doniisiimle a-Fe ve Cu’a ayrisir. y-Fe igerisinde maksimum agirlik¢a %13 Cu
cozer. 1485°C’de igerisinde ag. %8.1 Cu igeren JSFet+sivi ¢ozeltisi peritektik

dontigiimle y-Fe fazina ayrisir. 8-Fe fazi igerisinde maksimum ag. %7.6 Cu igerir [48].

Cu, ag-%

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
TODN) =4+ o b

v 1500 N
= N
=
S 1300 (o) -
%
1100 [ -
T o, R TR M oo oo
= Te -
900 T T

- v , T v T -
Fe 10 20 30 40 50 60 70 80 90 Cu

Sekil 6.1: Fe-Cu faz diyagrami [49].
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7. ALUMINYUM-BAKIR-DEMIR SiSTEMIi VE AICuFe ESASLI
KUASIKRISTALLER

Kuazikristallerin bu kadar ilgi gérmesinin nedeni mekanik 6zelliklerinin, manyetik
Ozelliklerinin, korozyona kars1 direnglerinin iyi olmasidir. Bunun yani sira diisiik
elektrik iletkenligine sahip olmalar1 ve optik 6zelliklerinin iyi olmasi dolayisiyla ilgi
odagi olmuslardir. Kuazikristal yapiy1 olusturan elementlerin bazilari zehirlidir ya da
pahalidir. Bunlarin igerisinde Al-Cu-Fe sistemi elementlerin zehirli olmamasi, kolay

ulagilabilir olmas1 ve pahali olmamasi nedeniyle ilgi ¢ekicidir.

7.1 Al-Cu-Fe Faz Diyagram

Al-Cu-Fe faz dengesi ile ilgili ilk genis kapsamli ¢aligma Bradley ve Goldschmidt

tarafindan yapilmistir.

Sekil 7.1: Al-Cu-Fe faz diyagrami1 700 °C izotermal kesit [51].

Bradley ve Goldschmidt yaptiklari ¢alismada ¢-AlioCuiFe, B-Al(Cu,Fe), x-
Al1gCuioFe, o-Al;CuzFe ve y-AlsCuzFe iiglii fazlarini ortaya ¢ikarmiglar fakat y-

AleCuoFe fazimin yapisini agiklayamamiglardir. Sonraki yillarda Calvayrac ve
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arkadaslar1 y fazinin aslinda Tsai ve arkadaslar tarafindan bulunan ikozahedral faz

oldugunu onaylamislardir [50].

Al-Cu-Fe sisteminde yer alan ¢-Al10CuioFe fazinin yapisi monoklinik CusAls yapisina
benzemekte ve birim hiicresi 21 atom igermektedir. Fmm2 uzay grubuna sahip olup,
oda sicakligindan 640 °C sicakliga kadar kararlidir [52]. Bu faz 480 °C’de Al3Cus,
AlCu, B-AlFe fazlarimin birbiriyle reaksiyona girmesiyle olusup, direnci oda
sicakliginda 110 pQcm’dir [53]. B- AlFe(Cu) faz1 (kiibik (CsCl), uzay grubu Pm3m,;
a=0,294nm) AlsoFeso bilesigine benzemektedir. Kafes parametresi icerdigi bakir
miktar arttik¢a artmaktadir. Kompozisyonu Al (75-30 at. %), Cu (40-0 at. %), Fe (50-
25 at. %) arasinda degisen genis bir araliga sahiptir [54]. A faz1t monoklinik AlizFe4
fazidir (a=1,5489 nm, b=0,80831 nm, c¢=1,2476 nm ve =107,72°C), atomik olarak
%6 Cu igerebilir [55]. w-Al;CuzFe fazi tetragonal bir faz olup (a=0,633 nm, c=1,481

nm), uzay grubu P4/mnc’dir.

Ikozahedral Al-Cu-Fe fazi peritektik reaksiyonla olusmaktadir. Literatiirde bu
reaksiyonlar B1-AlFes fazi ile sivi faz arasinda, 860°C’de A-AlisFes, B-AlFe ve sivi faz
arasinda, 820°C’de A-AlsFe ile s1v1 faz arasinda gergeklestigi ifade edilmistir [9].

[lk olarak Tsai ve arkadaslar1 Al-Cu-Fe sisteminde kararli kuazikristal yapilar1 ortaya
¢ikarmig ve bu fazin 16-24 % at. Cu, 11-17 % at. Fe kompozisyon araliginda
olustugunu ifade etmiglerdir [56].

Sekil 7.2: Ikozahedral fazin olustugu kompozisyon aralig, (o) kuazikristal faz [56].

Sonraki yillarda Faudot ve arkadaslar1 yaptiklar1 ¢alismada icosahedral fazin 20-28
%at. Cu ve 10-14 % at. Fe kompozisyon araliinda olustugunu, kararli oldugu
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kompozisyon araliginin 24-26 % at. Cu, 12-13 % at. Fe oldugunu ifade etmislerdir.
Diisiik Cu (20-24 % at.) ve Fe (10-12 %eat. ) konsantrasyonlarinda ikozahedral faz ile
birlikte ® faz1 kararhiyken, yiiksek Cu (26-28 %at.)) ve Fe (13-14 %at.)
konsantrasyonlarinda ikozahedral fazla birlikte B faz1 kararlidir [57]. Yapilan
caligmalar Al-Cu-Fe kuazikristal fazi icin ideal kompozisyon degerinin
Ale25CuzsFe12 5 oldugunu gostermistir [58,59]. Bu kompozisyon degerinde 1s1l islem

sicakliginin 600°C yada 800°C olmasina bakilmaksizin ikozahedral faz olusmaktadir.

—='Culat%)

Sekil 7.3: Faudot tarafindan ifade edilen Al-Cu-Fe diyagrami [57].

Al-Cu-Fe faz sistemiyle ilgili pek ¢ok arastirma yapilmasina ragmen tanimlanmayan
kisimlar1 bulunmaktadir. Prevarskiy ve arkadaslar1 600°C’den 800°C’ye iiglii faz
sistemini incelemisler ve y fazi disinda o, B, ¢ fazlarinin varligini tespit etmislerdir,
fakat bu fazlarin kompozisyon araligi Bradley ve Goldschmidt’in ifade ettiklerinden
farklidir. Gayle ve arkadaglarinin yaptig1 calismada ise ¢ fazi saptanmamistir. Al-Cu-
Fe faz sistemiyle ilgili genis kapsamli ¢aligma Zhang ve arkadaslar1 tarafindan
yaptlmistir [60-64]. Yaptiklar1 ¢alismada 560°C’den 900°C’ye kadar pek ¢ok
sicaklikta AI-Cu-Fe sisteminin izotermal kesitlerini incelemislerdir. 900°C’de
ikozahedral faz gozlemlenmezken, A, B ve sivi fazlari dengededir. 870°C’de
ikozahedral faz c¢ok dar bir kompozisyon aralifinda olusmaktadir (Sekil 7.4).
Ikozahedral faz ile birlikte A, B ve siv1 fazlar1 dengededir. 800°C’de ikozahedral faz
bolgesi diisiik Fe icerigi olan bolgeye dogru genislerken, ikozahedral faz ile birlikte
yine A, B ve sivi fazlar1 dengededir.700°C’de ikozahedral faz ile dengede olan fazlar
A, B ve s1v1 fazin yaninda o fazidir (Sekil 7.5). o faz1 745°C’de peritektik reaksiyon
ile olugmaktadir. 560°C’de yeni bir {iglii faz bolgesi, w+@-+n olusmaktadir.
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Sekil 7.4: 870°C’de izotermal kesit [60].
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Sekil 7.5: 700°C’de izotermal kesit [62].

Ikozahedral fazin miktar1 onemli 6lgiide Fe konsantrasyonuna baghdir ve

kompozisyon araligi 10-12.5 %at. Fe “dir (Sekil 7.6)

10 %at. Fe konsantrasyonunda tek ikozahedral faz bdlgesi bulunmazken, 11 %at. Fe
konsantrasyonunda ikozahedral faz bolgesi olusmaya baglamaktadir ve bu faz sadece
diisiik sicakliklarda kararlidir. 12 %at. Fe’de tek ikozahedral faz bolgesi yliksek
sicaklik bolgesine dogru genislerken, 12,5 %at. Fe’de ikozahedral faz 700 ile 845°C

sicakliklart arasinda bulunmaktadir. 700°C’nin altinda A+B+i fazlar kesisir [61].
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Sekil 7.6: ikozahedral fazin at.% Al, Cu ve Fe’e gore miktar1 [54].

7.2 Al-Cu-Fe Approximant Fazlari

Approximant terimi ilk olarak Elser ve Henley tarafindan Mn-Al sisteminde bulunan
kristal fazlarin bir kismin1 tanimlamak i¢in kullanilmistir. Approximant fazlar kristal
yaptya sahiptirler ve birim hiicre icerisindeki atomlarin dizilisi kuazikristal yapiya
benzemektedir. bunun sonucunda pek ¢ok fiziksel ozellikleri benzerdir [65].

Termodinamik ve kimyasal kararliliklar1 kuazikristal fazlardan daha yiiksektir [66].

Sekil 7.7: Al-Cu-Fe-Si 1/1 kiibik approximant [67].

Al-Cu-Fe sisteminde tanimlanan approximant fazlar pentagonal, rombohedral, kiibik
ve ortorombik approximant fazlardir. Bu fazlarin kompozisyonlar1 ikozahedral faz

kompozisyonuna olduk¢a yakindir (Sekil 7.8)
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Sekil 7.8: Al-Cu-Fe approximant fazlarinin sematik gosterimi [66].

Rombohedral, pentagonal ve ortorombik fazlar yiiksek sicaklikta ikozahedral faza
dontismektedir. 715 °C ile 740 °C araliginda kompozisyona bagl olarak ikozahedral

faza dontisen bu fazlar, 680 °C’nin altinda rombohedral faza doniismektedir.

Rombohedral ve ikozahedral faz arasinda tersinir donlisim vardir. Bu iki faz
arasindaki doniisiim ilk olarak Bancel ve arkadaslar tarafindan ifade edilmistir. 735
°C’de rombohedral fazdan ikozahedral faza doniisiim hizli bir sekilde gerceklesirken,

rombohedral faza doniis ise oldukc¢a yavas gerceklesmektedir [68].

7.3 Al-Cu-Fe Kuazikristal Filmlerinin Uretim Yontemleri
Kuazikristaller dokiim, tek kristal ve kaplama yontemleriyle tiretilmektedir.

7.3.1 Dokiim yoluyla iiretim

Hizli katilastirma kuazikristal iiretim yOntemlerinden bir tanesidir. Bu yontemde
madde eriyik hale getirilir, daha sonra bu eriyik hizli bir bigimde sogutulur. Uretim
teknigine bagl olarak elde edilen iiriinlerin sekli degisir. Eriyik savurma kuazikristal
tiretiminde siklikla kullanilan bir hizli katilastirma teknigidir. Bu teknikte eritilmis sivi
11 iletim katsayis1 yliksek olan bir malzemeden yapilmis doner bir disk iizerine

puskiirtiiliir. Soguma hiz1 yiikksek sicaklik denge fazlarinin c¢ekirdeklenmesini
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engellemek icin 10° ile 10° K s arasindadir. Birkag pm kalinhiginda ve birkag mm
genisliginde seritler elde edilir. Uygulanan basing, pota deliginin genisligi ve donen

diskin hiz1 olusan bu seritlerin yapisina ve geometrisine etki eder [26].

firin

indiiktér

005000

. seramik bashk

ergimis metal

sogutmal silindir / \@ k
N\

Sekil 7.9: Eriyik savurma teknigi [69].

Yine normal katilagtirma da kuazikristal iiretmede kullanilan yontemlerdendir. Bu
yontemde eritilen alasim bir pota icerisinde katilasmaya birakilir. Islem siiresi birkag
dakikadan birkag giine kadar stirebilir. Bu yontemde siv1 fazin oksijen ile reaksiyona
girmesi engellenmelidir. Normal katilagtirma yontemiyle iiretilen kuazikristaller

ayrigsmalar ve homojensizlikler i¢erebilir. Bu kusurlar 1s1l islem ile giderilebilir [26].

Mekanik alagimlama oldukg¢a ekonomik ve malzeme iiretiminde oldukga kullanilan bir
yontemdir. Bu yontem kuazikristal yapilarin elde edilmesinde de kullanilir. Bu yontem

bir katihal proses teknigidir ve faz diyagramlarinin engelleri bu islemde ortadan kalkar.

Mekanik alasimlamada alasgimlanmak istenen toz kompozisyonu hazirlanir ve celik
bilyelerle birlikte 6giitiicliye konur. Bu islemde kullanilan tozlardan bir tanesi
kaynaklasmay1 kolaylastirmak i¢in yumusak olmalidir. Ogiitme islemi sirasinda
bilyelerin arasinda kalan tozlar levhalasir, birbiriyle kaynasir, kirilir ve tekrar kaynasir
[70].
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7.3.2 Tek kristal olarak iiretme
Tek kristal iiretmek i¢in kullanilan yontemler sividan direk olarak katilasma
yontemleridir. Pek ¢ok kuazikristal tek kristal liretme yontemleriyle basarili olarak

elde edilebilmektedir.

Czochralski Yontemi kuazikristal elde etmek i¢in kullanilan bilinen yontemlerdendir.
Bu yontemde malzeme silindirik sekildeki pota igerisinde eritilir. Pota eksenel olarak
yerlestirilmis hareket edebilen 1s1tic1 tarafindan 1sitilir. Igerisinde erimis madde olan
pota donerken 10 cm uzunluga ve yaklasik 0,5 cm capa sahip cekirdek pota
icerisindeki eriyik igerisine daldirilir. Sivinin sicakligr diisiiriiliirken ¢ekirdek kristal
dondiirtilerek cekilir. Eriyik ve ¢ekirdek arayiizeyinde kristallesme meydana gelir. Bu

yeni malzemenin Kristal yapisi ¢ekirdek kristalin kristal yapisinin aynisi olur [71].

Sekil 7.10: Czochralski yontemi [72].
Bir diger teknik Bridgman Teknigi’dir. Bu teknikte biiyiitiilmek istenen malzeme

kuartz ampul igerisine yerlestirilir. Bu malzeme kristal biiylitme firminin sicak
bolgesinde eriyik haldedir. Kristallesmenin baslamasi i¢in firin ile ampul arasinda
ampuliin alt ucunda sicaklik azalmasiyla sonuglanan goreli bir hareket baslar. Dipteki

sicakligin erime sicakliginin altina diigmesiyle kristallesme baslar [73].
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Sekil 7.11: Bridgman teknigi semasi [74].

7.3.3 Kaplama yoluyla iiretim
Kitlesel iiretimleri oldukga ¢ok iken ince film arastirmalari yenidir. Lazer biriktirme,
termal buharlastirma, elektron demeti ve manyetik alan sigratma ince film kuazikristal

yapilar1 elde etmede kullanilan yontemlerdendir.

Ince filmlerin PVD ile iiretim yontemlerinin bir kismi film {iretmek icin istenilen
kompozisyondaki alagim hedefler hazirlanarak yapilir. Kaplama isleminden sonra

istenilen i-faz1 elde etmek igin 1s1l islem uygulanir.

Pulse lazer ark biriktirme yonteminde altlik olarak silisyum wafer, hedef malzeme
olarak ise kitlesel iiretilen AICuFe kuazikristallerini kullanan Sedao ve arkadaslari
[75] 1100V’tan 900V’a degisen farkli bias voltajlari uygulayarak, degisik
kompozisyonlarda, 130 nm kalinliginda Al-Cu-Fe filmler iiretmisler ve bu filmlere
400°C’de argon gaz1 ile 4 saat in-situ 1sil islem uygulamiglardir. Isil islem
uygulanmadan 6nce elde edilen faz amorftur. 980V uygulayarak elde ettikleri 65-23-
12 % at. Al-Cu-Fe kompozisyonuna sahip filmlerde ikozahedral fazla birlikte kiibik -
Al(Fe,Cu) fazin1 elde etmislerdir.

Sales ve arkadaglarinin yaptigi calismada [76] Al-Cu-Fe filmleri e-demeti yontemi ile
tiretmislerdir. AlesCuzsFe1> ve AlegsCuzoFers kompozisyonlarinda ingot kullanilarak,
paslanmaz celik altlik tizerine kalinliklari 40um ile 70um arasinda degisen filmlerin

biriktirildigi ¢calismada, kaplama siiresince altlik sicakligi 650°C olarak 6lgiilmiistiir.
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Alg3CuzsFer2 kompozisyonuna sahip hedef malzemenin kullanildigi kaplamalarda y
fazi ile birlikte B fazina rastlanirken, AlssCuxFe1s kompozisyonuna sahip hedef
malzeme kullanildiginda kaplamanin iist kisminda 30um kalinliginda bir y faz bolgesi
elde edilmis, bu fazin altinda y fazi ile birlikte A-Ali3Fes fazina, althiga yakin olan

bolgede ise Also4Cuss2Fers s kompozisyonuna sahip B fazi elde etmiglerdir.

Termal buharlastirma yontemiyle (dolayli yoldan 1sitma ve elektron demeti ile 1sitma)
iiretilen Al-Cu-Fe filmler kuartz altlik iizerine biriktirilmistir [77]. islem sonrasinda
amorf filmler iretilmistir. Hedef malzemenin dolayli yoldan 1sitildig1 ¢alismalarda
100nm kalinliginda filmler elde ederlerken, elektron demeti ile isitilarak yapilan
kaplamalarda 200nm kalinliginda filmler elde etmislerdir.  AlsoCuzoFeso
kompozisyonuna sahip hedef malzemenin (800°C’de 2 sa 1s1l islem) dolayli yoldan
1sitilarak altlik tizerine biriktirilmesi ve ardindan uygulanan 700°C’de 1 sa yapilan 1s1l
islem sonrasi ikozahedral faz ile birlikte A-Al1zFes, o-Al;CuzFe, Al2zCuFes fazlari elde
edilmistir. AlsoCusFess kompozisyonuna sahip hedef malzeme elektron demeti ile
wsitilarak altlik tizerine biriktirildiginde ise yapilan 1s1l islem sonrasinda ise ikozahedral

faz elde etmislerdir.

(1)Cok tabakah (2) Es zamanh

3 B
. B
8336333088 2385285888

\ Isil islem /

JaN A/\A
/

Kaplama

Sekil 7.12: (1) Cok tabakali (2) Eszamanli film tiretimi sematik gosterimi [78].

Bir diger iiretim yontemi Al-Cu-Fe yapisini ¢ok katmanli olarak elde ettikten sonra,

ikozahedral fazi elde etmek i¢in 1s1l islem uygulamaktir.
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Simon Olsson ve arkadaslar1 [79] Al/Cu/Fe ¢ok tabakali ince filmi DC manyetik
alanda sigratma yontemini kullanarak Si(001) ve Al203(0001) altliklar tizerinde
biriktirmislerdir. Al i¢in S0mA(440V), Cu i¢in 40mA(270V) ve Fe i¢cin 100mA(320V)
akimin kullanildig1 sistemde, toplam kalinligin 2nm ile 400nm arasinda degistigi,
Al:Cu:Fe arasindaki kalinlik oraninin 7:2:1 oldugu filmler iretilmistir. 290°C’den
710°C’ye farkli sicakliklarda 1s1l islemin uygulandigi numunelerde, 290°C’de Cu ile
Al reaksiyona girerek ilk olarak 6-Al>Cu ve y-AlsCug fazlarini olusturmustur. Sicaklik
390°C’ye yiikseldiginde n-AlCu faziyla birlikte ®-Al;CuzFe fazinin olustugu
goriilmiis, 480°C’de w-faz pikleri artmistir. 570°C’de ikozahedral fazin yaninda o fazi

piklerine rastlanmistir. 710°C’de uygulanan 1s1l islem sonrasinda o fazi kaybolurken

ikozahedral faz yaninda diisiik siddetlerde B-Al(Cu,Fe) faz1 elde edilmistir.

Klein [80] ¢ok katmanli yapilarda tabaka sirasinin 6nemli oldugunu ifade ederken,
sonraki yapilan ¢alismalar [81,82] Al/Cu/Fe sirasinin 6nemli olmadigini agiklamistir.
Cok katmanli yapilarda, tabakalarin sirasinin kuazikristal yapi olusumuna etkisinin
incelemek i¢in yapilan ¢alismada [81], Al/Cu/Fe, Al/Fe/Cu, Fe/Al/Cu sirasina goére
biriktirilen filmler e-Beam yontemi ile tretilmistir. Althk olarak alimina
kullamilmistir. 2100A Al, 600A Cu, 300A Fe olmak iizere toplam 3000A
kalinligindaki filmlere 205°C’den 700°C’ye farkli sicakliklarda 1s1l islem uygulanmas,
olusan fazlar analiz edilmistir. Tabaka sirasina bakilmaksizin sirasiyla olusan fazlar,

Al>Cu, AlCus, AlCu, AlisFes, AlFe(Cu), Al;CuzFe ve son olarak v fazidir.

7.4 Al-Cu-Fe Kuazikristallerinin Uygulama Alanlari

Kuazikristallerin yiiksek kirilganliga sahip olmalar1 teknolojik uygulamalarda énemli
bir dezavantaj olsa da yiiksek sertlik ve asinma direnci gibi pek ¢ok 6zelliginden dolay1

teknolojide genis yer alacak malzemelerden bir tanesidir.

Al-Cu-Fe kuazikristallerinin optik iletkenligi frekansin artmasiyla lineer olarak
artmaktadir. Bu 6zellikleri bu malzemelerin sogurucu olarak kullanilmalarina olanak
saglamaktadir. Ornegin bakir iizerine 50nm Al,Os, 10nm i-AlCuFe ve 70 nm Al,O3
biriktirilmesi ile olusturulan filmlerde gilines 1s181nin sogurulmasimi %90’a kadar

artirmaktadir [66].

Kuazikristaller ile ilgili ilk uygulama yemek pisirme kaplarinin kaplanmasidir. Al-Cu-

Fe ikozahedral yapinin yiizey enerjisi 28mJ/m? olup teflona ¢ok yakindir (Sekil 7.13)
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[5,6]. ilk olarak Fransiz firmasi Sitram tarafindan denenen uygulama [7] tuzun

kuazikristal yapiy1 daglamasi nedeniyle devam ettirilmemistir.

Sertlik (HV)
10000+ .
Kuazikristal ' Eiigie
kaplamal -
10004 T o
Paslanmaz celik C& o
100- Aliminyum alagimlar
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13 10 100 1000

W20 (mJ/m?)

Sekil 7.13: Pisirme takimlarinda kullanilan standart malzemeler ile kuazikristallerin
sertlik-adhezyon grafigi [51].

Kuazikristaller diisiik 1s1 iletkenligine(k=1 W mK!) sahiptir. Bu dzellik helikopterlerin

tiirbin kanatlarinda bir termal bariyer olarak kullanilmalarina olanak saglamaktadir

(Sekil 7.14)

ikozahedral
250 »
X p dekazonal
(W/mK) 200 s-AlFay
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150 2limina
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2 0 -
0

Sekil 7.14 : Kuazikristallerin ve bazi standart malzemelerin 1s1l iletkenlikleri [51].

Yiiksek sicakliklarda kararli olan kuazikristaller katalizor uygulamalarinda gelecek
vaat etmektedir. Pd igeren pek cok kuazikristal test edilmis ve hepsi katalizor
uygulamalarma uygun goriilmiistiir. igerdigi yiiksek Pd miktarmdan dolay1 Al-Pd-Mn

1yi bir katalizor olmasina ragmen fiyat/ performans bakimindan dezavantaja sahiptir.

36



Al-Cu-Fe ise fiyat acisindan uygun olmasinin yaninda iyi bir katalizér o6zelligi
gostermektedir [83]. Sicakliga bagli olan elektrik iletkenliginden dolayr Al-Cu-Fe

ikozahedral alasimlar termometre yada 1s1 akis dedektorii olarak da kullanilabilir [84].

Saf ticari aliiminyumun sertligi aliiminyum matris igerisine dagilan %25 oraninda
ikozahedral tanecikler ile sertlik degeri yaklasik 5 katina ¢ikmaktadir. Tkozahedral
tanecikler yerine ®-Al7CuzFe fazi da sertlikte ikozahedral faz kadar bir artisa neden
olmaktadir. Al esasli alagimlarda siklikla kullanilan SiC fiberlerle kiyaslandiginda,
Al-Cu-Fe kuazikristal tozlari ile saglamlastirilan Al esashi alasimlarin yiiksek sertlik

yaninda diisiik siirtiinme katsayisina sahip oldugu tespit edilmistir (Sekil 7.15) [66].

Sertlik (HV) Siirtiinme katsayisi
1500 7 1.50 5 3
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Sekil 7.15 : Al esasli alagimlarin SiC kullanildiginda(i¢i bos nokta) ve i-AlCuFe
tozlar1 kullanildigindaki(i¢i dolu nokta) sertlik ve siirtlinme katsayist
degerleri [66].
Al-Cu-Fe kuazikristallerin pek ¢ok potansiyel uygulama alani bulunmaktadir. Al-Cu-
Fe kuazikristalleri diginda diger kuazikristal malzemeler de gelecek vaad etmektedir.
Ornegin; kuazikristaller yeni maryaslandirma (maraging) celiklerinin iiretiminde
kullanilmaktadir. Maryaglandirma g¢elikleri diisiik karbonlu ancak ¢ok yiiksek
dayanimli ¢eliklerdir. Yiiksek miktarda Ni, Co, Cr igeren celiklerde yiiksek dayanim
intermetalik cokeltilerden kazanilir. Bu celiklere 1sitma ile Ostenit olusumunu,
sogutma ile martenzit olusumunu ve yaslandirma ile martenzitin ayrismasini i¢eren bir
dizi 1s1l islem uygulanir. Sandvik Celik sirketi farkli kompozisyona sahip yeni bir
maryaslandirma (maraging) celigi gelistirmistir. 475°C’de 1s1l islem goren ¢eliklerin
sertliginin 1s1l iglem siiresinin artmasiyla arttigini1 gézlemlemislerdir. 4 sa 1s1l islem

goren celiklerde homojen bir ¢ekilde dagilan 1nm c¢apindaki ¢okeltiler, 475°C’de 100
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sa 1s1l islemden sonra maksimum 50nm boyutuna ulasmistir [66]. Yapilan
kristalografik analiz bu ¢okeltilerin ikozahedral yapilar oldugunu gdstermistir. Bu
ikozahedral ¢okeltiler yeni maryaslandirma ¢elikleri 700HV sertlige ve 3000 MPa
akma mukavemetine sahip olmaktadir. Korozyon direnci de oldukga yiiksek olan bu

celikler ameliyat malzemelerinde kullanilmaktadir [85].

Otomotiv ve havacilik sanayiinde siklikla kullanilan aliiminyum esaslhi alagimlarin
fiziksel Ozelliklerini gelistirmek amaciyla ¢alismalar yapan Akihisa Inoue hizli
katilastirma veya atomizasyon yontemiyle liretilen aliiminyumca zengin alasimlarda
YMK yapidaki aliiminyum matris igerisinde nanometre boyutunda kuazikristal
pargaciklarin dagildigin1 gérmiistiir. Bu numunelerde yliksek ¢ekme dayanimi ve

plastik uzama gozlenmistir (Sekil 7.16) [51].

Cekme dayanim (MPa)
| O Geleneksal Al-ezash alagmmlar
& Al-Cr-Ce- 5
10004 = Al-Cr-Ce-Co alasimlan
A AlNR-Ce-Co zlagimlan
3 il W AlNiMn-Zr alasmlan

.
500 Ikozahedral
J ) lo 2 esasls alagimlar
] £ o 8 %
OO
1§ %5,
Y oo
S %o &

0 ] L] L ] ' L] ] L] L) I L) L] ) ) I ] L] L) L] I

0 10 20 30 40

Uzama (%)

Sekil 7.16 : Geleneksel aliiminyum alasimlari ile igerisinde ikozahedral parcacik
veya amorf pargacik i¢eren aliiminyum alagimlarinin ¢cekme dayanimi-%
uzama grafigi [51].

Kuazikristal yapilar, yiiksek sertlige ve diisiik siirtiinme katsayisina sahip olmalari

nedeni ile motor uygulamalarinda piston kaplama ve silindir gémlegi olarak

kullanilabilme potansiyelleri vardir [2].

Al esasli alagimlar ile haddeden ¢ekilmis nanokuazikristal malzemeler iceren Al esasl
alagimlar karsilastirildiginda nanokuazikristal malzemelerin uzama, ¢ekme dayanima,
yiiksek sicakliklara dayanma mukavemeti gibi mekanik 6zelliklerinin daha iyi oldugu
goriilmiistiir (Sekil 7.17)

38



Cekme dayanims

25

Yiksek sicaklik dayanimi

Termal genlegme (473K)

Nanokuazikristalli alasimlar

Young modili Charpy darbe kirilma enerjist

7073-T6 alagims

Uzama Soguk kalipta islenebilirlik

Sekil 7.17 : Nanokuazikristal i¢ceren Al esasl alasimlar ile icermeyen Al esasl
alasimlarin mekaniksek 6zelliklerinin karsilastirilmasi [51].
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8. DENEYSEL CALISMALAR

Calismada KA-FBB yontemi kullanilarak Al-Cu-Fe iiglii fazlarinin ve ikozahedral
kuazikristal fazin elde edilmesi amaglanmistir. Kuazikristal fazlar dokiim, tek kristal
ve kaplama yontemleriyle iiretilmektedir. Dokiim ve tek kristal yontemi ile tiretme
caligmalar1 olduk¢a ¢ok iken kaplama yontemiyle iiretim caligmalar1 yenidir. Pek ¢ok
avantaja sahip olan kuazikristal fazlarin en 6nemli dezavantaji kirilgan olmalaridir. Bu
nedenle uygun altlik tizerine kaplama yontemleri kullanilarak bu fazi elde etmek,
kullanim alanlariin artmasina neden olmaktadir. Bu yontemde diistik karbonlu ¢elik
altlik tizerine aliiminyum ve bakir biriktirilmesi ve birikme esnasinda elektron
bombardimani ile 1sitilarak kuazikristal yapiyr kaplama sonrasinda kullanilan 1sil

isleme gerek duymadan elde etmek amaglanmistir.

Kaplamalarda taban malzeme olarak 1018 diisiik karbonlu ¢elik kullanilmigtir. 3,4x3,4
cm boyutunda kesilen numuneler kaplama oncesi metalografik olarak parlatma
islemine tutulmuglardir. Bu amagla numune yiizeyleri Struers Rotopol 25 numune
hazirlama ve parlatma {initesinde 240 numarali SiC zimparadan baslayarak sirastyla
320-500-800 ve 1200 numarali zimparalar kullanilarak numune yiizeyi kaplamaya
uygun hale getirilmistir. Daha sonra numuneler izopropil alkol ve asetonda ultrasonik

olarak temizlenmistir.

KA-FBB sisteminde degisken bias gerilimi kullanilarak yayimdirma islemi daha 6nce
Urgen, Sireli, Corlu ve Arpat’in ¢alismalarinda kullanilmistir. Geleneksel KA-FBB
biriktirme yoOntemlerinden farkli, bias olarak alternatif akim kullanilarak
kaplama/yaymdirma ¢alismalar ise Oncel, Turutoglu ve Kagar’in ¢alismalarinda Al-

Ni, Al-Ti ve Nb-Ti sistemlerinde basariyla uygulanmistir.

Bu sistemde uygulanan AC bias’in negatif bolgesinde altlik malzeme katot olarak
davranir ve kaplama gergeklesir. Pozitif bolgesinde ise anot olarak davranan altlik
malzeme katot tarafindan yayilan elektronlar tarafindan isitilir ve bu 1sinma altlik ve

kaplama arasinda diflizyon olaymin gerceklesmesine neden olur.

41



Kaplama ve bombardiman galismalarinda Oncel Ileri Malzeme ve Yiizey Teknolojileri
modifiyeli Rus Novatec SIE marka NVT 12 KA-FBB iinitesi kullanilmistir. Kaplama
esnasinda numune sicakligi DIAS Pyrospot DG 10 optik infrared pirometre ile 1 sn
araliklarla 6l¢lilmiis ve kaydedilmistir. Kaplama siiresince sicakligin istenen degerde

kalmasi i¢in ototransformatdr (varyak) kullanilmistir.

8.1 Karakterizasyon Calismalari

Kaplama/yayindirma islemi ile iiretilen numunelerin karakterizasyon c¢alismalarinda

kullanilan yontemler ve bu yontemlerin detaylar agagida verilmektedir.

8.1.1 X-isinlar: difraktometresi ile faz tayinleri

Numunelerin X-1ginlar ile faz tayininde Philips PW3710 XPert Pro XRD model x-
1sinlart difraktometresi kullanilmistir. Faz tayinlerinde 40kV ile 40mA’de iiretilen
CuK, radyasyonu kullanilmistir. Tarama i¢in 6-20 modu se¢ilmistir. Taramalar 10°-
120° araliginda yapilmistir. Elde edilen x-1s11 paterni JCPDS(Joint Committee on
Powder Diffraction Standards) veri dosyasindaki standart paternlerle karsilagtirilarak
kaplamalarin igerisindeki faz yapilart tespit edilmistir. Sunulan difraktogramlarin
timii en yiiksek siddete gore normalize edilerek ilgili fazlarin oranlar1 hakkinda

kalitatif bilgi edinilmeye calisilmistir.

8.1.2 Yiizey ve kesit incelemeleri

Numunelerin elementel iceriklerinin tayini ve yiizey ve kesit incelemeleri i¢in JEOL
JSM-5410 model taramali elektron mikroskobu ile calisan EDS analiz sistemi
kullanilmistir. Kesit incelemeleri i¢in numuneler kesilip vakuma uygun sicak epoksi
bakalite alinmistir. Bakalite alinan numuneler 240 grid SiC zimparadan baglayarak
sirastyla 320, 500, 800 ve 1200 gridlik zimparalarla zimparalanmistir. Sonrasinda 3pum

ve 1um’lik aliimina pastalar ile parlatilmistir.
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9. DENEYSEL SONUCLAR

Deneysel sonuglar iki alt baslik altinda toplanmistir. Calismanin ilk bolimiinde 1018
celik althik (%0,003 C) iizerine Once aliiminyum, daha sonra bakir kaplanip
yayindirilirken, ikinci boliimiinde ise altlik iizerine 6nce bakir, daha sonra aliiminyum

kaplanip yayindirilmistir.

9.1 Celik Uzerine Al/Cu Deneyleri

Bu ¢alismanin amaci Bradley’in ortaya koydugu (Sekil 9.1) Alz7.2Fe228 ve Als2sCus7s
arasindaki izoplet ¢iziminden yola ¢ikarak aliiminyumca zengin A2-AlizFes (FeAls)
fazin1 elde etmek, daha sonra bu fazin igerisine Cu yayinimi ile Al-Cu-Fe ikozahedral

fazinm elde etmektir.
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Sekil 9.1: Al772Fexs g ve Alg s Cusy s arasindaki izoplet [50].

Bu amagla zimparalanip temizlenen ¢elik altliklar tutucuya asilmis ve KA-FBB
sistemi igerisine yerlestirilmistir. Kaplama odas1 10 Torr’a kadar vakuma alinmis,

yiizeydeki oksitleri ve kirleri temizlemek i¢in altlik kaplama 6ncesinde 1000V bias
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gerilimi uygulanarak 3 dk boyunca Ar plazmasinda temizlenmistir. Altlik iizerine 70A
katot akimi ile AC bias uygulanarak (14V) 60 dk boyunca 750°C’de Al
yayindirilmistir. Al-Cu-Fe ikozahedral fazin1 elde etmek i¢in bu numunelere daha
sonra farkli sicakliklarda Cu yaymdirilmistir. Cu kaplama/yayindirma parametreleri

Cizelge 9.1°de verilmistir.

Cizelge 9.1: Bakir kaplama/yayindirma parametreleri.

Numune Katot akimi(A) AC Bias gerilimi(V) Siire(dk)  Sicakhk("C)

KTF-561 70 20 20 700
KTF-564 70 38 20 1000
KTF-566 70 44 20 1200

9.1.1 Karakterizasyon sonuclari
70A katot akimi ile 750°C°de AC bias uygulanarak 60 dk Al yayindirilan numunelerin
XRD analizinde a-Al , Fe;Als ve FeAls fazlarina rastlanmustir.
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Sekil 9.2: Celik tizerine 60 dk, 70 A katot akimi ile 750°C’de Al yayindirilan KTF-
560 numunesinin XRD deseni.

Ergimis aliminyum ile kati demir arasindaki etkilesim incelendiginde demire yakin
olan bolgede Fe,Als intermetalik fazi olusurken, aliiminyuma yakin bolgede ise FeAls
fazinin olustugu daha 6nce yapilan ¢aligmalarda ifade edilmistir. Aliminyumun demir
igerisine diflizyonu demirin aliiminyum igerisine diflizyonundan daha hizli oldugu i¢in

FexAls fazinin difiizyon bolgesinin ilerlemesi FeAls fazina gore daha hizlidir.
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700°C’de 20 dk AC bias uygulanarak Cu yayindirilan numunenin XRD analizi
yapildiginda A-AlisFes, kiibik B-AlFe(Cu), AlisCusFes, Al4sCug fazlarmin piklerine

rastlanirken ikozahedral faz piki gézlenmemistir.

>

Al 3Cu 4Fe3
g-Al(Cu,Fe)
A=Al 3Fe 3

Fe Al
Alzcu3

Al Cu,

Siddet (Normalize)

Y ¢ >

T . T T T I T I
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Sekil 9.3: KTF-560 numunesi iizerine 60 dk, 70A katot akimi ile, 700°C’de Cu
yayimndirtlan KTF-561 numunesinin XRD deseni

Sekil 9.4: KTF-560 numunesi iizerine 60 dk, 70A katot akimi ile, 700°C’de Cu
yayindirilan KTF-561 numunesinin SEM goriintiisii
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Cizelge 9.2: KTF-561 numunesinin EDS analizi.

1 2 3 4 5 6 7 8 9
%at.Al 56,96 5897 728 713 685 552 242 244 13
%at.Cu 31,08 1557 11 3,9 4,6 2,4 3,6 5,7 0,5
%at.Fe 1195 2546 26,1 2509 299 444 722 699 982

SEM sonuglarina bakildiginda ise 2 farkli difiizyon bolgesi goriilmektedir. Yiizeye
yakin olan katmanin EDS sonuglar1 bu bolgenin Al-Cu-Fe {i¢lii fazlarini igeren bir
kompozisyona sahip oldugunu gostermektedir. 2. katman alliminyumca zengin Al-Fe
faz bolgesidir. 60 dk AC bias uygulanarak Al yayindirilan numunelerde elde edilen

FeoAls intermetalik faz1 bakirin igeriye yayimasini engellemistir.

1000°C’de yapilan deneylerin ise XRD sonuglari analiz edildiginde AlizsCusFes,
Al1zFes, Cu kati eriyigi, AlsCug, Fe2Als faz piklerine rastlanmugtir.
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Sekil 9.5: KTF-560 numunesi tizerine 60 dk, 70A katot akimi ile, 1000°C’de Cu
yayindirilan KTF-564 numunesinin XRD deseni

SEM sonuglarma bakildigi zaman bu sicaklikta yiizeye yakin bolgede bakir
konstantrasyonunun fazla oldugu goriilmektedir. 2. difiizyon bolgesi kalinlig 2 ile 5
um arasinda degisen Al-Cu fazlarini iceren bir bolgedir. Altliga yakin olan bdlgede
Kirkendal bosluklarinin olustugu gézlenirken bu bosluklarin iist bolgesinde igerisinde

diisiik miktarda bakir ¢6zen FeAl faz1 olusmustur.
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Sekil 9.6: KTF-560 numunesi tizerine 60 dk, 70A katot akimi ile, 1000°C’de Cu
yayindirilan KTF-564 numunesinin SEM goriintiisii

Cizelge 9.3: KTF-564 numunesinin EDS analizi.

1 2 3 4 5 6 7 8 9
%at. Al 8,8 424 633 69,7 46,5 405 402 29,7 257
%at.Cu 84,2 50,7 242 64 4,7 2,9 3,9 2,7 2,6
%at.Fe 6,9 6,8 124 238 486 565 558 675 716

Bakirin yaymmasini artirmak igin Fe2Als fazinin ergime sicakliginin iizerine ¢ikilmis,

AC bias uygulayarak 1200°C’de yaymdirma gergeklestirilmistir.
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Sekil 9.7: KTF-560 numunesi tizerine 60 dk, 70A katot akimi ile, 1200°C’de Cu
yayindirilan KTF-566 numunesinin XRD deseni
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Bakirin difiizyonunu artirmak igin difiizyona engel olan Fe;Als intermetaliginin
ergime sicakliginin iistiine ¢ikildig1 numunenin SEM ve EDS sonuglarina bakildiginda
yiizeye yakin olan katmanin bakirca zengin oldugu, altliga yakin olan tabakada ise
bakir konsantrasyonunun arttig1 fakat sicakligin artmasiyla birlikte demirin
difiizyonunun hizlandig1 ve demir konsantrasyonunun da arttig1 gozlenmistir. Boylece
olduk¢a genis bir FeAl faz bolgesi olusmustur. SEM sonuglarinda Kirkendall
bosluklarinin oldugu goériilmektedir. FeAl olusumu sirasinda Fe/FeAl ve FeAl/FexAls
arayiizlerinde Kirkendall bosluklar1 olusmaktadir. Fe/FeAl arayiizeyinde demirin
yayinma hiz1 oldukga yiiksektir(~x10%) [86].

Sekil 9.8: KTF-560 numunesi iizerine 60 dk, 70A katot akimai ile, 1200°C’de Cu
yayindirilan KTF-566 numunesinin SEM goriintiisii

Cizelge 9.4: KTF-566 numunesinin EDS analizi.

1 2 3 4 5 6 7 8 9
%at. Al 9,6 48,2 454 47,05 439 432 323 313 261
%at.Cu 83,1 47,7 171 8,3 8,5 6,4 4,1 0,9 0,3
Yoat.Fe 7,3 3,9 475 446 474 502 635 676 734

9.2 Celik Uzerine Cu/Al Deneyleri

Celik tizerine 6nce 750°C’de 60 dk AC bias ile Al yayindirildiginda FeAls fazi ile
birlikte FexAls fazi elde edilmistir. Bu yapmin igerisine 700, 1000 ve 1200°C
sicakliklarda 20 dk boyunca AC bias ile Cu yayindirilmaya ¢alisilmis fakat FeoAls
fazinin yaymnmaya engel oldugu, bu fazin ergime sicakliginin (1160°C) {izerine

cikildiginda ise demirin difiizyonunun oldukg¢a hizlandig1 goriilmiistiir.
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Bunun {izerine celik altlik {izerine ilk énce Cu kaplayip daha sonra Al yaymndirma
calismalar1 yapilmistir. Calismanin bu boliimiinde zimparalanip temizlenen celik
altliklar, KA-FBB sistemi igerisine yerlestirilmis ve 10° Torr’a kadar vakuma
alinmistir, yiizeydeki oksitleri ve kirleri temizlemek i¢in althik kaplama 6ncesinde
1000V bias gerilimi uygulanarak 3 dk boyunca Ar plazmasinda temizlenmistir. 1018
celik altlik {izerine 6nce 50V bias ve 70 A katot akimi ile 20 dk boyunca Cu
kaplanmistir. Kaplama siiresince arkin siirekliligini saglamak icin 8.3-10 sccm arasi

argon verilmis, basing 4,5x10™ Torr’a ¢ikarilmistir.

Cu ile kaplanan altliklarin lizerine daha sonra AC bias uygulanarak Al kaplanmis ve

yaymdirilmistir. Kaplama-yayindirma parametreleri ¢izelgede verilmistir.

Cizelge 9.5: Aliiminyum kaplama/yayindirma parametreleri.

Numune Katot akimi(A) AC Bias gerilimi(V)  Siire(dk) Sicakhk(°C)

KTF-572 70 7 70 500
KTF-574 70 11 70 600
KTF-575 70 19 70 700
KTF-586 70 27 70 800

9.2.1 Karakterizasyon sonuglari
XRD sonuglar1 500°C’de Al yayindirilan numunelerde a-Al, 0-Al.Cu ve az miktarda

®-Al7CuzFe fazinin oldugunu géstermektedir.
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Sekil 9.9: 70A katot akimi ile 70 dk AC bias ile 500°C’de Al yayindirilan KTF-572
numunesinin XRD deseni
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Bu numunelerin SEM sonuglarina bakildiginda 4 diflizyon katmani goriilmektedir.
Yiizeye yakin olan katman aliiminyumca oldukca zengindir. 2. katman aliiminyumca
zengin Al-Cu fazlarmi igerirken, altinda 1,5-1,8um kalinhiginda Al-Cu-Fe {iglii
fazlarini iceren katman bulunmaktadir. Altlhiga yakin bolgede olusan ve aliiminyumca
zengin Al-Fe fazlarin1 igeren difiizyon bdlgesi olduk¢a dardir. Bu durum kati
aliminyum-kat1 demir arasindaki difiizyonun olduk¢a yavas olmasindan

kaynaklanmaktadir.

COMPO 15.0kY X1,500 10pm WD 9.9mm

Sekil 9.9: 70A katot akimu ile 70 dk AC bias ile 500°C’de Al yayindirilan KTF-572
numunesinin SEM goriintiisii

Cizelge 9.6: KTF-572 numunesinin EDS analizi.

1 2 3 4 5 6 7 8 9
%at.Al 98 96 99,1 94 795 764 662 726 05
%at.Cu 1,6 3,7 0,3 2,7 194 223 241 11 0,9
%at.Fe 0,4 0,3 0,6 0,9 1,1 1,3 9,7 26,3 98,6

600°C’de 70 dk AC bias uygulanarak Al yaymdirilan numunelerin XRD sonuglarinda
ikozahedral faz piklerinin olustugu goriilmiis (AlesCuzFeis), bunun yaninda -
Al;CuzFe, 8-Al>Cu ve Al piklerine rastlanmistir. SEM sonuglarina bakildiginda ise 4
difiizyon bolgesi oldugu goriiliir. Ustteki tabaka aliiminyumca zengin Al-Cu
tabakasidir ve icerisinde ¢ok az miktarda Fe bulundurmaktadir. Sicakligin artmasiyla
®- Al;CuFe piklerinde artig, 0-AloCu ve Al piklerinde ise azalma gozlenmistir.
600°C’de ikozahedral faz o, A, B ve ¢ faz1 ile dengededir. EDS analizlerine gore bu
sicaklikta elde edilen kompozisyon w-Al;CuzFe veya liglii Al-Cu-Fe fazlarina ait
olabilir (A-AlisFes, B-Al(Fe,Cu)). 500°C ile kiyaslandigi zaman altliga yakin olan
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bolgedeki aliiminyumca zengin Al-Fe faz bolgesinin sicakligin artmasiyla aliminyum

ve demir arasindaki diflizyonun hizlanmasindan dolay1 genisledigi goriilmektedir.
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Sekil 9.10: 70A katot akimi ile 70 dk AC bias ile 600°C’de Al yayindirilan KTF-574
numunesinin XRD deseni

COMPO 15.0kvV  X1,500 10pam WD 10.0mm

Sekil 9.11: 70A katot akimi ile 70 dk AC bias ile 600°C’de Al yayindirilan KTF-574
numunesinin SEM goriintiisii

Cizelge 9.7: KTF-574 numunesinin EDS analizi.

1 2 3 4 5 6 7 8 9
%at. Al 823 748 763 769 779 721 792 764 04
%at.Cu 149 16,1 154 147 135 18 1,4 11 1,2
%oat.Fe 2,8 91 8,3 8,4 8,6 26,1 194 225 984
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20 dk DC bias uygulanarak Cu kaplanan altliklara 700°C’de 70 dk AC bias
uygulanarak Al yayindirilan numunelerin XRD sonuglari incelendiginde i-AlCuFe
(Aleo3CusgFes7) ve w- Al;CuzFe faz pikleri ve diisiik siddette 6-Al.Cu ve FezAls
pikleri goriilmiistiir. Sicakligin artmasiyla Al pikleri kaybolmus, i-AlCuFe ve ®-
Al;CuzFe faz piklerinde artis gézlenmistir.
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Sekil 9.12: 70A katot akimi ile 70 dk AC bias ile 700°C’de Al yayindirilan KTF-575
numunesinin XRD deseni

SEM sonuglart incelendiginde bu sicaklikta yapilan deneylerde 4 farkli difiizyon
bolgesi olustugu goriilmektedir. Ust kisimda aliiminyumca zengin 3,5-3,7um
kalinliginda bir tabaka bulunur. 700°C’de Al-Cu-Fe faz diyagramina gore bu sicaklikta
ikozahedral faz ile birlikte w, B, A ve siv1 fazlar1 dengededir. L+o+A, A+i+o, L+o+i
ticlii faz bolgeleri kesismektedir. 2. diflizyon bolgesi Al-Cu-Fe ti¢lii fazlarini igeren bir
bolgedir ve faz diyagrami goz 6niinde bulunduruldugunda bu bélgenin kompozisyonu
wo+i faz bolgesine karsilik gelmektedir. Celige yakin olan bdlgenin kompozisyonuna
bakildiginda parabolik biiyiime gosteren Fe;Als fazinin olustugu goriilmektedir.
Parabolik biiylime gosteren bu tabakanin iist kisminda ise lineer biiylime gdsteren

FeAls tabakasi bulunmaktadir.
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COMPO 15.0kv  X1,500 10um WD 10.0mm

Sekil 9.13: 70A katot akimi ile 70 dk AC bias ile 700°C’de Al yayindirilan KTF-
575 numunesinin SEM goriintiisii

Cizelge 9.8: KTF-575 numunesinin EDS analizi.

1 2 3 4 5 6 7 8 9
%at.Al 868 674 676 682 693 729 689 678 0.2
%at.Cu 10,1 214 209 202 154 19 3,3 2,4 0,1
%at.Fe 3,1 112 115 116 153 252 278 298 99,7

AC bias uygulanarak 70 dk, 800°C’de Al kaplanan/yayindirilan numunelerin XRD
sonuglarina bakildiginda siddeti ve yogunlugu artan ikozahedral fazin(Also3CusoFeg 7)

yaninda, ®-Al;CuzFe, FexAls ve A-AlisFes faz pikleri goriilmiistiir.

SEM sonuglarina gore 800°C’de islem goren numunelerde 3 difiizyon katmani oldugu
goriilmektedir. Kalinlig1 5 ile 8um arasinda degisen ylizeye yakin olan katman Al-Cu-
Fe tgli fazlarmi icermektedir. Al-Cu-Fe faz diyagraminin 800°C’deki izotermal
kesitine bakildigr zaman bu sicaklikta ikozahedral faz ile birlikte A, B ve siv1 fazin
dengede oldugu goriilmektedir. 745°C’de LA+ Otektik reaksiyonuyla olusan ®
fazinin soguma esnasinda olustugu disliniilmektedir. 2. difiizyon katmam
aliminyumca zengin, Fe-Al fazlarin1 icermektedir. EDS analizine bakildiginda bu
fazin FeAls faz1 oldugu goriilmektedir. Sicakligin 800°C’ye ¢ikmasiyla bu tabakanin
kalinlig1 artmistir. Althiga yakin olan 3. diflizyon bélgesi yine aliiminyumca zengin Fe-
Al fazlarimi icermektedir. Bu faz lineer biiylime gosteren FeAls faz1 olustuktan sonra
olusan ve parabolik biiyiime gosteren FexAls fazidir. Sicakligin artmasiyla bu

tabakanin kalinlig1 14pm’ye kadar ¢ikmustir.
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Sekil 9.14: 70A katot akimi ile 70 dk AC bias ile 800°C’de Al yayindirilan KTF-

586 numunesinin XRD deseni

COMPO 15.0kv  X1,500

10um

WD 10.0mm

Sekil 9.15: 70A katot akimi ile 70 dk AC bias ile 800°C’de Al yayindirilan KTF-

586 numunesinin SEM goriintiisii

Cizelge 9.9: KTF-586 numunesinin EDS analizi.

1 2 3 4 8 9
%at. Al 729 723 754 746 716 712 708 709 01
%at.Cu 169 173 19 2,3 2,3 2,3 2,5 0,1
%at.Fe 10,2 104 22,7 231 263 265 269 266 998
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Siddet (Normalize)
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Sekil 9.16: KTF-572-574-575-586 numunelerinin XRD analizi
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10. SONUCLAR

Bu calisma kapsaminda Al-Cu-Fe iiclii sistemi Katodik Ark Elektron Metal Iyon
Bombardimani (CA-EMIT) yontemi ile iiretilmeye ¢aligilmistir. Demir kaynagi olarak
taban ¢elik malzeme kullanilir iken bilesigin bakir ve aluminuyum igerikleri kaplama
yolu ile saglanmistir. Istenilen iiclii bilesikler islem sirasindaki sicakligin taban
malzemeye uygulanan alternatif akim geriliminin biiyiikliigii, istenilen bilesim ise

yapilan bakir ve aluminyum kaplamalarin kalinlig1 ile ayarlanmaya ¢alisilmistir.

Calismanin ilk boliimiinde 750°C’de ¢elik altlik {izerine alternatif akim ile hizlandirma
gerilimi uygulanarak Al biriktirildiginde Al, Fe>Als ve FeAls fazlar1 olusmustur. Bu
numunelerin ilizerine farkli sicakliklarda Cu yaymdirmaya calisgildiginda ylizeyde
bakirca zengin bir tabaka olusurken, FeoAls intermetalik fazinin bakir diflizyonunu
siirladigr goriilmiistiir. FeoAls intermetalik fazinin ergime sicakliginin iizerine
cikilmasiyla demirin difiizyonu artmis ve FeAl intermetaligi olugsmustur. Celik taban
malzeme ilizerine alternatif akim ugulanarak 6nce aliiminyumun daha sonra bakirin
biriktirildigi ¢alismalarda Al-Cu-Fe intermetalik faz1 igin gerekli olan Cu

kompozisyonu elde edilememistir.

Caligmanin ikinci boliimii aliiminyumun bakir igerisine yayinmasi kolay oldugu igin
taban malzeme {iizerine dogru akim hizlandirma gerilimi uygulanarak once bakirin
biriktirildigi, daha sonra bu numuneler iizerine alternatif akim ile farkli sicakliklarda
aliminyumun yayindirildigi ¢alismalardan olusmustur. 500°C islem sicakliginda 0-
AlxCu, Al ve disiik siddette @-Al7CuzFe fazinin varligr tespit edilmistir. Sicakligin
600°C’ye ¢ikmasiyla Al fazi kaybolmus, 0-Al2Cu fazinin siddetinin azaldigi, o-
Al;CuzFe fazinin siddetinin ise arttigi gézlenmistir. XRD paterninde ikozahedral faz
piklerinin de goriildiigii bu sicaklikta, ylizeye yakin bolgede aliiminyumca zengin Al-
Cu fazlarimi igeren difiizyon bolgesi olusurken, Al-Cu-Fe {iglii fazlarimi igeren
difiizyon bolgesi genislemis, altliga yakin olan bolgede ise sirasiyla Fe2Als ve FeAls
fazlarini igeren diflizyon bolgeleri olusmustur. 700°C’de 6-AloCu fazi tamamen
kaybolurken, ®-Al;CuzFe ve ikozahedral faz piklerinde artis goriilmiistiir. 800°C’de

yapilan g¢alismalarda ise yogunlugu artan ikozahedral fazin yaninda, w-Al7CuzFe,
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FeAls ve Fe;Als fazinin olusmustur. Yiizeye yakin bolgede Al-Cu-Fe iigli fazlarim
iceren diflizyon bolgesi olusmus ve bu diflizyon bodlgesinin 600 ve 700°C ile
kiyaslandiginda oldukg¢a dar oldugu tespit edilmistir. Althga yakin bdlgede olusan
sirasiyla FeoAls ve FeAls faz bolgeleri ise genislemistir. Yapilan bu ¢alismalar celik
taban tizerine biriktirilen bakirin i¢erine aliminyumun yayinarak 6-Al.Cu, Al4sCug ve
son olarak AlCu fazlarim olusturdugunu, daha sonra igerisinde demirin
¢Oziinilirliigliniin fazla oldugu AlCu fazinin demir arayiizeyinde olusmastyla igerisine

demir alarak tiglii AI-Cu-Fe fazlarini olusturdugu diisiintilmektedir.

Kullanilan bu yontemle kuazikristallerin kaplama yoluyla {iretiminde, kaplama
isleminden sonra uygulanan 1s1l igsleme gerek duymaksizin yayinma yoluyla Al-Cu-Fe
ticlii fazlar1 elde edilmistir. Bu yontemin uygulanmasiyla zamandan tasarruf edilirken

ayni1 zamanda iglem maliyetinin de diismesi saglanabilecektir.
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