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NiYOBYUM KATODIK-ARK PLAZMASI KULLANILARAK
TITANYUMUN  ALASIMLANMASI ILE NIYOBYUM-TITANYUM
YAPILARININ URETIiMi

OZET

Bu calisma, katodik ark fiziksel buhar plazma islemi yontemi ile siiper iletken 6zellik
gosteren Nb-Ti alagimlarinin  iiretilmesine  yoneliktir. Kullanilan yaklagim,
grubumuzda gelistirilmis olan, katodik ark plazmasinin taban malzeme {izerinde
yarattigi 1s1 ve iyon karisimi etkileri ile yayinmayr hizlandirma yontemine
dayanmaktadir. Taban malzeme olarak kullanilan titanyum (Ti) metalinin, niyobyum
(Nb) katodik ark plazmas etkisine tabi tutularak hem niyobyum kaplanmis hem de
kaplanan niyobyum, titanyum igerisine yayindirilmistir. Niyobyum kaplanmasi
siirecinde diisilk bias voltajlari, yayindirma (isitma) siirecinde ise yiiksek bias
voltajlart kullanilmistir. Nb-Ti ikili denge diyagramina gore 882°C iizerinde
niyobyum ve titanyum birbiri igerisinde tam ¢oziiniirliik gostermektedir. Bu nedenle
ozellikle yayindirma siireclerinde taban malzemenin sicakliginin 882°C’nin tizerinde
olmasini saglayacak kosullar belirlenmistir.

Calisma sirasinda 40 mikron kalinliginda titanyum folyolar ve 100 mikron c¢apinda
titanyum teller kullanilmistir. Kaplama ve yayindirma siirecleri optimize edilerek
siiper iletkenlik ozelligi gosteren Nb-47%Ti (ag%) kati eriyiginin yap1 igerisinde
olugsma kosullar1 belirlenmistir. Folyo veya tellerin siiperiletkenlik gosterebilmesi
i¢in tiim yapiin kompozisyonunun ayni olmasina gerek yoktur. Yapida belirli bir
kalinliga sahip Nb-47%Ti (ag%) alasiminin varligi yeterli olmaktadir. Yapilan
calisma sonucunda hem tellerde hem de folyolarda niyobyumun titanyum igerisine
yayinmast saglanmigs ve islem kosullarina bagli olarak yapi igerisinde degisik
kalinliklarda Nb-47Ti (ag%) bilesimine sahip bolgeler olusturulabilmistir.

Numunelerin iretilmesi i¢in katodik ark fiziksel biriktirme cihazi kullanilmis,
kaplama ve yaymdirma siireclerindeki sicaklik kizil &tesi pirometre ile siirekli
olgiiliip kayit edilmistir. Uretilen numuneler, faz analizleri icin x-151nlar
difraktometresi, mikro yap1 incelemesi i¢in taramali elektron mikroskobu ve element
analizi icin enerji sagilim spektrometresi kullanilmigtir. Grubumuzda gelistirilen ve
daha once Fe-Cr, Al-Cu, Cu-Al ve Ti-Al sistemlerinde basari ile kullanilan katodik
ark buhar plazma islemi Nb-Ti sisteminde de beklenen sonuglari vermistir.
Kullanilan yontem halihazirda kullanilan siiper iletken Nb-Ti tel iiretim
yontemlerinden farklidir ve 6zgilindiir. Yontem siiperiletken Nb-Ti alasimlarinin
iiretiminde yeni bir alternatif olabilme potansiyeline sahiptir.
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PRODUCTION OF NIOBIUM-TITANIUM STRUCTURES BY ALLOYING
OF TITANIUM WITH NIOBIUM USING NIOBIUM CATHODIC-ARC
PLASMA

SUMMARY

This study aims to produce superconducting Nb-Ti alloys via cathodic-arc physical
vapor plasma treatment (CAPT). The principle of this method, which was developed
in our group, relies on the diffusion accelerator processes (ion mixing and heating)
created during CAPT. Titanium substrates are treated with niobium cathodic arc
plasma in such a manner that will allow both coating and diffusion of Nb. During
coating stages of niobium, lower bias voltages were applied. Higher bias voltages
were applied during heating (diffusion) stages. Above 882°C, titanium shows full
solubility in niobium according to Nb-Ti binary diagram. Therefore conditions were
selected to keep the substrate temperature above 882°C, especially during diffusion
stages.

As substrates, 40 microns titanium foils and 100 microns diameter titanium wires
were used. Conditions for producing superconducting Nb-47%Ti (wt%) solid
solution were optimized by tuning of the coating and the diffusion stages. It is not
necessary for the bulk material to consist fully of Nb-47%Ti (wt%) in order to show
superconducting properties. For the creation of superconducting effect the formation
of a thin zone with a composition of Nb-47%Ti (wt%) is enough. In our study
diffusion of Nb into both titanium wires and foils were successfully achieved.
Different Nb-47%Ti (wt%) zones thickness were obtained with different process
parameters.

Cathodic arc physical vapor deposition system was used to produce the samples. IR
pyrometer was used to measure temperature of samples during processes. Samples
were analyzed with x-ray diffractometer for phase analysis, scanning electron
microscopy to observe microstructure, energy-dispersive x-ray spectroscopy for
element analysis. Expected results were obtained for Nb-Ti system as for Fe-Cr, Al-
Cu, Cu-Al, Ti-Al systems which previously studied by our research group. This
method is different and unique than other Nb-Ti superconducting materials
production methods, hence it may have potential to become a new alternative
production method for Nb-Ti superconducting alloys.
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1. GIRIS

Niobyum-titanyum alagimlar1 196011  yillarin  bagsinda birgok siiperiletken
uygulamalarinda kullanilmistir. Diger siiperiletken alasimlara gore yiiksek
mukavemet, siineklilik ve yiiksek akim tasima kapasitesi Nb-Ti alasimlarmin en
yaygin kullanilan stiperiletken malzeme haline getirmistir. 2-8 Tesla manyetik alan
tireten siiperiletken malzemelere baktigimizda Nb-Ti siiperiletken alagimlari, ucuz
hammadde ve diisiik liretim maliyeti sayesinde avantaj saglamaktadir. Bundan dolay1
manyetik rezonans goriintiileme cihazlarindaki miknatislar i¢in kullanim1 yilda 1000
tonu gecmektedir. [1]. Nb-Ti alasimlarinin siiperiletken olarak kullanim yerleri; tipta
manyetik resonans goriintileme (MRGQG) cihazlari, bilimsel aragtirmalarda niikleer
manyetik resonans (NMR) cihazlari, laboratuvar gerecleri, pargacik hizlandiricilar,
elektrik iletimi, mayin arama, maden ayirma, maglev trenleri ve de siiperiletken

manyetik enerji saklama (SMES) olarak sayilabilir [1,2].

Literatiire baktigimizda Nb-Ti stiperiletkenlerin iki farkli iiretim yontemi kullanilarak

tretildigi goriilmektedir:

1-Geleneksel Alasim Ergitme Yontemi: Alasim olarak agirlikga %47 Titanyum
iceren Nb-Ti alasimli billet kullanilmaktadir. Belli sicakliklarda bu billet
termomekanik islem uygulanir. Capr kiigtiltiilerek mikron mertebesinde tel elde
edilir. Termomekanik islemle aynmi zamanda 1si1l islemde uygulandigindan,

stiperiletkenlik icin istenilen faz yapisi da elde edilmis olur.

2- Yapay ¢ivileme merkezi (Artificial pinning center): Bu iiretim yonteminde de saf
titanyum ve saf niyobyum kullanilmaktadir. Saf titanyum silindir (¢ap 20mm) ici bos
saf niyobyum silindirin (i¢ ¢ap 20mm dis ¢ap 30mm) igerisine konur. Sonrasinda bu
kompozit silindir ekstriizyon ile 3mm ¢apa ¢ekilir Ardindan 1000°C ile 1300°C
derece arasinda herhangi sicaklikta 1s1l isleme tabi tutulur. Bu esnada niyobyum,
titanyum igerisine yayimir. Yaymma sonucu bu yaymma bdlgesinin belli yerinde ve
belli kalinlikta istenilen alasim oran1 %46-50 Titanyum elde edilir. Saf titanyum ve

niyobyum yapida siiperiletken akiy1 ignesellesitirme gorevi goriir.



Bu calismada yukarida bahsedilen iki iiretim yonteminden fakli, kaplama ve
yayindirma prensibine dayali, yeni bir liretim tekniginin gelistirilmesine ¢alisilmistir.
Grubumuzda gelistirilen, katodik-ark plazma esash yiizey islem teknigi Al-Cu,
Fe-Cu, Cu-Al ve Fe-Cr sistemlerinde alagimlandirma, yari kararli fazlarin ve
metalleraras1 bilesiklerin iiretilmesi amaci ile kullanilmis ve ¢ok basarili sonuglar
elde edilmistir. Yontemin prensibi, katodik ark plazmasinin taban malzeme iizerine
uygulanan bias voltajina bagl olarak yarattigi etkilere dayanmaktadir. Katodik ark
fiziksel buhar biriktirme sistemlerinde diisiik bias voltajlar1 altinda kaplamanin
gerceklestigi, yiiksek bias voltajlarinda ise hizlanan iyonlarin yarattigi etkiler ile
1sinma ve si¢cratmanin saglandigi bilinmektedir. Her iki islemin (kaplama ve 1sitma)
yerinde ¢evrimsel uygulanmasi ile kaplama ve yayindirma islemlerinin bir arada
gergeklestirilmesi ve dolayisi ile taban malzemenin katodik ark etkisi ile
buharlastirilan metalle alagimlanmasi saglanabilmektedir. Ayni yontemin Nb-Ti
sisteminde kullanilarak siiper iletkenlik gosteren Nb-47%Ti (ag%) alagimlarinin
iretilmesi, calismanin Oncelikli amacidir. Yontemin basarili olmasi halinde
halihazirda var olan iiretim tekniklerindeki termomekanik islemlere ve uzun siirclere
gerek kalmadan Nb-Ti alagimlarinin tel veya folyo halinde {iretimi miimkiin

olabilecektir.



2. SUPERILETKENLIK

2.1. Tarihge

Metallerin ve alagimlarin ¢ogu yeterli diisiik sicakliga sogutuldugunda (kritik
sicaklik) elektrik direnci sifira iner [2]. Bu olaya siiperiletkenlik denir.
Stiperiletkenlik ilk defa 1911 yilinda Hollandali fizik¢i Kamerlingh Onnes tarafindan
bulunmustur [3]. Helyumu sivilastirdiktan ¢ yil sonra civa elementi ile
caligmalarinda 4.2 K’de civanin sifira yakin elektrik direnci gosterdigini bulmustur
[1].Sekil 2.1°de Kammerlingh Onnes’un 1911 yilindaki ilk Solvay Konferansinda
sundugu grafik goriilmektedir[3].
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Sekil 2.1 : Farkli elementlerin sicakliga bagh elektrik direncleri [3]

Altin ve platin diislik sicakliga kadar sogutuldugunda halen belli bir direnci vardir.

Ancak 4 K’de civanin elektrik direnci nerdeyse sifira diismektedir [1]

2.2. Siiperiletkenligin Olusumu

Stiperiletkenlik bir malzemenin belli sicakliga (gecis sicakligr veya kritik sicaklik)
sogutuldugunda elektrik direncinin sifira ¢ok yaklagmasi olarak tanimlanabilir.
Ancak sonralari malzemenin elektrik direncinin sifira yaklagsmasi iyi bir iletken
oldugu anlamina gelmedigi anlagilmistir. Ciinkii belli bir manyetik alan etkisinde

malzeme siiperiletken 6zelligini yitirmektedir. Bu manyetik alana kritik manyetik



alan (H.) denilmektedir. Sonralar1 malzemenin aslinda siiperiletkenlikten ¢ok iyi bir
diamanyetiklik gosterdigi anlasilmistir [3]. Bu diamanyetiklik olaya “Meissner
Etkisi” denilmektedir. Bunun yaninda yiiksek manyetik alan etkisinde dahi yiiksek
akim tasiyabilen siiperiletken malzemeler bulunmustur. Bu 6zellikten yola ¢ikilarak

siiperiletkenler ikiye ayrilirlar:

1- Tip-I siiperiletkenler
2- Tip-1II siiperiletkenler

Yukarida anlattigimiz  diamanyetiklik olayma uyan siiperiletkenler Tip-I
siiperiletkenlerdir. Tip-II siiperiletkenler yliksek manyetik alanda da siiperiletken
ozelliklerini kaybetmediklerinden, yliksek akim tasimada tip-II siiperiletkenler

kullanilmaktadir [1-3]

Tip-I ve Tip-II siiperiletkenler i¢in kritik sicaklik manyetik alana bagh
manyetizasyon grafikleri Sekil 2.2‘de gosterilmistir.
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Sekil 2.2 : Manyetik Alana bagli manyetizasyon (a) Tip-II siiperiletkenler (b)Tip-II siiperiletkenler [3]
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Sekil 2.3 : Manyetik alan — sicaklik diagramu (a) Tip-1 siiperiletkenler i¢in (b) Tip-II siiperiletkenler
icin [3]

Sekil 2.3 (a) ’de tip-I siiperiletkenlerin H.(0) degerinin altinda Meissner durumunda

oldugu goriilmektedir. Bu bolgede malzeme ¢ok iyi bir diamanyetiklik gosterir.



Tip-II  stiperiletkenlere baktigimizda Hc;(0)’den sonra da siiperiletkenlik
bozulmamaktadir. H¢;(0) ve H(0) arasinda da malzeme siiperiletkendir ki bu
bolgeye karisik béolge (girdap bolge) denilmektedir. Ancak bu bolgede
diamanyetiklik 6zellik yoktur, Meissner etkisi goriilmemektedir. Yiiksek akim
tasimada tip-II siiperiletkenler kullanilir. En ¢ok kullanilan ve iiretilen tip-1I

stiperiletkenler arasinda NbTi ve Nbs;Sn alagimlar1 vardir [1,2].

Cizelge 2-1 : Cesitli Siiperiletkenlerin Kritik Degerleri [3]

Superiletken malzeme | T, UH(0) H,H(0) U,H.(0)
X) (mT) (mT) (mT)

He(Ql) 4.15 41 - -

In 3.41 28 - -
Tip-1

Pb 7.20 80 - -

Ta 4.47 83 - -

Nb 9.25 199 174 0.404

Nb;;Tigs 9.08 253 15

Nb3;Sn 18.3 530 29

NbsAl 18.6 33

Nb;Ge 232 38

V;Ga 16.5 630 27

V;Si 16.9 610 25
Tip-I1

PbMo,Ss 153 60

MgB, 39 660

YBa,Cu;0, 93 1270

(Bi,Pb),SrCaCu0 110

T1,Ba,Ca,Cus0 127

HgBa,CaCu,0, 128 700

HgBa,Ca,Cu,0, 138 820







3. KATODIK ARK FiZIKSEL BUHAR BiRiKTiRME YONTEMIi

3.1. Tarihg¢e ve Calisma Prensibi

Katodik ark fiziksel buhar biriktime yontemi (Ark-FBB) fiziksel bir buhar biriktirme
yontemi olup buharlastirma hedef malzemeden ark yardimiyla olur. Bu yontem ilk
olarak S.S.C.B’de L. P. Sablev tarafindan 1970’lerde bulunmustur. Buharlasan
malzeme altlik malzemeye inci film seklinde birikir. Bu yontemle ¢ok genis bir

malzeme aralifinda, seramik, metalik, kompozit buharlagtirma yapilabilmektedir

[4.5]

Calisma prensibi olarak katoda (hedef malzeme) diislik voltaj yiiksek akim uygulanir.
Uygulanan bu akim katot ylizeyinden anlik tetikleme ile topraklanir. Bu anlik olusan
ark tetik kalktiktan sonra anota (vakum odasi) dogru devam eder. Bu esnada ark
katot yiizeyinde dolagmaya baslar. Arkin katot yiizeyinde devamli dolasmasi i¢in
disaridan bir elektrik alan uygulanir. Arkin etkisiyle buharlagan ve iyonize olan hedef
malzeme, altliga uygulanan negatif voltaj (bias) yardimiyla hizlandirilir. Sekil 3.1°de

Ark-fiziksel buhar biriktirme sistemi gematik olarak gdsterilmistir [4,5]
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Sekil 3.1 : Katodik Ark FBB sematik goriintiisii

Arkin stirekli devam etmesi i¢in minimum bir akim degeri vardir. Diisiik ergime
sicakligina sahip elementlerde (titanyum, bakir gibi) bu deger 50-100A, refrakter
elementlerde 300-400A kadar ¢ikabilmektedir. Ark voltaji elektronlarin katottan



anota gitmesine gore degisir. Bu katodik ark sisteminin tasarimina baglidir. Genelde
15-100V arasinda bir degerdir. Katotta olusan arkin enerjisi asagidaki sekilde

dagilim gosterir:

Is1 %34
Elektron ¢ikist %21
Buharlagma (atom ve makro partikiil) %3

Iyonlara giden enerji %23
Elektronlara giden enerji %10

Katodik ark fiziksel buhar biriktirmenin zorluklarindan birisi de arkin siirekli olmasi
ve hareket karakteristigidir. Bu zorluklar kaplama esnasinda hedef malzemeden

ergiyik ve s1vi partikiillerin ¢ikisini beraberinde getirir [4,5]

Ark, katot yiizeyinde diizensiz sekilde dolasarak malzeme buharlastiriliyorsa buna
diizensiz ark denir. Ancak ark diizenli sekilde katot yiizeyinde dolastiriliyorsa buna
diizenli ark denir. Diizenli ark manyetik alan veya elektrik alanlar olusturularak
saglanabilmektedir. Diizenli ark da, diizensiz arka gbére daha az makro partikiil

olusmasi saglanir [4,5]

Arkin yiizeyindeki yiiksek elektron yogunlugundaki akim katot ylizeyinde ark spotu
olusturur. Spottaki elektronlarm akimi 30-300A, akim yogunlugu 10%A/cm’
arasindadir. Eger akim yogunlugu ¢ok yiiksekse ark iki veya daha fazla spota ayrilir.
Arkin hareketi esnasinda katot spotu bir ¢ukura, yiikseklige veya elektronlarin
biriktigi yerlere (oksitler, kalintilar vb.) takilabilir. Bu takilma, oksiti veya kalintry1

buharlastirana kadar devam eder [4,5]

Katot yiizeyindeki arkin hareketi ortamdaki gaza, gazin bilesimine, basinca, katot
malzemesine, katot malzemesinin bilesimine ve manyetik alana baglidir. Manyetik
alan olmadiginda ark tamamen diizensiz sekilde dolasir. Eger katot (hedef malzeme)
geometrik olarak disk seklinde olursa, ark c¢ogunlukla merkezde dolagmaya
baslayacak ve erozyon diskin ortalarinda olacaktir. Diisiik bir manyetik alan
uygulandiginda ark katot ylizeyinde dairesel fakat serbest halde bir yoriinge
izleyecektir. Ancak bu manyetik alan ¢ok giiclii olursa ark hareketi manyetik alan

acisina gore olur [4,5].



3.1.1. Makro Partikiiller

Makro partikiiller katot hedef malzemenin ergime, buharlasma sicakliklarina ve arkin
hareket rejimine baghidir. Diisiik ergime sicaklifi ve yavas ark hareketi makro
partikiillerin ¢ikmasina sebep olur. Partikiillerin 6niine ge¢gmek i¢in manyetik
filtrelenmis ark sistemleri kullanilabilir. Belli bir agiyla yerlestirilen katottan gelen

iyonlar manyetik alan etkisiyle altliga ulasirken makro partikiiller duvarlarda kalir

[4]

| Makro partikiiller

<“€f—— Katot

Sekil 3.2 : Manyetik filtreli ark sistemi [5,6]

Makro partikiillerin 6niine gegmenin diger bir yontemi ortamda inert gaz ile plazma
olusturmaktir. Hedef malzemeden ¢ikan makro partikiiller yogun plasma igerisine
girdikleri anda tekrardan buharlasacaklardir. Bu sayede sanki termal sprey edilmis

olacaklardir.

3.2. Katodik Ark Fiziksel Buhar Biriktirme Yontemiyle Yayindirma

Katodik ark fiziksel buhar biriktirme yonteminde yaymdirma yiiksek bias voltajina
dayanmaktadir. Belli sicaklikta farkli iki veya daha fazla metal termodinamik olarak

faz diyagramina gore intermetalik veya kati eriyik yapabildigi bilinmektedir.

Katodik ark yonteminde kaplama malzemesi; arkin, katot (hedef malzeme)
ylizeyinde dolasmasiyla iiretilmektedir. Bu yiiksek enerjili ark, hedef malzemeyi
buharlagtirmanin yaninda ayni zamanda buharlasan hedef malzemenin atom
yoriingelerinden elektron kopararak art1 yiiklii katyona doniismelerini saglamaktadir.

Bias voltajinin 6nemi burada devreye girmektedir. Art1 yiliklii iyonlar, negatif bias



geriliminin etkisiyle altliga dogru hizlandirilmaktadirlar. Daha negatif bias voltaji,

iyonlarin altlik malzemeye daha hizli gitmesi demektir.
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Sekil 3.3 : Katodik Ark FBB'ye adepte edilen yayindirma sistemi

Hedef malzemenin altlik malzemeye birikmesi sonrasinda 1s1 iyon karisimi etkileri
ile hedef malzeme althik malzemeye yaymir. Difiizyonu etkileyen baslica
parametreler sicaklik ve de iyon bombardimanidir. iyon bombardiman: ile altlik
malzemede olusturulan kusurlar (dislokasyon gibi) diflizyona yardimeci
olmaktadir(Sekil 3.4).

Birincil iyon
o

ikincil N6tr ve iyonlar

Geri Sigratilan Yiizey

I Derinlik
Collision cascade %0 igeri Girmis Pargacik

Sekil 3.4 Tyon-Yiizey Etkilesimleri [7]

Yiiksek biasda (500-1000V) altlik malzeme, hedef malzeme iyonlarinin ¢arpmasiyla
cok 1sinirsa, buharlasan malzemeler altlikta serbest enerjilerini diisiirecek soguk bir
ylizey bulamayacagindan kaplanmadan yiizeyi terk edeceklerdir. Bunun yaninda
yiiksek biasla siirekli gelen iyonlar bir dnceki kaplanan tabakayi geri sigratabilirler,
hatta altlik malzemeden malzeme de sigratabilirler. Bu olay altlik malzemenin 6z
1sina, kalinligina, hedef malzemenin iyon yarigapina, katot akimina baglh olarak
degismektedir. Genel olarak baktigimizda iki farkli rejim vardir; kaplama rejimi ve

geri sigratma rejimi.
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Sekil 3.5 : ITU Yiizey Teknolojileri Lab. Katodik Ark FBB Sistemi

Ark-FBB sisteminde dogru akim, bias voltaji, bias siiresi ve kaplama siiresi
uygulandiginda ince kalinliktaki (<100um) altliklarda alagimlama yapilabilir. Sekil

3.3°de sematik olarak yayindirma sistemi gosterilmistir.

Tiim yayindirma siiresince altlik malzeme sicakligi kuarz cam arkasinda pirometre
ile dlgiiliir. Bunun yaninda eger gerekli ise sistemi inert gaz verilir. Inert gaz
verilmesi yayinmaya dezavantaji vardir. Clinkli ortamdaki buharlagan malzemelerin
ortalama kat edecegi yolu azaltacagindan yaymma verimi diisecektir. Ancak katot

yiizeyinde stirekli bir ark rejimi olusturamazsa inert gaz verilebilir.
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4. NIYOBYUM-TITANYUM ALASIM SISTEMIi

4.1. Nb-Ti Fiziksel Ozellikleri

Nb-Ti alasimlart gegis metalleri ailesinin birer iiyesidir; bunlar grup 4 (Ti, Zr, Hf),
grup 5 (V, Nb, Ta) ve grup 6 (Cr, Mo, W). Grup 4 elementlerinin 6nemli
ozelliklerinden birisi yliksek sicakliklarda siki paket hekzagonal (sph) yapida hacim
merkezli kiibik (hmk) kristal yapisina allotropik doniisiim gostermesidir. Titanyum
882°C’de sph’den hmk kristal yapisina doniismektedir. Grup 5 ve Grup 6 metalleri
hmk yapida olduklarindan yiiksek sicakliklarda grup 4 elementleriyle Sfaz olusturup

oda sicakliginda kararli halde kalabilmektedirler. Birgok [ alasimi saf element

haldeki stiperiletkenlere gore (V, Nb, Ta) daha iyi siiperiletkenlerdir. Ancak Nb-Ti
ikili faz diyagraminda niyobyumun titanyum i¢inde diisiik ¢oziiniirliik bolgesi vardir.

Bu faz sph yapidaki a-Ti’dir ve atomik %2,5Nb ihtiva eder [1-3]

14 90

F 80

)

T.(K), poHep

Resistivity (1€-

A Resistiv F 20
v Upper critical field at 4.2 K

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Weight percent Ti

Sekil 4.1: Agirlikga Titanyum alagimina gore Kritik sicaklik, 4.2K’deki iist kritik alan ve de
293K’deki elektrik direng grafigi [1]

Nb-Ti alasiminda, [3 faz1 latis parametresi %2 den az bir oranla degisim gosterir. Bu
degisim 6zellikle hmk yapiya bagh fiziksel 6zeliklerin degismesine yol agar; 6z 1s1,
paramanyetiklik, kritik sicaklik, termal uzama gibi. Titanyum miktar1 arttikga bu
ozellikler degismektedir. Nb-Ti’nin 6z 1s1s1 ¥ 1000 Jm~ K™, debye sicakligi 250 ile

300 K arasindadir. Ti kompozisyonuna gore Tc, p, ve Hg (list kritik alan)

degerlerinin degisimi Sekil 4.1°de goOsterilmistir. Kritik sicaklik degisimine

13



baktigimizda saf Nb (9.23K) ile Nb50Ti (8.5K) arasinda yumusak bir degisim
gormekteyiz. Bu degisim Nb30Ti’de yiikselmektedir (9.8K).

4.2. Nb-Ti Faz Diyagramm

Stiperiletken Nb-Ti alasimi iiretiminde asil amaglanan homojen ve tek fazli yapiyi
bozup yerine cift fazli yap1 elde etmektir [7,8]. Faz diyagramina baktigimizda
B —a+f doniisimii ergime sicakliginin ¢ok altinda meydana gelmektedir (Sekil
4.2). Bu diflizyonun c¢ok yavas oldugunu gosterir ki normal sogutma hizlarinda

B —a+ B reaksiyonu olusmayabilir [10].
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Sekil 4.2 : Nb-Ti Faz Diyagrami [1,11]
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Sekil 4.3: Nb-Ti faz diyagrami, solda kararsiz fazlar ve sagda spinodal ayrigma[11]

Sogutma esnasinda yarikararli bir faz olan martenzit o’ faz1 ¢okebilir [12]. Aym
zamanda 100 ila 500 derece de yapilan tavlamalarda hekzagonal fazida @ olusabilir.
Bunun yaninda «" faz1 a'ile B arasinda olan gecis fazidir [11].Sekil 4.2°de Nb-Ti

ikili faz diyagramlar1 gosterilmistir. Nb-Ti sistemi aynit zamanda spinodal ayrisma
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gosterir. Sekil 4.3°de karasiz fazlarin ¢cokme sicakliklar1 ve de spinodal ayrigsma faz

diyagrami verilmistir.

Cizelge 4-1: Nb-Ti kristolografik veri [11]

Faz Kompozisyon Pearson Sembolii Uzay grubu
(ag% Nb)

BNbTi 0-100 cl2 Im3m

oTi 0-4.7 hP2 P65;/mmc

Kararsiz Fazlar

o’Ti 0-9 hp2 P6s/mmce

o”’Ti 14-43 oC4 Cmcm

® 16-45 hp3 P6/mmc

T 26-41 bet

4.3. pB-NbTi Faz Difiizyon Mekanizmasi

4.3.1. Yeralan Atomlarin Difiizyonu

Yeralan atomlarin difiizyonunda atom ¢iftinin atomlar1 yaklagik ayni biiytikliikte
olmasi beklenir. Ornek olarak Cu ve Ni c¢iftini ele alalim. Cu ve Ni atomlarmnim
bliytikliikleri yaklasik olarak ayni biiyiikliiktedir ve birbirlerini yeralan kati eriyik
olusturacak halde tamamen c¢ozebilirler. Bu sebeple bu atomlarin hareketliliginin
birbirlerine benze olmasi beklenmektedir. Sekil 4.4’de gosterilen difiizyon ciftinde
Cu atomlarinin hareketi saga Ni atomlarinin hareketi sola dogru olacaktir. Genellikle
yeralan atomlarin ters yondeki karsilikli hareketleri ayn1 hizlarda gerceklesmez. Bu
durum i¢in Ni atomlarinin sola daha hizli hareket ettikleri diisiiniilmiistiir. Bu
durumda belirli bir siire sonra karsilikli atom difiizyonu sonucu Ni atomlarint daha
hizli yaymmmasindan otiirii araya birakilan difiizyon bariyerlerinin saginda soluna
madde transferi olacaktir. Bariyerlerin sol tarafindaki latis genislerken sag
tarafindaki latis daralacaktir. Bu yiizden difiizyon bariyeri saga dogru kayacaktir. Bu
tir atomlarin farkli hizlarda difiizyonu ile bir latisin digeri pahasina genislemesi

olaymna “Kirkendall Etkisi” ad1 verilir (Sekil 4.4) [7,14].
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Sekil 4.4: Kirkendall Hareketi [14]

4.3.2. Yiizey ve Arayiizey Difiizyonu

Cok kristalli malzemeler i¢cinde atom hareketi sadece tane i¢i difiizyonu ile smnir
degildir. Atom hareketi tane i¢i diflizyonunun yaninda yilizeylerde ve tane sinirlar
boyunca da olabilir. Serbest yiizeyler ve tane sinirlari nispeten daha kararsiz bolgeler
oldugundan atom hareketleri daha kolay olabilmektedir. Bu sebeple diflizyon
katsayis1 yiizey ve tane sinirlarinda tane ici difiizyona oranla daha yiiksektir.
Ozellikle malzemelerin tane yapisi kiiciik ise tane sinirlari alani yiiksek olacagindan
tane sinirlart difiizyonu toplam difiizyona 6nemli dl¢lide katkida bulunur. Siiriinme

dayaniminin da kiigiik taneli yapilarda diisiik olmasinin nedeni budur.

Serbest yiizeylerdeki atomlarin ¢ok yiiksek hizlardaki hareketlerinden dolay1 birgok
metalurjik olayda yiizey diflizyonu ¢ok 6nemli bir yer isgal eder. Tane sinirlarindaki
diflizyon kristal igindeki diflizyondan ¢ok daha yiiksek hizlarda olmaya meyleder.
Ancak bir diger gergek ise tane smirlarindan kristal i¢ine dogru siirekli bir atom

hareketinin s6z konusu olmasidir [7,14].

A Metali B Metali

[

Serbest
Yiizey

Tane
Sinirn

+llllllll
Ny

74

L1111

Kaynak Yiizey —

Sekil 4.5: Tane Sinir1 Difiizyonu [14,15]

Sekil 4.5’de A ve B metallerinin ¢ok kristalli malzemeler oldugu diistiniilmiistiir.
Tane sinirina paralel olan oklar tane sinirlart boyunca olan difiizyonu, tane sinirlarin
kesen oklar ise tane sinirlarindan kristal igine yayman atomlarin yoniinii temsil

etmektedir.
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4.3.3. B2 Strukturbericht Intermetaliklerde Difiizyon

B-NbTi fazi, strukturbericht’i B2 olan bir intermetaliktir. B2 yapilara 6rnek olarak
CuZn (B-piring) ve de yiliksek sicaklik uygulamalarinda kullanilan NiAl

intermetalikleri verilebilir [7].

B2 fazinda diflizyon bosluk hatalar1 ile olmaktadir. B2 yapis1 iki pirimitiv alt kafese
sahiptir. Stokiometrik olarak kusursuz bir B2 yapisinda A atomlar1 bir alt kafese, B
attomlar1 diger alt kafese yerlesirler. Boylece her A atomunun etrafinda sekiz B
atomu, ayni sekilde her B atomunun etrafinda sekiz A atomu yer almis olur. B2

intermetaliklerde difiizyonun birkag yaklagimi vardir:

- Altih-Zaplama Dongiisii: Bu mekanizmada iki elementin diflizyon
katsayisna baglhidir. Bu katsayr q=2.304’diir. Sekil 4.6’da sematik olarak

gosterilmistir.

-<—< Denklem 4.1

2
)

[100] Bent Cycle

® A
N
Q B

)2 .
(@F:
N 5 vacaney

RN

[100] Straight Cycle
Sekil 4.6: B2 yapisinda alt1 ziplama difiizyonu [7]

- Uglii hata mekanizmasi: Burada mekanizma latislerdeki bosluklara baglidir.
Va A latisindeki bosluk Vg B latisindeki bosluk demektir. Uclii hata
uyumsuzlugu kompozisyonu degistirmez. Sekil 4.7°de sematik olarak

gosterilmistir.

+ =2 + Denklem 4.2
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Sekil 4.7 B2 yapisinda {i¢lii hata difiizyonu [7]

- Yapr dis1 koprii mekanizmasi: Bu difiizyon mekanizmasinda bosluklarla
antisite atomlar yer degistirmektedir. B2 fazlarda ati site hatalar1 koprii

olusturmaktadir. Sekil 4.8’de bu mekanizma sematik olarak gdsterilmistir.

oA @A @ VAaOB [ Vs

Sekil 4.8 Yap1 dis1 kdprii mekanizmasi [7]

4.4. Siiperiletken Nb-Ti Uretimi

4.4.1. Giris

NbTi siiperiletken alagimi tip-II siiperiletken malzemesidir. Tip-II siiperiletkenler
genellikle alasim veya bilesik haldedirler [3]. Tip-I siiperiletkenlere gére mekanik
ozellikleri daha iyidir. Tip-II siiperiletkenler, 6zellikle NbTi, yiiksek manyetik alana
ihtiya¢ duyulan yerlerde kullanilmaktadirlar. Kullanom esnasinda girdap fazinda

(karisik bolge) bulunurlar[2,3].
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Siiperakim

Sekil 4.9: Girdap olusumunun sematik gosterimi [2] [11]

Sekil 4.9°da girdap fazini agiklayan sematik bir resim gosterilmektedir. Tane sinirlar
ve de siiperiletken olmayan fazlar girdap olusturmaktadir. Girdap gelen akiy1
civilemektedir. APC yontemiyle {iretilen siiperiletkenlerin isimi de buradan
gelmektedir [2,16]. Deneysel olarak Tip-II siiperiletkenlerdeki girdap fazi 1957
yilinda Rus fizik¢i Alexei Alexeyevich Abrikosov tarafindan kesfedilmistir [1,2].
Bunlara ayn1 zamanda Abrikosov vortex lattice’de denilmektedir. Bu kesifle

Abrikosov 2003°de fizik dalinda Nobel 6diilii almistir.

Bu sayede Tip-II siiperiletkenler yiiksek manyetik alan etkisinde yiiksek akim
tasimada ve gilicli miknatis olarak kullanilabilmektedirler. Nb-Ti alasimina
baktigimizda siiperiletkenligi etkileyen parametreler, Nb-Ti alagim orani ve de ikinci
fazin, geleneksel iiretim yonteminde o-Ti, diflizyon yonteminde saf Nb ve saf Ti,

boyutu ve dagilimidir [17].

4.4.2. Geleneksel Nb-Ti Tel Uretimi

Geleneksel tretimde baglangic malzemesi olarak Nb-47Ti billeti kullanilir. Bu
billetin ¢cap1 200mm ile 500mm arasinda degigsmektedir. Billetin ¢ap1 sicak ektriizyon
ile 150mm ye kadar indirilir. Bu ekstriizyon 870°C’de 2 saat siirer; Nb47Ti
alastminin tamami B fazina alinir. Bundan sonra belli adimlarla (belli genleme
degerleri) alagimin cap1 kiigiiltiiliir. Her adimda malzeme yavasca sogutulur. o-Ti’ler
tane sinirlarindan ¢okmeye baslarlar. Hizli soguma yari kararli @ ve de martenzitik
a-Ti fazlarin ¢okmesine neden olur ki bu fazlar siiperiletkenligi olumsuz yonde

etkiler [ 18]
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Sekil 4.10: Geleneksel Nb-Ti Uretimi ve Mikroyapist [8]

Geleneksel iiretimde aki ¢ivileme mekanizmasi a-Ti ler saglamaktadir. Ancak hsp a-
Ti’lerin fazda homojen ve ince sekilde (20, 30nm lamel halde) olmas1 gerekmektedir.

Sekil 4.10°da tiretim adimlar1 sematik olarak gosterilmistir.

O
>
| o
| €
1 x
| @
o
e

Sekil 4.11: Geleneksel yontemle iiretilmis NbTi alagimi ve Fazlarin Dagilimu [6,8]

Lamel yapinin saglanmasi i¢in alasim cekilerek tanelerin uzamasi saglanir. Uzayan
tanelerden ¢oken a-Ti’ler lamel halde olacaktir. Sekil 4.11°da siiperiletken olmayan

fazin (0-Ti) yapida dagilimini ve akiy1 ¢ivilemesi sematik olarak gosterilmistir [12].

4.4.3. Yapay Civileme Merkezi — Difiizyon Yontemi ile Nb-Ti Siiperiletken Tel
Uretimi

Bu proses 1990 yilinda Supercon firmasi1 tarafindan gelistirilmis ve de

patentlenmistir. Bu yontemle ikinci faz ¢oktliirmeye gerek kalmamaktadir. Bu

yontemle {iretilen siiperiletkenler daha c¢ok manyetik resonans makinalarinda

kullanilmaya uygundur [18,19].
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NbTi difizyon bolgesi

A

20um S0um
Sekil 4.12: Nb-Ti Kat1 kat1 difiizyonu

Kompozit mantigindaki {iiretimde saf niyobyum boru ile saf titanyum ¢ubuk
kullanilmaktadir. Sekil 4.12°de kesitten goriildiigii iizere saf titanyum silindir (cap
20mm) i¢i bos saf Niyobyum silindirin igerisine konur. Sonrasinda bu kompozit
silindir ekstriizyon ile ¢ekilir [20-23]. Sonrasinda 900°C ile 1300°C derece arasindaki
herhangi sicaklikta 1s1l isleme tabi tutulur. Bu esnada Niyobyum Titanyum igerisine
yaymir. Diflizyon sonucu bu difiizyon bolgesinin belli yerinde belli kalinlikta
istenilen alagim orant %46-50 Titanyum elde edilir [24]. Difiizyon yontemi
geleneksel iiretim metoduna gore daha ucuzdur. Ciinkii alasim olusturmak ig¢in
gerekli ergitme prosesleri yoktur. Bunun yaninda pinning olusturmak icin yapilan 1s1l

islem adimlarina da gerek yoktur [25].

Literatiirde sicaklik 1173-1973 K sicakliklar arasinda farkli siirelerde yayindirma
yapilarak iretilen siiperiletken Nb-Ti alasimlar1 vardir. Nb-Ti diflizyonunda Nb,
Ti’nin i¢ine yayinmaktadir. Ayrica 1073K’de 1025K’e gore 9 kat daha hizli bir
difziiyon vardir [26,27].

4.4.3.1. Literatiirdeki Artifical Pinning Center — Difiizyon Yontemi ile Uretilen
Nb-Ti Siiperiletkenler

Calismada APC-Diflizyon yontemine alternatif getirilmek istediginden literatiir

arastirmalar1 bu konu iizerinde yogunlastirilmistir.

Sekil 4.13’de Cristina Bormio-Nunes’un c¢alismast goriilmektedir. Caligmalarinda
baslangi¢c malzemesi olarak 20mm ¢apinda saf titanyum (Grade 2) billet ve dis ¢ap1
30mm niyobyum (%99,98 saflikta) tiip kullanmiglardir. Birbiri icerisine gegirilen
Nb-Ti kompoziti Smm c¢apa cekildikten sonra etrafi bakir ile sarilmistir. Sonraki
asamada 2.8mm’ye cekilmistir. Bakir ¢ikarildiktan sonra Nb-Ti kompozit 1.3mm

capa inmistir.
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Sekil 4.13: Bormio-Nunes ve grubunun 1073K’de 222saat 1s1l islem uygulanmis Nb-Ti kompoziti
a)Oncesi b)sonrasi [19]

Yaymdirma c¢alismast i¢in  10mm uzunlugunda numuneler alinmmistir. Bu
numunelere 1023K ve 1073 K’de sicakliklarinda 16 saat ile 256 saat arasinda farkli
siirelerde yayindirma yapilmistir. Siiperiletkenlik 6l¢iimii icin 1023K sicaklikta 150
saat 151l igleme goren ve de 0,610mm ¢apa ¢ekilen numune se¢ilmistir. Bu numunede

kritik sicaklik 10K iist kritik alan 6T olarak ol¢iilmiistiir [23,27]

Wang ve arkadaslarimin c¢alismasinda patentlerini aldiklar1 double-glow plazma
yiizey alasimlandirma teknolojisi kullanilmistir (Sekil 4.14). Saf niyobyum hedef
malzeme kullanilarak, argon gazi ile sigratilmistir. Ayn1 zamandan altlik malzemeye
de negatif voltaj uygulanmistir. Altlik malzeme 3mm kalinliginda 12mm c¢apinda saf
titanyum olarak secilmistir. Islem parametreleri; hedef malzemeye 650-1000V, altlik
malzemeye 360-500V gerilim uygulanmustir. Islem sicakligi kizil tesi pirometre ile
olgiilmiis 900°C ile 1100°C derece arasinda degismistir. Sonrasinda ylizeyi niyobyum
ile modifiye edilen titanyuma 900°C’de 100 saat oksidasyon testi uygulanmigtir [28].

control console

power supply ! |
g
I
s

vacuum chamber

ﬂ cooling water

Sekil 4.14: Double-glow plazma yiizey alasimlandirma vakum sistemi

Sekil 4.15’de niyobyum modifiye edilmis titanyum yiizeyi ve de yiizeyden igeriye

dogru niyobyum konsantrasyonu verilmistir. EDS analizlerinde yiizeyde agirlik¢a
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%40 Nb oldugu analiz edilmistir. Ayrica XRD analizleriyle titanyumun niyobyum ile
kat1 eriyik yaptig1 gortilmiistiir.
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Sekil 4.15: Wang ve arkadaslarinin yaptig1 ¢alisma derinlige bagli Nb degisimi [28]

Wong ve arkadaslarinin yaptigr calismada 0.381mm kalinli§indaki niyobyum ve
0.528-0.879mm araliginda degisen titanyum levhalar 57mm c¢apindaki silindirik
bakir tlipe yerlestirilmistir (Sekil 4.16) [29].

s o) |
[ T
Alternating Nb ;m/

Ti sheet pairs

Nb
barrier

a) b)

Sekil 4.16 : Wong ve grubunun {irettigi Nb-Ti siiperiletken tel a)sematik gosterim b)mikroyapi
elektron mikroskobu goriintiisii [29]

Tiip igerisindeki ve levhalar arasindaki bosluklar1 gidermek i¢in ekstriizyondan 6nce
bakir tiip 448.9 MPa basingla soguk izostatik preslenmistir. Preslemeden sonra yap1 2
saat diflizyon sicaklifinda beklenilmis sonrasinda c¢ap 12.5mm’ye ¢ekilmistir.

Makalede sicaklikla ilgili herhangi deger vermemislerdir [29,30].

Bormio-Nunes’in diger bir ¢alismasinda Nb-12Ta at.% Ta ile titanyum diflizyonu
calisilmistir. Amaglanan tantulyumun aki ¢ivilemesine etki edip iist kritik alam
yukar1 ¢ekmektir. Deneysel calismada Nb-12Ta at.% Ta ve titanyum kompoziti
hazirlanmigtir. Bu kompozit 0.64mm capa cekilmistir. Isil islem parametreleri
sicakliklar 700°C 750°C ve 850°C ve siire 120 saat olarak belirlenmistir. Yayinma

bolgesi elektron mikroskobu ile incelenmistir. Yaynan bolgenin elementel analizi
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EDS ile yapilmistir. Sekil 4.17°de diflizyon bolgesi goriilmektedir; siyah bdlge
titanyumca zengin beyaz bolge Nb-12Ta’ca zengin bolgedir [22].

Sekil 4.17: Bormio-Nunes ve grubunun yaptigi Nb-Ti-Ta difiizyon ¢aligmasi difiizyon bolgesi [22]
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5. DENEYSEL CALISMALAR

Niyobyum-Titanyum ikilisi yayindirma konusu olarak grubumuzda ilk defa ¢alisilan
malzeme ciftidir. Bundan 6nceki ¢alismalar (Fe-Cr, Al-Cu) yiizeyi modifiye amaclh
olmustur. Ancak bu ¢alisma 40pm kalinlikta folyo ve 100 pm capinda titanyum teller
kullanilarak tiim yapiy1 alasimlandirma ve alasimlama kontrolii {izerinedir. Deneysel

sonuclarda anlatilan ¢alismalar yaklasik yiize yakin denemenin sonucudur.

Deneysel c¢alismalarda katodik ark fiziksel buhar biriktirme sistemi kullanilarak
%99.9 safliktaki titanyum 40+5um kalinliktaki folyo ve 100um c¢apindaki tellere
niyobyum kaplanmig ve yayindirilmistir. Bazi numunelere 900°C’de farkl: siirelerde
vakum ortaminda 1s1l islem uygulanmistir. Folyo ve tellerin kaplamalar1 ve Nb-Ti

difiizyon bolgeleri detayl bir sekilde incelenmistir.

Altlik malzeme olarak titanyum secilmistir. Bunun sebebi maliyeti diisiik olan
malzemeyi altlik olarak se¢gmek, maliyeti yiiksek olan malzemeyi hedef malzeme
olarak se¢gmek daha mantiklidir. Bunun yaninda niyobyum metali titanyumun
igerisine daha hizli bir yaymmma kinetigine sahip oldugundan hedef malzeme

niyobyum, altlik malzeme titanyum olarak se¢ilmistir.

Katodik ark FBB’de yayindirma, onceki boliimlerde anlattigimiz gibi numuneye
cevrimli olarak uygulanan diisiik ve yiiksek bias ile olmaktadir. Oncelikle diisiik bias
degerlerinde altlik iizerine hedef malzemenin birikmesini saglanir. Sonrasinda
uygulanan yiiksek bias ile diisiik biasda biriktirilen kaplama altlik malzemeye
yayinmasi saglanir. Bu ¢evrimsel olarak devamli uygulanir. Yayinma, yiiksek bias’in
getirdigi iyon bombardimani ve de altlik malzemenin sicakligini artirmasi etkilerine
dayanmaktadir. Bunun yaninda ince kalinliktaki titanyum malzemelerle
calistigimizdan sabit bias voltaji ile islem goren altlilarimizda da yaymmma oldugu

gorilmiistiir.
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5.1. Nb-Ti Folyo ve Tellerin Uretimi

Yayindirma isleminden once titanyum folyolar ve teller 6n temizlik olarak 30 dk
ultrasonik titresimli ortamda asetonda temizlenmistir. Ardindan temizlenen althiklar
titanyum tutucuya yerlestirilip vakum odasma konulmustur. Vakum odas1 5x107 torr
basing degerine kadar vakuma alinmistir. Sonrasinda altlik malzemenin yiizeyindeki
oksitlerin ve kirlilikleri giderilmesi i¢in argon plazmasinda -1000V bias uygulanarak

temizlenmistir.

Titanyum folyolar ve teller farkli toplam siirelerde ¢evrimli olarak farkli kaplama
voltaji ve yayindirma voltaji degerlerinde islem gormiistiir. Degisken kaplama ve
yayindirma voltaji1 uygulanan numunelerimizde kaplama voltaj1 -250 Volt’dan asagi
secilmemistir. Clinkii titanyumun siki paket heksagonal kristal yapisindan hacim
merkezli kiibik kristal yapiya gecis sicakligi 882°C ‘dir. Bu sebeple altlik sicakligini
882°C’de tutmak i¢in en az -250V bias ile ¢alisilmasi gerekmistir. Yaymdirma
biaslar1 650V, 750 V ve 850 V secilmistir.

Yayindirma isleminin mantigima donecek olursak, 6rnek olarak “250 Volt 60sn
Kaplama, 750 Volt 15sn. Yaymdirma” dedigimiz zaman anlasilmasi1 gereken sudur:
60sn. boyunca -250 Volt bias degerinde niyobyum kaplaniyor, 60sn.’nin sonunda
bias voltaji -750 Volt degerine ¢ikariliyor ve -750 Volt degerinde 15sn bekleniyor.
Bu esnada (15sn boyunca) 6nceki 60sn. siiresince kaplanan Nb tabakasi -750 Volt’un
getirdigi sicaklik artis1 ve iyon bombardimani etkisiyle altlik malzemeye yayimiyor.
15 sn.’nin sonunda bias voltaj1 tekrar -250 Volt degerine indiriliyor ve tekrar 60sn.
malzeme kaplaniyor, 60sn. nin sonunda tekrar -750 Volt degerine ¢ikilip yaymndirma

islemi yapiliyor. Bu ¢ervrim 60 dk. boyunca devam ettiriliyor.

Cizelge 5-1: Sabit Bias Voltajinda Niyobyum Yayindirilan Titanyum Folyolar

Sabit Bias Voltajinda Niyobyum Yayindirilan Titanyum Folyolar

Negetif Bias Voltaj Degerleri Siire
-60 VOLT 60 dk
-120 VOLT 60 dk
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Cizelge 5-2: Degisken Kaplama ve Yayindirma Voltaj ve Siirelerde Yayindirma Yapilmis Titanyum

Folyolar

Titanyum Folyolar

Degisken Kaplama ve Yayindirma Voltaj ve Siirelerde Tek Yiizeyden Yayindirma Yapilms

Kaplama Votlaj1 / Siire Yaymdirma Voltaji / Siire | Cevrim Siiresi Toplam Siire
250 VOLT / 60 sn 750 VOLT 15 sn 75 sn 60 dk
250 VOLT / 60 sn 850 VOLT 15 sn 75 sn 60 dk
250 VOLT /30 sn 850 VOLT 15 sn 45 sn 60 dk
250 VOLT /15 sn 850 VOLT 15 sn 30 sn 60 dk

Cizelge 5-3 Degisken Kaplama ve Yaymdirma Voltaj ve Siirelerde Her iki Yiizeyden Yayindirma
Yapilmis Titanyum Folyolar

Degisken Kaplama ve Yayindirma Voltaj ve Siirelerde Her iki Yiizeyden Yaymndirma

Yapilmis Titanyum Folyolar

Kaplama Votlaj1 / Yayindirma Voltaj1 / Cevrim Numune Cevirme Toplam Siire

Siire Siire Siiresi

250 VOLT / 60 sn 850 VOLT 15 sn 75 sn 60dk siireyle bir 120 dk
yiizey, 60 dk
stireyle bir yiizey

250 VOLT /30sn | 850 VOLT 15 sn 45 sn 10 dk’da bir 180° 90 dk
dondiirme

Cizelge 5-4 Sabit Bias Voltajinda Niyobyum Yayindirilan Teller

Sabit Bias Voltajinda Niyobyum Yayindirilan Teller

Negetif Bias Voltaji1 Degerleri Siire

-20 VOLT 60 dk
-150 VOLT 30 dk
-350 VOLT 30dk

Fiziksel buhar biriktirme parametrelerine baktigimizda; katot akimi sabit 120 Amper

olarak secilmistir. Bias voltaji dogru akim rejiminde uygulanmistir. Kaplama

esnasinda arkin katot yilizeyinde siirekli olabilmesi i¢in ortama 25 sccm Argon gazi

verilmistir. Kaplama ve yayindirma islemi esnasinda vakum odasi basinct 5x10™torr

basing degerinde olmustur. Islem siiresince numunelerin sicakliklar1 kizilotesi

pirometre ile 6l¢iilmiis ve bilgisayar ortaminda kaydedilmistir.
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5.2. Nb-Ti Folyo ve Tellerin Isil Islemi

Uretilen bazi folyo ve tellere 900°C’de farkli siirelerde vakum ortaminda 1s1l islem
uygulanmustir.  900°C  sicaklik, titanyumun hacim merkezli kiibik faza gecis

sicakliginin biraz tizeri sicaklik oldugu i¢in secilmistir.

Is1l islemler vakum firminda 3x10torr basingta yapilmistir. Bu vakum seviyisinden
sonra 10°C/dk hizla 900°C’ye 1sitilmus farkli siirelerde (15dk, 240dk) beklenilmistir.

Soguma esnasinda 10°C/dk hiz ile oda sicakligina inilmistir.

Cizelge 5-5: Isil islem Uygulanan Numuneler ve Isil Islem Siireleri

900°C’de Isil islem Yapilan Numuneler ve Siireler

Numune Siireler

Sabit 60 Volt Bias'da Islem Goren Titanyum Folyo 15 dk
240dk

Sabit 150 Volt Bias’da Islem Géren Titanyum Tel 240 dk

5.3. Nb-Ti Folyolarin Karekterizasyonu

Nb-Ti folyolarin difiizyon bolgelerinin incelenmsi i¢in kesitten elektron mikroskubu
ile inceleme yapilmistir. Ayrica elementel analiz i¢in kesitten EDS analizleri
yaptlmistir.  Olusan fazlarin  belirlenmesi i¢in  x-151mm1  difraktometresinden

faydalanilmistir..

5.3.1. Nb-Ti Fazlarin Tayini

Nb-Ti kat1 eriyik fazinin ve de niyobyumun titanyum difiizyon bdlgesinde olusan
fazlar1 tayin etmek icin Philips PW-3710 model XRD cihaz1 kullanilmistir. Islem
voltaj ve akim degerleri sirasiyla 40kV ve 40mA olarak belirlenmistir. X-151m1
radyosyunu olarak Cu Ko kullanilmistir. Kaplama kalinligir ve diflizyon bolgesi 10
um’den fazla oldugu i¢in difraksiyonlar gonio tarama tipiyle alinmistir. Elde edilen
difraksiyonlar “Uluslararas1 Kirinim Veri Merkezi” 2003 yili PDF-2 verileriyle

karsilastirilmistir.

5.3.2. Nb-Ti Mikroyapi incelemesi

Nb-Ti folyolarin difiizyon bolgesinin incelenmesi igin kesitten epoksi recineye

alimmistir. 320 grid SiC zimparadan baslayarak sirastyla 600, 800, 1000, 1200, 2500,
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4000 gridlik zimparalarla zimparalanmistir. Sonrasinda 9um elmas pastadan
baslayarak sirasiyla 6 um 3 pum en son 1 pum elmas pastalar ile parlatilmistir.
Parlatma isleminden sonra Nb-Ti alagimi i¢in olan HF, HNO;, H,O daglama
cozeltisinde 1dk daglanmistir. Numunelerin yiizeyleri taramali elektron mikroskobu
incelemesi i¢in 45sn FBB ile altin kaplanmistir Diflizyon bolgesi ve mikroyapilar
Jeol JSM-5410 marka elektron mikroskobunda ikincil elektron ve geri sagilan
elektron goriinti modlarinda incelenmistir.  Elektron mikroskobu c¢alisma
parametreleri; hizlandirma voltaji 15kV, filaman akimi 60pA, calisma mesafesi

20mm olarak belirlenmistir.

5.3.3. Nb-Ti Difiizyon Bolgesi Elementel Analiz

Elementel analizler i¢cin JEOL JSM-5410 marka elektron mikroskobuna adapte
edilmis Noran Instruments Freedom marka EDS cihazi kullanilmistir. EDS
caligmalar1 esnasinda elektron mikroskobu parametreler 15kV hizlandirma voltaji,

20mm caligma mesafesi, 60pA filaman akimi olarak secilmistir.
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6. DENEYSEL SONUCLAR

Deneysel sonuglarda Niyobyum Titanyum difiizyon bolgeleri ve faz yapilar farkl
BIAS voltajlarina ve sicakliklara bagli olarak incelenmistir. Bu farkli kosullarin Nb-

Ti difiizyonuna nasil etki ettiginin anlasilmasi temel amagtir.

6.1. Sabit Bias Voltajinda Niyobyum Yayindirilan Titanyum Folyolar

Bu deney serisinde sabit bias voltajlariyla ¢alisilmistir. Secilen bias voltajlar1 -60

Volt ve -120 Volt’tur.

6.1.1. Sabit 60 Volt Bias’da Islem Goren Titanyum Folyo

Deneyde yayindirma ve kaplama voltajlarin1 degistirmeden sabit 60 Volt bias ile
titanyum folyo islem gormiistiir. Isleme baslanildig1 anda bias voltaji 0 Volt’dur. 15
dk.’da bias voltaji adim adim arttirilarak 60 Volt degerine ¢ikartilmistir. Sonrasinda
bu degerde 60 dk siireyle beklenmistir. 60 dk.’nin sonunda yine bias 15 dk siirede
0 Volt degerine indirilmistir. 60 dk’lik islem siiresince numune sicakligi 750-850°C

dolaylarindadir (Sekil 6.1).
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Sekil 6.1: Sabit 60 Volt bias voltaji1 altinda yayindirma yapilmis numune sicaklik degisimi

0 Volt degerine 15 dk’da inildigi icin diisiik bias degerlerinde niyobyum
kaplanmistir. X-151m1 ¢aligmalarinda kaplama kalin oldugu ic¢in x-istm1 Nb-Ti
difiizyon tabakasimma inememekte ve elde edilen pikler niyobyum kaplamaya ait

olmaktadir (Sekil 6.2).
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Sekil 6.2: Sabit 60 Volt islem goren titanyumun x-151n1 faz analizi

Kesitten elektron mikroskobu goriintiilerine baktigimizda niyobyum ve titanyum
arasinda ¢ok ince bir difiizyon bolgesi goriilmektedir (Sekil 6.3).Geri sagilan elektron

goriintiisiinde niyobyumun titanyuma yayimdigi goriilmektedir.

a) b)

Sekil 6.3: Sabit 60 Volt islem goren titanyum folyonun a) ikincil elektron goriintiisii b) geri sagilan
elektron gorilintiisii

Sekil 6.4’de goriildiigii lizere niyobyum titanyum ara gecis bolgesinde belli bir
niyobyum konsanstrasyonu vardir. Diflizyon boélgesinin kalinligi 8um civarindadir.

Mikroyapiya baktigimizda diflizyon bolgesi ignesel bir yapidadir.
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Sekil 6.4: Sabit 60 Volt iglem goren titanyum folyonun ¢izgisel elementel analizi

6.1.2. Sabit 120 Volt Bias’da islem Goren Titanyum Folyo

Deneyde sabit 120 Volt bias degerinde titanyum folyo islem gérmiistiir. 120 Volt
degerine adim adim 15 dk. siirede ¢ikilmig ve bu voltajda 60 dk beklenmistir. 60
dk.’nin sonunda 15 dk. siirede adim adim bias voltaj1 diisiirilerek numune

sogutulmustur. Islem siiresince numune sicaklig1 850°C dolaylarindadir (Sekil 6.5)
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Sekil 6.5: Sabit 120 Volt bias yayindirma yapilmig numune sicaklik degisimi

Sabit 120 Volt degerinde islem géren numunede de 15 dk.’da isitma ve sogutma
oldugu i¢in diisik bias voltajlarinda niyobyum kaplanmis olmaktadir. X-1s1m1

analizlerinde elde edilen pikler niyobyuma aittir (Sekil 6.6).

33



Sabit 120V
3500
O [CONb

3000

2500

2000
k]
3
2 1500

1000

2 O
500 k i L
S ' |
T T T T T ) T
30 40 50 60 70 80 90
2 Theta

Sekil 6.6: Sabit 120 Volt islem goren titanyumun x-1s1n1 faz analizi
Nb-Ti diflizyon bolgesine baktigimizda niyobyum, tane sinirlarinda titanyum

icerisine ignesel yapida yayinmistir. Sabit 60 Volt’da yapilan isleme gore difilizyon
daha hizli olmustur (Sekil 6.7).

S A S N P iy et

a) b)

Sekil 6.7: Sabit 120 Volt islem géren titanyum folyonun a) ikincil elektron goriintiisii b) geri sagilan
elektron goriintiisii

Sekil 6.8’de sabit 120 Volt bias ile islem gormiis titanyum folyonun diflizyon
bolgesinin elementel analizi verilmistir. Niyobyum agirlik¢a %20’ye kadar keskin bir
diisiis gostermistir; %20’den sonra egim diismiistlir. Difiizyon bolgesinin kalinlig

20um civarindadir.
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Sekil 6.8: Sabit 120 Volt islem goéren titanyum folyonun ¢izgisel elementel analizi

6.2. Degisken Kaplama ve Yayindirma Voltaj ve Siirelerde Yayindirma

Yapilms Titanyum Folyolar

Bu deney serisinde islem Oncesi ve sonrast herhangi 1sitma sogutma yapilmamistir.

Bu deney serisinde kaplama ve yayindirma farkli bias voltajlariyla yapilmistir.

6.2.1. 250 Volt 60sn Kaplama, 750 Volt 15sn Yayindirma Yapilms Titanyum
Folyo

Bu deneyde bias degerleri siirekli olarak degistirilmistir. islem degerleri 60sn. 250
Volt kaplama, 15sn. 750 Volt yayindirma olacak sekilde (¢evrim siiresi 75 sn)
titanyum folyo islem gormiistiir. Islem siiresince sicaklik degerleri bias degisiminin

etkisiyle belli araliklarda (900-1300°C) degismistir (Sekil 6.9).
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Sekil 6.9: 250 Volt 60 sn Kaplama, 750 Volt 15 sn Yaymdirma Yapilmis Titanyum Folyo

Bu deneyde niyobyumun tiim folyoya yaymdigi goriilmektedir (Sekil 6.11). Bu
ylizden x-151n1 ¢alismasinda folyonun hem islem gormiis yiizeyinden hem de diger

ylizeyinden analiz almak uygun olacaktir. X-151n1 analizlerine baktigimizda islem
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gormeyen tarafta ortorombic (%20 Nb ¢ozen)  -Ti (NbTiy) faz1 goriilmektedir
(Sekil 6.10 (b).
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Sekil 6.10: 250 Volt 60 sn. kaplama 750 Volt 15 sn. yayindirma yapilmis titanyum folyo a)Niyobyum
yayindirilan taraf b) Islem gérmeyen taraf

Elektron mikroskobu goriintiilerinde titanyum folyonun ylizeyden niyobyumla
modifiye oldugu goriilmektedir. Kesit boyunca yayman bolge ignesel yapidadir. Bu
ignesel yapmin x-151m1 ¢alismalarinda kararsiz faz olan -Ti faz1 oldugu
anlasilmistir. Bunun sebebi islem bittikten sonra aniden katot akiminin kesilmesiyle

ani sogumadan Otiirli kararsiz fazlarin ¢okmesidir.
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Sekil 6.11: 250 Volt 60 sn Kaplama, 750 Volt 15 sn Yayindirma Yapilmis Titanyum Folyo a) ikincil
elektron goriintiisii b) geri sagilan elektron goriintiisii

Cizgi analizinde folyonun igslem gérmeyen tarafa kadar niyobyumun difiize oldugu

ve de agirlik¢a %15-20 arasinda degistigi goriilmektedir (Sekil 6.12).
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Sekil 6.12: 250 Volt 60 sn. Kaplama 750 Volt 15 sn Titanyum Folyonun Cizgisel Elementel Analizi

6.2.2. 250 Volt 60sn Kaplama, 850 Volt 15sn Yayindirma Yapilmis Titanyum
Folyo

Bu deneyde yaymdirma bias voltaji -850 Volt degerine c¢ikarilmistir. Islem siiresince
yayindirma bias voltajinin yiikseltilmesi ile numune sicakligi 900-1300°C arasinda

olacak sekilde artmistir (Sekil 6.13).
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Sekil 6.13: 250 Volt 60sn Kaplama, 850 Volt 15sn Yayindirma Yapilmig Titanyum Folyo Sicaklik
Grafigi

X-1ginlar1 analizinde 750 Volt’ yayindirma yapilmis numuneye gore benzer fazlar
elde edilmistir (Sekil 6.14). X-isinlar1 analizinde diger 6nemli olan olay ise
hexagonal titanyum pikinin siddetinin diigmesidir. Bu bize hexagonal titanyumun

kiibik faza yani kat1 eriyige doniistiigiinii sdylemektedir.
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Sekil 6.14: 250 Volt 60sn Kaplama, 850 Volt 15sn Yaymndirma Yapilmis Titanyum Folyo X-151m
Analizi a)Niyobyum yayindirilan taraf b) Islem gérmeyen taraf
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Elektron mikroskobu caligmasinda goriildiigii iizere niyobyum folyonun diger
tarafina kadar yaymmustir (Sekil 6.15). Ayrica folyo kalinliginin inceldigini
gormekteyiz. Bunun sebebi yiiksek bias ile yayindirma sonucu yiiksek sicaklik etkisi

ile sekil degistirmenin fazla olmasi olabilir.

Sekil 6.15: 250 Volt 60sn Kaplama, 850 Volt 15sn Yaymdirma Yapilmis Titanyum Folyo Elektron
Mikrskobu Goriintiisii a) ikincil elektron goriintiisii b) geri sagilan elektron goriintiisii

Cizgisel Elementel analize baktifimizda niyobyum konsantrasyon egiminin daha
diistiik oldugunu goérmekteyiz. Niyobyumca zengin bolgenin genigligi artmis, ayrica
folyonun islem gormeyen taraftaki agirlik¢a niyobyum miktar1 artmistir (Sekil 6.16).
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Sekil 6.16: 250 Volt 60sn Kaplama, 850 Volt 15sn Yaymdirma Yapilmis Titanyum Folyo Cizgisel
Element Analizi

6.2.3. 250 Volt 30sn Kaplama, 850 Volt 15sn Yayindirma Yapilms Titanyum
Folyo

Bu deneyde kaplama siiresinin azaltarak difiizyon bolgesinin degisimi gozlenmistir.
Bunun yaninda daha fazla bias ile ylizeyde kalan saf niyobyum kalinliginin

azaltilmasi1 hedeflenmistir. Cevrim stiresi 45 sn.’ye diistiiglinden yayindirma siiresi
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arttrilmis olmaktadir. Ayrica numune yiiksek bias voltajina daha fazla maruz

kaldigindan sicaklik rejimi degigmistir, pirometrenin siniri olan 1400°C’yi gegmistir..
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Sekil 6.17: 250 Volt 30sn Kaplama, 850 Volt 15sn Yaymdirma Yapilmig Titanyum Folyo islem
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Sekil 6.18: 250 Volt 30sn Kaplama, 850 Volt 15sn Yaymdirma Yapilmis Titanyum Folyo X-1s1im1
Analizi a)Niyobyum yayindirilan taraf b) islem gérmeyen taraf
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X-1ginlar1 analizine baktigimizda islem yapilan bolgeden sadece niyobyum pikleri

goriilmekte, islem yapilmayan bolgede sadece hexagonal titanyum pikleri

goriilmektedir.

Elektron mikroskobu goriintiilerinde diger yapilan yayindirma islemelerine gore ¢ok

fakir bir niyobyum difiizyonu goriilmektedir (Sekil 6.19).

Sekil 6.19: 250 Volt 30sn Kaplama, 850 Volt 15sn Yayindirma Yapilmis Titanyum Folyo Elektron
Mikroskobu Goriintiisii a) ikincil elektron goriintiisii b) geri sagilan elektron goriintiisii
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Sekil 6.20: 250 Volt 30sn Kaplama, 850 Volt 15sn Yaymdirma Yapilmis Titanyum Folyo Cizgisel
Element Analizi

6.2.4. 250 Volt 15sn Kaplama, 850 Volt 15sn Yayindirma Yapilmis Titanyum
Folyo

Bu deneyde kaplama siiresi biraz daha diisiiriilmiistiir. Cevrim siiresi 30 sn.’ye
inmigtir. Bu sayede numune sicakligi arttirilmis olup numune yiiksek bias ile daha

cok etkilesime girmistir (Sekil 6.21).
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Sekil 6.21: 250 Volt 15sn Kaplama, 850 Volt 15sn Yayindirma Yapilmig Titanyum Folyo Sicaklik

Grafigi

X-1sinlar1 analizinde islem yapilan yiizeyde niyobyum, diger yiizeyde hexagonal

titanyum pikleri ¢ikmigtir. Islem gdrmeyen yiizeydeki x-isinlarmn siddeti ¢ok

diistiktiir. Buradan yapinin yiiksek sicakliklardan aniden sogumasiyla ¢ok kiiciik

taneli bir ve de kararsiz bir faz elde edildigi sdylenebilir.
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Sekil 6.22: 250 Volt 15sn Kaplama, 850 Volt 15sn Yaymndirma Yapilmis Titanyum Folyo X-Isini
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Analizi a)Niyobyum yayindirilan taraf b) Islem gérmeyen taraf
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Elektron mikroskobu goriintiilerine baktigimizda tiatnyum folyonun inceldigini ve de
ignesel yapinin agirlikta oldugunu gormekteyiz. Bu sonuclardan niyobyumun c¢ok
iceri yaymndigini, islem siiresince numunenin devamli yiliksek sicakliklarda

seyretmesi sebebiyle yayman i¢in gerekli niyobyumun miktarinin yiizeyde

kaplanmadigini sdyleyebiliriz.

Sekil 6.23: 6.2.4.250 Volt 15sn Kaplama, 850 Volt 15sn Yayindirma Yapilmis Titanyum Folyo
Elektron Mikroskobu Goriintiisii
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Sekil 6.24: 250 Volt 15sn Kaplama, 850 Volt 15sn Yayindirma Yapilmis Titanyum Folyo Cizgisel
Element Analizi

6.3. Degisken Kaplama ve Yayindirma Voltaj ve Siirelerde Her Iki Taraftan

Yayindirma Yapilan Titanyum Folyolar
6.3.1. 250 Volt 60sn Kaplama, 850 Volt 15sn 1 Saat Bir Yiizey 1saat Bir Yiizey
Yayindirma Yapilmis Titanyum Folyo

Deneyde dondiirme bir yiizeyin bir saat isleminden sonra olmustur. Diger ylizey yine
bir saat islem gormistiir. Sicaklik grafi§inde dondiirme esnasinda pirometrenin

okudugu sicaklik diismiistiir (Sekil 6.25).
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Sekil 6.25: 250 Volt 60sn Kaplama, 850 Volt 15sn, 30sn, 15sn 1 Saat Bir Yiizey lsaat Bir Yiizey
Yayindirma Yapilmis Titanyum Folyo Sicaklik Grafigi
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Sekil 6.26: 250 Volt 60sn Kaplama, 850 Volt 15sn, 30sn, 15sn 1 Saat Bir Yiizey lsaat Bir Yiizey
Yayindirma Yapilmis Titanyum Folyo X-Isin1 Analizi
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Sekil 6.27: 250 Volt 60sn Kaplama, 850 Volt 15sn, 30sn, 15sn 1 Saat Bir Yiizey lsaat Bir Yiizey
Yayindirma Yapilmis Titanyum Folyo Taramali Elektron Mikroskobu Goriintiisti
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Sekil 6.28: 250 Volt 60sn Kaplama, 850 Volt 15sn, 30sn, 15sn 1 Saat Bir Yiizey lsaat Bir Yiizey
Yayindirma Yapilmis Titanyum Folyo Elementel Cizgi Analizi

6.3.2. 250 Volt 30sn Kaplama, 850 Volt 15sn 10dk.’da Bir Dondiirme
Yayindirma Yapilms Titanyum Folyo

Bu deneyde numune 10dk’da bir 180°C dondiiriilmistiir. Toplam islem siiresi

90dk’dir. Sicaklik grafiginde islem sicakliklar1 900-1300°C arasinda degismektedir.
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Sekil 6.29: 250 Volt 30sn Kaplama, 850 Volt 15sn 10dk.’da Bir Dondiirme Yayindirma Yapilmis
Titanyum Folyo Sicaklik Grafigi
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X-151m1 analizlerinde niyobyum titanyum ve de ortorombik NbTis faz1 goriilmektedir.

Islemden sonra folyo ¢ok incelmistir.
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Sekil 6.30: 250 Volt 30sn Kaplama, 850 Volt 15sn 10dk.’da Bir Déndiirme Yayindirma Yapilmis
Titanyum Folyo X-1s1n1 Analizi

Folyonun belli bolgelerinde farkli yapilar vardir. Sekil 6.32°de yaymmanin
adimlarin1 gorebiliriz. 11k bdlgede niyobyum yiizeyden igeriye dogru yaymmis ve de
orta da titanyumca zengin bolge vardir. Ancak islem siirdiik¢e yayinan niyobyumca

zengin bolge atmaktadir. Yapi attiktan sonra Sekil 6.32 b’deki yapiya doniismektedir.

Sekil 6.31: 250 Volt 30sn Kaplama, 850 Volt 15sn 10dk.’da Bir Déndiirme Yayindirma Yapilmis
Titanyum Folyo Taramali Elektron Mikroskobu Goriintiileri Birinci bdlge
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Sekil 6.32: 250 Volt 30sn Kaplama, 850 Volt 15sn 10dk.’da Bir Dondiirme Yayindirma Yapilmis
Titanyum Folyo Taramali Elektron Mikroskobu Gériintiileri ikinci Bélge

Her iki bolge icin cizgisel element analizine baktigimizda incelen bolge (ikinci

bolge) niyobyumca daha agirliklidir.
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Sekil 6.33: 250 Volt 30sn Kaplama, 850 Volt 15sn 10dk.’da Bir Dondiirme Yayindirma Yapilmis
Titanyum Folyo Cizgisel Element Analizi a) Birinci bolge b)ikinci Bolge

6.4. Sabit Bias Voltajinda Islem Goren Titanyum Teller

Titanyum tel numunelerde ¢ok ince olduklarinda kizilotesi pirometre ile sicaklik
Olclimii yapilamamistir. Bunun yaninda x-1sinlar1 analizi icinde yeterli yilizey alam

olmadigindan x-151n1 analizi de yapilamamuistir.
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6.4.1. Sabit 20 Volt Bias’da Islem Goren Titanyum Tel

Bu deneyde dondiirme olmadan sabit -20 Volt bias ile niyobyum kaplanmistir. -20
Volt diistik bir deger oldugu i¢in titanyum tel altlik 1stnmamustir ve de herhangi iyon

bombardimanindan bahsedilemez. Bu sebeple herhangi yayinma olmamuistir.

Sekil 6.34: Sabit 20 Volt Bias’da Islem Goren Titanyum Tel Elektron Mikroskobu Gériintiisii
a)ikincil elektron goriintiisii b)Geri sagilan elektron goriintiisii

6.4.2. Sabit 150 Volt’da islem Goren titanyum tel

Deneyde titanyum tel tutucuya sarilmigtir. Sabit -150 Volt bias voltaj1 titanyum tele
uygulanmistir. Elektron mikroskobu goriintiilerinde goriilebilecegi iizere tane
sinirlarindan niyobyum difiizyonu olmustur. Yiizeyden merkeze dogru ignesel bir

yap1 vardir.

Sekil 6.35: Sabit 150 Volt Bias Degeriyle Niyobyum Yayindirilmis Tel a)ikincil Elektron Gériintiisii
b)Geri sagilan Elektron Goriintiisii

Cizgisel elementel analize baktigimizda zengin niyobyum bdlgesi keskin bir diisiis

gostermekte merkeze dogru gidildikce agirlik¢a %20 Nb bilesimi goriilmektedir.
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Sekil 6.36: Sabit 150 Volt Bias Degeriyle Niyobyum Yayindirilmig Telin Cizgisel Elementel Analizi
6.4.3. Sabit 350 Volt Bias’da islem Goren Titanyum Tel
Sabit 350 Volt bias da yapilan deneyde titanyum telin ¢apinin inceldigi goriilmiistiir.

Bunun sebebi folyolarda karsilagtigimiz yayinan tabakanin atmasidir. Bu incelikte bir

tel icin bu bias degeri yiiksek gelmekte ve tel ¢ok hizli isinmaktadir (Sekil 6.37).

Sekil 6.37: Sabit 350 Volt Bias’da Islem Géren Titanyum Tel a)ikincil Elektron Gériintiisii b)Geri
Sacilan Elektron Goriintiisii

Sekil 6.38’de sabit 350Volt uygulanan titanyum telin ¢izgizel elementel analizi

verilmistir. Ortadaki yapinin titanyumca zengin bir faz oldugu goriilmektedir.
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Sekil 6.38: Sabit 350 Volt Bias’da islem Goren Titanyum Telin Cizgisel Elementel Analizi

6.5. Isil islem Sonuclar

6.5.1. Sabit 60 Volt Titanyum Folyo

Sabit 60Volt bias’da islem goren titanyum folyoya farkli siirelerde 900°C’de vakum

ortaminda 1s1l islem uygulanmistir.

i S

W AR AN \“ <
A 5 S S NN . .

b) c)

Sekil 6.39: a) Sabit 60Volt islem Géren Titanyum Folyo(isil islem yok) b)15dk 900°C 1sil islemden
sonra ¢)240dk 900°C 1s1l islemden sonra

50



15dk ve 240dk’lik 1s1l islemler gostermektedir ki niyobyum metali titanyum igerisine
daha ¢ok yaymmaktadir. Cizgisel elementel analize baktigimizda agirlik¢a %40-60
Nb bolgesinin  genigledigi ve titanyum igerisine niyobyumun yayindigi

gozlenmektedir.
Pl / : o ——Nb)
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- : "," v %
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! i ”.' :- f 704
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Sekil 6.40: 240 dk 900°C'de Isil Islem Uygulanms Sabit 60 Volt Titanyum Folyo Cizgisel Element
Analizi

6.5.2. Sabit 150 Volt Titanyum Tel

Sekil 6.41°de gorildiigli iizere 1s1l islem sonrasi ignesel yapi toparlanmistir.

Niyobyum titanyum igerisine bir miktar daha yaymmuistir.

a) b)

Sekil 6.41: a) Sabit 150Volt Islem Goren Titanyum Tel(is1l islem yok) b) 240dk 900°C 1s1l islemden
sonra

Cizgisel elementel analizde zengin niyobyum bdlgesi keskin bir diisiis yapmaktadir.
Merkeze dogru agirlikca %20 niyobyum bolgesi 1s1l islemle birlikte artmistir. Ayrica
1s1l islem sonrasinda saf niyobyum titanyumdan ayrilmistir. Bunun sebebinin

kKirkendall etkisiyle olusan bosluklarin birlesmesi oldugu diistiniilmektedir.
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Sekil 6.42: 240 dk 900°C'de Isil Islem Uygulanmis Sabit 150 Volt Titanyum Tel Cizgisel Element
Analizi
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7.

GENEL SONUCLAR VE DEGERLENDIiRMELER

1-

Katodik ark fiziksel buhar biriktirme yontemiyle yapilan yayindirma
islemiyle Nb-Ti difiizyonu saglanmaktadir. Islem siiresince Nb
bombardimaniyla titanyum kiibik faza gecip kaplanan niyobyum ile B-NbTi
kat1 eriyigi olusturmaktadir.

Elektron mikroskobu ile yapilan c¢izgisel elementel analizlerde yayinan
bolgenin kiitlece %50 ile %20 arasinda bir oranda Nb igerdigi goriilmiistiir.
Islemin kesilmesiyle folyolarin sicakligi hizli bir sekilde diismektedir. Hizli
soguma ile kararsiz Nb-Ti faz diyagraminda olan karasiz fazlar (o’, a”’, o)
¢oktiigli x-151n1 analizleri ile belirlenmistir.

Yiiksek bias ve yiiksek bias siireleri ile yapilan yaymdirma islemlerinde
sicakligin arttig1 bu yiizden diflizyonun ¢ok hizli oldugu belirlenmistir. Hizl
yayinan niyobyum kiibik faza gegen titanyum ile  faz olusturmakta ve de
geri kalan heksagonal yapidaki titanyumla termal uyumsuzluktan otiirii
ayrilmaktadir.

Yiiksek biaslarda yapilan yaymdirma islemlerinde Nb ile titanyum arasinda
ayrilma goriilmektedir. Bunun bir sebebi termal uyumsuzluk olabilir. Diger
bir sebep ise kirkendall etkisi ile geride kalan bosluklarin birlesmesi olabilir.
Sabit sicaklikta yapilan ve kontrollii sekilde 1sitilip sogutulan numunelerde
sph-Ti ile Nb-Ti arasinda ayrilma goriilmemektedir. Bunun yaninda soguma
bias rejiminin azaltilmasina bagli oldugundan diisiikk bias ile birlikte
numuneye niyobyum da kaplanmis olmaktadir. Daha 6ncede bahsettigimiz
gibi saf Nb ve saf Ti siiperiletkenligi etkilememektedir.

Cevrimli biaslarla yapilan yayindirma islemlerinde titanyumun termal
uzamasi ve kisalmasi altlik titanyum folyonun mekanik 6zelliklerini olumsuz
yonde etkilemektedir.

Yapilan deneylerde alasim olarak istenilen NbTi kat1 eriyigi olusturuldugu
gbz Oniine alinirsa bu yontem diger hali hazirdaki iki NbTi siiperiletken

tiretim yoOntemine alternatif olarak kullanilabilir. Bu sayede direk Ti-Nb
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alasiminin ergitilmesi ve de mekanik olarak ¢ekilme maliyetlerinden
kurtulmus olunacaktir.

Yayindirma islemi ilk olarak Nb iyonlarinin plasma ve gaz fazindan ylizeyde
soguyup katilasmasi ve sonrasinda diflizyona baglamasi bu sistemin bir
avantaji olarak goriilebilir. Katodik ark yapilan yaymdirma mekanizmasi
literatlirde calisilan kati kat1 difiizyon calismalariyla karsilagtirildigindan ¢ok
daha hizli bir difiizyon kinetigi sunmaktadir.

Isil islem sonuglar1 niyobyum metalinin titanyum metaline daha hizh
yayindigini gostermistir ki bu yargi literatiirdeki caligmalar1 dogrular

niteliktedir.
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