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Ozet —Termal bariyer kaplamalar basta jet motorlar1 olmak iizere tiirbinlerde kanatcik, egzoz ve yanma
odas1 duvart gibi sicakliga maruz kalan parcgalarin korunmasinda kullanilmaktadir. Yiiksek 1s1l dayanimi,
diisiik 1s1 iletkenligi, yiiksek termal sok dayanimi ve mikro yapisal 6zelliklerinden dolay1 %7-8 itriya ile
kararli hale getirilmis zirkonyum oksit (YSZ) malzemesi termal bariyer olarak yaygin olarak
kullanilmaktadir. Calisma kapsaminda, atmosferik plazma sprey (APS) yontemi araciliiyla {iretilen YSZ
kaplamanin izerine elektroforetik biriktirme (EPD) yontemi ile nano-YSZ kaplanmis ve siirekli, yogun
mikro yap1 6zelliklerine sahip bir seramik katman elde edilmistir. Uretilen nano kaplamalarin iizerine belirli
oranda kalsiyum, magnezyum, aliiminyum ve silisyum tozlart (CMAS) ve V20s5-Na2SOs tozlar1 konularak
1050 °C’de kutu firinda 6 saat tutularak sirastyla CMAS ve sicaklik korozyonu testlerine tabi tutulmustur.
Korozyon sonrasi ve oncesi kaplamalarin mikro yapilari, yiizey piiriizliiliikleri, porozitesi alan emisyonlu
taramali elektron mikroskobu (FESEM) ve taramali elektrom mikroskobu (SEM) ile incelenmistir. Enerji
Dagilim Spektroskopisi (EDS) analizi sonuglarina gore nano-YSZ kaplanmis numunelerde korozyon
tirlinlerinin bag katmana difiizyonu 6nemli 6l¢ilide diisiirmiistiir. X 1sinlar1 analizi (XRD) sonuglarinda,
itriya (Y203) ve V20s bilesiginin reaksiyona girerek YVOs bilesigi olusturdugu goriilmiistiir. Calisma
sonucunda yiizeydeki ve ylizey derinliklerinde ¢atlak ve porozite miktarlar1 geleneksel termal bariyer
kaplamalara kiyasla oldukga diisiik ¢ikmistir. Yogun bir katman tiretilmistir, izotermal CMAS ve izotermal
sicak korozyon testleri sonucunda YSZ performansi iyilestirilmistir.

Anahtar Kelimeler — Termal Bariyer Kaplama, Elektroforetik Biriktirme, Ileri Seramikler, Nano Toz, Cams: Eriyik Korozyonu,
Sicak Korozyon.

I.  GIRIS tirbini motorlarinin ugak operasyonlarinda ve
elektrik {iretimlerinde verimliligini artirmak, gaz
tirbinindeki metalik parcalari korumak ig¢in,
elektron 111 fiziksel buhar biriktirme veya plazma

Yogunlukla havacilik sektoriinde kullanilan gaz
tiirbini, motorun yanma odasindan ¢ikan termal
enerjiyi mekanik enerjiye c¢evirmektedir. Gaz
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plskiirtme yontemiyle {iretilen termal bariyer
kaplamalar yaygin olarak kullanilmaktadir [1].

1950°’1i yillardan beri tlirbin kanatlarinin 1s1l
dayanimlarinin iyilestirilmesi i¢in bir¢ok c¢alisma
gelistirilmis olsa da performansi ciddi anlamda
artiran degisiklik 1980°’lerden sonra, gaz tiirbininin
operasyon sicakliklarinin  100-200°C civarinda
artarak calisabilmesine yol agan termal bariyer
kaplama (TBK) malzemeleridir [2].

TBK’larin temel islevi, tiirbin kanatlarindan akan
sicak gazdan 1s1 yaliimi saglamaktir. Tirbin
kanatlar1 ¢caligma stireleri boyunca, en yogun olarak
yuksek sicakliga, basinca ve siddetli hasar
tiirlerinden oksidasyona maruz kalmaktadir. TBK
kullanim1 bahsedilen hasar tiirii ve etkilere karsi
tiirbini korur. Boylece daha verimli, daha ytiksek
sicakliklarda calisabilen motorlara ulasilir. TBK’lar
olmas1 gerektigi gibi disiik termal iletkenlik
katsayisina sahip olmasi gereken seramik malzeme
tirleridir. Agirlikli olarak TBK’lar 100-400 pm
kalinligindadir [3][4].

TBK’lar altlik malzeme katmani, bag (metalik)
katman ve seramik katman olmak iizere 1ig
katmandan olusur. Ayrica 700 °C  {sti
uygulamalarda  bag  katmanda  gergeklesen
oksidasyon dolayisiyla, bag katman ve seramik
katman arasinda ince bir termal gelisen oksit (TGO)
tabaka olusumu meydana gelir [5]. Altlik malzeme
katmani, mekanik Ozelliklerin yiiksek oldugu,
sicakliga en az maruz kalan katmandir. Bag katman,
olusan TGO dolayisiyla (ince oldugu siirece) altlik
malzeme Tlzerinde biriken oksidasyona direncli
metalik bir katmandir. Bag katman Genellikle 70-
150 um kalinhiginda ve MCrAlY formundadir, M
olarak Demir (Fe), Nikel (Ni) ve Kobalt (Co) gibi
stiper alasim metaller kullanilmaktadir [6]. Bag
katman, oksidasyon direncine ek olarak katmanlar
arast  termal genlesme  katsayist  uyumu
saglamaktadir ve seramik katmanin yapigma
mukavemetini iyilestirmektedir. Termal bariyer
kaplamalar i¢in en 6nemli, sicakliga ve korozyona
ilk maruz kalan katman olan seramik katman igin
malzeme se¢imi dahilinde dikkat edilmesi gereken
ozellikler: Yiiksek erime noktasi, islem sicakligina
gecerken kaplamanin catlamasina veya
parcalanmasina neden olabilecek 6nemli hacim
degisikliklerini onlemek icin operasyon
sicakliklarinda  fazinin (6rnegin  niyobat)
degismemesi, diisiik termal iletkenlik, katmanlar
arast termal genlesme katsayisi uyumu, altlik
malzeme ile iyi yapisma saglama (Bunun ig¢in

yapisma mukavemeti olgiliir), disiik sinterlenme
orani [7].

YSZ; 1000 ‘C’de 2.12 W/m K termal iletkenlik
katsayisina ve 11.5x10° / K termal genlesme
katsayisina sahip ve faz dengesi yiiksek
sicakliklarda iyi, dolay1 termal bariyer kaplamalarda
en ¢ok kullanilan seramik katman malzemesidir [8].
Fakat her gegen giin tiirbin girig sicakliklarinin
artmast YSZ’nin kullanimim artik sinirlamaktadir.
Y SZ esasli kaplamalarin en biiyiik eksiklikleri, 1200
°C ve lizeri sicakliklarda faz kararhiliklarini
kaybetmeleri sonucunda tetragonal- monoklinik faz
donlisimii nedeniyle hacimsel bir atis meydana
gelmesi ile kaplamalarin erken hasara ugramasi ve
yiiksek sicakliklarda korozyon tuzlarinin yapisarak
kaplamada camsi eriyik bir yapi olusturmasi ile
kaplama performansinin diismesidir.

Termal bariyer kaplama {iretiminde en yaygin
olarak atmosferik plazma sprey (APS) yontemi
tercih edilmektedir. APS; kolay islenen, verimli
termal yaliim saglayabilen, uygun maliyetli bir
yontemdir. Yilksek Hizda Oksi-Yakit Piskiirtme
(HVOF) yontemi 6zellikle bag katman iiretiminde
tercih edilir.

Elektroforetik  biriktirme (EPD), farkli
kalinliklarda yogun kaplamalar {iretmek igin
kolloidal bir islemdir. EPD'de, sivi bir ortamda
dagilmis yiiklii pargaciklar taginir ve daha sonra bir
elektrik alan1 uygulanarak iletken bir alt tabaka
iizerinde biriktirilir. Diger kaplama yontemleriyle
karsilagtirildiginda EPD; belirli bir uygulama igin
cok yonliiliik, basitlik ve diisiik maliyetli ekipman,
nano tanecik boyutlartyla calisma firsati, biriken
kaplamanin kalinliginin ve morfolojisinin kolay
kontrolli, alt tabakanin diislik  geometrik
kisitlamalar1 ve ¢ok ¢esitli seramik kaplama iiretimi
icin uygulanabilir kilan kisa biriktirme siiresi gibi
ozelliklere sahiptir [9]. EPD yontemi sadece iletken
malzemeler iizerine uygulanabilir.

Elektrokimyasal potansiyeli ve elektrolit derisimi
degistirilerek termal bariyer kaplamalarda yiizey
morfolojisini  kontrol  edebilmek  geleneksel
yontemlerin aksine elektroforetik biriktirme icin
miimkiindiir. Film kalinlig1 ve birikme hiz1 kontrol
edilerek teorik olarak 0.2 — 100 pum araliginda
kaplama kalinliklart miimkiindiir. Oda sicakliginda
rahatlikla uygulanabilir [10].

EPD’nin diger avantajlar;; karmasik yiizey
yapisindaki malzemelerin kolaylikla
kaplanabilmesi, kompozit toz kullanimlarinda
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kaplama bilesiminin soliisyon ile ayarlanabilmesi ve
iyi kaplama verimliligidir [11].

YSZ’nin en biiylik problemlerinden biri de camsi
eriyik korozyonu direncinin diisiik olmasidir. Bu
durumda camsi eriyik termal bariyer kaplamaya
niifuz ederek kaplama iizerinde asinmaya, ufak
tanecikleri ile sogutma bolgesinin tikanmasina ve
boylece kaplamalarin  kismen veya tamamen
kopmasina neden olur [12]. Tuzlardan olusan bu
Camsl eriyige Kalsiyum-Magnezyum-
Aliiminosilikat (CMAS) ismi verilmektedir. CMAS
ile TBK arasindaki termal genlesme katsayisi
farkindan dolayr motorda biiyiik hasarlar meydana
gelmekte olup TBK’ler normale kiyasla oldukca
cabuk deforme olmaktadir. Ayrica seramik
katmanda tanecik boyutlarina bagli olarak poroziteli
yapilar meydana gelmekte, bu durum da artik
gerilmelere sebep olmaktadir [13]. TBK'lerin
yilizeyindeki CMAS genellikle kum, kiil ve tozdan
olusur ve 1200 °C 'nin tizerindeki sicakliklarda erir.
Erimis CMAS, kaplamalarin i¢indeki baglantil
gbzenekler veya siitunlar arasi bosluklar yoluyla
termal bariyer kaplamalara hizla sizar ve bunlarin
zamanindan dnce bozulmasina neden olur.

APS ile Tretilmis seramik katmanlar, APS
mekanizmas1  geregi  gozeneklidir.  Gozenekli
yapilardan CMAS sizma gdsterdiginden dolay1 APS
yontemi dezavantajlidir. APS katmaninin {izerine
camst eriyik yapt YSZ ile tepkimeye girer ve
kaplamaya hasar verir. Bu soruna ¢oziim olarak
nano tozlarin kullanilmasi Onerilmistir. Nano
tozlarla olusturulan nano kompozit yapidaki termal
bariyer kaplamalar CMAS niifuziyetine ¢6ziim
olusturabilir.

Gaz tilirbinli motorlarda kullanilan yakitlarda Na,
V ve S gibi safsizlik kimyasallar1 bulunabilir ve
sicaklik etkisi ile kaplama yiizeyini agindiran siilfat
ve vanadat tuzlarinin olusumuna neden olurlar [14].
Sicak korozyon da tipki CMAS gibi catlaklardan
sizarak TBK’lara zarar veren, yiiksek sicakliklarda
meydana gelen bir korozyon tiiriidiir. Sicak
korozyonda, vanadyum penta oksit (V20s) ve
sodyum siilfat (Na;SO4) tuzlart eriyip seramik
katmandaki YSZ ile reaksiyona girer ve YVOs gibi
korozyon {irlinleri olusturarak kaplamada hasara
neden olur. Y baglandigindan dolayi, istenen fazda
olan (t)-ZrOz'nin (m)-ZrO2'ye geg¢isine yol agabilir,
bu da YSZ’nin eksikliklerinde bahsedilen hacim
genlesmesine sebebiyet verebilir [15].  Sicak
korozyona kars1 alinabilecek en iyi 6nlem catlaksiz
yiizey elde etmektir. Termal bariyer kaplamalarda

cevrim sicakliklarinin gittikce artmasi sebebiyle
sicak korozyon daha etkili olmaktadir ve onlem
almak icin c¢alismalar gelistirilmektedir. Yiiksek
kirilma tokluguna sahip TBK’larda sicak korozyonu
direncinin daha yiiksek oldugu goriilmiistiir [16].

Son yillarda TBK’larda EPD kullaniminda nano
tozlara odaklanilmis olup agirlikli olarak seramik
katman YSZ ile bazen de YSZ-Aliimina
kompozitiyle iiretilmis, mikro yap1 ve termal sok
dayanimina bakilmstir [17].

Abbas vd. standart bir TBK {izerine YSZ nano
tozunu biriktirmis olup yiizey modifikasyonu i¢in
lazer islemleri  yapmuslardir.  Elektroforetik
biriktirme (EPD) islemi, 10 g/L YSZ kati
konsantrasyonu ile 5 dakikada 40 V optimum
kaplama  parametrelerinde  YSZ  numuneleri
ilizerinde gerceklestirilmistir. EPD
slispansiyonu, %5 mol YSZ tozu ve 5 g/l iyot etanol
icinde ¢Oziicti olarak %1 ve %2.5 asetik asit ilave
edilerek hazirlanmistir. Kaplama geleneksel bir
TBK iizerine yapilacagi ve bu kaplamalarin elektrik
gecirmemesinden dolay:r arastirmacilar numunenin
disina magnetron sputtering ile Pt kaplayip daha
sonra EPD islemini gergeklestirmislerdir. Bundan
sonra, numuneler 24 saat oda sicakliginda
kurutulmustur ve ardindan 2 saat 1200 °C 'de bir
vakum firininda sinterleme islemi yapilmistir. Daha
sonra karakterizasyon islemleri yapilarak analiz
edilmistir. Analiz sonucunda porozitesi diisiik,
yogun, c¢atlaksiz termal bariyer kaplama tiretilmistir
[18].

Wu vd. yiiksek ve degisken (1178-1223 °C)
sicakliklarda bir kutu firin ile 8 saat boyunca CMAS
tuzlarmin etkisi ile camsi eriyik korozyonuna

ugramis geleneksel (YSZ) termal bariyer
kaplamalarin sinterleme dayanimlarinin
mikroyapisal ozellikleri incelemislerdir.

Karakterizasyon icin XRD ve EDS ve FESEM
kullanmiglardir.  CMAS  uygulamadan  once
mikroyap1 incelendiginde, geleneksel TBK’nin
YSZ katmaninda katman-katman lamel ancak
bosluklar igeren bir yap1 gozlemlenirken,
sinterlenmis  YSZ numunesinde XRD ile
bakildiginda toz halindeki YSZ kaplamalarda
oldugu gibi t'-ZrO; faz1 gdzlemlenmis olup kesitten
FESEM ile bakildiginda geleneksel YSZ katmanina
gore daha az katmanlar arasi bosluklar ve daha az
tam erimemis YSZ gruplanmalar1 bildirilmistir.
Numunenin seramik katmanmin alt boliimlerinde
Aliminyum (Al) ve Kalsiyum (Ca)’nin yogun
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oldugu yerlerde anortit olusumu goézlemlenmistir
[19].

Bu c¢alismanin amaci; uygun maliyetli EPD
yontemi ile nano-YSZ kaplama iireterek, APS
yontemi ile iretilmis YSZ seramik kaplamanin
ylizeyini iyilestirmek, izotermal CMAS ve
izotermal sicak korozyon testleri sonucunda YSZ
performansini tyilestirmek ve literatiire
kazandirmaktir.

1. MATERYAL VE YONTEM
Kaplamalarin Uretilmesi

Calisma kapsaminda, atmosferik plazma spray
kaplama ile iiretilen YSZ kaplama {izerine -nano-
YSZ tozlar1 EPD yontemi ile biriktirilmistir.
Calismada izlenilen is akis semasi Sekil 1’de
verilmistir.

1)

| : " " <
(| in tedarik |

GELENEKSEL
TBK
URETIMI

ksel TBK par inin belirl

Bag katman ve seramik katmanin iiretilmesi

Karakterizasyon islemlerinin gergeklestirilmesi

EPD ILE
SERAMIK EK
KATMAN
URETIMI

[ Nano-YSZ tozunun tedarik edilmesi

I EPD iglem parametrelerinin belirlenmesi

[EPD isleminin gercekiestirilmesi

[ EPD numunesinin sinterlenmesi

3)

Yiizey purizliliigu sleumii

CMAS ve sicak korozyon testlerinin
erceklestiriimesi

ITaramall Elektron Mikroskobu (SEM)
ile ylizey mikro yapi analizi

KOROZYON |}
KARAKTERI-
ZASYONU

X igini difraksiyonu (XRD) ile faz analizi

Enerji Dagilimh Spektroskopi (EDS)
ile Element analizi

4)
SONUGLAR
VE
KIYASLAMA

Sekil 1. Is akis semasi

Termal bariyer kaplama Oncesi metalik
malzemenin ylizey temizligi ve pirizliligiiniin
artirnlmasi1 i¢in kumlama islemi uygulanmistir.
Ticari olarak tedarik edilen Amdry 997 (MCrAlY)
tozu DJ2700 yiiksek hizli oksi yakit (HVOF)
tabancast ile 25 mm x 4 mm’lik AISI 316L
paslanmaz ¢elik altlik iizerine kaplanmistir. Tablo
1’ de HVOF kaplama parametreleri verilmektedir.
Bag katman tizerine ticari bir toz olan Metco 204 NS
YSZ (ZrO, 8Y203) atmosferik plazma spray
yontemi ile  kaplanmistir.  APS  kaplama
parametreleri Tablo 2’de verilmektedir.
Kaplamalarin iiretimin de doner tabla iizerine
oturtulan paslanmaz ¢elik althiklara 75 mm

mesafeden Metco 9MBM tabanca ile ¢oklu paso

atilmastir.
Tablo 1. HVOF Uretim Parametreleri

Toz besleme miktari(gr/dk) 10
Piiskiirtme uzakligi (mm) 250
Propan akis hizi (Scth) 40
Oksijen akig hiz1 (Scth) 24
Hava akis hizi (Scth) 50
Déner tabla hizi (Hz) 50
Sprey acis1 (°) 90

Tablo 2. APS Uretim Parametreleri

Akim (A) 500
Piiskiirtme uzakligi (mm) 65
Birincil gaz akis hizi, Ar (scth) 90
Ikincil gaz akis hiz1, Hy (scfh) 15
Tastyici gaz akis hizi, Ar (scfh) 13.5
Doner tabla hiz1 (Hz) 40

A. Nano-YSZ kaplamalarin tiretilmesi

APS YSZ kaplamalarndan dolay1 dogrudan EPD
kaplama yapilamaz. Bu nedenle, EPD isleminin
gerceklestirilebilmesi  i¢in  geleneksel TBK
numunelerinin ylizeyinin aktiflestirilmesi
gerekmektedir. APS YSZ’lerin yiizeyi spattring
yontemi ile Quarum QI50R S (Hollanda)
Magnetron cihazi kullanilarak 60 saniye yaklasik 80
nm kalinliginda Altin (Au) ile kaplanmistir.

Altin kaplama sonrasinda ylizeyin aktiflesip
aktiflesmedigi multimetre yardimiyla kontrol
edilmistir. Tedarik edilen nano-YSZ tozu terazide
tartilarak, behere yerlestirilmis 50 mL isopropil
alkol (Merck> 9%99.8) ortamina agirlikca 10 g/L
ilave edilmistir. Hemen ardindan Kkarisimin
icerisindeki iyon hareketliligini artirmak igin
agirlikg¢a 0.5 g/L iyot ilave edilmistir. Olusturulan
¢ozelti sonikator (Cole Parmer Model CV334,
A.B.D.) cihaz1 ile 30 dakika karistirllmistir.
Sonikatordeki ¢ozelti ve deney diizenegi Sekil 2°de
gosterilmistir. EPD i¢in 99.95% saflikta, tanecik
boyutu 30 nm YSZ nano tozu (Nanografi) tedarik
edilmistir. EPD islem parametreleri Tablo 3’te
verilmistir.

Tablo 3. EPD islem parametreleri

Toplam toz besleme miktari (g/L) 10
Ilave edilen iyot miktar1 (g/L) 0.5
Biriktirme i¢in kullanilan enerji (V) | 60
Biriktirme siiresi (dk) 6
Elektrotlar aras1 mesafe (cm) 1
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Sekil 2. a) Nano-YSZ ¢ozelti hazirlama b) Elektroforetik

kaplama deney diizenegi

EPD kaplamalarin tiretiminde ylizeyi
aktiflestirilen APS YSZ kaplamas1 katot olarak
AISI 316L paslanmaz ¢elik numune ise anot olarak
kullanilmigtir. EPD yontemi 60 V elektrik verebilen
AA TECH ADC-3306D (A.B.D.) gii¢ kaynagi ile
yapilmistir.  EPD  yonteminde elektrotlar arasi
mesafe 1 cm olarak alinmistir. Elektrotlara giic
kaynagindan elektrik verildigi anda anot ve katot
hazirlanmis numuneye daldirilmis ve Sekil 3’te
goriilen diizenekte 6 dakika bekletilmistir. Daha

sonra alinan numune 3 saat agik havada
kurutulmugtur. Kurutulan numuneler yiiksek
sicaklik kutu firminda 900 °C’de 3 saat
sinterlenmistir.

B. Karakterizasyon islemleri

Uretilen nano-YSZ ile geleneksel TBK

numunesinin yiizey piriizligii (Ra degeri), TBK
Mahr MarSurf PS1 (Almanya) piiriizlilik 6lgtim
cihazi araciligi ile ylizeyin rastgele alman 3 farkl
noktasindan Ol¢lilmiis ve sonuglarin ortalamasi
almmustir. Izotermal CMAS korozyon testi igin 10
mg/cm?’lik Ca-Mg-Al-Si tuzlar1 numune yiizeyine
serilerek 1050 *C’de yiiksek sicaklik firminda 6 saat
tutulmustur. Sicaklik korozyonu testi korozif etkiyi
olusturacak agirlikca %50 NaxSOs tuzu ve
agirlikca %50 V205 tuzundan meydana gelen
karistm hazirlanmistir. Izotermal sicak korozyon
omiir testi i¢in 10 mg/cm? oraninda V20s-Na;SO4
tuzlari tartildiktan sonra numune ylizeyine Sekil 3
‘te gorildigl gibi siirlilerek 1050 °C’de yiiksek
sicaklik firminda 6 saat tutulmustur. Uretilen
kaplamalarin ylizey ve kesit yapilart yiiksek
¢cOziinlirliklii alan emisyonlu taramali elektron
mikroskobu (Thermo Scientific Apreo 2S, A.B.D.)
ile incelenmistir. Izotermal déngii testleri dncesi ve
sonrasindaki kaplamalarin mikro yapilari, porozitesi
taramal1 elektron mikroskobu ile incelenmis, Enerji
Dagilim Spektroskopisi (EDS) analizi ve XRD ile
faz analizi alinmistir.

Sekil 3. Korozif etkiyi olusturacak tuz karigiminin
hazirlanmasi

Sekil 3’ten de goriilecegi gibi gember bi¢cimindeki
numuneler, hassas bi¢imde kesilerek dorde
bolinmiistiir.

1. BULGULAR

I.  XRD Bulgular

Sekil 4°te goriildiigii tizere tiim XRD bilgileri tek
grafikte verilmistir. YSZ tozlarina ait XRD
sonuglarina bakildiginda Tetragonal (t) ZrO: ve
monoklinik (m) ZrO,, olmak iizere iki faz vardir.
Monoklinik faz miktar1 tetragonal fazdan ¢ok daha
azdir. TBK uygulamalarima uygun, istenen faz t
fazidir. APS YSZ kaplamalarin XRD sonuglarina
bakildiginda Plazma piskiirtmeden sonra YSZ'de
faz donilistimi olmamistir. Toza benzer sekilde, m
fazindaki ZrO; tepelerinin diisiik yogunluklara
sahip oldugu goriilmektedir. Monoklinik ve
tetragonal fazlar iceren bolgelerin kimyasal bilesimi
EPD ile homojen hale getirilmistir. Itriyum iceren
tetragonal faz, itriyum icermeyen monoklinik faz ile
reaksiyona girer. Monoklinik fazlar, plazma
plskiirtme gibi igslemler sonrasinda hizli soguma
etkisiyle tetragonal fazlara doniismektedir. Sicak
korozyon testlerinden sonra kaplama yiizeyinin faz
yapisi oldukca farkli hale gelmistir. Diigiik erime
noktasina (690 °C) sahip olan V20s, Na;SO4'ten
(884 °C) once kaplamaya niifuz ederek Y ile
reaksiyona girmis ve YVOs korozyon iirliniini
olusturmustur. Ancak sik stk TBK sicak korozyon
uygulamalarinda goriinen, ylizeyde korozyon
tuzlarinin dagilmasi sonucu olusan NaV>Os tespit
normal degerlerin oldukg¢a altinda tespit edilmistir.

Diisiik piiriizlii, yogun nano-YSZ kapl yeni
ylizey, korozyon tuzlarinin kaplamaya az miktarda
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niifuz etmesine neden olmus, APS YSZ

kaplamalarda oldugu gibi diplere daha fazla niifuz XRD sonuglarina gore faz degisimleri agirlikl
etmesine engel olmustur. CMAS korozyonu olarak sicak korozyonda meydana gelmistir.
sonrasinda az miktarda CaAl2Si2Os ve CaSiOs

kristallerinin ~ olustugu  bulunmustur.  Bunlar,

kaplamanin enine kesitindeki cam yapilarin

kalintilar1 olsa da nano-Y SZ niifuziyetlerini oldukca

yavaglatmigtir.  Ancak sekilden de anlasilacagi

iizere agirlikli olarak faz analizinde m-ZrO; ve t-

ZrO; fazlar1 gozlemlenmektedir.

3 o YmzZo, —— Sicak kor.
-; OO, —— CMAS Kkor|
E vy oYVO, |__FEPDYSZ

3 ZNav20; | ApSYSZ

Intensity (a.u)

|
[ I JAA A

10 20 30 40 50 60 70 80 90
Pos. [2Theta-"]

Sekil 4. XRD grafigi (Sicak korozyon (yesil), CMAS (mavi), nano-YSZ (kirmizi), APS YSZ (siyah)

ii.  Mikro Yapi Incelemeleri Sekil 5°te iiretilmis geleneksel TBK numunesinin
Kiyaslamak igin geleneksel TBK numunesine ek ve EPD nano-YSZ TBK numunesinin kesit SEM
olarak EPD numunesinin kesit SEM fotograflarinin ~ goriintiisii gosterilmistir.
alinmas gereklidir.

Sekil 5. a) Geleneksel TBK kesit SEM gériintiisii b) EPD nano-YSZ TBK kesit SEM goriintiisii
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Sekil 5 a)’da geleneksel TBK Kkesit SEM
goriintlisiinde ve Sekil 5 b)’de EPD nano-YSZ TBK
kesit SEM goriintiisiinde goriildigii tizere NiCrAlY
Bag katman kalinligr 75 +£10 pm degerinde iken
APS YSZ katmani kalinhigi 250 +15 pm
degerindedir. Calismada kalin APS YSZ
katmaninin iizerine olduk¢a ince 20 +5 um
kalinliginda nano-YSZ kaplanmistir. Bag katman
istendigi gibi yogun olarak kaplanmigtir ve
katmanlar arasi siirekli yapigsmay1 saglamaktadir.
APS YSZ katmaniyla, bag katman arasinda
istendigi gibi ince bir TGO gelisimi gozlendiginden
dolayr oksidasyon hasart minimum seviyede
tutulmustur. Net bir sekilde APS ile kaplanmis YSZ
st katmandaki i¢ ve dis catlaklar, poroziteler
goriilmektedir. Yiksek porozite kaplamalarin
mekanik ozelliklerini zayiflatmaktadir. APS islemi
sirasinda yeterince erimemis toz parcaciklarinin st
liste binmesi ve plazma tabancasindan ugus
sirasinda ortamda bulunan toz vb. pargaciklar
tarafindan gozenekler olusmustur. I¢ catlaklarin
olusum sebebi ise, ist iiste binen catlaklarin

biiziilmesidir. Sekil 5 a)’ya kiyasla Sekil 5 b)’de
EPD katmaninda catlak ve porozite sayist oldukca
azdir. Sekil 5 b)’de APS YSZ katman ile EPD
katman arasinda goriinen kiigiik beyaz tanecikler ise
sinterleme sonucu biiyiik bircogu kaybolan, az
derecede kalan Au tanecikleridir. Hem APS YSZ
katmanda hem de EPD katmanda c¢izgi halinde
goriinen kisimlar verimli splatlardir. Verimli
splatlarin oldugu yerde avantaj olarak sekilden de
anlasilabilecegi gibi herhangi bir piiriizlilik
meydana gelmemistir. EPD katman kalinliginin
ince istenmesinin sebebi geleneksel TBK ’ya kiyasla
ciddi derecede kalin bir kaplama yapilmamasinin
istenmesidir. Dolayisiyla biriktirme stiresi literatiir
uygulamalarindakine yakin olan 6 dakika olarak
tercih edilmistir [20], [21]. Ayrica kisa siireli
kaplama siiresi farkli parametre degisiklikleri
denemelerine de olanak saglamistir. Ornegin, 30 V
denenmis, 60 V’a kiyasla yetersiz kaplama oldugu
gorilmustir.

- = -__\.
Buyik catlaklar

Sekil 6. a) APS YSZ yiizey SEM goriintiisii, b) EPD nano-YSZ TBK yiizey FESEM goriintiisii
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Element Atomic Welght
o Concentration = Concentration
Parcentage Percentage

20.18 4956

64.09 2832

1572 2212

Sekil 7. APS YSZ sicaklik korozyonu SEM goriintiisii

Sekil 6 a)’da APS YSZ yiizey SEM goriintiisii
verilmigtir. Sekil 6 b)’de EPD nano-YSZ TBK
ylizey FESEM goriintiisii verilmistir. Sekil 7°de
APS YSZ sicaklik korozyonu SEM goriintiisii
verilmig, Sekil 8 a)’da sicak korozyon EPD nano-
YSZ TBK yilizey FESEM goriintiisii verilmistir.
CMAS EPD nano-YSZ TBK yiizey FESEM
goriintlisli verilmigtir. Sekil 8 b)’de CMAS EPD
nano-YSZ TBK ylizey FESEM goriintisi
verilmistir.

Sekil 7°de deniz kestanesi ve kristal gubuk yapiya
sahip formuna benzeyen korozyon {iriinlerini
gostermektedir. Bu iirtinler, APS YSZ kaplamalarda
sicak korozyon testlerinden sonra yiizeyde siklikla
kaplamanin ylizeyinde YVOgs (kristal ¢ubuk) ve
Na2O (deniz kestanesine benzeyen)’dir. Sicak
korozyonu testinden sonra yiizeyin pliriizliiligtiniin
arttig1 gézlemlenmektedir.

Sekil 8. a) Sicak korozyon EPD nano-YSZ TBK yiizey
FESEM goriintiisii, b)) CMAS EPD nano-YSZ TBK yiizey
FESEM goriintiisii

Sekil 6-8’de mikro yapilar gosterilmistir. Sekil 6
a)’da yiizeyde ¢ok sayida porozite, ag haline gelmis
mikro ¢atlaklar, erimemis tozlar ve yiizeye yapisan
havadan yabanci nesneler vardir. Plazma
iyonlasmasi ile erimis olan toz pargaciklari yiizeye
carptiginda dagilir ve hizla sogur. Hizli soguma
biiziilmeye sebebiyet verdiginden dolay1 catlaklar
olusmustur. Sekil 6 b)’de de goriildigii gibi APS-
YSZ vyilizeyindeki piiriizli, yiiksek poroziteli ve
kilcal ¢atlakli yap1i, EPD nano-YSZ yiizeyli
tabakada kaybolmustur. Azalan ylizey piiriizliligii,
daha az oksijen temas bdlgesini gostermektedir ve
ist kaplama ile bag kaplamasi arasindaki arayiiz
oksidasyonunu azalmaktadir. EPD nano-YSZ’de
biiyiik ¢atlaklar olusmustur. Bu gatlaklar sinterleme
sebebiyle biiylimiis ancak ylizeydeki piiriizliiliik ve
yiksek porozite kalmamustir. Siirekli yapiya sahip
adaciklar olusmustur. Sicak korozyon EPD nano-
YSZ TBK yilizey goriintiisiinde (bkz. Sekil 8 a))
V20s5-Na2SO;4 tuzlarinin nano-YSZ ile reaksiyona
girerek kristallestigi, korozyon iiriinii olusturdugu
ve kiiciik porozitelere neden oldugu goriilmiistiir.

378



Uluslararast Ileri Doga Bilimleri ve Miihendislik Aragtirmalar: Dergisi

Tipki APS YSZ’de oldugu gibi VOs olusumu
gbzlemlenirken, Na20 olusumu
gozlemlenmemistir. Yiizeyde kii¢iik poroziteler
olugsmustur. Ancak c¢atlak olusumlari meydana
gelmemistir. Az ¢atlak olusumlu, yogun bir yiizeyin
olusturulmas1 yiizey alanini kiictiltmistiir bu da
geleneksel TBK’ya kiyasla sicak korozyon
dayaniminin yiiksek oldugunu gosterir. CMAS EPD
nano-YSZ TBK ylizey goriintiisiinde (bkz. Sekil 8
b)), CMAS’in gatlaklardan niifuz ettigini ancak,
catlaklarda bulunan nano-YSZ ile reaksiyona
girdiginde durduruldugu goriilmiistiir. Ayrica alt
katmanda APS YSZ’nin bulunmast CMAS
niifuziyetini minimuma distirmistir. CMAS
herhangi bir piiriizliiliige yol agmamustir.

APS YSZ seramik katmanli geleneksel TBK ve
EPD ile tretilmis nano-YSZ ek seramik katmanli

TBK numunelerinin = Olglimleri  Tablo 4’te
verilmistir.
Tablo 4. Yiizey piiriizliiligi tablosu
Numune Olgiimler (um)
Isimleri 1 2 3 Ortalama
APS YSZ 7.68 7.828 7.696 7.735
EPD nano-YSZ | 6.55 5.628 5.956 6.0447

Tablo 4’te de goriildiigii iizere, EPD nano-
Y SZ’nin yiizey piriizliliigi degerleri APS YSZ’ye
kiyasla %28’lik bir azalma olmustur. Diger bir
deyisle nano kaplama sonrasinda daha diisiik
poroziteli yogun bir ylizey elde edilmistir. EPD
nano-YSZ’nin yiizeyinin APS YSZ’ye kiyasla ¢ok
daha homojen ve piiriizliliigliniin diisiik oldugu
gozlemlenmistir.

iii. EDS Analizi

APS YSZ EDS analizi Sekil 9 a)’da, EPD nano-
YSZ EDS Analizi Sekil 9 b)’de, CMAS EPD nano-
YSZ EDS analizi Sekil 9 ¢)’de, sicak korozyon EPD
nano-YSZ EDS analizi Sekil 9 d)’de verilmistir.

Sekil 9 a)’daki EDS analizinde agirlikli olarak Zr
ve Y oldugu goriilmektedir. EDS analizi, TBK'lerin
bag katmana olabilecek niifuziyetlere kars1 diflizyon
hiz1 penetrasyon derinligini anlamak i¢in, TGO
tizerine uygulanmistir. Sekil 9 b)’deki EDS
analizine gore olmasi gerektigi gibi agirlikli olarak
Zr, Y elementleri saptanmistir. Minimal miktarda O
saptanmast  oksidasyonun  kiiciik derecelerde
oldugunu gostermektedir. Sekil 9 c¢)’de CMAS
niifuziyeti ile Ca, Mg, Al, Si tozlarindan agirliklh
olarak Ca, Si, ve Al tozlarinin element analizinde

tespiti yapilmistir. Mg harici CMAS tuzlarinin
yogun olmasi1 reaksiyona girmediklerini ve
kaplamanin iyi bir CMAS dayanimi sagladigini
gostermektedir. Azalan Mg miktarina gore, eriyerek
niifuziyet gosteren CMAS, ZrO> spinel (MgAl>O4)
olusumuna neden olarak termal dongiiler sirasinda

catlak  olusumuna neden  olmus  olarak
goriinmektedir. O miktarinin diisme sebebi O’nun
reaksiyona girmesi ve oksidasyonda artig

olusturmasidir. izotermal omiir testi oldugu icin
oksidasyonda artig olmasi normaldir. Daha yogun
kaplanmis yiizeyden dolayi CMAS’m sebebiyet
verdigi camsi eriyik korozyonunun bag katmana
difiizyonu diisiik olarak gézlemlenmistir.

Sekil 9 d)’de V, Na, tuzlarina ¢k olarak C’nin
oldugu da goriilmektedir. Erimis tuzlar, kaplama
yapisindaki  gbézenek, c¢atlak gibi bosluklari
kullanarak kaplamanin i¢ine niifuz etmektedir. EPD
kaplama niifuziyeti literatiirdeki caligmalara kiyasla
yavaslatmis olsa da tam anlamiyla durduramamustir.
O miktarinin azalmasina gore sicak korozyonda
meydana gelen oksidasyon CMAS’takine gore daha
az oranda olmustur. Zara benzeyen korozyon iirlinii
YVO4 olusumu sebebiyle Sekil 9 b)’ye gore Sekil 9
d)’de Y miktarinda diisiis gozlemlenmistir.
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Sekil 9. a). APS YSZ EDS analizi, b) EPD nano-YSZ EDS
analizi,
c) CMAS EPD nano-YSZ EDS analizi, d) Sicak korozyon
EPD nano-YSZ EDS analizi

379



Uluslararast Ileri Doga Bilimleri ve Miihendislik Aragtirmalar: Dergisi

IV. TARTISMA

Sekil 5 b)’de gorildiigi gibi EPD kaplamanin
kesit boyunca esit durumda bulunmamaktadir.
Bunun sebebi APS YSZ iizerine ger¢eklestirilen Au
kaplamanin kaplama boyunca esit olmamasidir.
Yani EPD kaplanan yilizeyin bazi yerleri diger
yerlerden daha fazla aktif oldugu icin daha fazla
kaplanirken diger boliimlerde kaplama kalinligi
yetersiz kalmaktadir. EPD uygulamalariin gelisimi
icin gelecek calismalarda Au kaplama parametre
optimizasyonu yapilmasi, zaten iyi olan yiizey
puriizliiliigiini daha da iyi yapacaktir.

Nano-YSZ  EPD  kaplama  yapilabildigi
goriilmiistiir. Literatiirde nano kompozit EPD
kaplamalarin yapilabildigi goriilmiistiir. YSZ’nin
eksikliklerini kapatmak icin agirlikca diisiik
oranlarda Al203 ilavesi kaplamanin sertligini
artirabilir. Nano-YSZ’ye diisiik oranda TiO> ilavesi
ile CMAS c¢ekirdeklenmesi  hizlandirilarak,
niifuziyeti yavaslatilabilir.

Sekil 6 b)’de gorildigi gibi, Nano-YSZ EPD
katmaninda yilizey pirizliligi olduk¢a iyi
derecelere getirilmis olsa da catlak olusumlar
bliytimiistiir. Sicaklik iceren herhangi bir islem

ve siiresi optimize edilmelidir. Kisa sinterleme
siresi EPD katmaninda tam olarak erimeyen
taneciklerin olugsmasina sebebiyet verebilirken,
fazla uzun tutulmasi altlik malzeme oksidasyonuna
yol acabilir. Bu dogrultuda, oksidasyon direnci
ylksek Inconel grubu altlik malzeme kullaniminin
tercih edilmesi Onerilmektedir. Catlak olusumu,
sinterleme haricinde deney diizeneginin dogru
olusturulmasi ve sinterleme oncesi kuruma siiresine
baglidir. Kuruma siiresi i¢in literatiirde 1-3-6-24
saat ve oda sicakligi tercihleri vardir. Gelecek
caligmalarda kuruma siiresi optimizasyonu iizerine
caligilabilir.

EDS haritalama sonuglarina gore, Al, Si ve Ca
acisindan zengin, degisen bilesimlere sahip ti¢ farkli
faz vardir. EDS haritalama calismasinda yeterli
miktarlarda Mg tespit edilmemesine ragmen,
kaplama kesitinde sicak korozyon iiriinleri Na ve V
tanimlanabilir. EDS ve XRD sonuglarina gore,
gosterildigi gibi, V ve Na bakimindan zengin kristal
fazlar vardir.

V. SONUCLAR

(Calisma sonucunda EPD yontemi ile amaglandigi
gibi APS YSZ’nin yogun mikro yap1 6zelligine

catlak boyutunu biiyiiltebilir. EPD’de kullanilan
cozelti igerisinde baglayict ilavesi yapilmasinin
catlak  olusumlarmi  sifira  yaklastiracagina
inanilmaktadir.

Sekil 8 a)’da goriildiigii gibi sicak korozyon
driinleri olusumu, literatiirdeki geleneksel TBK
Uygulamalarina kiyasla yavaslatilmis olsa da daha
da iyilestirilebilmesi miimkiindiir. EPD
uygulamalarinda  sicak  korozyon  direnimi
literatiirde oldukg¢a az ¢alisilmistir. EPD dis1 yiizey
sicak  korozyonu ¢alismalarindan  parametre
optimizasyonu yapilmig bir lazer yiizey islemi ile
tyilestirilebilir veya korozif tuzlar ile reaksiyona
girerek kaplama hasarini azaltan bir malzeme ile

nano kompozit olusturulabilir ancak segilen
malzeme ile katman malzemeleri arasinda termal
genlesme katsayist uyumu olmasma dikkat

edilmelidir.Sekil 8 b)’de CMAS’in niifuziyetinin
erken durdurulmasinin bir sebebi Sekil 12’den de
anlasilacagr gibi CMAS’m yeterince erimemesi
gosterilebilir. Bu sebeple 1050 “C 6 saat izotermal
dongli testinde CMAS niifuziyeti yetersiz
goriilebilir.

EPD nano-YSZ katmam yiizey pirizliligi
degerlerinin iyilestirilmesi i¢in sinterleme sicakligi

sahip, diislik piiriizliilliige sahip, ancak ¢atlakli ince
ilave bir seramik nano-YSZ katmani tiretilmistir.

Nano YSZ kaplama iretimi ile APS YSZ
kaplamanin yiizey piurizliligi %28 oraninda
azalmistir.

Nano YSZ kaplama, korozyon tuzlarimin alt
kistmlara dogru nufiis etmesini yavaslatmistir.
CMAS testinde XRD sonuglarina gére APS YSZ
uygulamalarina kiyasla az miktarda spinel
(MgAIl20O4) olusumu gozlemlenmis, Ca, Al, Si
elementlerinin reaksiyona girmek miktarmin az
oldugu goriilmiistir. Nano-YSZ katmaninda
goriinen catlaklara ragmen, nano YSZ’nin ilave bir
katman olmasi dolayisiyla nano boyutlu YSZ ile
dolmus ve CMAS niifuziyeti yavaslatilmistir.

Sicak korozyon testinde ise nano-YSZ SEM
goriintiisiinde APS YSZ’nin aksine, Na2O korozyon
irlinii olusumu goriinmemektedir. Nano-YSZ’de
sicak korozyon sonrasi porozitenin arttig1 ve YVO4
korozyon iirliniiniin olustugu gorilmiistiir.

Yiizeyde olusan catlaklar1 ve YSZ’nin diger eksik
yonlerini iyilestirmek i¢in farkli nano tozlarin
kullanim1 ile nano kompozit seramik katmanlarin
tiretilmesi Onerilmistir.
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