MCTrALlY Icerikli Bag Kaplamaya Sahip Termal Bariyer
Kaplamalarin (TBCs) Mikroyapisal Ozelliklerinin ve Izotermal

Oksidasyon Davramisinin incelenmesi
Investigation of Microstructural Properties and Isothermal Oxidation Behavior of
Thermal Barrier Coatings (TBCs) with MCrAlY Bond Coat

Onemli noktalar (Highlights)
* NiCrAlY ve YSZ kaplamalarin basarili bir sekilde iiretilmesi (Successful deposition of NiCrAlY and YSZ coatings)

% Zamana bagh olarak bag/iist kaplamada TGO yapisuun artis géstermesi (Time dependent increase in the growth
of TGO layer in between the bond coat and the top coat)

« TBC sisteminin kaplama arayiizeyinde hasar olusmamas: (Absence of failure in the interface of the TBC system)
Grafik Ozet (Graphical Abstract)

Metalik ve seramik bag kaplama arayiizey yapisinda olugan oksit yapilarimin karakteristik ozellikleri yiiksek sicaklik
stirecinde zamana baglh degisimleri incelenmistir. (The time dependent changes in the characteristic properties of the
oxide structures forming between the metallic and ceramic top coat layers were investigated).

Sekil. TBC sistemine ait SEM mikroyap gruntusii/Figu re. SEM microstructural image of the
TBC system

Amag (Aim)

Oksidasyon siiregleri neticesinde TBC sisteminin kaplama arayiizeylerinde olusan hasarlarin tespit edilmesi
malzemenin mikroyapisal Ve yiizey ozelliklerine olan etkisinin incelenmesidir. | The failures emerging after the
oxidation process on the interfaces of the TBC system were determined and their effect on the microstructural and
surface properties were investigated.

Tasarum ve Yontem (Design & Methodology)

Deneyde, 25.4 mm ¢apindaki, 4 mm kalinliginda disk seklinde Ni-esasli Inconel 718 numuneler kullaniimigtir. | During
the experimental works, disc shaped Ni-based Inconel 718 superalloy substrates which were 25.4 mm in diameter and
4 mm in thickness.

Ozgiinliik (Originality)
TBC sisteminin kaplama arayiizeylerinde ya da diger bélgelerinde herhangi bir ayrilma, kalkma ya da pullanma

hasar olusumu meydana gelmemistir. | No debonding, spallation or scaling off failure was observed on the coating
interfaces or other regions of the TBC system.

Bulgular (Findings)
Artan oksidasyon siirecine bagh olarak bag/iist kaplama arayiizeyinde olusan TGO yapisinin biiyiime gésterdigi ve

kalinhginin arttigi gozlemlenmigtir. / The TGO structure forming on the BC/TC interface of the coating was found to
grow with increasing TGO thickness with increasing oxidation period.

Sonuc¢ (Conclusion)

Yiiksek sicaklik oksidasyon islemleri sonucunda, bag kaplamadan yiizeye difiize olan Al, Ni ve Cr elementlerinin YSZ
kaplama tabakasindan penetre olan oksijen molekiilleriyle birlikte iist ile bag kaplama arayiizeyinde TGO tabakasini
meydana getirdigi gozlemlenmistir. | As a result of the high temperature oxidation processes, the elements such as Al,
Ni and Cr diffusing from the bond coat towards the surface were found to form the TGO layer by reacting with oxygen
molecules penetrating through the YSZ coating towards the BC/TC interface.

Etik Standartlarin Beyani (Declaration of Ethical Standards)

Bu makalenin yazar: ¢alismalarinda kullandiklar materyal ve yontemlerin etik kurul izni ve/veya yasal-ézel bir izin
gerektirmedigini beyan eder. | The author of this article declare that the materials and methods used in this study do
not require ethical committee permission and/or legal-special permission.
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oz

Termal bariyer kaplamalar (TBCs), havacilik ve endiistriyel gaz tiirbin motorlarinin sabit ve hareketli pargalarini gevresel olumsuz
etkilerden korumak amaciyla kullanilan yiiksek sicaklikta calisan koruyucu kaplamalardir. TBC sisteminde, servis siiresince
olusabilecek oksidasyon ve korozyon gibi ana hasar olusum mekanizmalarina kargit koruma saglamasi amaciyla kullanilan altlik
malzeme, metalik bag ve seramik {ist kaplama malzemeleri kullanim kosullari altinda TBC sisteminin émriinii belirleyen ana
unsurlardir. Bu ¢alismada, NiCrAlY igerikli metalik bag kaplama ve yitriya ile stabilize edilmis zirkonya (YSZ) igerigine sahip
kaplamalar atmosferik plazma sprey (APS) kaplama yéntemi kullamlarak iiretilmistir. Uretilen TBC sistemi 1150 °C sicaklik ve
5, 25 ve 50 saatlik zaman siireclerinde izotermal oksidasyon testlerine maruz birakilmigtir. Mikroyapisal degisimlerin
belirlenebilmesi amaciyla yiliksek sicaklik firin testleri Oncesi ve sonrasinda taramali elektron mikroskopu (SEM) analizi
gerceklestirilmistir. Metalik bag ve seramik iist kaplama arayiizey yapisinda olusan oksit yapilarinin karakteristik 6zellikleri yliksek
sicaklik siirecinde zamana bagli degisimleri ayrintili olarak incelenmis ve degerlendirilmistir. Oksidasyon siirecine bagli olarak
metalik bag ve seramik {ist kaplama arayiizeyinde 1sil olarak biiyiiyen oksit tabakasi (TGO) yapisinin olusum gosterdigi ve artan
oksidasyon siirecine bagli olan bu tabakanin parabolik olarak biiylime gdsterdigi goriilmiistiir. TGO tabakasinin igeriginin ve
biiyiime davranisinin yiizeyden arayiizeye difiize olan oksijen disinda bag kaplamada yer alan alasim elementlerine bagli degisim
gosterdigi tespit edilmistir.

Anahtar Kelimeler: Izotermal oksidasyon, atmosferik plazma sprey (APS), NiCrAlY, yitriya ile stabilize edilmis zirkonya

(YSZ), termal bariyer kaplama (TBC).

Investigation of Microstructural Properties and
Isothermal Oxidation Behavior of Thermal Barrier
Coatings (TBCs) with MCrAlY Bond Coat

ABSTRACT

Thermal barrier coatings (TBCs) are advanced protective coatings operating at elevated temperatures used to protect the fixed and
movable parts of aero-engines and industrial gas turbine engines from environmental adverse effects. In the TBC system, the
substrate material, metallic bonding and ceramic top coat materials used to protect against the major damage formation mechanisms
such as oxidation and corrosion that may occur during service are the main elements that determine the life of the TBC system
under usage conditions. In this study, NiCrAlY containing a metallic bonding coat and yttria stabilized zirconia (YSZ) coating
were produced using atmospheric plasma spray (APS) coating method. The TBC system produced was subjected to isothermal
oxidation tests at 1150 °C and at 5, 25 and 50 hours of time period. Scanning electron microscope (SEM) analysis was conducted
before and after high temperature furnace tests in order to determine microstructural changes. The changes in the characteristics of
the oxide structures formed in the metallic bonding and ceramic top coat interface structure based on time during the high
temperature process have been studied and evaluated in detail. It has been observed that depending on the oxidation process,
thermally grown oxide layer (TGO) structure is formed at the interface of the metallic bonding and ceramic top coat, and this layer,
dependent on the increasing oxidation process, grows parabolically. It has been determined that the content and growth behavior
of the TGO layer varies depending on the alloying elements in the bonding coat, except oxygen diffused from the surface to the
interface.

Keywords: Isothermal oxidation, atmospheric plasma spraying (APS), NiCrAlY, yttria stabilized zirconia (YSZ), thermal
barrier coating (TBC).

1. GIRiS (INTRODUCTION)

*Sorumlu Yazar (Corresponding Author) _ Termal bariyer kaplamalar (TBCs), modern ugak gaz
e-posta : dervisozkan@bartin.edu.tr/dervisozkan@gmail.com firbin motorlarinda  parcalarm  yiiksek  sicaklik
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etkilerinden korunmasi ve 1sil izolasyon saglanmasi
amaciyla  kullamlmaktadir [1]. TBC’lerin  gaz
tirbinlerinde kullanilmasiyla elde edilen yiiksek tiirbin
giris  sicakliklari  sonucunda tiirbin  sistemlerinin
verimlilikleri artis gdstermektedir. Bdylece TBC
sistemlerin kullanim1 ile altlhik malzeme sicakliginin
azaltilarak daha uzun servis Omrii elde edilmesi
hedeflenmektedir [2]. Gaz tiirbin motorlarinda ¢alisma
sicakligi ve servis dmriiniin artiritlmas1 TBC sistemlerinin
1s1l yalitim 6zelliginden kaynaklanmaktadir [3]. TBC
sistemlerinin disiik 1s1l iletkenlige sahip olmasi istenen
bir 6zelliktir. Tercih edilen altlik malzeme agisindan 1s1y1
hizli bir sekilde iletmemesi beklenir. Isinin azalmasiyla
caligma sicakligi ve dolayli olarak da verim arttirilabilir
[4]. Dusiik 1si1l iletkenlige sahip bir altlik malzeme
yiiksek sicakliklarda rahat galisabilmelidir. Bu sebeple,
TBC sistemlerini olusturan tabakalarin malzeme se¢imi
ve yapilarinin incelenmesi bakimindan altlik malzemenin
iyi belirlenmesi gerekmektedir [5].

Cok yiiksek sicakliklarda ¢alisma kabiliyeti agisindan
Inconel alagimlari siiper alagimlar i¢inde en ¢ok
kullanilani ve bir¢ok metaliirji uzmanina gore en dikkat
¢ekici olanidir [6]. Siiper alagim grubundan olan Inconel
718 alasimi, yiiksek sicaklik uygulamalarinda, 1s1l
dayanim, mukavemetlerini koruyabilmeleri, korozyon ve
oksidasyon durumlarinda yiiksek dayanima sahiptir [7].
Inconel 718 malzemesi, yiiksek mukavemetli bir metal
olmasinin yaninda havacilik endiistrisinde modern gaz
tirbin motorlarmin sicak bolge komponentlerinde de
yaygin bir bicimde kullanilmaktadir [8]. Yapilan son
caligmalar yiiksek entropili alasgim (HEA) sistemlerinin
de yiiksek sicaklik uygulamalarinda TBC sistemlerinde
alternatif bir malzeme olarak kullanilabilecegini
gostermigtir [9]. Tipik bir TBC kaplama sistemi, uygun
bir altlik malzeme genellikle siiper alasim, 1s1 yalitimi
icin seramik st kaplama ve altlik malzemesini
oksidasyondan ve korozyondan korumak amaciyla
kullanilan metalik bag kaplamadan olugmaktadir [10].
Diistik 1s1l iletkenlik ve yiiksek termal genlesme
katsayisina sahip bir seramik iist kaplama olan yitriya ile
stabilize edilmis zirkonya (YSZ) seramik iist kaplama ve
oksidasyon/korozyon dayanimui ile ara yilizeyde daha iyi
yapismay1 saglayan MCrAlY (M=Nikel/Kobalt ve/veya
ikili kombinasyonlar1) igerikli metalik bag kaplama
malzemelerinin TBC sistemlerinde son zamanlarda ¢ok
genis olarak kullanimina yer verilmektedir [11, 12].

TBC sistemlerinin iiretilmesinde gelisim ve performans
Ozellikleri bakimindan, elektron 1s1m1 fiziksel buhar
biriktirme (EB-PVD) ve atmosferik plazma sprey (APS)
yontemleri tercih edilmektedir [13]. APS tekniginin ucuz
ve kolay olmasinin yani sira, biriktirme mekanizmasinin
partikiillerinin eritilmesine bagli olmasindan dolay1
yitksek birikme verimliligi saglamaktadir [14]. APS
yontemiyle metalik ve seramik kaplamalar verimli ve
hizli bir bi¢imde iretilebilmektedir. TBC sistemleri
servis kullanim kosullar1 altinda yiiksek sicakliklara ve
agresif atmosfer sartlarina maruz kalarak hasara ugrarlar
[15, 16]. Cogunlukla olusan hasarlar bir veya daha fazla
mekanizmanin kombinasyonu sonucu meydana gelerek

kaplama sistemi iizerinde etkin bir rol oynamaktadir. Bu
hasarlardan en baskin olani termal olarak biiyiliyen oksit
tabakaya  (TGO)  baghh  olan  olusumlardan
kaynaklanmaktadir [17]. Yiiksek sicaklik etkisiyle
metalik bag kaplamanin oksitlenmesi ve ara yiizeyde
olusan gerilmeler, iist kaplamanin zarar gérmesine
sebebiyet vermektedir [18]. Caligma kullanmim kosullari
altinda geligen hasar ile birlikte seramik kaplama iist
ylizeyinde c¢atlamalar olusabilmekte, metalik/seramik
kaplama arayiizeyinde ayrilma, pullanma ve kalkmalar
seklinde karsimiza ¢ikabilmektedir. TGO kaynakli olarak
olusan hasarlar bag kaplama yapisindaki koruyucu oksit
tabakasini olugturan elementlerin altlik malzeme ile {ist
kaplama arayiizeylerinde zamanla tlikenmesiyle
meydana gelmektedir. Servis sartlarinda olusan
oksidasyondan dolay1 arayiizeydeki aliimina (Al;O3) ve
diger koruyucu oksit yapisi, oksijenin penetrasyonu ve
alasim  elementlerinin  difiize  olmasiyla hizlica
tiikenmektedir. Mekanik o6zellikleri zayif olan diger
spinel oksit olusumlarinin araylizeyde meydana
gelmesiyle hasar olusmaya baslamaktadir. Bu durum
arayiizeyden ayrilma, pullanma ve kalkma olarak kendini
gostermektedir. Bu nedenle, kullanilan bag kaplama ve
altlik malzemenin baslangi¢ kimyasal kompozisyonu, iist
kaplamanin yapisi ve 1s1l 6zellikleri 6nem arz etmektedir
[19].

Bu caligmada, altlik malzeme olarak yiiksek siiriinme
dayanimina sahip Ni igerikli Inconel 718 siiper alasim
malzeme kullanilmistir. Inconel 718 malzeme iizerine
NiCrAlY igerikli metalik bag kaplamalar ve YSZ
(ZrO2+Y203) igerikli seramik iist kaplamalar APS
yontemi kullanilarak iiretilmistir. Izotermal oksidasyon
testleri 1150 °C sabit sicaklik ve farkli zaman
stireglerinde TBC yapisinin mikroyapisal 6zelliklerinin
sicaklik ve zaman siireclerine bagli degisimini
kargilagtirmak, ara ylizeyde olusan TGO yapisinin
bliyiime ve degisim davraniglarini incelemek amaciyla
gerceklestirilmigtir.  Gergeklestirilen test ve analizler
neticesinde oksidasyon siirecine bagli olarak metalik bag
ve seramik iist kaplama ara yiizeyinde TGO tabakasinin
olusum gostererek, artan zaman siirecine bagli olarak
biliylime gosterdigi goriilmistiir.

2. MATERYAL VE METOD (MATERIAL and
METHOD)

Bu calismada, altlik malzemesi olarak 25.4 mm ¢ap ve 4
mm Olgiiye sahip, yiiksek korozyon direnci ve siirlinme
dayanimi ile havacilik/uzay endiistrisinde yiiksek
sicaklik uygulamalar1 igin tercih edilen Inconel 718 siiper
alasim malzeme kullanilmistir. Altlik malzeme iizerine
metalik bag ve seramik iist kaplamalar sirasiyla, 100 um
ve 300 pum kalinhiginda tretilmistir. Ticari NiCrAlY
bilesimine sahip (AMDRY 962, Sulzer Metco, ABD)
tozu metalik bag kaplamalarin iiretilmesinde, (Metco
204NS, Sulzer Metco, ABD) tozu ise iist kaplamalarin
iiretilmesinde kullanilmigtir. Caligmalarda kullanilan
kaplama verileri ve ilgili detaylar Sekil 1’de
gosterilmektedir.
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YSZ  300um |

- Seramik st
kaplama, APS

- Metalik bag
kaplama, APS

NICrAIY 1004~

Inconel 718 ~ Altliksiiper
4 mm-— l— alagim malzeme
i-25.4 mm (- 1 ing ) e ——

Sekil 1. Caligmalarda kullanilan kaplama verileri (Deposition
data used in the study)

Kaplama proseslerinde kullanilan metalik bag ve seramik
iist kaplama tozlarina ait igerik ve toz boyutlar1 Cizelge
1’de verilmistir. Altlik malzemelerin iizerine metalik ve
seramik igerikli kaplamalarin {retilmesinde APS
kaplama prosesine ait Sulzer Metco Multicoat sistemi ve
FAMB plazma tabancasi kullanilmigtir. Kaplama {iretim
parametreleri Cizelge 2’de verilmektedir. Metalik bag
kaplama kalinligi yaklagik 100 + 10 pum, seramik {ist
kaplama kalinlig1 ise yaklastk 300 + 20 pm olarak
tiretilmistir.

Cizelge 1. Kaplamalarda kullanilan bag ve {ist kaplama
tozlarina ait igerik ve toz boyutlari (Composition
and particle size of bond coat and top coat
feedstock powders)

NiCrAlY
YSZ, ZrO2 + Y203

-75+45 um
-125+ 11 pm

Cizelge 2. YSZ seramik {iist ve NiCrAlY metalik bag
kaplamalara ait {iretim parametreleri (Deposition
parameters of YSZ ceramic top coat and

NiCrAlY metallic bond coats)

Parametreler Birimler YSZ NiCrAlY
Argon akig hizi (slpm) 45 45
Hidrojen akis hizi (slpm) 10 12
Tastyic1 gaz hizi (slpm) 2.0 2.6
Piiskiirtme aralig1 (cm) 9 12
Toz besleme hiz1 (g/dak) 30 35
Gii¢ (kw) 40 40
Akim (A) 630 600

Caligmalarda kullanilan althk malzeme, bag ve Tist
kaplamalara ait olgiilen sertlik degerleri ¢izelge 3’de
verilmistir. Sertlik 06l¢iimleri Micro-Duromat 400E
cihaz1 kullanilarak 50gr/f yilik altinda, ortalama her bir
tabakadan 10 adet 6l¢lim alinarak yapilmustir.

Cizelge 3. Altlik malzeme ve kaplamalarin sertlik verileri
(Hardness values of substrate and the coating

layers)
Inconel 718 altlik malzeme 300+ 25 Hv
Metalik bag kaplama 415+20 Hv
Seramik iist kaplama 670 + 30 Hv

Uretilen kaplama tabakalarina ait ortalama yiizey
puriizliilik degerleri (Ra) ¢izelge 4'de verilmistir. Yiizey
puriizlilik  6lgtimleri  Mitutoyo, SJ-310  cihazi
kullanilarak her bir tabakadan Ol¢limler yapilarak
gerceklestirilmistir.

Cizelge 4. Ortalama yiizey piiriizliiliik (Ra) degerleri (Average
surface roughness (Ra) values)

NiCrAlY
75+0.8

YSzZ
6.0£0.5

Ra (nm)

APS yontemi kullanilarak Inconel 718 siiper alagim altlik
tizerine kaplanan NiCrAlY igerikli metalik bag kaplama
ve YSZ igerigine sahip seramik iist kaplamalarin
tiretilmesi, izotermal oksidasyon test siiregleri,
¢alismanin analiz ve karakterizasyon siire¢lerini gosteren
ig akis semasi1 Sekil 2°de gosterilmektedir.

| Altikmalzeme
segimi

Metalografi
Kaplamalanin incelemeleri
retiimest J

Parametrelerin

belirlenmesi

proseslerinin
hazirlanmasi

miksoskobu (SEM) 3
/ tendir
et incolomalori degerlendime |

Deneysal

saligmalar Lol vaksek firn restleri

Sekil 2. Deneysel calismalarda izlenen is akis semasi (The
work-flow chart for the experimental studies)

Izotermal oksidasyon testleri, 1150 °C sabit sicaklikta 5
saat, 25 saat ve 50 saatlik siiregler boyunca Protherm
marka (PLF 130/12, Tiirkiye) yiliksek sicaklik firininda
gerceklestirilmigtir.  Oksidasyon testleri Oncesi  ve
sonrasinda  kaplama  numuneleri ~ mikroyapisal
karakterizasyonlarin gerceklestirilmesi amactyla
metalografik numune hazirlama islemlerine tabi
tutulmustur. Alinan numuneler sirastyla; numune hassas
kesme, bakalite alma, zimparalama ve parlatma
stireglerinden gegirilmistir. Kaplamalarin mikroyapisal
karakterizasyon islemleri taramali elektron mikroskobu
(SEM) ve elementel haritalama goriintiileri icin
TESCAN MAIA3-XMU (Cek Cumbhuriyeti) cihaz
kullanilmigtir. Kaplamalarin faz analizleri i¢in X-151n1
difraktometresi (XRD) (Dmax-2200 PC, Cu Ka
radyasyon, Japonya) analizi uygulanmustir.

3. SONUCLAR VE TARTISMA (RESULTS AND
DISCUSSION)

APS yontemi ile tiretilen NiCrAlY bag icerikli ve YSZ
iist seramik kaplamalarin iiretim sonrast SEM mikroyapi
analizi kullanilarak elde edilen bag/iist kaplama arayiizey
mikroyapist Sekil 3’de gosterilmektedir. Seramik {ist
kaplama yapisinin tipik APS prosesinin 6zelliklerini
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icinde barindiran oksit ve porozite igerigine sahip oldugu
goriilmektedir. APS teknigi ile {iretilen kaplamalardaki
oksit miktar1 sicaklia ve ortama bagli olarak oksit ve
porozite miktarlar1 degisebilmekte ve boylece yapisal
farkliliklar olusabilmektedir. Metalik bag kaplama ve
seramik {ist kaplama yapilar iiniform yiizey 6zelligine
sahiptir. Bag kaplama yapisi iist kaplama yapisina gore
daha yogun ve daha az porozite icerigine sahiptir.

SEM HV: 20.0 kV ‘WD: 7.01 mm MAIA3 TESCAN

SEM MAG: 400 x Det: BSE 200 pm

€ . aplama yapisina ait uretim sonrasi arayuze

kil 3. TBC kaplama yap it iireti yiizey
goriintlisti (Post-deposition as-sprayed microstructure
of TBC)

APS yontemi ile tiretilen NiCrAlY bag icerikli ve YSZ
iist seramik kaplamalara ait 1150 °C sicaklik 5, 25 ve 50
saatlik zaman siireglerinde gergeklestirilen oksidasyon
testleri sonrasinda elde edilen mikroyapilar Sekil 4’de
gosterilmektedir.

Sekil 4. TBC sistemine ait iiretim ve izotermal oksidasyon
sonrast SEM ara yiizey mikroyap: goriintiileri, a)
Uretim sonrasi, b) 5 saat, ¢) 25 saat ve d) 50 saat
(SEM interface microstructures a) of the as-deposited
sample, b) after 5h oxidation, c¢) after 25h oxidation,
d) after 50h oxidation)

Sekil 4’de NiCrAlY bag icerikli ve YSZ icerikli iist
seramik kaplamanin yapisal farkliliklar:
gozlemlenmektedir.  Genel itibariyle, izotermal
oksidasyon siiregleri sonucunda bag ve iist kaplama
tabakalar1 arasinda herhangi bir ayrilmanin olusmadig
goriilmiistiir. Bag/iist kaplama ara yiizeyinde oksijenin

diftizyonu ve arayiizey elementlerinin penetrasyonu
neticesinde TGO yapinin olustugu ve artan zamana bagl
olarak biiyiime gosterdigi tespit edilmistir.

Oksidasyonun ilk siireclerinde Al ve Cr elementlerince
zengin olan TGO yapisinin artan oksidasyon siddetine
bagli olarak Ozellikle 50 saatlik oksidasyon siireci
neticesinde arayiizeyde agik gri olarak TGO tabakasinda
goziiken diger oksit yapilarmin da olusum buldugu
mikroyapilardan goriilmektedir. Oksidasyon siiregleri
neticesinde incelenen araylizey mikroyapi resimlerinden
olusan porozite, TGO ve diger karisik oksit yapilari agik
bir sekilde goriilebilmektedir. TGO tabakasinda yer alan,
kusursuz bir yapiya sahip olan Al,O3 (aliimina) {iniform-
yavas blyliyen bir tabaka oldugundan yiiksek
sicakliklarda siirekli bir aliimina tabakasinin olusumu
TBC sistemleri i¢in en faydali oksit tiiri olmaktadir.
Ciinkii Al,O3 yapisi diisiik biiylime hizi ve termodinamik
stabilitesi nedeniyle TBC sistemlerinde yiiksek sicaklikta
oksidasyona karst koruyucu katman olarak gorev
yapmaktadir [20]. Oksidasyonun her olusum asamasinda
yapida APS {iretim yonteminin {iretim prosesine bagli
olarak  agik  atmosferde  gergeklesen  dahili
oksitlenmelerin oldugu tespit edilmistir. Artan zamanla
birlikte oksidasyonlarda TGO kalinliginin artmasi
alimina yapisinin tiikenmesiyle birlikte de karigik
oksitlerin olugsmasina neden olmaktadir (Sekil 4¢ ve Sekil
4d). Alimina yapisi, daha yiiksek stabilite, tokluk,
yapisma ve oksijen penetrasyonuna karst direng
gostermesinden dolayi arayiizeyde daha ¢ok arzu edilen
ve stabilitesini korumasi istenen bir yapidir. Buna karsin,
karigik oksit olusumlar1 diisiik tokluk, daha yiiksek
biliyiime hizi1 ve gozenekli yapi gibi zayifliklarindan
dolay1 TBC yapilarinda istenmemektedir. Ciinkii bu
durum ilerleyen oksidasyon siireglerinde hasara

sebebiyet vermektedir [21]. APS yontemi ile {iretilen
NiCrAlY bag igerikli ve YSZ iist seramik kaplamalara ait
SEM mikroyap: fotograflar1 ve element haritalama
goriintiileri Sekil 5, Sekil 6, Sekil 7 ve Sekil 8’de
verilmistir.

Sekil 5. TBC sistemine ait iiretim sonrasi alinan mikroyapisal
elementel haritalama goriintiisii (The microstructural
elemental mapping results of the as-sprayed TBC
coating)

Uretim sonrasina ait iist seramik kaplama yapisindaki
porozite ve oksit icerikleri mikroyapida goriilmektedir
(Sekil 5). Olusan oksit yapisi ve porozite igerigi
atmosfere agik olarak uygulanan tretim teknigi
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biriktirme kosullarina bagli olarak gerceklesmektedir.
Yiiksek sicakliklarda YSZ seramik iist kaplamanin
oksijen gegirgenligine sahip olmasindan dolayi, bag ve
iist kaplama arayiizeyinde zamanla bir oksidasyon iiriini
olan TGO tabakast meydana gelmektedir.

7 Lol ¥ ilal

e Crkal
- 0Kal

Sekil 6. 5 saatlik izotermal oksidasyon siireci sonrasinda alinan
mikroyapisal elementel haritalama goriintiisii (The
microstructural elemental mapping results after 5h
isothermal oxidation period)

“Tee ' Nikal

T AlKal
=

Deneysel ¢aligmalarda olusan TGO tabaka yapisi Sekil 6,
Sekil 7 ve Sekil 8’de tiim kaplama arayiizeylerinde net
bir sekilde gozlemlenmistir. SEM goriintiilerinde
kaplamada herhangi bir ayrilma veya catlamanin
olmadigi, bag kaplamada dahili oksitlenmenin ve TGO

tabakasinin = homojen  sekilde artis  gdsterdigi
anlagilmaktadir. TGO oksit tabakasi iist seramik
kaplamadan oksijenin niifuziyet etkisi sonucunda

olusmaktadir. TGO tabakasi, servis/calisma siiregleri
esnasinda 6nemli bir yere sahip olmasinin yaninda TBC
kaplamalarin Omiirleri konusunda da etkindir. Bu
baglamda, TGO’nun disiik kalinliga, tniform bir
morfolojiye, disiik oksijen gecirgenligine ve bag

kaplamaya iyi yapisma oOzelligi gibi nitelikler tiim
arastirmacilar i¢in istenen hedeflerdir [2, 17, 22, 23].

Sekil 7. 25 saatlik izotermal oksidasyon siireci sonrasinda
alman mikroyapisal elementel haritalama goriintiisii
(The microstructural elemental mapping results after
25h isothermal oxidation period)

Sekil 10’da izotermal oksidasyon siirecinde artan zamana
bagli olarak TGO yapis1 kalinlik artis1 gosterilmektedir.
Seramik {iist kaplama ve bag kaplama ara yiizeyinde
oksijen miktar1 artmakta ve bilesimde bulunan Al ile
birleserek ara yiizeyde Al,O3 tabakasi meydana
gelmektedir. 5, 25 ve 50 saatlik zaman siireclerinde TBC
sistemlerinde  gerceklestirilen  oksidasyon testleri

sonrasinda, TGO yapismmin ara ylizey boyunca
uzanmakta oldugu ve genel olarak 25 saatlik siirece kadar
alimina formunun biiyiilk bir yapisal degisiklige
ugramadigi goriilmiistiir. Ayrica, kaplama/altlik ve YSZ
tabakalar1 arasinda herhangi bir ayrilmanin olmadig
gerceklestirilen mikroyapisal incelemelerden
goriilmektedir. 25 ve 50 saatlik oksidasyon siiregleri
sonrasinda TGO yapisinin {iniform o6zelligini kismi
olarak kaybederek ara yiizeyde Al,O3 tabakasi disindaki
diger karistk  oksit  yapilarinin  da  olustugu
gozlemlenmistir (Sekil 7 ve Sekil 8). TGO tabakasinin
homojen olarak biiyiidiigii ve Sekil 8’de alinan elementel
analiz goOrilintiisiine gore baskin olarak aliiminadan
olustugu gozlenmekte olup, aliimina tabakasi {izerinde
olusan az  miktardaki karigtk  oksit  yapilar
gbzlemlenmistir. Al,O3 tabakasi termo-mekanik olarak
kararliligi TBC sistemlerinin dmiir limitlerini belirleyen
etkin bir faktordiir [12]. AlbOs tabakasi disindaki oksit
tabakasindaki kiigiik alanlarda ise Cr,Oz ve NiO gibi
karisik oksitlerinde olusumu gézlemlenmistir. Bu durum
da oksijen afinitesinin Al’da en yiiksek oldugunu ve
Al’un oksitlenmesinde Gibbs serbest enerjisinin Ni ve
Cr’a oranla ¢ok daha diisiik bir bigimde gergeklestigini
belirtmektedir [12]. Ellingham diyagramlarina gore ise;
Cr’nin Ni'ye gore daha reaktif oldugu ve bu sayede
oksidasyon reaksiyonu sirasinda oksijen ile reaksiyona
girerek arayiizeyde Cr,O3 tabakasi olustugu ve olusan bu
tabakanin bir oksijen bariyeri olarak gorev yaptigi
bilinmektedir [24, 25]. Servis kullanim kosullari altinda,
TGO yapisiin hizla biiytimesi TBC sistemlerinin hasara
ugramasma neden olmaktadir. TGO yapt olusum

biiylimesiyle 6ncelikle hacimsel genisleme ve sonrasinda
basma biiylime gerilmesi olusabilmektedir. Olusan 1sil
genlesme uyumsuzlugu ve yiiksek basma kalinti
gerilmesi de TGO yapisini olumsuz etkilemektedir [26].
Olusan tiim bu durumlar neticesinde TBC sistemlerinde
araylizeyde ayrilma, kalkma ve pullanma gibi hasar
olusum mekanizmalar1 meydana gelebilmektedir.

Sekil 8. 50 saatlik izotermal oksidasyon siireci sonrasinda
alinan mikroyapisal elementel haritalama goriintiisii
(The microstructural elemental mapping results after
50h isothermal oxidation period)

Izotermal oksidasyon testleri ©Oncesi ve sonrasi
kaplamalarda olusan faz yapilarmin incelenmesi icin
XRD analizi kullanilmistir (Sekil 9). Seramik {ist
kaplamadan alinan XRD analiz sonuglarinda benzer faz
yapilarinin olusum gosterdigi goriilmiistiir. Elde edilen
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piklerden, TBC'lerde faz doniisimi veya yeni faz
olusumu olmadigin1 gostermektedir. Buna bagl olarak
yapinin tamamen tetragonal ZrO; (t-ZrO;)’den olustugu
anlagilmaktadir. YSZ burada, 1150 °C'ye kadar kararli
olan yar tetragonal bir faza sahiptir. Tespit edilen bu
sonu¢ Shi ve arkadaglarmin yapmus olduklart APS
teknigini kullanarak iiretilen kaplama sisteminde de
benzer sekilde goriilmiistiir [27]. Karaoglanli ve Turk
farkli sicakliklarda ve zaman siireglerinde izotermal
oksidasyon deneylerini, soguk gaz dinamik sprey
(CGDS)  teknigini  kullanarak  gergeklestirdikleri
calismalarindaki TBC sisteminde YSZ iist kaplama
yapisinin da  benzer yapiya sahip oldugunu
gozlemlemiglerdir [12]. XRD sonuglari, segilen
oksidasyon sicaklig1 ve siiresine bagli olarak son katlarda
faz doniistimii i¢in yeterli olmadigini gostermistir.

t-ZrO,

st | ¢} fs
£ :

& | 25 saat \ 0
3
3
ur "

iretim sonrasi l 1 T

26 (°)

Sekil 9. TBC sistemine ait iiretim ve izotermal oksidasyon
testleri sonrasinda alman XRD paternleri (XRD
patterns of TBC system obtained after deposition and
isothermal oxidation tests)

1150 °C sicaklikta gergeklestirilen oksidasyon testleri
sonrasinda bag ve list kaplama arayiizeyinde olusan TGO
yapisina ait zaman-kalinlik degisim grafigi Sekil 10'da
verilmistir. Ozellikle 50 saatlik oksidasyon siireci
sonunda alian kalinlik dl¢limlerinde standart sapmanin
artis gosterdigi ve oksit tabakasi bilylimesi parabolik
davramg gostermistir. Ust yiizeyden oksijenin difiizyonu
ile bag kaplamada yer alan alasim elementlerinin
penetrasyonu neticesinde olusan TGO yapisinin
oksidasyonun ilk siirecinde olusan oksit yapisinin kararli
slirecine gdre minimum biiylime gosterdigi, artan
zamanla ise diger oksit yapilarinin olugmasi ve hizl
bliyime davranislari  neticesinde TGO  tabaka
kalinligindaki artisin yiikselen diizeyde gerceklestigi
goriilmektedir. Bu durum literatiirde gergeklestirilen
calismada yer alan TBC sistemindeki biiyiime
davranigina benzer bir bicimde, kaplama yapisinin TGO
bliylime davranisinin  parabolik ve kararli durum
bilylimesine uygun olarak gelistigi gorilmistir [28].
APS yontemi ile iiretilen YSZ icerigine sahip TBC
sisteminin yaklasik 6 um'lik kritik bir TGO kalinligina ait
oldugunu goézlemleyen Dong ve arkadaslari, TBC'nin
termal dongiisel dmriiniin daha hizli azaldigini ve hasar

modunun YSZ kaplamadaki YSZ/TGO arayiizeyindeki
catlamadan olusum gosterdigini tespit etmislerdir [29].
Karaoglanli ve arkadaslari, Inconel 718 altlik malzeme
iizerine APS, yiiksek hizli oksi yakit piiskiirtme (HVOF)
ve CGDS ile iretilen CoNiCrAlY metalik bag
kaplamalardan olugan TBC sistemlerinin izotermal
oksidasyon davranigini inceleyerek TGO oksit yapisinin
tim kaplama arayiizlerinde acikca gozlemlemislerdir.
TGO yapisinin kalinliginin zamanla arttigini tespit
etmislerdir [14]. Bu nedenle, TBC sistemlerin émriini
tyilestirmek i¢in TGO yapisinin olusumunu ve biiyiime

davranigini gdstermek son derece 6nemlidir.
45
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Sekil 10. izotermal oksidasyon testleri sonrasinda iist ve bag

kaplama ara yiizeyinde olugsan TGO yapisinin zamana

bagh kalinlik degisim grafigi (The time dependent

change of TGO thickness forming at the TC/BC

interface after isothermal oxidation tests)

APS teknigi kullanilarak iiretilen TBC sisteminde testler
sonucunda elde edilen bulgular 1s18inda izotermal
oksidasyon testleri sonrasinda TGO gelisimi ve biiylime
davraniglarinin zaman siireglerine bagli olarak artis
gosterdigi gbézlemlenmistir. Oksijenin st kaplamadan
penetre olmasiyla arayiizeyde metalik bag kaplama
elementlerini  termodinamik  afinitelerine = gore
oksitlemesi arayiizeyde TGO tabakasini olusturmaktadir.
TBC sistemlerinde hasarlarin biiyiik bolimi TGO
tabakasindaki oksitlerin hacimsel biiyiimeleri ve
arayilizeyde olusan termal genlesme uyumsuzlugundan
meydana gelmektedir. TGO tabakasinin biiylimesine
sebebiyet veren bag kaplamanin oksidasyonu TBC
sistemlerinin hasara ugramasindaki temel unsurlardan
birisidir. Arayiizeydeki oksit olusum ve biiyiimesini en
aza indirmede Cr ve Al elementlerinin tercihen
oksitlenmesi  ve  kararli  durumlarini  korumasi
istenmektedir. TGO yapisinin igerigini olusturan Al,Os
ve Cr;03 oksit yapilarinin kararliliklarini kaybetmesi ve
spinel gibi diger oksit yapilarinin olusmasiyla birlikte
TGO yapisindaki bilyiime hiz1 artis géstermektedir [30-
32]. Bunun neticesinde aliiminyum igeriginin titkenmesi
karigik oksitleri meydana getirir. Biiyliyen TGO tabakasi
sonucuna biiylik bir hacimsel degisiklik eslik eder. Bu
hacimsel biiylime bag/iist kaplamalara etki eden
gerilmelere de neden olabilir. Ve sonug¢ olarak bag/iist
kaplama arayiizeyinden ayrilma, kopma gibi hasarlar
vuku bulabilmektedir. Bu durum kaplama sisteminin
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Oomriinii etkileyen ve belirleyen kritik bir faktordiir [13,
22, 33].

6. SONUC (CONCLUSION)

TBC sistemlerinin modern gaz tiirbin motorlarindaki
servis kullanim kosullarina uygun sekilde bu ¢alismada
stiper alagim altlik malzeme tizerine metalik NiCrAlY
bag ve YSZ seramik iist kaplamalar uygulanarak yiiksek
sicaklik izotermal oksidasyon testlerine farkli zaman
stireclerinde tabi tutulmustur. Oksidasyon testleri
neticesinde TBC sistemi yapisinda olusan mikroyapisal
ve faz Ozelliklerinin  degisimleri incelenmistir.
Calismalar neticesinde elde edilen sonuglar maddeler
halinde asagida yer almaktadir.

» APS teknigi kullanilarak NiCrAlY igerikli
metalik bag kaplama ve YSZ seramik iist
kaplamalarin ~ iiretimi  basarih  bir  sekilde
gerceklestirilmistir.

»  Yiiksek sicaklik oksidasyon islemleri sonucunda,
bag kaplamadan yiizeye difiize olan Al, Ni ve Cr
elementlerinin  YSZ kaplama tabakasindan
penetre olan oksijen molekiilleriyle birlikte iist
kaplama ile bag kaplama arayiizeyinde TGO
tabakasini meydana getirdigi gozlemlenmistir.

»  Artan oksidasyon siirecine bagl olarak bag/iist
kaplama arayiizeyinde olusan TGO yapisinin
bliyime gosterdigi ve kalinliginin arttigt
gozlemlenmistir.

» TGO yapisinin oksidasyonun ilk siireglerinde
iniform yapida oldugu ancak 25 saatlik
oksidasyon siireci ve sonrasinda TGO’nun ana
yapisini olusturan Al;O3 digindaki karigik oksit
yapilarinin da ara yiizeyde olustugu goriilmiistiir.

»  Oksidasyon siiregleri neticesinde TBC sisteminin
kaplama arayiizeylerinde ya da diger bolgelerinde
herhangi bir ayrilma, kalkma ya da pullanma vb.
hasar olusumu meydana gelmemistir.

>  Ust kaplama yiizeyinden oksijenin difiizyonu ile
ilgili olarak YSZ yapisinda olusturabilecegi
degisimin incelenmesi i¢in ger¢eklestirilen XRD
analizleri neticesinde tim oksidasyon
stireglerinde YSZ iist kaplama yapisinda olusan
farkli bir faz yapisi gozlemlenmemis ve t-
ZrO;’den olustugu goriillmiistiir.
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