Dumlupinar Universitesi
Sayi: 14 Aralik 2007

Fen Bilimleri Enstitiisii Dergisi
ISSN - 1302 - 3055

THE DETERMINATION OF VACUUM MELTING CONDITIONS
FOR SOME INTERMETALLIC COMPOUNDS

Ibrahim CELIKYUREK* & Remzi GURLER

Eskisehir Osmangazi Universitesi, Metalurji Enstitiisii, Batimeselik, 26480 Eskisehir, Tiirkiye,
cibrahim@ogu.edu.tr, rgurler@ogu.edu.tr

ABSTRACT
The fast developments on the technology increase to need materials having high performance. Because of this,
the development of technology depends on development of the materials that have superior properties. The
intermetallic compounds with different physical and mechanical properties to give hope for using these
materials in hard conditions. Intermetallic compounds considered as a mid group between metals and ceramics,
and in the future believed to fill the gap between these two group materials. In this study, the vacuum induction
melting conditions were determined for some intermetallic compounds. In that manner, Ni;Al, NiAl, Ti;Al,
TiAl Fe;A, FeAl and Mg,Si intermetallic compounds were produced by vacuum induction melting, and their
microstructures were observed.
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BAZI DUZENLIi METALLARARASI BILESIKLERIN
VAKUMDA ERGITME SARTLARININ BELIRLENMESI

OZET:

Giliniimiiz teknolojisindeki hizli ilerlemeler daha yiiksek performansa sahip malzeme gereksinimini artirmaktir.
Bu yiizden teknolojik ilerleme bir manada {istiin 6zellikli malzeme gelisimine baglidir. Metallearasi bilesiklerin
cok farkli fiziksel ve mekanik 6zellikleri bu malzemelerin zor ¢alisma sartlarinda kullanilabilmesi i¢in {imit
vermektedir. Metalleraras1 bilesikler metaller ile seramikler arasinda yeni bir malzeme grubu olarak
diistiniilmekte ve gelecekte bu iki malzeme grubu arasindaki boslugu dolduracagmna inanilmaktadir. Bu
caligmada, gelecek vadeden bazi diizenli metallerarasi bilesiklerin vakum indiiksiyon ergitme sartlari
belirlenmistir. Bu kapsamda, NizAl, NiAl, TizAl, TiAl, Fe;A, FeAl ve Mg,Si metallerarasi bilesikleri vakumda
indiiksiyon ergitme yoluyla iiretilmis ve mikroyapilart incelenmistir.

Anahtar kelimeler: Diizenli Intermetalikler, Yiiksek Sicaklik malzemeleri, vakum metaluryjisi
I.GIiRIS

Basit stokiometrik oranlarda goreceli olarak dar bilesim araliklarinda olusan intermetaliklerin mitkemmel yiiksek
sicaklik mukavemet Ozellikleri ¢ok ilgi gekicidir.[1]. Diizenli metaller arasi bilesikler kritik diizenlenme
sicakligmin altinda biiyiik oranda diizenli kristal yapilartyla metalik malzemelerin essiz bir sinifim
olustururlar.[2,3] Bu bilesikler kendilerini olusturan farkli atomlarin aralarinda olusturduklar1 kuvvetli baglar
nedeniyle oldukga farkli mekanik ve fiziksel 6zellikler gosterirler.

Mukavemet ve toklugun gilizel bir kombinasyonunu olusturan siiperalasimlar ancak 1100°C’nin altinda
kullanilabilmektedir. Modern miihendislik seramikleri ise daha yiiksek sicakliklarda kullanilabilmekte, fakat
kovalent baglanma nedeni ile kirilgan olmakta bu da kullanimin1 sinirlamaktadir. Metallerarasi bilesikler, hem
kullanim sicakligi hem de mekanik 6zellikler agisindan metalik malzemeler ile seramik malzemeler arasindaki
boslugu doldurmaya aday malzemelerdir. Atomlar arasi kuvvetli baglar nedeni ile siiperalagimlardan daha
yiiksek mukavemet gosterirken, baglanmanin hala metalik karakterde olmasindan dolay1 seramiklere gore daha
az kirtllgandirlar.[4,5]
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Yiiksek sicakliklarda kullanilabilecek ideal bir malzeme yiiksek ergime noktasi, diisiik yogunluk, yiiksek
sicakliklarda iyi mukavemet ve sertlik, yiiksek siirinme 6zellikleri, oda sicakliginda yiiksek siineklik ve iyi bir
oksidasyon ve korozyon direncine sahip olmalidir. Ticari ve savas jet motorlarinin performansi ¢aligma sicakligt
arttikga artar. Bundan dolay1 1000-1600°C sicakliklarda kullanilabilecek malzemelere ihtiya¢ duyulmaktadir.
Dabha ileride 2000°C sicaklikta galisabilecek malzemelere ihtiyag duyulacaktir.[6]

Metallerarasi bilesikler {izerindeki ilk arastirmalar oksitleyici ortamlarda oldukca koruyucu olan ince aluminyum
oksit filmi olusturmak icin oldukga yiiksek miktarda aluminyum iceren aluminatlara odaklanmistir.[4] Bunlar
icinde nikel, demir ve titanyum aluminatlar en ¢ok ilgi ¢ekenlerdir. Nikel, demir ve titanyum aluminatlar ile
diger diizenli yapidaki metallearas: bilesiklerin en bilyiik dezavantajlari ise oda sicakliginda gevrek kirilma ve
diisiik siineklik gostermeleridir. Oda sicakligindaki diisiik kirllma mukavemeti ve sekillendirilebilme kabiliyeti
aluminatlarin mithendislik malzemesi olarak kullanimini sinirlandirmaktadir.

Fe;Al (DO; yapili)) ve FeAl (B, yapili)) demir aluminatlar milkemmel oksidasyon ve korozyon direncine
sahiptirler.[4] Fe;Al demir aliiminatlar, yiiksek sicakliklarda oksidasyon ve siilfidasyonun olustugu endiistriyel
uygulamalar icin c¢ok ilgi c¢ekici olmustur. Arastirma g¢aligmalart mekanik ozelliklerin karakterizasyonuyla
birlikte oda sicakligindaki siinekligin artirilmasi, asinma oksidasyon ve korozyon gibi fiziksel 6zelliklerin
gelistirilmesi iizerinde odaklanmistir.[1] Bu alasimlar ¢ok iyi oksidasyon ve korozyon direnci, diisiik yogunluk
ve diisiik maliyet agisindan ferritik ve Ostenitik paslanmaz ¢eliklerden ¢ok daha iistiindiir.

Nikel esashi siiper alasimlarda en 6nemli mukavemetlendirici Ni;Al’dir. Konvansiyonel malzemelerin tersine
Ni;Al ve alagimlarinda akma mukavemeti artan sicaklikla diisme yerine artma gosterir.[2,4]. Ni3Al’in tek kristali
oldukga siinektir, fakat polikristaller diisiik sicakliklarda kirilgandir. Polikristalin Ni;Al'm kirilganlig1 tane
sinirlarindandir. Ni;Al oda sicaklifinda ¢evresel — bir dis faktdr- kirilganliga meyillidir.[4]. NiAl’'in dort kilit
avantaji vardir. Yogunlugu nikel esasl siiper alagimlarin yaklasik iicte ikisi, termal iletkenligi bilesime ve
sicakliga bagli olarak nikel esashi siiperalasimlarin 4 ile 8 kati, miitkemmel oksidasyon direnci ve birgok
intermetalik bilesikle karsilastirildiginda plastik deformasyon kabiliyetini kolaylastiran basit diizenli hacim
merkezli kiibik (CsCl) kristal yapisidir. NiAl’in potansiyel uygulamalarindan birisi yiiksek basing¢h tiirbin
paleleridir. [7]

Ti;Al ve TiAl esash titanyum aluminatlar ¢ok diisiik yogunluklarindan dolayir gelistirilmis ug¢ak motoru
uygulamalar igin gekici adaylardir. Kirilma direncinin olmamasina ragmen titanyum aluminatlar yiiksek
performans igin biiylik potansiyele sahiptirler. Bu alagimlar konvansiyonel titanyum alasimlarindan daha yavas
diftizyon hizina sahip oldugundan mukavemetin korunmasi, siirlinme ve gerilme kopmasi ve yorulma direnci
gibi artan yiiksek sicaklik dzellikleri gosterirler. En biiyiik dezavantajlari ise diisiik sicakliklarda diistik stineklige
ilaveten yiiksek sicakliklarda istenilenden daha diigiik oksidasyon direnci gostermesidir.[2,3].

Mg,Si metaller arasi bilesigi havacilik ve tasimacilik sistemleri i¢in kullanilabilecek cazip bir malzemedir. Bu
uygulamalarda yiiksek sicakliklarda mukavemet sertlik ve diger mekanik ozelliklerini koruyabilen disiik
yogunluklu malzemelere ihtiya¢ duyulur. Mg alasimlari diisik uygunlugu ve yiiksek mukavemet/agirlik
oranindan dolay1 bu endiistriye hakim olan Al alagimlarina bir alternatif olarak gelismektedir.[8]

Ticari agidan umut verici olarak goriilen birgok intermetalik sistemi Al gibi oksidasyona yatkin veya Ti gibi ¢ok
reaktif elementler igerir. Sonugta ergitme ve dokiim tekniklerine ait 6nemli sorular cevaplanmalidir. Bu alagimlarin
iiretiminde kullanilabilecek ergitme ve dokiim teknikleri Subhayu Sen ve ark. tarafindan 6zetlenmistir. Bu teknikler
kisaca: Vakumda indiiksiyon Ergitme, Vakumda Arkla Yeniden Ergitme, Elektroslag Rafinasyonu, Plazma Ark
Ergitmesi, Spray Dokiim ve Yonlendirilmis Katilasma olarak 6zetlenebilir. Ticari agidan dnemli bazi intermetalik
alagimlar igin kullanilan bazi ergitme islemi teknikleri ¢izelge 1.1°de verilmistir. [2,6]
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Cizelge 1.1 Segilen ticari intermetalik alasimlar i¢in isleme teknikleri. [6]
Alasim Ergitme Dokiim islemi Aciklamalar
islemi
IC-50 (Al-Ni) VIMve havada | Direkt levha ve | Levhalar bosluksuz ince taneli kolonsal yapiya sahiptir.
indiiksiyon ¢ubuk dokiimi Cubuklar yiizeyden merkeze kolonsaldan dentritik yapiya
donerler.
IC-218 (Al-Ni) ESR Ingotlar Porozite olmayan iiniform tane boyutu.
IC-72 (Al-Ni) VIM DS Aspect orani ve porozite seviyesi doniigiin hizina bagli olan
kolonsal taneler.
Ti-33,5A1 PSC Ingotlar, tabletler 400-800ppm arasinda oksijen kapan kolonsal yapi.
Turbosarjer diskleri Ag. %0,3 oksijen kapmasi

VIM- vakum indiiksiyon ergitme, ESR- Elektroslag rafinasyon, PSC- Plazma skull dokiim, DS- yonlendirilmis katilagma
2. DENEYSEL CALISMALAR

Bu ¢aligsmada, alasim bilesimleri ¢izelge 2.1°de verilen oranlarda secilen metallerarasi bilesikler Leybold marka
40kW giiciinde 10kHz frekansla caligan vakum indiiksiyon ocaginda iiretilmistir. Ergitme 6ncesinde vakum
hiicresi 9,10”mbar basinca indirilmis ve saf argonla iki defa siipiiriilmiistir. Ergitme sirasinda vakum seviyesi
10" - 9.107% mbar araliginda tutulmustur. Ergitme isleminde alumina ve grafit potalar kullamilmus ve ergimis
alagimlar grafit kaliplara dokiilmistiir. Bu alasimlardan SEM-EDS ve optik mikroskopi g¢aligmalart i¢in
metalografik tekniklerle numuneler hazirlanmistir. Mikroyap:1 karakterizasyonunda Olympus PMG3 optik
mikroskobu kullanilmigtir. Hazirlanan alagimlarin bilesimleri JEOL JSM-6400 ve bagli Noran Voyager 2110
EDS analiz {initesinde tespit edilmistir. Calisilan metallerarasi bilesiklerin SEM-EDS analiz sonuglari tablo 2°de
verilmistir.

Cizelge 2.1 Calisilan metallerarasi bilesiklerin SEM-EDS analiz sonuglari

Bilesik Bilesim %at.
Uretilmek istenen Uretilen

Fes;Al 75Fe-25A1 76,92Fe-23,08Al
FeAl 60Fe-40A1 59,82Fe-40,18Al
NisAl 75Ni-25A1 74,39Ni-25,21A1
NiAl 55Ni-45A1 54,39Ni-45,19A1
TizAl 70Ti-30Al 60,21Ti-39,07A1
TiAl 49Ti-51A1 48,09Ti-51,03Al
Mg,Si 66Mg-34Si 65.64Mg-34,36Si

Demir aluminatlarin hazirlanmasinda %99,98 saflikta elektrolitik demir ve %99,7 saflikta elektrolitik aluminyum
kullanilmustir. Ergitme iglemi aliimina potada yapilmis ve herhangi bir pota - ergiyik reaksiyonu gézlenmemistir.
Alagimlarin dokiim yapilarmi gosteren mikroyap1 fotograflari sekil 2.1°‘de verilmistir. Numuneler %20
H,S04+%80 destile su ¢dzeltisine daldirilip 60-150saniye beklenerek daglanmustir.

Sekil 2.1 Demir aluminatlarin dokiim mikroyapisi, a)Fe;Al ve b)FeAl
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Nikel aluminatlarin hazirlanmasinda %99,99 saflikta elektrolitik nikel ve %99,7 saflikta elektrolitik aluminyum
kullanilmistir.  Ergitme islemi aliimina potada yapilmis ve herhangi bir pota - ergiyik reaksiyonu
gozlenmemistir. Alagimlarin  dokiim yapilarimi1 gdsteren mikroyapr fotograflart sekil 2.2°de verilmistir.
Numuneler %30 destile su + %20HF + %30HNO; + %20HCI ¢ozeltisine daldirtlip 120-150 saniye beklenerek
daglanmistir.

(b)
Sekil 2.2 Nikel aluminatlarin d6kiim mikroyapisi, a) Ni3Al ve b) NiAl

Titanyum aluminatlarin hazirlanmasinda %99 saflikta Ti ve %99,7 safliktaki aluminyum kullanilmigtir. Ergitme
islemi aliimina potada yapilmistir. TiAl’nin {iretiminde ergime sicakligi nispeten diisiik oldugundan herhangi bir
sorun yaganmamustir. Ancak, Ti;Al’nin ergime sicaklig1 nispeten yiiksek oldugundan bir miktar titanyum potaya
yapigmis, bu da bilesimde bir miktar kaymaya neden olmustur. Alagimlarin dékiim yapisini gosteren mikroyapi
fotograflar1 sekil 2.3°de verilmistir. Numunenin daglanmasinda %3HF + %10HNO3 + %88 destile su
kullanilmistir. Numune bu ¢6zeltiye daldirilarak 30-60 saniye beklenmistir.

Sekil 2.3 Titanyum aluminatlarin dokiim mikroyapisi a)Ti;Al ve b)TiAl

Mg,Si metallerarasi bilesigi stokiometrik bir bilesiktir. Bilesigin hazirlanmasinda %99,5 saflikta silisyum ve
%99,5 safliktaki magnezyum kullanilmistir. Magnezyum ve silisyumun ergime sicakliklar1 arasindaki farkin
fazla olmasi ve magnezyumun buharlagma problemi bu bilesigin {iretimini oldukca zorlagtirmaktadir. Bu alagim
ergitilmeden once saf magnezyum alumina potada ergitilmis ve herhangi bir pota- ergiyik reaksiyonuna
rastlanmamistir. Alagimi saglayacak uygun miktarlarda 6lgiilen Mg ve Si, Mg parcaciklari altta ve 2-20mm
boyutlarindaki Si pargaciklart istte olacak sekilde aliimina potaya yerlestirilmistir. Firin iki defa argon ile
stiptiriildiikten sonra yaklagik 600mbar argon gazi basincinda firm sicakligi yavas yavag yiikseltilmistir. 650°C
civarinda dnce Mg ergimistir. Sicaklik biraz daha yiikseltilerek magnezyumun silisyumu ¢ézmesi amaglanmistir.
900°C civarinda magnezyumun hizla buharlastigi goriilmiistiir. Sicaklik 1100°C’ye ulastiginda magnezyum
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buharlagmasinin asir1 derecede arttig1 izlenmistir. Bu sicaklikta beklenirken firin giiciinii birden kesmistir. Firin
sogutulup potaya bakildiginda Si ile aliimina pota arasinda reaksiyon oldugu, ¢atlayan potadan bakir sargiya sivi
metal sizdig1r goriilmiistiir. Bu deneyim {izerine aliimina pota yerine grafit pota kullanilmigtir.[8] Ayrica Si
kirilarak Imm’nin altina indirilmistir. Once Mg parcaciklar1 grafit potaya yerlestirilmis firm iki defa argon ile
stipiiriilmiis ve liglinciistinde 1bar seviyesinde argonla doldurulmustur. Firin yavag yavas 1sitilarak magnezyumun
tamamen ergimesi saglanmigtir. 750-800°C civarinda bir miktar toz Si ilave edilmis ve sivi magnezyumun iizeri
Si ile ortiilmiistir. Bu esnada hafif olan magnezyum buharlasmasi kesilmistir. Bu sicaklikta 10 dakika
beklendikten sonra magnezyumun silisyumu ¢ozdigi goriiliince sicaklik 1100°C’ye ¢ikartilmis ve kalan
silisyum da ilave edilmistir. Yine yaklagik 10 dakika sonra silisyumun alasimda ¢oziildiigii ve magnezyum
buharlagsmasinin yeniden basladigi goriilmiistiir. Hemen gii¢ artirilarak 1130°C civarma ¢ikilmis ve alagim grafit
kaliba dokiilmiistiir. Alagimin dokiim yapisini gosteren mikroyap: fotografi sekil 2.4’de verilmistir. Tane
sinirlarini ag gibi saran Mg-%18S1 6tektigidir.

Sekil 2.4 Mg,Si dokiim mikroyapisi

3. SONUC VE ONERILER

Vakum indiiksiyon ergitme yoluyla, 6zellikle son 20 yildir yogun arastirma ¢aligmalarina konu olan ve yiiksek
kullanim potansiyeline sahip metallerarasi bilesiklerin bazilari bagar1 ile iretilmistir. Bundan sonraki
calismalarda bu ikili alasimlara {igiincli veya daha fazla alasim elementi ilave edilerek mekanik o6zellikler
gelistirilmelidir. Alasim elementi ilavesinin korozyon direncine etkileri arastirilmalidir. Vakum indiiksiyon
ergitme teknigiyle iretiminde zorluklar bulunan metallerarasi bilesiklerin diger teknikler (drnegin toz
metalurjisi) ile tiretimi kosullar1 belirlenmelidir.
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