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OZET

Bu c¢aligmada tutusmaya dayanmikli ZWX (Mg-Zn-Y-Ca) ekstriizyon alagim
sistemi incelenmistir. Degisen oranlarda Zn, Y ve Ca elementleri ile 4 farklhi
magnezyum alagimi dokiim yontemi ile iiretilmistir. Bu alagimlara ekstriizyon islemi
uygulanarak 8 mm c¢apinda ¢ubuklar elde edilmistir. Homojenizasyon, tavlama ve
yaslandirma 1s1l iglemleri gerceklestirilmistir. Ekstriizyon alagimlarinin mikroyapilari,
mekanik 6zellikleri ve tutusma sicakliklari incelenmistir. Tutugma testleri diferansiyel
termal analiz (DTA) yontemi ve firin kullanilarak gerceklestirilmistir. Tim
islemlerden sonra x-1sm1 kirinimi (XRD), optik mikroskopi (OM) incelemeleri,
taramal1 elektron mikroskobu (SEM) incelemeleri ve gegirimli elektron mikroskobu
(TEM) incelemeleri gibi detayli karakterizasyon ¢alismalar1 yapilmistir. Numunelerin
mekanik ozellikleri mikro sertlik ve g¢ekme testleri ile belirlenmistir. Kalsiyum
ilavesinin alasimlarin tutugsma sicakligimi 6nemli Olclide arttirdigi ve tutugma
sicakliginin 871°C’nin iizerine ¢iktig1 goriilmiistiir. Cekme dayanimi degeri 330
MPa'nin iizerine ¢ikmig ve uzama degeri % 15-27'ye ulagmistir. Bu sonuglar, bu
alagimlarin sivil hava tasitt uygulamalarinda biiylik potansiyele sahip oldugunu
gostermektedir. Bu calisma Kore Ulusal Arastirma Vakfi (NRF) ve Bilim, Teknoloji
ve Gelecegi Planlama Bakanhig (MSIT) ile Ikili Isbirligi Programi kapsaminda
gerceklesmistir. Proje TUBITAK MAM Malzeme Enstitiisii ve Korea Institute of
Industrial Technology-KITECH tarafindan yiriitiilmustiir.

Anahtar Kelimeler: Magnezyum Alasimlari, Tutusmaya Dayanakl, Ekstriizyon,

Sivil Havacilik.



SUMMARY

In this work, ignition resistant magnesium ZWX (Mg-Zn-Y-Ca) alloy system
has been studied. By changing the element ratios of Zn, Y and Ca elements 4 different
magnesium alloys were developed via gravity casting method. Extrusion was
performed on the alloys and 8 mm diameter rods have been developed. Heat treatments
such as homogenization, annealing and aging were also performed. The
microstructures, mechanical properties and ignition temperatures of the extrusion
alloys were investigated. Ignition tests were performed using differential thermal
analysis (DTA) and also furnace heating. After all processes, detailed characterization
studies such as x-ray diffraction (XRD), optical microscopy (OM) examinations,
scanning electron microscopy (SEM) examinations and transmission electron
microscopy (TEM) examinations were performed. Mechanical properties of the
samples were determined by micro hardness and tensile tests. It is observed that the
addition of calcium significantly increases the ignition temperature of the alloys and
the ignition temperature increased to above 871 °C. UTS value has been reached to
over 330 MPa and elongation value has been reached to 15-27%. These results indicate
that these alloys have great potential in civil aircraft applications. This work was
performed by The Scientific and Technological Research Council of Turkey
(TUBITAK) Marmara Research Center (MAM) and Korea Institute of Industrial
Technology (KITECH) and funded by TUBITAK Turkey and NRF, MSIT of Korea.

Key Words: Magnesium Alloys, Fire-Resistance, Extrusion, Civil Aircraft.
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Kisaltmalar
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Mg : Magnezyum

MPa : Megapaskal

nm : Nanometre

RE . Nadir Toprak Elementi
YS : Akma Mukavemeti
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(a) Saf Mg ve (b) Mg-Ca alasimi yiiksek sicaklik oksidasyon (500 °C)
test sonrasi ylizey goriintiileri.

Bir oksit nodiiliin olusum mekanizmasinin ve i¢ yapisinin sematik
gosterimi.

Mg-Al alagimlarinin yiiksek sicaklik davraniglarinin sematik gosterimi
Dokiim yontemi ve silindir numune.

Ekstriizyon islemi sirasinda ¢ekilen fotograflar.

Rigaku SmartLab HR-XRD Xx-1sin1 difraktometre.
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SEM goriintiiler.

7-8-9 ve 10 kodlu ekstriizyon ¢ubuklarina ait fotograflar.

C kodlu 7-8-9 ve 10 numarali alagimlarin x-1s1n1 difraksiyon paternleri.
A kodlu 7-8-9-10 numarali ekstriizyon alagimlarina ait parlatma sonrasi
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H kodlu 7-8-9-10 numarali ekstriizyon alagimlarina ait parlatma sonrasi
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daglama sonras1 mikroyap1 goriintiileri.

C kodlu 9-10 numarali ekstriizyon alagimlarina ait parlatma sonrasi
mikroyapi goriintiileri.

C kodlu 9-10 numarali ekstriizyon alasimlarina ait nital ile daglama

sonras1 mikroyap1 goriintiileri.
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C kodlu 9-10 numarali ekstriizyon alasimlarina ait asetik pikral ile
daglama sonrast mikroyap1 goriintiileri.

400°C-24 saat homojen tav sonrasi ekstriide edilen ¢ubuklarin kesitten
aliman mikroyap1 goriintiileri.

400°C-50 saat homojen tav sonras1 ekstriide edilen gubuklarin kesitten
alinan mikroyap1 goriintiileri.

C7 kodlu dokiim alagimi numuneye ait optik mikroskop goriintiisii,
SEM goriintiileri ve SEM-EDS sonuglar1 ile SEM-EDS elementel
haritalart.

C8 kodlu dokiim alagimi numuneye ait optik mikroskop goriintiisii,
SEM goriintiileri ve SEM-EDS sonuglar1 ile SEM-EDS elementel
haritalart.

C9 kodlu dokiim alagimi numuneye ait optik mikroskop goriintiisii,
SEM goriintiileri ve SEM-EDS sonuglar1 ile SEM-EDS elementel
haritalart.

C10 kodlu dokiim alasimi numuneye ait optik mikroskop goriintiisii,
SEM goriintiileri ve SEM-EDS sonuglar1 ile SEM-EDS elementel
haritalart.

C7 kodlu ekstriizyon numunesine ait optik mikroskop goriintiisii, SEM
goriintiileri ve SEM-EDS sonuglar1 ile SEM-EDS elementel haritalari.
C8 kodlu ekstriizyon numunesine ait optik mikroskop gortintiisii, SEM
goriintiileri ve SEM-EDS sonuglar1 ile SEM-EDS elementel haritalar:.
C9 kodlu ekstriizyon numunesine ait optik mikroskop goriintiisii, SEM
goriintiileri ve SEM-EDS sonuglar1 ile SEM-EDS elementel haritalari.
C10 kodlu ekstriizyon numunesine ait optik mikroskop goriintiisii, SEM
goriintiileri ve SEM-EDS sonuglar1 ile SEM-EDS elementel haritalar:.
7 kodlu Mg-6.5Zn-1.5Y-1.0Ca alasiminin ekstriizyon halinin ve
ekstriizyon sonrast 190°C-2 saat yaslandirma 1s1l islemi halinin SEM
gortintiileri.

C7 kodlu ekstriizyon numunesinin 190°C’de 24 saat yaslandirma
sonrasina ait SEM goriintiileri, SEM-EDS sonuglar1 ve kesitten SEM-

EDS elementel haritalari.
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C8 kodlu ekstriizyon numunesinin 190°C’de 24 saat yaslandirma
sonrasina ait SEM goriintiileri, SEM-EDS sonuglar1 ve kesitten SEM-
EDS elementel haritalari.

C9 kodlu ekstriizyon numunesinin 190°C’de 24 saat yaslandirma
sonrasina ait SEM goriintiileri, SEM-EDS sonuglar1 ve kesitten SEM-
EDS elementel haritalari.

C10 kodlu ekstriizyon numunesinin 190°C’de 24 saat yaslandirma
sonrasina ait SEM goriintiileri, SEM-EDS sonuglar1 ve kesitten SEM-
EDS elementel haritalari.

HO7 kodlu magnezyum numunesine ait diisiik biiyiitmedeki TEM
goriintiileri.

A08 kodlu magnezyum numunesine ait diisiik biiyiitmedeki TEM
gortintiileri.

C10-1 kodlu magnezyum numunesine ait TEM goriintiisii.

C10-3 kodlu magnezyum numunesine ait TEM goriintiisii.

C10-2 kodlu magnezyum numunesine ait TEM goriintiisii ve TEM-EDS
sonucu.

C10-2 kodlu magnezyum numunesine ait TEM ve difraksiyon paterni
gortintiileri.

HO07 kodlu magnezyum numunesine ait TEM goriintiisii ve TEM-EDS
sonucu.

HO07 kodlu magnezyum numunesine ait TEM goriintiisii, TEM-EDS
sonucu ve difraksiyon paternleri.

C7 kodlu ekstriizyon numunesine ait TEM goriintiileri ve TEM-EDS
sonuglart.

C8 kodlu ekstriizyon numunesine ait TEM goriintiileri ve TEM-EDS
sonuglart.

C9 kodlu ekstriizyon numunesine ait TEM goriintiileri ve TEM-EDS
sonuglart.

C10 kodlu ekstriizyon numunesine ait TEM goriintiileri, SAED paterni
ve TEM-EDS sonuglari.

190°C’de 24 saat yaslandirma sonras1 C7 kodlu ekstriizyon numunesine

ait Ca2Mg6Zn3 fazinin TEM goriintiileri ve TEM-EDS sonuglari.
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190°C’de 24 saat yaslandirma sonrast C8 kodlu ekstriizyon numunesine
ait I-fazinin aydinlik alan, karanlik alan TEM goriintiileri, SAED paterni
ve TEM-EDS sonuglari.

190°C’de 24 saat yaslandirma sonrasi C9 kodlu ekstriizyon numunesine
ait I fazinin TEM goriintiileri ve TEM-EDS sonuglari.

190°C’de 24 saat yaglandirma sonrast C10 kodlu ekstriizyon
numunesine ait I fazinin TEM goriintiileri ve TEM-EDS sonuglar.
Ekstriizyon alasimi numunelerinin dokiim ve 1s1l iglem sonras1 sertlik
sonuglar.

Ekstriizyon alasimi numunelerinin ekstriizyon sonrasi ekstriizyon
yoniinde ve kesitten alinan sertlik sonuglari.

Ekstriide edilmis ¢ubuklarin 190°C’de 2-200 saat yaslandirma 1sil
islemleri sonrasi mikrosertlik testi grafikleri.

400°C 24 saat ve 50 saat homojen tavlama sonrasi ekstriide edilen
cubuklarin ¢ekme testi grafikleri.

7 kodlu Mg-6.5Zn-1.5Y-1.0Ca alasiminin ekstriizyon halinin ve
ekstriizyon sonrast 190 °C-2 saat yaglandirma 1s1l islemi halinin ¢ekme
testi grafikleri.

7-8-9-10 no’lu ekstriizyon alagimi numunelerinin DTA ile tutusma testi
grafikleri.

Magnezyum ekstriizyon alagimi numunelerin tutusma sicakliklarinin
kalsiyum orani ile degisimi.

7-8-9-10 no’lu ekstriizyon alasimi numunelerinin firin ile tutusma testi
ornek grafikleri.

Karsilagtirmali tutugsma sicakligi grafigi.

a) C7, b) C8, ¢) C9, d) C10 ve e) ticari AZ31 kodlu ekstriizyon
cubuklarinin ekstriizyon sonrasi tekstiir sonuglart ve 0001 kutup

sekilleri.
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1. GIRIS

Magnezyum 1774 yilinda Joseph Black tarafindan kesfedilmistir ve ilk kez 1808
yilinda Ingiliz bilim insan1 Humphrey Davy tarafindan izole edilmistir [1].
Magnezyumun 6z kiitlesi 1.74 g/cm®tiir ve yapisal metaller arasinda en diisiik degere
sahiptir. Yiiksek spesifik mukavemet, biikiilmezlik, iyi dokiilebilme, islenebilirlik, iyi
soniimleme kapasitesi, elektromanyetik etkenlere karsi iyi zirh 6zelligi, efektif 1s1
disar1 dagitim1 magnezyumun en Onemli oOzellikleridir [2]. Magnezyum diinya
tizerinde en ¢ok bulunan altinct metal ve sekizinci elementtir. Magnezyum, geri
doniisim ozellikleri oldukca iyi bir metaldir [3]. Bununla birlikte magnezyum
kimyasal olarak oldukga reaktiftir [4].

Magnezyum nispeten yumusaktir ve 45 GPa gibi diisiik bir elastiklik modiilii
degerine sahiptir. Magnezyum hegzagonal siki paket kristal yapisina ve diisiik
istifleme hata enerjisine sahiptir. Magnezyum alagimlar zay1f sekillendirilebilirlige ve
sinirli stineklige sahiptir [5]. Magnezyumun kafes yapisi Sekil 1.1°de gosterilmektedir.
Saf magnezyumun c/a orant 1.6236°dir [6]. Magnezyum sinirli kayma sistemlerine
sahiptir. Oda sicakliginda magnezyumun bazal olmayan kayma aktivasyonu zordur ve
stinekligi smirlar [7]. Magnezyumda (0002) <1120 > bazal kayma tercihli olarak
gerceklesir. Ciinkii bazal kayma igin kritik kesme gerilmesi (KKG) prizmatik ve
piramidal kaymalara gére daha diisiiktiir [6]. Bir polikristal malzemenin catlak
olusturmadan deformasyona ugrayabilmesi i¢in bes bagimsiz kayma sistemine sahip
olmas1 gereklidir. Ancak bazal kayma sadece iki bagimsiz kayma sistemine sahiptir.
Bu durum magnezyum ve alagimlari i¢in zayif siineklik ve sekillendirilebilirlige yol
acar ve uygulamalarini sinirlandirir [8]. Sekillendirilebilirligi gelistirebilmenin en
Oonemli yollar1 alasimlama ve tekstir modifikasyonudur [9]. Sekil 1.1°de

magnezyumun kristal yapis1 gosterilmektedir [91].



Sekil 1.1: Magnezyumun kristal yapisi.

Magnezyum Ozellikle saf halde yanicidir. Magnezyumun ergime sicakligi
650°C, buharlagma sicaklig1 ise 1090°C’dir. Magnezyum yandiginda sicaklik yaklasik
3,100°C’ye yiikselir [10]. Saf magnezyumun tutusma sicakligi yaklagik 630°C’dir.
Magnezyum tutustugunda belirgin, parlak, beyaz bir 151k sagar. Fakat kiitle (bulk)
haldeki yapisal magnezyum alagimlart dogrudan {izerlerine alev tutulmadiklarinda
yanmazlar. Alasim halinde ise yanmalari daha da zordur [11].

Magnezyum yogurma alasimlar1 hadde iirlinleri (plaka, levha ve folyo),
ekstriizyon (¢ubuk, boru ve profil) ve dovme iiriinleridir. Yogurma alagimlari, dokiim
alagimlarina gore daha iyi mekanik ozellikler gostermektedir. Mukavemetleri ve
stineklikler1 dokiim alasimlarina gore ve hatta rakip malzemelere gore daha yiiksektir
[12].

Magnezyum alagimlar1 Sekil 1.2°de goriildiigii gibi elektronik, ev ve spor
iriinleri, biyomalzemeler, otomotiv ve havacilik gibi genis kullanim alanina sahiptir
[92]. Magnezyum alagimlar1 diisiik 6z kiitle degerleri sayesinde oldukga hafif
malzemelerdir. Havacilik ve otomotiv sektorii i¢in agirlik kazanci; yakit tasarrufunu

ve emisyonun azalmasini saglamaktadir [13].



Sekil 1.2: Magnezyum alagimlarinin kullanim alanlari.

1.1. Magnezyum Alasimlarinin Havaciik Uygulamalar

Magnezyum ve alasimlarinin havacilik endiistrisinde kullanimi 2. Diinya Savasi
sonrasinda azalmistir. 1970’lerde ise birka¢ uygulama haricinde ozellikle levha
alasimlar1 agisindan bitme noktasina gelmistir. Giiniimiizde ise magnezyum alasimlari
havacilik ve uzay uygulamalarinda uydu, roket, helikopter ve askeri ucaklarda
kullanilmaktadir [14]. Sekil 1.3’te havacilik uygulamalari ig¢in sanziman kutusu, ana
rotor sanzimani, digli kutusu, helikopter gibi ornekler gosterilirken, Sekil 1.4’te
havacilik konsept uygulamalar1 i¢in arka panel kapisi, anten destegi, havacilik

segmenti, disli kutusu, kompresor gibi 6rnekler gosterilmistir [93,94].

Sekil 1.3: Magnezyum ve alagimlarinin havacilik uygulamalari.



175 x 341 x 606 mm

Sekil 1.4: Magnezyum ve alagimlarinin konsept uygulamalari.

Yiiksek sicaklik oksidasyon dayanimimin diisiik olmasi ve disiik tutusma
sicakligina sahip olmasi nedeni ile magnezyum ve alasimlarinin sivil havacilik
uygulamalar1 2015 yilina kadar yasaklanmisti. Ayni sene igerisinde yayimlanan rapora
gore, Federal Havacilik Idaresi (FAA)’nin belirledigi test yontemi ile gerekli
performansi karsilayabilmesi kosuluyla magnezyum ve alagimlarinin sivil havacilikta
da koltuk uygulamalarinda kullanilabilecegini bildirilmistir. Bu anlamda yiiksek
sicaklik oksidasyonu veya tutugsma dayanimi yiiksek magnezyum alagimlarinin

gelistirilmesi kritik bir 6neme sahiptir [15].
1.2. Alasimlarinin isimlendirilmesi

Calisilan  magnezyum alagim sistemine ge¢cmeden Once magnezyum
alagimlarinin isimlendirilmesinin verilmesi anlam karmasasi olmamasi bakimindan
onemlidir.  Magnezyum  alagimlar1  smiflandirilirken  ASTM  sistemleri
kullanilmaktadir. Alasimlarin ana elementlerinin harfler ve bilesimlerini yaklasik
rakamlar ile ifade etmektedir. Ornegin AZ31, yaklasik %3 aliiminyum ve yaklasik %1
cinko icermektedir. Magnezyum alasimlarinin adlandirma sistemi Tablo 1.1°de

gosterilmektedir [95].



Tablo 1.1: Magnezyum alagimlarinin adlandirma sistemi.

Kisaltma Alagim Elementi | Kisaltma Alagim Elementi
A Aliiminyum N Nikel

B Bizmut P Kursun

C Bakir Q Glmiis

D Kadmiyum R Krom

E Nadir Toprak S Silisyum
F Demir T Kalay

H Toryum W Itriyum
K Zirkonyum Y Antimon
L Lityum Z Cinko

M Mangan X Kalsiyum




2. MAGNEZYUMUN EKSTRUZYONU

Ekstriizyon isleminde genel olarak silindir seklindeki bir metal, bir kovan i¢inde
biiyiik bir kuvvet ile birlikte sikistirilip kaliptan gegirilerek kesit alan1 azaltilir. Bircok
ekstriizyon yontemi olmak ile birlikte en yaygin yontem direkt ekstriizyondur ve kalip
ile kovan sabittir. Metal blok kaliba dogru hareket eden bir piston yardimi ile
sikigtirilir. Diger bir yontem ise endirekt ekstriizyondur. Bu yontemde ise ortasinda
kalip bulunan piston hareketsizdir ve metal blogu Sekil 2.1°de gosterildigi gibi kovanla
kaliba itilir [89]. Endirekt ekstriizyonun en 6nemli avantaji siirtinme kuvvetinin daha

az olmasi nedeni ile uygulama kuvvetinin azalmasidir [40].

kalip biyet
—
-~ S = kuvvet
Ekstride
edilmis biyet
kuvvet kalip destek

plakasi

Ekstride L‘ '

edilmis biyet

biyet

Sekil 2.1: Ekstriizyon prosesi.

Diimen pedali, kompresor kasasi, tekerlek braketi ve goriintii cihazi gibi
magnezyum ekstriizyon tiriinlerine ait gorseller Sekil 2.2°de gosterilmektedir [94].
Ticari magnezyum alagimlarinin mekanik 6zellikleri Tablo 2.1°de gosterilmistir. Yeni
nesil Mg-RE ekstriizyon alasimlarinin mekanik 6zellikleri Tablo 2.2°de verilmistir
[41].



Sekil 2.2: Magnezyum ekstriizyon iiriinleri.

Tablo 2.1: Ticari magnezyum ekstriizyon alasimlarinin mekanik 6zellikleri.

Alasim TYS (MPa) | UTS (MPa) | Uzama (%)
AZT0A 145 240 10
AZ31E 200 262 15
AZBTA 226 310 16
AZBOA 245 336 11
AZBDA-TE 276 379

HM31A 230 290 10
ZCT1 340 360

ZM21 150 230

ZKZ21A 195 260

ZK40A -TH 255 276 4
ZKBOA 2hh 338 14
ZKBOA -TE 296 359 12
WES4A 180 280

WE43C 195 303

ZWEK30 200 280




Tablo 2.2: Yeni nesil Mg-RE ekstriizyon alagimlarinin mekanik 6zellikleri.

Alagim TYS (MPa) | UTS (MPa) | Uzama (%)
Mg-10Gd-3Y-0.52r 192 290 13
Mg-10Gd-3Y-0.52r-T5,200C100sa. 228 341 11
Mg-10Gd-3Y-0.52r-T5,200C10sa. 228 297

Mg-5Y-4Nd-T5, 200C72sa. 274 351

Mg-4Y-3Nd-0.57r 200 260 12
Mg-4Y-3Nd-0.57r, T5,250C16sa. 265 310 75

Magnezyum ekstriizyon alasimlari kritik dneme sahip olmasina ragmen, bugiine
dek ¢ok az kullanima ve endiistriyel konuma sahiptir [39]. Magnezyum ekstriizyon
alasimlarinin daha genis kullanimini engelleyen iki temel problem vardir. 11k problem
ekstriide haldeki alagimlarin mekanik 6zellikleridir. Magnezyum ekstriizyon iiriinleri
aliminyum ekstriizyon {riinlerinden daha diisiik mukavemete sahiptirler. Zayif
sekillenebilirlikleri vardir ve ¢gekme-basma akma asimetrisine (basma YS/¢cekme Y'S
<1) sahiptirler [42]. Genel olarak, ekstriizyon alagimlarinin mukavemeti akma dayanci
(YS) ile gosterilirken, sekillenebilirlik ise % uzama ile ifade edilir [43].

Magnezyum alasimi ekstriizyon {iriinlerinin  yaygin kullanom alam
bulamamasinin diger bir sebebi ise ticari gegerliliktir. Alasim elementine bagli olarak
bazi magnezyum alasimlar1 ¢ok pahalidir, ¢ok azi ise seri liretim i¢in uygun yiliksek
hizlarda ekstriide edilebilir. Magnezyum i¢in bildirilen kalip ¢ikis hizlari, ekstriizyonu
kolay alagimlarin temel profilleri i¢in 20-30 m/dak. araligindadir. Bu ekstriizyon hiz1
tipik aliiminyum alagimlarininkinden 5-10 kat arasi daha yavastir. Bu nedenle
magnezyum  ekstriizyon alasimlarinin  elde edilmesi, aliiminyum alasim
ekstriizyonlarina kiyasla 6nemli 6l¢iide daha diisiik iiretim oranlarinda ve daha diisiik
maliyet etkinliginde gergeklestirilmektedir [44].

Bir malzeme icin iyi ekstriide edilebilirlik; diisiik bir ekstriizyon yiikiinde ve
yiiksek bir ekstriizyon hizinda iyi bir son yiizeye sahip olmasi ve ¢atlaksiz bir sekilde
sik1 bir boyut toleransi ile ifade edilebilir [45]. Magnezyum alagimlar1 aliiminyum
alagimlarina gore daha diisiik ekstriide edilebilirlige sahiptir. Magnezyum alagimlari
diisiik hizlarda ve daha dar ekstriizyon sicaklik araliginda ekstriide edilebilmektedir
[46].

Ornek olarak ticari magnezyum alasimlar1 olan AZ61, ZK60 ve nadir toprak

elementi iceren alasimlari sert yapilar1 nedeniyle ekstriizyon makineleri tarafindan



diisiik sicakliklarda kalip boyunca bastirilamazlar. Bu sebeple bu alasimlar yiiksek
sicakliklarda ve diisiik hizlarda ekstriide edilmelidir. Eger ekstriizyon hizlar1 dogru
limitlerin Gtesinde olursa, ylizeyde catlama, diger adiyla sicak yirtilma Sekil 2.3’te

gosterildigi gibi gergeklesir [47].

Prade S -

Basma Hizi - 6 mm/s

:14.7 mm/s

Basma Hizi

" ‘\.‘,I‘u‘t-“f_‘vn!ld ARG
AR ED Ty Wl

Sekil 2.3: Ekstriizyon hizinin yiizey lizerine etkisi.

Sicak yirtilma, kalip icerisinde bolgesel sicakliklar alagimin solidiis sicakligini
veya herhangi bir ikincil fazin ergime noktasini astiginda olusur [48]. Ekstriizyonda
kalip icerisindeki malzeme ti¢ boyutlu basma altindadir ve ¢atlak olusumu engellenir.
Malzeme kaliptan gectiginde, ylizeye yakin gerilim gelisecektir [45]. Magnezyum
alagimlarinin ¢cekme mukavemeti artan ekstriizyon sicakliklari ile azalir. Ekstriizyon
yiizeyinde ¢ekme gerilimi, magnezyum alagiminin sicak mukavemetinden yiiksek ise
malzemede enine ¢atlaklar goriiliir [43].

Magnezyum ve alagimlarinin ekstriide edilebilirligini arttirabilmek i¢in bir¢ok
yol uygulanmistir. Disiik alasim konsantrasyonu igeren magnezyum alagimlari
genellikle daha yumusaktir. Diisiik ekstriizyon sicakliklarinda ve daha yiiksek hizlarda
tolere edilebilir. Saf magnezyum 80°C sicaklikta ekstriide edilebilir [49].

Cinko, alasimlarin solidiis sicakligini diisiiriir ve diisiik ergime noktasina sahip
ikincil fazlarin olusumuna yol agar. Cinko alasim elementinin konsantrasyonunun
azalmasi ile birlikte sicak yirtilma meydana gelme riski giderek azalir [48]. Ekstriide
edilebilirlik solidiis sicakligini arttiran zirkonyum ve mangan gibi alasim elementleri

eklenerek gelistirilebilir [43].



Ekstriizyon iglemi Oncesi magnezyum alagimlarina homojenizasyon islemi
gerceklestirilerek ekstriide edilebilirlik gelistirilebilir. Dahasi, uygun yaglayicilar
kullanilarak ektriide ¢ubuk yiizeyindeki siirtlinme ve gerilme stresi azaltilabilir. Bu
yaglayicilar, sicak ekstriizyon kalibi ile bilet arasindaki siirtiinmeden kaynakl1 sicaklik
artigini azaltmaya yardimet olur ve yirtilmadan kaginmay1 saglar [45]. Molibden di-

stilfat ve gres, yag ve grafit karisimi yaygin olarak kullanilir [43].

2.1. Magnezyum Estriizyon Alasimlarinin Proses-Mikroyapi
-Mekanik Ozellikleri

Ekstriizyon sirasinda Sekil 2.4’te gosterildigi gibi dinamik yeniden kristallesme
(DYK), statik yeniden kristallesme, kristal yonlenmesinin diizenlenmesi (kuvvetli
bazal tekstiir), ikincil fazlarin inceltilmesi ve dinamik ¢okelti gibi degisikler meydana
gelir [43].

Sekil 2.4: Ekstriizyon sirasinda meydana gelen degisikler.

Dinamik yeniden kristallesme, sicak ekstriizyon sirasinda dokiim kiilgelerindeki
kaba tanelerin yeniden kristallesmis ince tanelere doniistiiriilmesine neden olur [43].
Sicak ekstriizyon nominal olarak tane siirlar1 boyunca mevcut olan biiyiik boyutlu
otektik fazlarin parcalanmasina sebep olur. Bu ince ikincil fazlarin yap1 boyunca
homojen sekilde dagilmasini saglar [50]. Mikroyapidaki bu énemli degisiklikler ve

ikincil fazlarin dagilimi, magnezyum alagimlarinin mekanik 6zelliklerini etkiler [43].
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2.1.1. Ekstriizyon Sicakhgmin ve Hizinin Mekanik Ozelliklere Etkisi

Ekstriizyon sicakligi ve hizi, ekstriizyon alasimlarinin mekanik 6zelliklerini
etkiler. Etkili olan diger faktorler ise ekstriizyon orani, ekstriizyon 6ncesi yaslandirma,
ekstriizyon 6ncesi soguk deformasyondur [43].

Magnezyum ekstriizyon alasimlarinda ekstriizyon sicakligina bagli olarak akma
mukavemeti, gekme mukavemeti ve uzama miktarlarinda gerceklesen degisimler Sekil

2.5’te gosterilmektedir [43].
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Sekil 2.5: Ekstriizyon sicakliginin mekanik 6zelliklere etkisi. a) akma
mukavemeti, b) cekme mukavemeti, c) uzama.
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Sekil 2.5: Devam.

Magnezyum alagimlarinin ¢ogu, Sekil 2.5a’da gosterildigi gibi diisiik ekstriizyon
sicakliklarinda daha yiiksek akma mukavemeti gosterir. Ekstriizyon sicakliginin
artmast ile birlikte Sekil 2.5b’de gosterildigi gibi ekstriide magnezyum alagimlarinin
cekme degerlerinde de bir diisme gozlemlenir. Sekil 2.5¢’de gosterildigi gibi
ekstriizyon sicakliginin artmasi ile birlikte ekstriizyon alagimlarinin uzama miktarlar
gelismektedir [43].

Magnezyum ekstriizyon alasimlarinda ekstriizyon hizina bagli olarak akma
mukavemeti, cekme mukavemeti ve uzama miktarlarinda gergeklesen degisimler Sekil

2.6°da gosterilmektedir [43].
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Sekil 2.6: Basma hizinin mekanik 6zelliklere etkisi. a) akma mukavemeti, b)

¢ekme mukavemeti, ¢) uzama.
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Ekstriizyon hizinda meydana gelen artis sonucu Sekil 2.6a’da goriildiigi gibi
alasgimlarin akma degerinde bir azalma meydana gelir. Yiksek mukavemetli
ekstriizyon alagimlarinin diisiik hizlarda {iretilmesi daha olasidir. Ekstriizyon hizinin
artmasi ile birlikte Sekil 2.6b’de goriildiigii gibi alasimlarin ¢ekme degerlerinde bir
azalma meydana gelir. Uzama oranlar ise Sekil 2.6¢’de goriildiigli gibi alasimdan

alasima farklilik gostermektedir [43].

2.1.2. Tane Boyutunun Etkisi

Magnezyum ekstriizyon alasimlarinda ekstriizyon sicakligina ve hizina bagh

olarak tane boyutunda gergeklesen degisimler Sekil 2.7°de gosterilmektedir [43].

A Mg-8A10.52n-0.2Mn
Mg-1Zn-0.5Ca
«— Vg-3Zn-0.2Ca
~ 8 Mg-0.2Zn-0.3Ca-0.14Mn
®— Mg-3Zn-0.2Ca-0.5Y
»— Mg-14Zn-3Y

20 | <

Tane Boyutu (um)
™~

Ekstriizyon Sicakhg (°C)

b ®- Ng-532n-06Ca
20 A Mg-8Zn-0.5Zr
~8—Mg-82n-0.52Zr-1.0Ce
—w—Mg-2Zn-0.5Ce
Mg-1Zn-1Mn-0.5Ce
«—Mg-2Zn-1.5Gd
> Mg-9Gd-3Y-1.5Zn-0 82Zr
" —%—Mg-8Sn-1A1Zn p
*—Mg-1Mn-1Ce

10 | s

Tane Boyutu (pum)

-
\

Basma Hizi (mm/s)

Sekil 2.7: a) ekstriizyon sicakligini tane boyutuna etkisi, b) basma hizinin tane
boyutuna etkisi.
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Ekstriizyon sicakliginin ve ekstriizyon hizinin artmast sonucu ekstriizyon
alagimlarinin tane boyutu artmaktadir [51]. Dahasi, daha yiiksek ekstriizyon sicaklig
ya da hizlar yapida yeniden kristallesmis tanelerin daha biiylik oranda dagilimina ve
daha zayif bazal tekstiire yol acar. Tamamlanmis yeniden kristallesme ve tane
biiyiimesi akma mukavemeti degerinde bir azalmaya neden olurken siinekligi gelistirir
[43].

Kalip duvarlarindaki adyabatik 1sitma ve siirtiinme, kaliptaki biletin sicakligini
yiikseltir. Artan ekstriizyon hizi, efektif ekstriizyon sicakligini arttirir [45]. Ekstriizyon
hizindaki bir artis, mikroyap1 ve tekstiir iizerinde ekstriizyon sicakligindaki artistan
kaynaklanan benzer etkilere sahip olacaktir. Bu tiir etkiler arasinda, yeniden kristalize
edilmis tanelerin oraninin artmasit ve daha yiiksek ekstriizyon hizlarma sahip
alasimlarda yeniden kristallesmis tanelerin hizlandirilmis biiylimesi yer alir.
Ekstriizyon hizindaki artis sonucu mikroyap: ve tekstiirdeki degisikler, ekstriide
edilmis alasimlarin akma degerlerinde bir azalmaya neden olur [43].

Tane biiylimesini engelleyebilmek icin, alasim elementlerinin ilavesine ihtiyag
duyulur. Alasimlama islemi, ince ve yogun c¢okeltilere katki saglamak ve sicak
ekstriizyon sirasinda tane sinirlarini etkili bir sekilde sabitlemek i¢in gereklidir. Diigiik
ekstriizyon sicakliklar1 ve diisiik ekstriizyon hizlar1 tane biiyiimesini sinirlandirabilir
ve tane inceltilmesine neden olabilir [43]. Sekil 2.8 Mg-Zn-RE alasimlari i¢in tane

boyutunun akma mukavemetine etkisini gostermektedir [43].

600 -
C Mg-Zn-RE Bazh Alagimlar

Mg-22n.0.5Ce Park of a!
Mg-17n-1Nn.0 5Ce Park of af
MO-22Zn-15GA Park of af
MQ-2Zn-0 2Ce Luo of &

Mg 3.0Zn0.2Ca 0.5Y Sun et ol
Mg-2.52n.03Ca0.4La Duetal
Mg-5.370.0 2Ca.0 5Ce Du of o
MO-5Zn-0 25C3-0.1Mn-0.32r-2YD Gunde ef 8l
MO-S0Zn08 Y0102 Xuotal
Mg-02n-0.52r-1.0Ce Yu ot of
Mg-62n-0 52r0.5Ce Yu ot o/
Mg 62n.1.52r.1.0Ce Yu of o/
Mg-5Zn-0 5G4 Huang of al
MGg-0.82n-2 5G4 Huang ot &
Mg-14Zn-3Y Singh of al
Mg-6.82n-2.5H0 Singh ot ol
Mg-13.92n.59Ho Singh of o/

A 1 A 1

400 |-

200 -

Akma Mukavemeti (MPa)

FAPADPICOROVALCAION

0 05 10 15 20 25
dt (umh)

Sekil 2.8: Mg-Zn-RE alasimlarinin tane boyutunun akma mukavemetine etkisi.
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Magnezyum alagimlari i¢in tane kiiciilmesi mukavemet arttirict bir mekanizma
oldugu gibi ayn1 zamanda Sekil 2.9’da goriilen ¢ekme-basma akma asimetrisini de

arttirtp 1 seviyelerine getirir [43].

12 [ ] Mg-Al Bazh Alagimlar
®  Mg-Zn Bazli RE lpermeyen Alagimlar
4 : Mg-Zn-RE Bazl Alagimlar
{: Mg-RE Bazh Alagimlar
# 1.0 b * Mg-5n Bi 3 ar
= - Mg-Sn Bazh Alagimlar
:t}] §° B
.

T L%
E Kx o
jt‘ 08fF W=
(o]
£ *
] ] . .
s * * *
w 06 |
=
Z .
] - -
r L

04 Lo 1 L 1

o 10 20 30 40
Tane Boyutu (pum)

Sekil 2.9: Magnezyum alasimlarinda tane boyutunun ¢ekme-basma akma
mukavemetine etkisi.

Akma asimetrisi ¢ogu magnezyum alagiminin tipik bir 6zelligidir [52]. Cekme-
basma akma asimetrisinin olmasi, basma sirasinda ikizlenme yoluyla olusan plastik
deformasyonun, kaymanin baskin oldugu c¢ekme sirasinda olusandan daha kolay
olmasini saglar. Kayma ve ikizlenmenin tane boyutundaki degisimlere tepkisi ayn
degildir. ikizlenme kaymadan daha fazla tane boyutuna duyarlidir. Sonug olarak tane
boyutunu kiiciiltme ile ikizlenme etkili bir sekilde bastirabilir. Boylece ekstriide

alagimlarin gekme-basma akma asimetrisi en aza indirilebilir [53].

2.2. Tekstir Etkisi

Cekme-basma akma asimetrisi, ekstriide malzeme ic¢in bir sorun yaratabilir.
Ciinkii ekstriizyon sonucunda giiglii bir tekstiir iiretilebilir. Giiglii tekstiir, daha yiiksek
cekme-basma akma asimetrisine yol acar [52]. Bu tiir kaginilmaz olarak gelisen
tekstiirler, ekstriizyon yoniine paralel olarak ¢ogu tanelerin bazal (0001) diizlemine
karsilik gelir [54].

Giglii bazal tekstiir ile bazal kayma ve genisleme ikizlemesi i¢in Schmid faktorii

diisiiktiir. Ekstriide bir alagim ekstriizyon yonii boyunca ¢ekme testine tabi tutulursa,
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sonu¢ daha yiiksek bir mukavemet, diisiikk bir is sertlesmesi ve siinekliktir [54].
Ekstriide alagim, ekstriizyon yoniine dik olarak ¢ekme testine tabi tutulursa genisleme
ikizlemesini ¢alistirmak daha kolay olur. Bunun sonucunda daha diisiik akma
mukavemeti elde edilir. Is sertlesmesi ve siineklik artar [43].

Glglii bazal tekstiire sahip bir ektriide alasim ekstriizyon yoniinde bir basma
testine maruz kaldiginda, bazal diizlem boyunca basma, deformasyon ikizlemesinin
calismasina izin verir. Bunun sonucunda mukavemet diiser. Onemli bir cekme-basma
akma asimetrisi saf magnezyum ve giiclii bazal tekstiire sahip alasimlarmin
ekstriizyonunda goriiliir [55].

Tekstiir zayiflamas1 akma asimetrisini diisiirebilir. Zayif bazal tekstiir ¢ekme
sirasinda daha kolay plastik deformasyona yol acar [56]. Zayif bazal tekstiir sahibi
ekstriide alasimlardaki, bazal dislokasyon kaymasi ve genisleme ikizlemesi daha etkili
olmasi beklenir. Daha biiylik bir plastik gerilim barindirir [57]. Tekstiir zayiflamasina
ek olarak, nadir toprak elementi veya kalsiyum eklenmesi plastik deformasyon
sirasinda bazal olmayan kaymalari arttirir. Tane sinir1 uyumunu gelistirerek stineklik
ve sekillendirebilirlige katki saglar [58].

Magnezyum ekstriizyon alagimlarinin tekstiirlinii etkileyen en 6nemli iki faktor
ekstriizyon sartlar1 ve alasim kompozisyonudur [43]. Magnezyum alagiminin sicak
deformasyonunda, plastik deformasyon ve yeniden kristallesme genellikle ayn1 anda
gerceklesir. Plastik deformasyon sirasinda giiglii bir bazal tekstiir gelisir. Bu giiglii
bazal tekstiir ile deformasyon ikizlerinin tercihli biiyiimesi hakimdir [59]. Yeniden
kristallesme sirasinda yeniden kristallesen taneler, ana tanelerin yerlerini alir. Bu ana
taneler yeniden kristallesmis tanelerin yonelimi ile deforme olmustur. Daha yiiksek bir
ekstriizyon sicakligi ve hizi, yeniden kristallesme kinetigini hizlandirir. Bazal tekstiirii
zayiflar. Ekstriizyon hiz1 ve sicakligiyla karsilagtirildiginda ekstriizyon orani ekstriide
edilmis magnezyum alasimlarinin siineklik ve tekstiirli iizerine 6nemsiz bir etki yapar
[61]. Yiksek stlineklik ve sekillendirilebilirlige sahip magenzyum ekstriizyon
alagimlar1 gelistirebilmek ve tamamen yeniden kristallesmis bir mikroyap: elde
edebilmek icin yiiksek bir ekstriizyon sicakligi ve yiiksek ekstriizyon hiz1 gereklidir
[43].

Yiiksek ekstriizyon sicakliklart ve hizlart yeniden kristallesme kinetigini
hizlandirarak bazal tekstiirii zayiflatir. Nadir toprak elementi, ¢inko ve kalsiyum

eklenmesi tekstiir dagilimini degistirir. Tekstiir yogunlugunu onemli derecede
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zayiflatir. Tesktiir zayiflamas: iki gruba kategorize edilebilir. Bunlar rastgele
¢ekirdeklesme ve rastgele tane biiyiimesidir [43].

Rastgele ¢ekirdeklesme teorisine gore, nadir toprak elementi ve ¢inko kalsiyum
ilaveleri yeniden kristallesmis tanelerin ¢ekirdek yoniinii rastgele hale getirebilmek
icin konumlanir. Boylece yeniden kritallesmede zayiflatilmis tekstiiriin olusmasina
olanak saglar. Ozellikle gekirdeklerin rasgele ydnelimlerine particle-stimulated
nucleation (PSN), shear band induced nucleation (SBIN) ve deformation twin induced
nucleation (DTIN) neden olabilir [43]. Partikiiller, kayma bantlar1 ve deformasyon
ikizleri magnezyum alasimlarinda rastgele oryantasyonlara sahip yeniden kristallesmis
taneler i¢in 6nemli heterojen ¢ekirdeklenme alanlar1 saglar. Nadir toprak elementi
eklenmesi parcacik, kesme bandi ve ikincil ikizlerin olusumunu destekler. Nadir
toprak elementi igerikli alasgimlarda PSN, SBIN VE DTIN zayiflatilmis yeniden
kristallesme tekstiirlerinin gelisiminde dominant faktorler olarak diistindiliir [61].

Rastgele tane biiylimesi teorisine gore tekstiir zayiflamasi, benzer biiyiime
oranina sahip olan rastgele yonlenmeli yeniden kristallesen tanelerinin biiyiimesi ile
iligkilidir [62]. Geleneksel magnezyum alasimlar1 Mg-Zn ve Mg-Ca alasimlarindaki
taneler, yeniden kristallesmenin ilk asamalarinda benzer bazal tekstlire sahiptir. Saf
magnezyum, Mg-1Zn ve AZ31 diizleminde sonraki yeniden kristallesme boyunca, ¢
ekseni normal yone neredeyse paralel olacak sekilde yeniden kristallesen tanelerin
tercihli biiyiimesi baskindir [43]. Bu durum gii¢lii yeniden kristallesme tekstiirlerinin
olusumuna yol agar. Mg-RE ya da Mg-Zn-Ca alasimlarinda ise tercihli tane biiyiimesi
bastirilir. Rastgele yonelimlere sahip yeniden kristallestirilmis taneler esit sekilde
biiyiir ve zayiflamis bazal tekstiir olusumuna yol agar [63].

Sekillendirilebilirlik tekstiir zayiflamasi ile artsa bile hala kisitlidir. Ciinkii
alagim elementi eklenmesi tekstiirii zayiflatsa bile temel deformasyon modlari (bazal
kayma ve genisleme ikizlemesi) degismemistir [42]. Oda sicakliginda dogas1 geregi
kirilgan olan saf magnezyum ekstriizyonlar: gii¢lii bir bazal tekstiire sahip olmasina
ragmen, uzama degerleri %100’den daha yliksege ulasabilir. Soguk haddeleme sonras1
%096 kalinlik azalmasi degerleri elde edilebilir. Oda sicakligindaki saf magnezyum
ekstriizyonlarinin siiper plastisite ve siiper sekillendirilebilirlik 6zelligi, diistik sicaklik
ile birlikte ekstriizyonla tane boyutunun bir mikron veya mikron alt1 diizeye
diistiriilmesinden kaynaklanir. Bu ultra ince tane boyutu tane sinir1 kaymasi ve dinamik
yeniden kristallestirme gibi taneler arast mekanizmalarin baskin deformasyon modlar1

olmasina izin verir [49].
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3. Mg-Y-Zn FAZ SISTEMi

Federal Havacilik Idaresi’nin 2015 yilinda yayinladig: rapor sonrasinda yanma
dayanimi yiiksek magnezyum alasimlarinin gelistirilmesine yonelik c¢alismalar
artmistir. Bu alanda caligilan alagimlardan biri de Mg-Zn-Y alasimlaridir [16]. Mg-Zn-
Y alagimlar1 yiiksek mukavemetli yeni nesil alasimlardir. Mg-Zn-Y alagim serisinde,
iclii faz dengesinde ii¢ ana faz tespit edilmistir. Bunlar; I faz1 (MgzYZns), W fazi
(MgzY2Zn3) ve uzun periyotlu istif diizenli (Long Period Stacking Order (LPSO)) fazi
(Mg12ZnY) olarak adlandirilir [16]. Sekil 3.1’de Mg-Zn-Y alagimlarina ait faz

diyagrami gosterilmektedir.

Zn/Y~0.5, a-Mg +LPSO
Zn/Y~1.52, a-Mg + W-fazi  Mg:Y:Zn;-FCC)

0
A

SRINCE > Zn/Y~-225, aMg +1-fazr  W-faz
Z \2—" [Z"N‘S‘l a-Mg + [kosahedral kuasikristal fazi  (MgYZng)

0 Zn/Y~10, a-Mg +Mg,Zn;

Sekil 3.1: Mg-Zn-Y alasimlarinda farkli Zn/Y oranlarina gore fazlar ve ticlii faz
diyagrami.

Stabil I fazi ilk olarak ikosahedral kuasikristal yapiya sahip Mg-Zn-Y
alasimlarinda Luo ve arkadaslari tarafindan kesfedilmistir [17]. Kuasikristal yap1, uzun
menzilli kuasiperiyodik Gteleme diizeni ve oryantasyon diizenine sahip olan ancak ii¢
boyutlu 6teleme periyodikligi olmayan kat1 malzemenin iyi tanimlanmis sirali bir fazi
olarak kabul edilir [18].

Kuasikristal faz yiiksek mukavemet, yiiksek termal iletkenlik, diisiik siirtlinme
katsayis1 ve diisiik ara yiizey enerjisi gibi 6nemli 6zelliklere sahiptir [19]. Kirilgan bir
faz olmasi nedeni ile dogrudan yapisal malzeme olarak kullanilamazlar ve diger
malzemelerde gomiilii bir sekilde mukavemet saglayic1 faz olarak kullanilabilirler
[16].

W faz1 yiizey merkezli kiibik yapiya sahiptir ve magnezyum matrisi ile zayif bir
bag yapist paylastigi bilinmektedir. Ancak W fazi parcaciklarinin ve ¢okeltilerinin
boyutlar1 kontrol edilerek Mg-Zn-Y alasimlarinin mukavemet ve siineklik degerleri

gelistirilebilir [16].
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3.1. Zn/Y Oranimmin EtKisi

Mg-Zn-Y alagim sistemlerinde eger Zn/Y orani yaklasik 10 ise dokiim mikro
yapisinda MgzZns faz1 olusur. Oran 5 ile 7 arasinda ise yapida a-Mg fazi ve I fazi
olusur. Oran 1.5-2 arasinda ise W faz1 meydana gelir [21].

Eger Zn/Y orani 4.38’den daha biiyiik ise yap1 tamamen I faz1 halindedir. Her ne
kadar bu oranlar saglansa bile W fazinin tamamen I fazina doniisemedigi de
raporlanmistir [33]. Zn/Y oraninda bir azalma gergeklestiginde Zn orani I fazim

olusturmak igin artik yeterli olmaz. Yapidaki W fazi olusumu artar [20].

3.1.1. 1 Fazx

Kuasikristal faz izotropiktir. Kuasiperiyodik yap1 denilen 6zel olarak sirali bir
kafes yapisina sahiptir [22]. I fazi, ikosahedral simetri nedeniyle besli (five-fold)
simetriye sahiptir ve kuasiperiyodik 6zellik nedeniyle karsilikli noktalar arasindaki
mesafe irrasyonel bir sayi ile dlgeklendirilir: Tao = (1+V5)/2 = 2sin36° = 1.618034
[19]. I faz1, hegzagonal matris ile ¢esitli yonelim iliskileri sergilemektedir. En yaygin
olani, paylasilan iki olas1 simetrik varyant ve diger iki nadir varyant ile hegzagonal
matrisin (2f ||[0001]), ¢ eksenine paralel ikosahedral ikili (two-fold) simetri eksenidir
[19]. Bu tarz bir konfigiirasyonda I faz1 bazal diizlemde plaka benzeri bir sekil gosterir.
Diger bir konfigiirasyonda ise ikosahedral besli (five-fold) simetri diizlemi, matrisin
hegzagonal diizlemi ile eslesir. Bu durumda 1 fazi parcaciginin sekli neredeyse
daireseldir [16].

I faz1 mukavemet arttiric1 faz olarak kullanilir. Mg-Zn-Y alagimlarindaki I fazi
tavlama sirasinda W fazi ve H fazina (MgYZnsz) doniisebilir [23]. 400°C’nin
tizerindeki sicakliklara cikildiginda, ince lamelar kuasicrystal yap1 ¢oziiniir ve kalin
bantl1 bir yapiya doniisiir. Sicaklik 400°C’de tutulmaya devam ederse banthi W fazi,
biiyiimeye devam eder [24]. Ust diizey mekanik 6zelliklere ulasabilmek icin, 1s1l islem
veya diger termomekanik islemler sirasinda islem sicakligi 450°C’nin altinda olmasi
onerilmektedir [16].

Geng ve arkadaslarinin ¢aligmasina gore I fazi yaklasik 423°C’de ¢okelir ve |
fazinin ergime sicakligr 419°C’dir [25]. Bae ve arkadaslar1 daha 6nceden yaptiklari

calismalarda I faz1 pargaciklarinin Mg-Zn-Y alasimlarinda mukavemetlendirici ajan
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olduklarint raporlamistir. 1 fazi kuasikristal pargalarin hacim orani arttikga akma
mukavemeti de artmaktadir [26].

I faz1 6nce tane smirlarinda ¢ekirdeklenir, katilagsma sirasinda veya sonrasinda
¢oziinen madde diflize olarak matrise dogru biiylimeye baslar [22].
Daha biiylik tane boyutlarina sahip stabil bir mikro yapiya I-fazinin ¢okelmesi eslik
edebilir. Bu biiyiik taneli alasim, ¢ok ince B~ ¢okeltilerinin olusmasiyla daha da
mukavemet saglayabilir. Sekil 3.2’de Mg-Zn-Y alasimlar1 i¢in tane boyutunun

mukavemete etkisi gosterilmistir [16].

450 ~
I 11 11
400 g
o bl
350 4 3
= 1300 Mg-6Zn-1Y (T)
H Mg-6Zn-1Y (C)
5 Mg-6Zn-1Y Yasl. (T)
3 250 Mg-6Zn-1Y Yasl. (C) |
Fl Mg-3Zn-0.5Y (T) |
* 200 - Mg-3Zn-0.5Y (C) |
Mg-3.32n-0.43Y (T)
% [e] Soliis. ve ekst. (C)
150 A Soliis. ve ekst. (T)
o Soliis. ekst. ve yasl. (C) |
100 : ! : - : A . Soliss. e:(s(. ve yafl. (M
00 02 04 06 08 10 12 14 16
-1/2 -1
d, um

Sekil 3.2: Ug farkli bdlgede belirtilen Mg-Zn-Y alagimlarinin tane boyutu-
akma mukavemeti grafigi.

Asagida Hall-Pecth esitligi verilmektedir [91].

Oy = Oi '|'|‘<y.dl/2 (31)

Burada oy akma gerilmesini, i malzeme sabitini, Ky sertlesme istelini ve d ise
ortalama tane boyutunu temsil eder.

Hall-Petch grafiginde I, II ve III olmak iizere ii¢ bolge belirtilmistir. Birinci
bolgede, daha yiiksek sicakliklarda islem goriilmiistiir. Bunun sonucunda ¢ok ince ve
yogun B ¢okelmesi gergeklesip, yiiksek mukavemet elde edilmistir. Tkinci bélgede,
cok kiictlik tane boyutlar1 ve nano boyutlu ¢okeltilerin katkisiyla mukavemet daha da
artirllmustir. Uclincii bolgede ise bir toz metaliirjisi yontemi kullanilarak iistiin
mukavemet elde edilmistir. Ultra ince tane boyutu, ti¢iincii bélgedeki alagimlarin tistiin

mukavemetinden baglica sorumludur [16].
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I-faz1 partikiilleri, dinamik yeniden kristallestirmeye neden olur. Bdylece
alasimlarda ultra-ince bir tane boyutu elde edilir. Dahasi, dinamik ¢okeltme ile agiri
doymus matristen olusan nano boyutlu ¢okeltiler, tane siirlarini sabitler ve ¢ok ince
taneli mikro yapiy1 korur [27].

I faz1 ile a-Mg arasinda bir uyum séz konusudur. Bu uyum ara yiizey boyunca
periyodik olarak basamaklar veya cikintilar eklenerek korunabilir. I fazi ile hegzagonal
yap1 arasindaki atomik Olcekteki baglarin siddetli plastik deformasyon sirasinda
korunabilecek kadar sert oldugu gozlemlenmistir [28]. Essiz yapisi sayesinde
kuasikristal yap1 yiiksek sicakliklarda kabalagmaya karsi stabildir. Bunun nedeni ise
diisiik ara yiizey enerjileri sayesinde I fazi ile matris ara yiizeyi arasinda mitkemmel
bir baglanma 6zelliginin olmasidir [29].

Yapida dagilmis I fazi, sabitleme etkisi sonucu gerinim sertlesme oranini arttirir
[16]. Yiksek gerilme oranlarinda 1 fazinin parcalanmasi ve dagilmasi, dinamik
yeniden kristallesme taneciklerinin olusmasi i¢in ¢ok sayida ¢ekirdeklesme alani
saglayarak dinamik yeniden kristallesmene neden olur ve endiistriyel uygulamalar i¢in

onemlidir [30].

3.1.2. W Faz1

W fazi, Padezhnova’nin belirttigi gibi kismi olarak diizenli ylizey merkezli kiibik
yapisina sahiptir. W fazinin latis sabiti degeri a = 0.6848 nm’dir [16]. W fazi1 ile matris
arasinda sadece birkag ara ylizey vardir. W fazi ile matris arasindaki atomik bag, W
fazinin kristal latis yapisinin sinirl simetrisi ve aralarindaki ara yiizey uyumsuzlugu
nedeniyle ¢ok zayiftir [31].

W faziile I faz1 arasindaki kristalografik yonelim iligkisi, [111]w//2f {-110}w//2f
seklinde gosterilebilir [32]. W fazi, matris ile reaksiyona girerek ara yiizeyde I fazina
doniisebilir [33]. I fazi, W fazinda matrisin hegzagonal eksenine paralel olan <110>,
ekseni boyunca ikili simetri ekseni veya besli simetri ekseni ile biiyliyebilir.
Yapilarindaki bir dereceye kadar olan benzerlik nedeniyle bu iki faz arasindaki ara
yiizey enerjisi olduke¢a diistiktiir [16].

Geng ve arkadaglarinin ¢alismasina goére W fazi ilk olarak, yaklasik 530°C’de

asir1 sogutulmus sividan ¢okelir. W fazinin ergime sicakligi ise 540°C’dir [25]. Tane
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siirlarindaki ince yapili W fazlan giiclii sabitleme merkezleri gibi davranarak
dislokasyon hareketini kisitlar [34].

Yiiksek mukavemet W fazi parcaciklari, nano boyutlu ¢okeltiler ve giiclii bazal
tekstiir ile zenginlestirilmis ince taneli matris yapisina baghdir. Alasimin kirilma
yiizeyindeki fraktografik analiz sonucunda mukavemet saglayan parcaciklarin
etrafindaki dislokasyonlarin yi1gilmasinin intermetalik parcaciklar ve matris arasindaki
ara yiizeyde mikro bosluklara neden oldugu gozlemlenmistir. Mikro bosluklar
baslangigta partikiil aglomerasyonu igeren bolgelerden kaynaklanir. Bu bolgeler biiyiir
ve bilylik bosluklar halinde birlesir. Bunun sonucunda kirilma meydana geldi [16].

Yang ve arkadaslarina gore, bir mikrometreden daha kii¢iik boyuta sahip
homojen faz dagilimi, pargaciklarda bosluk ihtimalini azaltir ve siiperplastik uzamaya
katki saglar [16]. Wang ve arkadaslarina gore ise, sicak ekstriizyon W fazini kirabilir
ve homojen dagilimmi saglar. Bu da dispersiyon giiclendirmesi yoluyla mekanik
ozelliklere katki saglar. Ayrica birincil W fazi partikiilleri, dinamik yeniden
kristallesme i¢in ¢ekirdeklenme alanlar1 olarak davranabilirler [29].

ZnveY igerigi artarsa tane sinirlarindaki W fazi kabalasir. Eger W fazinin hacim

orani artarsa mukavemet olumsuz etkilenir [35].

3.2. Faz Doniisiimleri

Magnezyuma itriyum ve ¢inko ilavesi ile olusan fazlar 1s1l islem ile birbirlerine
dontisebilmektedir. Mg-Zn-Y iglii faz diyagramina gore, 550°C’de gergeklesen otektik
reaksiyon ile birlikte W fazi eriyikten olusturulabilir [36].

L—a-Mg+W-faz1 (3.2)

W fazi, 448°C’de gergeklesen peritektik reaksiyon sonucu I fazina doniisiir [36].

L+W-fazi—a-Mg+I-fazi (3.3)

Eger eriyik icerisinde itriyum igerigi diisiik olursa, 400°C’de gerceklesen otektik

reaksiyon sonucunda I fazi olusabilir [36].
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L—a-Mg+l-fazi (3.4)

Eriyik sicakligmmin daha da diismesi durumunda, 340°C’de gerceklesen otektik

reaksiyon sonucu Mg-Zn3 faz1 meydana gelir [36].

L—a-Mg+Mg7Zn3 (3.5)

330°C’de gergeklesen otektoid reaksiyon sonucu MgZn fazi olusur [36].

MgzZnz — a-Mg+MgZn (3.6)

a-Mg ve MgrZnsz arasindaki ikili 6tektik nokta MgzZns faz zonuna ve 6tektoid
noktasina ¢ok yakindir. Itriyum igerigi daha diisiik oldugunda, birincil fazin ¢okelmesi
sonrasinda katilasan matris fazi neredeyse sadece Mg7Znsz fazidir. MgzZns fazi 325
°C'nin lizerinde kararlidir. Buna ragmen, bu alasimda sogutma sirasinda denge fazi
alagimina (a-Mg + MgZn) ayrismaz. Bununla birlikte eger itriyum igerigi daha yiiksek
ise Denklem 3.6 normal olarak gergeklesir [36].

Kuasikristal I faz1, 415°C'de H fazina, H fazi ise 350°C'de W fazina doniismeye
baslamaktadir [23]. H fazi sinirlarinda, yaklasik 300-350°C sicakliklarda 1 fazi
cekirdeklenerek biiytir [37].

Mg-Zn-Ca iiclii faz sisteminde Zn/Ca oran1 1.2’den daha diisiik oldugu 400°C'de
Otektik reaksiyon gergeklesir [38].

L — a-Mg + Mg2Ca + Ca2MgsZn3 3.7)

Eger Zn/Ca oran1 1.2°den daha fazla ise 6tektik reaksiyon su sekilde gerceklesir
[38].

L — o-Mg + Ca2MgsZns (3.8)

Bu denklemlerden gorecegimiz lizere Zn/Ca oran1 Mg>Ca fazinin olusumu i¢in
kritik 6neme sahiptir [38].
Mg-Zn-Y-Ca alasimlarinda goriilebilecek fazlar, kristal yapilari, uzay gruplari ve a, b,

¢ degerleri Tablo 3.1°de gosterilmektedir.
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Tablo 3.1: Mg-Zn-Y-Ca alagimlarinda goriilebilecek fazlar, kristal yapilari,
uzay gruplar1 ve a, b, c degerleri.

Faz Kristal Yapisi Uzay Grubu | a(hm) | b (nm) | ¢ (nm)
Mg Hegzagonal P6s/mmc 0.321 0.321 0.521
I-faz1 (MgsY Zne) Kuasikristal 0.502
W-faz1 (MgsY2Zns3) YMK Fm3m 0.685 0.685 0.685
Mg.Ca Hegzagonal P6s/mmc 0.624 0.624 1.015
Ca;MgsZn; Hegzagonal P6s/mmc 0.973 0.973 1.015
Ca;MgsZns Hegzagonal P6s/mmc 0.960 0.960 1.003
MgaZn; Monoklinik C2/m 2.596 0.524 1.428
MgZn, Hegzagonal P6s/mmc 0.515 0.515 0.848
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4. MAGNEZYUM ALASIMLARINDA GORULEN
OKSIDASYON VE TUTUSMA MEKANIZMASI

Metaller, servis kosullar altinda farkli gaz atmosferlerinde termodinamik olarak
kararsizdirlar. Atmosfer gazlan ile reaksiyona girerek yilizeyde bilesikler (oksitler,
stilfitler, karbiirler, nitriirler vb.) olustururlar [64]. Sekil 4.1’de oksidasyon

reaksiyonunun ilk asamalar1 gosterilmektedir.

a)  0,(9) b) 0, () c) 0,(g)

00000 < > > ﬂi’ Mo

Metal Metal Metal

Sekil 4.1: Oksidasyon reaksiyonun ilk asamalari; a) oksijenin yiizeye
tutunmast, b) oksit ¢ekirdeklenmesi ve oksijenin ayrismasi Ve c¢) oksit tabakasinin
olusumu.

Metal oksit tabakasi, oksijen molekiillerinin sirastyla fiziksel ve kimyasal bagla
yiizeye tutunmasi, oksit adaciklarinin ¢ekirdeklenmesi ve yanal biiyiime ile ilk oksit
filminin olusumu ve bu filmin kalinlagsmasi ile meydana gelmektedir. Oksidasyonun
ilerlemesi kat1 hal difiizyonu ile gergeklesir Malzeme ylizeyinde olusacak olan
koruyucu tabaka bir bariyer gorevi gorerek metal-gaz temasini engeller ve malzemenin
oksidasyona kars1 direng gostermesini saglar [60].

Oksidasyon igin itici gii¢, Gibbs serbest enerjisidir (AG). Oksidi olusturabilmek

icin gereken temel kimyasal reaksiyon agagida gosterilmektedir [64].

M) + O2 = MO2k) (4.1)

Burada M: metali, O: oksijeni ve MO2: oksidi temsil eder. Gibss serbest enerji

reaksiyonu ise su sekilde gdsterilmektedir.

AG = A°G + RTIn—22_
aiMPoz)

(4.2)
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Burada ise A°G: reaksiyonun standart serbest enerji degisimi, agvoz): oksidin
aktivitesi, aov): metalin aktivitesi, poz): oksijen gazinin kismi basinci, R: gaz sabit ve
T: sicaklig temsil eder. Reaksiyon A°G < 0 ise kendiliginden gergeklesir. A°G = 0 ise
reaksiyon dengededir. A°G > 0 ise reaksiyon kendiliginden gerceklesmez [64].

4.1. Oksidasyon Kinetigi

Oksidasyon kinetigi, termodinamik hesaplamalar ile birlikte kullanilir ve zaman
icerisinde malzemede meydana gelen agirlik degisimi olarak tanimlanabilir.
Malzemenin agirliginda meydana gelen degisimlerin ve oksit tabaka kalinliginin
Ol¢iilmesi, oksidasyon kinetigi hakkinda bilgi verir. Malzemenin oksidasyonu
sirasinda  kinetik verilerin  Ol¢lilmesinde kullanilan yOntemlerden bir tanesi
termogravimetrik yontemdir. Bu yontemde, malzeme sabit bir sicaklikta tutularak
malzemenin agirlik kaybi veya kazanci zamanin bir fonksiyonu olarak o6l¢iiliir.
Reaksiyon hizlari; sicaklik, oksijen basinci, reaksiyon siiresi ve yiizey durumu gibi
bir¢ok parametreye baglidir [64].Temel reaksiyon hizlari, Sekil 4.2'de gosterildigi gibi

logaritmik, parabolik ve dogrusal olarak siniflandirilir [67].

Dogrusal

Parabolik

Logaritmik

Alan basina agirlik kazanci

Zaman

Sekil 4.2: Temel reaksiyon hizlarinin zamana bagh grafigi.

Logaritmik reaksiyon, diisliik sicakliklarda etkilidir. Cok ince bir oksit

tabakasinin ylizeyde olusumunu saglar. Hiz baslangigta yiiksektir ama zamanla
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yavaglar. Koruyucu oksit tabakasi1 metal ylizeyinde yavas biiylir ve yiizeyde difiizyona
kars1 bariyer gorevi goriir. Oksidasyon hizi oksidasyon kalinligi ile ters orantilidir [64].

Logaritmik reaksiyon i¢in denklem su sekildedir.

x = klogt + A
(4.3)
Burada x: oksidasyona veya oksit kalinligina bagh agirlik degisimini, t: zamani

ve k: logaritmik hiz sabitini temsil eder.

Parabolik reaksiyonda yiizeyde koruyucu bir oksit tabakasi olusur ve bariyer

gorevi gorlir. Denklem 4.4’te verildigi lizere reaksiyon hizi oksit kalinligr ile ters

orantilidir.
dx  kp
dt  x
(4.4)
Integral yontemi kullanilarak denklem asagidaki halini alir.
x* =kpt+C
(4.5)

Kp: parabolik hiz sabitini temsil eder ve C sabittir.

Metal ylizey koruyucu bir tabaka ile kaplanmamis ise dogrusal reaksiyon hizi
gecerlidir. Oksidasyon hizi sabittir. Dogrusal reaksiyon hizi asagidaki sekilde ifade
edilir.

dx/dt = ki t (4.6)

Integral yontemi kullamilarak denklem asagidaki hale getirilir. ki dogrusal hiz
sabitini temsil eder ve C sabittir.
x=kt+C 4.7)

4.2. Metallerde Tutusma Mekanizmalar

Metallerin tutugmasi, sistemdeki enerji dengesi ile agiklanabilir. Metal,

oksitleyici bir ortamda 1sitilmas1 durumunda sistemde iki tiir 1s1 girisi olur [68]:

¢ Bir i¢ kaynak olarak oksidasyon reaksiyonu;

e Elektrikli firmn, indiiksiyon ocag1 vb. gibi harici kaynak.
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Ote yandan ise; radyasyon, iletim ve koveksiyondan kaynaklanan 1s1 kayiplar
meydana gelir.

Dahili 1s1 girdisi 1s1 kaybina esit duruma geldiginde, harici 1sitma kaynagi
kaldirilsa bile oksidasyon reaksiyonu kendi kendini siirdiirecektir [68]. Yiizey
sicakligindaki artis, daha yiiksek oksidasyon oranlarina neden olur. Bunun sonucunda
tutusma meydana gelir.

Metalik bir malzemenin tutusma sicakligin1 6lgmenin iki ydntemi vardir. Ilk
yontem numunenin bir firinda siirekli 1sitilmasidir. Ikinci yontem ise, numunenin
belirli bir sicaklikta izotermal olarak tutulmasidir. Test yontemine bagli olarak tutusma

stcakligr (Ti) iki sekilde tanimlanabilir [69].

e Isitma hizindaki keskin artigin tespit edildigi sicaklik;

e Alevlerin gézlemlenmesiyle iliskilenen en diisiik sicaklik.

Tutusma sicakligi 1s1 kaybi, 1sitma sartlari, alagim yapist ve numune hazirlama
kosullarindan kaynaklanan yiizey kusurlar1 gibi parametrelere baghdir. Bir

malzemenin tutusma sicakligi, dl¢limlerde bazi farklilar gosterebilir [70].

4.2.1. P-B Oram

1923’teki caligmalarinda Pilling ve Bedworth, bir metal {izerinde olusacak
oksidin koruyucu olabilecegini sdylediler. Bu koruyucu oksidi P-B orani ile
acikladilar. Bu oran, metal-oksit ara yiliziinde bir oksit olustugu zaman, oksit
olusumundan kaynakli olan hacim degisimini temsil etmektedir. Oksidasyon aninda

olusan stresi a¢iklamak i¢in kullanilmistir [71].

Moxide Pmetal

Rpg =
NMpctal Poxide

(4.8)

M atomik veya molekiiler kiitleyi, n oksidin bir molekiiliindeki metal
atomlarinin sayisini, p yogunlugu belirtir. Eger Rpg degeri 1 den kiigiikse oksit katmani
gozenekli bir yiizeye sahiptir ve koruyucu 6zellige sahip degildir. Oksijen-metal
etkilesimi engellenemez. Eger Rpg degeri 2 den biiyiikse yiizeyde olusan kalin oksit
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tabakasi catlak olusumuna egilimlidir. Eger Rpg degeri 1 ile 2 arasinda ise, ylizeyde
olusan koruyucu oksit tabakasi oksit-metal ara yiizeyine oksijen diflizyonunu
engelleyerek bir bariyer gérevi goriir [72].

MgO icin Rpp degeri 0.81°dir. Dolayisiyla oksit tabakasi siki bir yapiya sahip
degildir ve ozellikle yiiksek sicakliklarda oksidasyona karsi bir koruma saglayamaz
[66]. Sekil 4.3’te baz1 magnezyum alagimlarina ait P-B oraninin tutugma sicakligina

etkisi gosterilmektedir [90].

Koruyucu Olmayan Oksit  Koruyucu Oksit  Koruyucu Olmayan Oksit

700 | |
Mg-*Er

760 Mg-2Ca

o Mg2Y g
& - -
T000 Mg-f>m =
Mg-3Gd
Mg 28i
5 L]
&40 e Mg-3Ce Me-1Ta

x -
610
Mg-3Pr

380

Mg-3Ba

L] -

Tutusma Sicakhg °C

450

Me-3Li

400

T
0 05 1 1.5

PILLING-BEDWORTH ORANI

Sekil 4.3: Magnezyum alagimlar1 i¢in P-B oran1 — tutusma sicaklig1 grafigi.

4.2.2. Magnezyum ve Alasimlarinin Oksidasyon Davranisi

Magnezyum ve alagimlari, oksijen ile reaksiyona girdiginde yiizeyde MgO
olusumu gergeklesir [65].

2Mg + 0 = 2MgO (4.9)

Wagner’in oksidasyon teorisine gére magnezyum oksidasyonu, magnezyum
katyonlarinin MgO ylizey tabakas1 boyunca metal-oksit ara yiizeyinden oksit-hava ara
yiizeyine dogru diflizyonunu igermektedir. Bu sebeple, MgO tabakasindaki biiyiime,

oncelikli olarak magnezyum iyonlarinin disart dogru difiizyonu ile miimkiindiir [65].
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Sekil 4.4’de oksidasyon mekanizmasi sematik olarak anlatilmaktadir [65].

Kompakt Tabaka

T

7
Subsrat

c Nodiiller | d metal Oksit Gevsek Yapi

Sekil 4.4: Magnezyum oksidasyon mekanizmasi.

Oksidasyonun baslangicinda MgO film incedir ve ¢atlak yoktur. Oksit biiylimesi
parabolik oksidasyon kinetigi ile birlikte yavas bir sekilde gergeklesir Magnezyum
iyonlarinin disar1 dogru diflizyonu ile oksit katmani kalinlagir. Bu ice dogru bir bosluk
akisina neden olur ve bunun sonucunda metal-oksit ara yiizeyinde bosluklar olusabilir
[74]. Kusurlarin birikmesi oksit tabakada i¢ gerilim meydana getirir. Lineer
oksidasyon kinetigi ile hizl1 oksit biiyiimesi gerceklesir. Bu durumda oksit tabakasi
koruyucu 6zelligini yitirir [66]. Kritik kalinliga ulasildiginda i¢ gerilimler ¢atlaklara
neden olabilecek kadar yiikselir. Reaksiyon hizina bagli olarak yiizeyde meydana
gelen sicaklik artis1 ve oksit tabakasindaki kusurlar, yiiksek buhar basincina sahip
magnezyumun buharlasmasina neden olmaktadir. Baz1 c¢atlaklar magnezyum buhari
icin tasiyict kanallar gibi davranabilir. Yiizey sicaklik artis1 ile buharlasma hizi ve

oksidasyon orani artarak yanma meydana gelir [65].

4.2.3. Alasim Elementlerinin Etkisi

Cok bilesenli alagimlarda oksidasyon siirecini etkileyen farkli faktorlerin géz

oniinde bulundurulmasi gerekmektedir [73]:
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¢ Alagim elementlerinin farkli oksijen afiniteleri;

e Metal iyonlarinin alagim fazlar1 ve oksitlerdeki farkli yayilma hizlar;

¢ Elementlerin ana metal i¢indeki ¢oziiniirliigi;

e Oksijenin alagim i¢inde ¢Ozlinmesi ve difiizyonu ile metalde oksit olusumu (i¢

oksidasyon).

Alasim elementlerinin ilavesi, bir malzemenin mikroyapisini degistirerek
oksidasyon davranigini belirleyen ¢ok 6nemli bir etkendir [65]. Cogu alasim elementi
solidiis sicakligini diisiiriir. Bolgesel ergime egilimi nedeniyle oksidasyon direnci ve
tutusma sicakligr diiser [83]. Ancak bazi alasim elementleri oksidasyon direncini
arttirir [65]. Matrisin homojenligi, tutusma sicakligini arttirir. Bir malzemede tek fazl
kat1 ¢ozeltinin varlhigy, diisiik sicaklikta ergime fazlarinin olmadigini gosterir. Tutusma
direncini artirir [90].

Coziinebilirlik limiti olarak alasim elementleri iice ayrilir; 1) silisyum,
stronsiyum, lantan gibi oldukg¢a diisiik ¢oziinebilirlik limitine (<0.2 at.%) sahip olan
elementler, ii) kalsiyum, samaryum gibi orta derecede ¢oziinebilirlik limitine (0.5-1.0
at.%) sahip olan elementler, iii) itriyum, gadolinyum, erbiyum gibi yiiksek
¢ozlinebilirlik limitine (>2 at.%) sahip olan elementler [72]. Y, Gd, Er ve Dy gibi
yiiksek sicakliklarda cok yiiksek c¢oziiniirlik limitine sahip c¢oziinen atomlar
miitkemmel tutugma direnci sergiler [90]. Sekil 4.5’te magnezyum alagimlari igin kati

¢ozlinebilirlik oraninin tutusma sicakliina etkisi gosterilmektedir [65].

90

Mg-9Er

610

Tutugma Sicakhi@ "C

490

640
.

-z
U.

Mg-9Dy
Mg-3Gd *
-

Mg-2Sc

Saf Mg Talas

r Tutulmas:

10 15 2

Maksimum Kat1 Coziinebilirlik (%owt.)

Sekil 4.5: Magnezyum alagimlari i¢in maksimum ¢oziinebilirlik limiti-tutugsma

sicaklig1 grafigi.
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Magnezyum alasimlarinda tutugsma direncini etkileyen O©nemli alagim

elementlerinden asagida bahsedilmektedir.
4.2.3.1. Cinko

Cinko ile alasimlama, magnezyum alasimlarinin akiskanlik, siirlinme direnci ve
mukavemet degerlerini gelistirir [65]. Cinko i¢erikli magnezyum alasimlar1 matris ile
uyumlu veya yart uyumlu bir ara yiize sahiptir. Cubuk benzeri formasyondaki B’
fazinin olusumundan dolay yiiksek yaslandirma sertlesmesi gosterirler [79]. Cinko,
impiiritelerin etkisin azaltarak magnezyum alasimlarinin korozyon direncini arttirir
[80].

Cinko yiiksek sicakliklar oksijen direncini azaltir. Magnezyum ¢inko alasimlari
341 °C gibi diisiik bir ergime noktasina sahiptir. Yiiksek sicakliklarda magnezyumun
buharlasmasina ve oksidasyonuna neden olur [81]. Cinko hem matris hem de oksitte
gbzenekli yap1 olusumuna neden olur ve ¢atlamay1 hizlandirir. Bu sebeple genellikle

tiglincii element olarak kullanilir [75].
4.2.3.2. Itriyum

Itriyum alagimli numunelerin yiizeylerinde yogun, atlaksiz bir oksit yapisiin
olustugu goézlenmistir [65]. P-B oram1 1.39 olan MgO-Y,03 tabakasi, yiiksek
yogunluga sahip yapis1 sayesinde oksidasyon direncine katki saglar [87]. Itriyum, tane
sinirlart boyunca disar1 dogru difiize olur ve bu sayede magnezyum katyonlarinin
disar1 dogru difiizyonu engellenir [65].

Fan ve arkadasglar1 ¢alismalarinda agirlik¢a %8’den daha yiiksek itriyum ilavesi
ile magnezyum alagiminin oksidasyon direncinin arttigint bildirmistir. Mg-10Y ikili
alagimi1 900°C iizerindeki sicakliklara 1sitilmasina ragmen tutusma gézlemlenmemistir
[88]. Tablo 4.1 magnezyum itriyum alasimlarinda, itriyum oranina bagli olarak
tutugsma sicaklik degerlerini gostermektedir. Ayni sartlarda itriyum igeriginin
artmasiyla birlikte tutusma sicakligr da artmustir [90]. Agirlikca %4 itriyum igeren
WE43 alasimi (Mg-4Y-3RE), 750°C’ye kadar tutusmaya karsi direnci yiiksektir.
650°C’de WE43 alasiminin yiizeyinde ¢atlak olusumu gozlenmesine ragmen ylizeyde

hizlica yeni bir oksit film olustugu ve kendini yeniledigi belirlenmistir. Yiizey
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tizerinden alinan EDS analizlerinde, catlak olmayan bolgede Mg, Y ve O bilesenlerinin
oldugu, catlak bolgede ise Mg oraninin diistiigii goriilmiistiir. Bu durum yiizeyde Y203
olusumunu gostermektedir (Sekil 4.6) [69]. Y203 tabakasinin kendini yenileyebilme
Ozelligi sayesinde tutusma sicakligi 750°C’ye kadar artar [69].

Tablo 4.1: Mg-Y alagimlarinin, Y igerigine gore tutusma sicakligi degerleri.

Malzeme Tutusma Sicakhig °C
Mg’ 615

Mg? 590
Mg-0.4Y? 612
Mg-1Y> 630
Mg-1.1Y" 643
Mg—l.S'&"E 653
Mg-2.2Y" 641
Mg-3.8Y" 660
Mg-5.8Y" 665
Mg-10.6Y" No ignition

TGA, 1s1itma hizi: 1) 4°C/dk; 2) 10°C/dk

Catlak bolge Y

Gatlak olmayan \ P\‘

bdlge r \
NI
. A
e N\

2.0

kev

Sekil 4.6: WE43 yiizeyinde olusan oksit tabakasi.

Itriyum, aliiminyum ile reaksiyona girdiginde, AlY intermetalik bileseni
meydana gelir. Itriyumun tiikenmesi ile birlikte yapida Y203 olusumu kisitlanir ve
oksit tabakasi koruyuculuk ozelligi gosteremez. Mg-Ca-Y alasimlarinin, Mg-Ca
alasgimlarina gore daha yiliksek tutusma direncine sahip oldugu belirlenmistir. Bu
durum, kalsiyumun Mg-Y alasimlarinda itriyumun yiizey aktivitesini arttirarak Y203

olusumunu tesvik ettigi ticlincii element etkisiyle agiklanabilir [65].
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4.2.3.3. Kalsiyum

Toprak alkali elementlerinden biri olan kalsiyum, magnezyum ve alagimlarinin
yiiksek sicaklik oksidasyon direncini ve tutugsma sicakligini artirdigr bildirilmistir.
Sekil 4.7°de gosterildigi tizere, saf Mg yiizeyinde olusan gozenekli oksit tabakasi Ca
ilavesi ile daha siki bir yapiya doniismekte ve bu sayede koruyucu o6zellik

kazanmaktadir [85].

Sekil 4.7: (a) Saf Mg ve (b) Mg-Ca alasimu yiiksek sicaklik oksidasyon (500
°C) test sonrasi ylizey goriintiileri.

Ote yandan, CaO’in P-B orani1 0.65’tir. Bu P-B orani 0.81 olan MgO’ten bile
diistiktiir [71]. Dolayistyla CaO film koruma saglayacak kadar yeterli olmamasi
beklenmektedir. Oksidasyon direncini gelistiren ii¢ ihtimal sdyledir [65]:

e Oksidasyon sirasinda olugan ve yiiksek yogunluga sahip, CaO ve MgO’ten olusan
kompozit oksit katman.

e MO igerisinde Ca kismen Mg ile yer degistirir. MgO yogunlugunun artmasina
sebep olur.

e Termal kararl intermetalik bilesenlerin olusumu.

Sakamoto ve arkadaslari, saf magnezyuma agirlikca %5 Ca ekleyerek, tutugsma
sicakligini 250°C arttirdigini raporlamistir [86]. Li ve arkadaslari ise ekstriizyon islemi
ile gelistirdigi AZ91 alasimina agirlikga %6 kalsiyum ekleyerek tutugsma sicakligini
545°C’den 870°C’ye ¢ikarttigini raporlamigtir [82].
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Kalsiyum, Mg-Ca alagimlarinda ¢okeltilerin ve tane boyutlarinin kiigiiltiilmesine
katki saglamaktadir [84]. Ca igerikli magnezyum alasimlarinin hem kati halde hem
yar1 kat1 halde ytiksek sicakliklarda daha diisiik oksidasyon oranina sahip oldugu tespit
edilmistir [85].

Kalsiyumun oksijen ile yiiksek afiniteye sahip olmast nedeniyle CaO filminin
tercihli sekilde olustugu diisiiniilmektedir [87]. Kalsiyum ilaveli Mg-Al alasimlarinda
oksidasyon direnci yiiksektir [65].

4.2.3.4. Aliiminyum

Iyi dokiilebilirlikleri, kabul edilebilir mukavemet degerleri ve diisiik fiyatiyla
Mg-Al alasimlar1 en yaygin magnezyum alagimlaridir [78]. Yeterli miktarda

aliminyum ile alagimlandirma yapildiginda [65];

e Izole edilmis B fazi (Mgi7Al12) partikiilleri, dtektik mikro bilesenler veya
¢Okeltiler seklinde olusur;

e Dokiim halindeki tanelerin kiigiilmelerine yol agar.

Al elementinin magnezyum tutusma sicakligini diisiirdiigii bildirilmistir. Eger
oksitte bir catlak var ise magnezyum buhar1 catlaktan difiize olur ve yiizeyde
oksidasyon meydana gelerek nodiil yapisinin olusumunu ve biiyiimesini saglar. Bu
nodill yapilart birleserek gozenekli siinger bir yapi olusturur. Sekil 4.8°de bir oksit

nodiiliin olusum mekanizmasinin ve i¢ yapisinin sematik gosterimi verilmektedir [65].
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Oksit |
Katman

Magnezyum Alagimi Intermetalik Fazlar

Sekil 4.8: Bir oksit nodiiliin olusum mekanizmasinin ve i¢ yapisinin sematik
gosterimi.

Mg-Al sistemlerinin Otektik sicakligi 437°C’dir. Bu sicakliklarin iistiinde,
otektik mikro bilesenler kiiresellesir ve ergir [76]. Alasimlarda yiiksek sicakliklardaki
bolgesel ergimelerden dolay:r sivi adalar olusur ve magnezyumun bdolgesel buhar
basincini arttirarak tutusmaya neden olur (Sekil 4.9) [77]. Yapilan galismalarda
agirlikca %3 Al ilavesi ile magnezyum alagiminin tutusma sicakliginin 504°C’den
474°C’ye dustigl gorilmistir [72]. Aliminyum igerigi agirlikca %8-9’lara
cikartildiginda tutugma sicakligi 520-530°C civari oldugu raporlanmustir [70].

— Hava Hava
A7) Mg (buhar)

Mg-Al Stektikleri -Al & ikleri
(kati A e (2:\:’)ktl - )
(kat)
Parlama
/)“‘/

o

Sekil 4.9: Mg-Al alagimlarinin yiiksek sicaklik davraniglarinin sematik
gosterimi.
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5. TEZIN LITERATURE KATKISI

Magnezyum alagimlarinin yiiksek sicaklik oksidasyonunun diisiik olmasi ve
magnezyumun aktif bir metal olmasi nedeniyle sivil havacilik uygulamalarinda
kullanimlar1 glintimiizde yoktur. 2015 tarihine kadar sivil havacilik uygulamasi yasak
olan magnezyum alasimlarinin, Federal Havacilik Idaresi (FAA)nin yayinladig
raporda belirlenen test yontemi ile gerekli performansi karsilayabilmesi kosuluyla sivil
havacilikta da Kkoltuklarda kullanilabilecegini bildirilmistir. Bu anlamda yiiksek
sicaklik oksidasyon ve tutusma dayanimi yiiksek magnezyum alagimlarinin
gelistirilmesi kritik rol oynamaktadir.

Bu c¢alismada yiiksek mukavemet, yiiksek termal iletkenlik gibi spesifik
Ozelliklere sahip kuasikristal 1 fazi olusturulmaya caligilarak yeni Mg-Zn-Y-Ca
ekstriizyon alagimlar1 gelistirilmigtir. Bu alagimlarin hem dokiim hem de ekstriizyon
sonrast hallerinin mikroyapisal o6zellikleri, mekanik Ozellikleri ve yanma
karakteristiklerinin detayli bir sekilde incelendigi literatiirdeki ender calismadir.
Ayrica bu ¢alisma Mg-Zn-Y-Ca ekstriizyon alagimlar igin Tiirkiye’de yapilan ilk
caligmadir. Gelecekte sivil havacilik uygulamalarinda kullanilabilecek magnezyum
ekstriizyon alagimlariin gelistirilmesi hedeflenmistir.

Bu ¢alismada endirekt ekstriizyon yontemi kullanilmistir. Tutusma sicakligit DTA
ve firinda 1sitma yontemi olmak tiizere iki farkli yontemle Sl¢iilmiistiir. Gelistirilen
magnezyum ekstriizyon alasimlari sivil havacilik uygulamalari i¢in biiyiik potansiyele

sahiptir.
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6. DENEYSEL YONTEM

6.1. Alasim Gelistirme

Tez kapsaminda sivil hava araglari uygulamalar i¢in yanma direnci yiiksek
magnezyum ekstriizyon alagimlarinin gelistirilmesi amaciyla Mg-Zn-Y alasim sistemi
calisilmigtir.

Farkli oranlarda ¢inko ve itriyum kullanilmistir. Kalsiyum elementinin Mg-Zn-
Y alagimlarinin mekanik 6zelliklerine ve yanma direncine etkisi incelenmek amaciyla
farkli oranlarda Ca da ilave edilmistir.

JMatPro 7.0 simiilasyon yazilimi kullanarak alagimlar tasarlanmistir. Alagimlar
tasarlanirken Zn/Y orani ayarlanarak W fazi yerine I faz1 olusturulmaya ¢alisilmistir.
Bu nedenle ¢alismalarda Zn/Y oraninin atomik % cinsinden 5-7 araliginda tutulmasi
hedeflenmistir. Ekstriizyon kolayligin1 saglamak ve dayanci artirmak amaciyla
ekstriizyon alagimlarinda %ag. 6-10 Zn tercih edilmistir. Bu hedefler dogrultusunda 4
farkli magnezyum alasimi dokiim yontemi ile elde edilmistir. Alasim gelistirme

islemleri Kore, KITECH tarafindan gerceklestirilmistir.
6.2. Dokiim Yontemi

Dokiim prosesi, KITECH Kore’de yer c¢ekimi dokiim yontemi ile
gerceklestirilmistir. Dokiim ¢alismasi i¢in, ¢elik pota ve ¢elik kaliplar kullanilmstir.
Pota ve kaliplar bor nitriir (BN) ile kaplanmistir. Dokiim yontemi, elektrik rezistanslh
ergitme ocagi ile koruyucu CO, + %0.5 SFe gaz atmosferinde gerceklesmistir. Hem
saf halde, hem master alasim seklinde alasim elementleri ilave edilmistir. Kullanilan
elementler: Saf-Mg, Saf-Zn, Mg-25Y ve Mg-5.3Zn-3.6Ca*‘dir. Burada kalsiyum
elementinin * sembolii ile kullanilmasinin sebebi Ca miktarinin CaO’den gelmesidir.
Dokiim islemi 720 °C’ de gergeklesmistir. Sekil 6.1°de goriildiigi gibi dokiim sonrasi

silindir seklinde numuneler elde edilmistir.
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Sekil 6.1: Dokiim yontemi ve silindir numune.
6.3. Ekstriizyon Islemleri

Silindir seklinde dokiilen 60 mm uzunlugundaki numuneler torna yardimi ile 40
mm ¢apa disiirilmistiir. Dokiim sonrast homojen tav iglemeleri yapilip sicak pres
yardimui ile endirekt ekstriizyon galigsmalar1 yapilmistir (Sekil 6.2). Ekstriizyon oncesi
presin firin1 i¢inde 6n 1sitma yapilmistir. Isitma 1s1l¢ift ile kontrol edilmistir. 275°C’ye
ulastiktan sonra endirekt ekstriizyon islemi gergeklesmistir. Ekstriizyon ile 1:25
ekstriizyon oraninda 8 mm c¢apinda yaklagik 800 mm uzunlugunda ¢ubuk seklinde
numuneler elde edilmistir. Elde edilen numunelerin mikroyapisal ve mekanik
ozellikleri  incelenmistir.  Ekstriizyon prosesi Kore, KITECH tarafindan

gerceklestirilmistir.

Sekil 6.2: Ekstriizyon iglemi sirasinda ¢ekilen fotograflar.
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6.3.1. Ekstriizyon Sonrasinda Yapilan Yaslandirma Islemi

Ekstriide edilen numunelerin mekanik o6zelliklerini gelistirebilmek amaciyla
alasimlara ekstriizyon sonrasi 1s1l islem yapilmistir. T5 1s1l iglemi baz alinmistir. 190

‘C’de 2-4-8-24 ve 200 saat yaslandirma 1s1l islemi yapilmustir.
6.4. X-Isinlar1 Difraktometre (XRD) Analizi

X-1gmlart difraktometre analizi i¢in numuneler 15mm x 15mm olacak seklinde
kesilmis ve kaliplanmiglardir. Numuneler Rigaku SmartLab HR-XRD (High
Resolution X-ray Diffraction: Yiiksek Coziiniirlikli X-Isin1 Difraktometre) x-1sin1
difraktometre cihazi ile bakir anot kullanilarak PDXL yazilimi1 yardimiyla 40 kV — 30
mA, 2°/dakika ¢ekim hizi, 0.01° basamak parametrelerinde, 20-80° 2th araliginda
paternler alinarak incelenmistir. Sekil 6.3’te Rigaku marka x—1s1n1 difraktometre cihazi

gosterilmektedir.

[—n = 2
P —

Sekil 6.3: Rigaku SmartLab HR-XRD x-1sin1 difraktometre.

6.5. Metalografik inceleme

Dokiim, ekstriizyon ve 1s1l islem gérmiis numuneler bakalit kaliplara alinmastir.
Numuneler sirastyla 400, 600, 800, 1200, 2400 ve 4000 numarali zimpara kagitlari ile
zimparalanmistir. Parlatma kegesi ve 0,04 p’luk Struers OP-S aliimina siispansiyon
kullanilarak numuneler parlatilmistir. Numuneler %2 Nital (% 2 nitrik asit + etanol)
velveya asetik pikral (4.2 g pikrik asit, 10 ml asetik asit, 70 ml etanol, 10 ml su)

cozeltisi ile daglanmistir. Daglama siiresi 2-3 saniye segilmistir. Mikro yap1
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goriintlileri Olympus BX53M optik mikroskobu yardimi ile incelenmistir. Sekil 6.4°te
Olympus marka optik mikroskop cihazi gosterilmektedir.

Sekil 6.4: Olympus BX53M optik mikroskobu.

6.6. SEM-EDS Iincelemeleri

Metalografik olarak hazirlanan numuneler hem parlatma hem de daglama
sonrasinda JEOL JSM 6335F FEG-SEM (Field Emissin Electron Gun-Scanning
Electron Microscope: Alan Emisyon Elektron Tabancasi-Taramali Elektron
Mikroskobu) Oxford Instruments X-Max80 SDD (Silicon Drift Dedector: Silisyum
Stiriiklenme Detektorii) EDS (Energy Dispersive Spectrometer: Enerji Sac¢ilim
Spektrometresi) (AZtec yazilimi) ve JEOL JSM 6510LV SEM Oxford Instruments
Model 7260 EDS (INCA yazilimi) sistemleri ile 15 kV’da incelenmistir. Optik
mikroskop ile aliman goriintiilerde farkli renk ve kontrastta gozlemlenen fazlar
SEM’de tespit edilmeye calisilmistir. SEM’de fazlar1 ayirt edebilmek icin SEI
(Secondary Electron Image: Ikincil Elektron Gériintiileri) moduna ilaveten numuneler
BSE (Back Scattered Electon: Geri Sagilan Elektronlar) modunda da incelenmistir.
Ayrica, EDS elementel haritalama teknigi de kullanilmigtir.

6.7. HRTEM-EDS-SAED Incelemeleri

Numunelerin TEM-EDS-SAED (HRTEM: Yiiksek Coziniirlikli Gegirimli

Elektron Mikroskobu-High Resolution Transmission Electron Microscope; EDS:
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Enerji Dagilim Spektrometresi-Energy Dispersive Spectrometry; SAED: Secili Alan
Elektron Difraksiyonu-Selected Area Electron Diffraction) incelemeleri JEOL JEM
2100 HRTEM cihazi ve TEM’e bagli Oxford Instruments X Max 80-T EDS sistemi
ile INCA yazilimi yardimi ile gergeklestirilmistir.

TEM incelemesi i¢in numuneler Struers Minitom hassas kesme cihazi ile 0.3
mm’lik hassas kesme diski kullanilarak yaklagik 300 pm kalinlikta kesilmistir. Disk
zimbasi (Materials Science Ltd.) yardimi ile 3 mm ¢apinda diskler elde edilmistir.
Diskler daha sonra zimpara aparati (Agar Disc grinding Jig) ile 70 um kalinliga
indirilmistir. Gatan oyuklandirma cihazi ile numune merkezi yaklasik 20 um kalinliga
indirilmistir. Gatan PIPS (Precision Ion Polishing System) Argon ile iyon parlatma
cihazi ile numune merkezinde delik olusturulmustur.

Hazirlanan numuneler JEOL JEM 2100 (LaB6 fileman) HRTEM cihaziyla 200
kV’da incelenmistir. Goriintiiler Gatan Model 794 Slow Scan CCD kamera ve Gatan
Model 833 Orius SC200D CCD kamera ve Gatan Digital Micrograph yazilimi ile
alinmigtir. Geleneksel aydinlik alan (BF-Bright Field), karanlik alan (DF-Dark Field)
ve Secili Alan Elektron Difraksiyonu (SAED-Selected Area Electron Diffraction)

teknikleri kullanilmgtir.

6.8. Mekanik Testler

Gelistirilen alasimlarin mekanik 6zelliklerinin belirlenebilmesi i¢in mikrosertlik

testi ve cekme testi uygulanmstir.

6.8.1. Mikrosertlik Testleri

Bakalite alinmis ve parlatilmis numunelere Qness Q10 A+ cihazi kullanilarak
200 g yiik altinda en az 5’er adet sertlik almarak Vickers mikrosertlik testleri

gerceklestirilmistir. Sekil 6.5°te Qness marka sertlik cihazi gosterilmektedir.
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Sekil 6.5: Qness Q10 A+ Vickers mikrosertlik cihazi.

6.8.2. Cekme Testleri

Cekme testleri oda sicakliginda gerceklestirilmistir. Cekme testi numuneleri tel
erozyon yontemiyle hazirlanmistir. Oda sicakligindaki cekme testleri 1x10-3 s

gerinim hizinda ZWICK 250kN cihaz ile ekstensometre kullanilarak gergeklesmistir.

6.9. Tutusma Testleri

Diferansiyel Termal Analiz (DTA) yontemi ile TA Instruments STD Q 600
cthazi kullanilarak kuru hava 100 ml/dk. debide gonderilerek, 10 °C/dk. 1sitma hizi ile
100-1300°C sicaklik araliginda tutugsma direnci testleri gergeklestirilmistir.
Numuneler test oncesi zimpara kagidi ile kenarlar1 yuvarlatilarak kiiresel hale
getirilmistir.

Ayrica farkli yontem olarak kuartz tiip firinin igerisinde tutusma testleri
TUBITAK MAM’da gerceklestirilmistir. Yaklasik olarak 18°C/dk 1sitma hiz1 ve kuru
hava altinda numunelerin tutusma noktalar1 tespit edilmistir. Isil¢iftler kullanilmistir.
Bu ssilgiftlerden bir tanesi numune yiizeyine, digeri firin igerisine yerlestirilerek data
logger yardimi ile veriler bilgisayar destekli olarak toplanmistir. Sicaklik-zaman
grafiginde meydana gelen ani sicaklik degisimi tutusma sicakligi olarak tespit
edilmistir. Sekil 6.6’da kuru hava yardimi ile firin iginde gergeklestirilen tutugma testi

sistemi gosterilmektedir.
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Sekil 6.6: Kuru hava ile firin iginde gergeklestirilen tutusma testi sistemi.
Tutusma testlerini dogrulamak ve geleneksel malzemelerle karsilastirabilmek
icin baz1 geleneksel magnezyum ticari alasimlarina da yanma testleri uygulanmistir.

Test uygulanan alagimlar Tablo 6.1°de gosterilmektedir.

Tablo 6.1: Karsilastirma testlerinde kullanilan alagimlarin kimyasal

kompozisyonlari.

Alagim Mg Zn Zr Nd Y Gd | Mn Al Si Fe | Not

Saf Mg | 99.9 Ingot

AZ31 0.87 0.22 3.1 Ingot

AZ31 1.0 0.27 3.0 Ekstriide
Biyet

ZEK100 122 | 0.28 | 0.20 10 mm
plaka

WEA43 048 | 1.70 | 3.95 | 0.98 Ekstriide
Biyet

ZK60 552 | 0.48 Ekstriide
Biyet

ZE41 3.5- | 04- Ingot

5.0 1.0 RE: 0.8-

1.7%

6.10. X-Isi1 ile Tekstiir Incelemeleri

Numuneler, PANalytical X Pert Pro x-1s1n1 cihaz1 kullanilarak bakir anot ile 45
kV 40 mA degerlerinde incelenmistir. Geleneksel metotlar ile 2°/dakika ¢ekim hizi,

0.01° basamak parametrelerinde, 30-40° 2th aralifinda paternler alinarak her bir
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numunenin 0001 diizlemindeki 2th ag¢1 degerleri belirlenmistir. Tekstiir goniometresi
yardimi ile tekstiir incelemeleri gergeklestirilmistir. Numunelerin (0001) kutup
sekilleri (pole figiire) elde edilmistir. X Pert Texture Version 1.1a yazilimi yardimu ile
tesktiir siddetleri normalize edilerek kutup sekilleri ¢izdirilmistir. Tekstiir siddetleri

minimum ve maksimum degerler olacak sekilde kayit altina alinmstir.
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7. SONUCLAR VE YORUMLAR

7.1. Dokiim Sonuclan

Tasarlanan 4 farklt magnezyum alagimi dokiim yontemi ile silindir halinde
iretilmistir. Bu alagimlar JMatPro ile hesaplanmistir. Planlanan nominal kimyasal
analiz sonuglari; spektrometre kimyasal kompozisyon sonuclari ve JMatPro ile

hesaplanan faz orani sonuglar1 Tablo 7.1°de gosterilmektedir.

Tablo 7.1: Alagimlara ait nominal kimyasal analiz sonuglari; spektrometre
kimyasal kompozisyon sonuglar1 ve JMatPro ile hesaplanan faz orani sonuglari.

Kimyasal Kompozisyon (wt %) Faz Oram (w1 %)
Numune Alagim
Kodu 2 Y Ca I-fazi W-fazi Mg:Ca | Ca:MgeZnn | Toplem
Nommal 6.50 150 1.00 9.20 - 217 - 11.37
AD7 Mg-6.5Zn-1 5Y-1Ca
Analiz 6.58 13 1.14 706 - 168 280 11.54
Nomimal 7.00 160 070 984 - 151 - 11.35
ADB Mg-7Zn-18Y-0.7Ca
Analiz 7.00 1.83 0.79 8.63 1.46 1.1 - 11.80
Nommal 7.50 170 040 10.48 - 084 - 11.32
AD9 Mg-7.5Zn-1.7Y-0 4Ca*
Analiz 715 1.46 0.42 9.04 - 0.46 1.02 10.52
Nommnal 800 180 - 11.12 - - - 1.2
A0 Mg-82n-1.8Y
Analiz 8.01 166 0.00 10.26 - - - 10.26

A kodlu numunelerde MgO vb. inkliizyon ve kirlilik gézlemlenmistir (Sekil 7.1).
Bu nedenle numuneler ergitme sonrasi 2 saat bekletilmistir. Bunun sonucunda
inkliizyonlarin dibe ¢okmesi saglanmistir. Yeniden ergitme (re-melting) yontemi ile
alagim dokiimii tekrar gergeklestirilmistir. Bu islem sonucunda elde edilen dokiimlere
C kodu verilmistir. Bu numuneler icin -1 kodu dokiim halini, -2 kodu 400°C 24 saat
homojen tav halini, -3 kodu 400°C’de 50 saat homojen tav halini simgelemektedir.

Numunelerin kodlanmalarina ait bilgiler Tablo 7.2°de verilmektedir.
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Sekil 7.1: A kodlu numunelerde gériilen MgO vb. inkliizyon ve Kirliliklere ait
SEM goriintiiler.

Tablo 7.2: Numune kodlanmasi.

Alasim Kodu Aciklama
A# [k dékiilen numunelerin dokiim hali
H# A kodlu numunelerin 400°C 24 sa. 1s1l islemli hali
C#-1 Tekrarlanan alagimlarin dokiim hali
C#-2 Tekrarlanan alagimlarin 400°C 24 sa. 1s1l islemli hali
C#-3 Tekrarlanan alagimlarin 400°C’de 50 sa.; 1s1l islemli hali

A kodlu dokiim numuneleri sonucunda elde edilen tecriibeler yardimai ile C kodlu
numune kompozisyonlarinda bazi dogrulamalar ve degisimler gergeklestirilmistir.
Test sayis1 ve tekrarlanabilirligin arttirilmas: hedeflenmistir. A ve H kodlu numunelere
de C kodlu numunelere uygulandig: gibi termomekanik prosesler uygulanmistir. OM,
SEM ve TEM ile mikroyap1 incelemeleri gergeklestirilmistir. Mikrosertlik ve ¢cekme
testi gibi mekanik testler uygulanmistir. Tablo 7.3’te ekstriizyon alasimlarina ait

spektrometre kimyasal kompozisyon sonuglar1 yer almaktadir.
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Tablo 7.3:

C kodlu ekstriizyon alasimlariin spektrometre kimyasal
kompozisyon sonuglari.

Kimyasal Kompozisyon (%ag.)
Alagsim Kodu Alagim
Zn Y Ca
7 Mg-6.5Zn-1.5Y-1Ca 6,64 1,63 1,11
8 Mg-7Zn-1.6Y-0.7Ca 6,94 1,68 0,834
9 Mg-7.5Zn-1.7Y-0.4Ca 7,27 1,83 0,441
10 Mg-8Zn-1.8Y 8,12 1,83 0.00

C kodlu alagimlarin JMatPro ile hesaplanan ve planlanan nominal faz orani

sonuclary; kimyasal analiz sonuclarina gore hesaplanan faz oranlan ile optik

mikroskop ile oOlgiilen toplam ikincil faz oranlarit Tablo 7.4’te gosterilmektedir.

JMatPro yazilimina gore I-faz1 ve kalsiyum ilaveli alagimlarda Mg>Ca fazinin olusumu

oncelikli olarak ongoriilmiistiir. Optik mikroskop ile 6l¢iilen ikincil fazlarin oram

ekstriizyon alagimlarinda % 4.5 ile % 6.5 arasindadir.

Tablo 7.4: C kodlu alagimlara ait nominal faz orani sonuglar; kimyasal analiz
sonuclarina gore hesaplanan faz oranlar ile optik mikroskop ile dlgiilen ikincil faz

oranlari.
OMiile
Ki 1K i (%ag.) ikincil Faz O (%ag.) Oleilen
imyasal Kompozisyon (%ag. incil Faz Oram (%ag. A
Numune Alasim v P Y °a8 °a8 Ikincil Faz
Kodu Oram (%)
Zn Y Ca | I-fam | W-faz1 | Mg,Ca | Ca,MgeZn; [ Toplam| Toplam
Mg-6.52n- Nominal | 65 | 1,5 1 9,24 - 2,22 - 11,44 6,06
C07 .
15Y-10Ca" "analiz | 6,64 | 1,63 | 111 | 889 | 064 | 244 - 11,97 [ 649
Mg-7.0Zn- Nominal | 7 16 | 07 | 9,89 - 1,53 - 11,42 5,59
C08 .
1.6Y-0.7Ca" MaAnaliz | 6,94 | 1,68 | 0,834 | 946 | 05 | 183 - 11,79 5,98
Mg-752n- Nominal | 75 | 1,7 | 04 | 1053 0,87 - 11,4 5,12
C09 .
L7Y-04Ca* Manaliz | 7,27 | 1,83 | 0441 | 951 | 095 | 0,96 - 11,42 5,25
Nominal [ 8 18 - 1127 - - - 11,17 441
C10 Mg-8Zn-1.8Y
Analiz | 812 | 1,83 0 |11,35 - - - 11,35 448
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7.2. Ekstriizyon Sonuclari

Ekstriizyon islemi sonucu elde edilen 7-8-9 ve 10 kodlu ekstriizyon ¢ubuklarina
ait fotograflar Sekil 7.2°de gosterilmektedir. Ekstriide edilen ¢ubuklarin ylizeylerinin

parlak ve piirtizsiiz oldugu gézlemlenmistir.

Sekil 7.2: 7-8-9 ve 10 kodlu ekstriizyon ¢ubuklarina ait fotograflar.

7.3. Karakterizasyon Sonuclari

7.3.1. X-Istm1 Kirinima (XRD) Sonuglari

Sekil 7.3°te C kodlu (C7-10) numunelerine ait x-1s1n1 difraksiyon paternleri ve
fazlarin patern ilizerindeki eslesmeleri gosterilmistir. X-151m1 difraksiyon paternleri
kalsiyum icermeye numuneler i¢in alfa-magnezyum fazina ek olarak I fazi1 ve W
fazinin ikincil fazlar olarak yapida bulundugunu gostermektedir. Kalsiyum igeren
numunelerde ise bu fazlara ek olarak CaxMgeZns ve Mg.Ca fazlarinin yapida

bulundugunu gdstermektedir.
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Siddet

Mg-6.5Zn-1.5Y-1Ca*

Mg-7Zn-1.6Y-0.7Ca*
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na-Mg
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1 1
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Sekil 7.3: C kodlu 7-8-9 ve 10 numarali alasimlarin x-1s1n1 difraksiyon

paternleri.
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I-faz1, en ¢ok C10 kodlu Mg-8Zn-1.8Y alasiminda ve 6zellikle homojen tav
sonrasinda gézlemlenmistir. C10 kodlu Mg-8Zn-1.8Y alasimi, ¢alisilan tiim alagimlar
arasinda en yiiksek itriyum igerigine sahiptir.

Ayni kodlu numunelerin farkli durumlarinda ve farkli kodlu numuneler arasinda
pik siddetleri degismektedir. Kismi tekstiir oldugu diisiiniilmektedir. Ayn1 kodlu
numunelerin ikincil fazlarinda 1sil islem sonucunda belirgin bir degisiklik
gozlemlenmemistir. Isil islem sonucu ikincil fazlarin pik siddetlerinin arttig
gorilmistir. En yiiksek pik degerlerine 24 saatlik homojen tavlama sonucunda
ulasildig1 gozlemlenmistir.

Magnezyum alfa faz1 ile birgok pikin cakistig1 gdzlemlenmistir. Ikincil fazlar
kuasikristal, hegzagonal ve monoklinik gibi kristal yapida olduklarindan x-1sini
kartlarinda ¢ok fazla d mesafesine sahiptirler. Bu nedenle fazlarin ve faz oranlarinin
sadece X-1ism ile tespiti miimkiin degildir. Bu nedenle detayli SEM ve TEM

caligmalar1 yardimu ile fazlar dogru olarak tespit edilmistir.
7.3.2. Optik Mikroskop Incelemeleri

7.3.2.1. Dékiim Numunelerinin Mikroyapi Incelemeleri

Ekstriizyon alasimlarinin dokiim sonrast 1sitk mikroskobu ile elde edilen
mikroyap1 goriintiileri asagida gosterilmektedir. Ekstriizyon alagimlarinda Zn ve Y
element oranlar1 yiiksek oldugu i¢in parlatma sonrast mikroyapilarda yogun bir ikincil
faz dagilimi gézlemlenmistir.

Ekstriizyon alasimlarinda dokiim sonrasi, homojen tavlama ile birlikte ikincil
fazlarin smirlarindaki siireklilik, kalinlik ve hacim olarak oranlarinin azaldig:
gozlemlenmistir. Homojen tavlama siiresi 24 saatten 50 saate ciktiginda ikincil
fazlarda biiytime ve say1 artis1 gézlemlenmistir.

A kodlu 7-8-9-10 numarali ekstriizyon alagimlarinin sirasiyla parlatma sonrasi

ve daglama sonras1 mikroyapilar1 Sekil 7.4 ve Sekil 7.5’te gosterilmektedir.
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Sekil 7.4: A kodlu 7-8-9-10 numarali ekstriizyon alagimlarina ait parlatma
sonrast mikroyap1 gortintiileri.

Sekil 7.5: A kodlu 7-8-9-10 numaral1 ekstriizyon alagimlarina ait asetik pikral
ile daglama sonras1 mikroyap1 goriintiileri.

Mikroyapilarda bazi inkliizyonlarin bulundugu da gézlemlenmistir. H kodlu 7-
8-9-10 numarali ekstriizyon alagimlarinin sirasiyla parlatma sonrast ve daglama

sonras1 mikroyapilar1 Sekil 7.6 ve Sekil 7.7°de gosterilmektedir.
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Sekil 7.6: H kodlu 7-8-9-10 numarali ekstriizyon alagimlarina ait parlatma
sonrast mikroyapi gortintiileri.

Sekil 7.7: H kodlu 7-8-9-10 numaral1 ekstriizyon alagimlarina ait asetik pikral
ile daglama sonras1 mikroyap1 goriintiileri.

Mikroyapilar, A kodlu numunelere benzemektedir. Ikincil fazlarin
kalinliklarinda azalma gozlemlenmistir. C kodlu 7-8 numarali ekstriizyon
alagimlarinin sirastyla parlatma sonrasi ve daglama sonrasit mikroyapilart Sekil 7.8 ve

Sekil 7.9°da gosterilmektedir.
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Sekil 7.8: C kodlu 7-8 numarali ekstriizyon alasimlarina ait parlatma sonrasi
mikroyap1 goriintiileri.
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Sekil 7.9: C kodlu 7-8 numarali ekstriizyon alasimlarina ait nital ile daglama
sonras1 mikroyap1 goriintiileri.

Daglama islemi nital ile gergeklestirilmistir. Buna ragmen, mikroyap1 goriintiisii
parlatma sonrasina benzemektedir. Sekil 7.10°da C kodlu 7-8 numarali ekstriizyon

alasimlarinin asetik pikral ile daglama sonras1 mikroyapilart gosterilmektedir.
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Sekil 7.10: C kodlu 7-8 numarali ekstriizyon alagimlarina ait asetik pikral ile
daglama sonras1 mikroyap1 goriintiileri.

Daglama sonrasi smirlarin tanelerden degil daha ¢ok alt tanelerden olustugu
gozlemlenmistir. C kodlu 9-10 numarali ekstriizyon alagimlarinin sirasiyla parlatma

sonrasi ve daglama sonras1 mikroyapilar1 Sekil 7.11 ve Sekil 7.12’de gosterilmektedir.
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Sekil 7.11: C kodlu 9-10 numarali ekstriizyon alasimlarina ait parlatma sonrasi
mikroyap1 goriintiileri.
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Sekil 7.12: C kodlu 9-10 numarali ekstriizyon alasimlarina ait nital ile daglama
sonras1 mikroyap1 goriintiileri.

Ikincil faz dagilimlarmin C7 ve C8 kodlu ekstriizyon alasimlarina benzer oldugu
gozlemlenmistir. Sekil 7.13’de C kodlu 9-10 numarali ekstriizyon alagimlarinin asetik

pikral ile daglama sonras1 mikroyapilar1 gosterilmektedir.
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Sekil 7.13: C kodlu 9-10 numarali ekstriizyon alasimlarina ait asetik pikral ile
daglama sonras1 mikroyap1 goriintiileri.

Mikroyapilarin  C7 ve C8 kodlu ekstriizyon alasimlarina benzedigi

gozlemlenmistir.
7.3.2.2. Ekstriizyon Numunelerinin Mikroyapi incelemeleri

Ekstriizyon numunelerine ait mikroyapt sonuglar1 asagida verilmektedir.
400°C’de sirastyla 24 ve 50 saat homojen tavlama sonrasi ekstriide edilen gubuklarin

kesitten mikroyap1 goriintiileri Sekil 7.14 ve Sekil 7.15’te gosterilmektedir.
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Sekil 7.14: 400°C-24 saat homojen tav sonrasi ekstriide edilen gubuklarin
kesitten alinan mikroyap1 goriintiileri.
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Sekil 7.15: 400°C-50 saat homojen tav sonrasi ekstriide edilen gubuklarin
kesitten alinan mikroyap1 goriintiileri.

Tane simirlarinda bulunan ikincil fazlarin, ekstriizyon sirasinda kirilarak

ekstriizyon yoniinde uzadiklar1 gézlemlenmistir. Tane boyutlar1 kiigiilmiistiir.
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7.3.3. Taramal Elektron Mikroskobu incelemeleri

7.3.3.1. D6kiim Alasimlarmin SEM-EDS Incelemeleri

Metalografik olarak hazirlanan magnezyum alasimi numuneler dokiim ve 1s1l
islemler sonrasinda, hem parlatma hem de daglama sonrasi SEM-EDS ile
incelenmistir. Optik mikroskop ile elde edilen goriintiilerde farkli renk ve kontrasta
sahip fazlar, SEM ile tespit edilmeye calisiimistir. C kodlu magnezyum alasimi
numunelerine ait optik mikroskop, SEM goriintiileri ve SEM-EDS sonuglari ile SEM-
EDS elementel haritalar1 Sekil 7.16 ile Sekil 7.19 arasinda gosterilmektedir.

#/%at. Mg Zn Y Ca Olasi Faz
1 6561 2215 054 1170 Ca;MgeZng
2 66.24 2155 055 11.67 Ca,MgsZn;,
3 5054 4276 651 0.18 I-fazi
4 46.38 3068 2281 0.12 W-fazi

Sekil 7.16: C7 kodlu dokiim alagim1 numuneye ait optik mikroskop goriintiisii,
SEM goriintiileri ve SEM-EDS sonuglari ile SEM-EDS elementel haritalari.

63



#at. Y Ca Olasi Faz

1 8464 1020 035 480 Ca,Mg.Zn,
2 6610 2239 1150 O W-fazi
3 5072 2622 083 1324 CaMg.Zn,
4 6534 2205 1261 0 W-fazi
5 4683 3813 120 1383 Ca,MgeZn,

Sekil 7.17: C8 kodlu dokiim alasim1 numuneye ait optik mikroskop goriintiisii,

SEM goriintiileri ve SEM-EDS sonuglari ile SEM-EDS elementel haritalari.
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Mg Zn Y Ca Olasi Faz
1 7128 1589 1.16 11.65 Ca,MgeZn,
2 6099 2403 1498 0 W-fazi
3 74684 1437 069 10.29 Ca;MgeZn,
4 7500 1448 088 964 CaMgeZn,
5 7588 1353 064 9.95 Ca,MgeZny

Mg ka1 _2

InkKa

Sekil 7.18: C9 kodlu dokiim alagim1 numuneye ait optik mikroskop goriintiisii,

SEM goriintiileri ve SEM-EDS sonuglari ile SEM-EDS elementel haritalari.
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#/%at. Mg Zn Y Olasi Faz

4870 3105 2019 W-fazi

1

2 7880 1298 820 W-faz
3 3811 5412 977 |-faz)
4 6340 3136 524 I-fazi
S 1789 7480 7.51 I-fazi
-]

8333 1013 854 W-faz

Zn Kal YLiat

Sekil 7.19: C10 kodlu dokiim alasimi numuneye ait optik mikroskop
goriintiisti, SEM goriintiileri ve SEM-EDS sonuglar1 ile SEM-EDS elementel
haritalart.

Elementel haritalar, incelenen bolgedeki fazlarin her yerinde ¢inko elementi
gostermektedir. Bolgesel nokta analizlerinde kismen farkli olarak bazi yerlerde
kalsiyum gostermektedir. Kalsiyum olmayan yerlerde ise itriyum elementi oldugu
gostermektedir.

OM ve SEM goriintiileri numunelerdeki ikincil faz dagilimlarinin homojen
oldugu gostermektedir. BSE SEM goriintiileri, SEM-EDS sonuglar1 ve SEM-EDS
elementel harita sonuglarina gére kalsiyum ilavesiz numunelerde ikincil faz olarak I-
faz1 ve W-fazi gézlemlenmistir. Kalsiyum kalsiyum ilaveli numunelerde ise bu fazlara
ek olarak Ca2MgesZns ve Mg2Ca fazlar1 gézlemlenmistir. Bu sonuglar, x-151n1 sonuglari
ile tutarlilik gostermektedir.

SEM-EDS sonugclar1 degerlendirilirken literatiire benzer sekilde Zn/Y orani 3 ile

8 arasinda oldugunda, ikincil faz I faz1 olarak degerlendirilmistir. 5 um ve tizerindeki
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ikincil fazlarda SEM-EDS dogruya yakin sonuglar vermistir. Fakat 5 um altindaki,

mikronalti partikiillerde ve nano boyuttaki partikiillerde ikincil fazlarin detayli olarak

belirlenebilmesi i¢in TEM incelemesi gerekmektedir.

7.3.3.2. Ekstriizyon Numunelerinin SEM-EDS Incelemeleri

C kodlu magnezyum ekstriizyon numunelerine ait SEM gorintiileri, SEM-EDS

sonuglar1 ve kesitten alinan SEM-EDS elementel harita goriintiileri asagida sirasiyla

verilmektedir.C7 kodlu magnezyum ekstriizyon numunesine ait SEM-EDS goriintiileri

Sekil 7.20°de gosterilmektedir.

#/ %at. Mg Zn Y Ca Olasi Faz
1 51.09 36.62 12.30 Ca;MggZn;
2 52.10 31.47 1643  Ca,MgyZn,
3 50.45 37.36 11.97 0.22 Mg:YZn,
a 57.64 27.68 1468 Mg,Y,Zn,
S 59.74 2590 14.36 Ca;MggZn;

Sekil 7.20: C7 kodlu ekstriizyon numunesine ait optik mikroskop goriintiisii,

SEM goriintiileri ve SEM-EDS sonuglari ile SEM-EDS elementel haritalari.
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Literatiire uygun olarak Zn/Y orani 3’iin lizerinde olan ikincil fazlar, I faz1 olarak
tanimlanmistir. Yiiksek kalsiyum igerigi nedeniyle bu numunelerde en ¢ok Ca2MgsZn3
faz1 gdzlemlenmistir. Incelenen bolgelerdeki fazlarin ekstriizyon islemi sirasinda
kirilip kiigiilerek, ekstriizyon yonii boyunca uzadigi gozlemlenmistir.

C8 kodlu magnezyum ekstriizyon humunesine ait SEM-EDS goriintiileri Sekil
7.21°de gosterilmektedir.

# 1/ %at. Mg Zn Y Ca Olas) Faz
1 2727 4501 26 49 1.23 Mg,Y.2Zn,
2 69.59 20.29 - 10.12 Ca;MggZn
3 49.86 34,98 0.47 14.69 Ca,MgsZn;
4 5424 29.15 0.12 16.48 Ca,MggZn;
5 28.72 45.02 26.25 - Mg,Y;Zn,

Mp a1 2 Inkat

Ca Kal YLat

Sekil 7.21: C8 kodlu ekstriizyon numunesine ait optik mikroskop goriintiisii,
SEM goriintiileri ve SEM-EDS sonuglari ile SEM-EDS elementel haritalari.

C7 kodlu ekstriizyon numunelerinde farkli olarak, daha biiyiik ikincil fazlar
gozlemlenmistir. Sekil 7.22°de C9 kodlu magnezyum ekstriizyon numunesine ait

SEM-EDS goriintiileri asagida gosterilmektedir.
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# 1 %at. Mg Zn Y Ca Olasi Faz
1 20.49 66.22 11.58 1.71 Mg:YZn,
2 68.62 20.89 10.48 - Mg,YaZn
3 84.29 29.72 - 5.99 Ca,MgsZn;
a 22.95 58.81 15.77 2486 Mg:YZn,
5 65.77 2341 - 10.82 Ca;MggZn;

Sekil 7.22: C9 kodlu ekstriizyon numunesine ait optik mikroskop goriintiisii,
SEM goriintiileri ve SEM-EDS sonuglari ile SEM-EDS elementel haritalari.

C9 kodlu magnezyum ekstriizyon alagimlarinda, kalsiyum iceriginden dolay1
Ca;MgeZns fazi gozlemlenmistir. Elementel haritalar incelendiginde kalsiyumca
zengin fazlarin, ekstriizyon yoniinde uzadigi gézlemlenmistir. C10 kodlu magnezyum

ekstriizyon numunesine ait SEM-EDS goriintiileri Sekil 7.23’de verilmektedir.
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# 1 %at. Mg Zn Y Olas Faz
1 66.55 2932 413 Mg.YZn,
2 39.26 54.41 6.33 Mg:YZn,
3 57.87 3553 8.60 MgsYZn,
4 57.34 36.90 5.76 Mg;YZn,
5 66.28 23.57 1015 Mg,Y,Zn;

Mg ¥t 2

Inkat

Sekil 7.23: C10 kodlu ekstriizyon numunesine ait optik mikroskop goriintiisii,
SEM goriintiileri ve SEM-EDS sonuglari ile SEM-EDS elementel haritalari.

Kesitten elde edilen SEM-EDS elementel haritalar1 incelenen bolgelerdeki
ikincil fazlarin her yerinde ¢inko elementi ve bazi yerlerde itriyum elementi oldugunu

gostermektedir.

7.3.3.3. Yaslandirma Islemi Gerceklestirilen Ekstriizyon Numuneleri
SEM-EDS Incelemeleri

7 kodlu Mg-6.5Zn-1.5Y-1.0Ca alasiminin ekstriizyon halinin ve ekstriizyon
sonrasi 190°C-2 saat yaslandirma 1s1l islemi halinin SEM goriintiileri Sekil 7.24’te
verilmektedir.
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Mg-6.5Zn-1.5Y-1Ca*

Ekstriizyon : T5 1sil islem

Sekil 7.24: 7 kodlu Mg-6.5Zn-1.5Y-1.0Ca alagiminin ekstriizyon halinin ve
ekstriizyon sonrasi 190°C-2 saat yaslandirma 1s1l islemi halinin SEM gortintiileri.

Her iki numunede de nano boyutlu fazlar gozlemlenmistir. TS5 1s1l islemi ile
birlikte bu fazlarin sayist artmistir. SEM ile ¢6ziiniirlik yeterli olmadigi igin
yaslandirma sonrasi ekstriizyon numunelerinin SEM resimlerinin ekstriizyon sonrasi
numunelerin SEM resimlerine benzer oldugu gozlemlenmistir.

Sekil 7.25’te C7 kodlu ekstriizyon numunesinin 190°C’de 24 saat yaslandirma
sonrasina ait SEM goriintiileri, SEM-EDS sonuglari ve kesitten SEM-EDS elementel

haritalar1 gosterilmektedir.
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2/ %at, Mg Zn Y Ca Olasi Faz
1 5009 2550 15.41 Ca,MgyZn,
2 77.26 14.53 821 Ca;MgsZn,
3 74 51 17.04 768 077 Mg,Y.Zn
4 5272 31.14 086 1528 Ca,MgsZn,
5 86.05 854 a1 1.08 Mg.YsZn,

Mgkat 2

Sekil 7.25: C7 kodlu ekstriizyon numunesinin 190°C’de 24 saat yaslandirma

sonrasina ait SEM goriintiileri, SEM-EDS sonuglar1 ve kesitten SEM-EDS elementel
haritalart.

C8 kodlu ekstriizyon numunesinin 190°C’de 24 saat yaslandirma sonrasina ait

SEM goriintiileri, SEM-EDS sonuglar1 ve kesitten SEM-EDS elementel haritalari

Sekil 7.26°da gosterilmektedir.
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#/ %at. Mg Zn Y Ca Olasi Faz
1 41.85 39.35 18.80 - Mg.Y,Zn,
2 70.56 20.46 0.52 846 Ca;Mg.Zn,
3 52.61 3085 0.60 15.94 Ca,MgsZn,
4 78.06 14.11 7.82 - Mg.Y,2Zn,
5 8067 14.60 0.19 454 Ca,MgsZn,

Sekil 7.26: C8 kodlu ekstriizyon numunesinin 190°C’de 24 saat yaslandirma
sonrasina ait SEM goriintiileri, SEM-EDS sonuglar1 ve kesitten SEM-EDS elementel
haritalart.

Sekil 7.27°te C9 kodlu ekstriizyon numunesinin 190°C’de 24 saat yaslandirma
sonrasina ait SEM goriintiileri, SEM-EDS sonuglari ve kesitten SEM-EDS elementel

haritalar1 verilmektedir.
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#/ %at. Mg Zn Y Ca Olas| Faz
1 30.39 55.50 11.54 257 Mg,YZn,
2 6561 22 56 11.82 . Mg.Y.Zn,
3 2561 62.68 9.88 1.83 Mg, YZn,
4 71.87 19.01 0.52 8.60 Ca,Ma.Zn,
5 4628 3420 18.94 0.57 Mag.Y.Zn,

Sekil 7.27: C9 kodlu ekstriizyon numunesinin 190°C’de 24 saat yaslandirma
sonrasina ait SEM goriintiileri, SEM-EDS sonuglar1 ve kesitten SEM-EDS elementel
haritalart.

C10 kodlu ekstriizyon numunesinin 190°C’de 24 saat yaglandirma sonrasina ait
SEM goriintiileri, SEM-EDS sonuglar1 ve kesitten SEM-EDS elementel haritalari
Sekil 7.28’te gosterilmektedir. Elementel haritalara gore, itriyum elementince zengin

uzun ve mikron kalinliklarda ikincil fazlara rastlanilmistir.
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#/ %at. Mg Zn Y Olas: Faz
1 47.01 43.42 9.57 Mg.YZng
2 61.28 3229 643 Mg,YZn,
3 7265 198.03 8.31 Mg, Y»Zn,
4 40.55 50.02 9.43 Mg.YZn,
5 47.36 47.23 S5.41 Mg,YZn,

MpKal_2 YLl

In Kat

Sekil 7.28: C10 kodlu ekstriizyon numunesinin 190°C’de 24 saat yaslandirma
sonrasina ait SEM goriintiileri, SEM-EDS sonuglar1 ve kesitten SEM-EDS elementel
haritalari.

7.3.4. Gecirimli Elektron Mikroskobu Sonuclari

7.3.4.1. Dokiim Alasimlarinn HRTEM-EDS-SAED incelemeleri

Magnezyum alasim numuneler, TEM-EDS-SAED (HRTEM: Yiiksek
Coziiniirlikli Gegirimli Elektron Mikroskobu-High Resolution Transmission Electron
Microscope; EDS: Enerji Dagilim Spektrometresi-Energy Dispersive Spectrometry;
SAED: Segili Alan Elektron Difraksiyonu-Selected Area Electron Diffraction)
incelemelerinde geleneksel aydinlik alan (BF-Bright Field), karanlik alan (DF-Dark
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Field) ve Secili Alan Elektron Difraksiyonu (SAED-Selected Area Electron
Diffraction) teknikleri kullanilmigtir.

TEM goriintiileri ikincil fazlarin homojen dagildiklarini gostermektedir. TEM-
EDS yardimu ile ikincil fazlarin kimyasal kompozisyonlar1 ve hangi faz olduklar
belirlenmeye calisilmistir. Segili Alan Elektron Difraksiyonu paternleri ve atomik latis
goriintiileri ile d mesafeleri belirlenmeye calisilmistir. EDS sonuglarini destekleyerek
fazlarin ne oldugu belirlenmeye ¢alisilmistir.

Sekil 7.29 ve Sekil 7.30°de sirasiyla HO7 ve AO08 kodlu magnezyum

numunelerine ait diisiik biiyiitmedeki TEM goriintiileri gosterilmektedir.

Sekil 7.29: HO7 kodlu magnezyum numunesine ait diisiik biiytitmedeki TEM
goriintiileri.

Sekil 7.30: A0S kodlu magnezyum numunesine ait diisiik biiytitmedeki TEM
goriintiileri.

A08 kodlu numunede daha yogun bir ikincil faz dagilimi gézlemlenmistir.
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Sekil 7.31 ve Sekil 7.32’de sirastyla kalsiyum i¢ermeyen C10-1 ve C10-3 kodlu

magnezyum numunelerine ait TEM goriintiileri gosterilmektedir.

Sekil 7.32: C10-3 kodlu magnezyum numunesine ait TEM goriintiisii.

Dokiim halini temsil eden C10-1 kodlu magnezyum numunesinde, 400°C’de 2
saat homojen tavlama islemi gérmiis C10-3 kodlu magnezyum numunesine gore ¢cok
daha yogun bir ikincil faz dagilimi goriilmektedir.

Optik mikroskop ile gozlemlenen ve SEM-EDS yontemi ile detaylandirilan
fazlar, TEM yontemi yardimi ile dogru sekilde analiz edilmistir. TEM yardimi ile SEM
yontemine oranla daha yiiksek biiylitmelere ¢ikilabilmektedir. Bu sayede fazlar daha
dogru gozlemlenebilmektedir. SEM-EDS analizi mikron mertebede iki boyutta ve ii¢

boyutta sinyal alabilmektedir. Bu sebeple, kiiciik ikincil fazlar dogru sinyal
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alamamaktadir. TEM’de numunenin incelenen kismi 100 nanometreden azdir. EDS
alindig1 durumda nano partikiiller hari¢ gelen sinyal fazin kendisinden gelmektedir.

SEM-EDS ile hesaplanmaya c¢alisilan stokiometrik oran TEM-EDS ile de
hesaplanmistir. TEM-EDS sonuglar1 stokiometrik olarak fazlardaki teorik degerlere
cok daha yakindir.

Dokiim magnezyum alagimlarinda biiylik fazlar, mikron, mikron-alt1 ve nano
boyutlu olarak gozlemlenen ikincil fazlarin TEM-EDS-SAED sonuglarina yer
verilmistir.

Magnezyum dokiim alagimlarinda TEM yardimi ile gézlemlenen fazlardan biri
I (MgsYZne) fazidir. Sekil 7.33’te C10-2 kodlu magnezyum numunesinin TEM
gorlintiisii gosterilmektedir. SAED difraksiyon paterni kuasikristal fazina 6zel 5-fold
simetri gostermektedir. Bu faz incelenirken difraksyion paterni ve HRTEM resminin
FFT (Fast Fourier Transmorfation) difraktograminin da alinmast miimkiin olmustur

(Sekil 7.34).
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Sekil 7.33: C10-2 kodlu magnezyum numunesine ait TEM goriintiisii ve TEM-
EDS sonucu.

78



Sekil 7.34: C10-2 kodlu magnezyum numunesine ait TEM ve difraksiyon
paterni goriintiileri.

Magnezyum dokiim alagimlarinda TEM yardimi ile gozlemlenen fazlardan bir
digeri W (Mg@zY2Zn3) fazidir. Sekil 7.35°te HO7 kodlu magnezyum numunesinin TEM

goriintlisti gosterilmektedir.

,
[

Mg Zn Y Olasi Faz

at% 17.89 5594 2617  Mg.Y.Zn,

Sekil 7.35: HO7 kodlu magnezyum numunesine ait TEM gortintiisii ve TEM-
EDS sonucu.

Kalsiyum ilavesi ile birlikte magnezyum dékiim alagimlarinda ikincil faz olarak
CaoMgeZns fazida gozlemlenmektedir. Sekil 7.36’da HO7 kodlu magnezyum

numunesinin TEM goriintiisii gdsterilmektedir.
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Sekil 7. 36: HO7 kodlu magnezyum numunesine ait TEM goriintiisii, TEM-EDS
sonucu ve difraksiyon paternleri.

7.3.4.2. Ekstriizyon Numuneleri HRTEM-EDS-SAED incelemeleri

Ekstriizyon sonrasi magnezyum alagimlarinin mikroyapilar1 oldukca ince taneler
icermekte oldugu gozlemlenmistir. TEM yoOntemi sayesinde ince taneler ve tane
smirlart incelenebilmistir. C7 kodlu magnezyum ekstriizyon alagimina ait TEM
gorintiileri Sekil 7.37°de gosterilmektedir. TEM-EDS sonuglarina gére nano boyutlu

fazlar I faz1 ve Ca2MgeZns fazlaridir.
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Sekil 7.37: C7 kodlu ekstriizyon numunesine ait TEM goriintiileri ve TEM-
EDS sonugclari.

Sekil 7.38’de C8 kodlu magnezyum ekstriizyon alagimina ait TEM goriintiileri

gosterilmektedir. ikincil fazlar daha cok tanelerin iginde goriilmektedir.

C Spectrum 2
Zn
Cu
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=
Cr Cuf{ Zn
P 2 4 8 8 10 12 14 1® 18
Full Scale 3114 cis Cursar. 0.000 .:q

Mg Zn Ca Olas| Faz
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Sekil 7.38: C8 kodlu ekstriizyon numunesine ait TEM goriintiileri ve TEM-
EDS sonuglari.

C9 kodlu magnezyum ekstriizyon alagimina ait TEM gorintiileri Sekil 7.39°da

verilmektedir.
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Sekil 7.39: C9 kodlu ekstriizyon numunesine ait TEM goriintiileri ve TEM-
EDS sonuglari.

Sekil 7.40’ta C10 kodlu magnezyum ekstriizyon alagimina ait TEM goriintiileri

Y

Spectrum 14
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verilmektedir. TEM ile C10 kodlu ekstriizyon numunesine ait mikron boyutlu

yuvarlaga yakin morfolojide ve biiyiik boyda I-fazlar1 tespit edilmistir.

Sekil 7.40: C10 kodlu ekstriizyon numunesine ait TEM goriintiileri, SAED
paterni ve TEM-EDS sonuglari.
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7.3.4.3. Yaslandirma Islemi Gerceklestirilen Ekstriizyon Numuneleri
HRTEM-EDS-SAED Incelemeleri

Yaslandirma sonrasi ekstriizyon numunelerine ait TEM incelemeleri asagida
gosterilmektedir. C7 kodlu yaslandirma sonrasi ekstriizyon numunesine ait TEM

goriintiileri Sekil 7.41°de gosterilmektedir.

Ca

2n
Cu
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
Ful Scale 2068 cts Cursor: -0.099 (0 cts) keV]
Mg Zn Ca Olasi Faz
at% 84.83 12.38 2.79 Ca;MggZn;

Sekil 7.41: 190°C’de 24 saat yaslandirma sonras1 C7 kodlu ekstriizyon
numunesine ait Ca2Mg6Zn3 fazinin TEM goriintiileri ve TEM-EDS sonuglari.

Sekil 7.42°de C8 kodlu yaslandirma sonrasi ekstriizyon numunesine ait TEM

goriintlileri gosterilmektedir.
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Sekil 7.42: 190°C’de 24 saat yaslandirma sonras1 C8 kodlu ekstriizyon
numunesine ait I-fazinin aydinlik alan, karanlik alan TEM gorintiileri, SAED paterni
ve TEM-EDS sonuglari.

C9 kodlu yaslandirma sonrasi ekstriizyon numunesine ait TEM goriintiileri Sekil

7.43’te verilmektedir.

Spectrum 32
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Sekil 7.43: 190°C’de 24 saat yaglandirma sonrasi C9 kodlu ekstriizyon
numunesine ait [ fazinin TEM goriintiileri ve TEM-EDS sonuglari.

C10 kodlu yaslandirma sonrasi ekstriizyon numunesine ait TEM goriintiileri

Sekil 7.44°te gosterilmektedir.
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Sekil 7.44: 190°C’de 24 saat yaslandirma sonras1 C10 kodlu ekstriizyon
numunesine ait [ fazinin TEM goriintiileri ve TEM-EDS sonuglari.

Yaslandirma islemi sonucunda nano boyutlu taneler elde edildigi

gbzlemlenmistir. Bu fazlar mukavemetin gelistirilmesinde ¢cok dnemli bir etmendir.

7.4. Mekanik Test Sonuclari

Uretilen magnezyum alagimlarmin mekanik 6zelliklerini belirleyebilmek igin

alagimlara mikrosertlik testi ve cekme testi uygulanmstir.
7.4.1. Sertlik Sonuclari

Elde edilen magnezyum alagimlarinin mekanik 6zelliklerini tespit edebilmek

icin, alasimlara mikrosertlik testleri uygulanmstir.
7.4.1.1. Dokiim Numunelerinin Sertlik Sonuc¢lari

Dokiim numunelerinin, dokiim ve 1s1l islem sonrasina ait sertlik sonuglar1 Sekil

7.45’te gosterilmektedir.
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Sekil 7.45: Ekstriizyon alasim1 numunelerinin dokiim ve 1s1l islem sonrasi
sertlik sonuglari.

Ekstriizyon alagimlarinin ¢inko ve itriyum oranlariin fazla olmasi, alasimlarin
sertlik degerlerini yiikseltmektedir. Kalsiyum orani arttik¢a sertlik degerinin arttigi
goriilmektedir Isil islem sonrasi 24 saat siirede sertlik degeri diiserken 50 saat sonrasi
sertlik degerleri artsa da dokiim hallerine gore azdir. 10 kodlu numunede 50 saatlik 1s1l
islem sonrasi en az sertlik degeri 6l¢iilmiistiir. 10 kodlu numuneler kalsiyum elementi

icermemektedir. Bu sebeple, en az sertlik degerine sahip oldugu diisiiniilmektedir.

7.4.1.2. Ekstriizyon Numunelerinin Sertlik Sonuclar:

Ekstriide edilmis ¢ubuk numuneler iizerinde ekstriizyon yoniinde ve kesitten

yapilan mikrosertlik testleri Sekil 7.46’da gosterilmistir.
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Sekil 7.46: Ekstriizyon alagimi1 numunelerinin ekstriizyon sonras1 ekstriizyon

yoniinde ve kesitten alinan sertlik sonuglari.

7 kodlu numunede en yiiksek sertlik degeri elde edilmistir. Sirasiyla 8-9-10

kodlu numunelerde dayang diistiigl sekilde sertlik de diismektedir.

7.4.1.3. Yaslandirma Islemi Gerceklestirilen Ekstriizyon Numuneleri
Sertlik Sonuclar

Sekil 7.47°da yaslandirma sonrasi magnezyum ekstriizyon alagimlarina ait

mikrosertlik grafigi gosterilmistir.
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Sekil 7.47: Ekstriide edilmis ¢ubuklarin 190°C’de 2-200 saat yaslandirma 1s1l

islemleri sonrast mikrosertlik testi grafikleri.
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7 kodlu numunede en yiiksek sertlik degerine 2 saatte ulasilirken, 4 kodlu

numunede 8 saatte, 9 ve 10 kodlu numunelerde ise 24 saatte ulagilmistir.

7.4.2. Cekme Testi Sonuclari

Ekstriizyon numunelerinin mukavemet ve siineklik gibi mekanik 6zelliklerini

tespit edebilmek i¢in, alagimlara ¢ekme testi uygulanmistir.

7.4.2.1. Ekstriizyon Numunelerinin Cekme Testi Sonuclari

400°C’de sirasiyla 24 ve 50 saat homojen tavlama sonrasi ekstriide edilen

cubuklarin ¢ekme testi grafikleri Sekil 7.48°de verilmistir. Bu alasimlarin ¢ekme

mukavemeti, akma mukavemeti ve uzama kabiliyetleri Tablo 7.5’te gosterilmektedir.

Dayanim (MPa)

400°C 24sa.

/%

[——Mg-6.5Zn-1.5Y-1.0Ca’
Mg-7.0Zn-1.6Y-0.7Ca"
f——Mg-7.62n-1.7Y-0.4Ca"
|——Mg-82n-1.8Y

2501 /

e

400°C 50sa.

Mg-6.5Zn-1.6Y-1.0Ca’|
Mg-7.02n-1.6Y-0.7Ca"
Mg-7.52n-1.7Y-0.4Ca*

T T T T T
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Uzama (%)
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T T
10 15

Uzama (%)

Mg-8Zn-1.8Y

T
20 25 0 35|

Sekil 7.48: 400°C 24 saat ve 50 saat homojen tavlama sonrasi ekstriide edilen
cubuklarin gekme testi grafikleri.

Tablo 7.5: 400°C 24 saat ve 50 saat homojen tavlama sonrasi ekstriide edilen
cubuklarin ¢ekme testi grafikleri sonuglari.

400°C-24 sa. 400°C-50 sa.

Alagim TYS (MPa)|UTS (MPa)| Uzama (%) |TYS (MPa)|UTS (MPa){Uzama (%)
Mg-6.5Zn-1.5Y-1.0Ca* 308 323 16.7 303 322 18.2
Mg-7.0Zn-1.6Y-0.7Ca* 273 313 20.6 266 310 234
Mg-7.5Zn-1.7Y-0.4Ca* 232 303 25.9 238 307 27.0
Mg-8.0Zn-1.8Y 199 298 20.3 203 301 24.7
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300 MPa tizeri UTS degerlerine ve %15-20 uzama degerlerine ulagilmistir. 7
kodlu Mg-6.5Zn-1.5Y-1.0Ca numunesinde 323 MPa ile en yiiksek UTS degerine ve
%16.7 uzama degerine ulasilmistir. 9 kodlu Mg-7.5Zn-1.7Y-0.4Ca numunesinde ise

%27 ile en yiiksek uzama degerine ulasilmistir.

7.4.2.2. Yaslandirma Islemi Gerceklestirilen Ekstriizyon Numuneleri
Cekme Testi Sonuclar:

Numunelerin  mekanik  6zelliklerini, 06zellikle dayanglarini  daha da
gelistirebilmek amactyla ekstriizyon sonrasi 1s1l islem yapilmistir. 7 kodlu Mg-6.5Zn-
1.5Y-1.0Ca alasimi ekstriide edilmis cubuga 190 “C-2 saat yaslandirma 1s1l islemi
uygulandiktan sonra ¢ekme testi yapildi. Bunun sonucunda ¢ekme degerinin 323

MPa’dan 331 MPa’a yiikseldigi gozlemlenmistir (Sekil 7.49).
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Sekil 7.49: 7 kodlu Mg-6.5Zn-1.5Y-1.0Ca alagiminin ekstriizyon halinin ve
ekstriizyon sonrasi 190 °C-2 saat yaslandirma 1s1l islemi halinin ¢ekme testi
grafikleri.

Tablo 7.6’da ise 1si1l islem sonrasinda alasimlarin mekanik ozelliklerinde

meydana gelen degisim gosterilmektedir.
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Tablo 7.6: 7 kodlu Mg-6.5Zn-1.5Y-1.0Ca alagiminin ekstriizyon halinin ve
ekstriizyon sonrasi 190 °C-2 saat yaslandirma 1s1l islemi halinin ¢ekme testi sonucu.

TYS UTS Uzama
Alagim Durum
(MPa) (MPa) (%)

308 323 16.7 Ekstriizyon
Mg-6.5Zn-1.5Y-1.0Ca* T5 1s1l islem
325 331 154
(190 'Cx 2 sa.)

7.5. Tutusma Sonuclari

Magnezyum ekstriizyon alagimlarinin tutusma sicakliklarinin belirlenebilmesi
icin hem diferansiyel termal analiz yontemi hem de firinda 1sitma yOntemi

kullanilmastir.

7.5.1. Diferansiyel Termal Analiz Yontemi ile Tutusma Testi

Sekil 7.50’de goriildiigii gibi Diferansiyel Termal Analiz (DTA) yontemi
kullanilarak dokiim sonrast C kodlu numunelerden tutusma test grafikleri elde
edilmistir. Sicakligin ani olarak yiikseldigi deger tutusma sicakligini géstermektedir.
Numunelerin tutusma sicakliklari Tablo 7.7°de verilmektedir. DTA testleri Kore,
KITECH tarafindan ger¢eklestirilmistir.
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Mg-6.5Zn-1.5Y-1.0Ca* Mg-7.0Zn-1.6Y-0.7Ca*

Mg-7.5Zn-1.7Y-0.4Ca* Mg-8.0Zn-1.8Y

Sekil 7.50: 7-8-9-10 no’lu ekstriizyon alasim1 numunelerinin DTA ile tutugsma
testi grafikleri.

Tablo 7.7: 7-8-9-10 no’lu ekstriizyon alagimi numunelerinin DTA ile tutusma
testi sonuglari.

Numune Kodu Alagim Tutusma Sicaklig1 (°C)
7 Mg-6.5Zn-1.5Y-1.0Ca* 870.19
8 Mg-7.0Zn-1.6Y-0.7Ca* 871.91
9 Mg-7.5Zn-1.7Y-0.4Ca* 822.63
10 Mg-8.0Zn-1.8Y 770.13

Elde edilen sonuglara gore kalsiyum ilavesinin ekstriizyon alasimlarinin tutusma
sicakliklara olumlu yonde bir katki sagladigi ve tutugma sicakliklarin1 871 °C’nin
izerine ¢ikarttig1 gézlemlenmistir.

Magnezyum ekstriizyon alagimi numunelerinin tutugma sicakliklariin kalsiyum

orant ile degisim grafigi Sekil 7.51°te gosterilmistir.
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Sekil 7.51: Magnezyum ekstriizyon alagimi numunelerin tutusma
sicakliklariin kalsiyum orani ile degisimi.

Ekstriizyon alagimlarinda kalsiyum ilavesi olmayan 10 kodlu alagim ekstriizyon
alasimlari i¢inde en diisiik tutusma sicakligina sahiptir. Hem itriyum hem kalsiyum
oranlari en yiiksek alasimlar olan 7 ve 8 kodlu alasimlar en yiiksek tutusma sicakligina

sahiptir.

7.5.2. Firinda Isitma Yontemi ile Tutusma Testi

Gelistirilen alasimlar1 saf magnezyum ve geleneksel magnezyum ekstriizyon
alasimlari ile karsilagtirabilmek amaciyla tutusma testleri kuartz tiip firin kullanilarak
firinda 1sitma yontemi ile de yapilmustir. Farkli tekniklerin, geometrinin ve 1sitma
hizinin tutugma sicakliklari iizerine etkileri de incelenmistir.

Sekil 7.52°de C kodlu ekstriizyon alagimi numunelerinin firin ile tutusma testi
ornek grafikleri verilmektedir. DTA’dan elde edilen sonuglara benzer sekilde C10
kodlu alasim, ekstriizyon alagimlar1 arasinda en diisiik tutusma sicakligina sahiptir. En
yiiksek tutusma sicakligina ise C8 kodlu alasimda ulasilmistir. Firinda 1sitma yontemi

TUBITAK MAM biinyesinde gergeklestirilmistir.
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Sekil 7.52: 7-8-9-10 no’lu ekstriizyon alagimi numunelerinin firin ile tutusma
testi 6rnek grafikleri.

Gelistirilen alagimlarin firn ile 1sitma yontemi ile elde edilen ortalama tutugma
sicakliklart tablo halinde verilmektedir (Tablo 7.8). Yontem, numune geometrisi ve
boyutu ile 1sitma hiz1 farkli olmasina ragmen tutusma sicakliklari, DTA sonuglari ile

birbirine yakin degerlerdedir.

Tablo 7.8: 7-8-9-10 no’lu ekstriizyon alagimi numunelerin firinda 1sitma
metodu ile tutusma sicakliklari.

Numune Kodu Alagim Tutusma Sicaklig1 (°C)
7 Mg-6.5Zn-1.5Y-1.0Ca* 929
8 Mg-7.0Zn-1.6Y-0.7Ca* 954
9 Mg-7.5Zn-1.7Y-0.4Ca* 921
10 Mg-8.0Zn-1.8Y 886

Elde edilen sonuclar ile firinda 1sitma yonteminin dogrulugu test edilmis ve
kanitlanmistir. Ayni test metoduyla gergeklestirilen deneyler sonucunda saf
magnezyum ve geleneksel magnezyum alagimlarinin da tutusma sicakliklari tespit
edilmistir. Saf magnezyum ve geleneksel magnezyum alagimlarinin firinda 1sitma
yontemi ile 6l¢iilen tutusma sicakliklarina ait Tablo 7.9 asagida verilmistir. Test edilen
geleneksel magnezyum alasimlarimin  ekstriizyon magnezyum alagimlart ile

karsilagtirmali grafigi Sekil 7.53’te gosterilmistir.
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Tablo 7.9: Saf magnezyum ve geleneksel magnezyum alagimlarinin firinda
1sitma yontemi ile 6l¢iilen tutusma sicakliklari.

Tutusma Sicakhg:
Alagim Ti(°C)
Saf Mg 716
AZ31 636
WE43 958
ZE41 760
ZK60 655
ZEK100 741
1200
? 1000 957.9 929,0695463 921,15
Bl 7588 741,2
EE 800 715,6 6356 6545
S 600
v
[+
g 400
g
= 200
0
Alasim
miaf Mg mAZ31 mWE43 wZE41 mZK60 mZEK100 mC7 mC3 mC9 mClD

Sekil 7.53: Karsilagtirmali tutugma sicakligr grafigi.

WEA43 alagimu bilinen en yliksek tutugsma dayanimina sahip ticari magnezyum
alasgimidir. Cok yiiksek oranda nadir toprak elementi ve zirkonyum igermektedir. Bu
sebeple ¢ok pahalidir. Nadir toprak elementlerinin tiikenme riski oldugundan
sirdiiriilebilir ticari bir alasim olarak gorilmemektedir. Proses zorluklar
bulunmaktadir. Uzerinde ¢alisilan magnezyum alasimlari ise ¢ok az nadir toprak

elementi igerir ve zirkonyum i¢ermez. Bu sebeple gorece olarak daha ucuzdur.
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7.6. Tekstiir Sonuclari

C7, C8, C9, C10 ve ticari AZ31 kodlu ekstriizyon ¢ubuklarinin ekstriizyon
sonrasi tekstiir sonuglart ve 0001 kutup sekilleri Sekil 7.54’de gosterilmistir. C kodlu
ekstriizyon alasimlarinin bazal tekstiir siddetleri gorece olarak kiiciliktiir ve

kargilastirma numunesi olan AZ31 ekstriizyon ¢ubuk numunesinin degerinden de

azdir.

Siddet  Renk
0.4
1.238
1972
2708k

3.813)

~| ) -

=

maks. 4.181

c -

Siddet  Renk
0.387]
0.871
1.354
1.8
10 2564

~ilon] ) -

maks.2.806 ©

maks. 4.625

Uy O B I

=

Siddet  Renk
1 0.433
t 3 0.950
S 1.546,
7 2.103
10 2938
maks. 3.216
Siddet Renk
1 0374
L 3 0.836
I [5 1.296
7 1.760F
10 2453
maks. 2.684
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Sekil 7.54: a) C7, b) C8, ¢) C9, d) C10 ve e) ticari AZ31 kodlu ekstriizyon
cubuklarinin ekstriizyon sonrasi tekstiir sonuglart ve 0001 kutup sekilleri.




8. GENEL SONUCLAR VE YORUMLAR

Bu tez calismasi kapsaminda, sivil havacilik uygulamalarinda kullanabilmek
icin tutusma direnci yiiksek, uygun mekanik 6zelliklere sahip magnezyum ekstriizyon
alasgimlarimin gelistirilmesi hedeflenmistir. Magnezyum elementi, yapisal metaller
arasinda en diisiik yogunluga sahip oldugundan dolay1 yakit verimliligini arttirmak ve
CO2 gaz salinimin1 diisiirmek amaciyla bu tez calismasi i¢in se¢ilmistir.

Alasim tasariminda farkli oranlarda ¢inko ve itriyum elementleri kullanilmistir.
Farkli oranlarda CaO kaynag: kullanilarak, kalsiyum elementi Mg-Zn-Y alagiminin
ilave edilmistir. 4 farkl ekstriizyon alagimi elde edilmistir.

Ekstriizyon kolayligini ve dayancini artirmak amaciyla ekstriizyon alagimlarinda
%ag. 6-10 Zn tercih edilmistir. 7-8-9 ve 10 nolu ekstriizyon alagimlarinda toplam faz
orani %11 civarinda tutulmaya ¢alisiimistir ve bunun basarildigi goriilmiistiir. 7-8 ve
9 koldu ekstriizyon alasimlarinda kalsiyum yer alirken 10 kodlu ekstriizyon alagimi
kalsiyumsuz olarak tasarlanmistir.

X-1s11 kirmimi yontemi ile ikincil fazlar belirlenmeye calisilmistir. Kalsiyum
icermeyen alagimlarda ikincil faz olarak I (MgsYZne) faz1 ve W (Mg@sY2Zn3) fazi
gozlemlenmistir. Kalsiyum ilaveli alasimlarda ise bu fazlara ek olarak Ca2MgeZns ve
Mg.Ca fazlart gozlemlenmistir. Disiik pik yogunlugunda bir¢ok ikincil faz
gozlemlenmistir. I faz1 gibi baz1 fazlar kristolografik olarak komplekstir. Bu sebepler
ile fazlar1 ve faz oranlarin1 sadece XRD ile tespit etmek miimkiin olmamistir. Detayl
SEM ve TEM caligsmalar1 gerceklestirilmistir.

Mikroyapisal incelemeler sonucu, kalsiyum elementi ilavesi arttik¢a ikincil
fazlarin tane smurlarinda boyutlar1 ve sayilarinin arttigi gézlemlenmistir. Daglama
sonrasindaki mikroyapilarda ise alt tanelerin sayisinin arttig1, tane boyutunda ise bir
azalma meydana geldigi goriilmistiir. Ekstriizyon islemi sonucunda tane sinirlarinda
bulunan ikincil fazlar kirilarak kiigiilmiistiir. Ikincil fazlar ekstriizyon yoniine
uzamistir.

SEM incelemeleri sonucunda ikincil fazlarin homojen bir sekilde dagildig:
gozlemlenmistir. SEM sonuglari, XRD sonuglarim1 destekleyerek ikincil fazlari
onaylamistir. Ancak 5 pm alt1 parcaciklarda SEM yetersiz kalmistir. Mikron alt1 ve
nano boyuttaki parcaciklarin belirlenebilmesi i¢in detayli TEM c¢alismasi
gerceklestirilmistir.
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Diisiik biiylitmeli TEM incelemelerine gore ikincil fazlarin yapida homojen
dagildigi gozlemlenmistir. SAED paternleri ve atomik latis goriintiileri ile d mesafeleri
belirlenmeye calisilmis ve EDS sonuglarim1 destekleyerek fazlarin ne oldugu tespit
edilmeye calisilmistir. Yaglandirma sonrasi ise daha once belirgin olmayan belli
yonlerde uzamis morfolojik olarak farkli bazi nano boyutlu fazlara rastlanmistir ve bu
fazlarin MgZnz oldugu diisiiniilmektedir. MgZnz ve diger nano boyutlu fazlarin
dislokasyonlar ile etkilesime girerek onlar1 durduklari da TEM ile tespit edilmistir.

Mikrosertlik testleri sonucunda 7 kodlu magnezyum ekstriizyon alasiminin en
yiiksek sertlik degerine ulastigi gézlemlenmistir. 8-9-10 kodlu numunelerde 7 kodlu
numuneye gore dayancin ve sertlik degerlerinin daha az oldugu gozlemlenmistir.
Mekanik 6zellikleri arttirmak amaciyla ekstriizyon sonrasi 1sil islem yapilmistir. Bu
1s1l islemde TS5 islemi baz alinmistir. Bu islemde 190°C’de farkh siirelerde (2-4-8-24
ve 200 saat) yaslandirma 1s1l iglemi gergeklestirilir. 7 kodlu numunede en yiiksek
sertlik degerine 2 saatte ulasilirken, 4 kodlu numunede 8 saatte, 9 ve 10 kodlu
numunelerde ise 24 saatte ulasilmistir.

400°C’de sirasiyla 24 ve 50 saat homojen tav sonrasi ekstriide edilen gubuklarin
¢ekme testi sonucunda 300 MPa iizeri ¢cekme dayanimi ve %15-20 arasinda uzama
gozlemlenmistir. 7 kodlu Mg-6.5Zn-1.5Y-1.0Ca numunesinde 323 MPa ile en yiiksek
UTS degerine ve %16.7 uzama degerine ulasilmistir. 9 kodlu Mg-7.5Zn-1.7Y-0.4Ca
numunesinde ise %27 ile en yiiksek uzama degerine ulagilmistir. 7 kodlu Mg-6.5Zn-
1.5Y-1.0Ca alasimi ekstriide edilmis ¢ubuga 190 °C-2 saat yaslandirma 1sil islemi
uygulandiktan sonra ¢cekme dayanimi artarak 331 MPa degerine ulasilmistir. Bu islem
sonucunda ¢ok sayida nano fazlar gozlemlenmistir. Bu fazlarin mukavemetin
artmasina yardimer oldugu gdzlemlenmistir. Uzama degeri ¢ok az diigse de %15.4
degeri ile halen %15 degerinden yliksektir ve bu deger bir¢cok ticari magnezyum
alagiminin uzama degerinden daha ytiksektir. Tablo 8.1°de bu tez kapsaminda
gelistirilen magnezyum ekstriizyon alasimlarinin mekanik o6zelliklerinin, ticari

magnezyum alasimlarinin mekanik 6zellikleri ile karsilastirilmas: gosterilmektedir.
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Tablo 8.1: Tezde gelistirilen magnezyum ekstriizyon alagimlariin mekanik
Ozelliklerinin ticari alasimlar ile karsilagtirilmasi.

Alasim TYS (MPa) | UTS (MPa) Uzama (%)
AZ10A 145 240 10
AZ31B 200 262 15
AZ61A 228 310 16
AZ80A 248 338 11
AZB8OA - T5 276 379 7
HM31A 230 290 10
ZC71 340 360

ZM21 150 230

ZK21A 195 260 4
ZK40A -T5 255 276 4
ZKG60A 255 338 14
ZKG60A - T5 296 359 12
WESL4A 180 280 6
WE43C 195 303 6
ZWK30 200 280 8
Mg-6.5Zn-1.5Y-1.0Ca* 303 322 18.2
Mg-7.0Zn-1.6Y-0.7Ca* 266 310 23.4
Mg-7.5Zn-1.7Y-0.4Ca* 238 307 27.0
Mg-8.0Zn-1.8Y 203 301 24.7
Mg-6.5Zn-1.5Y-1.0Ca*-T5 325 331 15.4

Bu sonuglar bu ekstriizyon alasimlarinin ekstriizyon ile sekillenebildigini, yeterli
mekanik Ozelliklerde olduklarmi ve sivil havacilik uygulamalari igin biyiik
potansiyele sahip oldugunu gostermektedir.

Magnezyum ekstriizyon alagimlari icerisinde tek kalsiyum icermeyen alasim
olan 10 kodlu alasim, en diisiik tutusma direncine sahiptir. Igerisinde yiiksek oranda
kalsiyum ve itriyum elementleri bulunduran 7 ve 8 kodlu magnezyum ekstriizyon
alagimlar1 en yiiksek oksidasyon direncine sahiptir. Bunun temel nedeni olarak
literatlirde onaylanan Y203 ve MgO karisik oksit tabakasinin yiizeyde olusmasi oldugu
digiiniilmektedir. En yiiksek tutugsma sicakligina 871°C ile 8 kodlu magnezyum
ekstriizyon alagimi numunede ulasilmistir. Fazla kalsiyum igerigine ragmen 7
numarali alasimin tutusma sicakligi, icerisindeki ¢inko miktarinin fazla olmasi
nedeniyle 8 kodlu alasimdan daha diisiiktiir. Cilinkii ¢inko elementi tutusma sicakligini

olumsuz etkilemektedir. Firin iginde 1sitma yontemi, ¢alisilan magnezyum ekstriizyon
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alasgimlarimin  tutusma sicakliklarini  diger ticari magnezyum alagimlar ile
karsilastirabilmek i¢in kullanilmistir. Caligilan magnezyum ekstriizyon alagimlarinin
WE43 harig¢ diger ticari magnezyum alagimlarindan daha iyi tutugsma direnci gosterdigi
gozlemlenmistir. WE43 yiliksek oranda nadir toprak elementi ve zirkonyum
icermektedir. Bu sebeple olduk¢a pahalidir. Calisilan magnezyum ekstriizyon
alagimlari ise az miktarda nadir toprak elementi igermektedir ve igerisinde zirkonyum
bulunmamaktadir. Bu sebeple daha ucuzdur.

C7, C8, C9, CI10 ve ticari AZ31 kodlu ekstriizyon ¢ubuklarinin ekstriizyon
sonras1 tekstiir sonuglart ve 0001 kutup sekillerine goére C kodlu ekstriizyon
alasimlarinin bazal tekstiir siddetleri gorece olarak kiigiiktiir ve karsilagtirma numunesi
olan AZ31 ekstriizyon ¢ubuk numunesinin degerinden de azdir.

Ekstriizyon c¢ubuklarin oda sicakligindaki mekanik o6zellikleri, icerdikleri
mikroyapi ve ikincil fazlar ve tutusma sicakliklart incelendiginde C7 kodlu ekstriizyon
cubugunun diger cubuklara gore potansiyel kullanimda bir adim Onde oldugu
sonucuna varilmistir.

Bu sonuglar neticesinde gelistirilen magnezyum ekstriizyon alasimlarinin
geleneksel magnezyum ekstriizyon alagimlarina benzer mekanik 6zelliklere ve yiiksek
tutusma direncine sahip oldugu gozlemlenmistir. Bu alasimlar sivil havacilik
uygulamalari igin ¢ok bilyiik bir potansiyele sahiptir. Bu tez ¢alismast TUBITAK
destekli 218M560 kodlu, TUBITAK MAM Malzeme Enstitiisii ve Korea Institute of
Industrial Technology-KITECH tarafindan yiiriitiilen projenin pargasidir.
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