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OZET

Doktora Tezi

MAGNEZYUM MATRISLi KARBUR TAKVIYELI
KOMPOZITLERIN TOZ METALURIJISIi YONTEMI ILE
URETIMININ TAGUCHI METODU ILE OPTIMIZASYONU

Tayeb Taher Kalefa ELFARAH

Kastamonu Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisi
Malzeme Bilimi Ve Miihendisligi Ana Bilim Dali

Danisman: Prof. Dr. Ozkan KUCUK

Magnezyum diisiik yogunlugu, yiiksek 0Ozgiil 1s1 kapasitesi ve yliksek ses
absorbsiyonu sayesinde bircok sektorde kullamlabilir bir metaldir. Ozellikle
otomotiv ve havacilik sektoriinde hafifligi dolayisiyla tercih edilir. Ancak bu
kosullarin saglanabilmesi de kolay olmamis, aliiminyuma gore daha maliyetli
olmasindan dolayr magnezyumun kabul gormesi uzun zaman almistir. Diisen
maliyetler neticesinde magnezyum da endiistride kendine yer bulmaya baslamistir.
Mg ve alasgimlarinin mukavemetini arttirmak amaciyla kat1 ¢ozeltiler ve intermetalik
fazlar olusturarak dayanimin arttirilmasi gerekir. Fakat bu fazlar ytliksek sicakliklarda
dayanim ozelliklerini kaybettiklerinden Mg ve alagimlarinin yogunlugu diisiik ve sert
partikiillerle takviyelendirilmesi gerekmektedir.

Bu ¢aligmada, magnezyum alasim matrisli kompozit malzemelerin Taguchi metodu
kullanilarak optimum iiretim parametreleri belirlenmistir. Uretim parametreleri
olarak, ilave edilen tanecik tiirii, tanecik katki miktari, sinterleme siiresi ve sinterleme
sicakligr secilmistir. Cikti olarak, bagil yogunluk (%), egilme dayanimi ve HB10
sertligi degerlerine bakilarak optimum {iretim parametreleri belirlenmistir. Mg ve
alagimlarinin dokiim yontemi ile tiretimi problemli oldugu i¢in bu ¢alismada sicak
presleme yontemi tercih edilmistir. Bu islem 6ncesi tozlarin homojen karisimi ve Mg
ve alasim elemanin, alasim olusturmast i¢in turbulada karigtirma islemi
kullanmilmistir. Mg matrisli kompozit malzemelerde takviye malzemesi olarak
seramik esasli karbiir tanecikler kullanilmistir. Karbiir olarak B4C, SiC, Mo2C ve TiC
karbiirleri tercih edilmistir. Uretilen malzemelerin mikroyapt ve faz bilesimi
incelemesi optik mikroskop (OM), taramali elektron mikroskobu (SEM), X-1sin
difraktogrami1 (XRD), X 1sin1 enerji dagilim spektrometresi (EDS) ile yapilmistir.
Malzemelerin sertlikleri Universal Sertlik Olgme Cihazi ile &lciilmiistiir.
Malzemelerin bagil yogunluklari Archimedes prensibine gore tespit edilmistir.
Malzemelerin egme dayanimi Ozellikleri iic noktali egme test diizenegi ile
yapilmistir.

Bagil yogunluk (%), egilme dayanimi ve HB10 sertligi degerlerini optimum yapan
parametre seviyeleri, sinterleme sicakligi 500°C, sinterleme siiresi 5 dakika, katki



maddesi BsC ve katki orani ise % 2.5 olarak tespit edilmistir. Bu kosullar altinda
edilen degerler, bagil yogunluk 98.74(%), sertlik 87.16 HB10 ve egilme dayanimi
193.65 MPa'drr.

Uretilen Mg-Al alasimlarinin, NaCl ve Na;SOs c¢ozeltilerinde farkli pH ve
konsantrasyon degerlerinde korozyon davranisi aragtirtlmistir. NaCl ve NaxSOs
cozeltilerinde magnezyum alasimlarinin  korozyon hizi genel olarak artan
konsantrasyon ve azalan pH ile arttig1 tespit edilmistir.

Anahtar Kelimeler: Taguchi yontemi; optimizasyon; metal matrisli kompozitler;
mikroyapi; korozyon.

2018, 144 Sayfa
Bilim Kodu: 91
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ABSTRACT

Ph.D. Thesis

OPTIMIZATION USING TAGUCHI APPROACH OF PRODUCTION OF
MAGNESIUM MATRIX COMPOSITES REINFORCED CARBIDE USING
POWDER METALLURGY

Tayeb Taher Kalefa ELFARAH

Kastamonu University
Institute of Science
Department of Material Science and Engineering

Supervisor: Prof. Dr. Ozkan KUCUK

Magnesium is used in many fields because it has a very high specific strength and
good processing capacity, making it a meaningful alternative to the aerospace and
automotive industries. However, these conditions are not easy to achieve, because the
cost is higher than aluminium, magnesium has been accepted for a long time. Due to
the decline in the cost of magnesium has begun to occupy a place in the industry. In
order to increase the strength of Mg and alloys, the strength of the solid solution and
the intermetallic phase must be formed in the microstructure. However, since the
phase is lost at high temperatures, Mg and its alloys must be reinforced with low
density and high hardness particles.

In this study, the optimum production parameters of the magnesium alloy matrix
composites using the Taguchi method will be determined to determine their degree
of corrosion resistance. Select the mechanical alloy time, enhanced, enhanced
dosage, sintering time and sintering temperature as the production parameters.
Optimum production parameters were determined by looking the relative density
(%), bending strength and HB10 hardness values. Since the production of Mg and the
alloy by the casting method is problematic, hot pressing is preferred in this study.
Prior to this operation, a mechanical alloying process will be used to ensure uniform
mixing of the powder. Ceramic-based carbide particles will be used as Mg-based
composites as reinforcing materials. In addition, B4C, SiC, Mo2C and TiC carbides
as carbides are preferred. The phase and microstructure of the composites were
examined by optical microscopy, scanning electron microscopy (SEM), X-ray
diffraction (XRD) and X-ray energy dispersive spectroscopy (EDS). The hardness of
the material will be measured by a universal hardness measuring device. The relative
density measurement will be carried out using the Archimedes method. The bending
strength characteristics of the material will be carried out using a three-point bending
test apparatus.

The parameter levels which make to optimum the relative density (%), bending

strength and HB10 hardness were founded as sintering temperature of 500 °C,
sintering time of 5 minutes, additive material B4C and additive rate 2.5%. The

vii



optimum values obtained under these conditions are a relative density of 98.74 (%), a
hardness of 87.16 HB10 and a bending strength of 193.65 MPa.

The effects of pH and concentration on the corrosion behaviour of Mg-Al alloys in
NaCl and Na,SOs solutions were investigated. The corrosion rate of magnesium
alloys in NaCl and Na»SOs solutions generally increases with increasing
concentration and decreasing pH.

Key Words: Taguchi method; optimization; metal matrix composites;
microstructure; corrosion.

2018, 144 Pages
Science Code: 91
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Q (db) Omega doniisiimiine tabi ylizde degerinin desibel degeri
P Deneysel olarak elde edilen iiriiniin yiizdesi

Se iki stveart sapma giiven sinir1

n matris deneyindeki satir sayisi,

dogrulama deneyi veya deneysel kombinasyon naj, Ngi, Nci, ...
icin tekrar sayisi:parametre seviyesi Ai, Bi, Ci, ... i¢in tekrar
N sayis1
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1. GIRIS

Kompozit, biri takviyeli faz digeri matris faz olarak adlveirilan malzemenin igine
gomiilli olan iki malzemenin bir kombinasyonudur. Takviye malzemesi lif, laminat
veya tanecik bi¢ciminde olabilir ve matris malzemesi ise metal, seramik, karbon veya
polimer olabilir. Kompozit malzeme, genellikle ana malzemeye gore daha kuvvetli
ve daha saglam bir lif veya pargacik fazina sahiptir ve bir ana tasiyict 6ge olarak
gorev yapmaktadir. Kompozit malzemeler essiz ozelliklere sahip olduklart i¢in

sayisiz uygulamalarda tercih edilmektedir.
1.1. Magnezyum Matrisli Kompozitler

Magnezyum, tiim yapisal metalleri icerisinde 1.74 g/cm®liik en hafif yogunluga, iyi
1s1 yayilimina, iyi soniimleme ve iyi elektromanyetik kalkanlama ozelliklerine sahip,
ticari olarak kolay bulunabilir bir metaldir. Kiiresel 6l¢ekte bakildiginda belki de en
yaygin olan metaldir. Magnezyum ve alasimlarinin hegzagonal siki paket (HSP)
yapilarindan dolay1 oda sicakliginda deforme olmalar1 zordur (Sekil 1.1). Bu alasim,
diisik sicakliklarda daha az hareketli sistemlerde kisitli yetenege sahiptir.
Magnezyum orta derece diisiik bir indirgeme sicakligina sahiptir ve bu nedenle
dokiim i¢in kolaylikla ¢dziinebilir. Ayrica, kimyasal olarak nispeten kararsizdir ve
sulu ortamlarda korozyona karst olduk¢a duyarlidir. Aslinda korozyon dogal
Ozelliklerinden ziyade, dafa fazla metalin igindeki safsizliklardverr. Son olarak,
magnezyum tozu havada isitildiginda kolayca tutusabilir ve toz hali biiyiik bir

dikkatle ele alinmalidir.

)
|

-

Sekil 1.1. Hegzagonal Siki1 Paket Kristal Yap1 Ornegi (Avedesian vd., 1999)



Miikemmel mekanik 6zelliklere ve diisiik yogunluga sahip malzemelere olan ihtiyag,
19601 yillarin basinda metal matrisli kompozitlerin (MMK) gelistirilmesine yol
acmustir (Avedesian vd., 1999).

Gerekli tiim oOzellikleri karsilayan yapisal malzemeleri bulmak zor oldugundan
kompozit malzemelerin gelistirilmesi giigtiir (Avedesian vd., 1999; Kaczmar, vd.,
2000) .

Hafif ve saglam malzemeler elde etmek icin metallerin, siineklik, tokluk, 1sil
iletkenlik ve elektriksel iletkenlik gibi oOzellikleri ile seramiklerin, yiiksek
mukavemet ve modiil gibi O6zellikleri birlestirilerek metal matrisli kompozitler
gelistirilmektedir. Uygun seramik takviyelerinin ilave edildigi metal matrisli
kompozitler, temel alasimlara kiyasla yiiksek mukavemet, yiiksek modiil ve iyi
yiikksek sicaklik performansina sahiptir. Nispeten kolay {retimi, maliyeti ve
neredeyse izotropik niteliginden oOtiirli, giderek daha fazla gelistirilen MMK'ler
otomotiv uygulamalar1 igin, siireksiz fiber takviyelileri igermektedirler (Avedesian
vd.,, 1999; Huda vd., 1995). Son zamanlarda, birgok pargacik takviyeli
kompozitlerde, seramik pargaciklarinin yiiksek 6zgiil modiil ve ¢ekme dayanimu,
yiiksek aginma direnci ve mitkemmel 1s1l iletkenligi nedeniyle seramik parcaciklari,
otomotiv ve havacilik uygulamalarinda magnezyum (Mg) esasli kompozitlerin
gelistirilmesi i¢in kullanilmistir (Sharma ve Das, 2007; Furuya vd., 2000).
Aliiminyumdan % 35 ve celikten ise dort kat daha hafif oldugu i¢in magnezyum
dogal bir adaydir (Gray ve Luan, 2002). Magnezyum, polimere benzer bir yogunluga
sahip, fakat daha iyi mekanik ve fiziksel Ozelliklere sahiptir. Bu nedenle, diisiik
yogunluklu kompozitlere yonelik talep 6zellikle otomotiv endiistrisinde oldugu i¢in,
magnezyum kaplama ana malzemesi olarak segilir. Cilinkii bu kompozitler monolitik
metaller ve alasimlara gore belirli avantajlara sahiptir (Mordike ve Ebert, 2001).
Nadir toprak elementlerini iceren magnezyum alasimlari gibi pahali magnezyum
alagimlari, yiiksek sicakliklarda dahi yliksek mukavemet kazanabilir. Diisiik 1S1l
genlesme katsayisi, daha yiiksek elastisite modiilii ve asinma direnci gibi diger
ozellikler yalnizca giliglii magnezyumun ikinci asamasmin ilave edilmesiyle elde
edilebilir. Bu nedenle, Mg esasli kompozit malzemeyi iyilestirmek i¢in uygun

seramik parcaciklarin kullanilmasi, diisiik elastisite modiilii, yliksek sicaklik



mukavemetinin hizli bir sekilde kaybedilmesi ve yiiksek sicakliklarda zayif siiriinme
direnci gibi magnezyumun baslica kisitlamalarindan bazilarin1 telafi edebilir
(Kaczmar vd., 2000; Kainer, 2006). Toz metaliirjisi, penetrasyon, piiskiirtmeli
sekillendirme, mekanik alasimlama gibi in-situ olmayan yontemler ile ekstriizyon
dokiimii, dokiim ve karma dokiim gibi farkli dokiim tekniklerini de igererek, pargacik
iyilestirmeli Mg-MMK  iiretimi igin ¢esitli teknikler bulunmaktadir (DeForce vd.,
2011). Ote yvean, matris-takviye arasinda c¢ok ince, diizgiin dagilimli seramik
takviyeli termal olarak stabil bir arayiiz olusumu nedeniyle in-situ islemli MMK’ler
mitkemmel mekanik 6zelliklere sahiptir. TIC ve TiB; seramik pargaciklari, diisiik
yogunluklu, yiiksek erime noktasina, iyi 1s1l ve kimyasal kararlilia, yliksek sertlige
ve miilkemmel asinma direncine sahip olduklar1 i¢in magnezyum esasli malzemeler
icin uygun takviyeler olarak disiniilir. (Lindroos ve Talvitie, 1995; Dasgupta,
2012). Ayrica, TiB2 ile Mg’un kristal kafes yaps1 uygundur (Duffy, 1996). In-situ
TiC ve TiB2 parcacik takviyeli Mg matrisli kompozitler, kendiliginden ilerleyen
yiiksek sicaklik sentezi (SHS) ve yeniden bigimlendirme ve seyreltme gibi cesitli
teknikler kullanilarak imal edilmistir. Ornegin, Ma, Wang, Wang ve Jiang, (2005)
diisiik maliyetli Al-Ti-B4C sisteminin ana alasim yolunu kullanarak SHS teknolojisi
ile TiB2-TiC/Mg esashi kompozitleri imal etmislerdir. Ik ©nce baslangig
malzemesinde B ve/veya C yerine B4sC kullanmislardir. Diger taraftan, Xiuging,
Haowei, Lihua, Xinying ve Naiheng (2005) RD teknolojisini kullanarak TiBg-
TiC/Mg-esash kompozitleri ve Al-Ti-B4C sinterlenen bloklarin 6zelliklerini basarili
bir sekilde tiretmislerdir. In-situ TiC-TiB2/Mg matrisli kompozitleri hazirlamak igin
kullanilan bu tekniklerin tiimiiniin Ti tozunun Ti-B4C sisteminde baslangi¢
malzemesine katilmasina bagli oldugunu ve Ti-B4C sisteminin reaktif olarak
kullanildigin1 belirtmek onemlidir. Ara iriinler Ti ve B4C arasindaki reaksiyonu
arttirir. Bununla birlikte, bu aliiminyum, halen kiirleme esnasinda eriyen magnezyum
igine yayilmaktadir ve Mgi7Al12 (gamma faz1) olusturur, bu da ana malzemede sinirh
siineklige neden olur (Kainer, 2003). ilaveten, yiiksek sicaklik mukavemeti ve
stirinme direncindeki magnezyum alagimi zayiftir ve bu durum zayif Mg/Mgi7Al12
arayliziinden kaynaklanmaktadir (Lii vd., 2000). In-situ reaksiyon infiltrasyon
teknikleri olarak bilinen yenilik¢i bir siireg, in situ TiC ve TiB2 partikiilleri ile
takviye edilmis magnezyum matrisli kompozitleri hazirlamak i¢in kullanilabilir. Bu

teknikte, ayn1 vea iki siire¢ gergeklesir. Birincisi, erimis metalin kapiler kuvvet



penetrasyonudur. ikincisi ise, gelistirilmis fazin sentezlenmesi i¢in baslangig tozu ve
erimis metal arasindaki in situ reaksiyondur. Bu teknoloji sayesinde magnezyum
esasli kompozit malzemeyi gelistirmek icin seramik pargaciklar1 basariyla yapilmis
ve bu da maliyeti biiyiik 6l¢tide diistirmiistiir (Rosso, 2006). Bu nedenle, teknoloji
yiikksek maliyet gerektiren diger MMK sorunlarinin iistesinden gelebilir. Su ana
kadar, Ti (TiC) ve (B4C) non-Al (TiC-TiB2)/Mg matrisli kompozitlerle ilgili tiretim
caligmast yapilmamistir. Ayrica, in situ reaksiyon emdirme teknikleri Ti-B4C
sistemleri kullanilarak magnezyum esasli kompozitler hazirlamak i¢in daha &nce
kullanilmamustir. Ancak bazi arastirmacilar (Kainer, 2003; Zhang Vd., 2006;
Kulekci, 2008) Ti ve C malzemesi ile TiC/Mg esasli kompozitler iiretmek igin bu

teknigi kullanmiglardir.

1.2. Korozyon

"Korozyon"un tanimi nispeten karmasik bir sorundur, ¢iinkii bu terimin kapsami
stirekli genislemektedir. Literatiirdeki en bagarili tanimlardan biri "korozyon, bir
maddenin (genellikle bir metalin) veya Ozelliklerinin ¢evre ile reaksiyona
girmesinden dolay1 bozulmasi"dir (Gonzalez-Garcia vd., 2007). Bu, sadece seramik,
polimerler ve dogal malzemeler gibi her tiirli malzemeyi igerdigi igin degil, ayni
zamvea korozyonun dogasindaki ve maddenin kendisindeki degisimleri de icerdigi
igin genis bir tanimdir. Bununla birlikte, Shreir ve digerleri (Gonzalez-Garcia,
Gonzalez ve Souto, 2007)'nin ortaya koydugu iizere, bozulma kavramina yonelik
destek tanimi, Ozellikle metal korozyonunda, Kkorozyonla ilgili tiim olaylar
aciklamamaktadir. Bazi durumlarda malzemeyi bozulmaya karsi koruyan belirli bir
ortamin varlhiginda metal lizerinde yiizey oksit tabakasinin olusumu buna agik bir
ornektir. Bu baglamda, malzeme ve ortam arasindaki etkilesim kavraminin tanimi ve

ozelliklerin doniistiiriilmesi daha kapsamli bir bigimde ortaya konulabilir.

1.2.1. Metal Korozyonunun Prensipleri

Metal korozyonu ve sulu ¢oOzelti ile temas nedenleri ¢ok kolay anlasilir ve
termodinamigin ikinci prensibine dayanir. Metali olusturan atomlarin sirali hali en
kararli bicimde degildir. Ciinkii tiim malzemeler en biiyiik karigikliga sahip olacaktir.

Kimyasal potansiyelini azaltmak icin, ylizey atomlari, metalin kristal yapisimi terk



eder ve iki durumun kimyasal potansiyeli (veya serbest enerjisi) esit olana kadar

soliisyon iginde ¢oziiniir. (Gonzalez-Garcia vd., 2007).

1.2.2. Korozyonun Elektrokimyasal Niteligi

Metalin korozyonu hemen hemen her zaman, metal yiizeyinde olusan ikiden fazla
elektrokimyasal tepkimenin sonucudur. Elektrokimyasal reaksiyonu ger¢eklestirmek
icin dort ana 6ge gereklidir: bir anot (veya atomlarin oksitlendigi ve ¢ozeltiye bir etki
olarak, metal yiizeyinde elektronlarin negatif bir yiikiinii biraktig1 anodik bir islem),
katot (veya indirgeyici ¢ozeltideki bir maddenin varlig1 ve anot reaksiyonunu tiikketen
elektronlarin katot reaksiyonu ile), elektrolit (iyonik maddeyi metal ylizeye
iletmekten sorumlu olan elektrolit), ve elektronik devre (anodik reaksiyonda iiretilen
elektronlar i¢in) (DeForce vd., 2011).

1.2.3 .Korozyon Tiirleri

Bu boliimde anlatilan farkli korozyon tiirlerinin siniflveiriimas: (Kulekci, 2008)
genel diizenlemelere uygundur. Ancak, yazar genellikle en yaygin islem siirecini
kabul etse de, genellikle belirli kategori ve adlveirma gesitlerinde ayni fikirde
degildir. Sonu¢ olarak, burada siralanan listelerin ¢ogu gosterilen siraya gore

diizenlenmistir ve siniflveirilamaz. Ana korozyon sekilleri asagidaki gibidir:

Homojen Korozyon

Galvanik korozyon

Aralik Korozyonu

Cukurcuk korozyonu

Taneleraras1 Korozyon
Alasimsizlastirma veya Segici Korozyon
Erozyon Korozyonu

Ortamin katkis1 ile meydana gelen catlamalar
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Biyolojik Korozyon

Homojen korozyonda, ¢oziinme tiim yiizeyin normal atomik katmaninin kaybina

sebep olur. Bu korozyon seklinde en biiyiik kalite kaybi s6z konusudur. Fakat



asinmanin homojen olmast nedeniyle bilesenlerin maruz kalan pargalarinin émriinii
dogru bir sekilde tahmin edebilirsiniz. Bu amagla, anot ve katodun ylizey boyunca
rasgele dagilmis oldugu ve pozisyonunu devamli sekilde rastgele degistirdigi kabul
edilir. Bu, pek ¢ok metaliirji ve bilesimsel tekdiizelik gerektirdiginden, en yaygin
asinma bigimi degildir. Ote yvean, homojen korozyonun taniminda biraz
heterojeniteye izin verilmektedir. S6zii edilen homojen asinma orneklerinin gogu,
asidik ortamdaki karbon c¢eliginin korozyona ugramasidir. Korozif ¢ozeltiler soz
konusu oldugunda, iki farkli metal veya alasim bir araya getirildigi zaman (dogrudan
temas veya elektrik temasi ile) elektrokimyasal korozyon gergeklesebilir. Farkli
korozyon potansiyellerinden dolayi, metallerden biri (en aktif) korozyona ugrayacak
ve digeri ise (daha yiiksek bir potansiyelli) bir katodik reaksiyon (gaz azaltma islemi

veya metal azaltma ve biriktirme) korozyonu olarak korunacaktir.
1.2.4. Mg-Alasimlarimin Korozyon Ozellikleri

Magnezyum alagimlar1 genel olarak iki kapsamli kategoriye ayrilir: (1) aliiminyum
iceren ana alagim elementleri ve (2) aliiminyum igermeyen ve az miktarda zirkonyum
taneleri igeren alagimlardir. En ¢ok kullanilan magnezyum alagimlari aliminyum (%
10'a kadar), ¢inko (%3'e kadar) ve manganez (%2.5'e kadar) magnezyum
alagimlaridir. Diger metaller, 6zellikle Fe, Cu, Ni ve Si tercihen %0.4-0.6’dan fazla
olmayacak sekilde ¢ok az miktarlarda bulunur (Cheng vd., 2007). Magnezyum
alasiminin  korozyonu, yiizey filminin Ozelliklerine gore belirlenir. Magnezyum
alagim1 {izerindeki filmin Ozellikleri, Mg-Alasimmin metaliirjik ve g¢evresel
faktorlerine baglidir. Magnezyum metaliirjisi, alasim ve safsizlik elementleri, faz
komponentleri ve mikroyapilart igerir. Metaliirjik islem, magnezyum alasiminin

korozyon direncini arttirmak i¢in etkili araglar sunabilir.
1.2.5. Korozyon Testi

Elektrokimyasal teknikler, gercek yasam yapilarina uygulamalar1 ile birlikte
laboratuvarlarda korozyon c¢alismasi i¢in en yaygin sekilde kullanilan tekniklerdir.
Uygulamada elektrokimyasal tekniklerin sik kullanilmasinin nedeni, takviye
korozyonunun neden oldugu erken bozulmaya bagli olarak artik saglik kosullarinin

kolaylagtirillmasin1  gerektiren kompozit sayisinin artmasidir. Buna ek olarak,



baslangi¢ donemlerinde cesitli korozyon testleri yaparak erken yas davraniglarini
belirlemek i¢in farkli bilesenlerin kisa donem performansini degerlendirmek

gerekmektedir.

1- Elektrokimyasal 6l¢iim
2- Yari-goze gerilimi 6l¢limii

3- Potansiyodinamik polarizasyon 6l¢iimii

1.3. Mekanik Ozellikler

Uygulanan ytike kars1 gosterilen tepki ile ilgili olan 6zellikler malzemenin mekanik
ozellikleridir. Metalin mekanik 6zellikleri, malzemenin etkinlik araligin1 ve beklenen
kullanma Omriinii belirler. Mekanik Ozellikler, malzemelerin siniflveirilmasina ve
tanimlanmasina yardime1 olmak i¢in de kullanilirlar. En yaygin goriilen 6zellikler:
cekme testi, sikistirma testi, egme testi, sertlik testi, siinme testi, darbe testi, yorulma
testi ve hizlveirilmig yaslveirma testleridir. Bu sekiz temel testte bile, mevcut
ekipmana, test malzemesine ve diger pek cok faktore bagli olarak islemde birgok

degisiklik goriilmektedir.

1.3.1. Cekme Testi

Cekme testi, farkli malzemelerin mekanik 6zelliklerini belirlemek i¢in ¢ok 6nemli bir
test yontemidir. Bu Ozellikler, bilesenleri tasarlamak amaciyla gerekli kullanim
gereksinimleri incelemekte ¢ok yararlidir. Cekme testleri, numuneye tek eksenli bir
yiikk uygularken, numunenin zit yonlerde hareket eden iki ¢apraz baslik arasinda
tutuldugu ¢ekme testleri olarak da bilinir. Test, esas olarak, uygulanan yiike kars1
malzemenin direncini Olger. Uygulanan yiik statik olabilir veya zamanla ve
deformasyonla yavasca artabilir (Shackelford vd., 2010). Capraz bashigin hareketi
hiza veya gerinim (deformasyon, sekil degistirme) hiz1 olarak adlveirilacak olan
numunenin hizina neden olur. Eger kullanilan gerinim hizi farkliysa, ¢ekme
deneyinde de ayn1 malzeme kullanilir. Bu nedenle, ¢ekme testinde gerinim hizi ¢ok
onemlidir. Toplam gerinim hiz1 oldukea diisiiktiir (10™* ~ 102s). Buna ek olarak,
malzemenin mekanik Ozellikleri farkli sicakliklarda degistiginden dolay: test

sicaklig1 bir bagka onemli husustur. Test sicakligl arttikca malzemenin mukavemeti



genellikle azalir. Uygulanan ylike gore yer degistirme degerini ¢ekme testinin bir

sonucu olarak elde ederiz (Pavese, Fino, ve Badini, 2014)

1.3.2. Basma Testi

Numuneyi ¢ekmek yerine, numune ¢ekme testindeki ayni cihaz kullanilarak ezilme
yiiklerine maruz birakilir. Bir¢ok malzeme benzer uzanim ve basim modiilleri ve
mukavemet sergiler ve bu nedenle biiyilk sikistirma kuvvetlerine dayanmasi
beklenmedikge, malzemeler genelde basma testisine tabi tutulmazlar. Bununla
birlikte, bir¢ok polimerin ve kompozitlerin basma mukavemetleri ¢ekme

mukavemetlerinden dnemli orvea farklidir.

1.3.3. Egme Testi

Kirllgan malzemeleri test etmek icin kullanilir. Numune, uygulanan bir kuvvet
altinda bozulmaya basladiginda, iist kisim basma gerilmesine ugrarken alt kisim

¢ekme gerilmesine maruz kalir.

1.3.4. Sertlik Testi

Sertligi 6lgmek i¢in diizinelerce teknik olsa da, en yaygin olani, Brinell sertlik

testidir. Cukur izin biiyiikliigli malzemenin sertligini belirlemek i¢in kullanilir.

1.3.5. Siinme Testi

Stinme, bir malzemenin zaman icindeki plastik deformasyonunu (genellikle
yiikseltilmis sicakliklarda) ifade eder. Yiiksek sicaklikta bir malzemeye siirekli bir
gerilim uygulveiginda, uzayabilir ve sonug olarak akma dayaniminin altina diisebilir.
Nihayetinde, malzemedeki yer degistirmeler nedeniyle stinme olusur. Bazi polimerler

ve lehim de dahil birgok malzemede, siinme nispeten diislik sicakliklarda goriiliir.



1.3.6. Darbe Testi

Tokluk bir malzemenin darbeye karsi direncini tanimlar. Bir darbe testinde, bir ¢ekic
belirli bir baslangic yiiksekliginde bir sarkaca sabitlenir ve serbest birakilir.

Numunenin yonlendirilmesi, belirli test tekniklerine bagli olarak degisir.

1.3.7. Yorulma Testi

Bir malzeme nihai olarak kirilincaya kadar akma dayanimi altinda bir¢ok ¢ekme ve

sikistirma islemlerinden gecirilir.

1.4. Taguchi Yontemi

Ikinci Diinya Savasi'ndan sonra Miittefikler, Japon telefon sisteminin kalitesinin ¢ok
kotii oldugunu ve uzun vadeli iletisim i¢in uygun olmadigini tespit ettiler. Sistemi
iyilestirmek icin Ittifak karargah merkezleri, en gelismis iletisim sistemlerini
gelistirmek i¢in arastirma tesisleri kurulmasini 6nerdi. Japonya ve Taguchi, iirlin
kalitesini gelistirmek ve Ar-Ge verimliligini arttirmaktan sorumlu Elektronik
Haberlesme Laboratuvarmi (ECL) kurdular. Miihendislik deneyleri ve testleri i¢in
cok fazla zaman ve para harcveigi gozlemlendi. Yaratici beyin firtinasi siireci nadiren
kaynak harcamalarini en aza indirmeye odaklanir. Taguchi, denetim, tarama ve geri
doniisim siirecinin kaliteyi arttirmadigini belirtti. Yapilan higbir inceleme kaliteyi
irline geri getiremez. Bu nedenle, kalite kavraminin gelistirilen korunma {izerine
dayanmas1 gerektigini diistinmektedirler. Taguchi, miihendislik deneyleri siirecini en
iyl hale getirmek i¢in yeni yontemler gelistirmeye bagsladi. Ona gore, kaliteyi
arttirmanin en iyi yolu onu iriin i¢inde tasarlamak ve olusturmaktir. Giiniimiizde
Taguchi olarak bilinen teknolojiyi gelistirdiler. Asil katkisi, matematik formiiliiniin
deneysel tasariminda degil, beraberinde getirdigi felsefede yatmaktadir. Felsefesi,
geleneksel uygulamalardan farkli olan benzersiz ve giiclii bir kalite gelistirme
teknigini olusturmasidir. Cevre, makine asmmmasit ve “cetin” veya etkilenmeyen
mevsimsel ve giinliik degisimlerin diger harici etkenleri i¢in iiretim sistemi
gelistirmigtir. Felsefesi ¢ok kapsamli bir etkiye sahiptir, ancak ii¢ basit kavrama

dayanmaktadir. Teknigi tamamen bu ii¢ fikirden gelmektedir. (Viswanathan, 2005)



1. Uriinde kalite denetim yapilmaksizin tasarlanmalidir.

2. Hedeften sapmay1 en aza indirgeyerek daha iyi kalite elde edilebilir ve iiriin,
kontrol edilemeyen c¢evresel faktorlerden etkilenmeyecek — sekilde
tasarlanmalidir.

3. Maliyetin niteligi stveart sapmanin bir fonksiyonu olarak olgiilmelidir ve

zarar, sistem genelinde 6l¢iilmelidir.

1.4.1. Taguchi Yontemi Dort Adimda Uygulanir

1. Uriin/proses, dnemli kalite Ozellikleri ve tasarim parametrelerine ydnelik
beyin firtinast yapilir.

2. Tasarim ve deney asamast.

3. En iyi durumu belirlemek i¢in sonuglar analiz edilir.

4. Testi onaylamak i¢in en iyi sartlar kullanilir.

Proses tasarim parametreleri, imalat ve proses parametrelerini kontrol edebilen
optimum sartlarm  belirlenmesinde kullanilir. 1ki iiriin ve proses tasarim
parametresindeki amac; etkenlerin en 1iyi liriin degerini secerek kontrol edilebilmesi
ve elde edilen degisim ve kontrol edilemeyen etkenler i¢in proses degisiminin en aza

indirilmesidir (Ghani, Choudhury ve Hassan, 2004).
1.5. Hedefler

Magnezyum alasimi, ¢ok yiiksek bir 6zgiil mukavemet ve 1iy1 bir isleme kapasitesine
sahiptir ve bu da onu havacilik ve otomotiv endiistrisi i¢in ilgi ¢ekici alternatif
malzeme haline getirmektedir. Bununla birlikte, magnezyumun yiiksek maliyeti
nedeniyle bu kosullar kolay degildir, magnezyum uzun zamveir kabul gérmektedir
ve bu yiizden endiistride bir yere sahip olarak gériinmektedir. Magnezyum alagiminin
mukavemetini arttirmak i¢in, mikroyapida kat1 eriyik ve alasim asamasinin
olusturulmas1 gerekir. Ancak, yiiksek sicakliklardaki mukavemet kaybindan dolayi,
magnezyum alasimi diisiik yogunluklu ve yiiksek sertlikte parcaciklarla takviye

edilmelidir.
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Bu calismada, magnezyum alasim matrisli kompozit malzemelerin Taguchi metodu
kullanilarak optimum {iretim parametreleri belirlenmeye c¢alisiimistir. Mg ve
alagimlarinin dokiim yontemi ile iiretimi problemli oldugu i¢in bu ¢aligmada sicak
presleme yontemi tercih edilmistir. Bu islem Oncesi tozlarin homojen karisimi ve Mg
ve alagim elemanin, alagim olusturmast ic¢in turbulada karigtirma islemi
kullanilmigtir. Mg matrisli kompozit malzemelerde takviye malzemesi olarak
seramik esasli karbiir tanecikler kullanilmistir. Ayrica, karbiir olarak B4C, SiC, M0.C

ve TiC karbiirleri tercih edilmistir. Bu ¢alismanin temel amaci:

1. Magnezyum Matrisli Kompozitlerin Mekanik 6zelliklerinin karakterizasyonu
gerceklestirmek,

2. Magnezyum esasli metal matris kompozitlerinin korozyon davranigini
incelemek,

3. Taguchi Yontemini kullanarak elementlerin birlesimini optimize etmek, Mg
esasli kompozit malzemelerin mekanik 6zelliklerini ve korozyon davranigini

tyilestirmektir.
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2. LITERATUR TARAMASI

2.1. Metal Matrisli Kompozitler (MMK)

Metal matrisli kompozit, en az iki bilesenden olusur; ana malzemesi metal olacaktir
ve takviye malzemesi ise ya baska bir metal ya da bir seramik ya da bir organik
bilesik gibi baska bir malzeme olabilir. En az ti¢ madde varsa, bu kompozitler karma
kompozit olarak adlveirilir. Yapisal uygulamalarda, matris genellikle aliiminyum,
Mmagnezyum veya titanyum gibi daha hafif bir metaldir. Takviye siirekli veya siireksiz
olabilir. Siirekli takviye, karbon fiberler veya silisyum karbiir gibi lifleri igerir.
Siireksiz takviyeler ise killar, kesikli lifler veya taneciklerdir. Miihendislik
tasariminda, iyi mekanik ozellikleri olan yeni malzemeler bulmak ¢ok ilgi ¢ekicidir.
Bu malzemeyi gelistirmek igin, metal matrisli kompozitlerin (MMK) en iyi
seceneklerden biri oldugu gosterilmistir. Tiim kompozitler gibi metal matrisli
kompozitler (MMK); fazlardan biriyle elde edilemeyen ozelliklerin saglanmasi igin
kimyasal ve fiziksel olarak en az iki farkli faz ile uygun sekilde dagitilir (Pardo vd.,
2008). Bilesenler mikro diizeyde olup ¢6ziinmez. Takviye malzemesi lif, pargacik
veya pul seklinde olabilir. Matris fazinin malzemesi genellikle kesintisizdir. Arzu
edilen sekli olusturmak i¢in matris, takviye edici malzemeyi korurken, takviye edici
malzeme ana malzemenin tim mekanik Ozelliklerini 1yilestirir. Tasarim dogru
oldugunda, yeni kompozit malzeme her malzemeden daha iyi mukavemet gosterir
(Gasem ve Al-Qutub, 2002). Kompozit sistem ornekleri arasinda betonarme ve grafit
lifleri yer almaktadir. Tanimi geregi, MMK, geleneksel metal alagimlama digindaki
proseslerle tiretilmektedir. Polimer matrisli muadilleri gibi, bu kompozitler de
genellikle 6nceden var olan iki bilesenin bir araya getirilmesiyle hazirlanir (Huda,
Hashmi ve El-Baradie, 1995). MMK'in genel tiirleri Aliiminyum matrisli
kompozitler, Magnezyum matrisli kompozitler, Titanyum matrisli kompozitler ve

Bakir matrisli kompozitlerdir.

Genel olarak, takviye malzemesi tiirline gore, metal matrisli kompozitler, ¢

kategoriye ayrilabilir:

1. Pargacik Takviyeli MMK (PTMMK),
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2. Kisa lif veya kil takviyeli MMK ve
3. Sirekli lif veya sac takviyeli MMK.

En-boy orani, bu takviye c¢esitlerini ayirt etmek i¢in kullanilir. En-boy orani, takviye
malzemesinin uzunlugunun ¢apa (veya kalinliga) oramidir. Esit pargaciklar séz
konusu oldugunda, bu oran kabaca aymidir (Chawla ve Chawla, 2006). Sekil 2.1

metal matrisli kompozitlerin farkl tiirlerini gostermektedir.

Metal matrishi kompozitlerin tiirleriMACs)

‘ ! I .

parcacik takviyesi Kisa elvaf / bryik Siirekli Fibe: Parca takviveli
takyiveli AMMCs) Takviyeli (MMCs) (MMCs)
\
7
o3 2
reacik
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Sekil 2.1. Metal matrisli kompozitlerin farkli tiirleri (Jiang vd., 2005).

2.2. Parcacik Takviyeli Metal Matrisli Kompozitler (PTMMK)

Diizensiz sekilde gelistirilen MMK kombinasyonu pargaciklar1 ve kisa killar1 veya
lifleri icerir. PRMMK, kolay iiretim, diisitk maliyet ve izotropik olmasi nedeniyle,
fiber takviyeli MMK'in otomotiv uygulamalar1 i¢in daha uygundur (Tjong ve Ma,
2000; Ye ve Liu, 2004). Ayrica, diizensiz veya partikiil halindeki takviyeler; fiber
hasarlari, kiiciik capli ek tutarsizlik, fiber-fiber temasi ve kapsamli arayiiz
reaksiyonlari gibi MMK'nin artan {iretim problemleri ile bas edebilir (Nutt, 1984).
PRMMK, takviye edilmis hacim fraksiyonu; yiiksek hacim fraksiyonu ve diisiik
hacim fraksiyonu gibi iki grupta diizenlenebilir. Hacimsel olarak yaklasik %40’dan

daha fazla bir konsantrasyona sahip bir hacim fraksiyon malzemesi, parcaciklar1 elde
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etmek ic¢in bir sistem olusturabilir. Bu malzemeler genellikle tozun yilizeyine sivi
metal sizdirmak suretiyle islenmektedir. 19901 yillarda, bu malzemeler olduke¢a iyi
olusmus takviyeler gerektiren elektronik gruplama uygulamalarinda ortaya ¢ikmustir.
Daha sonra tekrar seramik partikiillerinin ¢cogu, plastisite ve dayaniklili§i binanin
amalgam seviyesine esit tutmak i¢in seramik hacminin tam olarak %30’u kadari
olmayan diigik hacimli pargacik takviyeli metal matrisi ile tamamen
cevrelenmektedir (Evans, San, Marchi ve Mortensen 2003). Genel olarak, Kil
parcacik takviyeli metal Orgii kompozitleri, 1zgara malzemelerinden daha iyi
performans gosterir. Ozellikler asinma direnci, séniimleme sinir1 ve 1s1l uzayabilirlik
gibi kompozit seramik hacmini degistirerek uyarlanabilir. Simdiye kadar cesitli
PRMMK cergeveleri iretilmistir. Yiiksek 6zgiil modiili ve mukavemeti, yiiksek
asinma direnci ve inanilmaz 1s1 iletkenligi gz Oniine alindiginda seramik pargacik
takviyeli magnezyum matrisli kompozitler otomotiv, havacilik ve elektronik

uygulamalarinda etkilidir (Guan vd., 2004; Mordike ve Ebert, 2001).

2.2.1 Matris Tanimi ve Se¢cimi

Matris, igine takviye elemanmin kondugu ve tamamen sabit oldugu kati bir
malzemedir. Bu, iki kelepgenin tam olarak birlikte olmasindan ziyade malzemedeki
herhangi bir noktaya matris iizerinden ulasma anlamina gelmektedir. Yardimci
uygulamalarda, matris genellikle aliiminyum, magnezyum veya titanyum gibi daha
hafif bir metaldir ve yonetilebilir destegi desteklemektedir. Bilesikteki matrisin
nedeni, matrisi istenen geometri ve Olgiilerde sekillendirmek ig¢in takviyeli
pargaciklar1 kat1 bir malzeme igerisinde birlestirmek ve malzeme goévdesindeki dis
yiikleri absorbe etmek ve dagitmaktir. Ek olarak, ana malzeme, fazi, mekanik hasar,
etrafim1 cevreleyen ortamdan kaynaklanan korozyon ve gelismis temas gibi dig
etkilerden korur. PRMMK ag malzemesi olarak Al, Mg, Si, Ti, Cu, Ni, Fe ve Pb gibi
yardimer amalgam cergeveleri kullanilmistir. Her durumda, aliiminyum, magnezyum
ve titanyum bilesikleri, 6zellikle diisiik yogunluk ve dnemli 1s1l iletkenlik gerektiren
uygulamalar i¢in en yaygin kullanilan ag olarak kabul edilir (Ibrahim, Mohamed, ve
Lavernia, 1991).
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2.2.2 Takviye Sec¢imi

Kompozitlerin mekanik 6zelliklerini etkileyen en Onemli etkenlerden biri, tiirt,
boyutu ve dagilimi ile takviyedir. MMK i¢in takviye malzemeleri; karbiirler (6rn.,
SiC, B4C ve TiC), nitriirler (6rn., SisN4, AIN), oksitler (6rn., A1203.9Si02), ve
element malzemeleri (C, Si) igerir. Bu takviyeler stirekli lifler, kesilmis lifler, killar,
yapraklar veya mikro parcaciklar biciminde olabilir. Ornegin, SiC, aliiminyum ve
magnezyum MMK'nin bu formlarinin timiinde kullanilirken, karbon ve silisyum
lifler aliiminyum, magnezyum ve bakir esasli kompozitlerde kullanilmaktadir
(Geiger ve Jackson, 1989). RMMK seramik takviyeleri, elastisite modiilii, ¢ekme
dayanimi, yogunluk, erime sicakligi, 1s1l kararlilik, 1s11 genlesme katsayisi, boyut ve
sekil ve matris malzemesine uygunluk temel alinarak secilebilir. Gelistirilmis fazin
yogunlugu, elastisite modiilii ve gekme dayanimu siireksiz sekilde takviyeli MMK'nin
yapisal verimliligini etkiler.  Ote yandan, takviye malzemesinin ve matris
malzemesinin kimyasal kararliligt ve uyumlulugu malzemenin iiretimi ve son
uygulamasi igin vazgegilmezdir. Ayrica bu, ana malzeme ve ana malzeme arasindaki
termal uyusmazlik gerginligi eth’yi gelistirmek i¢in termal dongiiye maruz birakilan
kompozit malzeme igin de énemlidir (Ibrahim vd., 1991). Bu nedenle, nerviirlii ¢elik
secimi genel olarak, parcacik sekli, kompozit malzeme imalat yontemleri, maliyet ve
kompozit malzemelerin uygulanmasi gibi faktorler ile belirlenir (Leon-Patino, 2001).
Magnezyum alagimimin gii¢lendirilmesinin amaci, takviyesiz matrisin elastisite
modiilii, yiiksek sicaklik mukavemeti, aginma direnci ve 1s1l genlesme gibi kritik

ozelliklerini gelistirmektir (Kainer, 1991).
2.2.3 MMK'in islenmesi Mekanik Ozellikleri Tyilestirir

PRMMK'nin mikroyapisint ve mekanik ozelliklerini gelistirmek i¢in uzun yillar
cesitli isleme teknikleri kullanilmistir. Bu isleme teknikleri iki gruba ayrilabilir:
gerekli malzeme {iiretimi ve istege bagh katilastirma veya sekillendirme islemleri
(Chou, 1993). Parcacik metal 6rgii kompozitlerinin imalati i¢in en yaygin olarak
kabul edilen sistemler arasinda toz metalurjisi, camur atma, duslama, eriyik
penetrasyonu ve kabul edilebilirlik hazirligi bulunmaktadir (in situ pargacik gelisimi)

(Wang vd., 2004). Bu stratejiler, pargacik takviyeli magnezyum matrisli
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kompozitlerin ilgili kisimlarinda kisaca tartisilacaktir. Bu ¢alismanin 6zellikleri goz
Online alindiginda, inceleme tepki isleme (in situ) ve eriyik sizdirmasi yoluyla

PRMMK iretim sistemine odaklanmaktadir.

2.2.3.1. Toz metalurjisi

Toz metaliirjisi isleminde, matris ve takviye edici toz karigtirilir, sikigtirilir, gazdan
arindirilir ve daha sonra kontrollii bir sicaklikta veya vakum iginde belirli bir
sicaklikta sinterlenir. isleme yonteminin temel avantajlar1 nispeten yiiksek bir hacim
oraninda nerviirlii ¢elik eklenmesi ve matris alasimli kompozitlerin imalati ve sivi
dokiim yoluyla karismazlig1 arttirict sistem olarak Ozetlenebilir. Bununla birlikte,
gerekli alagim tozunun maliyeti ve malzeme tiretim siirecinin karmagiklig1 nedeniyle,
bu islem seri tiretim i¢in ideal degildir (Ibrahim vd., 1991). SiC p/AZ91, B4C p/Mg ,
TiC p/Mg ve TiB2 p/Mg gibi ¢esitli magnezyum esasli kompozitler toz metaliirjisi
kullanilarak imal edilmistir (Xiu vd., 2006).

2.2.3.2. Karistirmali dokiim

Genel olarak karistirmali dokiim islemi, parcaciklarin veya gevsek liflerin mekanik
olarak karistirllmis bir erimis matris alasimina katilmasii igerir. Kiirleme islemi
sonrast, dokiim matrisindeki daginik fazin istenen dagilimi elde edilebilir (Leon-
Patino, 2001; Hashim vd., 1999). Karistirmali dokiim, siireksiz metal matrisli
kompozitlerin imalat: i¢in umut vadeden bir ydntem olarak diisiiniilebilir. Isleme
yontemi basit ve esnektir ve seri iiretimin avantajlari i¢in uygundur. Metal matrisli
kompozitler iiretmek i¢in kullanilan tiim kiirleme yOntemleri i¢in en basit ve en
uygun maliyetli yontemi temsil ettigi igin caziptir (Surappa, 1997). Skibo ve Schuster
(1989)’a gore, kompozit malzemeleri liretmek igin bir dokiim yontemini kullanma
maliyeti, rakip yontemlerin maliyetinin yaklasik iicte biri ile onda biri civarindadir.
Bu da aliiminyum esasli kompozitler i¢in bu ydntemi en popiiler calisma ydntemi
yapmaktadir. Bununla birlikte, partikiiller ile s1ivi metal arasindaki zayif 1slanabilirlik
ve pargaciklarin siviya gore yogunlugu, islemin asil problemleridir (Hanumanth ve
Irons, 1993). ilaveten, kiirleme esnasinda metalin biiziilmesine bagli biiziilme,
dokiim kompozit malzemenin kiitlesini temsil eden gaz gozenekliligiyle sonuglanir

(Leon-Patino, 2001). Bu nedenle, metal matrisli kompozit malzemenin bu yontemle
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tiretiminde dikkate alinmasi gereken faktorlerle takviye malzemesinin homojen
dagilimmin elde edilmesi zor olup, iki ¢esit parcacik ve sivi metal arasindaki
1slanabilirlik zayiftir. Bu nedenle, bu yontem metal matris kompozitleri iiretmek i¢in
kullanildiginda dikkate alinmasi gereken faktorler, takviye maddesinin diizgiin bir
dagilimimin saglanmasi, iki pargacik arasindaki koti islaklik ve sivi metal,
gozeneklilik takviye malzemesi ile matris alagimi arasinda metal matris kompozitleri
ve kimyasal reaksiyonlar. Bu nedenle, takviye malzemesinin matris alasimina esit
olarak dagitilmasiyla ve bu malzemeler arasindaki islanabilirligi veya baglanmayi
optimize ederek, gozeneklilik seviyesini en aza indirgeyen ve malzemeyi ana
alasimla (Cp-Mg kimyasal olarak saf magnezyum gibi) takviye etme ihtimalini
ortadan kaldiran en iyi performansa sahip bir metal matrisli kompozit malzemenin
gergeklestirilmesi miimkiindiir ve SiC partikiilleri ile takviye edilmis AZ91 (Poddar
vd., 2007) farkli matris birlesimleriyle magnezyum kompozitlerini kullanarak bu

yontem ile hazirlanmis ve islem Sekil 2.2°de gosterilmistir.

« kanstirict motor

o~ takvive

pota

7

erimig metal

Sekil 2.2. Karigtirmali dokiim semas1 (Hynes vd., 2016)

2.2.3.3. Piiskiirtme

Piiskiirtme  sekillendirme  veya  piskiirterek  kaplama, erimis malzeme
damlaciklarinin, y18in metalik malzeme olusturmak i¢in yiikksek hizda ana

malzemeye etki etmesi igin atomize edildigi bir prosestir. Metal matrisli
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kompozitlerde, siireksiz takviye partikiillerin, eriyik halindeki veya kismen eritilen
metal damlaciklarindaki partikiiler maddelerin kompozit i¢ine akmasini saglamak
icin metal spreyler ile birlikte enjeksiyonu yapilir. Birikim hiz1 yaklasik 6 ile 10
kg/dakika araliginda olup damlacik hizi ise yaklasik 20 ila 40 m/s arasindadir.
Seramik parcaciklar1 genellikle piiskiirtiilen metal matris kompozitlerinde homojen
sekilde dagilir (Lloyd, 1994). Bu yontemin gergeklesme siirecini gostermek igin
1970’lerde ve 1980’lerde Osprey Limited (Neath, UK) The Commercial Eagle Act
gelistirildi (Clyne ve Withers, 1995). Osprey MMK malzemesi ikincil isleme ile
ortadan kaldirilabilen giiclii arayiliz baglama ve yaklasik %5°1ik gozeneklilik gibi iyi
mikroyap1 6zelliklerine sahiptir (Clyne ve Withers, 1995). Piiskiirtme sekillendirme
parametreleri ile kompozitlerin mikroyapilart ve mekanik Ozellikleri arasindaki
iligkiyi inceleyen, piiskiirtillerek sekillendirilen magnezyum esasli kompozitleri

kullanan bir¢ok ¢alisma vardir (Luthringer Hort ve Feyerabend, 2012).

Bu yontemin silisyum takviyeli QE22 alagimiin mikroyapt ve ozellikleri iizerinde
biiylik etkisi oldugu belirlenmistir (Ebert, Moll ve Kainer, 1997). Bununla birlikte,
puskiirtme isleminin uygulveigr kompozitler genel olarak sekil 2.3'de gosterildigi
gibi, yiiksek sogutma hizlarina sahip sinlizoidal matris arayiiziine sahip olmayan,
ince tanecik, gozeneklilik ve gevrek faz gibi mikroskobik yapisal ozellikler

sergilerler (Luthringer vd., 2012).

T Indiiksiyon Firm

. Erimig Metal
Takviye

Parcaciklar :
Inert Gaz

* Praform

SO Al Tabaka

Sekil 2.3. Piiskiirtme dokiim semast (Hynes vd., 2016)
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2.2.3.4 Reaksiyon islemi (in situ kompozitler)

Son otuz yilda, kayda deger sayida c¢alisma metal matrisli kompozitlerin
gelistirilmesine odaklanmistir (MMK). Kompozit malzemelerin diger kompozit
iiretim yontemlerinden farkli olarak, in situ sentez, bir kompozit malzemenin iiretimi
sirasinda bir metal eriyik i¢indeki bilesenler arasinda veya bilesenler ile bilesikler
arasinda takviye edici bir malzemenin sentezlenmesi yontemidir (Wang vd., 2003;
Jiang vd., 2003). Boylece, matris alasiminin homojen dagilimi son reaksiyon
tirtinlerinden biridir. In situ MMK'nin geleneksel MMK'ye gore su avantajlar1 vardir:
(a) elde edilen takviyenin boyutlar1 daha kiigiiktiir, homojen dagilmistir ve
termodinamik acidan kararlidir, bu da daha iyi mekanik 6zellikler ve daha diisiik
sicaklikta bozulma ile sonuglanir, (b) gelistirilmis (c) malzeme takviye edilmis
seramik fazin hacimce yiiksek bir yiizdesi ile kolaylikla kaliplanabilir (Chen vd.,
2005). Beklenen reaksiyonun termodinamik agidan olumlu olmasi gerekir.
Reaksiyon kinetigi, hazirlama islemini uygulanabilir hale getiren olduk¢a hizli bir
proses gerektirir (Ye ve Liu, 2004). In situ seramik faz takviyesi ile metal matris
kompozitlerinin (MMK) yapisin1 ve 6zelliklerini optimize etmek igin son birkag on
yil boyunca cesitli isleme teknikleri gelistirilmistir. Bununla birlikte, literatiirde bu
isleme yonteminin terminolojisi tutarsiz ve kafa karistiricidir. Koczak ve Premkumar
(1993) in situ reaksiyonlarin gaz-sivi, sivi-kati, sivi-sivi gibi baslangic asamasina
gore siniflverrilabilecegini onerirken, isleme yontemleri ig¢in resmi bir terminoloji
belirlemeye calismislardir. Buradan hareketle, in situ MMK isleme 1s1s1, imalat ve
isleme yontemlerine simiflveirilma yapilmistir; Magnezyum matrisli  kompozit
teknolojisinin islenmesinde (in situ hazirlanmasi) reaksiyon prosesi dort kategoriye
ayrilmaktadir; (a) kati-sivi reaksiyon prosesi; (b) buhar-sivi-kati1 reaksiyon prosesi;
(c) kat1 faz reaksiyon prosesi, (d) sivi-s1vi reaksiyon prosesi (Tjong ve Ma, 2000). Ik
deneylerde, Labotz ve Mason (1963), Mg-Mg2Si kompozitlerin tiretiminde Mg-esash
kompozitleri ilk defa {tiretmislerdir. Mg2Si’nin yiiksek erime noktasi, yliksek
elastisite modiilii, diisiik yogunluk ve kolay olusumu secici takviye sebepleri teskil
etmektedir. Kaba igne benzeri Mg2Si fazi, yliksek Si konsantrasyonuna sahip
geleneksel dokiim ile elde edilir, bu da kompozitin zayif mekanik 6zelliklere sahip

olmastyla sonuglanir. O giinden bu yana in situ sistemde Mg-Mg2Si’nin mekanik
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ozelliklerini gelistirmek ve mikroyapryr degistirmek i¢in ¢esitli caligmalar

gerceklestirilmistir (Yuj vd., 1998).

Mg ve B20s3 arasindaki reasksiyon ile olusturulan Mg-MgO kompleksi gibi birtakim
baska in situ sistemler de incelenmistir (Choh vd., 1996). Yamada, Takahashi ve
Motoyama (1996) Mg, C ve Ti tozlar arasindaki reaksiyon ile kompozit malzemenin

olusturuldugu mekanik alasimlama ile Mg-TiC kompozitlerini iiretmistir.

2.2.3.5. Eriyik penetrasyon yontemi

Sivi metal infiltrasyonu, metal matris kompozitlerinin hazirlanmasi i¢in yaygin
olarak kullanilan bir islemdir. Bu yontemde, gozenekli govdedeki gaz, kademeli
olarak diisiikk viskoziteli bir sivi metal ile yer degistirir ve boylece sistemdeki
kati/buhar arayiiziinii ortadan kaldirir. Dolayisiyla, metal penetrasyonu, erimis
metalin gézenekli seramik kompaktin gdzenekli kanalina niifuz etmesi siirecini ifade
etmektedir. Stvi metal infiltrasyonu yontemleri, sunduklari basitlik ve matrise kiigiik
pargaciklar ekleme imkani nedeniyle kompozitlerin hazirlanmasi i¢in uygundur (Gul
ve Acilar, 2004; Bader vd., 1985). Ek olarak, malzemelerin yiiksek seramik igerige
ve net sekillendirmeye sahip olmasi bu yontemin baglica avantajlarini temsil
etmektedir (Muscat ve Drew, 1997). Gegirgenlik isleminin kuvveti; ekstriizyon
dokiimii kullanilmas1 durumunda veya sivi metal seramik parcaciklarin 1slattiginda
kilcal kuvvet (spontan veya daha az gecirgenlik) gibi sivi matris fazina uygulanan bir

dis kuvvet (basing veya vakum) olabilir.

2.2.3.6. Stkistirmali dokiim infiltrasyonu

Sikistirmali dokiim infiltrasyonu, metal matrisli kompozitlerinin sivi faz hazirligi i¢in
zorlanmis infiltrasyon yontemlerinden biridir. Bu islemde, alt sabit kalip parcasina
yerlestirilen takviye fazinin gozenekli dogasina onu zorlayan hareketli bir kalip
pargasi (zimba) kullanilarak erimis metale basing uygulanmaktadir (Muscat ve Drew,
1997). Ozellikle performans sicakligi metalin erime noktasinin altinda oldugunda, bu
basing kiirlemeyi 6nlemek i¢in gecirgenlik isleminde gereklidir (Delannay, Froyen ve
Deruyttere, 1987). Ayn1 zamanda, yiiksek basing alagimin temel dokiim kapasitesini

daha az 6nemli hale getirmektedir. Buna ek olarak, ekstriizyon kaliplamanin yaklasik
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bir sekil oldugu diisiiniildiiglinden, ¢ok az islem vardir ya da hi¢ islem yoktur
(Delannay vd., 1987). Celik ¢ubuklarin yiiksek hacim fraksiyonunun (%40-50'ye
kadar) ekstriizyon dokiimiiyle magnezyum alasimina karistirilmas: zordur (Luo vd.,
1995). Yiiksek sicakliklarda kisa temas siiresi nedeniyle, giiglendirme ile erimis
metal arasinda minimum reaksiyon gerceklesir. Ayrica, bu yontemle hazirlanan
kompozit malzeme; gelismis malzeme Ozellikleri iireten gozeneklilik ve biiziilme
bosluklar1 gibi ortak bir dokiim kusuruna sahip degildir (Clyne ve Withers, 1995).
SiCw/Mg , SICw/AZ91 , M@.Si/Mg ve diger teknikler kullanilarak birgok

magnezyum-esasli kompozitler iiretilmistir (Valdez vd., 2008).

2.2.3.7. Pnomatik déokiim infiltrasyonu

Sivi metali gozenekli yapiya niifuz ettirmek i¢in basingli asal gazin kullanilmasi,
MMK'in sivi fazinin yapilmasi i¢in bir baska yontemdir. Sekil 2.4 bu prosesi

gostermektedir.

Erimis metal Basinch gaz (N2)

D,

e )(/// 7z

Preform Metal Matrisli Kompozitler

Sekil 2.4. Gaz Basingli Dokiimiin Sematik Gosterimi (Veerson ve Kero, 2016).

Biiyiikk kompozit malzemeler iiretmek i¢cin bu yontem kullanilir. Sicak metal ile
temas siiresi kisa oldugundan, takviye edici lifin veya pargaciklarin 1slanabilirligini
arttirmaya gerek yoktur. Fiber hasar1 sozkonusu oldugunda, gaz basinci
penetrasyonunun kullanilmasiyla, mekanik kuvvetleri (ekstriizyon dokiimii gibi)
kullanilabilir. Bu yontemde, Mg>Si-takviyeli magnezyum esasli kompozit malzeme
AZ31, AZ91 gecirgen karma yilizey (hacimsel %7 C lifi ve hacimsel %4 Si-bagl Si
parcaciklari) gaz ve AE42 magnezyum alagimi ile hazirlanmistir (K6rner vd., 2000) .
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2.2.3.8. Dekompresyon penetrasyonu

Infiltrasyon islemi sirasinda, sivi metal veya alasim, kilcal hareketle deligin igine
kolayca yonlendirilebilir. Bu islem kompakttir ve son MMK modiilii, kil veya lif
formu ile aym1 sekle sahiptir. Zayif gecirgenlik, erimis metalin bir yiikk uygulamadan
islem boyunca niifuz ettigi anlamina gelmektedir. Bu islem ¢ok kolay oldugundan
dolay1 ¢ok ilgi ¢ekicidir. Ayrica, yiiksek seramik igerik ve net sekillendirme elde
edilebilir. Siv1 tarafindan dagitilmadiklarindan dolay1 bu yontemle olduk¢a diizgiin
parcaciklar elde edilebilir. Yiiksek tekrarlanabilirlik gerektiren pargalar1 imal etmek
igin bahsi gecen yontem kullanilabilir (Schwartz, 1997). Bu yontemin kompozit
malzeme sistemine bagli olarak toz metalurji yontemine kiyasla daha hizli olmasi
onemlidir (Thomas, 1993; Daniel vd., 1997). Bununla birlikte, basingli infiltrasyona
nazaran daha fazla niifuz etmek i¢in daha az basing gerekmektedir (Huang vd.,
2009). Daha az basing altinda, eszamanli infiltrasyonu arttirmak i¢in sivinin sivi faz
boyunca 1slatilmasi gerekmektedir. Metal sistemlerinde, ara yiizeyde karsilikli
¢Oziinme veya metalleraras1 bilesiklerin olusmasi ile 1slatma arttirilabilir. Ancak,
metal/seramik kompozitlerin tiretimi durumunda, erimis alasim genellikle seramik
takviyeyi 1slatmaz (Valdez vd., 2008). TiC/Mg kompoziti bu yontem kullanilarak
elde edilmistir (Contreras vd., 2004).

2.3. Magnezyum Matrisli Kompozitlerinin Gii¢lendirilmesi

Magnezyum esasli kompozitler i¢in takviye edici malzeme, kullanilan seramik y1gin1
veya bir metal/metalleraras: bilesik olabilir. Diisiik yogunluklari, ytliksek sertlikleri,
kuvvetleri ve esnemezlikleri nedeniyle seramik takviyeleri daha yaygindir. Ancak,
magnezyum ana malzemelerin diisiik stinekligi ve diisiik 1slanabilirligi gibi bazi
kisitlamalar1 da mevcuttur. (Ye ve Liu, 2004). Karbiir ve boriir esasli seramikler,
takviye malzemeleri olarak birgok istenen 6zellige sahiptir. Bu karbiirler ve bortirler
arasinda, TiC ve TiB2, magnezyum matrisi i¢inde 1iyi potansiyel gelistirme
adaylaridir. Bunun nedeni, sahip olduklar1 diisiik yogunluk, yiiksek erime noktast, 1yi
1s1l kararlilik ve kimyasal kararlilik, yliksek sertlik, ve miikemmel asinma direncidir
(Wen vd., 2001; Li, Tu ve Goto, 2006). TiB2'nin, magnezyum matrisi ile ayn1 kafese
sahip olmasi nedeniyle uygun bir takviye oldugunu belirtmek 6nemlidir (Zhang vd.,
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2006). Ozellikle, kompozitlerde TiB, ve TiC'iin kullanim, yiiksek sertlik, asimnma
direnci ve diisiik 1s1l genlesme avantajlarini beraberinde getirir ve bu malzemeler ileri

bir yapisal malzemedir.

2.4. Magnezyum ve Alasimlarimin Toz Metalurijisi Icin Giincel Prosesler

Magnezyum, PM islemi icin idealdir. HCP kristal yapisindan dolayi, geleneksel
kaliplama yontemiyle Mg iirlinlerinin iiretilmesi zordur ve PM kapasitesinin 6rgii ve
net sekilli kisimlarinin iiretimi biiyiik bir avantaj saglayacaktir. Hizli kiirleme ve
mekanik alasimla elde edilebilen benzersiz alasim kimyasal 06zellikleri de
gelistirilmis mekanik ozelliklere ve yiiksek sicaklik veya korozyon direncine sahip
yeni Mg-Alagimlarinin gelistirilmesini saglayabilir. Net sekillendirme islemi ve yeni
alasimlar sayesinde PM, Mg'nin yapisal metaller olarak potansiyelini tamamen
ortaya ¢ikarmasina yardimei olacaktir (O’Neill, Tyedmers ve Beazley, 2007). Mg
PM'nin gelistirilmesindeki asil sorun, ticari Mg tozlarinin mevcut olmasiyla
alakalidir. Bugiine kadar, PM yontemleriyle Mg iiriinlerinin iiretilmesi konusunda
sinirl arastirma yapilmistir. Mg PM hakkindaki onceki calismalar agirlikli olarak
Mg-esasli kompozitlerin iiretimine odaklanmistir (Valdez vd., 2008; Xie vd., 2007).
Bu calismalarda PM, matris metali eridiginde yasanan bazi matris giiclendirme
arayliz problemlerini Onlemistir (Friedrich ve Mordike, 2006). Mg esash
kompozitlerin PM yolu ile islenmesi her yonden uygun mekanik 6zellikleri iiretmek
icin matris igerisine takviye pargaciklarinin olduk¢a homojen bir sekilde
karistirtlmasini saglar. Mg PM’nin bir diger dnemli odak noktasi ise son dokme
iriinde ¢ok ince tanecikli yapilar iretmek i¢in hizli katilasmis tozlarin
kullanilmasidir. Tane boyutu, ingot metaliirjisi ile {iretilen bilesenlere kiyasla
oldukga azaltilir ve Mg-Alasiminin mukavemeti ve Ustiin plastisitesi ise orantili
olarak arttirilir (Kubota vd., 1999; Watanabe vd.,.2001). ilaveten, nadir toprak
elementleri ve diger katki maddelerini i¢eren alasim tozlar1 atomizasyon ile tiretilir ki
burada hizli katilagma, ingot metaliirjisinde immobilizasyonun yayilmasini saglar.
Mukavemeti, siinme direncini ve istiin plastisiteyi arttirmak icin alasim katkisi
secilir. (Srivatsan, Wei ve Chang, 1995; Kawamura ve Inoue, 2003). Sicak presleme
ve sicak sitkma (konserve toz veya tenceresiz ve gaz giderilme) kullanilarak Mg PM

tizerine yapilan Onceki ¢alismalarin ¢ogunda Mg-esasli toz kiirleme islemine tabi
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tutulmustur. Son zamanlarda, magnezyumun tektip sorunlarini daha iyi ele almak
icin yeni sinterleme ve konsolidasyon teknikleri bulunmustur. Esit Kanal Acisal
Presleme (ECAP) (Bettles, Moss ve Lapovok, 2009) kesit boyutunda herhangi bir
degisiklik yapilmaksizin, 30:1 oranina esdeger c¢ok yiiksek bir gerinim degeri
saglayan bir yontemdir. Yiiksek gerinim, parcaciklar iizerindeki herhangi bir ylizey
tabakasin1 yok eder ve parcaciklar arasinda iyi yapisma saglamak icin tozu
plastiklestirir ve yeterli bir diflizyon yolu saglar. Kesit boyutu korunsa da, net sekilli
pargalar yerine yine de sadece malzeme gubuklari iiretmek miimkiindiir. Mg-Alasimli
bilet, piiskiirtme ile kaliplama teknigi kullanilarak tretilmistir (Huang vd., 2009;
Pucun vd., 2010). Piiskiirtme sekillendirme, sivi alasimlardan yiiksek yogunluklu
malzemelerin hizla kiirlenmesini ve birikmesini saglar. Toz tek adimda (ve iyi
kontrol edilen bir atmosferde) iiretildigi, sikistirildigi ve birlestirildigi i¢in piiskiirtme
ile kaliplamada kirlilik en aza indirgenir. Sprey basit iki boyutlu bilesenlerin {iretimi
icin hazirlanabildiginden, yontem, mesh’e yakin sekilde ayarlanabilir. Bununla
birlikte, tam mukavemet ve yogunlugu elde etmek i¢in, enjeksiyon kaliplama ile imal
edilen bilesenler daha sonra termal olarak deforme edilirler. Spark Plazma
Sinterleme (SPS), az sayida arastirmaci tarafindan magnezyum alasimlar1 (Son vd.,
2007) ve kompozitlerin iiretimi i¢in kullanilmistir (Muhammad vd., 2011; Umeda,
Kondoh ve Imai, 2009). SPS ¢ok kisa sinterleme siiresi kullanir ve yiiksek enerji
darbeleri, toz ylizey kirliliginin in situ temizlenmesiyle iliskilidir. Bu nedenle SPS,
mekanik alagimlama ile tretilen Nano yapili Mg tozlarinin sinterlenmesi igin

bilhassa uygun goriinmektedir (Zheng vd., 2011).

2.4.1. PM isleme Yollar

Literatlirde bildirilen dort temel adim sunlardir: (1) toz liretimi ve isleme, (2) toz
karistirma, (3) toz sikistirma, (4) entegrasyon isleminden sonra boyutlandirma,
isleme ve 1s1l islem. Kullanilan toza ve kullanilan performansa ve hedeflere bagh
olarak, birden fazla PM yolu kullanilabilir. En yaygin goriilen PM islem yontemi
olan Mg PM Sekil 2.5'te gosterilmektedir.

24



Toz tiretimi / islenmesi

Toz karnsmm
(gerekirse)
| [ [ [ [
Hammadde
elistirme /
Soguk Sicak Soguk Soguk fnjehiwn SPS
presleme presleme presleme presleme kaholama
[ [ | | [ [
Sicak Katla Sicak
deformasyon . . maddesi deformasyon
Sinterleme . Sinterleme Sinterleme L "
(gerekirse) (gerekirse) (gerekirse) uzaklastirma (gerekirse)
| | | |
Sinterleme Divme Sikma Sinterleme
SOMFasi
(gereldrze)
ekil 2.5. Al ve Mg PM en yaygin PM yol haritasidir
g yayg N
2.4.2. Mekanik Ogiitme

Al'in aksine, ¢ogu ticari Mg tozu mekanik O6gilitme ile iiretilmektedir. Partikiil
reaktanlar i¢in diisiik maliyetli ve daha az kisitlayici bir gereklilik olarak Mg’nin 1lk
kullanimi i¢in aginma cazip goriinmektedir. PM uygulamalari i¢in, agisal sekilli toz,
mekanik birbirine ge¢me nedeniyle iyi bir yas dayanima sahiptir, ancak toz
parcaciklar1 genellikle kalin bir ylizey tabakasi ile kaplidir. Tabakanin agirlikli olarak
oksitler icerdigi varsayilarak, 6giitme islemi sirasinda ortam kosullarina uzun siire
maruz kalmadan dolayr hidroksitlerin, karbonatlarin ve hidratlarin olusmasi

mumkindiir.

2.4.3. Mekanik Alasimlama

Mekanik alagimlama, yiiksek enerjili bilyali 6giitiiclide toz pargaciklarinin tekrarh
birlestirilmesi, kirilmasi ve yeniden birlestirilmesini igeren kati bir toz isleme
teknigidir. Bu teknikteki ana olay; Ogilitme islemi sirasinda toz parcaciklarinin

carpisan bilyalar arasinda sikismasi ve asir1 deformasyona ugramasidir.
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Sekil 2.6. Mekanik alagimlama sirasinda toz karigimmnin bilya-toz- bilya carpigmasi

(Suryanarayana, 2001).

Yiiksek enerjili bilyali 6giitiiciilerde toz pargaciklarinin iglenmesini gostermek igin
literatiirde yaygin olarak iki farkli terim kullanilmaktadir. Mekanik alasimlama, bir
toz karigiminin (farkli metaller veya alasimlar/bilesikler) birlikte 6giitiilmesi islemini
ifade etmektedir. Bu islemde, homojen bir alasim elde etmek i¢in malzeme transferi
s6z konusudur. Ote yandan, saf metal, metalleraras1 bilesik veya 6nalasiml toz gibi
tozun homojen bilesimi, Sekil 2.6'da gosterildigi gibi mekanik 6gilitme olarak
adlandirilan homojen malzeme transferini gerektirmez (Suryanarayana, 2004).
Benjamin vd. (1970), 1960'1 yillarda oksit dagilimiyla mukavemetlendirmis (ODS)
nikel esashi siiper alagimlar1 tretmek i¢in ilk olarak mekanik alagimlamay1
gelistirmislerdir. Artik yliksek enerjili 6g8iitme, karistirma elemanlar1 olmaksizin
coklu dengeleri sentezleyebilir veya dnalagim tozu dengeli bir alasim faziyla baslar.
Sentezlenen dengesizlik fazi, asir1 doymus kati ¢cozeltiden, yar1 kararli kristal fazdan
ve yar1 kristal fazdan, nanoyapidan ve amorf alasimdan olusur. Son yillarda, nano
yapili malzemelerin liretiminde mekanik alasimlama yaygin olarak kullanilmaktadir.
Hemen hemen tiim mekanik olarak o6giitiilmiis saf metal, alasim ve metallerarasi
bilesiklerde nano boyutlu tuzlu su gozlenmistir. Al ve Mg toz parcaciklarinin
yiizeyinde oksit tabakasi daima bulundugundan veya mekanik alasimlama islemine
katkida bulanan tozun mekanik 6zelliklerinde belirgin bir iyilesme oldugundan, bu
da ogilitme islemi sirasinda veya islemin baslangicinda mikroyapiya dahil edilir.
Ayrica, 6gilitme sirasinda soguk kaynagin en aza indirgenmesine yardimci olmak i¢in

genellikle proses kontrol maddeleri (PCA) eklenir. PCA dekompozisyonuyla
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mekanik alasimlama islemi sirasinda karbiir olugur. Oksit veya karbiir tipi dagilimin
boyutu yaklasik 30-50 nm'dir ve nano 6lgekli pargacik boyutu stabilize edilmektedir
(Suryanarayana, 2001). Mekanik alasimlama karmasik bir islemdir. Bu nedenle,
istenen mikroyap1 ve 6zelliklere sahip bir iirliniin islenmesi; 6giitiicii tipi, bilya-toz
agirlik oran1 (BPR), 6giitme hizi, 6giitme siiresi ve proses kontrol maddesinin (PCA)
tiri ve miktarin1 igeren ama bunlarla sinirli olmayan bir¢ok islem degiskeninin
optimizasyonunu gerektirir. Bu siire¢ degiskenlerinden bazilar1 birbiriyle iligkilidir.
Mekanik alagimlama ile nano yapili Al alagimlarinin ve kompozitlerinin islenmesi ve
karakterizasyonu bir¢ok calismanin konusunu olustursa da, Mg ve alasimlarinin
yiiksek enerjili ogiitilmeleri tizerine sinirli sayida calisma bulunmaktadir. Mg-
Alasimlarinin yiiksek enerjili 6giitiilmesi ile ilgili onceki ¢alismalarin ¢ogu ya Mg
matrisli kompozitlerin islenmesiyle (Li vd., 2000; Liu vd., 2013) veya yiiksek
performansli Mg esasli hidrojen depolama alagimlariyla ilgilidir (Cui, He ve Luo,
1999; Anik, Karanfil ve Kiiciikdeveci, 2012). Yiiksek enerjili 6glitme ile islenmis
nano yapili Mg-Alasimlarinin mikroyap1 6zelliklerini, 1s1l kararlilhigini ve mekanik
ozelliklerini az sayida calisma incelemistir. Mg ve alagimlarinin tane boyutlarinin
yiiksek enerjili 6glitme ile 30-50 nm'ye diizenlenebilecegi ve bu teknikle iiretilen
nano yapili Mg-Alasimlari, izotermal tavlama ve/veya yiiksek sicakliklarda
gergeklestirilen miiteakip sikistirma iglemleri sirasinda tane biiylimesine miikemmel
direng gosterdigi ve bunun da mekanik olarak ogiitiilmiis Mg esash tozlardan
sikigtirillan yigma alagimlar icin dstiin mekanik o©zellikleri beraberinde getirdigi
bildirilmistir (Cao, Lu ve Lai, 2001; Hwang, Nishimura ve McCormick, 2001; Zheng
vd., 2011; Wen-bin, Wa ve Hong-fei, 2011). Yapisal uygulamalara uygun olmasi i¢in
mekanik alagimlama ile iretilen nano yapili Al ve Mg tozlar1 dokme malzemelerle
birlestirilmelidir. Nano yapili Al ve Mg tozlarinin sikisitirilmasi ile ilgili daha 6nceki
caligmalarin ¢ogunda saha yardimli sinterleme teknikleri ve/veya ekstriizyon
kullanilmistir ve 6giitiilmiis tozlarin geleneksel sinterlenmesine yonelik caligsmalar
olduk¢a azdir. Kullanilan sikistirma yontemi, islenmis dokme alagimin mikroyap1 ve
mekanik 6zellikleri lizerinde 6nemli etkilere sahip olabilir. Bununla birlikte, farkli
sikistirma yontemlerinin, nano yapili Al ve Mg tozlarindan islenen dokme
alagimlarin mikroyapt ve mekanik oOzelliklerine etkileri hakkinda herhangi bir

sistematik ¢alisma bulunmamaktadir.
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2.4.4. Toz Sikistirma

Malzemenin PM islemesinde, yogunlugun ve mukavemetin arttirilmasi,
gozenekliligin kontrolii ve son parcanin istenen boyutuna sahip bir gévde liretmek
icin hammadde tozu genellikle sikistirilir. Tek eksenli sikistirmadan soguk veya
sicak izostatik sikistirmaya ve direkt toz dovmeye kadar, PM islemesinde ¢esitli toz
stkistirma yontemleri kullanilir. Kaliplama olarak da bilinen tek eksenli soguk
sikistirma, 6zellikle seri liretim kosullarinda metal tozlarini sikistirmak i¢in en uygun
PM teknolojisi olarak diistiniiliir. Bu islem; partikiiller arasindaki ve partikiillerle
kalip duvarlar1 arasindaki siirtiinmeyi ortadan kaldirmak i¢in az miktarda yaglayici
iceren dokme toz ile baglar. Toz; iist zimba ve alt zimba arasindaki kalip iginde
sikistirilir. Tek eksenli sikistirmanin ii¢ ana tiirii bulunmaktadir; tek etkili, ¢ift etkili
ve yiizen kaliptir. Bu ii¢ sikistirma tiirli, cok kademeli zimbalar ve kaliplarla birlikte
kullanilabilir ve binlerce farkli kompleks parca iiretme imkani elde edilebilir. Tek
etkili sikistirma; basing bir zimbadan verildigi zaman gergeklesir (yani sadece tek
yonlidiir). Cift etkili sikistirma, basing ayni1 anda alt ve iist zimbadan verildigi zaman
gerceklesir. Yiizen kalip, zzmbanin ortasina yerlestirilmis bir kaliptir ve kalibin
hareketi iki zimbanin kalibin ortasini es zamanli delmesine neden olur. Tipik bir tek
eksenli soguk sikistirma cevrimi Sekil 2.7'de gosterilmistir. Metal tozunun tek
eksenli soguk sikistirma islemi genellikle dort ana asamaya ayrilir: (1) yeniden
diizenleme, (2) lokal deformasyon, (3) diizglin deformasyon, (4) gévde sikistirmasi.
Yeniden diizenleme asamasi, daha biiylik bosluklart doldurmak icin toz
parcaciklarinin hareketini ve daha sonra diiz bir yiizeyde parcaciklar arasinda basit
nokta temasinin oldugu yerdeki lokal deformasyonu ifade eder. Diizgiin deformasyon
ise, deligin ¢cokmeye baslamasi ve tozun sertlesmesidir. Son asama toplu sikistirma
islemidir. Burada toz, etkin bir sekilde bir kat1 ve sikistirllamayan bir gévde olarak

oldukga sertlestirilmistir.
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Sekil 2.7. Tek eksenli soguk sikistirma igin endistriyel presleme dizisi (Thimmler ve
Oberacker, 1993)

2.4.5. Sinterleme

Tozlar sikistirildiktan sonra mekanik Ozelliklerini gelistirmek i¢in sinterlenirler.
Sinterleme, ham kompaktin genellikle malzemenin erime noktasinin {igte birinden
daha yiiksek bir sicakliga isitilmasini kapsar. Genis yiizey alani nedeniyle, ham
kompakt yiiksek bir enerji durumuna sahiptir. Boylece, sinterlendiginde, sistem atom
seviyesinde kiitle transferi ile ylizey enerjisini azaltmaya galisacaktir. Sinterleme
isleminin kendisi, ¢ogunlukla kati yapiyla 1s1l isleme tabi tutuldugu atom seviyesinde
meydana gelen kiitle transferi olaylariyla pargaciklarin birlesmesi olarak
tanimlanmaktadir. Bu birlesme, mukavemetin artmasina ve sistem enerjisinin
azalmasina yol agar (James, 1998). Sinterleme siirecindeki en 6nemli parametreler
sicaklik, zamanlama ve atmosfer (ortam) dir. Bu degiskenler her bir malzeme
sistemine O6zgiidiir ve sinterleme sirasinda kontrol edilmelidir. Sinterleme islemini

(0zellikle son mikroyapida) etkileyen diger faktorler 1sitma ve sogutma hizlaridir.

2.4.6. Kat1 Hal Sinterlemesi

Kat1 hal sinterlemesi, pargaciklarin kendi aralarinda bir bag (boyun) olusturdugu bir
siirectir. Bunu gerceklestirmek i¢in, sinterlenen gévde iginde kiitle transferi

yapilmast kacinilmazdir. Kat1 sinterlemedeki kiitle transferi ise, yilizey difiizyonu,
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viskoz akis, kafes veya hacim diflizyonu, tane sinir1 difiizyonu ve buharlagtirma ve
yogunlasma ile saglanabilir. Kafes hacim difiizyonu, viskoz akis ve tane siniri
difiizyonu; yogunlastirma ve daralmaya yol agan mekanizmalardir. Malzeme
parcaciklarmin temas alanindan uzaklastirildig: icin biiziilme olusur. Ote yandan,
yiizey difiizyonu ve buharlastirma mekanizmasinda boyun biiylimesi meydana gelse

bile daralma meydana gelmez.

2.4.7. Sivi1 Faz Sinterlemesi

Siv1 faz sinterlemesi (LPS) az miktarda sivi oldugunda yapilan sinterleme islemidir.
Bu miktar, sicaklik ve alasimin bilesimi ile kontrol edilir. Sivida difiizyon orani
(kiitle transferi) kat1 maddelerden daha hizlidir, bu nedenle LPS kati1 sinterlemeden
daha kisa bir siirede istenen mekanik 6zelliklere sahip bir tozdan yogun bir malzeme
tiretmek i¢in kullanilir. LPS sirasinda, malzeme Sekil 2.8'de gosterildigi gibi dort
asamada sikistirilir. Ik asama baslangi¢ karisimimi 1sitmak ve tozu sikistirmaktir. Bu
asamada, pargaciklarin, tozlar arasindaki temas noktasinda kati hal sinterlemesi ile
hafifce yapistirilir. Bir sonraki agama, sivi yeniden diizenlenme fazini olusturmaktir.
S1vi, kilcal etki ile molekiillerarasi bolgede emilir. Bu, parcaciklarin birbiri iizerinden
kayarak yeniden diizenlenmesini saglar ve bdylece hizli bir yogunlastirmayla
neticelenir. Bir sonraki asama, ¢ozeltinin yeniden ¢okeltilmesidir. Bu asamada kiiclik
parcaciklar, sivi i¢cinde ¢0zliniir ve daha biiylik parcaciklar iizerinde tekrar ¢oktiirtiliir.
Bu asama, sivi fazda kiitle transferi yoluyla tane bilyiimesine yol acar. Malzeme,
daha sonra katilarin tanelere temas ettigi duruma yogun gdévdenin ulastigi nihai bir
sinterleme agamasina tabi tutulur. Bu son agama aslinda kat1 sinterlemesi durumudur
(German, Suri ve Park,2009). LPS’deki 6nemli bir etken kati1 pargaciklarin sivi ile
islatilmasidir. Islatma, bir sivinin bir kati lizerine dagilabilme, iyi 1slatilabilirlige
sahip olma, kilcal kuvvetleri kat1 parcaciklara uygulama ve malzemenin hizli
yogunlastirilmasini saglamak igin onlari bir araya getirme yetenegidir (German vd.,
2009). Reaktif 1slatma (s1v1 ile kat1 arasinda) veya reaktif olmayan 1slanma, sistemde
ve sinterleme esnasinda son yogunlastirmada 6nemli bir rol oynar (Bernardo vd.,
2014). Farkli LPS tiirleri, stiper kat1 ve ani LPS'yi igerir. Ultra-kat1 LPS, karma toz
yerine Onalasim uygulanmis toza dayanmaktadir. Sinterleme tiirii, alasim tozunun

kat1 madde ile sivi arasindaki bir sicakliga i1sitilmasim1 ve sivinin her pargacikta
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cekirdeklenmesi islemini icerir. Kilcal bazda yeniden diizenleme ile yar1 kati
parcaciklar yumusak ve yogun sekilde hizli hale gelir. Gegici LPS’de, sivinin
sinterleme sicakliginda kati icinde tamamen c¢oziinlir. Isitma esnasinda, zaman
gectikce sivi olusur ve bir alasim olusturduk¢a da kaybolur. Kati pargacik
diizenlemesinden Once sivinin alagimlamasi yayilabildiginden dolay1 bu sinterleme

tiiri islem kosullarina duyarlidir (German, 2005).

baslangic hali

Karsgik {oz kati hal

=

«

katka

gozenek yeniden diizenleme

Cozelti-cokeltmesi

Sekil 2.8. Siv1 faz sinterlemesi mekanizmalarinin sematik gosterimi (German vd., 2009).
2.4.8. Mg Tozunun Sinterlenmesi

Yiiksek kayma gerilmeli PM iiretimi olmaksizin Mg esasli tozun ylizeyini yok
etmeyen kararli bir oksit tabakasinin iiretimi i¢in Mg'nin, uygun olmadig: ileri
stiriilmiistiir. Oksit ¢ok kararlidir ve difiizyon i¢in etkili bir engeldir. Soguk izostatik
presleme, sicak izostatik presleme, sicak presleme ve konvansiyonel sinterlemenin
oksit tabakasina ¢ok fazla hasar verdigi diisiiniilmektedir. Onerilen yontem,
numuneyi 64 saate kadar sicakliklarda daha fazla oksidasyona karsi korumak ig¢in
karmasik bir sinterleme diizenegi gerektirir. Arastirmalar, sinterleme 6zelliklerini

iyilestirmek amaciyla gegici bir sivi faz olusturmak i¢in kalsiyum ilave ederek
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oksijen emicilerin magnezyum tozunun sinterlenmesinde esas oldugu sonucuna
varmistir. Geleneksel olarak, Mg PM alagiminin sinterlenmesi, yiiksek sicakliklarda
yapilan 1sitma sirasinda en uygun oksidasyon korumasi saglamak igin inert bir Ar
atmosferi altinda gergeklestirilir (Burke vd., 2011). Burke, sinterleme atmosferinin

saf Mg tozunun sinterleme davranisina etkisini incelemistir.
2.5. Mg MMK lerin Mekanik Ozellikleri

Cekme mukavemeti ve Young modiilii gibi magnezyum veya magnezyum alagiminin
mekanik 6zellikleri, daha 6nce agiklandigi iizere TiC ve TiB2 pargaciklari gibi matris
malzemesine uygun seramik takviye parcaciklarinin eklenmesiyle gelistirilebilir.
Ayn1 zamanda, bu iyilestirme, Olgeklenebilirlik ve ek maliyetler gibi diger

performanslara gore diizenlenmelidir.
2.5.1. Cekme Mukavemeti

Magnezyum esasli kompozitlerin rijitlik, sertlik, ¢ekme mukavemeti ve asmnma
direnci genellikle takviye edici partikiillerin veya kisa liflerin hacim yiizdesindeki
artigla birlikte artmakta ve silineklik azalmaktadir. Hibrid takviye malzemesi birden
fazla tek pargacik veya kil eklenerek takviye edilebilir (Dey ve Pveey, 2015). Matris
alagimi, tane mukavemetlendirmesi olarak islem sertlesmesi, yiik transferi ve tane
kiiciiltme Mg esasli kompozit malzeme mukavemetlendirme mekanizmas ile elde
edilebilir. Matris igerisindeki ince parcaciklarin ve sert pargaciklarin dagilimi yer
degistirme hareketini 6nemli Olciide engeller ve bdylece malzemenin mukavemeti
artar. Ayrica, magnezyum mukavemetinin tane boyutuna olduk¢a duyarli oldugu
sOylenebilir. Bu nedenle, magnezyum alasiminin ve onun kompozitinin oda
sicakliginda daha yiiksek mukavemetli olmasi, tane kiigiiltme ile elde edilebilir
(Daudin vd., 2017). Tablo 2.1 TiC veya TiC-TiB, parcaciklart ve takviyesiz
alagimlar1 olan ve piyasada bulunan magnezyum ana malzemelerini gostermektedir

(Zhang, vd., 2006; Xiuging vd., 2005).
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Tablo 2.1. Oda Sicakliginda In-situ Magnezyum Matrisli Kompozitlerin ~ Mekanik

Ozellikleri (Xiuging vd., 2005).

Malzeme E(GPa) | YS(MPa) | UTS(MPa) | Uzama (%)
AZ91 45 97 165 2,5
AZ91-hacimce %5 TiC 47,5 106 197 1,9
AZ91- hacimce %8 TiC 49,1 113 225 1,2
AZ91- hacimce %10 TiC 50,7 114 232 1,1

-q0 0 1C'-
AZ91 agirlikca %8 (TiC 53 95 208 2.4
TIBz)

Bu kompozitlerin tliimiiniin, matris alasimina seramik sert pargaciklarin ilave
edilmesiyle, takviyesiz alagimlara kiyasla daha yliksek mukavemete sahip olduklar
aciktir. Ek olarak, Tablo 2.2’de gosterildigi gibi, kompozitlerdeki tane kiiciiltme ve
yiiksek yer degistirme yogunlugu nedeniyle agirlikca %8 AZ91 alasimina kiyasla
TiC/AZ91’in mekanik 6zellikleri gelistirilmistir (Colaco ve Vilar, 2003).

Tablo 2.2. Agwrlik¢a %8 TIiC/AZ91D matrisli kompozit ve AZ91D alagimimn  mekanik

ozellikleri (Colaco ve Vilar 2003).

Tane Biytikligi Uzama
Malzeme E(GPa YS(MPa UTS(MPa
(GPa) (am) (MPa) (MP3) |~ o
AZ91 45+0,5 62+2 95+0,5 198+0,5 2,5+0,5
AZ91- hacimce
%8 TiC 49,1+0,5 1242 115+0,5 235+0,5 1,0+0,5

2.5.2. Siineklik

Cogu durumda, sert seramik pargaciklari, sert pargaciklarin yer degistirme hareketi
nedeniyle magnezyum matrisli kompozitlerin siinekliligini azaltir. Element metal
tozlarla takviye edilmis magnezyum matrisli kompozitler, par¢acik ve ara yiizey
ki@ olasiligmin diisiik olmasi nedeniyle seramik takviyeli magnezyum esasl
kompozitlerle karsilastirildiginda daha iyi stineklik gosterir (Ye ve Liu, 2004). Tablo
2.5 ve 2.6'da gosterildigi gibi, sert seramik takviyeli pargaciklari ekleyerek uzama

azaltilmistir.
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2.5.3. Sertlik

Jiang, Li ve Wang (2003), hacimce %10 oraninda TiC-takviyeli AZ91 matris
kompozitinin sertliginin, sertlestirilmemis matris alagimina kiyasla %40 civarinda
arttirildigini - géstermislerdir. Ayrica, Ma vd. (2005), agirlikga %5.5 TiC-TiB>
pargagiklarinin AZ91’in sertligini, takviye edilmemis AZ91D matrisine kiyasla %42
arttirdigini  gostermislerdir. Ek olarak, Zhang vd. (2006) agirlik¢a %8 TiC-TiB2
parcaciklar ile takviye edilmis Mg MMK’nin sertlik derecesinin takviye edilmemis
AZ91D’ye kiyasla %60 civarinda arttigini bulmuslardir. Sertlikteki artisin, (a)
matriste TiC veya TiC-TiB2 pargaciklarinin bulunmasi ve (b) bu pargaciklarin varligi
nedeniyle ana malzemenin lokalize plastik deformasyonuna daha yiliksek direng

gosterilmesinden kaynaklandigi sonucuna varilabilir.
2.5.4 Young Modiilii

Zhang vd. (2006), matristeki pargaciklarin hacim yiizdesini kontrol ederek
mukavemet, siineklik ve Young modiilii gibi degisik mekanik &zelliklerin elde
edildigini  bulmuslardir.  Sonuglar AZ91D  alasimmin %10 TiC ile
mukavemetlendirildigi Young modiiliiniin 50.7 GPA’ya arttigmi gostermektedir.
Ayrica, Zhang vd (2006) agirlikca %8 TiC AZ91 alagimina takviye edildiginde,
Young modiiliiniin 49.1GPa’a arttigin1 belirlemistir. Xiuging vd. (2005), takviye
edilmemis AZ91 alagimindaki Young modiiliiniin agirlikca %8 TiC-TiB; parcacik
takviyeli malzemede 45 GPa’dan 53 GPa’ya 6nemli derecede arttigini bildirmistir.

2.6. Saf Mg ve Mg-Matrisli Kompozitlerin Korozyon Ozellikleri
2.6.1. Saf Magnezyumun Korozyon Ozellikleri

Cogu metal ve alasimlar gibi, magnezyumun korozyonunun da kontrol edilmesi
dogal ylizey filmlerine baghdir. Ancak, bu filmin 06zii heniiz tam olarak
anlasilmamustir. lyi bir pasif membran; zararli anyonlarin veya oksitleyici maddelerin
ice dogru akisina direnmek i¢in katyonlarin disar1 dogru akisini sinirlama ve lokal

hasar durumunda kendisini hizla tamir etme kabiliyetindedir. Cevresel ve metaliirjik
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faktorlere (metallerdeki elektrolitler ve safsizliklar gibi) bagli olarak, ylizey filmin

yapisi ve bilesimi pasif membranin koruyucu kapasitesini belirler.

2.6.2. Cevresel Etkiler

Her ortamlarda yiiksek korozyon direnci gosteren malzeme yoktur. Malzemenin
yiiksek korozyon direnci daima belirli ortamlara karsilik gelir. Magnezyumun kendi
tercih edilen bir kullanim ortami mevcuttur. Bununla birlikte, magnezyum ve
magnezyum alagimlari, ¢elik ve aliiminyum alasimlar1 gibi diger malzemelere kiyasla
ortamdan daha az etkilenmektedir. Ornegin, magnezyum ve magnezyum alasimlari
genellikle alkalin ¢ozeltilerinde kararlidir, ancak noétral ve asidik ortamlarda yiiksek

oranlarda ¢oziliniirler (Ferrando, 1989) .

2.6.3 Sulu Cozelti Genellikle Korozyona Ugrar

Birkag istisna disinda, suyun bulunmasinin yanisira oda sicakligi civarinda onemli
miktarda saf magnezyumun korozyonu gorilmemistir (Lindstrom vd., 2004). Su
icerisindeki magnezyum c¢oziinmesi genellikle magnezyum hidroksit ve hidrojen
tiretmek iizere su ile gergeklesen elektrokimyasal reaksiyonla gerceklestirilir. Oksijen
varligi atmosferik korozyonda onemli bir faktdr olmasina ragmen, bu mekanizma

oksijen konsantrasyonlarina nispeten duyarsizdir (Makar ve Kruger, 1993).

Reaksiyon (2.1), olasi tiim reaksiyonlari tanimlar:

Mg + 2H20 — Mg(OH); + Hs 2.1)

Bu net reaksiyon asagidaki kismi reaksiyonlarin toplami olarak ifade edilebilir:

Anodik reaksiyon:
Mg — Mg?* + 2¢ (2.2)

Katot reaksiyonu:
2H20 + 2¢ —H; + 20H" (2.3)
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Uriinlerin olusumu:

Mg?* + 20H" —Mg(OH). (2.4)

Hidrojen iyonu azaltma islemi ve hidrojen asir1 gerilimi, Mg korozyonunda 6nemli
bir rol oynamaktadir. Diisiik asir1 gerilim katodu, hidrojen gelisimini arttirarak
onemli korozyon hizlarina neden olur (Yang vd., 2012). Sekil 2.9 Mg-H.O
sistemindeki Mg korozyon alanini gostermektedir. Su dengeleme bolgesi a ve b
satirlar1 arasindadir. a’nin altindaki potansiyelde hidrojenin salinimi; b hattinin
tizerinde ise oksijenin yayilmasi gorilir. Sayilar; 2.7, 2.8 ve 2.9 numarali
reaksiyonlarda gosterilen farkli fazlarin reaksiyonlarini temsil etmektedir. Sekil
2.9°da gosterildigi gibi, halka numarasi korozyona ugramis alani ayirmakta (Mg?*
gibi ¢ozlinme faktorii), muaf alani olusturmakta (reaksiyona girmemis metal, Mg) ve
pasif hale gelmektedir (korozyon iiriinii, Mg(OH)2) (Makar ve Kruger, 1993).
Sekil’den goriilmektedir ki; potansiyel ve pH'ya bagli olarak stabil bir filmin
olusturulabilir. Notral ve alkalin bir ortamda, magnezyum hidroksit {irlind,
aliminyum tizerinde olusturulan oksit tabakasi kadar etkili olmasa da saf
magnezyum veya onun olagan alagimlari iizerinde nispeten korozif koruyucu bir
etkiye sahip bir yiizey filmi olusturabilir. Korozyon ilerledik¢e, Mg(OH)2, olusumu
nedeniyle denge pH’s1 yaklasik 11°dir. Boylece metal yiizeyinde lokal bir pH artis1
gergeklesir. Boylece membranin sagladigi koruma faktorii, maruz kalma kosullarina
fazlasiyla baghdir. 25°C'de iki klasik KOH soliisyonuna maruz birakildiginda,
yiiksek safliktaki magnezyumun korozyon hizi yilda 102-10° mil (mpy), nétral
ortamda kararli ancak hem alkalin hem de asidik ¢ozeltilerde kararsizdir (Ferrando,

1989).

Satir a: 2H" + 2¢ — H» (2.5)
Satir b: 40H " + 4e — Oz + 2H20 (2.6)
Mg + H20 — MgO + Hz 2.7)
Mg?* + H,0 — MgO + 2H* (2.8)
Mg — Mg?* + 2¢ (2.9)
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Sekil 2.9. 25°C'de magnezyum-su sistemi igin elektrokimyasal potansiyel-pH dengesi grafigi
(Makar ve Kruger, 1993).

Saf sudaki magnezyumun korozyon oOzellikleri sicakliga baghdir. Yiksek
sicakliklarda, sudaki korozyon direnci sicaklik arttikca azalir ve 100°C'nin
tizerindeki  sicakliklarda korozyon Ozellikle siddetlenir (Ferrando, 1989).
Magnezyum ¢ogu asitler tarafindan ¢oziintir. Kuvvetli asitlerin seyreltik ¢ozeltilerine
ve orta zayifliktaki asitlerde bile magnezyum hizla c¢oziiniir. Kromik asit ve
hidroflorik asit gibi bazi istisnalar vardir (Tomashov, 1965). Magnezyumun kromik
asitte ¢ok yavas ¢Oziinmesi onun asit iginde pasif hale gelmesinden
kaynaklanmaktadir (Tamai vd., 2000). Magnezyumun alkali direnci ve metalin
bozulmasi magnezyumu uzun yillar boyunca ¢imento isleme i¢in tercih edilen

malzeme haline getirmistir (Scully ve Baboian, 1995).
2.6.4. Spesifik iyonlari iceren cozeltilerde korozyon

Tuzlar magnezyum igin daha az koroziftir (Scully ve Baboian, 1995; Salman, Ichino
ve Okido, 2010): Alkali veya toprak alkali metalleri (kromatlar, floriirleri, fosfatlari,
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silikatlar1, hidratlar1 veya nitratlari) az korozyona neden olurlar veya hi¢ korozyona
neden olmazlar. Ozellikle, kromatlar, floriirler, fosfatlar ve silikatlar bir tiir koruyucu
film olusturduklarindan dolay1 kimyasal islem ve magnezyum yiizeylerinin anodik
oksidasyonu igin siklikla kullanilmaktadirlar. Kloridler, bromiirler, iyodiirler ve
stlfatlar genellikle sulu c¢ozeltilerde magnezyumun korozyonunu hizlandirirlar.
Aslinda agir metal tuzlarinin tamami olasilikla korozyona neden olabilir. Ciinkii
demirfosfat ¢ozeltisine ek olarak magnezyum, yiiksek kimyasal etkinlik nedeniyle
¢ozeltiden agir metalleri de ¢ikarmaktadir. Song vd. (1997) 1IN NaCl ve Na>SO4
¢ozeltisi i¢inde saf magnezyumun elektrokimyasal korozyonunu incelemislerdir.
Bazi1 koruyucu yiizey filmlerinin NaCl'de Na2SO4 ve magnezyumun elektrokimyasal
¢oziinmesinde onemli bir rol oynadigr bulunmustur. Cl varlig1 yiizey filmini daha
aktif hale getirir veya dogal olarak olusan koruyucu filmin kirilma alanim arttirir ve
2.10 ve 2.11 reaksiyonlarina gore elektrokimyasal reaksiyon hizini magnezyumdan
tek yiiklii iyonlara dogru hizlandirir ve bdylece korozyon hizim arttirir. SO4% , CI°
’den daha az etkiye sahiptir.

Mg—Mg* + e (2.10)

Mg + H,O —-Mg + OH + %2 H» (2.11)

Makar ve Kruger (1998), (Reichek, Clark ve Hillis, 1985)’in derlemesinde, %3
sodyum kloriir igine daldirilmis magnezyum filminin Mg(OH)2, MgCl.-6H.0 ve
Mg3(OH)sCl-4H20’dan olustugu kizil otesi spektroskopisi ve X-1gin1 kirinimi ile
bulunmustur. ilaveten, kararli magnezyum filmi MgH‘yi de igerir. Ozellikle
kromatlarin, dikromatlarin ve fosfatlar gibi oksidatif anyonlarin koruyucu filmlerinin
olusumu su veya tuzlu su g¢ozeltilerinde magnezyumun korozyon direncini biiyiik

oranda artirabilir (Tomashov, 1965).

2.6.5. Havadaki korozyon

Nem, magnezyumun korozyonunda 6nemli bir rol oynamaktadir (Mclintyre ve Chen,
1998). Magnezyum korozyonu, bagil nemi arttirir. % 10 nemde saf magnezyum 18
ay sonunda ylizey korozyonu belirtileri gostermemistir. Ancak %30 nemde, az

miktarda goriiniir yiizey oksit pusu ve hafif korozyon 6nemli bulunmusken, %80
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nemde yilizeyin yaklasik % 30'unda amorf bir faz acik¢a bulunmus ve yiizey kayda
deger korozyon gostermistir. Kristalin magnezyum hidroksit yalnizca bagil nem
%93'ten yiiksek oldugunda olusur. Buna ek olarak, atmosferde 300 ppm CO: ve
olagan 1 ppm SO2nin varligi da ylizey filminin olusumunda Onemli bir rol
oynamaktadir. Atmosferde, nemli havada karbon dioksit inhibisyonu bildirilmistir
(Lindstrom vd., 2004). Baslangigta ¢evredeki karbon dioksit seviyesi korozyon
erozyonunu arttirir. Ancak, karbon dioksit varliginda korozyon hizi, maruz kalma
stiresi  arttikca azalir. Korozyonun ilk iyilestirilmesinin, karbonik asidin
proteolizinden kaynaklandigi, bunun da 2.12 ve 2.13 reaksiyonlarinda gosterildigi
gibi, yiizey elektrolitin pH degerinde bir diisiis ile sonuglandigi gosterilmistir. Yiizey

elektrolitinin diisen pH degeri, havadaki yiizey elektrolit olusum hizini arttirmak i¢in

kullanilir.
CO2 (aq) + H2O — HCO3z + H* (2.12)
HCOs —CO3* + H* (2.13)

Katot tepkimesinde iiretilen veya membrandan ¢6ziinen hidroksitler karbonik asit ile
karbonatlanabilir. CO2 varliginda, hidroksil magnezyum karbonat (reaksiyon 2.14)

olusur.

2M92+ + CO32'(aq) + 20H" + 3H20 —Mg2(OH)2.C0O3.3H20(K) (2.14)

Magnezyum karbonat ayrica kati magnezyum hidroksitin karbondioksit ve su ile
reaksiyonu ile olusabilir. Magnezyum oksit filminden daha kalin bir karbonat
filminin varlig1, anot ve katot tepkimelerine miidahale edebilir ve bdylece korozyon
hizim diisiirebilir. Ek olarak, CO2'nin proteolizi, makro motor hiicrelerinin gelisimini
engelleyen ve bundan dolay1 nokta korozyonunun inhibisyonuna neden olan ylizey
pH gradiyentlerinin gelisimini yansitir. Bu nedenle, yiiksek saflikta magnezyum
alagimu yiiksek bir korozyon direncine ve atmosferde demirden daha iyi performansa
sahiptir. Sehir/endiistriyel alanlarda, yiizey film esas olarak MgS04.6H.O ve
MgSOs3.6H20 olabilir. MgSO4-6H20 ve MgSO3-6H20 oldukga ¢oziiniir ve ylizeyden
kolaylikla yikanip ¢ikarilabilir. Bu nedenle, endiistriyel ortamda kullanilan saf

magnezyumun korozyon direnci diisiiktiir (Ferrando, 1989; Salman vd., 2010).
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2.7. Magnezyum Alasimi Korozyon Sekli
2.7.1. Galvanik Korozyon

Iki farkli metal korozif veya iletken ¢dzeltilerle temas halinde oldugunda potansiyel
fark, onlarin arasinda elektron iiretir. Daha aktif olan metal bir anot haline gelir ve
korozyona ugrar ve daha az aktif olan metal katot haline gelir ve korunur. Bu
korozyona elektro-kaplama korozyon veya bimetalik korozyon denir. Magnezyum ve
alagimlart elektro-kaplama korozyona karsi ¢ok hassastir. Ciinkii Tablo 2.3’de
gosterildigi gibi magnezyum tiim miihendislik metalleri i¢in en diigiik standart
potansiyele sahiptir (Song ve Atrens, 2003). Elektrokimyasal korozyon iki farkli
asama arasinda ortaya cikabilir. Sekil 2.11, bu i¢ ve dis elektriksel korozyonu
gostermektedir (Song ve Atrens, 1999). Magnezyum ve alasimlari diger metallerle
temas ettiginde hidrojen diger metallerden kurtulurken magnezyum ve magnezyum
alasimlar1 korozyona ugrarlar. Magnezyum ve magnezyum alasimlari, safsizliklar
veya alagim elementleri nedeniyle ikinci fazi igerdiginde, faz daglanir ve Sekil 2.10

ve Sekil 2.11°de gosterildigi gibi hidrojen ikinci fazda serbest birakilir.

Sekil 2.10. ASTMBI117 tuz sis testi sonrasi galvanik korozyon test silindiri (Mufioz, 2012).

Tablo 2.3, magnezyum ve olagan magnezyum alasimlarinin ikinci fazi igin tipik

korozyon potansiyel degerlerini gostermektedir (Song vd., 2004).
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Tablo 2.3. Metal Standart EMF Serileri (Makar ve Kruger, 1993)

Au—-Au*®| Pt—Pt*2 | Pd—Pd*? | Ag-Ag* |Hg—Hg,?* |Cu—Cu*?| Hy—H* | Pb—Pb*? | Sn—Sn*? | Ni-Ni*?

1.498 1.2 0.987 0.799 0.788 0.337 0.000 -0.126 -0.136 -0.25
Aktif

Co—Co*?|Cd-Cd*?| veya |Fe-Fe™| Cr—Cr*® |Zn—Zn*?| AlI-Al*® [Mg-Mg*?| Na—Na* | K-K*
anodik

-0.277 | -0.403 -0.440 | -0.744 -0.763 |-1.662 -2.363 -2.714 | -2.925

Tablo 2.4'den, Mg-Al alasimindaki en etkili katodun, demir agisindan zengin faz,
ozellikle de demir-aliiminyum metalleraras1 faz FeAls oldugu bulunmustur. FeAls,
potansiyel ve diisiik hidrojen asir1 gerilimine dayanan Mg-Al alagiminda bulunan en
zararh katot fazlarindan biridir. Al-Mn fazi1 da zararhidir ve magnezyum alasimlarinin

korozyon ve yiizey islemlerinde MgzSi'nin hicbir etkisinin olmadig1 goriilmiistiir.

Mgz’ "2
a) 1 i T
P
Dig tall
o iger metaller
safsizhklar Mg= Ha i
b)

Sekil 2.11. (a) D1s Galvanik korozyon. (b) i¢ Galvanik korozyon (Song ve Atrens, 1999;
Daudin vd., 2017).

Tablo 2.4. Magnezyumun tipik korozyon potansiyeli ve genel magnezyum ikinci faz: (% 5
NaCl ¢ozeltilerinde Mg(OH)2'nin duyarsiziastirimasindan 2 saat sonra) (Song

vd., 2004).
Metal Mg Mg:Si AlsMn  [Al;Mn AlsMns MgurAlL
\'/Eg‘gE -1.65 -1.65 -1.52 -1.25 -1.2 -1.19
Metal AlsMns(Fe)  [Beta—Mn | AlsMn | AlsMn(Fe) |Als(MnFe)  |AlsFe(Mn) |AlsFe
\Eggfé -L.17 -1.15 -1.1 -1 -0.95 -0.74 -0.45
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Mg-Alasimindaki matris a fazi genellikle ilk 6nce daglanmis olan ikinci faza ait bir
anottur. Song vd., (1998) ve Cakmak vd., (2010) ana alfa ve otektik fazlarin farkl
aliminyum igeriklerinin farkli elektrokimyasal davranmiglara sahip oldugunu ileri
stirmiislerdir. Primer ve Otektik alfa, beta fazli elektro-kaplamali korozyon
hiicrelerini olusturabilir. Ortamin yiiksek iletkenligi, anot ve katot arasindaki biiyiik
potansiyel farki, katodun anoda olan alan orani ve anot ile katot arasindaki mesafe
nedeniyle elektrolitik korozyon hizi artar. Song vd. (1998), AZ91D ve 380
aliminyum alagimlarinin, 4150 yiiksek mukavemetli ¢eliklerin ve saf ¢inko'nun
korozyon davranigini incelemistir. Kaplama etkisi, aliminyum ve ¢inko katotlar i¢in
bir derece katot korumasi sagliyor olsa bile, bu metallerin tuz soliisyonunda 6zellikle
de anot/katot birlesiminden uzak alanlarda ¢oziinmesinin hala kaginilmaz oldugu
bulunmustur. AZ91D anot yiizeyine akan ¢oziinmiis Zn?* veya A" iyonlar ¢inko
veya aliimina veya hidroksit olusturacak sekilde tepkimeye girerek sonunda AZ91D

yiizeyinde birikirler. Bu iiriinler AZ91D yiizeyi i¢in bir derece koruma saglayabilir.

2.7.2. Gerilmeli Korozyon Catlamasi (SCC)

Gerilmeli korozyon catlamasi, belirli asindirici ortamlarin neden oldugu c¢ekme
gerilmeleri ve catlaklarin eszamanl varligini ifade eder (Song ve Atrens, 2003). Saf
magnezyumun atmosferik ve sulu ortamlarda gerilmeli korozyon catlamasinin
olmayacag1 diisiiniilmektedir ve akma mukavemetine yiiklendiginde etkisiz oldugu
bildirilmemistir (Scully ve Baboian, 1995). Laboratuvar ve atmosferik maruz
kalmalarda, sirasiyla %6,8 ve %9 aliminyuma sahip AZ, AZ80 ve AZ91 ile
aliminyum igerigi artma egiliminde olan magnezyum igeren alagimlarin genel olarak
SCC'ye en ¢ok duyarli oldugu diisiiniiliir, AZ31, doviilmiis %3 aliiminyum alagim
uygulamalarinda kullanildiginda ise SCC'ye yiiksek duyarlilik gosterir ve iyi
korozyon direncine sahip oldugu disiiniiliir (Scully ve Baboian, 1995). Zirkonyum
veya zirkonyum ve nadir toprak elementleri ile alasimlanmis ZK60 ve ZE41 gibi
magnezyum-c¢inko alagimlar1 genellikle hafif derecede duyarli kabul edilir ve
alliminyum veya ¢inko icermeyen magnezyum alagimlar1 ise SCC'ye kars1 en direngli
olanlardir. Ornegin, cekme gerilmesi altinda akma mukavemeti yiiksek olmadiginda
M1 alagimi, alagimsiz Mg’nin kendisi gibi %1 manganez alagimi, SCC'ye iliskin

kanit gostermez (Song ve Atrens, 1999). Magnezyumdaki SCC temelde kristaldir.
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Bazen taneler arasi SCC, Mg-Al-Zn alasiminda tane simirt boyunca Mgi7Ali2'nin
¢okmesinin sonucudur (Song ve Atrens, 1999).

2.7.3. Yorulma Korozyonu

Magnezyum alasimmin yorulma kKorozyonu nadiren arastirilmistir. Ornegin, AZ31
saatte 105 devirde havada dolasir ve daha sonra nem %50'yi astiginda yorulma
mukavemetinde yavas bir diisiis gostermek i¢in artmis bir nem seviyesine geger. %93
bagil nemde, Olglilen yorulma mukavemeti, kuru havadakinin yaklasik %75’ine
kadar diiser (Song ve Atrens, 1999). Korozyon yorulma catlaklar1 karigik kristaller
arasinda kafes seklinde ilerlerler ve korozyon yorulma ¢atlak ilerleme hizi gerilmeli
korozyon ¢atlamasini ayni ortamda hizlandirmaktadir. Magnezyum alasimlarinin
korozyon ve yiizey isleminde AZ91-T6'min %3.5'lik tuzlu suda korozyon direnci
Sekil 2.12'de gosterildigi gibi havadayken sahip oldugu korozyon direncinden

anlamli derecede diisiiktiir.

Sekil 2.12. Korozyon yorulma ¢atlaklarinin ¢oklu dizisi (Dooley ve Bursik, 2009).

2.7.4. Cukurcuk Korozyonu

Mg ve Mg-Alasimlarina yonelik bu lokal asinma cesitlerini ele alan az sayida
calisma vardir. Ciinkii genel, akim veya stres korozyonu gibi diger korozyon tiirleri
daha ciddi bozulmalarin nedenleridir. Mg ve Mg-Alasimlarinin nokta korozyonu,
dokiimlerin  gukurlasma  davramisini, hizla  katilasmus ~ Mg-Alasimlarinin

cukurcuklagma davranisiyla mukayese etmekle kullanilmaktadir. Makar ve Kruger
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(1990), hizla katilasan AZ61’in g¢esitli Cl° igeren tamponlanmig karbonat
cozeltilerinde AZ61'den daha iyi ¢ukurlasma direnci gosterdigini belirlemislerdir.
Ayrica, hizli kiirlesen AZ61 c¢ukurunun daha yiiksek potansiyellerde olusmaya
basladig1 ve ¢ukur biiylime hizinin dokme AZ61’e gore onemli derecede diisiik
oldugu bulunmustur. Czerwinski (2004)’tin derlemesinde, hizli katilagma ve
magnezyum dokiimii arasindaki fark incelenmistir. Metalik cam Mg70.Zn30
korozyona kars1 daha iyi direng gdsterir. Buna ek olarak, metal cam tizerindeki film,
cukurlagsmaya karsi, saf Mg'den daha direnglidir. Cams1 Mg-Alasiminin, saf Mg, Zn
veya birkag baska kristal Mg esasli alasimdan daha kararli bir pasiflestirme filmi
sergiledigi bulunmustur. Agir metal kirliligi yaygin ¢ukurcuk asinmalarini arttirir.
Mg-Al alagimlarinda, ¢ukurlar tipik olarak Mgi7Al12 ag1 boyunca agmir ve bunu

tanelerin kesilmesi ve dokiilmesi izler (Song ve Atrens, 1999).

Sekil 2.13. Cukurcuk korozyonu, Mg-Alasimlarinin yiizeyinde kiigiik delik (Handbook,
1987)

2.7.5. Lif seklindeki korozyon

Lif seklindeki korozyon hareket eden takim ylizeyindeki metalin aktif
korozyonundan kaynaklanir. Kafa anot ve kuyruk katottur. Koruyucu kaplamada
anodik oksit lif seklindeki korozyona ugramaktadir. Kaplanmis saf magnezyum lif
seklindeki korozyona ugramaz. Bununla birlikte, kaplanmamis AZ91'de lif
seklindeki korozyon olusabilir ve bu da alasim iizerinde nispeten direncli bir oksit

tabakasinin olusumuna igaret eder (Song ve Atrens, 1999).
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3. MATERYAL VE METOT

Bu boliim test ekipmanlarinin 6zelliklerini ve deneysel prosediirleri igerir. Mg esasl
kompozitlerin mekanik o6zelliklerini ve korozyon davranisini iyilestirmek igin
bilesim unsurlart Boliim 3.6'da agiklanan Taguchi Yontemi kullanilarak optimize
edilmistir. Kullanilan cihaz ve farkli test prosediirleri daha sonraki bdoliimlerde
aciklanmistir. Deney malzemelerinin hepsi Mg-Al matrisli karbiir takviyeli
kompozitlerdir. Erimis matristeki seramik parc¢aciklariin dagitilmasi zor oldugu
icin, toz metalurjisinin alternatif bir teknoloji oldugunu diisiiniilmektedir. Toz
metaliirjisi, dokiim yontemine kiyasla mikroyapiy1 daha iyi kontrol etme avantajina
sahiptir. SiC takviyeli magnezyum matrisli kompozitler, SiC takviyeli matris
kompozitler ve B4C takviyeli (Mg-Alasimli) matris kompozitler gibi ¢ok ¢esitli Mg

matris kompozitler mevcut islemde toz metalurjisi ile tiretilmistir.
3.1. Malzeme Ozellikleri ve Uretim Yontemleri

Bu c¢alismada karbiir takviyeli Mg-Al matrisli kompozitler toz metalurjisi
yontemlerinden biri olan sicak presleme ile {retilmistir. Optimum iiretim
parametrelerini ve katki maddelerinin tilirlini ve oranmi belirlemede Taguchi
Yontemi kullanilarak bu kompozitlerin tiretimi gerceklestirilmistir. Katki maddesi
olarak B4C, SiC, M02C ve TiC kullanilmistir. Matris malzemesi olarak,% 99.8
saflikta ve -325 mesh’lik tane boyutuna sahip Mg ile %99.5 saflikta ve -325 mesh’lik
tane boyutuna sahip Al’'un %95 Mg + %5 Al (agirlikga) seklinde karigtirilmasiyla
olusan alasim kullanilmistir. Tiim karbiirler -325 meshlik bir tane boyutuna sahip
olup, %99.5 safliktadir. Uretimde kullanilan parametreler ve seviyeleri Tablo 3.1'de

listelenmistir.

Tablo 3.1. Kompozit iiretimde kullanilan parametreler ve seviyeler

Seviyeler
Parametreler 1 > 3 )
A Sinterleme sicakligi (°C) 400 450 500 550
B Sinterleme siiresi (dakika) 1 3 5 7
C Katki Maddesi Tiirii B.C SiC Mo,C TiC
D Katki orani (agirlik¢a %) 0 25 5 10
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Taguchi Yontemi kullanilarak yapilacak optimizasyon calismalarinda katki tiird,
takviyenin katki miktar1, sinterleme islemi ve sinterleme sicakligi {iretim
parametreleri olarak kullanilmistir ve her deney en az iki kez tekrarlanmistir. Bu
calismada, Lis (4%) ortogonal faktoriyel tasarim kullanilmis olup, bu ¢alisma icin
secilen deney plan1 Tablo 3.2'de gosterilmistir. Matriste hedeflenen performansin
elde edilebilmesi i¢in kompozit iiretimde segilen tozlarin ¢ok iyi karistirilmasinin ve
homojen bir sekilde matriste dagilmasimnin saglanmasi gerekmektedir. Uygulamada
sekil 3.1'de verilen ii¢ eksenli donme prensibi ile calisan karigtirma mikserleri
kullanilmistir. Oncelikle hazir olarak verilen magnezyum tozuna agihik¢a %5
oraninda aliiminyum ilave edildi. Bu karistm 20 m/m hizla 30 dakika karistirildi.
Daha sonra, farkli oranlarda B4C, SiC, M02C ve TiC tozlar1 karisima ilave edildi ve
toz karistirma mikseri icinde 120 dakika boyunca 20 m/m hiz ile karistirildi.
Kompozit tozu karisiminin igine agirlikca %1°lik PEG (polietilen glikol) ilave edildi,
bdylece dagilim bozulmadi, matris tozlar grafit kaliplarindan dokiilmedi ve kalip ile
toz arasindaki siirtinme en aza indirildi. Karistirma islemi tamamlandiktan sonra,
karisimin hava ile temas ctmemesi ve oksitlenmemesi i¢in karisim, saklama

posetlerinde muhafaza edildi.

Tablo 3.2. Taguchi deney tasarimi

Deney Parametreler Deney Plam
No
A B C D (Q) ( dal|<3i ka) C (Tiir) D (%w)
1 1 1 1 1 400 1 B4C-katkisiz 0
2 1 2 2 2 400 3 SiC 2,5
3 1 3 3 3 400 5 Mo,C 5
4 1 4 4 4 400 7 TiC 10
5 2 1 2 3 450 1 SiC 5
6 2 2 1 4 450 3 B4C 10
7 2 3 4 1 450 5 TiC-katkisiz 0
8 2 4 3 2 450 7 Mo.C 2,5
9 3 1 3 4 500 1 Mo.C 10
10 3 2 4 3 500 3 TiC 5
11 3 3 1 2 500 5 B4C 2,5
12 3 4 2 1 500 7 SiC-katkisiz 0
13 4 1 4 2 550 1 TiC 2,5
14 4 2 3 1 550 3 Mo,C-katkisiz 0
15 4 3 2 4 550 5 SiC 10
16 4 4 1 3 550 7 B4C 5
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Sekil 3.1. Toz mikseri (Turbula)

Ug eksenli dondiirme prensibi ile calisan mikserlerle karistirilan toz karisimlart
hidrolik soguk presleme cihazi ile preslenmistir. Soguk presleme sematik ¢izimi
Sekil 3.2°de goriilmektedir. Soguk preslemenin amaci, sicak preslemeden 6nce toz
alagimlarinin grafit kaliplara yerlestirilmesini saglamak ve ayn1 zamanda daha kiigiik

hacimli kaliplar1 kullanmaktir.

Kalip Ust zimba

Soguk
preslenmis
kompozit

Sekil 3.2. Soguk preslemenin sematik ¢izimi



Daha sonra soguk kaliplanan kompozitler, Sekil 3.3a’da gosterildigi gibi grafit
kaliplara yerlestirildi. Grafit kalip plakalar1 hazirlandi ve ardindan kompozitler bu
plakalarin arasina yerlestirildi ve daha sonra bu sekilde kalip kapatildi. Plakalarin
kaymamas1 ve plaka sirasinin degismeden kalmasi icin bu plakalar, tork anahtari
kullanilarak 100 N’luk bir kuvvet ile ¢ercevedeki vidalardan sikildi (Sekil 3.3b). Bu
arada, 1s1 yalittmin1 saglamak icin kalip ve ¢ergeve arasina ¢evre plakasi yerlestirildi.
Kalibin merkezinde grafit boliimiinde ¢ap1 3.5 mm olan bir delik acildi ve sicakligin
dogru bir sekilde oSlgiilebilmesi i¢in termokuplun ugu kalibin ortasina yerlestirildi.
Soguk preslenen kompozitler kaliplara konulmadan 6nce, kaliplar grafit kaliplarinin
yapismamasi i¢in ¢inko nitriirle yaglandi. Grafit kalip; st baski grafiti, alt baski

grafiti ve yan destek grafit elemanlarindan olugsmaktadir.

Sekil 3.3. (a) Grafit kaliplara koyma ve (b) kaliplari stkma

Grafit kaliplara yerlestirilen kompozitler, Tablo 3.2’deki Taguchi Deney Planina
gore dogrudan direngli 1sitma prensibi (Zhengzhou Golden Highway, SMVB 80,

Cin) ile ¢alisan bir PLC kontrollii vakumlu sicak presleme cihazi ile sicak preslendi.

3.2. Mekanik Ozellikler

Mekanik oOzellikler uygulanan gerilmelere karsi malzemenin gostermis oldugu

karakteristik tepkileridir. Belirli bir uygulama igin yapilacak mekanik testlerin
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secimi; Oncelikle belirli bir aralikta bulunan 6zelliklere sahip belirli bir malzeme
sinifinin ¢ogunlugunun basarilt bir sekilde kullanildigi deneylere dayanmaktadir.
Daha sonra, ayn1 mekanik 6zelliklere sahip ayn1 malzemenin yeni guruplarinin, ayni

uygulamada tatmin edici bir performans gosterecegi ongoriilebilir.
3.2.1. Yogunluk Ol¢iimii

Kompozit yogunluklarini belirlemek igin, iiretilen tiim numunelerin yogunluklari,
ASTM B 311-08 stveardinda belirtildigi gibi, Arsimet kanunu’na gore 10*
hassasiyetli bir terazi ile olgiilmiistiir. Ilk olarak numunelerin havadaki kuru
agirliklar1 bu yontemle Olclilmiistiir ve daha sonra numuneler katranli bir metal
sepete yerlestirilmis ve sicakligr Olclilen saf suyla dolu bir 6l¢ii cam kabina
batirilmistir. Suyun i¢indeki numunelerin agirligi tekrar dlgtildiikten sonra, yogunluk

degerleri asagidaki denklem ile hesaplanmustir.

d:gg%) 3.1)

Bu denklemde; d= Numunenin yogunlugu (gr/cm®), A=Numunenin havadaki agirlig1
(gr), B=Numunenin sudaki agiligi (gr), ds=Suyun Ol¢iim sicakligindaki
yogunlugudur (gr/cm®). Bu degerler elde edildikten sonra, sinterleme islemi sonunda
elde edilen kompozitlerin teorik (yani hesaplanan) yogunluga gore ne dereceye kadar

ulasabildigini belirlemek i¢in numunelerin bagil yogunluklar1 asagidaki formiile gore

hesapland:.
%zfnm (3.2)
k

Burada; p» = Bagil yogunluk (%), p=Deneysel olarak olgiilen yogunluk (gr/cm?®),

pk=Toz karisimlarmin oranlarina dayanarak hesaplanan teorik yogunluk (gr/cm®).
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3.2.2. Sertlik Ol¢iimii

Sertlik malzemelerin ¢izilme, asinma, ¢entik ve benzeri kalict deformasyona karsi
gosterdikleri direng olarak tamimlanir. Prensip olarak, sertlik testinin Onemi,
malzemenin sertligi ve diger dzellikleri arasindaki iliski ile ilgilidir. Ornegin, hem
sertlik testi hem de ¢ekme testi, bir metalin plastik akisa direncini Olger ve bu
testlerin sonuglar1 birbirine paralel olabilir. Sertlik testi tercih edilir, ¢linkii basit,

kolay ve nispeten tahribatsizdur.

Gilintimiizde kullanilan bir ¢ok sertlik testi vardir. Tiim bu farkli sertlik testlerinin
gerekliligi, yomusak kauguktan sert seramiklere kadar genis bir sertlik araliginin
mevcudiyetinden kaynaklanmaktadir. Sertlik testi, makro sertlik ve mikro sertlik
olmak tizere iki kategoriye ayrilir. Makro sertlik, 1 kg'dan fazla girintide uygulanan

yiiklerle yapilan testleri ifade eder ve 6rnegin, agir kaliplarda alet, kalip ve tabaka
malzemesinin testini kapsar. Mikro sertlik testinde, uygulanan yiikler 1 kg ve

altindadir ve test edilen malzeme ¢ok ince (0,0125 mm veya 0,0005 ing'e kadar) dir.
Uygulamalar son derece kiigiik pargalar, ince ylizeysel olarak sertlestirilmis pargalar,

kaplanmis ylizeyler ve malzemelerin bireysel bilesenlerini igerir.
1. Makro Sertlik Sertlik Test Cihazlar1 Yiikleri > 1 kg

Rockwell

Brinell

Vickers

2. Mikro Sertlik Sertlik Test Cihazlar1 Yiikleri < 1 kg

Knoop diamond

Vickers diamond pyramid

3.2.2. 1. Brinell Sertlik Testi
Brinell sertlik testi yontemi, test maddesinin 3000 kg'lik bir yiike tabi tutulmus 10

mm'lik sertlestirilmis bir c¢elik veya karbiir bilye ile girinti yapmasini igerir. Daha

yumusak malzemeler igin, asir1 girinti olusmasim1 6nlemek icin yiikk 1500 kg veya
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500 kg'a diigiiriilebilir. Tam yiik, demir ve ¢elik i¢in 10 ila 15 saniye boyunca ve
diger metallerde ise en az 30 saniye siireyle uygulanir. Test malzemesinde olusan
girinti ¢ap1, bir mikroskop kullanilarak 6Slgiiliir. Brinell sertlik, uygulanan yiikiin
girintinin yiizey alanma béliinmesiyle hesaplanir. Indentdr geri alindiginda, Sekil
3.4'de gosterildigi gibi olusan izin di1 Ve d2 gaplari, bir mikroskop kullanilarak dl¢iiliir

ve daha sonra ortalamasi alinir.

Top Belirtec

iz(

yy

(a) Brinell Girinti
d 1

=%

(b) iz Capmm Olciimii

Sekil 3.4 Brinell Sertlik Testi

P
BHN = %Trdz] (33)

Burada:
P, test yiikii [kg]
D, topun ¢ap1 [mm]

d, girintinin ortalama iz ¢ap1 [mm] dir.

Iz ¢ap1 (di ve dz iki okumanin ortalamasi) ve Brinell sertlik say1 tablosunun
kullanilmas: ile Brinell sertlik basitce belirlenebilir. Iyi yapilandirilmis bir Brinell
sertlik sayisi test kosullarini gosterir ve drenegin "75 HB 10/500/30" seklindedir. Bu,
75 HB’lik Brinell Sertlik’in, 30 saniyelik bir zaman peryodu i¢in 10 mm ¢apinda
sertlestirilmis bir ¢elik kullanilarak uygulanan 500 kg’lik bir yiik ile elde edildigi
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anlamma gelir. Asir1 sert metallerin testlerinde celik bilye icin tungsten karbiir bilya
kullanilir. Diger sertlik test yontemleriyle karsilastirildiginda, Brinell bilyesi en derin
ve en genis girintiyi yapar. Bu nedenle test, malzemenin tekdiizelikteki herhangi bir
diizensizligi ve ¢oklu tane yapilarini daha dogru hesaplayarak, sertligi daha genis bir
malzeme miktar1 iizerinden bulacaktir. Bu yoOntem, bir malzemenin, ozellikle
heterojen yapilara sahip olanlarin yiginsal veya makro sertligini elde etmek i¢in en
iyisidir.

Sicak presleme yoluyla elde edilen numunelerin sertligini belirlemek igin
numunelerin sertligi Sekil 3.5°de gosterildigi gibi 62.5 kg yiik altinda ve 2.5 mm
capinda bir bilya ile Brinell olarak 6lgiilmiistiir.

Sekil 3.5. Sertlik test makinesi

Sertlik degerleri, numunelerin orta, ug¢, yan ve arka taraflarindan Ol¢lilmiistiir ve
sertligi uygun bir sekilde belirlemek i¢in, toplamda her numuneden 6’sar sertlik
degerleri elde edilmistir. En yiiksek ve en diisiik degerleri ¢ikarildiktan sonra, kalan
sertlik degerlerinin ortalamalar1 alindi ve numunelerin ortalama sertlik degerlerine

ulasildi.
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3.2.3. U¢ Nokta Egme Testi

Kirilma toklugunu belirlemek amaciyla gerceklestirilen ii¢ nokta egme testi (Sekil
3.6), ASTM B 528-83a standardina ve 1mm/dakika test hizinda 50 kN’luk kapasiteli
universal cekme testi cihaz ile gergeklestirilmistir. Ug nokta egme testi i¢in 40 mm x

10 mm x 10 mm boyutlarinda numuneler kullanilmistir.
Egilme dayanimi belirlemek icin; asagidaki formiil kullanildi.

3FL

- (3.4)

Burada;

P= Egilme dayanimi1 (MPa), F= Kirilma aninda numuneye uygulanan kuvvet (N), L=
Destek noktalari arasindaki mesafe (mm), b= Numunenin Genisligi (mm), h=

Numunenin yiiksekligi (mm)

Sekil 3.6. Ug nokta egme testi cihazi

3.3. Mikroyapi incelemesi

Metalografik analizler i¢in numuneler soguk bakalite alma teknigi kullanilarak kaba
ve ince zimparalama kagitlari ile zimparalanmistir. Zimparalanmig drnekler sirasiyla
3 ve 1 mikron elmas ¢ozeltileri kullanilarak parlatildi ve daha sonra HNO3 (40 pct.) +

C2Hs0H (60 pct.) ¢ozeltisi kullanilarak daglanmistir. Optik mikroskopi i¢in Olympus
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GX41 ters metaliirjik mikroskop ve Stream goriintii analiz sistemi kullanildi. SEM
analizleri icin FEI QUANTA 250 FEG markali SEM cihaz1 kullanilmistir.
Mikroyapmin kimyasal bilesimini belirlemek i¢in SEM ile EDS analizleri
yapilmistir. Mikroyapida olusan fazlar1 belirlemek i¢in X-151n1 analizi yapildi. X-151n1

analizleri Bruker D8 Advance marka cihaz kullanilarak gerceklestirildi.

3.4. Korozyon Deneyi

3.4.1. Numune Hazirlama

Korozyon deneyinin uygulandigi numuneler ile mekanik ozelliklerin incelenmesi
icin alinan numuneler ayni olmahdir. Elektrokimyasal analiz (korozyon) deneyleri
icin numune hazirlama prosediirii dort asamadan olusur. Asama 1: Polarizasyon ve
Tafel polarizasyon testi i¢in, magnezyum alagimi ilk olarak bir bakir tele baglandu.
Asama 2: Numuneye bir tel baglandiktan sonra, oda sicakliginda (polyester, saf
oksijen ve potasyum permanganat) regine karisiminin oldugu bir kaliba
gomilmistiir. Asama 3: Asama 1 ve 2’de hazirlanan tertibat, karisimin (polyester,
saf oksijen ve potasyum permanganat) soguk-kaliplamasi i¢in plastik bir kaliba
dokiildii. Sekil 3.7°da bu numune hazirlama asamalar1 kismen resmedilmistir.
Numuneler karigimin (polyester, saf oksijen ve potasyum permanganat) uygun
sekilde kiirlenmesini saglamak i¢in en az 4 saat bekletildi. Asama 4: Soguduktan

sonra numuneler kaliptan ¢ikarildi.

Sekil 3.7. Elektrokimyasal deneyleri i¢in numune hazirlama prosediirleri.

Korozyon islemi Oncesi numunelerin yiizeylerindeki oksit ve yag tabakasi gibi
safsizliklart  gidermek icin  metalografik numune hazirlama islemleri

gergeklestirilmistir (Sekil 3.8).
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Sekil 3.8. Ogiitme ve parlatma ekipmani.

3.4.2. Elektrokimyasal Test Diizenegi

Tiim elektrokimyasal korozyon testleri i¢in Sekil 3.9'da gosterildigi gibi bir referans
elektrodu (RE), calisma elektrodu (WE) ve yardimer elektrotu (AE) iceren ii¢
elektrodlu bir korozyon hiicresi kullanilmistir. Hiicrenin kapasitesi 1000 mI’dir. Test
numunesi olan WE maruz kalan yiizeyi tiim deneyler icin bir grafit ¢ubuk olan
AE’ye bakacak sekilde test hiicresinin icine, ortasina yerlestirildi. Doymus KCI ile
dolu bir tuz kopriisiinde bulunan Doymus Kalomel Elektrot (SCE) tiim testler i¢in
RE olarak kullanildi. Bu elektrot, Ozmik elektrolit direncini en aza indirmek i¢cin WE
yiizeyinden yaklasik 1-2 mm mesafeyle yerlestirildi. Tiim elektrokimyasal testler oda
sicakliginda GAMRY Referans 3000 potansiyostat kullanilarak gergeklestirildi. RE,
test edilmeden 6nce doymus KCl i¢inde her zaman standart bir RE'ye gore kalibre
edildi. G6zlemlenen herhangi bir potansiyel farki deneysel verilerin diizeltilmesi i¢in
kullanilmistir. Bununla birlikte, potansiyel farki +£10 mV'dan biiyiik ise, RE
degistirildi.

3.4.2.1. Sodyum kloriiriin elektrolit ¢ozeltisinin hazirlanmast

Belli bir konsantrasyonu hazirlamak i¢in, istenen konsantrasyon derecesine

ulasincaya kadar, belirli bir su hacminde ¢oziilmesi istenen kati madde (sodyum
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kloriir tuzu) miktari1 hesaplamak gerekir. Mevcut deneyde, c¢ozeltinin

konsantrasyonu 0.6M ve pH’s1 3 olarak segildi.

Sekil 3.9. Korozyon Deneylerinin Yapildigi Diizenek

3.4.2.2. Polarizasyon Direnci

Polarizasyon Direnci, korozyon hizin1 belirlemede kabul gérmiis bir elektrokimyasal
yontemdir. Bu yontem, geleneksel agirlik kaybi yonteminden daha az zaman
gerektirir ve faktorlerin yiikselmesini (sicaklik artig1 gibi) gerektirmez. Dahasi,
polarizasyon direnci tahribatsiz bir testtir, bu nedenle zaman i¢inde ayn1 numunede
tekrarlanabilir. Polarizasyon direnci deneyinde, hiicre gerilimi, korozyon hiicresinin
kararli durum potansiyeline merkezlenmis kiigiik bir potansiyel araliginda
yayildiginda akim-voltaj egrisi kaydedilir. Sekil 3.10, bir polarizasyon direnci
egrisinin ekran goriintiisiini ve Rp degerinin belirlendigi ve korozyon hizinin
hesaplandigi en uygun ¢izgiyi gostermektedir. Polarizasyon egrisinin sayisal olarak
uygunlugu, Polarizasyon Direnci (Rp) olarak tanimlanan akimin sifira esit oldugu
egrinin egimi igin bir deger verir. ideal olarak, gerilim, akim sifira esit oldugunda
hiicrenin agik devre potansiyeline esit olacaktir ve grafikte gosterilen veriler bu
bolgede neredeyse dogrusal olacaktir. Polarizasyon direng degeri korozyon hizi ile
ters orantilidir ve korozyon hizini hesaplamak i¢in alagimin bazi 6zelliklerinin

degerleri ile birlikte kullanilabilir.
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Sekil 3.10. Polarizasyon Diren¢ Grafiginin Bilgisayar Ekran Goriintiisii.

3.4.2.3. Test parametreleri

Test parametreleri, Sabit Potansiyometre Arayiizii ile Gamry Sistemi
Elektrokimyasal Deney Yaziliminda ayarlandi. Polarizasyon direnci testi igin, 6nemli
deney parametreleri; taranacak potansiyel araligini, tarama hizini, 6rnekleme siiresini
ve acik devre potansiyeline baglangic gecikmesini igerir. Taranacak araligi
korozyona ugramis akiinlin (pilin) veya Eoc'nin agik devre potansiyeline gore
ayarlanmistir. Secilen tarama araligi, Eoc'nun 100 mV altinda ve Eoc'nun 100 mV
iistiindedir. Tarama hizi1 1 mV/s ve ornekleme siiresi ise 1 saniyedir. Sistemin kararl
bir agik devre potansiyeline erigebilmesi i¢in baslangi¢ gecikmesi 2 ila 5 dakika
arasinda ayarlanmigtir. Eger sistemin kararl bir agik potansiyele erismesi igin ek stire
gerekiyorsa, baslangic gecikmesi manuel olarak uzatilabilir. Sekil 3.9, deney
diizenegi test parametrelerini goriintiileyen Gamry Sistem penceresinin bir bilgisayar

ekran goriintiisiinli gostermektedir.

3.4.2.4. Daldirma testleri

Sonuglar1 degerlendirmede, kiitle kayb1 ile korozyon hizini temel alarak olgiilen,
agirlik kayb1 yontemini kullanarak kompozitlerin korozyon davranisi incelenmistir.
Korozyon testi test numunesini standart prosediirlere gore hazirlanan agirlik¢a
%3.5’lik bir NaCl ¢ozeltisine daldirilmasiyla yapilmistir. Deney numunesi (40 mm x
10 mm x 10 mm) boyutlarinda kesildi ve ardindan diizgiin bir yiizey elde etmek i¢in

320 ila 1200’lik zimpara kagidi ile mekanik olarak parlatildi. Numuneler aseton ile
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yagdan arindirilmis, saf suda durulanmis, havada kurutulmus ve daha sonra 0,6 M
NaCl'e ve hibrid kompleksin bir statik ¢ozeltisine batirilmistir. Bu elementlerin
varhigi oda sicakliginda (25°C) agirlikca %3.5 silisyum karbiir  varligini
dogrulamistir. Daldirma testi esnasinda daglama diizenegi atmosfere maruz
birakilmigtir. Agirlik kaybr okumalar ii¢ giin izlenmistir. ASTM G31°e gore her bir
numunenin kiitle kaybmin (mg/cm?) degerlendirilmesinin uygulama &nerisi su

sekildedir;
M. I =CW/A (3.5

Burada M.I kiitle kayb1 (mg/cm?), CW kiimiilatif agirlik kayb1 (mg) ve A numunenin
toplam yiizey alamdir (cm?). Herbir numunenin korozyon hizi agirhik kaybi

Olcliimiinden asagidaki iliskiye gore degerlendirilmistir;
C.R =KW/pAt. (3.6)

Burada, C.R korozyon hiz1 (mpy), W agirlik kayb1 (g), p yogunluk (g/cm?®), A alan
(cm?), T zaman (saat), ve K ise 87500’e esit sabittir.

W = WI - WF (3.7)

Burada W agirlik kaybi (g), WI baslangic agirligi (g) ve Wf son agirhiktir (g).
Kompozitin her bir bilesimi i¢in {i¢ tekrar testi gergeklestirildi ve ¢ tekrarin
sonuclar1 arasinda 6nemli bir fark olmadig i¢in tekrarlanabilirlik ve ¢ogaltilabilirlik

Iyi bulundu.
3.5. Mikroskobik ve Yiizey Karakterizasyon Yontemleri
3.5.1. Optik Mikroskopi

Optik mikroskopi (OM, Sekil 3.11.), ileri tekniklerin bir tamamlayicisi olarak
metaliirjik analiz i¢in materyal karakterizasyonunda siklikla kullanilir. OM c¢ok
smirl bir tekniktir. Ozellikleri alt mikrometrik boyuta gére ayirt edemez ve gdzlenen

fazlarin dogru kimyasal ve yapisal tanimlanmasi da miimkiin degildir. Bu

58



kisitlamalara ragmen, bir metalin veya alasimin metaliirjik 6zelliklerine genel bir
bakis sundugundan ve bu sayede Ornegin, numunenin 1s1l ve mekanik islenmesi
hakkinda bazi bilgiler edinmek miimkiin oldugundan, OM yararli bir tekniktir. Bir
gbzlem yapmak i¢in, ilk 6nce numuneyi bir ayna gibi tamamen yansitici olana kadar
parlatmak gerekir. Daha sonra piiriizsiiz ylizeye kimyasal olarak bir daglayici ile
asindirma yapilir. Dogru daglayicinin se¢imi, fazlarin en yiiksek kimyasal tepkime
ile gorsellestirilmesine olanak saglayacaktir. 1lgili literatiir incelendiginde
(Committee ve others, 2004), temel olarak her metalik sistemde fazlari1 agiga ¢ikarma

yetenegine sahip olan agindirma ayiraglarini bulmak miimkiindiir.

Sekil 3.11. Optik mikroskopi goriintiisti

3.5.2. Taramah Elektron Mikroskobu

Giiniimiiz mithendisleri ve arastirmacilari i¢in taramali elektron mikroskopisi (SEM,
Sekil 3.12) muhtemelen en ¢ok kullanilan teknolojidir. Bu teknoloji sayesinde, yiizey
morfolojisi, kimyasal bilesim ve kristalografi gibi heterojen organik ve inorganik
numunelerde lokal ozellikleri ortaya ¢ikarabilen mikrometre ve mikronalti Slgekli
malzemeler gozlemlenebilir ve analiz edilebilir. SEM goriintiisii yliksek vakum veya
bir ultra-yiikksek vakum ortami i¢inde yiizey iizerinde birincil elektronun (yayilma
151n1) elektron 1sinma odaklanarak yayilan elektronlar1 uygun bir dedektor ile
toplayarak tretilir. Isin, ikincil elektronlarin, geri sagilmis elektronlarin, Auger
elektronlarinin, karakteristik X-iginlarinin  ve g¢esitli  enerjilerin  fononlarinin

emisyonuna yol acar. Birincil elektronlar, yiiksek sicakliklarda termiyonik emisyonla
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bir katotta, normalde tungsten filamentte iiretilir ve katottaki yiiksek sicaklik, diisiik
parlaklik, filament maddesinin buharlastirilmasi ve islem sirasinda 1s1l kayma gibi
cesitli dezavantajlara sahiptir. Katot tasariminda yasanan biiylik bir gelisme ise, ¢ok
keskin kenarli (100 nm veya daha diisiik) tungstenli bir tek-kristalden olusan alan
emisyon elektron tabancasi (FEG) idi; elektronlarin gegisi i¢in potansiyel bariyer, bir
FEG'den daha kiigiik olabilir ve geleneksel bir tungsten hairpin filamentine gore bes
kat daha fazla bir biiylikliikteki bir akim yogunlugu {iretebilir. Olusturulan elektron
demeti ivme kazanmali ve yiizeye odaklanmalidir; bu islemler elektromanyetik
mercek ve bir anot ile gerceklestirilir. Elektron demetinin son nokta boyutu 1 pm'den
1 nm'ye kadar degisebilir. SEM goriintiileri, ikincil elektronlart veya geri sagilmis
elektronlar1 kullanarak olusturulur. Ikincil elektronlar, birincil elektronlar ve
malzemenin atomlar1 arasindaki elastik olmayan etkilesim sonucunda yiizeyden
salimirken, geri sacilmig elektronlar, enerjide neredeyse hi¢ kayip olmadigi elastik
etkilesimden dogmaktadir. ikincil elektronlar daha yiiksek ¢oziiniirliiklii goriintiiler
olusturur; bunun sebebi ikincil elektronlar geri sacilmis elektronlar ile numune
arasindaki etkilesimle iiretilmesine ragmen daha diisiik enerjiye sahip olmalar1 ve
esasen elektron 1gininin etrafinda tiretilen daha diisiik kacis ihtimalinin olmasidir.
Ikincil elektronlar, yaklastk 10 nm'lik bir kacis yoluna sahipken, geri sacilmis
elektronlar yiizeyden 450 nm'ye kadar bir derinlikte kagabilir. SEM ticari
cihazlarinda goriintiilerin maksimum uzamsal ¢oziintirliigii 2 ila 5 nm civarindadir,
ancak ileri aragtirma araclarinda 1 nm'den daha yiiksek ¢oziiniirliikler elde edilmistir.
Esnek olmayan sagilmada bir atomda i¢ kabuk elektronun iyonizasyonu; elemente
0zgii olan ve Enerji Dagilimli X-Isin1 Spektroskopisi (EDS) olarak adlandirilan bir
islemde bilesim analizi i¢in kullanilabilen karakteristik X 1ginlarinin iiretimine neden
olabilir. X 1s1n1 radyasyonu, bir elektronun daha diisiik bir enerji durumu gegmesi ile
serbest birakilmasi ve elektron demetinden dolayr bir baska elektronun atilmasiyla
bos birakilmasidir. Etkinin dogasi, yalnizca atom numarasi dort (berilyum) veya daha
biiyiik olan elementlerin tespit edilebilecegi anlamina gelmektedir. Nicel analiz
acisindan, EDS tekniginin saptama limiti agirlik¢a yaklasik %0.01 veya 100 ppm
civarindadir; radyasyonun kacis mesafesiyle yakindan iligkili oldugu i¢in EDS
analizinin derinliginin tanimlanmasi zordur. Kagis mesafesi, numune yogunlugun
ciddi derecede lizerindedir bu da yeniden adsorpsiyon olasiligini arttirir. Kiitle

derinligi (yogunluk ve derinlik {irlinli) terimi daha yaygin olarak kullanilsa da,
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EDS'de tespit edilen X-iginlarmin numunenin i¢indeki bir ka¢ mikron mesafesinde

tiretilebildigini sdylemek uygun olacaktir.

Sekil 3.12. Taramali elektron mikroskobu goriintiisii
3.5.3. X-151n1 Fotoelektron Spektroskopisi

X-151m1 Fotoelektron Spektroskopisi (XPS), organik (biyolojik dahil) ve inorganik
materyallerin yiizey analizinde yaygin olarak kullanilan, iyi bilinen ve

belgelendirilmis bir tekniktir.

Lifler, filmler, tozlar ve parcaciklarin yani sira dokme malzemeler gibi numunelerin
cogu ¢esitlerinin incelenmesi i¢in uygun bir tekniktir. XPS tekniginin temel ilkesi
fotoelektrik etkidir: bir numune X-isin1 radyasyonu ile radrasyona maruz birakildigi
zaman, yiizeydeki atomlar bir fotoiyonizasyon siirecinde fotoelektronlar olarak
bilinen elektronlar1 serbest birakacaktir. Yayilan elektronlarin enerjisi elementin
karakteristigi ve serbest birakildig1 elektronik seviyedir ve sadece kinetik enerjinin
Olclilmesiyle nitel bir element tanima izin verir. Yayilan elektronlarin kinetik enerjisi

(Ek), olayin radyasyon enerjisi (hv) ve elektronun bag enerjisi (Eb) arasindaki iligki,

Einstein tarafindan tiiretilmistir:

kbE=hv-E (3.8)
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Sadece yiizeye kacacak kadar enerjisi bulunan elektronlar fotoelektrik etkiye katkida
bulunurken, digerleri de elastik olmayan sagilmayla yeniden emilir. Normal olarak,
fotoelektronlar i¢in kagis derinligi 2 ila 10 atomik katman (5 nm'nin altinda) olup, bu
teknigi gercek bir yilizey analiz teknigi yapar. Diger yiizey analizi tekniklerine
gelince, ultra-yiikksek bir vakum ortami zorunludur. X-isin1 fotonlart genellikle
magnezyum veya aliiminyumdan yapilmis anotlar tarafindan yayilir. Bu malzemeler
gerekli sartlara uyan az sayidaki malzemeler arasindadir, bu sartlar; her element i¢in
cekirdek elektronlarina yeterli enerji ile yayilim, dar tepe noktali ve uydu tepe
noktalart olmayan yar1 monokromatik radyasyon ve iletkenlik ve erime noktasi
bakimindan iyi malzeme uygunlugu. Monokromatik bir kaynak kullanim1 olast uydu
ve hayalet piklerini ortadan kaldirarak spektrumlarin kalitesini arttirabilir. Yayilan
fotoelektronlar bir XPS sisteminin kalbi olan elektron enerji analizériinde analiz
edilir. Mevcut elementlerin tanimlanmasi pik atama ile yapilir ve normalde deneysel
spektrumdaki piklerin bir pik kitaplig: ile karsilastirildig basit bir islemdir. XPS'de
nicel analiz de miimkiindiir, ancak yiiksek duyarlilik faktorlerine ve uyum
prosediirlerine olan ihtiya¢ nedeniyle islem biraz karmasik olabilir. Birkag
milimetrenin zayif uzamsal veya yanal ¢oziiniirliigii yakin zamana kadar XPS'in en
bliylik eksikliklerinden biriydi. Bununla birlikte, araglardaki son gelismeler bazi
tireticilerin 100 um veya hatta 20 pm gibi diisiik uzamsal ¢oziniirlik degerlerini

sunmasini saglamigtir.

3.6. Taguchi Yontemi

Taguchi Yontemi, islem kontrol parametrelerinin optimum diizenlemesiyle deneyler
icin ¢ok daha diisiik varyans saglayan ortogonal dizi deneylerine dayanan yiiksek
kaliteli sistemler tasarlamak i¢in gii¢lii bir aragtir (Roy, 2001; Kamaruddin, Khan ve
Foong, 2010). Yontem, tasarim parametresi ayarlari yoluyla performans 6zelliklerini
optimize etmek i¢in miihendislik analizinde de yaygin sekilde kullanilmaktadir.
Deneysel tasarim 1920'li yillarda tarim alaninda arastirmalar yiiriitiirken Sir Donald
Fisher tarafindan bulunmus ve gelistirilmistir ve daha sonra giiniimiizde klasik olarak
kabul edilen deney verilerinin analizi igin “varyans analizi” (ANOVA)’y1
gelistirmistir. Yontem ABD'de tarim sektoriinii kisa siirede gelistirmek i¢in son

derece fazla uygulanmistir. Deney tasarimi, o zamanlarda kimya ve ilag sektorlerinde
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uygulanmis olsa da, imalat sektoriindeki uygulamalar1 1970 yilina kadar oldukga
sl kalmigtir. ABD'de imalat sektorii 1980'li yillara kadar Japon kalitesini
arastirirken deneysel tasarimi yeniden kesfetti. Deney tasarimi, bu tarihlerde
Japonya'daki Profesér Genichi Taguchi onderliginde yogun ve etkili bir sekilde
uygulanmaktaydi. Taguchi, deney tasarimin imalatta uygulanmasina yonelik
yenilikler yapti ve basarili uygulamalarla, yontemin imalat sektoriinde kabul goren
bir yontem olmasi sagladi (Sirvanci, 1997). Deney tasarimi yontemlerinin amaci,
incelenen sistemdeki degisikliklerin nedenlerini arastirmanin yani sira degisiklikleri
gidermek ya da degisikliklere karsi sistemi giliclendirmek i¢in ¢aligsmalar yapmaktir.
Degiskenligi kontrol altinda tutarak kaliteyi arttirmak ve maliyetleri diigiirmek
miimkiindiir. Yonlendirilen deney tekniklerinin yliksek kaliteye diisiikk maliyetle
erismede yaygin olarak bulunulabilecegi gosterilmistir ve bir¢ok arastirmact bu

alanda ¢alismis ve asagida goriilen belirli yontemler gelistirilmistir (Alsaran, 2001).

Her turda bir faktorii degistirerek bir deneme yapmak
Klasik istatistiksel deney tasarimi
Tam faktoriyel deney tasarimi

Kesirli faktoriyel deney tasarimi

o A e

Taguchi deney tasarimi

Performans degerini etkileyen tiim faktor kombinasyonlariin incelendigi tam
faktoriyel tasarim stratejisinde, tiim faktorler ayni anda degistirilir. Her turda bir
faktorli degistirerek yapilan deney stratejisinden tiim noktalarda daha avantajli olan
tam faktoriyel tasarimin tek ve en onemli dezavantaji, faktor ve/veya seviye arttikca
yapilacak deney sayisinin asir1 artmasidir (Celik, 1996). Kesirli faktoriyel deney
tasarimi, deneylerin uygulanabilirligini saglamak i¢in bir alternatif olarak
kullanilabilir. Kesirli faktoriyel tasarimin, ikili veya daha {ist derece etkilesimleri
thmal etmesi ve daha diisiik maliyetli deneyler elde etmesi amaglanmaktadir. Klasik
istatistiksel tasarimlarin amaci performans degerini istenen degere getirmektir ve
hedef yakinindaki degiskenligi Onemsemezler. Bununla birlikte, seri iiretimde
karsilagilan en Onemli sorun, performans degerinin degiskenligidir. Klasik
istatistiksel tasarimda kontrol edilmeyen faktorler deneylerde incelenmediginden,

deneyler lizerine bazi smirlamalar getirmislerdir. Deney malzemesinin
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heterojenliginin etkisini ortadan kaldirmak i¢in randomizasyon kullanilmaktadir. Bu
sekilde kontrol edilmeyen faktorlerdeki (ortam sicakli§i, nem, basing, vb.)
beklenmeyen varyanslarin olumsuz etkileri en aza indirilebilir. Ancak, performans
degeri lizerinde tim kontrol edilmeyen faktorlerin etkileri sabit olmadigi zaman
basar1 kismen elde edilse bile, saglikli bir sonug elde edilemez. Klasik deney tasarimi
yontemlerinin bir diger elestirilen noktast da istatistiksel kurallara siki sikiya
uymalaridir. Ornegin, bir faktdriin deney sonunda modele alinip alinmadig f test ile
belirlenir. Buna ek olarak, deneylerde ¢ok sayida bir arada olan etki incelendiginden
laboratuvar ortaminda belirlenen degerler gercek iretim kosullarinda elde
edilemeyebilir ve bu nedenle, eklenmis faktdrlerin performans degerine ulasmasi
zorlasir (Celik, 1996). Maliyetin en diisiik seviyede tutulmasi i¢in minimum deneme
yapma prensibine dayanan yontemlerden bir tanesi, Japon Bilim Adami Genichi
Taguchi tarafindan gelistirilen "Taguchi Yontemi"dir (Taguchi ve Konishi, 1987).
Bu yontemi diger istatistiksel deney tasarim yontemlerinden farkli kilan sey, iki
gruba ait bir deneyde etkili olan parametreleri kontrol edilebilir ve kontrol edilemez
olarak incelemesi ve ¢ok sayida parametrenin ikiden fazla seviyede incelenmesini
saglamasidir. Genel olarak, her bir iirlinlin veya prosesin performans karakteristiginin
nominal bir degere veya hedef degere sahip olmasi gerekir. Amag, bu hedef degerin
civarindaki degiskenligi azaltmaktir. Deneysel calismanin sonunda saptanacak
optimum c¢alisma kosullari, farkli ¢calisma ortamlarinda veya farkli zamanlarda ayni

veya ¢ok yakin performans degerini saglamalidir.

Bunun icin kullanilacak optimizasyon kriteri, performans degeri civarindaki
degiskenligi minimum seviyede tutmaktir. Taguchi icin, bu tiir optimizasyon
kriterleri performans istatistigidir. Tiim faktorlerin ana etkilerini incelemekteki en
uygun kosul belirlenir ve bu ana etkiler faktorlerin etkilerinin genel egilimlerini
ortaya koyar. Hedeflenen sonucun yiiksek veya diisiik degerle sonuglandigi
bilindiginde en iyi sonuglarin iretildigi faktorlerin seviyelerini tahmin edebiliriz.
Varyans analizi (ANOVA), her bir faktoriin yiizde etkisini belirlemek ig¢in
cogunlukla test sonuglarinda uygulanan yaygin bir istatistiksel iglemdir. Bir analiz
icin verilen ANOVA tablosu, hangi faktorlerin kontrol edilmesi gerektigini
belirlemeye yardimci olur. En uygun kosullar belirlendiginde genel olarak gecerlilik

deneyi yapmak iyi bir uygulamadir. Dahasi, optimum olmayan kosullar altinda
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yapilan test sonuglari1 vasitasiyla optimum sartlar altinda performansi tahmin etmek
miimkiindiir. Taguchi, tiim analizleri gerceklestirmek i¢in iki farkli yol Onermistir.
Ilki, tek bir ¢alismanin sonucunu veya tekrarlanan calismalarin ortalamalarin1 ana
etki ve yukarida belirtilen ANOVA analizleri ile degerlendiren standart yaklagimdir.
Ozellikle ¢ok parametreli ¢alismalar icin sunulan ikinci yaklasima gelince, analizdeki
ayni adimlar igin S/N (sinyal/giiriiltii oran1) oranin1 kullanir. S/N analizi, sonuglarin
degisimleri yoluyla islem kosullar1 icin en saglikli grubu belirler. Elde edilen
herhangi bir iirliniin kalitesi 6l¢iimiin niteligine bakilmaksizin tek bir veya daha fazla
kriterle Olgiiliirse, gerceklestirilen Olglim asagidaki {ic Ozellikten birine ait

olacaktir(Unal ve Dean, 1990).

1. Daha biiyiik daha iyidir
2. Daha kiiciik daha 1yidir
3. Nominal deger daha iyidir.

Bir iglemin birden fazla performans karakteristigi kullanilarak optimizasyonu igin
deney tasarimi planlama, deneyleri ve analizleri yiirlitme ve deney sonuglarinin

dogrulugunu teyit etme gibi Taguchi Yonteminin uygulanmasinda sekiz agsama vardir

(Taguchi ve Konishi, 1987).

1. Baslica fonksiyonlari, yan etkileri ve basarisiz yontemleri tanimlama,

2. Kalite kayiplarin1 degerlendirmek i¢in test kosullarin1 ve giiriiltii faktorlerini
belirlemek,

3. Optimizasyon ve inceleme icin kalite karakteristigi i¢cin hedef fonksiyonu

tanimlama,

Kontrol faktorlerini ve degisken seviyelerini belirleme,

Matris deneylerinin tasarimini ve veri analiz prosediiriinii belirleme,

Matris deneylerini yapma,

N o o &

Veri analizi, kontrol faktorleri ve bu kosullardaki performansi gézlemleme
icin optimal seviyelerin belirlenmesi,

8. Gegerlilik deneyleri yapmak ve bir sonraki etkiyi planlamak.

Parametrelerin optimal seviyelerinin belirlenmesi i¢in, yukarida belirtilen {i¢

0zelligin performans istatistik formiilleri asagidaki gibidir.
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En biiyiik en iyi i¢in: Bu durumda, y'nin hedef degeri sonsuzdur ve sinyal/giiriiltii

orani asagidaki gibi tanimlanir:

SN, = —10L0g{l iz} (3.9
n n=1 y
En kiigiik en 1yi i¢in: Bu tiir problemlerde kalite degisimi hedef degeri y, sifirdir. Bu

durumda, sinyal/gliriiltli oran1 asagidaki gibi tanimlanir:
14,
=-10Log| — 3.10
SN =-10 og[nZy } (3.10)

Hedef deger en iyisidir: Bu tiir problemlerde, Y i¢in belirli bir hedef deger (6rnegin

tane boyutu) verilir. Bu durumda,
SNy = —10L0g(y_2/5) (3.11)

Amagc; SN oranini li¢ problemin hepsinde en yiiksek degere c¢ikarmaktir. Taguchi
icin, SN oranlarint maksimize etmek sinyali arttirirken ayni zamanda varyansi da
azaltir (Sirvanci, 1997). Yukaridaki denklemlerde, n tekrarlanan deney sayisidir, y
performans degeridir (bu calismada, goreceli yogunluk, sertlik veya egilme
dayanimi). Eger amag bir islemde maksimum degere ulagsmak ise, SN_ degerini
maksimum yapan parametre seviyeleri optimumdur. Eger minimum degere ulasmak
amaglanmigsa, bu durumda SNs degerini maksimum yapan parametre seviyesi
optimumdur. Taguchi Yontemi'nde, optimum c¢alisma kosullarina uygun deney,
gergeklestirilen deney planinda mevcut degilse, performans degeri denklem araciligi

ile tahmin edilebilir.

Burada, Y;: i deneyin tahmini performans degeri, X;: deneyde kullanilan parametre

seviyelerinin toplam etkinlik boyutu, e; deneysel hatadir.
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Eger deney sonuglari yiizde olarak verilirse, elde edilen yiizde degerlerinin omega
doniistimii (3.11) denklemini kullanmadan ©nce yapilir. Daha sonra optimum
kosullar i¢in tahmin edilen omega (Q2) degeri elde edilen degerler ile bulunur ve
nihayetinde ayni denklem kullanilarak ters doniisiim gergeklestirilerek asil deger

bulunur.
Q(db) = ~10 Log[% -1j (3.13)

Burada, Q2(db) desibel degerdir ve p deneysel olarak elde edilen yiizdelik degeridir.
Denklem (3.11), ek modelin uygun olup olmadigini belirlemek i¢in deneysel veriler
kullanilarak hesaplanan bir tahmin oldugu icin, tahmini hata i¢in giiven aralif1
degerlendirilmelidir (Unal ve Dean, 1990). Tahmini hata, gézlemlenen p ile tahmini
p arasindaki farktir. Tahmini hata (Se) i¢in giliven araligi asagidaki denklemler

vasitasiyla bulunur.

5, =42 \/&jﬁ +(nljag (3.14)

Hata Kareleri Topl
O_ez _ Hataaia. areleri .op ami ' (3.15)
¢in serbestlik Derecesi
AZLFJHLJ}FJ} ....... (3.16)
Ny N |ny n ng. 1 ne, 1

Burada; Se iki standart sapmanin giiven araligi, n deney tasariminin deneme sayisidir,
nr gegerlilik deneyinin tekrar sayisidir, nai, Nei, Nci, ... A,B,C parametrelerinin i.
seviyelerinin sayisidir. Eger tahmini hata bu sinirlarin disindaysa, bu modelin uygun
olmayabilecegi kabul edilir (Unal ve Dean, 1990). Taguchi, kaliteyi korumak i¢in

yiiriitilen faaliyetleri ikiye ayirir.

1. Cevrim dis1 Kalite Kontrolii: Cevrim dis1 kalite kontrolii, iirliniin pazar
arastirmas1 ve gelistirilmesi ve iiretim silireci sirasinda yapilan kalite

faaliyetlerini igerir. Bu faaliyetler, iiriine yapilan dogrudan miidahaleler
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yerine iretim baglamadan Once yapilan tasarim calismalaridir (Aslan vd.,
2010).

2. Cevrim i¢i Kalite Kontrolii: Cevrim igi kalite kontrolii, liretim sirasinda ve
sonrasindaki kalite faaliyetlerini icerir. Istatistiksel siire¢ kontrolii ve gesitli

incelemeler bazi ¢evrim i¢i kalite faaliyetlerindendir (Aslan vd., 2010).

Deneysel tasarim Taguchi'nin kalite sistemindeki c¢evrim dig1 kalite kontrolii ile
ilgilidir. Taguchi, ¢evrim dis1 kalite kontroliinii iirlin tasarimi ve siire¢ tasarimi
acisindan iki gruba ayirir. Kaliteyi koruma siireci olarak, {i¢ kalite asamasi, hem {iriin
tasarimi hem de siire¢ tasarimi i¢in sistem tasarimi, parametre tasarimi ve tolerans
tasarimi olarak tanimlanabilir. Taguchi i¢in, parametre tasarimi, hem {iriin hem de
proses tasarimi igin {iriniin kalitesini gelistirmek igin en iyi belirleyicidir. Uriin
parametre tasarimi, iirlin parametreleri, malzeme (celik, lastik, plastik, kagit vb.),
formiilasyon degerleri, cesitli boyutlar, yiizey 6zellikleri gibi en uygun degerlerin
belirlenmesi anlamina gelmektedir. Parametre tasariminin amaci, liriiniin muhtemel
varyasyonlarint (degiskenliklerini) en aza indirgemek ve iriiniin liretim ve Omiir
boyu maliyetini diisiirmektir. Proses parametre tasarimi, kontrol edilebilir imalat
prosesi parametreleri i¢in optimum seviyeleri ve ayarlar1 belirlemek i¢in kullanilir.
Her iki parametre tasariminin amaci, kontrol edilebilir faktorlerin (parametreler)
degerlerini {liriin ve proseste varyasyon yaratan ve kontrol edilemeyen faktorlere karsi
optimal olarak segmek ve liriin ve prosesin degisimini en aza indirgemektir. (Aslan
vd., 2010). Taguchi Yontemi'nin diger istatistik yontemlerinden farki, bir deneyi
etkileyen parametrelerin kontrol edilebilir ve kontrol edilemez seklinde iki grupta
incelenmesi ve ¢ok sayida parametrenin ikiden fazla seviyede analiz edilmesine
olanak saglamasidir. Dahasi, performans degerinin ortalamasini istenen seviyeye
getirirken, hedef civarindaki varyansi en aza indirir. Bir baska fark ise, laboratuvar

ortaminda elde edilen sonuclarin imalat ortaminda da elde edilebilmesidir (Kiigiik,
2006) .
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4. BULGULAR VE TARTISMA

4.1. istatistiksel Hesaplamalar

Bu calismada, Lis (4*) Taguchi ortogonal tasarimi kullanilmistir. Bagil yogunluk
(%), Sertlik (HB10) ve Egilme dayanimi (MPa) performans istatistikleri olarak
alinmig ve deney sonuglari Tablo 4.1'de verilmistir. Magnezyum matrisli karbiir
takviyeli kompozitlerin toz metaliirjisi ile liretilmesinde bagil yogunlugu (%), sertlik
(HB10) ve Egilme dayanimi (MPa) degerlerini en iist diizeye ¢ikaran parametre
seviyelerini belirlemek i¢in SNi denklemi kullanilmistir. SN degerleri, performans
istatistiklerini en Ust diizeye g¢ikaran parametre seviyelerini belirlemek icin (3.8)
numarali denklem ile bulunmustur. SNort marjinal ortalama performans istatistikleri
degerleri, bu SN degerleri vasitasiyla parametre seviyeleri i¢in hesaplanmigtir ve elde
edilen sonuglar yogunluk igin Sekil 4.1'de, sertlik igin Sekil 4.2'de ve egilme
dayanimi igin Sekil 4.3'te grafiksel olarak sunulmustur. ¥; = u + X; + e; denklemi,
SNort degerlerini maksimum yapan parametre seviyelerinin performans degerini
tahmin etmek ic¢in kullanilmistir. Burada; tahmini yogunluk Y;, sertlik veya egilme
dayanimi degerleri, y:ortalama, X;: her bir parametre seviyesinin genel ortalamaya
etkisi ve €:hata’dir. Sekil 4.1 incelendiginde, SNort degerlerini en yiiksege getiren
parametre seviyelerinin A4, B2, C1 ve D1 oldugu goriilmektedir. Bu nedenle, bagil
yogunlugu en iyi seviyeye getiren parametre degerleri A4, B2, C1 ve Dj olacaktir.
Buna gore bagil yogunluk i¢in optimum kosullar su sekildedir: sinterleme
sicaklig1:550°C, sinterleme siiresi:3 dakika, katki tiiri: B4C ve katki orani:%0’dur.
Optimal kosullar altinda tahmin edilen bagil yogunluk 100.00'diir ve deneysel olarak
bulunan degerde % 100'diir. Sekil 4.2 incelendiginde, SNort degerlerini en yiiksek
diizeye ¢ikaran parametre seviyelerinin A4, B3, C> ve D3 oldugu goriilmektedir. Bu
nedenle, sertligi en yiiksek diizeye ¢ikaran parametre degerleri As, B3, C2 ve D3
olacaktir. Buradan sertlik i¢in optimum kosullar su sekilde bulunmustur: sinterleme
sicaklig1:550°C, sinterleme siiresi:5 dakika, katki tiirii:SiC ve Katkir orani:5.
Optimum kosullar altinda tahmin edilen sertlik (kg/mm?) 91.21°dir. Sekil 4.3
incelendiginde, SNort degerlerini en iist diizeye ¢ikaran parametre seviyelerinin As,

Bs, C3 ve D3 oldugu goriilmektedir. Bu nedenle, egilme dayanimini en {ist diizeye
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cikaran parametre degerleri Az, Bs, C3 ve Dz olacaktir. Egilme dayanimi igin
optimum kosullar ise su sekilde bulunmustur; sinterleme sicakligi: 500°C, sinterleme
stiresi:5 dakika, Katki tiirii:M02C ve Katki oran1:%5’tir. Optimum kosullar altinda
tahmin edilen egilme dayanimi 202.27 (MPa)’dir. F testi, hangi proses
parametrelerinin bagil yogunluk, sertlik ve egilme dayanimi degerleri iizerinde
Oonemli bir etkiye sahip oldugunu goérmek i¢in kullanilan bir aragtir. Her bir islem
parametresi i¢in F-degeri basitge, hata kareler ortalamasinin toplam hataya oranidir.
Genel olarak, F'nin degeri ne kadar biiyiikk olursa, islem parametrelerindeki
degisiklikler nedeniyle bagil yogunluk, sertlik ve egilme dayanimi degerleri
tizerindeki etki de o kadar yliksek olur. Performans 6zellikleri ve ANOVA analizi ile
islem parametrelerinin en iyi kombinasyonu tahmin edilebilir. Varyans analizi ayrica
bagil yogunluk, sertlik ve egilme dayanimi iizerinde gergeklestirildi ve bunlarin
degerleri Tablo 4.3, 4.4 ve 4.5'de listelendi. Tablo 4.3 incelendiginde, tim
parametrelerin, iretilen malzemenin bagil yogunlugu iizerinde etkili oldugu
gbzlemlenebilmektedir. En etkili parametreler katki tiirii, ardindan katki orant,
sinterleme sicakligt ve sinterleme siiresidir. Tablo 4.4 incelendiginde, sadece
sinterleme siiresinin etkili oldugu ve katki tlirinlin daha az etkili oldugu
gozlenmistir. Tablo 4.5 incelendiginde, tiim parametrelerin etkili oldugu ancak en
diisiik etkisi olanin katki orani oldugu goriilmektedir. Bu nedenle, Tablo 4.2'deki
degerlerin, esitlik (3.4) ve (3.5)’in tahminleri oldugu ve ayni kosullarin
gbzlemlendigi dikkate alinmalidir. Buna ek olarak, Tablo 4.2'deki sonuclar tahmin
i¢in gliven smurlaridir. Tahminleri test etmek igin, ayni ¢alisma kosullar1 altinda iki
dogrulayict deney gercgeklestirildi. Dogrulama deneylerinden elde edilen degerler,
deneysel sonuglarin giiven sinirlari igerisinde oldugunu gosteren denklemler (3.6) -
(3.8) (bkz. Tablo 4.2) ile hesaplanan giiven aralig1 igindedir. Bu, tahmin edilen ve
deneysel degerler arasinda iyi bir uyum oldugunu ve parametre etkilesimlerinin
gercekten goz ardi edilebilir oldugunu gostermektedir. Ilave modelinin, islemin
cesitli parametrelere olan bagimliligimi agiklamak icin yeterli oldugu sonucuna

varilabilir.
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Tablo 4.1. Uretim parametrelerine gore deney tasarimi plani ve deney sonuclari.

Bilesik Uretim Parametreleri Sertlik Egilme
Bagil
Katki
No | Mg- . Zaman | Basing Yogunluk Dayanim
Maddesi Sicaklik (°C) (HB10)
Al (dk) (MPa) (%) (MPa)
Agirlikga%
1 100 Katkisiz 400 1 99,80 73,5 99,11
2 | 975 | %25SiC 400 3 98,68 76,5 83,56
3 95 % 5 Mo2C 400 5 86,14 77,2 142,61
4 90 % 10 TiC 400 7 86,82 455 54,16
5 95 % 5 SiC 400 1 98,39 78,5 96,74
6 90 % 10 B4C 450 3 98,14 80,5 103,17
7 100 Katkisiz 450 5 99,83 74,3 143,48
8 | 97.5 | %2,5Mo02C 450 7 92,99 80,4 139,18
40
9 90 | %10 MoC 500 1 76,73 81,5 154,69
10 | 95 % 5TiC 500 3 94,81 80,7 157,32
11 | 975 | % 2,5B4C 500 5 99,36 80,6 183,09
12 | 100 Katkisiz 500 7 99,88 78,5 114,28
13 1 975 | %25TiC 550 1 98,16 80,5 146,28
14 | 100 Katkisiz 550 3 99,92 79,0 138,80
15 [ 90 % 10 SiC 550 5 98,75 88,6 155,74
16 | 95 % 5 B4C 550 7 99,59 83,5 147,90

SN oranlan icin ana etkilerveri ortalamasi

| S;interleme sicakhgi (eQ) ,:§§nterlem_e sﬁre,si,[daki}a]: :Kaikl Maddesi T«'Jrﬁ, Katki orami (agirhkea %)

3944 ¢

SN oranlan ortalamas:

400 450 500 550 1 3

7 BAC SiC MO2C

|l |’l
]

Daha biiyiik daha iyidir icin performans ozellikleri

Tic

00 25

50 100

Sekil 4.1. Bagil yogunluk i¢in parametre seviyelerine gore SNor degerleri
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Sekil 4.2. Sertlik i¢cin parametre seviyelerine gore SNot degerleri

Sekil 4.3. Egilme dayanimi i¢in parametre seviyelerine gore SNor degerleri
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Tablo 4.2. Optimum c¢alisma kosullar, ongdriilen ve gozlemlenen degerler ve giiven
simirlart.

Parametreler Deger Seviye
A Sinterleme Sicakligi (C) 500 3
B Sinterleme Siiresi (dakika) 5 3
C Katki Tiirii B4C 1
D Katki orani (% agirlikea) 25 2
Gozlemlenen Degerler (sirasiyla, bagil 98.74(%), 87.16 HB10 ve 193.65MPa
yogunluk, sertlik ve egilme dayanimi)
Tahmin edilen degerler (sirastyla, bagil 99.36 (%), 80.6 HB10 ve 183.65MPa
yogunluk, sertlik ve egilme dayanimi)
Tahminin giiven sinirlar (sirasiyla, bagil +3.62, £12.75 ve £24.09
yogunluk, sertlik ve egilme dayanimi)

Biitiin bu deneyler analiz edildiginde, en uygun sartlarin varligi, tim performans
istatistik degerlerini icermek {iizere analiz edilmistir ve MINITAB programi
aracilifiyla As, B3, C1 ve D2 optimum kosullar olarak belirlenmistir. Bu kosullar su
sekildedir; sinterleme sicakligi: 500°C, sinterleme siiresi:5 dakika, Katki tiirii:B4C ve
Katki oran1:%2.5. Bu kosullar altinda elde edilen sonuglar ise; bagil yogunluk (%)
98.74, sertlik 87.14 ve egilme dayanimi 193.65"tir.

Tablo 4.3. Bagil yogunluk i¢in tasarimin varyans analizi (%)

Serbestlik Kareler Karelerin

Parametreler derecesi toplami1 ortalamasi F Etkinlik
A | Sinterleme Sicaklig (C) 3 249.68 83.23 41.27 Aktif
B | Sinterleme Siiresi (dakika) 3 91.25 30.42 15.08 Pasif
C | Katk tiri
3 551.28 183.76 91.1p | Dahaaz
aktif
D | Katk: oran1 (agirlik¢a %) .
3 414.88 138.29 68.57 Pasif
Hata 19 38.32 2.02
Toplam 31 1345.40
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Tablo 4.4. Sertlik i¢in yapilan tasarvmin varyans analizi

Parametreler Serbestllk Kareler Karelerin = Etkinlik
Derecesi toplami ortalamast
A | Sinterleme Sicakhigi (0C) 3 999.55 33318 | 13.33 Aktif
B | Sinterleme Siiresi (dakika) 3 331.83 110.61 4.43 Pasif
C |Katki Tiri 3 559.25 186.42 7.46 | Daha az aktif
D | Katki orani (agirlikea %) 3 188.59 62.86 2.52 Pasif
Hata 19 474.80 24.99
Toplam 31 2554.04
Tablo 4.5. Egilme dayanimu i¢in tasarumin varyans analizi
Serbestlik Kareler Karelerin
Parametreler : F Etkinlik
Derecesi toplami1 ortalamast
A | Sinterleme Sicakligi (°C) 3 16885.9 5628.4 63.05 Aktif
B | Sinterleme Siiresi (dakika) 3 8492.2 2830.7 31.71 Pasif
C |Katki Tiri 3 4170.2 1390.1 1557 | Daha az aktif
D | Katki orani (agirlik¢a %) 3 2428.4 809.5 9.07 Pasif
Hata 19 1696.0 89.3
Toplam 31 33672.0

4.2. SEM-EDS ve XRD Calismalari

Bu béliimde o6ncelikle  kirik yiizeylerin SEM-EDS analizi ve numunelerin XRD

analizi verilmistir. Ardindan, Taguchi Yontemi ile analiz edilir ve hangi iiretim

parametrelerine ulasildigin1 veya hangilerinin en iyi degerlere ulagacagi belirlenmeye

calisilmigtir. Kirillma toklugu belirlemek amaciyla gergeklestirilen {ic nokta egme

testi ASTM B 528-83a standardina ve 1mm/dakika test hizinda 50 kKN kapasiteli

evrensel gerilme test cihazi ile gergeklestirilmistir. Ug nokta egme testi icin 40 mm x

40 mm X 10 mm’lik numuneler kullanilmistir. Her bir 6rnek i¢in ii¢ nokta egme testi
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5 kez tekrarlanmigtir. Elde edilen degerlerin ortalamas: aliarak {iretim
parametrelerinin etkisi tartismaya calisilmigtir. Sicak presleme yontemiyle liretilen
Mg-Al karbiir takviyeli kompozitlerin kirilma yiizeylerinin SEM fotograflar1 ve EDS
analizleri Sekil 4.4-4.19'da gosterilmektedir. Gerilme yigilmasi, takviye elemanlari
(karbiirler) ve siinek matris (Mg-Al) arayliziindeki genlesme katsayisi farkindan
dolay1 ortaya c¢ikar. Dolayisiyla, ara yiizeyde kompozit mukavemetini arttiran
dislokasyonlar olusur. Sicaklik arttik¢a dislokasyon yogunlugu ve mukavemet artar.
Karbiirlerin katki miktar1 arttikca egilme dayanimi degerlerinde bir azalma gozlenir.
Bunun nedeni yiiksek sertlikli karbiirler matriste daha fazla oldugu i¢in matriste bir
kesitsel zayiflamanin olusmasidir. Buna ek olarak karbiir katkisindan dolay1 olusan
gozeneklilikteki artisin  efilme dayanimimi azalttigi disilintilmektedir. Diisiik
sicakliklarda sinterlenen numunelerin yetersiz sinterleme kosullart nedeniyle
taneleraras1 ayrilma goriilir. Kirtlma kismen magnezyum parcaciklari arasinda
kayma ile gdzlemlenmistir. Bunun nedeni, matrisin slinek bir yapiya sahip olmas1 ve
kirilma anindaki asir1 plastik deformasyon nedeniyle ilgili pargalarin kirilmasidir.
Sinterleme sicakligi ve sinterleme siiresi arttikca daha yogun ve kompakt bir yapi
elde edilmistir. Ancak, zamani arttirmanin etkisi daha farkli olmustur. Sicaklik
artisinin, numunelerin sinterlenebilirligi tizerinde olumlu etkisi olmustur. Bu durum,
difiizyon yasalar1 ile de desteklenmektedir. Oksit olusumu EDS analizlerine gore
yapida Dbelirlenmistir. Sinterlenme yetenegini olumsuz etkileyeceginden, bu

istenmeyen bir durumdur.
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OK 941 13.69 446.03 7.71 0.05 1.08 097 047 1

AIK 486> 419 26419 9.04 002 096 1.01 041 1

Sekil 4.4. 400°C’de 1 dakika boyunca sinterlenen Saf (Mg-Al) numunesinin kirilma yiizeyi
ve EDS analizi
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Sekil 4.5. 400°C’de 3 dakika boyunca sinterlenen Mg-Al - % 2.5 SiC numunesinin kirilma

yiizeyi ve EDS analizi
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000 10 i 300 400 500 620 m 800 30

Lsec: 1830 Crts 0.000 keV/ Det Octane Peo Det

Agirlik Atomik
Element Net Int. Hata % K-oram1 Z R A F

% %
CK 2.74 532 4242 1499 0.00 1.14 0.94 0.13 1
OK 793 1155 728.76 8.09 0.04 1.09 0.97 0.41 1
MgK 80.92 77.54 22,881. 222 0.74 1 1 0.92 1
AIK 5.73 495 705.19 8.03 0.02 0.96 1.01 0.43 1
MoL  2.67 0.65 21425 7.41 0.02 0.73 1.2 0.86 1.01

Sekil 4.6. 400°C’de 5 dakika boyunca sinterlenen Mg-Al - %5 M0,C numunesinin kirilma

yiizeyi ve EDS analizi
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Lsec: 1920 Cots 0.000 ke Det: Octans ProDat

Agirlik  Atomik

Element % % Net Int. Hata % K-orani V4 R A F

CK 550 1014 83.01 1344 0.01 113 09 014 1

MgK 8356 76.17 21,466.7 225 076  0.99 1 0.92 1

TiK 139 064 11116 905 001 082 1.05 0.98 1.04

Sekil 4.7. 400°C’de 7 dakika boyunca sinterlenen Mg-Al -%10 TiC numunesinin kirtlma
yiizeyi ve EDS analizi



Lsec

Element
CK
OK
MgK
AIK
SiK

3K

BN

X

14

A

8

ilda :

000 100 200 300 40 500 800 am
- 3120 Cets 0.000 keV Det: Octane Pro Dst
Agirlik  Atomik

% % Net Int. Hata% K-oram  Z R A F
35.10 55.01 448.03 11.20 0.04 1.09 0.96 0.11 1
2.16 254 96.02 1223 0.00 1.04 0.98 0.21 1
3.55 275 89205 3.83 0.03 0.96 1.01 0.85 1.03
0.70 049 17762 5.63 0.01 0.92 1.02 0.9 1.05
58.49 39.20 14,4359 2.00 0.52 0.94 1.02 0.95 1

Sekil 4.8. 400°C’de 1 dakika boyunca sinterlenen Mg-Al - % 5 SiC numunesinin kirilma

yiizeyi ve EDS analizi
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Lsac 340 Cats 0000 keV Det Octane Pro Det

Agirlik  Atomik

Element Net Int. Hata % K-orani Z R A F
% %

BK 002 004 004 9999 000 104 095 012 1

OK 50.61 5837 438996 635 027 104 099 0.52 1

AIK 034 023 4015 1316 000 091 102 055 1

Sekil 4.9. 450 °C’de 3 dakika boyunca sinterlenen Mg-Al - %10 B4C numunesinin kirilma
yiizeyi ve EDS analizi
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Lsec: 208 0.Cats 01000 ke Dex Octane o Det
Element Agirlik Atomik Net Int. Hata % K-oram  Z R A F
OK 1062 1369 446.03 771 005 108 097 047 1

AIK 486 419 26419 904 002 09 101 041 1

Sekil 4.10. 450°C’de 5 dakika boyunca sinterlenen katkisiz (Mg-Al)
numunenin kirillma yiizeyi ve EDS analizi
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Lsac: 2330 Cate 5000 ke Det Octane Pro Det

Agirlik Atomik
Element Net Int. Hata% K-oram1 Z R A F
% %

CK 337 639 1742 1645 000 113 095 0.3 1
MgK 8472 79.23 8,077.28 213 079  0.99 1 0.94 1

MoL 033 0.08 876 5322 0.00 0.73 1.2 086 1.01

Sekil 4.11. 450°C’de 7 dakika boyunca sinterlenen Mg-Al - %2.5 Mo,C numunesinin
kirilma yiizeyi ve EDS analizi
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Ls2c: 2150 Cobs 0000 ke Det Octane Pro Det

Agirlik  Atomik

Element % % Net Int. Hata% K-oram Z R A F
CK 3138 46.78 53582 1037 0.06 109 09 0.8 1
OK 833 932 41228 954 002 104 098 029 1
MgK 57.69 4248 11,9432 270 048 095 102 0.88 1
AIK 195 129 22102 833 001 091 102 051 1
MoL 0.65 012 4387 1752 0.00 0.7 122 095 101

Sekil 4.12. 500 °C’de 1 dakika boyunca sinterlenen Mg-Al - %10 Mo,C numunesinin
kirilma yiizeyi ve EDS analizi
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Lsec: 5560 Cats 0000 ke Det Octane Pro Det

Agirlik Atomik
Element o4 o, NetliInt. Hata% K-oram  Z R A F
CK 0.91 270 2160 13.88 0.00 128 089 0.31 1
OK 796 1783 11873 1225 0.01 122 091 011 1
MgK 1533 2260 1,559.14 6.66  0.09 112 095 052 1

AIK 026 035 2740 1522 000 108 09 056 1.01
TiK 7554 5651 4,210.73 212 072 094 1.02 1 1.01

Sekil 4.13. 500 °C’de 3 dakika boyunca sinterlenen Mg-Al - %5 TiC numunesinin kirtlma
ylizeyi ve EDS analizi
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Ls2c 1770 Cabs 0000 ke Det Octane Pro Det

Agirlik  Atomik
Element o4 %  NetlInt. Hata% K-oram Z R A F

BK 578 1086 203 3512 0.01 1.04 0.94 0.09 1
CK 5.56 940 1829 1697 0.01 1.09 0.95 0.12 1
OK 1359 1724 27436 9.64 0.04 1.05 0.98 0.27 1
MgK 7256 60.60 8,845.60 3.14 0.56 0.98 1.01 0.79 1
AIK 251 189 88.88 1227 0.01 0.94 1.02 0.23 1

Sekil 4.14. 500°C’de 5 dakika boyunca sinterlenen Mg-Al - %2.5 B4C numunesinin kirilma
ylizeyi ve EDS analizi
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Ls2c: 2230 Cats 01000 keV Det Octans Pro Det

Agirlik  Atomik
Element o4 %  NetInt. Hata% K-oram  Z R A

OK 712 1048 29950 7.97 0.04 1.08 0.97 0.46
MgK 89.03 86.17 10,6463 1.96 0.84 0.99 1 0.95
AIK 3.84 335 18376 961 0.01 0.96 1.01 0.41

O T

Sekil 4.15. 500°C’de 7 dakika boyunca sinterlenen katkisiz (Mg-Al) numunenin kirilma
yiizeyi ve EDS analizi
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000 100 200 30 in
Lsec: 2170 Cats 0000 ke Det Octane Pro Det
Agirhik  Atomik
Element o4 %
CK 578 1055

Net Int.

49.74  13.99

MgK  76.78

69.26 10,7334 2.54

TiK 1.98 091 8825 11.85

Hata %

K-oram

0.01

0.68

0.02

z
1.13

0.98

0.82

80 an
R A
0.95 0.14
1 0.89
1.05 0.98

1.04

Sekil 4.16. 550 °C’de 1 dakika boyunca sinterlenen Mg-Al- %2.5 TiC numunesinin kirilma

yiizeyi ve EDS analizi
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[sa¢ 2070 Cots 0000 keV Det Octane Pra Det
Agirlik  Atomik
Element % % Net Int. Hata % K-oram Z R A F

OK 980 1423 581.08 7.56 0.05 1.08 0.97 0.47 1

AIK 4.48 3.86 30316 9.04 0.02 0.95 1.01 0.41 1

Sekil 4.17. 550°C’de 3 dakika boyunca sinterlenen katkisiz (Mg-Al)
numunesinin kirllma yiizeyi ve EDS analizi
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L5 2190 Cats 01000 keV Det Octane Pro Det
Agirlik  Atomik
Element o % Net Int. Hata % K-oram Z R A F
CK 3131 5077 321.28 1145 0.04 1.1 0.95 0.11 1

MgK  3.69 296 79274 383 003 0096 1.01  0.86 1.03

SiK 6211 43.07 13,0232 2.00 056  0.95 1.02 095 1

Sekil 4.18. 550 °C’de 5 dakika boyunca sinterlenen Mg-Al - %10 SiC numunesinin
ylizeyi ve EDS analizi kirilma
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Lsec 2090 Cats 0000 ke Det Octane Pro Det

Agirlik  Atomik
Element o4 %  NetInt. Hata% K-oram Z R A

BK 468 9.08 545 2429 0.00 1.07 094  0.08
CK 507 886 5948 1394 0.01 112 09 0 13
OK 1011 1326 72037 7.96  0.05 1.07 098 042
MgK 76,57 66.04 16,5504 224  0.69  0.98 1.01  0.92
AIK 356 277 34682 867 001 094 1.01 044

Sekil 4.19. 550 °C’de 7 dakika boyunca sinterlenen Mg-Al - %5 B4C numunesinin
kirilma yiizeyi ve EDS analizi

N =

Sinterleme parametrelerine bagli olarak baglantiyr saglayan bir fazin toz
taneciklerinin arayiiziinde olusup olusmadigin1 ve mevcut fazlarin durumunun nasil
degistigini belirlemek amaciyla yapilan XRD analizi Sekil 4.20'de verilmektedir.
Genel olarak Mg, MgO, B4C, TiC, Mo02C ve SiC fazlar tim grafiklerde iiretim
parametrelerine ve katki maddelerine gore goriilmektedir. Cizelgelerde Al'un

goriilmemesinin nedeni, Mg i¢inde ¢6ziinmesi ve kati bir ¢ézelti olusturmasidir.
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Sekil 4.20. XRD grafikleri
4.3. Elektrokimyasal Korozyon Deneyi

Korozyon siireci anodik ve katodik reaksiyonlardan olusur. Anodik reaksiyonda
(oksidasyon), metal ¢oziiniir ve iyon M?" olarak ¢ozeltiye aktarilir. Bu Ornekte
katodik reaksiyon oksijenin azalmasidir. Islemin devreyi herhangi birikmis yiikten
arindirdig1 goriilebilir. Anodik reaksiyon ile salinan elektronlar metal yoluyla katodik
reaksiyonda tiiketilen katot bolgesine iletilir. Bu korozyon iglemi i¢in gerekli kosul,
ortamin metalle temas halinde iletken bir s1v1 (elektrolit) olmasidir. Devre, elektrolit
tizerinden iyon iletimi yoluyla kapanir. Kosullara gore, bu ¢oziinme siirecine sulu

korozyon denir ve mekanizma genellikle elektrokimyasaldir.
4.3.1. % 3.5 NaCl Cozeltisinde Elektrokimyasal Korozyon Deneyi

Bu calismada, 6rnek olarak 1, 6, 8 ve 11 deneylerinde kullanilan dort Mg-Al matrisli
kompozitinin korozyon davranisi Tafel polarizasyon egrileri (potansiyodinamik

polarizasyon egrileri) ile degerlendirildi. Agirlik¢a % 3.5 NaCl ¢ozeltisindeki Mg-Al
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alasgimlariin Tafel egrileri Sekil (4.21-4.36)’da gosterilmektedir. Mg'nin korozyon
hizint 6lgmek i¢in kullanilan Tafel ekstrapolasyon yonteminde, korozyon akimi
yogunlugu, icorr (MA/cM?), ortalama korozyon hiz1 i¢in Tafel ekstrapolasyon egrisi ve
icorr degerine baglidir (Song, 2005; Zhao vd., 2009). Degerlendirilen dort Mg-Al
matrisi numuneleri igin, Tafel uydurma ile elde edilen korozyon akimi yogunlugu,
sirastyla 4.9x10° Alcm? 7.48x10™* Alcm? 5.1x10° Alcm? ve 4.36x10° A/cm 2 olup,
korozyon hiz1 283 mpy, 431mpy, 29.46mpy, 72.4 mpy olarak hesaplanmistir. Bu
sonuglar korozyon direncinin Mg-Al matrisini Onemli Olgliide 1yilestirdigini
gostermektedir. Numunenin akim yogunlugunda tespit edilen goriiniir bir degisiklik,
karbonizasyon tabakasina baglanabilir. Bosaltma isleminin elektrokimyasal islem
oldugu diisiiniilmektedir ve karbon potansiyeli magnezyumdan daha yiiksektir ve
oksitlerin kimyasal 6zellikleri ana malzemeden daha fazla kararhidir. Karbon kaplh
tabaka, klonlamay1 ve diger zararli iyonlarin yiizeyi tahrip etmesini énlemek i¢in iyi
bariyer 6zellik sergilemektedir. Bu nedenle magnezyum alagiminin korozyon direnci
gelistirilmistir. Ortalama korozyon hizlar biitiin numuneler i¢in bulunmus olup,

Tablo 4.6’da verilmektedir.

Numune 1 i¢in Tafel polarizasyonu
-1.50E+03
-1.55E+03 /
— /
—‘.‘
-1.60E+03 =
s \
s \
C -1.656+03 ]
(%]
c
: \
&
-1.70E+03 ‘
-1.75E+03
1.00E-07 1.00E-05 1.00E-03 1.00E-01 1.00E+01
Akim Yogunlugu (A/cm2)

Sekil 4.21. 400 °C’de 1 dakika boyunca sinterlenen saf (Mg-Al) matrisinin
Tafel polarizasyon egrileri

93



Numune 2 i¢in Tafel polarizasyonu
-1.48E+03
-1.50E+03 2
-1.52E+03 / /
-1.54E+03 =
2 -1.56E+03 —_—
= T — —_—
2—1.58E+O3 e ——— —
Z) -1.60E+03 \
£ -1.62E+03
a.
-1.64E+03 \
-1.66E+03
1.00E-03 1.00E-02 1.00E-01 1.00E+00
Akim Yogunlugu (A/cm2)

Sekil 4.22. 400 °C’ de 3 dakika boyunca sinterlenen Mg-Al - % 2.5 SiC kompozitin
Tafel polarizasyon egrileri

Tablo 4.6. % 3.5 NaCl soliisyonunda Mg-Al matrisli karbiir katkili kompozitlerin iizerinde
korozyon etkilerinin deneysel sonuglari.

';I A|B|C|D Test Plam Sonuglar
Sinterlem | Sinterlem
e sicakligi | e siiresi Iiu?lt.ﬁl (I:?ltrlﬁlf raa;l) KI?;_CI)IZZ)IO BetaA | BetaC | Icorr | Ecorr
(°C) | (dakika) girikeaso
1 (11|11 400 1 B4C- 0 283 0.0463| 0.115 | 49 )
saf ' ' 1.599
2 1112]2]2 400 3 SiC 2,5 216 0.1434| 1.089 | 316 -1.57
3 (1(3|3|3 400 5 Mo2C 5 549 0.2516 | 0.278 | 926 0 £;56
4 |14 4|4 400 7 TiC 10 1320 890.6 | 8619 | 2.08 | -1.57
5121|213 450 1 SiC 5 1056 0.097 | 1.01 16 | -153
6 (22|14 450 3 B4C 10 431 0.1105| 0.469 | 748 | -1.54
7121341 450 5 -I;';_ 0 1052 0.3258 1 1.82 | -1.53
8 (2|4]3]|2 450 7 Mo2C 2,5 29460 221 | 8274 | 511 | -154
9 31|34 500 1 Mo2C 10 62490 1.626 | 2251 | 102 -1.49
100|132 (4|3 500 3 TiC 5 879 0.0639| 0.419 | 1.48 0124
11|13 (3|12 500 5 B4C 2,5 72.4 .0787 | 0.396 | 436 -1.52
12134 |2]|1 500 7 S;:;_ 0 235 0.054 | 0.317 126 -1.51
13|14 (1|4 550 1 TiC 2,5 272 .0622 | 0.977 | 506 -1.52
14142 |3]|1 550 3 M:;E: ; 0 84 .0745 | 0.352 142 -1.55
15|14 (3|2 550 5 SiC 10 125 .0238 | 0.105 | 19.7 | -1.04
166|144 |1 550 7 B4C 5 177 .0564 | 0.443 | 307 -1.5
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Numune 3 i¢in Tafel polarizasyonu

__ -8.00E+02

S

E P

—_ Lt

[ -

€ -1.00E+03 =~

8 ~

8 ~
-1.20E+03

1.00E-05 1.00E-04 1.00E-03 1.00E-02 1.00E-01 1.00E+00
Akim yogunlugu (A/cm2)

Sekil 4.23. 400 °C’de 5 dakika boyunca sinterlenen Mg-Al - % 5 Mo0,C numunesini
iceren kompozitlerin Tafel polarizasyon egrileri

Numune 4 icin Tafel polarizasyonu
-1.40E+03
-1.45E+03 /
s /
E _1.50E+03 7
=
g 7
£ -1.55E+03 -
a ——— T
\ \
-1.60E+03 N
-1.65E+03
1.00E-03 1.00E-02 1.00E-01 1.00E+00
Akim Yogunlugu (A/cm2)

Sekil 4.24. 400 °C’de 7 dakika boyunca sinterlenen Mg-Al -% 10 TiC numunesini
iceren kompozitlerin Tafel polarizasyon egrileri
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Numune 5 i¢in Tafel polarizasyonu

-1.40E+03

-1.45E+03

-1.50E+03 =

-1.55E+03 ~

-1.60E+03 \

Potansiyel (mV)

-1.65E+03 \

-1.70E+03
1.00E-02 1.00E-01 1.00E+00

Akim Yogunlugu (A/cm2)

1.00E+01

Sekil 4.25. 400 °C’de 1 dakika boyunca sinterlenen Mg-Al - % 5 SiC numunesini

iceren kompozitlerin Tafel polarizasyon egrileri

Potansiyel (mV)

Numune 6 i¢in Tafel polarizasyonu

-1.45E+03

-1.50E+03 >

-1.55E+03

-1.60E+03 \
N\

-1.65E+03

-1.70E+03

1.00E-02 1.00E-01 1.00E+00

Akim Yogunlugu (A/cm2

1.00E+01

Sekil 4.26. 450 °C’de 3 dakika boyunca sinterlenen Mg-Al - %10 B,C numunesini

iceren kompozitlerin Tafel polarizasyon egrileri
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Numune 7 i¢in Tafel polarizasyonu

-1.40E+03

-1.42E+03 I

-1.44E+03 ./

-1.46E+03 /

-1.48E+03 ,/

-1.50E+03 ./

-1.52E+03 =

Potansiyel (mV)

-1.54E+03 =

-1.56E+03 N

-1.58E+03 \

-1.60E+03
1.00E-03 1.00E-02 1.00E-01 1.00E+00 1.00E+01
Akim Yogunlugu (A/cm)

Sekil 4.27. 450 °C’de 5 dakika boyunca sinterlenen modifiye edilmemis (Mg-Al)
numunesini igeren kompozitlerin Tafel polarizasyon egrileri

Numune 8 i¢in Tafel polarizasyonu

-1.40E+03
-1.45E+03 /
S -1.50E+03 /
£ - 7
g —_——
G -1.55E+03 ——
S ~
Q N
-1.60E+03 \\
-1.65E+03 \
-1.70E+03
1.00E-02 1.00E-01 1.00E+00 1.00E+01

Akim Yogunlugu (A/cm2)

Sekil 4.28. 450 °C’de 7 dakika boyunca sinterlenen Mg-Al - %2.5 Mo,C numunesini
iceren kompozitlerin Tafel polarizasyon egrileri
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Numune 9 i¢in Tafel polarizasyonu

-1.35E+03
-1.40E+03 /
< -1.45E+03 v
E ~
— -
g —— =
5 -1.50E+03 —
s N
& -1.55E+03 \\
-1.60E+03 \
-1.65E+03
1.00E-02 1.00E-01 1.00E+00 1.00E+01 1.00E+02

Akim Yogunlugu (A/cm2)

Sekil 4.29. 500 °C” de 1 dakika boyunca sinterlenen Mg-Al - %10 Mo,C numunesini
iceren kompozitlerin Tafel polarizasyon egrileri

Numune 10 icin Tafel polarizasyonu
0.00E+00
e
-5.00E+01 ,/
= e
T -1.00E+02 =
—_ —
‘g. - == o
w
& -1.50E+02 N
: \
a.
-2.00E+02 \-
-2.50E+02
1.00E-05 1.00E-04 1.00E-03 1.00E-02 1.00E-01 1.00E+00
Akim Yogunlugu {A/cm2)

Sekil 4.30. 500 °C’de 3 dakika boyunca sinterlenen Mg-Al - %5 TiC numunesini
iceren kompozitlerin Tafel polarizasyon egrileri
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Numune 11 icin Tafel polarizasyonu
-1.45E+03
7
— =
-1.50E+03 e —
—— ey,
S -
E -
< -1.55E+03 2
z N\
2
g \
S -1.60E+03
\
-1.65E+03 \\
-1.70E+03
1.00E-02 1.00E-01 1.00E+00 1.00E+01
Akim Yogunlugu (A/cm)

Sekil 4.31. 500 °C’de 5 dakika boyunca sinterlenen Mg-Al - %2.5 B4C numunesini i¢eren
kompozitlerin Tafel polarizasyon egrileri

Numune 12 icin Tafel polarizasyonu
-1.40E+03
1.45E+03 ’
. /

% -~ -
= -1.50E+03 — —
2 ——
e - Y
£  _.155£+03 N
o

-1.60E+03 \

-1.65E+03

1.00E-03 1.00E-02 1.00E-01 1.00E+00 1.00E+01
Akim Yogunlugu (A/cm2)

Sekil 4.32. 500 °C’de 7 dakika boyunca sinterlenen yanmamus (Mg-Al) numunesini
iceren kompozitlerin Tafel polarizasyon egrileri
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Numune 13 icin Tafel polarizasyonu

-1.40E+03

-1.45E+03

-1.50E+03 — =

-1.55E+03 \\

Potansiyel (mV)

-1.60E+03 \

A

-1.65E+03

-1.70E+03
1.00E-03 1.00E-02 1.00E-01 1.00E+00 1.00E+01

Akim Yogunlugu (A/cm?2)

Sekil 4.33. 550 °C’de 1 dakika boyunca sinterlenen Mg-Al - %2.5 TiC numunesini
iceren kompozitlerin Tafel polarizasyon egrileri

Numune 14 icin Tafel polarizasyonu

-1.45E+03

-1.50E+03 -

-1.55E+03 —_—

-1.60E+03
N

-1.65E+03 \

Potansiyel (mV)

-1.70E+03

-1.75E+03
1.00E-03 1.00E-02 1.00E-01 1.00E+00

Akim Yogunlugu(A/cm2)

Sekil 4.34. 550 °C’de 3 dakika boyunca sinterlenen modifiye edilmemis (Mg-Al)
numunesini igeren kompozitlerin Tafel polarizasyon egrileri
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Numune 15 icin Tafel polarizasyonu

-8.00E+02
-9.00E+02
t
N
z !
< -1.00E+03 ‘;
[7,]
& -—-"_‘
e
<) ~
= h Y
-1.10E+03 <
-1.20E+03
1.00E-08 1.00E-06 1.00E-04 1.00E-02 1.00E+00

Akim Yogunlugu (A/cm2)

Sekil 4.35. 550 °C’de 5 dakika boyunca sinterlenen Mg-Al - %10 SiC numunesini
iceren kompozitlerin Tafel polarizasyon egrileri

Numune 16 i¢in Tafel polarizasyonu
-1.40E+03
-1.45E+03 7
Pt
< -L50E+03 e o
E :
o -1.55E+03 N
=
w
c
g -1.60E+03 \.
- \
-1.65E+03
-1.70E+03
1.00E-03 1.00E-02 1.00E-01 1.00E+00 1.00E+01
Akim yogunlugu (A/cm2)

Sekil 4.36. 550 °C’de 5 dakika boyunca sinterlenen Mg-Al - %10 SiC numunesini
iceren kompozitlerin Tafel polarizasyon egrileri
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4.3.2. % 3.5 NaCl Soliisyonunda Magnezyum Matrisli Kompozit Numunelerinin

Korozyon Hizi

Farkli magnezyum alagim numuneleri arasindaki iliski asagida gosterilmektedir.
Burada sodyum kloriir ¢ozeltisinde test edilen numuneler arasinda korozyon hizinda
bir fark vardir. Sekil (4.37-4.42)’de gosterildigi gibi numune 11°deki korozyon hizi

diisiiktiir ve numune 3, 8 ve 9 i¢in yiiksek korozyon hizi mevcuttur.

Magnezyum matrisli kompozitlerin korozyon hizi

1420 ?
1220
N
£ 1020 /
s 820 /
9
S 620
(=]
~ /

420
220
4 - - 4
20 /

samplel sample2 sampl3 sampled

numuneler (1,2,3,4)

Sekil 4.37. Numune 1, 2, 3 ve 4 icin magnezyum matrisli kompozitlerin korozyon hizi

Magnezyum matrisli kompozitlerin korozyon hizi

3.01E+04
2.51E+04
2.01E+04
1.51E+04
1.01E+04
5.10E+03
Ay
1.00E+02

sample 5 sample6 sample?7 sample8

Korozyon Hizi

NN NN

numuneler (5,6,7,8)

Sekil 4.38. Numune 5, 6, 7 ve 8 i¢gin magnezyum matrisli kompozitlerin korozyon hizi
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Magnezyum matrisli kompozitlerin korozyon hizi

7.00E+04 /
6.00E+04 /

5.00E+04

4.00E+04

3.00E+04

Korozyon Hizi

2.00E+04

1.00E+04

A A A

sample9 samplel0 samplell samplel2

0.00E+00

numuneler (9,10,11,12)

Sekil 4.39. Numune 9, 10, 11 ve 12 i¢in magnezyum matrisli kompozitlerin korozyon hiz

Magnezyum matrisli kompozitlerin korozyon hizi

300 /

200
1
0

numune 13 numune 14 numune 15 numune 16
numuneler (13,14,15,16)

Korozyon Hizi
(=Y
(O]
o

o
o

v
o

Sekil 4.40. Numune 13, 14, 15 ve 16 i¢in magnezyum matrisli kompozitlerin korozyon hiz1
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Magnezyum matrisli kompozitlerin korozyon hizi

70000
60000

(O]
o
o
o
o

40000

Korozyon Hizi
w
o
o
o
o

20000

Numuneler (1-16)

Sekil 4.41. Tiim magnezyum matrisli kompozitlerin korozyon hizi karsilastirmasi (Tablo
4.1 de verilen 16 adet deney sartlarinda elde edilen numuneler igin)

Sekil 4.41°de korozyon hizlarinin karsilastirlmast acik bir sekilde goriilememektedir.
Korozyon Hizlarinin daha net anlasilabilmesi i¢in ayni grafik sekil 4.42°de
logaritmik olarak verilmistir.

Mg Matrisli Kompozitlerin Korozyon Hizi

100000 - —

10000 -

’é‘lCCC- #l = — __

- m ] =

= 100 4

e

nc

£ 10

=)

él'ym’bv%‘o’\‘b%c'\m’bu%b

=} @ @ @ @ R k@ A8 AN Wty YT NS Ry
SR AR R ol R - \ N S IR SR RN - A /N /R

-l P N N D I EF TS

O W
P R - R S Y S R P o
NN R A T NN L I S i Y " O S G
TR P TITY T IININN

Numuneler (1-16)

Sekil 4.42. Tiim magnezyum matrisli kompozitlerin korozyon hizi karsilastirmasinin
Logaritmik grafigi (Tablo 4.1 de verilen 16 adet numune igin)
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4.3.3 Daldirma Testleri

Kompozitlerin korozyon davranisi; elde edilen sonuclarin degerlendirilmesi igin
dayanak olarak alinan kiitle kayb1 ve korozyon hizi ile 6lgiilen agirlik kayb1 yontemi
kullanilarak incelenmistir. Korozyon testi, numunenin standart prosediirlere gore
hazirlanmis agirlikca % 3.5 NaCl (pH 3) soliisyonuna daldirilmasiyla gerceklestirildi.
Piiriizsiiz bir yiizey elde etmek i¢in test numunesi once (40 mm x 10 mm x 10 mm)
boyutlarinda kesildi ve daha sonra 320 ile 1200’lik zimpara kagidi ile mekanik
olarak parlatilmistir. Emdirme testi esnasinda, daglayici diizenek atmosfere maruz
birakilmistir. Agirlik kaybi okumalari, ti¢ giin sonunda oSl¢iilmiis olup, elde edilen
degerler Tablo 4.7'de gdsterilmistir.

Tablo 4.7. % 3.5 NaCl soliisyonunda daldirma testi

Numune | Korozyon 6ncesi Korozyon sonrasi Agirlik kaybi Korozyon hizt
NO agirlik (gm) agirlik (gm) (gm) (mpy)
1 2.4769 2.0221 0.4548 79.412
2 2.7032 2.3207 0.3825 66.789
3 2.9667 0 2.9667 518
4 2.7342 1.9189 0.8153 142
5 2.6298 2.1462 0.4836 84.44
6 2.8443 2.28 0.5643 98.532
7 2.0747 1.6301 0.4446 77.631
8 2.678 0.7198 1.9582 341.92
9 2.5842 0 2.5842 496.238
10 2.6638 2.2291 0.4347 75.885
11 1.4353 1.2319 0.2034 35.51
12 2.7288 2.0011 0.7277 127.063
13 2.719 2.0079 0.7091 123.815
14 2.4857 2.0001 0.4856 85
15 2.3395 2.0555 0.284 49.589
16 2.669 2.1165 0.5525 96.471
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4.4. NaCl ve Na2SOa4 Cozeltilerinde Elektrokimyasal Korozyon Deneyi

Mg-Al alagimlari i¢in: ¢ozelti konsantrasyonu ve pH'sinin magnezyum alasimlart i¢in
NaCl ve Na SO ¢ozeltilerinin korozyon davranisi tizerindeki etkisi analiz edilmistir.
Agirlik kaybr ve elektrokimyasal korozyon deneyleri Tablo 4.8’de gosterildigi gibi
bes farkli konsantrasyonda (NaCl ¢ozeltisi i¢in 0.01, 0.2, 0.6, 1 ve 2 M, Na>SO4 i¢in
0.01, 0.2, 0.6, 0.8 ve 1 M) ve pH (2, 3, 8 ve 11) degerlerinde gerceklestirilmistir.
Cozeltinin pH degeri, HC1 ve NaOH c¢ozeltisi ile ayarlanmistir. Kuvvetli asit
tuzlarmin bir ¢ozeltisi (Cl ve SO4 gibi) ve Na, NaCl ve Na;SOs gibi gii¢lii bazlar notr

karakteristikler gosterirler.

Tablo 4.8. NaCl ve Na;SO. Cozeltilerinin Konsantrasyonu

1Litre’de 0.1Litre’de 1Litre’de 0.1Litre’de

No Molarite | NaCl NaCl Molarite | Na:So4 Na2So,4
agirhig agirhig agirhig agirlig

1 0,01 0.585 0.0585 0,01 1,42 0.142

2 0.2 11.7 1.17 0.2 28.4 2.84

3 0.6 35.1 3.51 0.6 85.2 8.52

4 1 58.5 5.85 0.8 113.6 11.36

5 2 117 11.7 1 142 14.2

4.4.1. NaCl Cozeltisinde Elektrokimyasal Korozyon Deneyi

Mg-Al alagimlar i¢in, pH=2, 3, 8 ve 11 de NaCl konsantrasyonu bu ¢ozeltlerdeki
potansiyel enerji egrileri iizerinde bir etkiye sahiptir. Sekil 4.43, 4.44, 4.45 ve 4.46'da
gosterildigi gibi, anodik egri genellikle 0.6M ¢o6zelti konsantrasyonunda artar ve
yogunluk da artar. Daha yiiksek konsantrasyonlarda, NaCl konsantrasyonunun
degisimi, anot akim yogunlugu iizerinde 6nemli bir etkiye sahip degildir. Benzer
sekilde, konsantrasyon arttikca, korozyon akim yogunlugunun da yiiksek
konsantrasyonlara nazaran 0.6 M i¢in arttig1 gézlemlenmistir. Buna ek olarak, pH = 2
degerinde, korozyon potansiyelinin etkin bir potansiyel transferine ulastigmmi ve

konsantrasyonun 0.6M'a ¢iktigi tespit edildi (Sekil 4.44 -4.46). pH = 2 oldugunda,
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konsantrasyon degisiminin korozyon potansiyeli iizerinde biiytlik etkisi vardir (Sekil
4.43). Tafel polarizasyon egrileri genellikle benzerdir ve NaCl soliisyonundaki
calisma ve pH degerlerinde edilginlestirme gozlenmez ve anod akim yogunlugu

Tafel polarizasyonu arttikca artar.

pH 2 ile NaCl'nin tiim konsantrasyonlarinda numune 11 i¢in
tafel polarizasyonu
7.50E+01 :
< 2.50E+01 /,'/
£ -2.50E+01 e
T -7.50E+01 B N 0.01M
.%.-. + —— e . .
2 _1.25E+02 N - 1Y
g \..oor
o -1.75E+02 e — = == 0.6M
a M..o.o.o.o.o:.'.'
-2.25E+02 = . 0.2M
-2.75E+02 — e 1M
-3.25E+02
1.00E-061.00E-051.00E-041.00E-031.00E-021.00E-011.00E+00
Akim Yogunlugu (A/cm?)

Sekil 4.43. pH = 2 ile NaCl ¢ozeltisinde farkli konsantrasyonlarda Mg-Al alasimlarinin
Tafel polarizasyonu

pH 3 ile NaCl'nin tiim konsantrasyonlarinda numune 11 igin
tafel polarizasyonu

-9.00E+02
/>\ /
c -1.00E+03
= <
O -1.10E+03
>
'S N -==0.2M
S -1.20E+03
45 " — 'ZM
QO -1.30E+03 T

w::‘f.o-" - seccce 1V
000000000.0-0.040,0 V‘...:‘ .. /
-1.40E+03 - - NN 0.6M
\ .o..\ °
-1.50E+03 N 0.01M
-1.60E+03
1.00E-03 1.00E-02 1.00E-01  1.00E+00  1.00E+01
Akim Yogunlugu (A/cm?)

Sekil 4.44. pH = 3 ile NaCl ¢ozeltisinde farkli konsantrasyonlarda Mg-Al alasimlarinin
Tafel polarizasyonu
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pH 8 ile NaCl'nin tiim konsantrasyonlarinda numune 11 igin
tafel polarizasyonu

-1.25E+03
-1.30E+03 :
-1.35E+03
-1.40E+03
-1.45E+03
-1.50E+03
-1.55E+03
-1.60E+03
-1.65E+03
-1.70E+03 seeece 0.6M
-1.75E+03

-1.80E+03
1.00E-04 1.00E-03 1.00E-02 1.00E-01 1.00E+00

Akim Yogunlugu (A/cm?)

= == (0.01M

0.2M

Potansiyel (mV)

Sekil 4.45. pH =8 ile NaCl ¢ozeltisinde farkli konsantrasyonlarda Mg-Al alagimlarinin
Tafel polarizasyonu

pH 11 ile NaCl'nin tiim konsantrasyonlarinda numune 11 igin
tafel polarizasyonu

-1.25E+03

-1.30E+03 7

-1.35E+03 /
< -1.40E+03 — S
z T~ 0.6
< -1.45E403 —— —
= /‘: e +0.01M
> Vi
G -1.50E+03 —ﬁd ¥ 02M
£ -1.55+03 —————— ———Mm
[a ~.-~ \

-1.60E+03 >0 —_—1M

\
-1.65E+03 \
-1.70E+03

1.00E-05 1.00E-04 1.00E-03 1.00E-02 1.00E-01 1.00E+00
AKim Yogunlugu (A/cm?)

Sekil 4.46. pH = 11 ile NaCl ¢ozeltisinde farkli konsantrasyonlarda Mg-Al alasimlarinin
Tafel polarizasyonu
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4.4.2. Naz SO4 Cozeltisinde Elektrokimyasal Korozyon Deneyi

Sekil 4.47, 4.48, 4.49 ve 4.50, ¢ozeltinin konsantrasyonunun NaS0s ¢ozeltisinde
Mg-Al magnezyum alasiminin 2.3, 8 ve 11 pH degerlerindeki potansiyel enerjisine
etkisini gostermektedir. En diisik anot akimi yogunlugu ile 0.01 M NaSOg4
¢ozeltisinin polarizasyon egrileri Sekil 4.47, 4.48 ve 4.49°de goriilebilir. PH=S,
anodik polarizasyon egrisinden, anodik akim yogunlugunun birlikte var olma
potansiyelinin bir arada bulunmasiyla nispeten yavas arttigi ancak anot akim
yogunlugunun artis hizinin, ¢ozeltideki daha yiiksek bir polarizasyon derecesinde

arttig1 gorilebilir. PH = 2'de ve ¢ozelti 1M'de anot akim yogunlugunun ve 0.8 M

konsantrasyonunun oldugu gozlenmistir. Ayn1 zamanda, konsantrasyon degisiminin

korozyon potansiyeli iizerinde 6nemli bir etkisi yoktur.

pH 2 ile Na,SO,'liin tiim konsantrasyonlarinda numune 11
icin Tafel polarizasyonu
-1.20E+03
-1.25E+03
— -1.30E+03
>
— -1.35E+03 .
2 - = 0.8M
(%2}
% -1.40E+03 0.6M
°
O 1458403 0.01M
- e 1)\
-1.50E+03
-1.55E+03
1.00E-05 1.00E-04 1.00E-03 1.00E-02 1.00E-01 1.00E+00
Akim Yogunlugu (A/cm?)

Sekil 4.47. pH = 2 ile Na;SO4 ¢ozeltisinde farkli konsantrasyonlarda Mg-Al alagimlarmin

Tafel polarizasyonu.
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pH 3 ile Na,SO,'iin tiim konsantrasyonlarinda numune 11 igin
Tafel polarizasyonu

-1.30E+03

-1.35E+03
- /
> -1.40E+03 :
c o
= y = 0.01M
T) »
> -1.45E+03 L - - 1M
n 5
% -.n.‘.‘.‘:;.:_j\ eecess 0.8M
= -, "
$ -1.50E+03 “ 0.6M

~ .
\ 0.2M
-1.55E+03 ‘
\
|
-1.60E+03
1.00E-05 1.00E-04 1.00E-03 1.00E-02 1.00E-01 1.00E+00
Akim Yogunlugu (A/cm?)

Sekil 4.48. pH = 3 ile Naz SO, ¢ozeltisinde farkli konsantrasyonlarda Mg-Al alagimlarinin
Tafel polarizasyonu

pH 8 ile Na,SO,'liin tiim konsantrasyonlarinda numune 11 igin
Tafel polarizasyonu

-1.25E+03
< -1.30E+03
e
—_1.35E+03
(D)
P
3 -1.40E+03 0.01M
@
E -1.45E+03 — <0.2M
-1.50E+03 - = 1M
=== 0.8M
-1.55E+03
— -0.6M
-1.60E+03
-1.65E+03

1.00E-04 1.00E-03 1.00E-02 1.00E-01 1.00E+00
AKim Yogunlugu (A/cm?)

Sekil 4.49. pH = 8 ile Na,SO, ¢ozeltisinde farkli konsantrasyonlarda Mg-Al alagimlarinin
Tafel polarizasyonu.
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PH 11 ile Na,S0O,'iin tiim konsantrasyonlarinda numune 11 igin
Tafel polarizasyonu

-1.25E+03

-1.30E+03 /'

-1.35E+03 /
S’ -1.40E+03 2

-1.40E+ P i 4
e ,>§\ .
= -1.45E+03 =S .\ ------ 0.8M
- e, °®
-q—>)\ -1.50E+03 oco...llllll“'.:.}.\\‘\ - 1M
) *e%ee,,
C -1.55E+03 . WY - = 0.6M
g _ N
$ -1.60E+03 ——l ——— 0.2M

- «.

1.65E+03 N R 0.01

-1.70E+03

\
-1.75E+03
1.00E-05 1.00E-04 1.00E-03 1.00E-02 1.00E-01 1.00E+00
Akim Yogunlugu (A/cm?)

Sekil 4.50. pH = 11 ile Na,SO4 ¢ozeltisinde farkli konsantrasyonlarda Mg-Al alagimlarinin
Tafel polarizasyonu.

4.5. Optik Mikroskopi

Korozyon testleri 6ncesi ve sonrast numune yilizeyindeki morfolojiyi gozlemlemek
icin optik mikroskop kullanilmigtir. Korozyon islemi 6ncesi numuneler metalografik
islemlerden gegirilmistir. Daglayic1 olarak Keller daglayicis1  kullanilmistir.
Korozyon Oncsi ve sonrasi numunelerin mikroyapilari sekil 4.51-4.66°de verilmistir.
Optik fotograflardan, korozyon igslemi sonrasi korozyon hasar1 agik¢a goriilmektedir.

Bu hasar 500°C’de ve 5 dakika sinterlenen MgAl-%2,5 B4C kompozitinde daha

azdir.

(b)
Sekil 4.51. 400 °C'de 1 dakika boyunca  sinterlenen Saf (Mg-Al) numunesini
igeren kompozitlerin optik goriintiisii, (a) korozyon &ncesi ve (b) korozyon

sonrasi
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Sekil 4.52. 400 °C'de 3 dakika boyunca sinterlenen Mg-Al - %2.5 SiC numunesini
iceren kompozitlerin optik gorlintiisii, (a) korozyon oncesi ve (b) korozyon
sonrasi

(b)

Sekil 4.53. 400 °C'de 5 dakika boyunca sinterlenen Mg-Al - % 5 Mo,C numunesini
iceren kompozitlerin optik goriintiisti, (a) korozyon oncesi ve (b) korozyon
sonrasi

(b)

Sekil 4.54. 400 °C'de 7 dakika boyunca sinterlenen Mg-Al - %10 TiC numunesini
iceren kompozitlerin optik goriintiisii, (a) korozyon dncesi ve (b) korozyon
sonrasl.
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Sekil 4.55. 400 °C'de 1 dakika boyunca sinterlenen Mg-Al - % 5 SiC numunesini igeren
kompozitlerin optik goriintiisii, (a) korozyon 6ncesi ve (b) korozyon sonrast

(@) (b)

Sekil 4.56. 450 °C'de 3 dakika boyunca sinterlenen Mg-Al - %10 B,C numunesini igeren
kompozitlerin optik goriintiisii, (a) korozyon oncesi ve (b) korozyon sonrasi

(b)

Sekil 4.57. 450 °C'de 5 dakika boyunca sinterlenen modifiye edilmemis (MgAl) numunesini
iceren kompozitlerin optik gorintiisi, (a) korozyon o6ncesi ve (b) korozyon
sonrasi
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Sekil 4.58. 450 °C'de 7 dakika boyunca sinterlenen Mg-Al - %2.5 Mo,C numunesini i¢eren
kompozitlerin optik goriintiisii, (a) korozyon 6ncesi ve (b) korozyon sonrasi

(b)

Sekil 4.59. 500 °C'de 1 dakika boyunca sinterlenen Mg-Al - %10 Mo,C numunesini igeren
kompozitlerin optik goriintiisii, (a) korozyon 6ncesi ve (b) korozyon sonrast

Sekil 4.60. 500 °C'de 3 dakika boyunca sinterlenen Mg-Al - %5 TiC numunesini igeren
kompozitlerin optik goriintiisii, (a) korozyon oncesi ve (b) korozyon sonrasi
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(@) (b)

Sekil 4.61. 500 °C'de 5 dakika boyunca sinterlenen Mg-Al - %2.5 B.C numunesini igeren
kompozitlerin optik goriintiisii, (a) korozyon 6ncesi ve (b) korozyon sonrasi.

Sekil 4.62. 500 °C'de 7 dakika siireyle sinterlenen yanmamis (MgAI) numunesini igeren
kompozitlerin optik goriintiisii, (a) korozyon 6ncesi ve (b) korozyon sonrast

b

Sekil 4.63. 550 °C'de 1 dakika boyunca sinterlenen Mg-Al - %2.5 TiC numunesini igeren
kompozitlerin optik goriintiisii, (a) korozyon 6ncesi ve (b) korozyon sonrasi
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(b)

Sekil 4.64. 550 °C'de 3 dakika boyunca sinterlenen modifiye edilmemis (MgAl) numunesini
iceren kompozitlerin optik goriintiisii, (a) korozyon oncesi ve (b) korozyon
sonrasi.

(@) (b)

Sekil 4.65. 550 °C'de 5 dakika boyunca sinterlenen Mg-Al - %10 SiC numunesini igeren
kompozitlerin optik goriintiisii, (a) korozyon 6ncesi ve (b) korozyon sonrast

(b)

Sekil 4.66. 550 °C'de 5 dakika siireyle sinterlenen Mg-Al - % 10 SiC numunesini igeren
kompozitlerin optik goriintiisii, (a) korozyon dncesi ve (b) korozyon sonrast
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4.6. 500°C’de 5 Dakika Sinterlenen Mg-Al - %2.5 B4C’nin Korozyon Oncesi ve
Korozyon Sonrasit SEM-EDS Analizi

Mg-Al - %2,5 B4C kompozitinin tipik daglanmis yiizeyi ve korozyon sonrasi SEM-
EDS analizi Sekil 4.67-4.77°da gosterilmektedir. Mg korozyon yoriingesi deforme
bir ylizey sergiler ve hareket yonii boyunca deforme olur. Tiim numunelerde, kayma
yoniine paralel bir oluk bulunmaktadir ve korozyon mekanizmasini gosterir.
Magnezyum numunesinin korozyon izlerinde bulunan asinma tabakasi bir yapisma
korozyon mekanizmasinin varligina isaret eder. Secilen numunelerin SEM
goriintiileri, farkli  konsantrasyonlarda gergeklestirilen korozyon deneyinin
yapilamasinda sonra elde edilen numunelerin en iyi goriintiileridir. Sodyum kloriir
cozeltisi, 0.01M, 0.2M, 0.6M, IM ve 2M olarak secilmisti. Sodyum siilfat
cozeltilerinde korozyon calismalarinda ise numuneler 0.01M, 0.2M, 0.6M, 0.8M ve
1M konsantrasyonlari i¢in analiz edildi ve bu da korozyon Oncesi ve sonrasinda

numunenin seklini degistirmistir.

Lsec 2030 Cmy G000 hay Owt Ovtarm Pop Det

Element Agirik Atomik Net Int. Hata % K-orani Z R A F
% %

BK 2093 3591 21.56 15.40 0.02 1.06 0.95 0.09 1

CK 3.13 4.84 23.32 16.96 0.00 1.11 0.96 0.1 1

OK 3.67 4.25 184.67 9.45 0.01 1.06 0.98 0.37 1

MgK 70.44 5374 12,619.23 1.89 0.65 0.97 1.01 0.95 1

AK 1.83 1.26 15150  9.55 0.01 0.93 1.02 0.47 1

Sekil 4.67. Korozyon oncesi 500 © C’de 5 dakika boyunca sinterlenen Mg-Al - %2.5 B,C
numunesinin SEM fotografi ve EDS analizi.
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Lsac: 2850 Crnts 0000 ke¥ Det Octane Pro Det

Agirlik  Atomik
Element % % Net Int. Hata % K-orani Z R A F

CK 1659 2679 96.65 1188 0.03 11 09 0.16 1

NaK  1.71 144 10299 759 001 095 1.01 0.72 1.02

AIK 162 116 6933 1166 001 0093 1.02 044 1

Sekil 4.68. Korozyon sonrast 0.01M NaCl iginde 500 °C’de 5 dakika siireyle sinterlenen
Mg-Al - %2.5 B4C numunesinin SEM fotografi ve EDS analizi.
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Lsec: 287 0 Cnts 0000 kel Det: Octane Pro Det

Agirlik  Atomik
Element % %  NetInt. Hata % K-oran Z R A F

CK 1390 20.69 4423 1252 003 108 097 0.22 1

NaK 233 181 4165 1101 001 093 101 0.58 1.01

AIK 087 058 1663 1795 000 091 1.02 054 1

Sekil 4.69. Korozyon sonrasit 0.02M NaCl iginde 500 ° C’de 5 dakika siireyle sinterlenen
Mg-Al - %2.5 B4C numunesinin SEM fotografi ve EDS analizi

119



CRITY

Mg
27%¢
2484
21
1556¢
155¢

1340

Bl 0

05
o,
0¢ e )
W W W % 4N S® 60 0 g 4w

Lsec: 28.7 0 Cats 0,000 kel Det Octane Pro Det

Elemen Agirlik Atomik
t % % Net Int. Hata %K-oram1  Z R A
CK 1657 2554 4508 1270 003 109 096 0.19

OK 2764 3198 29782 833 0.12 104 098 041
NaK 293 236 5833 881 002 094 101 066 1
MgK 51.24 39.01 14516 403 038 095 1.02 0.77
AIK 162 111 2825 1435 001 092 102 051

R P o P kT
N

Sekil 4.70. Korozyon sonrasi 0.6 M NaCl i¢inde 500 °C’de 5 dakika siireyle sinterlenen
Mg-Al - %2.5 B4C numunesinin SEM fotografi ve EDS analizi
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Lsa¢: 2850 Cnts D00 ke Dex Octans Pro Det

Agirlik Atomik

Element o4 %

NaK 2.60 1.95

Net Int. Hata % K-orani

CK 1885 27.04 6286 11.62
OK 4243 4569 50846 8.65

56.94 10.80

MoK 3424 2427 12799 5.66

AIK 089 0.57
CIK 099 048

23.71 16.22
37.27 13.65

0.04
0.14
0.01
0.19
0.00
0.01

z
1.07
1.02
0.93
0.94
0.91
0.86

R
0.97
0.99
1.01
1.02
1.03
1.05

A
0.2
0.32
0.44
0.58
0.43
0.86

Sekil 4.71. Korozyon sonrasi 1M NaCl i¢inde 500 ° C’de 5 dakika siireyle
Mg-Al - %2.5 B4C numunesinin SEM fotografi ve EDS analizi
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Lsec: 2850 Cots 0000 ke Det Octanz Pro Det

Agirlik  Atomik
Element % %
CK 10.99 16.32

Net Int. Hata % K-orani Z R
36.23 13.06 0.02 1.08 0.97

NaK  0.55 0.42 985 3221 0.00 0.93 1.01

AIK 0.31 0.21 7.00

46.19  0.00 0.91 1.02

A F
0.2 1

0.53 1.01
0.58 1

Sekil 4.72. Korozyon sonrast 2M NaCl i¢inde 500 °C’de 5 dakika siireyle sinterlenen Mg-Al

- %2.5 B4+C numunesinin SEM fotografi ve EDS analizi
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Lsac: 2860 Cats 0.000 kel/ De Octans Pro Det

Agirlik  Atomik
Element % %  NetInt. Hata% K-oram1 Z R A F
CK 731 1295 2858 14.79 0.01 1.12 0.95 0.14 1
NaK  0.66 0.61 3023 1437 0.01 0.96 1 0.78 1.03

AIK 248 195 7130 1129 001 094 101 044 1

Sekil 4.73. Korozyon sonrasi 0.01M NaySOasiginde 500 °C’de 5 dakika siireyle sinterlenen
Mg-Al - %2.5 B4C numunesinin SEM fotografi ve EDS analizi
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Lsec: 2850 Cots 0000 ke Det Octane o Det

Eleme Agirlik Atomi  Net K-

nt % k% Int. Hata% oramm Z R A
CK 10.84 18.62 36.70 1359 0.02 111 096 0.15
OK 13.47 17.38 229.89 867 006 106 098 04
NaK 129 1.15 4818 9.62 0.01 0.96 1 0.77
MoK 71.47 60.67 3,653.6 283 0.61 0.97 1.01 0.87
AIK 241 184 5959 1125 0.01 094 102 0.45
SK 053 034 16.38 29.11 0.00 093 103 0.78 1.

=
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Sekil 4.74. Korozyon sonrasi 0.2M Na,SOsiginde 500 °C’de 5 dakika siireyle sinterlenen
Mg-Al - %2.5 B4C numunesinin SEM fotografi ve EDS analizi
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Lszc: 2850 Cats 0000 kel Det Octane Pro Det

Elemen Agirlik Atomik
t % % Net Int. Hata % K-oram1  Z R A F

CK 740 1286 2490 1503 0.01 112 095 0.14 1

NaK 589 535 21338 577 0.04 0.96 1 0.74 1.02

AIK 223 172 5811 1120 001 094 101 047 1

Sekil 4.75. Korozyon sonrasit 0.6M Na;SOsiginde 500 °C’de 5 dakika siireyle sinterlenen
Mg-Al - %2.5 B4C numunesinin SEM fotografi ve EDS analizi
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Ls2¢: 28.70 Cnbs 0000 kel Det Octane Pro Det

Elemen Agirlik Atomik
t % o, Net Int. Hata % K-oram1  Z R A

CK 1453 2411 47.08 13.02 0.03 111 096 0.16
OK 1397 1741 20555 895 0.06 1.05 098 0.38
MgK 69.60 57.07 3,2444 280 059 097 101 0.88
AIK 190 141 4355 1253 001 093 102 046

= =T

Sekil 4.76. Korozyon sonrasi 0.8M Na;SOsiginde 500 °C’de 5 dakika siireyle sinterlenen
Mg-Al - %2.5 B4C numunesinin SEM fotografi ve EDS analizi
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Lsec: 2870 Cots 0100 kel Det Octane Pro Det
Eleme Agirlik Atomik K-

nt % % Net Int.Hata % orani Z R A F
CK 1119 16.85 36.53 1265 004 11 097 0.29 1

NaK 196 154 2156 1499 001 093 101 073 1.01

AIK 479 321 5806 863 003 09 102 0.76 1

Sekil 4.77. Korozyon sonrasi 1M Na,SOsiginde 500 °C’de 5 dakika siireyle sinterlenen
Mg-Al - %2.5 B4C numunesinin SEM fotografi ve EDS analizi
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5.SONUC VE ONERILER

Bu calismada, Mg matrisli karbiir takviyeli kompozit malzemelerin toz metalurjisi
yontemi ile liretiminin optimum sartlar1 belirlenmis olup, sartlarin belirlenmesinde
bir optimizasyon yontemi olan Taguchi yontemi kullanilmistir. Deney planinda
beliritilen ¢alismalardan elde edilen numunelerin sertlik, bagil yogunluk, egilme
dayanimi degerlerine bakilarak ve bu degerleri optimum yapan parametreler ve
seviyeleri tespit edilerek optimum sartlar belirlenmistir. Daha sonra bu deneylerden
elde edilen numunelerin mikroyapilart incelenmis ve koroyon davraniglari

incelenmistir. Bu ¢aligmalar sonunda agagidaki sonuglara varilmistir

1. Optimum parametre ve seviyelerin incelendigi ¢alismada, bagil yogunluk(%)
ve egilme dayanimi tizerinde tiim parametreler etkili olmasina ragmen, sertlik
(HB10) icin en etkili parametreler sinterleme siiresi ve katki tiirii olarak
bulunmustur.

2. Sertlik, bagil yogunluk ve egilme dayanimini optimum yapan prametre ve
seviyeleri ilk olarak ayr1 ayr1 degerlendirilmis ve daha sonra bu ii¢ ¢ikt1
birlikte degerlendirildiginde en iyi kosullari veren sartlarin, Sinterleme
sicakligt i¢cin 500°C, sinterleme siiresi i¢in 5 dakika, katki maddesi i¢in B4C
ve katki orani icin ise % 2.5 oldugu tespit edilmistir. Bu kosullar altinda elde
edilen bagil yogunluk 98.74 (%), sertlik (HB10) 87.16 ve egilme dayanimi
193.65 MPa olarak bulunmustur.

3. Taguchi Yonteminin avantaji, deney ortaminda elde edilen kosullarin, gergek
iretim ortaminda da saglanilabilir olmasidir. Dolayisiyla bu c¢alismanin
sonuglar1 endiistriyel 6lgekteki islemler i¢in de ¢ok yararli olacaktir.

4. Taguchi Yontemi'nde, yalnizca belirlenen deney planindaki caligmlar test
edilmistir. Bu deney plam literatiirdeki bilgiler 1s18inda belirlenmistir.
Calismay1 etkileyen parametreler bilinmektedir. Deneyler parametrelerin
seviyelerini belirleyerek gerceklestirilmistir. Ancak, parametrelerin deney
planinda belirtilmemis baska seviyeleride farkli yontemler kullanarak

degerlendirilebilir (Arnaiz-Gonzalez vd., 2016; Ukar vd., 2012).
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SEM c¢alismalari, Mg-Al matrisindeki karbiirlerin dagilimimin homojen
oldugunu gostermektedir. Buna ek olarak, karbiirlerin ilave edilmesi
gbzeneklerin olusumuna neden olmaktadir.

. XRD analizine gore kompozitlerde Mg, MgO, B4C, TiC, Mo2C ve SiC fazlar
gozlenmistir. Elde edilen sekillerde Al’nin olmamasinin nedeni, Mg icinde
coziinmesi ve kati bir ¢ozelti olusturmasidir.

Uretilen Mg-Al alasimlarinin = korozyon davranis;, NaCl ve NaxSOs
¢ozeltilerinde farkli pH ve konsantrasyon degerlerinde incelenmistir. NaCl ve
Na2SOs ¢ozeltilerinde magnezyum alagimlarinin korozyon hizi genel olarak
artan konsantrasyon ve azalan pH ile arttig1 tespit edilmistir

Test edilen tiim magnezyum alagimlarinin korozyon asinmasi, galvanik
olusturularak Mg-Al matrisli kompozitlerinin metalleraras1 bilesiklerin
arayiiziinde gerceklesmektedir. Daha sonra diizensiz ve daha az koruyucu
daglama tabakalarinin g¢ekirdeklesmesi ve biiylimesi esas olarak Mg(OH)2-
Mg matrisinden olugmaktadir. Alasimin nominal bilesimindeki aliiminyum
konsantrasyonundaki artis agirlikca %3.5’lik NaCl i¢inde saf Mg’nin
aktivitesini diislirir. Bununla birlikte, Mg-Al matrisli kompozitler hala
yiiksek korozyon hizlari sergilemektedir.

Mg-Al matrisli kompozitlerinin daha yiiksek korozyon direncinin olmasinin
ana nedeni ¢ift mekanizma ile ilgilidir. Birincisi, magnezyum matrisi ¢oziiniir
ve korozyona ugrar, islem asmmasi metal yilizeyindeki alliminyum
zenginlestirmesi i¢in uygundur ve Al bakimindan zengin yar1 koruyucu oksit
tabakalarinin olusumunu saglar, boylece alasimin korozyon direncini arttirir.
Buna ek olarak, b-fazli katmanl agregasyon agi, korozyon aginmasi iglemine

engel olarak hareket eder.
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EK 1. MINITAB

MINITAB, c¢ok cesitli temel ve gelismis veri analizi becerileri saglayan giiglii,
kullanimi kolay istatistiksel bir pakettir. MINITAB'm dogrudan komut yapisi,
kullanicilarin  ¢ok ¢esitli arka planlar1 ve deneyimleri kullanmalarin1 saglar.
MINITAB, PC'ler ve Macintosh bilgisayarlarda ve 6nde gelen is istasyonlarinin,
mini bilgisayarlarin ve ana bilgisayarlarin ¢cogunda calisir. MINITAB, siirim ve
bilgisayar platformuna gore degisse de, MINITAB'In ¢ekirdekleri (¢calisma sayfalari

ve komutlar1) aynidir.

Windows icin MINITAB, kullanicilarin tiim seviyedeki istatistiksel analizini daha
sezgisel hale getiren bir kullanic1 arabirimi saglar. Cekme meniileri ve diyaloglar, her
adimi kolayca yapmaniza izin verir. MINITAB, bilgisayara ne yapmak istediginizi
sOylemek icin zaman harcamadan verilerinizi bulmak i¢in daha fazla zaman
harcamaniz1 saglar. Veriler, bir pencere gibi bir elektronik ¢izelgeye girilebilir.
Ayrica dogrudan Lotus, Excel, Symphony, Quattro Pro, dBase veya ASCII
dosyalarindan verileri alir ve MINITAB gonder/ al islevlerine sahip olabilirsiniz.
MINITAB (Rel 10 ve iistii) Dinamik Veri Alisverisi (DDE) ile Lotus, Excel veya
Quattro Pro gibi bagka bir elektronik ¢izelge programina veri girebilir ve MINITAB
bunu otomatik olarak alacaktir. Alternatif olarak, MINITAB'e veri girebilir ve ayni
anda baska bir Windows programina gonderebilirsiniz. MINITAB'm grafik
ozellikleri size maksimum gorsel etki i¢in sinirsiz olanaklar sunar. Makrolar,
uygulamaniz i¢in Ozel olarak tasarlanan kendi 6zel islemlerinizi olusturmaniza

olanak verir (Khan, 2013).
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EK 2. GAMRY INSTRUMENTS

GAMRY Instruments elektrokimyasal Ol¢lim sistemi bir bilgisayara kurulmasi
gereken elektronik donanim ve bilgisayar yazilimini igerir. Tiim Gamry yazilimlari
bir Gamry Software CD'sinde sunulur. Yikli yazilim Gamry PCI tabanli PCI4
Potentiostat serisinin siiriictilerini ve Gamry'nin 6nceki ISA tabanli PC4 Potentiostat
serisini temel alan siirliciileri igerir. Siiriicii, yazilim yiiklemesi sirasinda yiiklenir

(Chandra vd., 2004).

Elektrokimyasal hiicre, en az iki elektrot ve bir elektrolitten olugmalidir. Elektrot,
elektronlar  (elektronlarin  hareketi) ve iyonlar arasindaki yiik transfer
mekanizmalarmin degisen bir araylizii olarak diisiintilebilir. Elektrolitler, iyonlarin
hareketi ile olusturulabilen bir yiik transfer ortamidir. Elektrik analiz 6l¢iimleri igin
kullanilan bataryada daima ii¢ elektrot fonksiyonu vardir. Ug elektrottan birincisi,
test veya calisma (YESIL) elektrodu olarak da bilinen bir gosterge elektrodudur.
Elektrokimyasal olay1 inceleyen elektrod budur. Ikinci fonksiyonel elektrot bir
BEYAZ elektrottur. Bu elektrot potansiyeli sabit olan ve hiicrede mevcut olan diger
elektrodlarin potansiyelini 6lgmek i¢in bir referans olarak kullanilabilen bir
elektrottur. Son fonksiyonel elektrot, elektronlarin bir kaynagi veya alicist olarak
gorev yapan yardimcr elektrot veya karsi (KIRMIZI) elektrodtur; boylece akim,
batarya boyunca dis devrelerden gegebilir(Rahman vd., 2004).
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