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OZET

BiYOBOZUNUR AZ31 MAGNEZYUM ALASIMLARININ URETILEREK
MEKANIK VE KOROZYON DAVRANISLARININ INCELENMESI

AZ31 alagimlan yiiksek biyouyumluluga ve biyobozunurluga sahip olduklarindan
dolay1 ve viicut hiicrelerinde ve dokularda toksik etkiye neden olmadigi i¢in yiiksek
potansiyele sahip bir biyomalzemedir. Bu c¢alismada AZ31 alagimlart mekanik
alagimlama yontemi ile tiretildi, korozyon ve mekanik 6zellikleri incelendi. 3, 6 ve 9
saatlik farkli 6gilitme siirelerinin alagimlarin korozyon ve mekanik 6zellikleri tizerindeki
etkileri arastirildi. AZ31 alasim tozlarinin mikroyapisi taramali elektron mikroskobu
(SEM) ve X-1ismm difraksiyon (XRD) spektrumu kullanilarak analiz edildi. Uretilen
alagimlar preslenip bulk haline getirildi ve 400 °C’de sinterlendi. Alasimlarin statik ve
dinamik sertlik analizleri yapildi. Statik sertlik analizleri i¢in Vickers ve Knoop ¢entici
kullanildi. Dinamik nanosertlik analizleri i¢in Berkovi¢ centici kullanildi. Korozyon
ozelliklerini incelemek amaciyla Tafel Ekstrapolarizasyon Yontemi kullanildi. Deneyler
%3,5 NaCl ¢ozeltide daldirma yontemi ile gergeklestirildi.

Statik sertlik analizleri i¢in 0,49 N ile 9,8 N arasinda degisen yiikler kullanildi.
Statik sertlik analizlerine gére AZ31-3h, AZ31-6h ve AZ31-9h alagimlari i¢in Vickers
centiciden elde edilen yiikten bagimsiz sertlik degerleri sirasiyla 0,495 GPa, 0,721 GPa
ve 0,925 GPa ve Knoop centiciden elde edilen sertlik degerleri ise 0,490 GPa, 0,613
GPa ve 0,904 GPa olarak olciildi. Hem Knoop hem de Vickers c¢entici ile yapilan
analizlere gore alagimlarin yilikten bagimsiz sertligini hesaplamak amaciyla kullanilan
modellerden Multifraktal (MFSL) yaklagimi en iyi sonucu verdi.

Dinamik nanosertlik analizleri i¢in 1000 uN ile 10000 uN arasinda degisen ytikler
kullanildi. AZ31 alagimlarinin dinamik nanosertlik analizleri Triboindenter cihazi ile
yapildi. Yiik-yerdegistirme egrilerinin analizi Oliver-Pharr yaklagimi ile yapildi. Yiik-
yerdegistirme egrilerinde i¢e gégme (pop-in) davranigi gézlendi. AZ31-3h, AZ31-6h ve
AZ31-9h alagimlarinin dinamik nanosertlik analizlerinden elde edilen yiikten bagimsiz
sertlik degerleri sirastyla 0,669 GPa, 0,932 GPa ve 1,376 GPa olarak hesaplandi. Elastik
modiil degerleri sirasiyla 35,42 GPa, 45,39 GPa ve 49,25 GPa olarak bulundu. Yiikten
bagimsiz sertlik degerlerini hesaplamak i¢in en uygun yaklasimin MFSL yaklasimi
oldugu sonucuna varildi. Hem statik hem de dinamik sertlik analizlerine gore ogiitme
sliresi arttikca sertlik degerlerinin arttig1 sonucuna varildu.

AZ31-3h, AZ31-6h ve AZ31-9h alasimlarinin korozyon testlerinden elde edilen
sonuglara gore Ogilitme siiresinin artmasi ile korozyon direnci artmustir. AZ31-3h,
AZ31-6h ve AZ31-9h alasimlarinin korozyon direngleri sirasiyla 10,76 kQ, 21,69 kQ ve
37,72 kQ olarak ol¢ildii.

2016, 104 sayfa

Anahtar Kelimeler: Mekanik alasimlama, statik sertlik, dinamik sertlik, ¢entik boyutu
etkisi, korozyon



ABSTRACT

INVESTIGATION OF MECHANICAL AND CORROSION BEHAVIOURS BY
PRODUCING OF BIODEGRADABLE AZ31 MAGNESIUM ALLOYS

AZ31 alloys have high biocompatibility and biodegradable. As AZ31 alloys
doesn’t cause toxic effect in body cells and tissues, they are biomaterials that have a
high potential. In this study, AZ31 alloys were produced with mechanical alloying and
were examined corrosion and mechanical properties. Effects on corrosion and
mechanical properties of alloys of 3h, 6h and 9Sh different milling times were
investigated. Microstructure of AZ31 alloy powders were analyzed by using scanning
electron microscope (SEM) and X-ray diffraction (XRD) spectrum. Produced alloys
were pressed and sintered at 400 °C. Static and dynamic hardness analysis of alloys
were done. It were used Vickers and Knoop indenter for static hardness analysis and
were used Berkovich indenter for dynamic nanohardness analysis. Tafel
extrapolarization method was used with the aim of investigating corrosion properties.
Experiments were done by using with immersion technique in %3,5 NaCl solution.

It were used variable loads between 0,49 N and 9,8 N for static hardness analysis.
According to static hardnes analysis, load independent hardness values acquired from
Vickers indenter, of AZ31-3h, AZ31-6h and AZ31-9h alloys respectively were
calculated as 0,495 GPa, 0,721 GPa and 0,925 GPa and hardness values acquired by
using Knoop indenter also were calculated as 0,490 GPa, 0,613 GPa and 0,904 GPa.
According to analysis done by using both Vickers indenter and Knoop indenter is the
most appropriate Multifractal scaling law (MFSL) approach used with the aim of
calculating load independent hardness of alloys.

It were used variable loads between 1000 uN and 10000 uN for dynamic hardness
analysis. Dynamic hardness analysis of AZ31 alloys were done by using Triboindenter.
Analysis of their load-displacement graphics were done by using Oliver-Pharr approach.
It was observed pop-in effect in load-displacement graphics. According to dynamic
hardnes analysis, load independent hardness values acquired by using Berkovich
indenter, of AZ31-3h, AZ31-6h and AZ31-9h alloys respectively were calculated as
0,669 GPa, 0,932 GPa and 1,376 GPa. Their elastic modulus values were calculated
respectively as 35,42 GPa, 45,39 GPa and 49,25 GPa. According to dynamic hardness
analysis is the most appropriate MFSL approach used with the aim of calculating load
independent hardness values of alloys. According to both static and dynamic hardness
analysis were concluded increase of hardness values as increase milling time.

According to corrosion test results of AZ31-3h, AZ31-6h and AZ31-9h alloys
increased corrosion resistance as increase milling time. Corrosion resistances of AZ31
alloys were measured respectively as 10,76 kQ, 21,69 kQ and 37,72 kQ.

2016, 104 pages

Key words: Mechanical alloying, static hardness, dynamic hardness, indentation size
effect, corrosion
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1. GIRIS

Insanlarn yaslari ilerledikce kemik, kikirdak, kan damarlar1 ve hatta i¢ organlar
gibi sert ve yumusak dokular1 onarma ve iyilestirme ihtiyaci artmistir (Holzapfel ve ark.
2012). Bu ihtiyac1 karsilamak amaci ile tasarlanan biyomalzemeler bireyin yasam
kalitesini muhafaza etmek i¢in doku veya organ yerine kullanilan ve bozulmus viicut
fonksiyonunu tedavi etme amaci tasiyan dogal ve yapay malzemeler olarak
tammmlanmistir (Ratner ve ark. 2004; Bergman ve Stumf 2013). Biyomalzemelerin
uygulama alanlar1 eklem ve uzuv tedavileri, yapay atardamar, cilt, kontakt lensler ve
protez disler gibi ¢ok genis bir alana yayilmaktadir. Biyomalzemeler i¢in giinden giine
artan talep ve Ozellikle yash insanlarin yasam kaliteleri i¢in Onemi daha yiiksek
beklentileri de beraberinde getirmektedir. 2012 yili verilerine goére endistride
gelistirilen biyomalzemeler yillik %15°lik artis ile yaklasitk 28 milyar dolar
degerindeydi ve 2014 yilinda biyomalzemelerin pazar payinin 58.1 milyar dolar olmasi
beklenmekteydi. Biyomalzemeler kuskusuz her yil insanlarin yasam kalitelerini
gelistirmektedir. Diinya ¢apinda yaklasik olarak her yil bir buguk milyon ortopedik
implant kullanilmakta ve 10 milyar dolarin iizerinde bir maliyet hacmi olusturmaktadir
(Holzapfel ve ark. 2012).

Metalik biyomalzemelerin kullanimi metal isleme tesislerinin kuruldugu sanayi
devrimine kadar dayanir (Park ve Lakes, 2007). Geleneksel implant olarak kullanilan ilk
malzeme 316L paslanmaz ¢elik alagimidir. Son yillarda kobalt-krom ve titanyum bazl
alasgimlar dis, omurilik, diz ve kalga implant1 olarak yaygin sekilde kullanilmaktadir
(Abramson ve ark., 2004). Fakat bu alasimlar yaygin olarak kullanilmalarina ragmen
nikel, krom ve kobalt gibi korozyon f{irlinleri viicutta toksik etkiye sebep oldugu ve
alerjik tepkimelere yol ag¢tig1 i¢in simirli bir tedavi olanag: saglarlar (Wapner 1991;
Mcgregor ve ark., 2000). Metaller yiiksek ¢ekme ve yorulma dayanimlarindan dolay1
destek implant1 olarak kullanilmaya elveriglidir. Ancak kobalt-krom ya da 316L
paslanmaz celik alagimlarinin elastik modiilii ile dokularin elastik modiilii arasindaki
biiylik fark gerilme kalkani (stress-shielding) olarak bilinen olaya yol acar ve kemik
erimesine neden olabilir (Bobyn ve ark., 1990; 1992; Sychterz ve ark., 2001).
Halihazirda kullanilan alasimlar igerisinde elastik modiilii kemige en yakin olan

titanyum ve titanyum alagimlar1 gerilme kalkani olaymi ve kemik erimesini azaltabilir



(Sumner ve ark., 1998). Titanyum ve titanyum alasimlari ideal korozyon direncine ve
iyl biyouyumluluga sahip olmalarma ragmen kayma mukavemeti diisiik oldugu icin
kullanimi smirhdir. Ozellikle vida ve plaka olarak kullanildig1 zaman sorun ¢ikmaktadir
(Steinemann, 1998; Geetha ve ark., 2009). Ayrica uzun siireli tedavilerde akla ilk
secenek olarak gelen Ti-6Al-4V gibi titanyum bazli alasimlarin korozyon iiriinlerinin
viicutta toksik etki meydana getirdigi goriilmistiir (Eisenbarth ve ark., 2004; Nag ve
ark., 2005).

Biyomalzemelerde daha iyi klinik sonuglar ve uzun vadeli iyilestirme i¢in yeni
fikirler ortaya ¢ikmaktadir. Doku yapisi ve doku fonksiyonunu tamir etmeye ve yeniden
yapilandirmaya odaklanan daha biyolojik yaklasimlara, kalici implantlara ve doku
yenileme yontemlerine ihtiyag duyulur (Hutmacher, 2006). Yeni nesil biyomalzemeler
fiziksel ve kimyasal malzeme davramislarinin anlasilmasinda Onemli avantajlar
saglamasina ragmen klinikte ¢ok az uygulama yapilabilmistir. Yine de yeni nesil
biyomalzemeler ile ilgili raporlarda 2009 yilinda 47 milyar dolara sahip olan yatirim
hacminin 2025 yilina kadar 113 milyar dolara yiikselecegi ongoriilmektedir (Avrupa
Birligi Komisyonu, 2009). Klinik uygulamalar i¢in yeni nesil biyomalzemeler ¢evreden
gelen uyaricilarla etkilesime giren, hasarli doku yenileme siirecine aktif sekilde katilan
malzemeler olarak tanimlanir. Bu yilizden yeni nesil biyomalzemelerde biyouyumluluk
hayati Oneme sahiptir (Holzapfel ve ark. 2012). Yeni gelismeler yiiksek
biyouyumluluga sahip olan {igiincii nesil biyomalzemelerden magnezyum ve
magnezyum alagimlarinin metalik biyomalzemelerin uygulanmasinda i¢inden ¢ikilmaz
bir hal alan sorunlarin ¢6ziimii i¢in yiiksek potansiyele sahip oldugunu gostermektedir
(Heublein ve ark., 2003; Staiger ve ark., 2006; Witte, 2010).

Magnezyum Diinya’da en bol bulunan sekizinci elementtir. Magnezyum 1,74
glem?® yogunluguyla son derece hafif bir metaldir. Sirastyla aliiminyumun ve ¢eligin
yogunlugu magnezyumun yogunlugunun 1,6 ve 4,5 katidir (Kojima, 2000).
Magnezyumun elastik modiili ve akma dayanimi yaygin olarak kullanilan diger
malzemelere gore kemige daha yakin olmasina ragmen kirilma toklugu daha fazladir
(Hartwig, 2001; Okuma, 2001; Vormann, 2003; Wolf ve Cittadini, 2003). Ayrica
magnezyum insan viicudunda en ¢ok bulunan dordiincii elementtir. Yetmis kilogramlik
yetigskin bir insanda yaklasik bir mol magnezyum bulunur (Staiger ve ark., 2006).
Viicuttaki ¢ogu enzim, DNA ve RNA yapist i¢in yardimci bir elementtir (Hartwig,



2001). Magnezyumun insan viicudunda bu kadar ¢ok bulunmasi magnezyum
alagimlarinin biyouyumlulugunun miikemmel olmasinin ve biyomalzeme olarak iyi bir
gelecek vaat etmesinin en bliylik nedenidir. Ancak saf magnezyum ilk kez ortopedik
implant olarak kullanildiginda ytiksek korozyon hizi nedeniyle 8 giin sonra islevini
yitirmistir (Staiger ve ark., 2006). Bu durum magnezyum alagimlarinin kullanimina
ciddi smirlar getirdigi i¢in korozyon siirecini yavaslatmak amaci ile ¢esitli magnezyum
alagimlar1 gelistirilmistir (Witte ve ark., 2001; Scholz, 2004; Witte ve ark. 2005).
Giliniimiizde aliiminyum ve ¢inko elementlerinden olusan (AZ31 ve AZ91), yitriyum ve
nadir toprak elementlerinden olusan (WE43) ve son olarak lityum, aliiminyum ve nadir
toprak elementlerinden olugsan (LAE442) magnezyum alasimlari tizerinde durulmakta
ve klinikte uygulamalari ile ilgili 6nemli arastirmalar yapilmaktadir (Witte ve ark.,
2001; Witte ve ark., 2005; Staiger ve ark., 2006).

Yeni nesil biyomalzemeler geleneksel iiretim yontemlerinin diginda yeni iiretim
yontemlerinin de ortaya ¢ikmasini ve kullanilmasini saglamistir. Bu yontemlerden biri
olan mekanik alagimlama yontemi biyomalzeme iiretiminde kullanilmaya baslanmstir.
Bu yontem sayesinde yeni biyomalzemelerin gelistirilmesinde onemli bir yol Kkat
edilmistir (Zhao ve ark., 2009). Mekanik alagimlama yontemi bir toz liretim teknigidir
ve John S. Benjamin tarafindan 1966 yilinda gelistirilmistir. Yontemin diger ad1 bilyeli
ogiitme olarak bilinir ve bu yontemin en biiylik avantaji iiretilmesi miimkiin olmayan
alagimlarin bile iiretilebilmesini saglayarak farkli alasim gruplari olusturulmasina imkan
taniyor olmasidir. Mekanik alagimlama yontemi toz pargaciklarini soguk bir ortamda
parcalayip tekrar kaynastiran bir tiretim teknigidir. Bu durum ergime sicakligi farkindan
dogan olumsuz kosullari ortadan kaldirir ve yeni alagimlar elde edilmesini saglar.
Mekanik alagimlama yontemi 6giitme hizi, 6giitme tipi, 6gilitme siiresi ve toz-bilye orani
gibi bir¢ok parametreye sahiptir ve her bir parametre alasim tozlari iizerinde farkl
etkilere sahiptir (Suryanarayana ve Nasser, 2012).

Bu tez ¢alismasinda biyomedikal uygulamalarda kullanilan AZ31 (%3 Al ve %1
Zn) magnezyum alagimi mekanik alagimlama yontemi ile iiretilerek daha iyi mekanik ve
korozyon ozellikleri elde edilmesi amaglanmigtir. AZ31 magnezyum alagimi 3, 6 ve 9
saatlik 6glitme siireleri kullanilarak iiretilmistir. Degisen 6gilitme siirelerinin alasimlarin

mikroyap1, mekanik ve korozyon davranislari iizerindeki etkisi incelenmistir.



2. ONCEKI CALISMALAR

Grosjean ve ark. (2004) 40 saate kadar farkli Ogiitme siireleri kullanarak
magnezyumu mekanik alagimlama yontemi ile iiretmislerdir. Mekanik alagimlama
yonteminin magnezyumun korozyon davranisi iizerindeki etkilerini incelemislerdir.
Elektrokimyasal yontemleri kullanarak yiizeysel, morfolojik, yapisal ve kimyasal
analizler yapilmistir. 10 saatlik 6gtitme sonras1 34 nm kristal boyutuna ulagsmislardir ve
daha yiiksek silirelerde kristal boyunda anlamli bir kiiglilme olmadigim
gozlemlemislerdir. Mekanik alasimlama yontemi ile ogiitiilen magnezyumun
oglitiilmemis magnezyuma kiyasla korozyon direncinin arttigin1 bulmuslardir.

Yuan ve ark. (2004) LaMg;;Ni malzemesinin hidrojen depolama 6zelligi {izerine
mekanik alasgimlama yonteminin etkisini incelemislerdir. Hidrojen depolama ve absorbe
etme kapasitesini hesaplamislardir. Calismalarinda 20 saatlik 6giitme sonrast hidrojen
absorbe etme kapasitesinin arttigini gézlemlemislerdir.

Witte ve ark. (2006) AZ91D ve LAE442 magnezyum alagimlarinin viicut i¢i ve
viicut dis1 yapay ortamda korozyon davranisini incelemislerdir. Viicut i¢i korozyon
testleri i¢in alagimlar domuz kemigine implante edilmistir. Viicut i¢i korozyon
deneylerinin viicut dis1 yapay ortamdakine gore yaklasik 10* kat daha 1yl sonug
verdigini gézlemlemislerdir.

Zhang ve ark. (2007) AZ31 magnezyum alasimimi sicak haddelemeye tabi
tutmuglardir. Kalinligin kirilma olmaksizin 0,6 mm azaltilabildigini gézlemlemislerdir.
Bu azalmanin mikroyap1 ve sertlik lizerindeki etkilerini incelemislerdir. Kalinliktaki
azalmanin ortaya ¢ikardigi yeniden kristallenme sayesinde (0002) diizleminde 20 um
ortalama tanecik boyutu ve homojen mikroyap: elde edildigini gozlemlemislerdir.
Haddeleme islemi alasimlarin sertligini 0,49 GPa’dan 0,79 GPa’a yiikseltmistir.
Kalinlikta ortaya ¢ikan %97’lik azalma sayesinde en yiiksek sertlik degerini 0,88 GPa
olarak elde etmislerdir.

Al-Adgeeli ve ark. (2008) aliiminyum temelli ikili (Al-Mg) ve tglii (Al-Mg-Zr) toz
kartistmin1 yeni  Al-M@-Zr nanokompozit malzeme gelistirmek amaciyla mekanik
alasimlama islemine tabi tutmuslardir. Elde ettikleri Algy.xMg10Zrx kimyasal formlu tiglii
alasim sistemindeki Zr oranim1 %5, %20 ve %35 oraninda degistirmislerdir. Zr oram

arttikca alagimin sertlik degerinin arttigin1 gozlemlemislerdir. %35 Zr oraninda sertlik



degerinin ikiye katlandig1 sonucuna ulagmiglardir.

Xie ve ark. (2008) AZ81 magnezyum alagiminin mikroyapi ve mekanik 6zellikleri
tizerine itriyum (Y) ve neodimyum (Nd) nadir toprak elementlerinin etkisini
incelemislerdir. Nadir toprak elementinin orani arttikca B-Mgi7Al1, fazlarinin etkisinin
azaldigint ve ALY ve Al;Nd fazlarmin olustugunu goézlemlemislerdir. Nadir toprak
elementlerinin oran1 %?2’ye kadar arttirildigr zaman ¢ekme dayanimini oda sicakliginda
ve 150 °C’de sirasiyla 282 MPa ve 212 MPa olarak elde etmislerdir.

Kang ve ark. (2008) AZ31 magnezyum alasimlarinin mikroyapist ve mekanik
Ozellikleri iizerine tane kiiglilmesinin etkisini incelemiglerdir. Uygulanan sicaklik
azaldik¢a tane boyutunun azaldigini ve sertligin arttigin1 gézlemlemislerdir. Mekanik
ozellikleri incelemek amaciyla yapilan deneylerde tane boyutunun azalmasiyla sertligin
arttidigini bulmuslardir.

Zarandi ve ark. (2008) AZ serisi magnezyum alagimlarinin haddeleme ve
deformasyon davranisi lizerine Mn ve Al katkisinin etkisini incelemiglerdir. AZ31,
AZA41 ve AZ61 alasimlarmin ve 3 farkli oranda Mn ilave edilmis hallerinin sicak
haddeleme ve c¢ekme dayanimi davranisi lizerine odaklanmiglardir. AZ31 ve AZ41l
alagimlar1 tatmin edici bir sekilde haddelenebilmistir. AZ61 alasiminda haddeleme
siirecinde kenar catlagi gerceklestigini gézlemlemislerdir. Ayrica %0,06’dan 0,25
¢ikarilan Mn oraninin AZ61 alagimimin haddelenebilirligi tizerindeki kirilma etkisini
azalttigin1 gozlemlemislerdir. Mn elementi hem haddelenmis hem de tavlanmis AZ61
alagiminin tane boyutunu azaltmustir. Caligmalarinda dislokasyon kaymasi, eriyik
cozelti kaymasi ve tane sinir1 kaymasi seklinde 3 tip deformasyon tipi ortaya ¢iktigini
rapor etmislerdir. Dislokasyon kaymasi diisiik sicakliklarda ve yiiksek gerilme oraninda
gozlemlenirken diger deformasyon tiplerinin sicaklik artis1 ile aciga ¢iktigim
gbzlemlemislerdir.

Luo ve ark. (2008) magnezyum-kalsiyum (Mg-Ca) alasimina ¢inko (Zn)
katkilayarak korozyon ve nanomekanik &zelliklerini incelemislerdir. Mg-Ca alasimina
Zn ilavesi yapildiginda sertlik ve elastik modiiliin 0,9.10" iyon/cm? dozunda 6nemli bir
sekilde arttigim1  gozlemlemislerdir. Fakat korozyon direncinin  azaldigini
gozlemlemislerdir ve Zn elementinin Mg-Ca alasimina katkilanmasinin olumlu bir
yaninin olmadigini ifade etmislerdir.

Sun ve ark. (2009) Mg-10Gd-3Y magnezyum alagiminin mikroyapisi, mekanik



ozellikleri ve korozyon direnci Tlzerine zitkonyum (Zr) elementinin etkisini
arastirmiglardir. Zr oraninin artmasi ile tane boyutunun azaldigi, akma mukavemetinin
ve kopma mukavemetinin arttifi gozlemlenmistir. Zr oran1 %0,42’ye ¢ikarildikca
korozyon oraninin azaldig1 ve %0,42’den 90,93 e ¢ikarildik¢a korozyon oraninin arttigi
sonucuna ulagsmislardir. Bu yiizden ideal alasimin Mg-10Gd-3Y-0,42Zr oldugunu rapor
etmislerdir.

Escudero ve ark. (2010) farkli tane boyutlarina sahip AZ31 magnezyum
alasiminin yapay viicut sivisi igerisindeki korozyon davranigini arastirmislardir. Tuzlu
su cozeltisinde (NaCl) ve fosfat tamponlu (PBS) ¢ozeltideki korozyon davranisi ile
kiyaslamiglardir. Ayrica alasimin ¢ozelti igerisine daldirilma siiresinin etkisini de
incelemislerdir. Acik devre potansiyeli (OCP) ve elektrokimyasal empedans
spektroskopisi gibi elektrokimyasal yontemler kullanilmistir. Iki farkli tane boyutuna
sahip AZ31 magnezyum alasimlarinda yapilan deneylere dayanarak en iyi korozyon
direncinin tane boyutu kii¢iik olan ve PBS ¢ozeltisine 6 giin daldirilan alasimdan elde
edildigini rapor etmislerdir. Kisa siireli deneylerde NaCl c¢ozeltideki korozyon
direncinin daha iyi oldugunu ancak uzun siireli deneylerde PBS ¢ozeltideki korozyon
direncinin klor iyonlarinin fosfat iyonlarina gore daha agresif olmasindan dolay:
yiikseldigini sdylemislerdir. Sonu¢ olarak alasimlarin korozyon deneylerinde en iyi
sonug tane boyutu kii¢iik olan ve PBS ¢ozeltide 6 giin kalan alasimdan elde edilmistir.

Aung ve Zhou (2010) AZ31B magnezyum alagiminin korozyon davranisi {izerine
tane boyutunun ve ikizlenmenin etkilerini arastirmiglardir. Korozyon deneyleri igin
%3,5 NaCl ¢ozelti kullamilmustir. ikizlenme olmayan mikro yapmin tane boyutunu
arttirarak korozyon direncini azaltabilecegini ileri stirmiislerdir ve tane boyutunun 65
pm’den 250 um’ye artist ile korozyon oraninin %30’a kadar arttigin1 bulmuslardir.
Sonu¢ olarak ikizlenmelerin varliginin korozyon siirecinde Onemli bir role sahip
oldugunu ifade etmislerdir.

Razavi ve ark. (2010) biyomedikal uygulamalarda kullanilan AZ91 magnezyum
alasimina florapatit (FA) katkilayarak mikroyapi, korozyon ve mekanik ozellikleri
tizerindeki etkilerini arastirmiglardir. Florapatit (FA) nanopartikiillerini ve AZ91
magnezyum alagimint mekanik alagimlama yontemi ile tretmislerdir. Florapatit
nanopartikiillerini %10, %20 ve %30 oraninda katkilamislardir. AZ91 alasimindaki

florapatit oran1 arttik¢a sertlik ve elastik modiiliin arttigini1 bulmuslardir. %20 oraninda



florapatit katkili AZ91 alasiminin en yiiksek sertlik ve elastik modiile sahip oldugunu ve
florapatit katkist arttikga korozyon direncinde ©onemli bir artis oldugunu ifade
etmislerdir. Sonug¢ olarak mekanik ve korozyon 6zellikleri incelendigi zaman en uygun
alasimin %20 florapatit katkili AZ91-FA alagim1 oldugunu rapor etmislerdir.

Conceicao ve ark. (2010) AZ31 magnezyum alasiminin yiizey modifikasyonu ve
korozyon davranisi lizerine hidroflorik asitin etkisini arastirmiglardir. Numuneleri farkli
zamanlarda hidroflorik asite maruz birakarak optik yontemlerle yiizey degisimini
gozlemlemislerdir. Elektrokimyasal empedans spektroskopisi ve potansiyodinamik
polarizasyon yontemleri ile korozyon deneylerini gergeklestirmislerdir. Korozyon
oraninin asitle daglanmamis olan numunelere kiyasla 20 kat daha fazla oldugunu rapor
etmislerdir ve en iyi korozyon davranisinin 14 ve 20 mol/L konsantrasyonlarda
gerceklestigi sonucuna ulasmiglardir.

Feliu ve ark. (2011) AZ31 ve AZ61 magnezyum alagimlarinin korozyon
davraniglarint devamli gaz yogunlagsmasinin oldugu bir ortamda incelemislerdir.
Deneyin baglangi¢ periyodunda metal ylizeyin sadece kiiciik bir boliimiinde korozyon
meydana geldigini gdzlemlemislerdir. Uzun siiren deneyler sonucunda metalin
yiizeyinde bir korozyon tabakasi olustugunu ve bu tabakanin korozyondan korunma
davranigini azaltma egiliminde oldugunu gozlemlemislerdir.

Willumeit ve ark. (2011) proteinli ve proteinsiz hiicre kiltiirii ortaminda
magnezyumun korozyon davranigini incelemislerdir. Caligmalarinda viicut i¢i ortama
¢ok yakin olan bir viicut dig1 ortam olusturmay1 amaglamiglardir. Korozyon testlerinden
once numunelerin agirligimi ve korozif ortammn pH degerini 6lgmiislerdir. Deney
sonuglarindan magnezyumun oOzellikle aminoasit ve proteinlerle etkilestigi icin
korozyon oraninin azaldigini ve hiicre biiylimesine izin verdigini gozlemlemislerdir.

Gupta ve ark. (2011) magnezyum temelli AZ31 alagimina %1 ve %2 oraninda Al
katkilayarak yeni AZ41 ve AZS51 alasimlari iiretmeyi amacglamiglardir. AZ31
magnezyum alasimina eszamanli olarak %1,5 allimina ve aliiminyum katkilayarak
AZA41-Al,05 ve AZ51-Al,03 nanokompozitlerini basarili bir sekilde sentezlemislerdir.
Alasim ve kompozit numunelerini 400°C’de preslemislerdir. Aliiminyumun ve
Al;O3%lin  katkilanmasimnin  mekanik o6zellikleri, sertligi ve kopma mukavemetini
gelistirdigi sonucuna ulagmislardir.

Safari ve ark. (2011) AI-Mg/Al,03 nanokompozitlerini mekanik alasgimlama



yontemi ile iireterek mikroyapit ve mekanik 6zelliklerini incelemislerdir. %5 Al,Os ile
giiclendirilmis Al-%10Mg matriksli nanokompozit malzemelerin mekanik 6zellikleri ve
mikroyapilar iizerine 6glitme zamaninin etkisini arastirmislardir. 20 saatlik 6glitme
sonrasi Al matrixte Mg un ¢oziinmesinden dolay1 Al-10Mg/5AIl,03 nanokompozitinin
olustugunu gozlemlemislerdir. Ayn1 6gilitme siiresinde Al/5A1,03 nanokompozitinin
olusumunu gozlemleyememislerdir. 10 saatlik 6glitme sonrast baskin bir Al-Mg ikili
faz1 gozlemlemislerdir. Ogiitme sirasinda Al drgiisiine Mg atomlarmim dagilmasindan
dolay1 6rgili parametresinin arttigini rapor etmislerdir. Ayrica 10 saatlik 6glitme sonrasi
tane boyutunun kii¢iilmesi ve kat1 ¢ozelti olusumundan dolayr mikrosertlikte onemli bir
artis oldugunu vickers sertlik deneylerini kullanarak hesaplamislardir. 10 saatlik
oglitmeden 20 saatlik Ogiitmeye kadar mikrosertlikteki artisin daha yavas olmasinin
nedenini tozlarin alagimlanma siirecine, statik ve dinamik iyilesmenin tamamlanmasina
dayandirmislardir.

Fang ve ark. (2011) Mg-3Al-Zn alasimim iiretmek igin mekanik alagimlama
yontemini kullanmislardir. 360 rpm 6gilitme hizi, 40 saat 6gilitme siiresi ve 40:1 bilye-
toz orani kullanarak ortalama tane boyutu 45 nm olan bir alasim tretmislerdir. Alasimi
hem oda sicakliginda soguk olarak hem de 633 K sicaklikta preslemislerdir. Soguk ve
sicak preslenmis alagimlarin yogunluklarini sirasiyla 1,777 g/em® ve 1,8 glem® olarak
hesaplamislardir. Alasimin kopma dayanimini1 479 MPa olarak elde etmislerdir.

Yuan ve ark. (2012) Mg-Nd-Zn-Zr alasiminin Hank soliisyonundaki korozyon
davranigint AZ31 magnezyum alagimini referans alarak incelemislerdir. Ac¢ik devre
potansiteli ve potansiyodinamik polarizasyon testlerini kullanmiglardir. Hank
soliisyonunda 240 saat kalan alagimlarin korozyon oranlarini sirasiyla Mg-Nd-Zn-Zr
icin 0,28 mm/y1l ve AZ31 alasimi i¢in 1,02 mm/y1l olarak hesaplamislardir. Optik
incelemelerde AZ31 alagiminin yiizeyinde derin ¢ukurlar ve Mg-Nd-Zn-Zr alasiminda
plirlizsiiz bir yiizey gozlemlemislerdir.

Cai ve ark. (2013) AZ31 magnezyum alagiminin mikroyap1 ve mekanik 6zellikleri
izerine yeniden kristallenmenin ve deformasyon sicakliginin etkilerini incelemislerdir.
Yeniden kristallenme davraniginin sicak presleme sonrast meydana geldigini
gbzlemlemislerdir. Tane boyutu dagilimlarinin 320 °C’de homojen olarak deformasyona
ugradigin1i ve yeniden kristallenmenin yeterli olmasma ragmen sicaklik arttikca

deformasyonlarin gézden kayboldugunu rapor etmislerdir.



Langdon ve ark. (2013) AZ31 magnezyum alasimini 110 derecelik bir agisal
yonelimle 473 K’de preslemislerdir. Ac¢isal yonelimli presleme islemi sirasinda ya da
daha fazla gegisten sonra iyi bir sertlik homojenitesine ulasildigini gozlemlemislerdir. 8
tur acisal preslemeden sonra yaklasik 1pum tane boyutuna ulasildigi rapor edilmistir.
Acisal yonelimli sicak pres yonteminde gecis sayisinin artmasi ile ortalama sertlik
degerinin arttig1 sonucuna varmislardir.

Hamouda ve ark. (2013) literatiirde tiretilmemis AZ41/Al,03-Ca ve AZ51/Al,0s-
Ca nanokompozitlerini iiretmek i¢in AZ31 alasimina %1 ve %2 Al, %1 ve %2 Ca ve
%1,5 oraninda Al,O3 katkilamislardir. Alasimlarin  mekanik 6zelliklerini  ve
mikroyapilarini incelemislerdir. Alasimlar1 400 °C’de preslemislerdir. AZ41 ve AZ51
alagimlarina Ca ve Al>,O3; nanoparcaciklarinin ilave edilmesi ile ortalama tanecik
boyutunun ve Mgi7Aly; ikincil fazi ile yeni olusan Mg,Al,Ca faz ¢apinin azaldigini
gozlemlemislerdir. AZ serisi magnezyum alasimlarina ilave edilen Al,O3 ve Ca
elementinin orani arttikga mikrosertlik degerinin arttig1 sonucuna ulagsmislardir.

Xin ve ark. (2013) ZK60 ve AZ31 magnezyum alagimlarini1 kaynastirma yontemi
ile plaka haline getirerek mikroyap:r ve mekanik ozelliklerini incelemislerdir. 2 tip
malzemele diizenlemislerdir ve birinde ZK60 alasimina AZ31°1 kaynastirirken digerinde
AZ31 alasimina ZK60 alagimimi kaynastirmislardir. Her iki malzemede de kusur
goriilmedigini ve basarili bir kaynastirma yapilabildigini bildirmislerdir. Kaynastirma
sirasinda alagimlarin tane boyutlarinda 6nemli bir azalma oldugunu gézlemlemislerdir.
AZ31 alagimina yapilan kaynastirmada kaynasma bolgesi ile alagim arasinda net bir
sinir gozlemlenirken ZK60 alagimina yapilan kaynastirmada bu sinirin olugmadigi
sonucuna ulagmiglardir. AZ31 metaline yapilan kaynastirmada birlesme yerindeki
kopma mukavemetinin alasimin %78-%82’i kadar oldugunu hesaplamiglardir. Birlesme
yerinden AZ31 alasim yiizeyine kadar sertligin azaldigini bildirmiglerdir. Numunelerde
kirilma davranisinin birlesme yerinin sinirinda bagladigini ifade etmislerdir.

Zeng ve ark. (2014) AZ31 magnezyum alasiminin korozyon davranisi iizerine
tuzlu su cozeltilerindeki anyonlarin etkisini arastirmiglardir. Hidrojen fosfat ve
dihidrojen fosfatin korozyonu geciktirmesine ve agik devre potansiyelini azaltmasina
ragmen bikarbonat ve siilfat iyonlarinin ilave edilmesiyle korozyonun hizlandigini
gozlemlemislerdir. Anyonlarin etkisi nedeniyle ¢ozeltinin pH degeri zamanla degistigi

icin magnezyum alagimlarinin korozyon hiz1 ile anyon etkileri arasinda bag



kurulamadigini ifade etmislerdir.

Walton ve ark. (2014) ¢ozeltiye daldirma ve tuz spreyi yontemlerini kullanarak
haddelenmis AZ31 magnezyum alasiminin kopma ve gerilme davranislar1 iizerine
korozyonun etkilerini incelemislerdir. Numuneleri es zamanl olarak %3,5 NaCl ¢ozelti
icerisinde asindirmiglardir. AZ31 magnezyum alasiminin oda sicakliginda ve %3,5
NaCl ¢ozeltide gevseme davranist gosterdigini agik bir sekilde gozlemlemislerdir. Optik
incelemelere gore olusan kirilma yiizeylerinin yiiksek bir hassasiyet gosterdigini
gozlemlemislerdir.

Alonso ve ark. (2014) matematiksel modellemeyi ve deneysel sonuglari
birlestirerek magnezyum implantlarinin viicut i¢indeki biyobozunurlugunu etkileyen
degiskenleri tanimlamay1 amaglamislardir. AZ31 alasimini tavsana implante ederek
viicut i¢i korozyon davranigini aragtirmislardir. Bilgisayarli tomografi yardimi ile viicut
icerisindeki gaz c¢ikisinin durumunu incelemislerdir. Sonu¢ olarak magnezyum
alasimlarmin viicut i¢i biyobozunma davraniglarimin kalinliga bagli oldugunu ve
implantasyonun sonuclarinin 6nceden kestirilebilecegini 6ne stirmiislerdir.

Singh ve ark. (2015) dokiim yontemiyle tiretilen Mg, AZ31 ve AZ91 alasimlarinin
%3,5 NaCl c¢ozeltideki korozyon davramisini incelemislerdir. Daldirmanin iiglincii
saatinde AZ91 alasiminin  yiizeyinde  galvanik  korozyon  gerceklestigini
gozlemlemislerdir. Daldirma stiresinin artmasi ile AZ31 alasiminin korozyon hizinda
bir artis meydana geldigini ama bu artisin AZ91°dekine kiyasla daha az oldugunu ifade
etmislerdir. Deneyler sonucunda Mg’un korozyon direncinin AZ91 alagimindan daha
1yi oldugunu ve AZ91 alasiminin korozyon direncinin de AZ31 alagimindan iy1 oldugu
sonucuna varmiglardir.

Seetharaman ve ark. (2015) Mg-Al ikili alagim sistemlerinin mikroyapi, korozyon
ve mekanik ozellikleri lizerine erbiyum (Er) etkisini incelemislerdir. Saf Mg, Mg-3Al,
Mg-6Al, Mg-9Al alasimlarmi 750°C’de dokiim yontemiyle ile iiretmislerdir. Bu
alasimlara 0,1, 0,3 ve 0,5 oraninda Er ilave ederek Mg-3Al-0,1Er, Mg-6Al-0,3Er ve
Mg-9AI-0,5Er alagimlarini olusturmuslardir. Alagimlarin mikroyapilarini inceledikleri
zaman 1iyi bir saflik, tane boyutunda kii¢iilme, homojen bir ikincil faz dagilimi ve Er
ilavesinden kaynaklanan AlsEr faz olusumu gozlemlemislerdir. Mekanik o6zellikler
incelendigi zaman Er katkisi olmayan alagimlara kiyasla Mg-3Al-0,1Er alagiminin

stinekliginde %19’a kadar, Mg-6Al-0,3Er alagiminin siinekliginde %29’a kadar ve Mg-
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9AIl-0,5Er alasiminin siinekliginde %58’e kadar bir artis oldugunu goézlemlemislerdir.
Mg-6Al-0,3Er alasimi en iyi slinekligi sergilemesine ragmen Mg-9AI-0,5Er alagiminin
hem gerilme hem de basing yiikleri altinda en iyi dirence sahip oldugunu ifade
etmislerdir. Ayrica genel olarak yiiksek korozyon hizina sahip olan Mg-Al ikili
alasgimlarina Er ilavesi yapildiginda daha iyi bir korozyon direnci elde edildigini
gbzlemlemislerdir.

Asgari ve ark. (2015) Mg-4Y-3RE alasiminin yiiksek gerilme orani iizerine tane
boyutunun etkisini arastirmislardir. Alasimi presleyerek dinamik mekanik davranisini
incelemislerdir. Uretilen 8 pm, 25 um ve 46 um’lik tane boyutuna sahip alasimlar ani
yilk uygulamast ile soklanarak incelenmistir. Tane boyutunun artmasi ile hem
mukavemetin hem de siinekligin azaldigin1 gozlemlemislerdir.

Zhang ve ark. (2015) farkli sicakliklarda kismi olarak haddelenen AZ31 Mg
alasiminin birlesme yerlerinin mikroyapi, mekanik o6zellikler ve kirilma davranisi
tizerindeki etkilerini incelemiglerdir. Kaynasma bdlgesindeki mikroyapt olusumundan
dolay1 haddeleme kisalmasi ile hem mukavemetin hem de uzanimin énemli bir sekilde
arttigin1  bulmuglardir. Ayrica baglangicta 0,558 GPa olan mikrosertlik degerinin
haddeleme isleminden sonra kaynasma bolgelerinde yaklasik 0,784 GPa’a ciktigini
hesaplamiglardir.

Lu ve ark. (2015) Mg-3Zn-0,3Ca alagiminin korozyon davranmsim 37 °C derecede
yapay viicut sivist igerisine daldirarak incelemislerdir. Alasimin korozyon davranigi
tizerine ikincil fazlarin ve tane boyutunun etkisini incelemek amaciyla 1s1l islem
uygulamislardir. Alasimlarin korozyon direncinin 1s1l iglemle gelistirilebilecegini 6ne
stirmislerdir. Hem ikincil fazlarin hem de tane boyutunun alasgimlarin korozyon oranini
kontrol etmede énemli bir role sahip oldugunu rapor etmislerdir. ikincil fazlarin hacmi
arttikca korozyonun arttig1 sonucuna ulagmislardir.

Huang ve ark. (2015) biyobozunur Mg-2Zn-0,5Ca alasimimi beta trikalsiyum
fosfat (B-TCP) parcaciklart ile giiglendirerek korozyon ve mekanik ozelliklerini
incelemislerdir. Alasimin 300°C’de haddelenmesi ile iyi bir mikroyap1 ve B-TCP
partikiil dagilimi1 gozlendigini ifade etmislerdir. Sonug¢ olarak Mg-2Zn-0,5Ca alagimina
B-TCP katkilanmasi ile sertligin ve korozyon direncinin arttigini rapor etmislerdir.

Li ve ark. (2015) AZ31 magnezyum alasimimin mikroyapisint modifiye etmek

amaciyla sicak haddeleme yontemini kullanmiglardir. Esit acisal yonelimli presleme
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(ECAP) yontemi ile yapilan haddelemenin sonucunda AZ31 Mg alasiminin kirilma
toklugunun ve kopma uzanimimin arttigim1 goézlemlemislerdir. Caligmalarinda tane
boyutunun 16,5 pm’den 1,8 um’ye diistiigiinii ifade etmislerdir.

Wagih (2015) mekanik alagimlama ile irettikleri Al ve %10 Al,O3 ile
giiclendirilmis Al-10Mg nanokompozitlerinin mikroyap1 ve mekanik 6zellikleri {izerine
ogiitme stiresinin etkisini incelemislerdir. Magnezyum elementinin, Al fcc ana yapi
igerisinde ¢oziinmesinden dolayr 20 saatlik Ogiitme sonrasi Al-10Mg/10Al,03
nanokompozit olusumu goézlemlenmistir. Ayni siirede Al/Al,O3 yap1 olusumu
gozlemlenmemistir. 20 saat 6glitme sonras1 Al-Mg alagiminin ortalama kristal boyutunu
25 nm olarak 6l¢miislerdir. 10 saatlik 6glitme sonrasi tane boyutundaki kiigiilmenin ve
kat1 c¢ozelti olusumunun bir sonucu olarak mikrosertlikte biliylik bir artis
gozlemlemislerdir. Ancak 10 saatten 20 saate kadar 6glitme islemine devam edildiginde
ayn1 dramatik artigin ger¢eklesmedigini ifade etmislerdir. Mikrosertligin 10 saatte 1,863
GPa ve 20 saatte 1,971 GPa degerlerine ulastigin1 hesaplamislardir.

Bocan ve ark. (2015) AZ31 magnezyum alasiminin nanomekanik ozelliklerini
inceleyerek saf magnezyum alasimi ile kiyaslamiglardir. AZ31 alagiminin
nanosertliginin saf magnezyumun iizerinde oldugunu hesaplamiglardir. Nanosertlik
deneylerinde ucun batma agisini degistirmislerdir. A¢1 parametresinin degistirilmesinin
nedeninin nanogentigin yonelimi ile mekanik davranis arasinda bag kurmak oldugunu
ifade etmislerdir. Yapilan dlglimlerde hem saf magnezyum i¢in hem de AZ31 alagimi
i¢in gentik boyutu etkisi (ISE) gdzlemlemislerdir. Yiikiin uygulama agis1 55° oldugunda
hem AZ31 hem de saf Mg i¢in en yiiksek nanosertlik degerinin elde edildigini ifade
etmiglerdir. Sonu¢ olarak AZ31 alasiminin ve saf Mg’un benzer mekanik davranislar
gosterdigini rapor etmislerdir.

Dziubinska ve ark. (2015) doviilmiis AZ31 Mg alasiminin mikroyap1 ve mekanik
ozelliklerini incelemislerdir. Dévme isleminden elde edilen AZ31 alagiminin yer yer
heterojen bir yapr sergiledigini gozlemlemislerdir. Homojen bir yapr icin Mg
alasgimlarinda dovme islemi yapildiktan sonra 1s1l islem metotlarinin uygulanabilecegini
ya da bagka bir metot ile yapilmasi gerektigini onermislerdir.

Sampath ve ark. (2015) esit agisal yonelimli presleme (ECAP) yontemi
kullanilarak tiretilen ince tanecikli biyobozunur AZ31 alasiminin viicut igi ve viicut disi

korozyon davranislarini incelemislerdir. AZ31 alastmmi 300°C’de preslemislerdir. Esit
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acisal yonelimli presleme yontemi (ECAP) kullanilarak yapilan islemlerde 4.gegisten
sonra malzemenin tane boyutunun 46 um’den 1-5 pum’ye kadar kiiciildiiglinii
gozlemlemislerdir. Alasimlarin korozyon deneylerini yapay viicut sivist igerisinde
gerceklestirmiglerdir. Korozyon deneylerinde AZ31 alasiminin tane kiiglilmesinden
dolayr hizli mineralizasyon davranisi gosterdigini gozlemlemislerdir. Alasimlarin
stotoksisitesini incelemislerdir. Viicut i¢i korozyon davranisini degerlendirmek
amaciyla alasimlar1 60 giin boyunca tavsana implante etmislerdir. 60 giin sonunda
tavsanda saglik agisindan higbir anormallik gozlemlememislerdir. Sonug olarak AZ31
alasiminin tane boyutundaki kii¢lilmenin bozunma mekanizmasi iizerinde ¢ok Snemli
bir etkiye sahip oldugunu ifade etmislerdir. Tane boyutundaki kiigiilmenin AZ31 ve
diger Mg alasimlarinin korozyon oranimi azaltmak igin yararli olabilecegini 6ne

siirmiislerdir.
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3. MATERYAL VE YONTEM

3.1. Materyal

Magnezyum alasimlar1 biyobozunur olduklar1 ve viicut igerisinde toksik etkiye
neden olmadiklar1 i¢in implant malzeme olarak kullanilabilmektedir. Aliiminyum (Al)
ve ¢inko (Zn) elementleri ile alasim grubu olusturan AZ31 Mg alasimi ¢ok popiiler bir
alasimdir ve Dbiyomalzeme olarak kullanimi konusunda Onemli arastirmalar
yapilmaktadir. AZ31 Mg alasimi yeni iiretim teknikleri ortaya ¢ikana kadar ¢ogu
aragtirmalarda dokim yontemi ile {iretilmekteydi. Ancak son yillarda yapilan
calismalarda mekanik alasimlama yontemi ile iiretilebilecegi ortaya ¢ikmistir. AZ31
alagiminin tasarlanmasinin temel nedeni Mg’un korozyon direncinin ¢ok diisiik olmasi
olarak ifade edilmektedir. Alasim kompozisyonunda %3 Al, %1 Zn ve % 96 oraninda
Mg bulunmaktadir. Bu tezde iiretilen alasimin kimyasal kompozisyonu Cizelge 3.1.°de

verilmektedir.

Cizelge 3.1. AZ31 Mg alasimi elementlerin kiitlece % degerleri
Malzeme Mg Al Zn Mn

AZ31 95,55 3 1 0,45

Magnezyum (Mg); AZ31 alasiminin temel elementi olarak biyobozunurlugu
saglamaktadir.

Aliiminyum (Al); AZ31 alasiminin %3’liikk boliimiinii olusturur ve alagimin
mekanik 6zelliklerini iyilestirmektedir.

Cinko (Zn); AZ31 alasiminin %1°lik boliimiinii olusturur, toksik olmamasi ve
korozyon direncine olumlu etkide bulunmasi nedeniyle AZ31 alagimi icerisinde yer alir.

Mangan (Mn); AZ31 alasimi igerisinde yer alan takviye edici elementlerden
biridir ve korozyon direncini olumlu yonde etkilemektedir.

Bu tez calismasinda Cizelge 3.1.’deki kimyasal kompozisyona sahip olan AZ31
Mg alasimi mekanik alasimlama ydntemi ile iiretilmistir. Ogiitme siiresinin alasimin

mekanik ve korozyon 6zellikleri tizerindeki etkileri incelenmistir.
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3.2. Yontem
3.2.1. AZ31 Magnezyum Alasimlarimin Uretilmesi

AZ31 alagimimin iretiminde kullanilan tozlarin o6zellikleri %99.,8 saflikta Mg
(aber), %2 yag ile saglamlastirilmig saf Al (Merck), %99,9 saflikta Zn (abcr), %99,6
saflikta Mn (abcr) seklindedir. Alasimda kullanilan tozlar oksijenle aninda etkilesime
girdigi ve yapilar1 bozuldugu i¢in argon (Ar) atmosferine sahip olan Innovative

Technology IL-2GB marka (Sekil 3.1.) glove box igerisinde liretim yapilmigtir.

Sekil 3.1. Innovative technology IL-2GB marka glove box

Alasimlarin {iretiminde kullanilan tozlar hassas terazi (3.2. (a)) ile istenilen
oranlarda tartilmistir. Tartilan elementler FRITSCH Pulverisette 7 markali bilyeli
oglitme cihazi (Sekil 3.3.) igerisinde alasimlanmak tizere 316L paslanmaz ¢elik hazneler
(Sekil 3.2. (b)) igerisine konuldu (MKU Fen-Edebiyat Fak. Fizik Bl

Mikro/Nanomekanik Karakterizasyon Lab.).

Sekil 3.2. (a); Hassas terazi (b); ¢elik hazne
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Sekil 3.3. Bilyeli 6giitme cihazi

Ogiitme isleminde alasimlarm topaklanmasini ve tozlarm siirtiinmeden
kaynaklanan ani deformasyonunu 6nlemek amaciyla %2 oraninda yaglayici stearik asit
kullanildi. Alagimlar 500 rpm 6glitme hizinda, 15:1 bilye-toz orami ve 3, 6, 9 saatlik
ogilitme zamanlar1 kullanilarak tretildi. AZ31 alagim1 5’er gram halinde tiretildi ve 75 gr

bilye kullanildi. Elementlerin ve yaglayici asitin kiitlesi 5 gr tizerinden hesapland.

Cizelge 3.2. AZ31 alasimindaki elementlerin kiitlesi (gr)
Malzeme Mg Al Zn Mn Stearik asit

AZ31 4,778 0,150 0,050 0,022 0,1

Homojen bir yapr elde etmek amaciyla oglitme isleminde kullanilan yan
parametrelerden tur sayisi 2 olarak ayarlandi ve her tur arasinda 30 dk beklendikten
sonra dgiitme islemine ilk turun tersi yoniinde devam edildi. Ogiitme islemi bittikten
sonra alasimlar glove box igerisinde 1 mm’lik elekler (Sekil 3.4. (a)) yardimi ile oval
altlik (Sekil 3.4. (b)) lizerine elenerek c¢ikarilmistir. Elde edilen toz alasimlar 6n 1s1l
islem uygulamak amaciyla quartz potalar (Sekil 3.4. (c)) igerisine konulmustur. On 1s1l
islem atmosfer kontrollii PROTHERM marka firm (Sekil 3.5.) icerisinde 400°C’de
gergeklestirilmistir. On 1s1] islemin amac1 6giitme isleminden 6nce hazne icerisine

eklenen ve buharlasma sicaklig1 361°C olan stearik asiti buharlastirmaktir.
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Sekil 3.4. (a); Test elegi (b); oval altlik (¢); quartz pota

On 151l islem sonrasi elde edilen alasim tozlart mekanik ve korozyon dzelliklerinin
incelenebilmesi i¢in TIRA test 24500 pres makinesi (Sekil 3.6. (a)) ve uygun kalip
(Sekil 3.6. (b)) yardimu ile 7000 tonluk bir yiikle 10 dk yiik altinda birakilarak preslendi.

Sekil 3.5. Protherm atmosfer kontrollii firin

Preslenen alasgimlar Sekil 3.5.°te goriilen atmosfer kontrollii firin yardimi ile
400°C’de sinterlendi. Sinterleme siirecinde firmim 400°C’ye ¢ikma siiresi 180 dk olarak
ayarland1 ve alagimlar 400°C’de 30 dk sinterlendi. Sinterleme islemi bittikten sonra
alagimlar kontrollii bir sekilde sogutuldu. Numunelerin sinterleme sicakligt Mg-Al
fazinin erime sicakligina yakin bir sicaklik oldugu igin 400°C olarak segildi. Sinterleme
islemi tozlarin iyi bir sekilde kaynagmasini saglamak i¢in yapilir. Amag¢ korozyon ve
mekanik Ozellikleri dogrudan etkileyen gozenek oraninin minimum diizeye
indirilmesidir. Presleme isleminden sonra sinterlenen alasimlar korozyon, mikrosertlik
ve nanosertlik deneyleri icin hazir hale gelmistir (MKU Fen-Edebiyat Fak. Fizik Bol.

Mikro/Nanomekanik Karakterizasyon Lab.).
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Sekil 3.6. (a); Tira 24500 pres (b); kalip

AZ31-3h, AZ31-6h ve AZ31-9h kodlu alasimlarin sinterlendikten sonraki halleri
Sekil 3.7.’de verilmektedir.

AZ31-3h AZ31-6h AZ31-9h

Sekil 3.7. Sinterleme sonra AZ31 alasimlari

3.2.2. AZ31 Magnezyum Alasimlarinin Karakterizasyon Hazirhgi

Mekanik alasimlama yontemi ile iiretilen alagimlara mikrosertlik, nanosertlik ve
korozyon testleri uygulanabilmesi ic¢in yiizey parlatma, kaliplama gibi islemler
yapilmas1 gerekir. Bu durumun nedeni oOzellikle Mg temelli alagimlarin hava ile
tepkimeye girip oksitlenerek yiizeyde bir oksit tabaka olusturmasidir. Ayrica sinterleme
ve pres gibi islemler alagimlarin yiizeyinde deformasyonlar olusturur ve alasimlarin i¢
yapilar1 daha homojen olmasina ragmen yiizeyde kusurlar olusur. Deney sonuglarinin
hatasiz olmasi agisindan malzeme yiizeyinin alagimlarin igyapisini yansitmasi ve en
kusursuz bir yiizeye sahip olmas1 gerektigi icin alasimlar parlatilir. Ozellikle sertlik

deneyleri agisindan 6nemli olan bir diger hazirlik agamasi ise kaliplama islemidir. Bu
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islem alagimlarin paralel ylizeyler arasina sikistirilmasini ve diiz bir yiizey olusumunu
saglar. Bu da sertlik deneyleri yapildiginda uygulanan yiikiin malzemeye dogrudan dik
bir sekilde etki etmesini saglar ve tutarli sonuglar elde edilebilir.

Bu nedenle alagimlar Metamount-2 metalografik kaliplama cihaz1 (Sekil 3.8. (a))
ile kaliplandi. Kaliplanan numuneler Struers Labopol marka parlatma cihaz1 (Sekil 3.8.
(b)) ile parlatildi ve mekanik dzelliklerini incelemek i¢in hazir hale getirildi (MKU Fen-
Edebiyat Fak. Fizik Bol. Mikro/Nanomekanik Karakterizasyon Lab.).

i AR S

Sekil 3.8. (a); Metamount kaliplama cihazi1 (b); Struers parlatma cihazi

Kaliplama sonrast numuneler Sekil 3.9.’da verilmektedir.

Sekil 3.9. Kaliplama sonrast numuneler

Parlatma agamasinda 800, 1200, 2400 ve 4000 gridlik SiC zimparalar ve 3 pm,1
um ve 0,25 um’lik parlatma soliisyonlarina sahip kegeler kullanildi. Kegelerden sonra

kolloidal silika kullanilarak alasimlar parlatildi. Parlatma devri AZ31 alasiminin
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yumusak olmasindan dolay1 yilizeyde derin izler olugsmamasi i¢in 150 devir/dk olarak
secildi. Mikrosertlik ve nanosertlik deneyleri i¢in alagimlar istenilen yiizey elde edilene
kadar parlatild1 ve her asamanin optik goriintiileri alindi. Yiizey goriintiileri arastirma ve
bulgular kisminda detayli olarak verilecektir. Parlatma asamasi bittikten sonra

alagimlarin korozyon, mikrosertlik ve nanosertlik deneyleri yapildi.

3.2.3. Alasimlarin Statik Sertlik Deneyleri

AZ31 Mg alasimlarinin mikrosertlik deneyleri Future-Tech FM 700 (3.10. (a))
marka mikrosertlik cihazi ile yapildi, Clemex Captiva 2.0 yazilim1 ve Nikon MA optik
metal mikroskobu (3.10. (b)) yardimi ile &lgiildii (MKU Fen-Edebiyat Fak. Fizik Bol.
Mikro/Nanomekanik Karakterizasyon Lab.). Mikrosertlik 6lgtimleri Vickers ve Knoop
centiciler i¢in ayr1 ayr1 yapildi. Mikrosertlik deneylerinde her iki ¢entici i¢in de 6 farklh
yik (0,49 N, 0,98 N, 196 N, 294 N, 49 N, 9,8 N) uygulandi. Mikrosertlik
Olciimlerinde ideal siire olan 15 s’lik g¢entik atma siiresi secildi ve optik metal

mikroskobu yardimu ile izlerin kdsegen uzunluklar 6l¢iildii.

Sekil 3.10. (a); Future-Tech mikrosertlik cihazi (b); optik metal mikroskobu

3.2.4. Alasimlarin Dinamik Sertlik Deneyleri

AZ31 Mg alagimlarinin nanosertlik deneylerinde 1000 puN’dan 10000 uN’a kadar
degisen yiikler kademeli yiikleme bosaltma (step load-unload) seklinde uygulandi.
Yiikleme profili Sekil 3.11.de verilmistir.
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Sekil 3.11. Nanosertlik yiikleme profili

Alasimlarin nanosertlik deneyleri Hysitron T1-950 Tribolndenter test cihazi (Sekil

3.12.) kullanilarak yapildu.

Sekil 3.12. Hysitron TI1-950 nanosertlik cihazi

Alasimlarin dinamik sertliklerinde Berkovich ¢entici kullanildi. Sematik olarak
gosterimi Sekil 3.13.°de verilmistir. Centigin kontak alani A; 24,56hc2’dir (he:yiik
kaldiriltiktan sonraki ¢entik derinligi). Dinamik sertlik 6l¢iimlerinin analizi i¢in Oliver-

Pharr metodu kullanild: (Oliver ve Pharr, 1992).
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Sekil 3.13. Berkovich nanogentici

3.2.5. AZ31 Mg Alasimlarinin Korozyon Deneyleri

Mekanik alagimlama yontemi ile liretilen AZ31 alasimlarinin korozyon deneyleri
CH Instruments 602E Electrochemical Analyzer (Sekil 3.14. (a)) cihazinda yapildi
(MKU Fen-Edebiyat Fak. Fizik Bol. Mikro/Nanomekanik Karakterizasyon Lab.).
Deneyler 3 elektrotlu daldirma sistemi i¢in 6zel olarak tasarlanmis korozyon hiicresinde
(Sekil 3.14. (b)) yapildi. Karsit elektrot olarak platin (Pt) elektrot, referans elektrot i¢in
ise kalomel elektrot kullanildi. Alasimlarin korozyon analizleri agik devre potansiyeli

(OCP) ve tafel ekstrapolarizasyon yontemleri kullanilarak alinan l¢iimlerle yapildi.

Sekil 3.14. (a); CH Instruments 602E korozyon cihazi (b); korozyon hiicresi

Sekil 3.14. (b)’teki korozyon hiicresinde yesil calisma elektrotu, kirmizi karsit

elektrot ve beyaz referans elektrottur.
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4. ARASTIRMA BULGULARI ve TARTISMALAR

Mekanik alagimlama yontemi kullanilarak tretilen AZ31 Mg alasim tozlarina
statik sertlik, dinamik sertlik ve korozyon deneylerinin yapilabilmesi ig¢in gerekli olan
hazirliklar Bolim 3.2.2.°de ayrintili bir sekilde anlatilmistir. Deneylerin dogrulugu
acisindan numune yiizeylerinin homojen ve parlak olmasi gerekmektedir. Bu nedenle
numune yiizeyleri Boliim 3.2.2.°de anlatildigi gibi 800, 1200, 2400, 4000 gridlik SiC
zimparalarla parlatildiktan sonra 3 um, 1 pm, 0,25 um ve kolloidal silika parlatma
sollisyonu asamalarindan gegirilerek hazir hale getirilmistir. Parlatma iglemine ait yiizey
goriintiileri Sekil 4.1.’de asama asama verilmistir. Sekil 4.1. (f)’de de gorildugi gibi

kegeler uygulandiktan sonra malzemenin mikroyapisi net bir sekilde ortaya ¢ikmaktadir.

— b et i ™ - [ ——1

Sekil 4.1. AZ31 parlatma agamalari (a); parlatmasiz (b); 800 grid (c); 1200 grid (d);
2400 grid (e); 4000 grid (f); kegeler sonrasi
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4.1. AZ31 Magnezyum Alasimlarinin Mikroyap: Analizi

Mekanik alagimlama yonteminin ana parametreleri 6giitme hizi, 6giitme siiresi,
bilye-toz oran1 ve 6giitme haznesidir. Ogiitme hiz1 malzemelerdeki kristal olusumu ve
alagimlama icin gerekli olan enerjinin kaynagidir. Bilyeler 6glitme hizinin agiga
cikardig1 enerjiyi element tozlarina transfer eder. Ogiitme haznesi ve bilyelerin yapisi
malzemedeki kirliligi kontrol etmek amaciyla Onemlidir ve metalik malzemeler
ogiitiiliirken metalik bilye ve haznelerin kullanilmasina dikkat edilir. Ogiitme siiresi ise
alasimin tane boyutunu, partikiil boyutunu ve kristalit boyutunu etkiler (Suryanarayana,
2002). Parametrelerin bu etkileri diisiiniildiigii zaman 6giitmeden sonra elde edilen
alagimlarin mikroyapi incelemeleri biiyiikk 6nem arz etmektedir.

AZ31 Mg alasgiminin mikroyapisint incelemek amaciyla X-1s1mm1 kirmimi ve
taramal1 elektron mikroskobu kullanilmistir. Alasimlarin XRD desenleri Sekil 4.2.’de
verilmektedir. AZ31 Mg alasimlar1 3 saat, 6 saat ve 9 saatlik iiretim parametrelerine
bagl olarak sirasi ile AZ31-3h, AZ31-6h ve AZ31-9h seklinde kodlanmustir.

= (002)

Ho—Mg faz
¢ Mg17Al14 faz
¥YMngAlj 1 fan

m(103)
(112)
201)

" (004)

= u(102)
| |
(

u(104)

m(110)

“ A N AZ31-%9h

2 (100)
Cm(101)
*

Siddet (keyfi birim)

. LA__._}\ NE O _AZ31-6h

A il A A  AZ31-3h

20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90
Kirilma Agisi, 20 (derece)
Sekil 4.2. AZ31 alagimlarinin XRD deseni
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0.942
Alasimlarin kristalit boyutu (D), (D:—j Debye-Scherrer esitliginden,

pcosd

pcosé
4

mikrozorlanma (g), (5 =

j esitliginden ve dislokasyon yogunlugu (p), ( p= éj

esitliginden yararlanilarak hesaplanmistir. Denklemlerdeki £, yar yiikseklikteki tam
genislik (FWHM) degerlerinin radyan cinsinden degerini temsil eder ve 0 kirilma agisi,
D ise kristalit boyutudur (Ramesh ve ark., 2014; Boukhachem ve ark., 2015).
Alagimlarin XRD desenlerinden elde edilen mikrozorlanma, dislokasyon yogunlugu ve

kristalit boyutlar1 Cizelge 4.1.’de verilmektedir.

Cizelge 4.1. AZ31 Mg alagimlarinin mikrozorlanma, dislokasyon yogunlugu ve kristalit
boyutu hesaplamalari

Numune FWHM £ p (10"xm?) D (nm)
0,092
0,142

AZ31-3h 0,136 4,8x10™ 1,811 77,41
0,131
0,114
0,153
0,227

AZ31-6h 0,186 7,56x10™ 4,521 49,56
0,239
0,163
0,167
0,187

AZ31-9h 0,210 8,26x10™ 5,273 44,28
0,256
0,248

AZ31-3h, AZ31-6h ve AZ31-9h kodlu alagimlarin XRD desenleri incelendigi
zaman 3 saatlik O6giitme sonucunda olusan siddeti diisik Mgi7Aly, fazi 9 saatlik
ogitmede gozlemlenmemistir. Bu durum Al elementlerinin Mg’un hekzagonal o6rgii
yapisi igerisinde ¢oziindiiglinii gostermektedir. Ayrica gerileyen bu fazin yam sira 9
saatlik ogiitmeden sonra MngAly; fazi belirmeye baslamistir. Uretilen alagimlar
icerisinde kiitlece %0,45 oraninda bulunan Mn ve %3 oranindaki Al arasinda olusan bu

faz AZ31 alasimimin mekanik ve korozyon 6zelliklerini de etkilemektedir. Diger fazlar
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incelendiginde o6glitme siiresi arttikga (104) diizleminde a-Mg fazi ortaya g¢ikarken,
(110), (100) ve (201) diizlemlerinin siddetinde azalma olmustur ve bu fazlarin yerine
MngAl;; fazi olusmustur. Bu sonuglarin yanmi sira (002), (101), (102), (103) ve (004)
piklerinin genisledigi gozlemlenmistir. Ayrica (002) (Sekil 4.3.) ve (101) (Sekil 4.4.) a-
Mg piklerinde Ogiitme siiresinin artmas1 ile biiyiikk acgilara dogru bir kayma

gbzlemlenmistir.

—— AZ31-3h
| ——— AZ31-6h
—— AZ31-9h

(002)

Siddet (keyfi birim)

34,0 34,2 34,4 34,6 34,8

Kirilma Agisi, 20 (derece)

Sekil 4.3. (002) a-Mg pikinde olusan kayma

Siddet (keyfi birim)

36,4 36,6 36,8 37,0

Kirilma Agisi, 20 (derece)

Sekil 4.4. (101) a-Mg pikinde olusan kayma

Zaman parametresine bagl olarak XRD pik yiiksekliginin azaldig1 ve bu piklerde
genislemeler oldugu gozlenmektedir. Ozellikle (002), (101), (102), (103) ve (004)

piklerinde g6zlenen bu durum literatiirdeki ¢aligmalarda da gozlenmektedir (Safari ve
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ark., 2013; Wagih, 2014). Ogiitme islemi sirasinda partikiiller plastik deformasyona
ugradigr icin kristal kusurlarinda ve dislokasyon yogunluklarinda bir artis meydana
gelecegi ifade edilmistir (Safari ve ark., 2011; Fathy ve ark., 2014). XRD piklerinde
meydana gelen kayma daha onceki ¢alismalarda alasimlarin atomik yarigaplarindaki
farklara, dislokasyon yogunluklarina ve 6rgli parametresine baglanmigtir. Wagih (2014)
calismasinda 6glitme siiresinin artmasi ile Al piklerinde kii¢iik agilara dogru bir kayma
gozlemlemistir ve buna atomik yaricapr biliyilk Mg atomlarinin Al fcc Orgii yapisi
icerisine difuze olmasmin neden oldugunu aciklamistir (Wagih, 2014). Fathy ve
arkadaslarinin (2014) yaptig1 bir diger ¢alismada ise Mg katki miktarinin artmasi ile
kiiciik acilara dogru bir kayma gdzlemlenmistir. Ayn1 sonucu Safari ve arkadaslar
(2013) da gozlemlemistir. Namazu (2006) ¢ekme gerilmesinin artmast ile XRD
piklerinde biiyiik a¢ilara dogru bir kayma oldugunu ifade etmistir.

Cizelge 4.1. incelendigi zaman 6giitme zamaninin artmasi ile kristalit boyutunun
azaldigi, dislokasyon yogunlugunun ve mikrozorlanmanin arttifi goriilmektedir. Bu
sonug literatiirde belirtilen 6giitme zamani arttik¢a kristalit boyutunun, tane boyutunun
azalacag1 ve dislokasyon yogunluklarinin artacagi sonucuyla uyumludur. Ancak belli
bir kritik 6gilitme siiresi asildiginda tane boyutunda ve kristalit boyutunda dikkate deger
bir azalma gozlenmedigi de rapor edilmistir (Suryanarayana, 2002; Nouri ve ark., 2011;
Safari ve ark., 2011; Baghbaderani ve ark., 2012; Wang ve ark., 2012; Son ve ark.,
2013; Liu ve ark., 2013; Gheisari ve ark., 2013). AZ31 alasimlarinin kristalit boyutu-

ogilitme zamanu iligkisini gosteren grafik Sekil 4.5.’te verilmektedir.

0,024

0,022 -

0,020 -

0,018

1/D (nm™)

0,016 -

0,014

0,012 T T T T T T T
2 3 4 5 6 7 8 9 10
Ogiitme Siiresi (h)

Sekil 4.5. Ogiitme siiresi-kristalit boyutu iliskisi
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Sekil 4.5.te 6giitme siiresi arttikga kristalit boyutunun azaldigr ve kritik bir
Ogilitme siiresinde alasim tozlarinin kristalit boyutunun sabit olma egiliminde oldugu
goriilmektedir (Suryanarayana, 2002; Nouri ve ark., 2011; Safari ve ark., 2011;
Baghbaderani ve ark., 2012; Wang ve ark., 2012; Son ve ark., 2013; Liu ve ark., 2013;
Gheisari ve ark., 2013). Alasimlarin tane boyutlari i¢in de aynit durum s6z konusudur.
Tane boyutundaki degisimi incelemek amaciyla taramali elektron mikroskobu (SEM)
kullanilmistir. AZ31-3h alagiminin SEM goriintiisii Sekil 4.6.’da, AZ31-6h alagiminin
SEM goriintlisii Sekil 4.7.°de ve AZ31-9h alasimimin SEM goriintiisii Sekil 4.8.’de

verilmigtir.

‘ Iﬁ: ‘ 7/13/2015 HY magD‘ vac mode det ) mode | L] |11 S— ‘
" | 11:58:12AM | 8,00 kV | 200 x | High vacuum | ETD | 9.7 mm | SE FEI QUANTA FEG 450

Sekil 4.6. AZ31-3h alagimina ait SEM goriintiisii

7/13/2015 a. vac mode 500 ym

% | 12:09:50PM | 8.00kV | 200x | High vacuum | ETD | 9.7 mm | SE | FET QUANTA FEG 450

Sekil 4.7. AZ31-6h alagimina ait SEM goriintiisii
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Sekil 4.8. AZ31-9h alagimina ait SEM goriintiisii

Alagimlarin XRD desenleri ve SEM goriintiileri incelediginde 6gilitme stiresi
arttik¢a tane boyutunun ve kristalit boyutunun azaldig1 agik¢a goriilmektedir. Ogiitme
stiresinin mikroyap1 tizerinde gergeklestirdigi bu degisim alasimlarin sertlik ve
korozyon Ozelliklerini de etkilemistir. Dolayisiyla kalan boliimlerde mikroyapidaki

degisimin korozyon ve mekanik 6zellikler tizerindeki etkileri incelenecektir.

4.2. AZ31 Magnezyum Alasimlarin Statik Sertlik Analizleri

Bolim 3.2.2.°de anlatilan karakterizasyon hazirliklar1 sonrast AZ31 Mg
alagimlarinin statik sertlik deneyleri yapildi. Kaliplama ve parlatma asamalarindan sonra
AZ31-3h, AZ31-6h ve AZ31-9h alasimlarinin statik sertlik deneyleri igin Vickers ve
Knoop olmak {izere iki farkli ¢entici kullanilmistir. Her iki centici i¢in malzemelere 6
farkl yiik (0,49 N, 0,98 N, 1,96 N, 2,94 N, 4,9 N ve 9,8 N) uygulandi. Uygulama siiresi
15s olarak belirlendi. Elde edilen sonuglar literatiirle kiyaslanmis malzemelerin yiikten
bagimsiz sertlik degerleri; literatiirde yaygin olarak kullanilan Meyer, Hays-Kendall,
Orantili Numune Direnci (PSR), Diizeltilmis Orantili Numune Direnci (MPSR),
Elastik/Plastik Deformasyon Modeli (EPD), Multifraktal yaklasim (MFSL) ve Nix-Gao
(NG) modelleri kullanilarak hesaplanmigtir. Elde edilen sertlik degerleri kullanilarak
malzemelerin elastik modiilleri ve akma dayanimlar1 hesaplanmistir. Sertlik ve kristalit

boyutu iligkisi Hall-Petch iligkisi ile izah edilmistir.
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4.2.1. Vickers Sertlik Analizi

AZ31-3h, AZ31-6h ve AZ31-9h kodlu alagimlarin Vickers sertlik deneylerinden
elde edilen yiike bagli degisim grafigi Sekil 4.9.’da verilmistir. Deneyde kullanilan 6
farkli yikiin (0,49 N, 0,98 N, 1,96 N, 2,94 N, 49 N ve 9,8 N) her biri i¢in 15’er
saniyelik uygulama siiresi kullanildi. Uygulama siiresinin 15s olmasi literatiirle
uyumludur (Zhang ve ark., 2015; Almazrouee ve ark., 2015). Sertligin yiike bagh
degisim grafigini inceledigimizde AZ31-3h, AZ31-6h ve AZ31-9h alasimlarinin yiikten
bagimsiz sertlik (Hy) degerlerinin 4,9 N’luk yiik altinda elde edilebildigi ortaya
cikmaktadir.

® AZ31-3h

v  AZ31-6h

A AZ31-9h

L1 H 0,55
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Sekil 4.9. AZ31 alasimlarina ait Vickers ¢enticiden elde edilen Hy-Ppaks grafigi

Vickers mikrosertlik deneylerinde (H,), (HV :1,8544d—Pz] formiilii kullanilarak

AZ31-3h, AZ31-6h ve AZ31-9h alagimlarinin yiikten bagimsiz sertlik (Hy ) degerleri
sirastyla 0,495 GPa, 0,721 GPa ve 0,925 GPa olarak Ol¢iilmiistiir. Alasimlarin
sertliginin yiike bagl degisim grafigi incelendigi zaman AZ31-3h alasiminda literatiirde
birgok ¢aligmada goriilen ters gentik boyutu etkisi (TCBE) davranig1 (Sangwal, 2000;
Gong ve ark., 2001; Sangwal, 2009; Liu ve ark., 2009; Kavetskyy ve ark., 2010; Awad
ve ark., 2011; Dogruer ve ark., 2013) ve AZ31-6h ve AZ31-9h alagimlarinda g¢entik
boyutu etkisi (CBE) davranis1 (Durst ve ark., 2006; Sahin ve ark., 2006; Cheng ve ark.,
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2010; Curkovic ve ark., 2014; Liu ve ark., 2015) gozlenmistir. Sertlik deneyleri yapilan
numunelerden AZ31-9h kodlu numuneye ait Vickers ¢enticinin optik goriintiisii Sekil
4.10.’da verilmektedir.

Sekil 4.10. AZ31-9h alasimina ait Vickers ¢enticiden elde edilen 9,8 N’luk iz

AZ31-3h alagiminin sertligi uygulanan yiikle artmaktadir (TCBE). Bunun nedeni
malzemenin 3 saatlik 6glitme sonrast homojen bir mikroyapiya sahip olmamasi ve yari
kararli fazlardan kaynaklandig: seklinde ifade edilebilir. Bu durum malzemenin kirilgan
bir yapida olmasina ve uygulanan yiike bagl olarak yiizeyde ¢atlaklar olusmasina neden
olmustur. AZ31-6h ve AZ31-h alagimlarinda ise durum farkhidir. Ogiitme siiresinin
artmasi ile kiigiilen tane boyutu ve kristalit boyutu malzemelerin daha kararli fazlar
olusturmasina ve daha sert olmasina yol agmistir. Bu durumun sonucunda ise her ikKi
alasimda da CBE davranisi gézlenmistir. AZ31-3h, AZ31-6h ve AZ31-9h alasimlarina
uygulanan biiyiik yiiklerde i¢ tabakalarin etkisiyle malzemelerin sertlik degerleri
doyuma ulagmistir. Doyum noktasindaki bu deger yiikten bagimsiz sertlik (Hy ) olarak
adlandirtlir. Ayrica AZ31-9h alasiminin mikroyapist incelediginde MnsAl;; fazinin
olusmaya basladigi goriilmektedir (Sekil 4.2.). Olusan bu faz sayesinde AZ31-9h
alasimi AZ31-3h ve AZ31-6h alasimina gore daha yiiksek sertlige sahiptir. Sertlik
analizleri incelediginde Ogiitme siiresinin artmasi ile sertligin arttig1 sonucuna
ulagilmistir. Mikroyapt incelemelerinde (Bolim 4.1.) Ogiitme siiresinin artmasi ile
kristalit boyutu ve tane boyutunun kiigiildiigii ifade edilmistir. Kristalit boyutunun

azalmasina bagli olarak sertligin arttig1 literatiirde bir¢ok ¢alismada gozlenmistir (Kang
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ve ark., 2008; Nouri ve ark., 2011; Safari ve ark., 2011; Amini ve ark., 2014; Liu ve
ark., 2015). Bununla birlikte incelenen malzemelerin diskolasyon yogunlugunda ve
mikrozorlanmada artis gozlenmistir (Cizelge 4.1.). Dislokasyon yogunlugu plastik
deformasyon mekanizmasini dogrudan etkileyen malzemelerdeki ¢izgisel kusurlardir.
Diizenli kristal yapilarda herhangi bir kusur veya tane sinirlar1 plastik deformasyonu
zorlagtiran dislokasyonlara engel teskil eder. Bu durum dislokasyonlarin agilmasi igin
ekstra kuvvete ihtiyag duyulmasini gerektirir. Sonug olarak tane sinir yogunlugundaki
fazlalik veya kristal kusurlarindaki fazlalik malzemenin sertligini arttirir. Bu durum
literatlirde de goriilmektedir (Uzun ve ark., 2011). Literatiirde kristal boyutu ve sertlik
arasindaki iliski Hall-Petch iligkisi (Denklem 4.1.) ile agiklanmaktadir (Ferreira ve
Carlton, 2007; Chen ve Wu, 2013; Wang ve ark., 2015; Fang ve ark., 2015).

H(D)=H, +k, ,D™? (4.1)

Denklem 4.1.’de Hg orgii siirtinme gerilmesi, ky.p degeri ise Hall-Petch sabiti
olarak bilinir. D Cizelge 4.1.’de verilen AZ31 alasimlarina ait kristalit boyutudur. Sekil
4.11.°de alagimlarin Hall-Petch etkisi grafigi verilmektedir.

1,0
0,9 -
0,8 1

0,7 1 ¢

0,6 1

Vickers Mikrosertlik (Hv; GPa)

- E

0,11 0,12 0,13 0,14 0,15

D-l/Z(nm-l/Z)

Sekil 4.11. AZ31 alagimlarina ait Vickers genticiden elde edilen H,-D™/2 grafigi

Hall-Petch iliskisinin grafiginden hesaplanan Hall-Petch esitligi Denklem 4.2.°de

verilmistir.
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H (D) =10,604D"*-0,718 4.2))

Denklem 4.2.°ye gore orgii stirtiinme gerilmesi -0,718 GPa ve ky.p degeri 10,604
GPa.nm*?dir. Hall-Petch denklemi sadece sertligin degil malzemenin sahip oldugu tiim
mekanik 6zelliklerin kristalit boyutu ile etkilesimini agiklamak i¢in kullanilan 6nemli
bir esitliktir.

Centik boyutu etkisi (CBE) ve ters gentik boyutu etkisi (TCBE) davranist
gbzlenen malzemelerin yiikten bagimsiz sertlik degerini elde etmek amaciyla kullanilan
bircok model vardir. Ancak 6zel olarak malzemenin CBE davranisini ya da TCBE
davranisini izah etmek amaciyla yalnizca Meyer Kanunu kullanilir. Denklem 4.3.°te
formiilii verilen Meyer Kanunu test yiikii ve ¢entik boyutu arasindaki iliskiden yola
¢ikarak malzemenin CBE ya da TCBE davranisini izah eder.

P=Ad" 4.3)
Denklem 4.3.teki A ve n degerlerini elde etmek amaciyla InPmas-Ind grafigi

cizilmistir (Sekil 4.12.). Grafikten elde edilen n ve A degerleri Cizelge 4.2.°de

verilmektedir.
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Sekil 4.12. AZ31 alasimlarina ait Vickers ¢enticiden elde edilen InP-Ind grafigi
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Cizelge 4.2. AZ31 alasimlarina ait Vickers ¢enticiden elde edilen Meyer kanunu verileri

Numune InA A n r?

AZ31-3h -9,692 6,178x10° 2,299 0,991
AZ31-6h -6,722 1,204x10° 1,769 0,999
AZ31-9h -7,187 7,564x10 1,910 0,999

Denklem 4.3.’teki formiilde n, CBE ya da TCBE davranisini ortaya koyan Meyer
iissiidiir. A malzeme sabiti, P test yiikii ve d deneysel olarak Slgiilen ¢entik uzunlugudur.
Grafigin egiminden n degeri hesaplanir. n<2 degeri i¢cin CBE davranisi, n>2 igin ise
TCBE davranist gozlenecegi literatiirde belirtilmistir (Sangwal, 2000; Gong ve ark.,
2001; Sahin ve ark., 2007, 2011; Machaka ve ark., 2011; Uzunoglu, 2014; Curkovic ve
ark. 2014; Karaca ve ark., 2015). Sekil 4.7.’deki Hy-Pmaks grafiginde goriilen AZ31-3h
alagimi i¢in TCBE davranisi, AZ31-6h ve AZ31-9h CBE davranisi Meyer Kanunundan
elde edilen n degerleri ile desteklenmektedir. AZ31-3h alasimi i¢in n=2,299, AZ31-6h
alasimi i¢in n=1,769 ve AZ31-9h alasimi i¢in n=1,910 olarak hesaplanmistir. Sertlik
deneylerinden elde edilen grafikle n degerleri arasindaki uyum alagimlarin TCBE ve
CBE davranislarinin Meyer Kanunu ile dogrulanabildigini gostermektedir.

Upit ve Varchenya (1973), ‘n’ degerinin dislokasyon ilmeklerinin birbiri ve kristal
yiizeyi ile etkilesiminden kaynaklandigini o6ne siirmiislerdir. Ancak ‘n’ ve A
parametrelerinin fiziksel anlami tam olarak bilinmemektedir (Gong ve ark., 2000;
Sahin, 2006).

Meyer kanunu uygulanan yiik ile ¢entik boyutu arasindaki iligkiyi tanimlamasina
ragmen kiiciik test yiiklerinde uygun sonuclar vermektedir. Sekil 4.7.’de goriildiigii gibi
4.9 N’luk yiik ve daha sonrasinda numunelerin sertlik degerleri doyuma ulagmaktadir.
TCBE ve CBE davranisindaki bu sapma Meyer Kanunu ile agiklanamamaktadir (Karan
ve Gupta, 2005; Demirkol, 2010; Smith ve ark., 2014). Plato bolgesinin aciklanmasi
icin daha farkli modeller ile go6zlenen davramisin detayli olarak irdelenmesi
gerekmektedir.

Malzemelerin yiikten bagimsiz sertlik degerlerini, TCBE ve CBE davraniglarini
aciklamak amaciyla kullanilan bir diger model Hays-Kendall modelidir. Bu model 1973
yilinda Hays ve arkadaslar tarafindan ylikten bagimsiz sertligi izah etmek amaci ile
ortaya atilmistir. Farkli malzemelerde centicinin kritik bir yiik degerine kadar numuneye

girmedigi ve bu degerden sonra ise aniden girdigi gozlenmistir (Gane ve ark., 1968).
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Kritik yiik degerine ulasilmadikg¢a test yiikii artsa bile izin biiylikliigliniin artmadig
gozlenmistir. Bu nedenle Hays-Kendall modelinde Ppas yerine etkin  yiik

(P =P

) kin = Proaks —W) seklinde kullanilir (Hays ve ark., 1973). Bu denkleme gore yiikten
bagimsiz sertlik degerini hesaplamak amaciyla Petiin-0° grafigi (Sekil 4.13.) cizilmistir.
Grafigin egimi Denklem 4.4.’te yerine konularak Hyk hesaplanir. Denklem 4.4.’teki o

degeri Vickers centici igin 1,8544 tiir.

P, P —W
Hux = a5t = o| e =aC (4.4)
d d
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Sekil 4.13. AZ31 alasimlarina ait Vickers ¢enticiden elde edilen Petkin-dz grafigi

Alasimlarin Petkin-d2 grafiginden W, > ve C degerleri hesaplanabilir. Grafigin
egiminden elde edilen C degeri ile Denklem 4.4.’ten yararlanilarak Hpx hesaplanir.

Hays-Kendall modelinden elde edilen veriler Cizelge 4.3.’te verilmistir.

Cizelge 4.3. AZ31 alasimlarina ait Vickers ¢enticiden elde edilen Hays-Kendall modeli
W, C ve Hyk verileri

Numune W (N) C (Mum®) Huk (GPa)  Hy, (GPa) r*

AZ31-3h -0,143 0,00027 0,501 0,495 0,998
AZ31-6h 0,251 0,00038 0,705 0,721 0,999
AZ31-9h 0,054 0,0005 0,927 0,925 0,999
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AZ31-3h, AZ31-6h ve AZ31-9h alasimlarmin Hays-Kendall yaklasimina gore
elde edilen sonuglart incelendiginde Hpk degerlerinin alasimlarin yiikten bagimsiz
sertlik degerlerine ¢ok yakin bir sonug verdigi goriilmektedir. AZ31-6h ve AZ31-9h
alasimlar1 i¢gin HK modelinin uygun oldugu agik¢a goriilmektedir. Ancak AZ31-3h
alagiminin W degeri negatif oldugu ve -W degerinin fiziksel anlami olmadigindan dolay1
(Sangwal ve ark., 2002) bu alasimin yiikten bagimsiz sertligini farkli bir modelle
aciklamaya ihtiya¢ duyulmaktadir.

Malzemelerin yiikten bagimsiz sertlik degerini izah etmek amaciyla yaygin olarak
kullanilan bir diger model orantili numune direnci (PSR) modelidir (Li ve ark., 1994;
Bektes ve ark., 2004; Curkovic ve ark., 2014; Ibrahim ve ark., 2015; Sahin ve ark.,
2011, 2015). PSR yaklasiminda ¢entik boyutunun yiike bagli degisimi Denklem 4.5.’te

verilmektedir.

P.=ad+ad’ =ad J{%jdz (4.5)

0

Denklem 4.5.’¢ gore Hpsr degerini hesaplamak igin (Pmaks/d)-d grafigi ¢izilir
(Sekil 4.14.). Grafikten elde edilen a; degeri, PSR modelinin mikrosertlige katkisini, a,
degeri ise mikrosertligi karakterize etmektedir. P; ve do degerleri kritik yiik ve kritik
¢entik boyutudur. a; ve a, degerlerinin malzemelerin elastik ve plastik 6zellikleri ile

iligkili oldugu one stiriilmiistiir (Li ve Bradt, 1993).
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Sekil 4.14. AZ31 alasimlarina ait Vickers ¢enticiden elde edilen (Pyaks/d)-d grafigi
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Denklem 4.5.’¢ gore elde edilen (Pmas/d)-d grafigi teorik olarak lineer bir
grafiktir. Grafigin y eksenini kestigi nokta a;, grafigin egimi ise a, degerine karsilik
gelir. PSR modeline gore sertlik Praks Yerine Pewin yazilarak Denklem 4.6. kullanilarak
hesaplanir (Gong ve ark., 2000; Sahin ve ark., 2015).

P, P —ad
Ho =1,8544 540 =1 8544("“&%—26‘1] =1,8544a, (4.6.)

Denklem 4.6.°dan hesaplanan a;, a, ve Hpsg degerleri Cizelge 4.4.°te

verilmektedir.

Cizelge 4.4. AZ31 alasimlarmin Vickers ¢enticiden elde edilen PSR modeline ait a;, a,
ve Hpsg Verileri

Numune a; (Mum) a, (Num®) Hpsr (GPa) Hy, (GPa) r’

AZ31-3h -0,0045 0,00029 0,538 0,495 0,990
AZ31-6h 0,0069 0,00034 0,630 0,721 0,997
AZ31-9h 0,0022 0,00047 0,872 0,925 0,999

AZ31-3h, AZ31-6h ve AZ31-9h alasimlarinin PSR modelinden elde edilen yiikten
bagimsiz sertlik degerleri (Hpsg), deneyden oOlgiilen yiikten bagimsiz sertlik
degerlerinden (Hy,) oldukga farklidir. Bu nedenle yiikten bagimsiz sertlik degerini
hesaplamak i¢in literatiirde yer alan bagka bir model kullanilacaktir.

Literatiirde farkli malzemelerin sertlik degerini hesaplamak i¢in kullanilan bir
diger model Diizeltilmis Orantili Numune Direnci (MPSR) modelidir. MPSR modeli
1999 yilinda Gong ve arkadaglar tarafindan ortaya atilmistir. Bu model yardimiyla

yiikten bagimsiz sertligi hesaplamak icin Denklem 4.7.’den yararlanilir.

P..=a+ad+ad’ 4.7.)

Denklem 4.7.’deki ao, mekaniksel islemlerden kaynaklanan artik yiizey zorlari ile
iligkilidir. a; ve a; sabitleri PSR modelindeki a; ve a, sabitleri ile ayni fiziksel anlama

sahiptir. ap, a; Ve a; sabitlerini bulmak igin Pyaks-d grafigi ¢izilmelidir (Sekil 4.15.).
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Sekil 4.15. AZ31 alasimlarina ait Vickers genticiden elde edilen Ppyqks-d grafigi
MPSR modeli igin yiikten bagimsiz sertlik degeri (Hwmpsr) Pmaks Yerine Peikin

kullanilarak hesaplanmistir (Denklem 4.8.).

Hypee =1, 8544% -1, 8544(%%6‘20_%') —1,8544a, (4.8)

Cizelge 4.5. AZ31 alagimlarinin Vickers ¢enticiden elde edilen MPSR modeline ait ap,
a1, a2 ve Hwupsr Vverileri

Numune ao(N) ai (Num) a, (NVum?) Hwesr(GPa) Hy (GPa)  r?

AZz31-3h -0,865 0,0136 0,00022 0,408 0,495 0,999
AZ31-6h 0,145 0,0028 0,00036 0,668 0,721 0,999
AZ31-9nh 0,138 -0,0024 0,00051 0,946 0,925 0,999

Denklem 4.8.’den hesaplanan Hypsg degerleri, Sekil 4.15.ten hesaplanan ay, a;
ve ap degerleri Cizelge 4.5.te verilmisti. MPSR modelinden elde edilen yiikten
bagimsiz sertlik degerleri deneysel Olgiimlerden elde edilen yiikten bagimsiz sertlik
degerlerinden farklidir. Bununla birlikte AZ31-3h numunesi i¢in elde edilen ag
parametresi eksi ¢ikmigtir. Bu eksi degerin fiziksel anlami yoktur. Bu nedenle MPSR
modelinin AZ31 alasimlarinin yiikten bagimsiz sertlik degerini hesaplamak i¢in uygun

bir model olmadig ifade edilir.
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Literatiirde malzemelerin ylikten bagimsiz sertlik degerini hesaplamak amaciyla
kullanilan bir baska model Elastik/Plastik Deformasyon (EPD) modelidir. Bu model
centici kusuru ve elastik toparlanma ile plastik deformasyon ¢izgileri arasindaki iligkiye
dayanir (Weiss, 1987; Bull ve ark., 1989). EPD modelini uygulamak i¢in Denklem
4.9.’daki bagintidan yararlanilir.

Pmaks = A2 (d + d0)2 (49)

Denklem 4.9.’daki dp sabitini hesaplamak i¢in JP -d grafigi ¢izilir ve grafigin
egiminden do bulunur. EPD modeline gore yiikten bagimsiz sertligi hesaplamak igin ise
Praks-(d+do)? grafigi (Sekil 4.16.) ¢izilir. Grafigin egiminden A, degeri bulunur,

(Hgep =1,8544A, ) formiiliinde yerine yazilir ve yiikten bagimsiz sertlik degeri bulunur,
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Sekil 4.16. AZ31 alasimlarina ait Vickers ¢enticiden elde edilen Pmaks-(d+do)2 grafigi

Pmaks-(d+do)2 grafigi Sekil 4.16.’da ve alagimlarin Ay, dog, Hepp degerleri Cizelge

4.6.’da verilmistir.
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Cizelge 4.6. AZ31 alasimlarinin Vickers ¢enticiden elde edilen EPD modeline ait do, A,
ve Hepp Verileri

Numune do A, (GPa)  Hepp (GPa) Hy, (GPa) r*

AZ31-3h 0,0174 2,736X10'4 0,507 0,495 0,998
AZ31-6h 0,0186 3,778x10™ 0,701 0,721 0,999
AZ31-9h 0,0219 4,951x10* 0,918 0,925 0,999

EPD modelinden elde edilen Hgpp degerleri incelendigi zaman deneysel
verilerden elde edilen Hy, degerleri ile nispeten uyumlu sonuglar elde edildigi
goriilmektedir. Ancak AZ31-3h alagimi i¢in hesaplanan yiikten bagimsiz sertlik degeri
plato bolgesinden yiiksek ¢ikmistir. Ayrica AZ31-6h alasimimin Hgpp degeri plato
bolgesindeki degerden diisiik ¢ikmistir. Elde edilen bu degerler ve Hi, degerleri
arasindaki fark neredeyse hata bari kadardir. Bu nedenle AZ31 alasimlarmin yiikten
bagimsiz sertlik degerini hesaplamak i¢in bagka bir modele ihtiya¢ duyulmaktadir.

Literatiirde yiikten bagimsiz sertligi hesaplamak i¢in kullanilan bir diger model
Nix ve Gao tarafindan 1998’de ortaya atilan Nix-Gao yaklagimidir. Bu modelle farklt
numunelerde gozlenen CBE ve TCBE davranislarinin analiz edilebilecegini ifade
etmislerdir. Nix-Gao modeline gore centici Sekil 4.17.’de goriildiigii gibi geometrik
olarak zorlanan dislokasyonlarin igine yerlesir. Nix-Gao yaklasimina gore sertligi

hesaplayabilmek i¢in Denklem 4.10. kullanilir (Liu ve ark., 2015).

h*
= l+— 4.10.
H, J h ( )

Dislokasyon
ilmekleri

Sekil 4.17. Dislokasyon ilmeklerinin sematik gésterimi (Nix ve Gao, 1998)

Denklem 4.10.’daki H, deneyde kullamlan her bir yiik icin sertlik, h ve h"
centicinin sekli ve malzemeye bagl karakteristik derinliktir. Ho yiikten bagimsiz

sertliktir. Nix-Gao yaklagimimni kullanarak sertligi hesaplayabilmek igin H?-1/h grafigi
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¢izilmelidir. Grafigin egimi h""1 ve y eksenini kestigi noktanin karekokii Ho1 verir. izin
derinligi (h) ve Vickers ¢enticinin biraktigi iz (d) arasindaki iliski Denklem 4.11.’de

verilmistir.
d =22 tan (Qawh (4.11)

Denklem 4.11.’den her bir yiike karsilik gelen h degerleri bulunmustur. H%-1/h
grafigi Sekil 4.18.’de verilmistir.
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Sekil 4.18. AZ31 alagimlarina ait Vickers genticiden elde edilen H%-1/h grafigi

AZ31-3h, AZ31-6h ve AZ31-9h alagimlarmin Nix-Gao yaklasimina gore
hesaplanan Hyg degerleri sirasiyla 0,578 GPa, 0,617 GPa ve 0,863 GPa’dir. Nix-Gao

yaklasimindan elde edilen Hyg ve h* degerleri Cizelge 4.7.’de verilmistir.

Cizelge 4.7. AZ31 alasimlarinin Vickers centiciden elde edilen Nix-Gao modeline ait h”
ve Hyg verileri

Numune h™ Hne (GPa) Hy (GPa) r*

AZ31-3h -1,552 0,578 0,495 0,861
AZ31-6h 2,959 0,617 0,721 0,973
AZ31-9h 1,527 0,863 0,925 0,955
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Nix-Gao yaklasimindan elde edilen sonuglar Vickers gentici ile yapilan sertlik
deneyleri ile karsilastirildigi zaman Hyg degerlerinin deneysel verilerden elde edilen Hy
degerlerine gore oldukea farkli oldugu goériilmektedir. Bu nedenle bu ¢alismada {iretimi
yapilan AZ31 alasimlarinin yiikten bagimsiz sertlik degerini hesaplamak i¢in Nix-Gao
modeli uygun degildir.

Literatiirde malzemelerin yiikten bagimsiz sertlik degerlerini hesaplamak igin
kullanilan bir diger yontem Carpinteri ve Puzzi tarafindan 2006 yilinda ortaya atilan
Multifraktal (MFSL) yaklagimdir. Fraktal terimi geometride kendisine benzeme egilimi
olan diizensiz geometrik sekillerin genel adidir. MFSL yaklagimi malzeme hasar1 ve
deformasyonun fraktal dogasina sahip olmasindan dolay1 ortaya atilmistir. Daha 6nceki
calismalarda metallerdeki kirilma ylizeylerinin fraktal dogasmna sahip oldugu
gosterilmistir (Mandelbrot ve ark. 1984). Metalik malzemelerdeki fraktal desenleri
Kleiser ve Bocek tarafindan da gozlemlenmistir (Kleiser ve Bocek, 1986). Literatiirde
statik sertlik deneylerinde CBE davranisini agiklamak i¢in kullanildig1 ¢alismalar vardir
(Machaka ve ark., 2011; Gong ve ark., 2013). MFSL modeline gore yiikkten bagimsiz
sertligi hesaplamak i¢in Denklem 4.12. kullanilir.

H=H,,. (1+%) (4.12))

Denklem 4.12.°de H yiikten bagimsiz sertligi, d” malzemeye bagh karakteristik
sabiti ve d her bir yiik i¢in Olgiilen izin boyutunu temsil eder. Malzemeye bagh
karakteristik sabit olan d* degeri alagimlarin log(H)-log(d) grafiklerinden hesaplanir
(Sekil 4.19.).

4 LogtH)

d* Log @

Sekil 4.19. MFSL yaklagimindaki d” sabitinin hesaplanma sekli
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Alagimlarin log(H)-log(d) grafikleri Sekil 4.20.’de verilmektedir.
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Sekil 4.20. AZ31 alagimlarina ait Vickers ¢enticiden elde edilen log (Hy)-log(d) grafigi

AZ31 alasimlarinin MFSL modeline gore yiikten bagimsiz sertlik degerlerini
hesaplamak i¢in Oncelikle malzemenin karakteristik sabiti olan d” degerleri Sekil
4.19.’daki gibi hesaplanir. Multifraktal yaklagima gore yiikten bagimsiz sertlik
degerlerinin hesaplanabilmesi i¢in Sekil 4.9.°da 4,9 N ve 9,8 N’luk yiiklere karsilik
gelen plato bolgesindeki sertlik degerleri kullanilir. Sekil 4.20.°den elde edilen d
degerleri ve deneysel verilerden elde edilen H degerleri Denklem 4.12.°de yerine
yazilarak AZ31 alasimlarinin yiikten bagimsiz sertlik degerleri hesaplanir ve
ortalamalar1 Hyrs. olarak kabul edilir.

AZ31-3h, AZ31-6h ve AZ31-9h alasimlarimin her biri i¢in d~ degerleri sirasiyla
1,984, 2,034 ve 1,882°dir. Grafikten ve Denklem 4.12.’den elde edilen d” ve HmesL

degerleri Cizelge 4.8.’de verilmistir.

Cizelge 4.8. AZ31 alasimlarinin Vickers g¢enticiden elde edilen MFSL modeline ait d
ve HuesL verileri

*

Numune d Hwese (GPa) H (GPa)
AZ31-3h 1,984 0,498 0,495
AZ31-6h 2,034 0,710 0,721
AZ31-9h 1,882 0,910 0,925

AZ31 alagimlarinin MFSL modeline gore hesaplanan yiikten bagimsiz sertlik
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(HmrsL) degerleri incelendigi zaman Vickers ¢enticiden elde edilen yiikten bagimsiz
sertlik (H. ) degerlerine oldukg¢a yakin oldugu gozlenmektedir. Bu nedenle AZ31
alagimlarinin yiikten bagimsiz sertlik degerlerini hesaplamak i¢cin MFSL modelinin
kullanilmas1 uygundur. Vickers sertlik analizlerine gére AZ31-3h alagiminin yiikten
bagimsiz sertliginin MFSL modeli ve EPD modeli ile, AZ31-6h ve AZ31-9h
alagimlarinin yiikten bagimsiz sertlik degerlerinin ise hem HK hem MFSL hem de EPD
modeli ile hesaplanmasi uygundur. Ancak incelenen alasimlardan AZ31-3h alagiminin
diger iki alasimdan farkli olarak TCBE davranisi gostermesi de dikkate alinirsa MFSL
modeli diger modellerden bir adim 6ne ¢ikmaktadir. Bu sebeple, AZ31-3h alasiminin
yiikten bagimsiz sertlik degerinin diger modellerle hesaplanamamasi nedeniyle ortaya

¢ikan sorun MFSL modelinin kullanimai ile ¢oziilmiistiir.

4.2.2. Knoop Sertlik Analizi

AZ31-3h, AZ31-6h ve AZ31-9h alagimlarinin statik sertlik analizleri i¢in
kullanilan diger yontem Knoop Sertlik analizidir. AZ31 alasimlarinin Knoop c¢entici ile
yapilan deneylerinde Vickers ¢entici ile yapilan deneylere benzer sekilde 6 farkli yiik
(0,49 N, 0,98 N, 1,96 N, 2,94 N, 4,9 N ve 9,8 N) kullanilmistir. Yiikiin uygulanma
stiresi Vickers gentici ile yapilan analizlerle aynidir (15 s). Knoop ¢enticiye ait 9,8

N’luk yiik i¢in elde edilen optik mikroskop goriintiisii Sekil 4.21.’de verilmistir.

Sekil 4.21. Knoop ¢enticiye ait 9,8 N’luk yiik i¢in elde edilen izin optik goriintiisii
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AZ31 alasimlarinin Knoop c¢enticiden elde edilen Hy-Pmas grafikleri Sekil
4.22.’de verilmistir.
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Sekil 4.22. AZ31 alagimlarinin Knoop sertlik 6lgiimlerinin yiike bagl degisim grafigi

Knoop mikrosertlik deneylerinde (Hg), [HK :14,2%) formiilii kullanilarak
L

hesaplanmistir. Denklemdeki 14,2 sabiti ¢entici geometrisinden kaynaklanmaktadir.
Vickers centici i¢in 1,8544 olan sabit Knoop ¢entici i¢in 14,2’dir. Denklemde P
uygulanan yiikii, L ise izin uzun kenar uzunlugunu ifade etmektedir. AZ31-3h, AZ31-6h
ve AZ31-9h alasimlarina ait yiikten bagimsiz sertlik (Hy ) degerleri Sekil 4.22. yakindan
incelenirse 4,9 N’luk yiikten sonraki plato bolgesine karsilik gelmekte olup her bir
alasim i¢in bu degerler sirasiyla 0,490 GPa, 0,613 GPa ve 0,904 GPa’dir. Sekil
4.22.’deki Hy-Pmaks grafigi incelendigi zaman Boliim 4.2.°de ayrintili incelemesi yapilan
ve Sekil 4.9.°da verilen Hy-Pmaks grafigi ile aymi karakteristik 6zellige sahip oldugu
goriilmektedir. AZ31-3h alagimi i¢in TCBE davranisi goézlenirken, AZ31-6h ve AZ31-
9h alagimlan i¢in CBE davranisi gozlenmistir. Her ii¢ alagim igin yiikten bagimsiz
sertlik degerlerinin 6glitme siiresinin artmasi ile artig gosterdigi goriilmektedir. Bu
durum Bolim 4.2.1.’de ifade edildigi gibi literatiirle uyumludur. Sertligin doyuma
ulastigi nokta 4,9 N’luk yiiktiir. Ogiitme siiresinin artmas1 ile Vickers sertlik
degerlerinde oldugu gibi Knoop sertlik degerlerinde de artis goriilmektedir. Kristal
boyutu ile sertlik arasindaki iliskiyi aciklamak i¢in Hall-Petch iliskisi kullanilmistir.
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Knoop sertlik analizinden elde edilen verilere gore ¢izilen Hy-D™? grafigi Sekil 4.23.’te

verilmektedir.
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Sekil 4.23. AZ31 alasimlarina ait Knoop ¢enticiden elde edilen Hy-D 2 grafigi

Knoop sertlik analizine gore elde edilen Hall-Petch esitligi Denklem 4.13.’te

verilmektedir.
H(D) =9, 328D Y% -0,590 (4.13)

Denklem 4.13.’¢ gore orgii siirtiinme gerilmesi -0,590 GPa ve kyp degeri 9,328
GPa.nm*®dir. Sekil 4.23.%iin ayrintil1 olarak incelenmesi ile kristalit boyutunun artmasi
ile sertligin azaldig1, bunun tam aksine kristalit boyutunun azalmasi ile sertligin arttig1
acikca goriilmektedir. Bu durum literatiirde goriilmektedir (Ferreira ve Carlton, 2007;
Chen ve Wu, 2013; Wang ve ark., 2015; Fang ve ark., 2015). Knoop c¢entici ile elde
edilen yiike bagli ve yiikten bagimsiz bolgeler igin AZ31 alasimlarinin analizleri Meyer,
HK, PSR, MPSR, EPD, Nix-Gao ve MFSL modelleri uygulanarak H;, degerleri
hesaplanacaktir.

AZ31 alagimlarinda gozlenen TCBE ve CBE davranislarini agiklamak igin ilk
olarak Meyer Kanunu(P = AL”) kullanilmigtir. Denklemde ‘n” Meyer iissii CBE ve

TCBE davraniglariin bir 6lgiisii ve A malzeme sabitidir. n<2 oldugunda CBE davranis,
n>2 oldugunda TCBE davranis1 gozlenir. A ve ‘n’ degerleri InP-InL grafiginden elde
edilir (Sekil 4.24.).
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Sekil 4.24. AZ31 alagimlarina ait Knoop ¢enticiden elde edilen InP-InL grafigi

InP-InL grafiginden elde edilen veriler Cizelge 4.9.’da verilmistir.

Cizelge 4.9. AZ31 alasimlarina ait Knoop ¢enticiden elde edilen n ve A degerleri
2

Numune InA A n r

AZ31-3h -12,683 3,1x10° 2,402 0,992
AZ31-6h -8,566 1,91x10™ 1,747 0,997
AZ31-9h -9,123 1,1x10™ 1,904 0,999

Sekil 4.24. ve Cizelge 4.9. birlikte incelenirse AZ31 alasimlarina ait n’ degerleri
Sekil 4.22.’de gozlenen AZ31-3h alasimi i¢in TCBE, AZ31-6h ve AZ31-9h alagimlari
icin CBE davranisin1 desteklemektedir. Literatiirde yapilan caligmalarda farkli tiir
malzemeler i¢in N>2 i¢in TCBE ve n<2 i¢in CBE goriildiigi ifade edilmistir (Sangwal,
2000; Gong ve ark., 2001; Sahin ve ark., 2007; Machaka ve ark., 2011; Uzunoglu, 2014;
Curkovic ve ark. 2014; Karaca ve ark., 2015). Bu ¢alismada AZ31 alagimlari igin InP-
InL grafiginden elde edilen sonuglar literatiirle uyumludur. Ancak elde edilen TCBE ve
CBE davranis1 icin biiyiik yiiklerde meydana gelen sapma Meyer Kanunu ile
aciklanamamaktadir (Karan ve Gupta, 2005; Demirkol, 2010; Smith ve ark., 2014).
Plato bolgesi olarak adlandirdigimiz bu sapmanin agiklanmasi i¢in literatiirde kullanilan
farkli yaklagimlarin kullanilmasina ihtiyag¢ vardir.

Alagimlarin yilikten bagimsiz sertlik degerlerini hesaplamak i¢in kullanilan

yaklagimlardan biri HK yaklasimidir (Hays ve ark., 1973). Hays-Kendall yaklagimi
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Bolim 4.2.1.°de detayli bir sekilde anlatilmistir. Bu yaklagima gore yiikten bagimsiz
sertligin hesaplanabilmesi i¢in maksimum yiikiin (Pmas) Yerine etkin yiik degeri
Puin = Praks =W kullanilir. Alasimlarin yiikten bagimsiz sertlik degerleri Denklem 4.14.

kullanilarak hesaplanir.
Hp = a(—Pe‘ki" ] = a(—Pmaks W ] =aC (4.14)

a Knoop centici i¢in 14.2 olan sabit sayiy1, C ise grafigin egimini temsil eder.

Pewin-L? grafigi Sekil 4.25.’te verilmistir.
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Sekil 4.25. AZ31 alasimlarina ait Knoop ¢enticiden elde edilen Pegin-L, grafigi

Knoop Sertlik analizlerinden elde edilen Pegin-L? grafigi cizilerek grafigin
egiminden C sabiti bulunur ve Denklem 4.14.’te yerine konularak Huyk hesaplanir.

Knoop c¢enticiden elde edilen W, C ve Hyk degerleri Cizelge 4.10.’da verilmistir.

Cizelge 4.10. AZ31 alasimlarina ait Knoop c¢enticiden elde edilen W, C ve Huk

degerleri
Numune W (N) C (Mum®) Hux (GPa) Hy, (GPa) r*
AZ31-3h -0,2861 3,58x10° 0,508 0,490 0,999
AZ31-6h 0,1704 4,23x10° 0,601 0,613 0,999
AZ31-9h 0,0544 6,32x107 0,897 0,904 0,999
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HK yaklasimina gore hesaplanan Cizelge 4.10.’daki yiikten bagimsiz sertlik
degerleri Sekil 4.22.°deki plato bolgesine olduk¢a yakin degerlerdir. Elde edilen
sonuglar incelendigi zaman Ozellikle AZ31-6h ve AZ31-9h alasimlarmin yiikten
bagimsiz sertligini hesaplamak i¢in HK modelinin son derece uygun oldugu
goriilmektedir. Ancak AZ31-3h alasiminin -W degerinin fiziksel bir anlam1 yoktur. Bu
sebeple alasimlarin yiikten bagimsiz sertlik degerlerinin hesaplanmasinda farkli bir
modelin kullanilmas1 uygun olacaktir.

Literatiirde malzemelerin yiikten bagimsiz sertlik degerini hesaplamak icin
kullanilan bir diger yontem PSR modelidir (Li ve ark., 1994; Bektes ve ark., 2004;
Curkovic ve ark., 2014; Ibrahim ve ark., 2015). Knoop ¢entici ile elde edilen veriler ile
PSR modeli kullanilarak yiikten bagimsiz sertligi hesaplayabilmek i¢in (Ppmaks/L)-L
grafigi (Sekil 4.26.) ¢izilir. Grafikten elde edilen a; degeri, PSR modelinin mikrosertlige

katkisini, a ise yiikten bagimsiz sertligi karakterize eder.

0,025 1 o AZ31-3n RKod
v AZ31-6h 4
® AZ31-9h
0,020 P4
) o .
\:_ .
Z o
< 0,015 A .. v
= @ ot -
% . ; - -'.'
g ..0' v
&~ 0,010 - a5 3
i o
0,005 17 e
R
100 200 300 400 500
L (um)

Sekil 4.26. AZ31 alasimlarina ait Knoop ¢enticiden elde edilen (Pmaxs/L)-L grafigi

Orantili Numune Direnci (PSR) Modeli kullanilarak yiikten bagimsiz sertligi

hesaplamak i¢in (

P

. P .—al
Hpe =14,2 ?‘;m =14,2 (%j =14, ZaQ) formula kullanilir.

PSR yaklasimindan elde edilen veriler Cizelge 4.11.”de verilmistir.
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Cizelge 4.11. AZ31 alasimlarina ait Knoop ¢enticiden elde edilen a;, a, ve Hpsg Verileri

Numune  a; (Mum) a, (Num®) Hpsr (GPa) Hy, (GPa) r*

AZ31-3h -0,0025 4,01x107 0,569 0,490 0,991
AZ31-6h 0,0020 3,81x10° 0,541 0,613 0,995
AZ31-9h 0,0008 6,1x107 0,866 0,904 0,999

Cizelge 4.11.’deki veriler incelendigi zaman PSR yaklagimindan elde edilen
yikkten bagimsiz sertlik degerlerinin Sekil 4.22.°deki plato bolgesi degerlerinden
oldukga farkli oldugu goriilmektedir. Bu nedenle PSR yaklagimi AZ31 alasimlarinin
yiikten bagimsiz sertlik degerlerini hesaplamak i¢in uygun degildir.

Literatlirde malzemelerin yiikten bagimsiz sertlik degerlerini hesaplamak icin
kullanilan yaklagimlardan bir digeri Diizeltilmis Orantili Numune Direnci (MPSR)
modelidir (Gong ve ark., 1999). MPSR modeli ile sertlik hesaplamak i¢in (Hmpsr),

[ Hypsr =14,2 % =14,2 (Wj =14, 2a2J formiili kullanilir. Denklemdeki

ap mekaniksel islemlerin sebep oldugu artik yiizey zorlarini temsil eder. a; ve a;
sabitleri ise Orantili Numune Direnci (PSR) modelindeki ile ayni fiziksel anlama
sahiptir. Parametreler ve Hwpsg degerleri Ppas-L grafigine fit edilen egrilerden
hesaplanmaktadir (Sekil 4.27.).
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Sekil 4.27. AZ31 alasimlarina ait Knoop ¢enticiden elde edile Pmaks-L grafigi
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Sekil 4.27.den hesaplanan ap, aj, a, ve Hpmpsg verileri Cizelge 4.12.°de

verilmektedir.

Cizelge 4.12. AZ31 alasimlarina ait Knoop ¢enticiden elde edilen ag, aj, a2 ve Hupsr

verileri
Numune ag (N) a; (N/,um) s (N/ymz) Hmpsr (GPa) Hy, (GPa) r2
AZ31-3h -0,87 0,0039 3,04x10” 0,432 0,490 0,999
AZ31-6h 0,27 -0,0008 4,37x107 0,621 0,613 0,999
AZ31-9h 0,14 -0,0008 6,49x10 0,922 0,904 0,999

AZ31 alagimlarinin MPSR yaklagimindan elde elde edilen yiikten bagimsiz sertlik
degerleri (Hvpsr), deneysel olgiimlerden elde edilen yiikten bagimsiz sertlik degerleri
(Hvy) ile kiyaslandiginda AZ31-6h ve AZ31-9h alagimlari igin MPSR modelinin kismen
uygun oldugu goriilmektedir. Ancak AZ31-3h alasimi i¢in elde edilen deger plato
bolgesine oldukca uzaktir. Bununla birlikte ag degerinin negatif olmasinin herhangi bir
fiziksel anlam1 yoktur. Bu nedenle AZ31 alagimlarinin yilikten bagimsiz sertlik degerini
hesaplamak i¢in bagka bir model kullanilarak analiz yapilacaktir

Literatirde malzemelerin yiikten bagimsiz sertlik degerlerini hesaplamak
amactyla kullanilan bir diger yontem Elastik/Plastik Deformasyon (EPD) yaklasimidir
(Weiss, 1987; Bull ve ark., 1989). Elastik/Plastik Deformasyon (EPD) modeline gore

yiikten bagimsiz sertlik degerlerini hesaplamak i¢in Denklem 4.15. kullanilmalidir.

Pmaks = AZ(L+ L0)2 (415)

Denklem 4.15.teki Lo sabiti «/P -L grafiginin egiminden hesaplanan sabit say1yi,

A, ise yiikten bagimsiz sertligi hesaplamak i¢in kullanilan Prmaks-(L+Lo)? grafiginin
egimini temsil eder. Grafigin egimi (HEPD =14,2A2) formiiliinde yerine yazilarak
yiikten bagimsiz sertlik degeri hesaplanir.

AZ31 alagimlarmin Knoop ¢enticiden elde edilen Pmaks-(L+Lo)2 grafigi Sekil

4.28.’de verilmistir.
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Sekil 4.28. AZ31 alasimlarina ait Knoop ¢enticiden elde edilen Ppays-(L+ Lo)2 grafigi

Alasimlarin Pmaks-(L+L0)2 grafiginden elde edilen Lo, A, ve Hepp degerleri Cizelge

4.13.’te verilmistir.

Cizelge 4.13. AZ31 alasimlarina ait Knoop Centiciden elde edilen Ly, A, ve Hepp

verileri
Numune Lo A, (Num®) Hepp (GPa) Hy, (GPa) r’
Az31-3h  0,0064  3,58x10” 0,508 0,490 0,999
AZ31-6h 00062  4,23x10° 0,601 0,613 0,999
AZ31-9h  0,0078  6,32x10” 0,897 0,904 0,999

EPD yaklasimindan hesaplanan yilikten bagimsiz sertlik degerleri incelendigi
zaman Sekil 4.22.deki plato bolgesi degerlerine oldukca yakin oldugu gézlenmektedir.
Bu nedenle AZ31 alagimlarmin yiikten bagimsiz sertligini hesaplamada EPD modeli
uygun bir modeldir denilebilir. Ancak AZ31-3h alasimi igin elde edilen Hegpp degerinin
plato bolgesindeki sertlik degerinden yiiksek ¢iktigi goriilmektedir. Ayrica AZ31-6h
alasiminin Hegpp degeri icin de benzer bir durum s6z konusudur. Bu sebeple AZ31
alasgimlarinin  yiikten bagimsiz sertlik degerlerini hesaplamada bir baska yontem
arastirilacaktir.

Literatiirde yiikten bagimsiz sertligi hesaplamak i¢in kullanilan bir diger yontem

Nix-Gao modelidir (Nix ve Gao, 1998). Nix-Gao yaklasimina gore yiikten bagimsiz
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sertligi hesaplayabilmek i¢in Denklem 4.10. (

= !1+h— kullanilir ve Knoop
H h

centici i¢in L=7h formiilii kullanilir. AZ31 alagimlarinin Hyg degerlerinin hesaplanmasi

igin H2-1/h grafigi ¢izilir. Grafigin egimi h” ve y eksenini kestigi noktanin karekokii Ho

degerini verir. AZ31 alagimlarina ait H?-1/h grafigi Sekil 4.29.’da verilmistir.
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Sekil 4.29. AZ31 alagimlarina ait Knoop ¢enticiden elde edilen H%-1/h grafigi

AZ31 alasimlarina ait Knoop centiciden elde edilen h', Hye verileri Cizelge

4.14.’te verilmistir.

Cizelge 4.14. AZ31 alasimlarina ait Knoop centiciden elde edilen h”, Hyg verileri

2

Numune Hne (GPa) Hui (GPa) r

AZ31-3h -5,19 0,576 0,490 0,911
AZ31-6h 7,87 0,454 0,613 0,958
AZ31-9h 4,45 0,835 0,904 0,935

Nix-Gao yaklagimindan hesaplanan Hyng degerleri Knoop centici ile yapilan

deneylerden elde edilen yiikten bagimsiz sertlik degerleri ile kiyaslandiginda Hne
degerlerinin plato bolgesinden oldukca farkli hesaplandigi goriilmektedir. Bu nedenle
AZ31 alasimlarinin Knoop ¢enticiden elde edilen yiikten bagimsiz sertlik degerlerini
hesaplamak i¢in Nix-Gao modelinin uygun olmadigi ortaya ¢ikmaktadir.

Literatiirde malzemelerin ylikten bagimsiz sertlik degerlerini hesaplamak igin

kullanilan bir diger yontem Multifraktal (MFSL) yaklasimdir. Multifraktal yaklagim
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(MFSL) kullanilarak yiikten bagimsiz sertlik degerlerini hesaplamak i¢in Denklem 4.16.

kullanilir.
L
H = HMFSL 1+_L (416)

Denklem 4.16.’daki L* sabiti AZ31 alagimlarinin log(Hk)-log(L) grafiginden
(Sekil 4.30.) hesaplanir.
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Sekil 4.30. AZ31 alagimlarina ait Knoop ¢enticiden elde edilen log(Hk)-log(d) grafigi

L™ degerleri hesaplandiktan sonra Denklem 4.16.’da yerine yazilarak yiikten
bagimsiz sertlik degerleri hesaplanir. Bu sertlik degerlerinin hesaplanmasinda plato
bolgesindeki 4,9 N ve 9,8 N’luk yiike karsilik gelen Hx degerleri kullanilir. AZ31
alagimlarinin her bir yiikk i¢in ayr1 ayri sertlik degerleri hesaplanir ve ortalamalar
(Hmrse) alinir. Denklem 4.16. ve Sekil 4.30.’dan elde edilen MFSL yaklasimina ait L

ve Hyrsi degerleri Cizelge 4.15.te verilmistir.

Cizelge 4.15. AZ31 alagimlarina ait Knoop ¢enticiden elde edilen L* ve Hyrs Vverileri

Numune L HwmesL (GPa) H (GPa)
AZ31-3h 2,451 0,491 0,490
AZ31-6h 2,469 0,611 0,613
AZ31-9h 2,388 0,897 0,904
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Knoop centici ile yapilan deneylerde elde edilen verilerin analizi; Hays-Kendall
(HK), Orantili Numune Direnci (PSR), Diizeltilmis Orantili Numune Direnci (MPSR),
Elastik/Plastik Deformasyon (EPD), Nix-Gao (NG) ve Multifraktal (MFSL) modelleri
ile ayr1 ayr irdelendi. Bu modellerin her biri ile yapilan hesaplamada irdelenen modelin
neden olmayacagi izah edildi. En son irdelemesi yapilan MFSL modelinden elde edilen
veriler incelendigi zaman Hpygrs. degerlerinin Knoop c¢enticiden elde edilen plato
degerlerine olduk¢a yakin oldugu goriilmektedir. Bu sebeple MFSL modeli diger
modellerden bir adim 6ne ¢ikarak yiikten bagimsiz sertlik degerini hesaplamada AZ31
alagimlari i¢in en uygun yontem olmustur.

AZ31 alasimlarmin Knoop ve Vickers Sertlik analizleri incelendigi zaman kiigiik
de olsa plato bolgelerinde (Cizelge 4.16.) farkliliklar oldugu gézlenmektedir (Glider ve
ark., 2011; Sahin ve ark., 2013). Literatiirde bu durumun ¢entici geometrisi ile ilgili
oldugu ifade edilmistir. Centici ve numune ylizeyi arasindaki siirtinmenin ¢entici
geometrisine bagli oldugu ifade edilmektedir. Bu nedenle literatiirde yapilan
calismalarda Vickers ve Knoop Sertlik hesaplamalarinda farkliliklar olabilecegi one
strilmistir (Atkinson ve ark., 1989; Shi ve Atkinson, 1990; Atkinson ve ark., 1995;
Shaw ve ark.,1996). Literatiirde benzer bir durum Giider ve ark. (2011) tarafindan
seramik malzemeler icin yapilan calismalarinda da gozlemlenmistir. Diger taraftan
numune yiizeyine uygulanan g¢entici kaldirildiginda numune yiizeyinde elastik
toparlanma meydana gelir ve c¢entici altinda kalan alan ile etrafindaki numune
yiizeyinde bir uyumsuzluk meydana gelebilir (Lawn ve Howes, 1981; Marshall ve ark.,
1982). Dolayisiyla Knoop ve Vickers geometrilerindeki farklilik nedeniyle numune
yiizeyinde meydana gelen elastik toparlanma miktarinda da farklilik goriilecektir. Bu
durum her iki ¢enticiden elde edilecek sertlik degerlerini etkileyecektir (Chicot ve ark.,
2007).

Cizelge 4.16. AZ31 alasimlarina ait Statik Sertlik analizlerinden elde edilen plato

degerleri
Numune Vickers Hy, Plato Degeri (GPa)  Knoop Hy, Plato Degeri (GPa)
AZ31-3h 0,495 0,490
AZ31-6h 0,721 0,613
AZ31-9h 0,925 0,904

Malzemelerin mekanik o6zellikleri s6z konusu oldugunda sertlik degerlerinin

55



disinda Elastik Modiil ve Akma Dayanimlar1 da biiylik bir éneme sahiptir. Elastik
modiil (E) ve akma dayanimi (Y) Denklem 4.17. ve Denklem 4.18. kullanilarak
hesaplanabilir (Saritekin ve ark., 2014).

E =81,9635H, (4.17))
H

Y x v 4.18.

3 (4.18.)

Denklem 4.17. ve Denklem 4.18.’de kullanilan H, degerleri Vickers Sertlik
analizinden elde edilen yiikten bagimsiz sertlik degeridir. Denklemlerden hesaplanan

AZ31 alagimlarina ait E ve Y degerleri Cizelge 4.17.’de verilmistir.

Cizelge 4.17. AZ31 alagimlarina ait Elastik Modiil (E) ve Akma Dayanimi (Y) degerleri

Numune Elastik Modiil (GPa) Akma Dayanimi (MPa)
AZ31-3h 40,57 165,0
AZ31-6h 59,09 240,3
AZ31-9h 75,82 308,3

AZ31 alasimlarinin Statik Sertlik Analizi sonuglarina gore Ogiitme siiresinin
artmas1 ile mikrosertlik, elastik modiil ve akma dayanimi artmistir. Statik sertlik
deneylerine gore Oglitme siiresinin artmast alagimlarin  mekanik 6zelliklerini

tyilestirmistir.

4.3. AZ31 Magnezyum Alasimlarinin Dinamik Sertlik Analizleri

AZ31-3h, AZ31-6h ve AZ31-9h alasimlarmin nanosertlik deneyleri standart
olarak kullanilan Berkovich gentici kullanilarak yapildi. Alagimlarin Dinamik Sertlik
deneyleri; 1000 uN’dan 10000 puN’a artan test yiiklerinin kademeli yiikleme-bosaltma
(step load-unload) seklinde uygulanmasi ile yapilmistir. Boliim 4.3.’te oncelikle AZ31
alagimlarmin her birine ait uygulanan test yiikii-centik derinligi egrileri, dinamik
nanosertlik-uygulanan maksimum yiik grafikleri ve taramali u¢ mikroskobundan (STM)
elde edilen yiizey goriintiileri verilecektir. Ayr1 ayr1 verilecek olan bu grafiklerin

karsilastirmali olarak analizleri ve literatiir ile kiyaslanmalar1 birlikte verildikleri
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grafikler sonrasinda yapilacaktir. En son olarak elde edilen dinamik nanosertliklerin
uygulanan maksimum yiike gore grafiklerinin irdelenmesi yapilacaktir. AZ31-3h

alasimina ait uygulanan test yiikii-centik derinligi grafigi Sekil 4.31.’de verilmistir.
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Sekil 4.31. AZ31-3h alasimina ait yiik-yerdegistirme grafigi

AZ31-3h alasimina ait P-h grafigi (Sekil 4.31.) incelendiginde 1000 puN’dan
10000 uN’a yiik arttikca centik derinliginin yiikiin artmas1 ile birlikte arttig
goriilmektedir. AZ31-3h alasimi i¢in elde edilen grafikte gerek yiikleme gerekse
bosaltma egrilerinde herhangi bir siireksizlik goriilmemektedir. Ancak AZ31-3h
alasiminin bazi ylikleme bolgelerinde dalgalanmalar ve literatiirde ‘pop-in’ olarak ifade
edilen siireksizlikler goriilmektedir (Stus ve ark.; 2005; Sahin, 2006; Sahin ve ark.,
2008; Zhang ve Chang, 2009; Ebisu ve Horibe, 2010; Durst ve ark.,2011; Wang ve ark.,
2014; Kalidindi ve Pathak, 2015; Ma ve ark., 2015; Gu ve Xiong, 2015).

AZ31-3h alagimima ait ice gocme (pop-in) davramiginin meydana geldigi
bolgelerin yiikleme egrileri ayrintili olarak Sekil 4.32.°de, Sekil 4.33.te ve Sekil

4.34.’te verilmektedir.
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Sekil 4.32. AZ31-3h alagimina ait 1000 pN-1500 puN araligindaki yiikleme egrisi

Sekil 4.32.’de de gorildiigii gibi uygulanan yiikiin artmasi ile beraber yaklasik
1270 uN’luk yiikte ¢entik derinliginde 10 nm’lik ani bir artis meydana gelmistir.
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Sekil 4.33. AZ31-3h alasimina ait 5500 uN-6000 uN araligindaki yiikleme egrisi

Sekil 4.33.’de de goriildiigii gibi uygulanan yiikiin artmasi ile beraber yaklasik
5800 uN’luk yiikte ¢entik derinliginde 7 nm’lik ani bir artis meydana gelmistir. Sekil

4.34.’te de benzer bir durum goriilmektedir.
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Sekil 4.34. AZ31-3h alasimina ait 7500 uN-8500 uN araligindaki yiikleme egrisi

AZ31-3h alagimina ait kademeli yiik-yerdegistirme egrisi Sekil 4.31.’de
incelenmistir. AZ31-3h alasiminin her bir yiik i¢in hesaplanan dinamik nanosertlik

degerinin uygulanan maksimum yiike bagli degisim grafigi Sekil 4.35.’te verilmistir.
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Sekil 4.35. AZ31-3h alasimina ait Hy-Pmaks grafigi
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Sekil 4.35. incelendigi zaman AZ31-3h alagimmin sertligi uygulanan yiikle
beraber artmaktadir. Ancak 6000 puN’luk yiikte plato bolgesine gecisin bagladigi
gozlemlenmektedir. AZ31-3h alasiminin dinamik nanosertliginin yiike bagli degisimi
Knoop ve Vickers statik sertlik analizlerindeki TCBE davranisi ile benzerlik
gostermektedir. AZ31-3h alasimina ait STM gortintiileri Sekil 4.36.’da verilmistir.

A .

Image Scan Size: 10.000 pm

Sekil 4.36. AZ31-3h alagimina ait a) Yiizey gorlintiisii b) ¢entik sonrasi ylizey
goriintiisii ¢) ¢entik sonrasi yiizey topografyasinin STM goriintiisii

Sekil 4.36.°da AZ31-3h alasimina ait c¢entik Oncesi ylizey goriintiisii ve ¢entik
sonrast yiizey goriintiileri verilmistir. Sekilde acikca goriildiigli gibi AZ31-3h alagiminin
piiriizlii bir yiizeyi vardir. Yiizeyin ve ¢entigin ayrintili analizi i¢in AZ31-3h alasimina
ait 3D ylizey goriintlisii ve yilizey puriizlilik analizleri Sekil 4.37.-Sekil 4.40.’ta

verilmistir.
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Sekil 4.37. AZ31-3h alasimina ait Sekil 4.36.’da verilen ¢entigin 3D goriintiisii

Sekil 4.37.’de 3D goriintiisii verilen ¢entik incelendigi zaman AZ31-3h alasiminin
yiizeyinde plastik deformasyon meydana geldigi acik¢a gozlemlenmektedir. Ayrica
goriintiiden de anlagildigi gibi ¢entigin kenarlarinda ¢ékmeler (pop-in) vardir ve bu
durum yiik-yerdegistirme egrileri ile uyum gostermektedir. AZ31-3h alagiminin
yiizeyinde olusturulan ¢entigin ayrintili analizi Sekil 4.38.-Sekil 4.40.’da verilmektedir.
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Sekil 4.38. AZ31-3h alasiminda olusturulan ¢entigin ‘a’ ayritindan alinan STM
gOriintilislinilin analizi

Sekil 4.38.’de AZ31-3h alasiminda olusturulan ¢entigin ‘a’ ayritindan alinan STM
gorintiisii verilmistir. ‘a’ ayritindan alinan STM goriintiisiine gore AZ31-3h alagiminin

ortalama yiizey piiriizliiliigii (Ra) ve RMS yiizey piiriizliiliigii (Rq) sirasiyla 142,526 nm
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ve 164,035 nm olarak 6l¢iilmiistiir.
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Sekil 4.39. AZ31-3h alasiminda olusturulan ¢entigin ‘b’ ayritindan alinan STM
gOriintlisiinilin analizi

Sekil 4.39.’da AZ31-3h alasiminda olusturulan ¢entigin ‘b’ ayritindan alinan STM
goriintiisii verilmistir. ‘b’ ayritindan alinan STM goriintiisiine gére AZ31-3h alagiminin

ortalama ylizey piiriizliligi (Ra) ve RMS yiizey piiriizliliigii (Rq) sirasiyla 115,357 nm
ve 133,438 nm olarak ol¢lilmiistiir.
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Sekil 4.40. AZ31-3h alasiminda olusturulan ¢entigin ‘c’ ayritindan alinan STM
gOriintlislinilin analizi
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Sekil 4.40.’ta AZ31-3h alasiminda olusturulan gentigin ‘¢’ ayritindan alinan STM
goriintlisii verilmistir. ‘c’ ayritindan alinan STM goriintiisiine gére AZ31-3h alagiminin
ortalama ylizey piiriizliligi (Ra) ve RMS yiizey piriizliiliigii (Rq) sirasiyla 144,493 nm
ve 164,626 nm olarak 6l¢lilmiistiir.
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Sekil 4.41. AZ31-6h alagimina ait yiik-yerdegistirme grafigi

AZ31-6h alasimina ait P-h grafigi (Sekil 4.41.) incelendiginde 1000 puN’dan
10000 pN’a yiik arttikca c¢entik derinliinin yilikiin artmas: ile birlikte arttig1
goriilmektedir. AZ31-6h alasimi icin elde edilen grafikte gerek yiikleme gerekse
bosaltma egrilerinde herhangi bir siireksizlik goriilmemektedir. Ancak AZ31-6h
alasiminin bazi ylikleme bolgelerinde dalgalanmalar ve literatiirde ‘pop-in’ olarak ifade
edilen siireksizlikler goriilmektedir (Stus ve ark.; 2005; Sahin, 2006; Sahin ve ark.,
2008; Zhang ve Chang, 2009; Ebisu ve Horibe, 2010; Durst ve ark.,2011; Wang ve ark.,
2014; Kalidindi ve Pathak, 2015; Ma ve ark., 2015; Gu ve Xiong, 2015).

AZ31-6h alagimima ait ice gocme (pop-in) davramiginin meydana geldigi
bolgelerin yilikleme egrileri ayrintili olarak Sekil 4.42.°de, Sekil 4.43.’te ve Sekil
4.44 ’te verilmektedir.
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Sekil 4.42. AZ31-6h alagimina ait 4000 uN-5000 uN araligindaki yiikleme egrisi

Sekil 4.42. incelendiginde uygulanan yiikiin artmasi ile beraber yaklagik 4400 pN
yiikte ¢entik derinliginde 5 nm’lik ani bir artis meydana gelmistir.
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Sekil 4.43. AZ31-6h alagimina ait 6000 uN-7000 puN araligindaki yiikleme egrisi

Sekil 4.43. incelendiginde uygulanan yiikiin artmasi ile beraber yaklagik 6850 pN
yiikte ¢entik derinliginde 4 nm’lik ani bir artis meydana gelmistir.
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Sekil 4.44. AZ31-6h alasimina ait 8000 uN-9500 uN araligindaki yiikleme egrisi

Sekil 4.44. incelendiginde uygulanan yiikiin artmasi ile beraber yaklagik 8800 uN
yiikte ¢entik derinliginde 4 nm’lik ani bir artis meydana gelmistir.

AZ31-6h alagimima ait kademeli ylik-yerdegistirme egrisi Sekil 4.41.°de
incelenmistir. AZ31-6h alasiminin her bir yiik i¢in hesaplanan dinamik nanosertlik

degerinin uygulanan maksimum yiike bagl degisim grafigi Sekil 4.45.’te verilmistir.
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Sekil 4.45. AZ31-6h alasimina ait Hy-Pmaks grafigi
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Sekil 4.45. incelendigi zaman AZ31-6h alagimimin sertligi uygulanan yiikle
beraber artmaktadir. Ancak yaklasitk 8000 uN’luk yiikte plato bolgesine gegisin
basladig1 gozlemlenmektedir. AZ31-6h alasiminin dinamik nanosertliginin ylike bagh
degisimi Knoop ve Vickers statik sertlik analizlerindeki CBE davranisindan farkli
olarak TCBE davranigi gostermistir.. AZ31-6h alasimina ait STM goriintiileri Sekil
4.46.’da verilmistir.
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Sekil 4.46. AZ31-6h alasimina ait a) Yiizey goriintiisii b) ¢entik sonrasi yilizey
goriintiisili ¢) ¢entik sonrasi yilizey topografyasinin STM goriintiisii

Sekil 4.46.°da AZ31-6h alasimina ait ¢entik Oncesi ylizey goriintlisii ve centik
sonrasi yiizey goriintiileri verilmistir. Sekilde acik¢a goriildiigii gibi AZ31-6h alagiminin
plirtizlii bir ylizeyi vardir. Yiizeyin ve ¢entigin ayrintili analizi i¢gin AZ31-6h alasgimina
ait 3D ylizey goriintiisii ve ylizey piuriizliliik analizleri Sekil 4.47.-Sekil 4.50.’de

verilmistir.
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Sekil 4.47. AZ31-6h alasimina ait Sekil 4.46.’da verilen ¢entigin 3D goriintiisii

Sekil 4.47.’de 3D goriintiisii verilen ¢entik incelendigi zaman AZ31-6h alasiminin
yiizeyinde plastik deformasyon meydana geldigi agik¢a gdzlemlenmektedir. Ayrica
goriintliden de anlasildigi gibi ¢entigin kenarlarinda ¢okmeler (pop-in) vardir ve bu
durum yiik-yerdegistirme egrileri ile uyum gostermektedir. AZ31-6h alagiminin

yiizeyinde olusturulan ¢entigin ayrintili analizi Sekil 4.48.- Sekil 4.50.’de verilmektedir.
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Sekil 4.48. AZ31-6h alasiminda olusturulan ¢entigin ‘a’ ayritindan alinan STM
gOriintilisliniin analizi

Sekil 4.48.’de AZ31-6h alagiminda olusturulan ¢entigin ‘a’ ayritindan aliman STM
gorilintlisii verilmistir. ‘a’ ayritindan alinan STM goriintiisiine gore AZ31-6h alagiminin

ortalama yiizey piiriizliliigii (Ra) ve RMS ylizey pirtizliiliigii (Rq) sirasiyla 129,730 nm
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ve 149,552 nm olarak 6l¢iilmiistiir.
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Sekil 4.49. AZ31-6h alasiminda olusturulan ¢entigin ‘b’ ayritindan alinan STM
gOriintlisiinlin analizi

Sekil 4.49.’da AZ31-6h alasiminda olusturulan ¢entigin ‘b’ ayritindan alinan STM
goriintiisii verilmistir. ‘b’ ayritindan alinan STM goriintiisiine gére AZ31-6h alasiminin

ortalama yiizey piriizliiligii (Ra) ve RMS yiizey piiriizliligii (Rq) sirastyla 130,228 nm
ve 150,595 nm olarak 6l¢lilmiistiir.
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Sekil 4.50. AZ31-6h alasiminda olusturulan ¢entigin ‘c’ ayritindan alinan STM
gorilintiisiiniin analizi

Sekil 4.50.’de AZ31-6h alasiminda olusturulan ¢entigin ‘c’ ayritindan alinan STM

68



gOriintlisii verilmistir. ‘c’ ayritindan alinan STM goriintiisiine gére AZ31-6h alagiminin
ortalama yiizey piiriizliiliigii (Ra) ve RMS ylizey piirtizliiliigii (Rq) sirasiyla 133,865 nm
ve 154,756 nm olarak ol¢lilmiistiir.
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Sekil 4.51. AZ31-9h alasimina ait yiik-yerdegistirme grafigi

AZ31-9h alasimina ait P-h grafigi (Sekil 4.51.) incelendiginde 1000 puN’dan
10000 pN’a yiik arttikca c¢entik derinliginin yilikiin artmas: ile birlikte arttig1
goriilmektedir. AZ31-9h alasimi i¢in elde edilen grafikte gerek yiikleme gerekse
bosaltma egrilerinde herhangi bir siireksizlik goriilmemektedir. Ancak AZ31-9h
alasiminin bazi ylikleme bolgelerinde dalgalanmalar ve literatiirde ‘pop-in’ olarak ifade
edilen siireksizlikler goriilmektedir (Stus ve ark.; 2005; Sahin, 2006; Sahin ve ark.,
2008; Zhang ve Chang, 2009; Ebisu ve Horibe, 2010; Durst ve ark.,2011; Wang ve ark.,
2014; Kalidindi ve Pathak, 2015; Ma ve ark., 2015; Gu ve Xiong, 2015).

AZ31-9h alagimima ait ice gocme (pop-in) davramiginin meydana geldigi
bolgelerin yilikleme egrileri ayrintili olarak Sekil 4.52.°de, Sekil 4.53.’te ve Sekil
4.54.’te verilmektedir.
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Sekil 4.52. AZ31-9h alasimina ait 1000 uN-1500 puN araligindaki yiikleme egrisi

Sekil 4.52. incelendiginde uygulanan yiikiin artmasi ile beraber yaklagik 1250 pN
yiikte centik derinliginde 3 nm’lik ani bir artis meydana gelmistir. Sekil 4.53.’te de

benzer bir durum goriilmektedir.
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Sekil 4.53. AZ31-9h alasimina ait 8250 uN-8500 uN araligindaki yiikleme egrisi

AZ31-9h alagimma ait kademeli ylik-yerdegistirme egrisi Sekil 4.51.°de
incelenmistir. AZ31-9h alasiminin her bir yiik i¢in hesaplanan dinamik nanosertlik

degerinin uygulanan maksimum yiike bagl degisim grafigi Sekil 4.54.’te verilmistir.
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Sekil 4.54. AZ31-%h alasimina ait Hy-Pmaks grafigi

Sekil 4.54. incelendigi zaman AZ31-9h alasgiminin sertligi uygulanan yiikle
beraber artmaktadir. Ancak yaklasitk 6000 uN’luk yiikte plato bolgesine gegisin
basladig1 gozlemlenmektedir. AZ31-9h alagimimin dinamik nanosertliginin yiike bagh
degisimi Knoop ve Vickers statik sertlik analizlerindeki CBE davranisindan farkli
olarak TCBE davranis1 gostermistir. AZ31-9h alasimina ait STM goriintiileri Sekil

4.55.’te verilmistir.
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Sekil 4.55. AZ31-9h alagimina ait a) Yiizey goriintiisii b) ¢entik sonras1 yiizey
goriintiisili ¢) ¢entik sonrasi yilizey topografyasinin STM goriintiisii

Sekil 4.55.te AZ31-9h alasimina ait centik Oncesi ylizey goriintiisii ve centik
sonrasi yiizey goriintiileri verilmistir. Sekilde acik¢a goriildiigii gibi AZ31-6h alagiminin
plirtizlii bir ylizeyi vardir. Yiizeyin ve ¢entigin ayrintili analizi i¢gin AZ31-9h alagimina
ait 3D ylizey goriintiisii ve ylizey puriizliliik analizleri Sekil 4.56.-Sekil 4.59.°da

verilmistir.
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Sekil 4.56. AZ31-9h alasimina ait Sekil 4.55.’te verilen ¢entigin 3D goriintiisii

Sekil 4.56.’da 3D goriintiisii verilen ¢entik incelendigi zaman AZ31-9h alagiminin
yiizeyinde plastik deformasyon meydana geldigi agikca gdzlemlenmektedir. Ayrica
goriintiiden de anlasildig: gibi ¢entigin kenarlarinda ¢dkmeler (pop-in) vardir ve bu
durum yiik-yerdegistirme egrileri ile uyum gostermektedir. AZ31-9h alasiminin

yiizeyinde olusturulan ¢entigin ayrintili analizi Sekil 4.57.- Sekil 4.59.’da verilmektedir.
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Sekil 4.57. AZ31-9h alasiminda olusturulan ¢entigin ‘a’ ayritindan alinan STM
gorilintiisiiniin analizi

Sekil 4.57.”de AZ31-9h alasiminda olusturulan ¢entigin ‘a’ ayritindan alinan STM
goriintlisii verilmistir. ‘a’ ayritindan alinan STM goriintiisiine gére AZ31-9h alasiminin
ortalama yiizey piiriizliiliigii (Ra) ve RMS ylizey piiriizliiliigii (Rq) sirasiyla 124,860 nm
ve 144,325 nm olarak 6l¢lilmiistiir.
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Sekil 4.58. AZ31-9h alasiminda olusturulan ¢entigin ‘b’ ayritindan alinan STM
goriintlisliniin analizi

Sekil 4.58.de AZ31-9h alasiminda olusturulan ¢entigin ‘b’ ayritindan alinan STM

goriintlisii verilmistir. ‘b’ ayritindan alinan STM goriintiisiine gore AZ31-9h alagiminin

ortalama yiizey piiriizliiliigii (Ra) ve RMS ylizey piirtizliiliigii (Rq) sirasiyla 112,532 nm
ve 130,520 nm olarak ol¢iilmiistiir.
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Sekil 4.59. AZ31-9h alagiminda olusturulan ¢entigin ‘c’ ayritindan alinan STM
gOriintlisiinilin analizi
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Sekil 4.59.da AZ31-9h alasiminda olusturulan gentigin ‘c’ ayritindan alinan STM
goriintlisii verilmistir. ‘c’ ayritindan alinan STM goriintiisiine gére AZ31-9h alagiminin
ortalama ylizey piiriizliligi (Ra) ve RMS yiizey piriizliiliigii (Rq) sirasiyla 107,979 nm
ve 125,291 nm olarak 6l¢tilmiistiir.

AZ31-3h, AZ31-6h ve AZ31-9h alasimlarinin yiizey analizleri, yiik-yerdegistirme
egrileri ve sertligin yiike bagli degisimini gosteren grafikler ayri ayri incelenmistir.
Simdi ise yiik-yerdegistirme egrileri ve Hg-Pmaks grafikleri karsilastirmali olarak
incelenecektir.

AZ31-3h, AZ31-6h ve AZ31-9h alagimlarma ait uygulanan test yiiki-gentik
derinligi grafigi Sekil 4.60.’ta bir arada verilmistir. Yiik-yerdegistirme egrileri yiikiin
kontrollii bir sekilde arttirilip azaltilmasiyla elde edilmistir. 10000 uN’a kadar
uygulanan her bir yiik i¢in yerdegistirme ve nanosertlik degerleri hesaplanmistir.

Alasimlarin sertlik degerleri Denklem 4.19. kullanilarak hesaplandi.
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Sekil 4.60. AZ31 alagimlarina ait yiik-yerdegistirme egrileri

Sekil 4.60.’ta AZ31 alasimlarina ait uygulanan test ylikiinlin ¢entik derinligine
bagli degisimi verilmektedir. Sekilden Ogiitme siiresinin artmasi ile ¢enticinin

alagimlarin igerisindeki ilerleme miktariin azaldigr gorilmektedir. Deneylerde
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kullanilan yiiklerin ayni ve deney prosediiriiniin ayni olmasi sebebiyle 6giitme siiresinin
artmasi alagimlarin sertligini de arttirmaktadir.

AZ31 alasimlarina ait Sekil 4.60.’ta verilen ylik yerdegistirme egrileri incelendigi
zaman belirli yiiklerde malzemelerin ¢entik derinliginde ani bir artis meydana geldigi
goriilmustlir. Literatiirde ice gd¢cme (pop-in) olarak ifade edilen bu davranisin
malzemelerde meydana gelen ani plastik deformasyonlardan (Schuh, 2006),
dislokasyonlardan kaynaklandigi ve ayrica kristalin farkli diizlemlerinde ice gogme
davraniginin gézlemlenebilecegi ifade edilmistir (Stus ve ark., 2005; Schuh ve ark.,
2006; Sahin ve ark., 2008; Zhang ve Chang, 2009; Ebisu ve Horibe, 2010; Durst ve ark.,
2011; Wang ve ark., 2014; Ma ve ark., 2015; Pathak ve Kalidindi, 2015). AZ31
alagimlarina ait yiik-yerdegistirme egrilerinde yiikiin uygulanmaya basladigi andan
itibaren ylikleme bolgelerinde dalgalanmalar olusmaktadir. Bu dalgalanmalar belli
yiiklerde centik derinliginin aniden artmasiyla malzeme i¢yapilarinda siireksiz bolgeler
oldugunu gostermektedir. Centigin bulundugu bolgenin i¢ tabakalarindaki siireksizlik ve
dislokasyon yogunluklari ani plastik deformasyonlara neden olarak ige gocme
davranigini olusturmaktadir. Literatiirde farkli ¢alismalarda magnezyum ve magnezyum
alasimlari i¢in ige gocme davranisi gézlemlenmistir (Burgess ve ark., 2008; Somekawa
ve Schuh, 2011, 2013; Choi ve ark., 2013; Prado ve ark., 2014; Guo ve ark., 2015).

Stus ve arkadaslar1 (2005) caligmalarinda lityum borat kristalinin (100)
diizleminde ige go¢me (pop-in) etkisi gozlemlenirken (112), (001) ve (011)
diizlemlerinde gozlemlenmedigini ve bu durumun (100) diizlemindeki dislokasyon
yogunlugundan ve siireksizliklerden kaynaklandigini ifade etmislerdir. Burges ve
arkadaslar1  (2008) calismalarinda MggsCUzsY 10 alasiminin  yiikleme egrilerinde
dalgalanmalar ve i¢e gogme davranist gozlemlemislerdir. Zhang ve Chang (2009)
silikondan elde ettikleri yiik-yerdegistirme egrilerinde ice go¢me davranist
gozlemlemislerdir. Bu durumu silikon yiizeyinde meydana gelen ani plastik
deformasyonlarin kritik bir yiikte ice go¢me davranisina neden oldugu seklinde izah
etmislerdir. Ebisu ve Horibe (2010) hekzagonal kristal yapiya sahip malzemelerde
yapmis olduklar1 ¢alismada ¢oklu ige gogme davranisi gozlemlemislerdir. Somekawa ve
Schuh (2011) calismalarinda Mg alasimlarinda plastik deformasyonun baglamasi ile
birlikte kritik bir yiikte ice gogme davranisi olustugunu ve bu durumun ¢entigin altinda

kalan alandaki dislokasyon yogunluklari ile iligkili oldugunu ifade etmislerdir. Durst ve
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arkadaslar1 (2011) CaF; tek kristallerinde ice gogme davranisi gézlemlemislerdir. Choi
ve arkadaglart (2013) calismalarinda Mg tek kristallerinde ige gd¢me davranisi
gozlemlemislerdir. Guo ve arkadaslar1 (2015) calismalarinda AZ31 alasimlarinin
nanogentik testlerinde ice gogme davranist gozlemlemislerdir.

AZ31 alasimlarina ait yilik-yerdegistirme egrileri ve literatiirdeki calismalar
kiyaslandigi zaman mekanik alagimlama ile iretilen AZ31 alagimlarinin ig
tabakalarinda stireksizlikler oldugu ve Ogilitme siiresinin artmasiyla beraber artan
dislokasyon yogunluklarinin malzemenin nanogentik deneylerinde ige gbdgme
davranigina neden oldugu sonucuna varilmaktadir. Bu durum uygulanan her bir yiike
kars1 malzemelerin dinamik sertlik analizlerini 6nemli kilmaktadir.

AZ31 alagimlarina ait dinamik nanosertligin-uygulanan maksimum yiike bagl
(Hg-Pmaks) degisimi Sekil 4.61.°de verilmistir. Sekil 4.61.’de verilen egriler incelendigi
zaman AZ31-3h, AZ31-6h ve AZ31-9h alagimlarinin dinamik nanosertlik degerleri
uygulanan yiikle artmaktadir. Ancak AZ31-3h alasimi yaklasik 4000 puN, AZ31-6h
alagim1 yaklasik 8000 uN ve AZ31-9h alasimi ise yaklasik 6000 uN’luk yiikte plato
bolgesine gecisin bagladigi goriilmektedir. Bu yiikk degerleri sonrasinda kiiciik

dalgalanmalar disinda nanosertlik degerleri hemen hemen degisim gostermemektedir.
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Sekil 4.61. AZ31 alasimlarina ait Hy-Pmaks grafigi
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Bu durum statik sertlik deneylerinde de ifade edilmis olan TCBE davranisidir.
Literatiirde bir¢cok calismada TCBE gozlemlenmistir (Sangwal, 2000; Gong ve ark.,
2001; Sangwal, 2009; Liu ve ark., 2009; Kavetskyy ve ark., 2010; Awad ve ark., 2011;
Glider ve ark., 2011; Dogruer ve ark.,, 2013). Alasimlarin dinamik nanosertlik
deneylerinden elde edilen Hg-Pmaks grafiginin plato bolgesindeki yiikten bagimsiz sertlik
degerleri AZ31-3h, AZ31-6h ve AZ31-9h alagimlari i¢in sirasiyla 0,669 GPa, 0,932
GPa ve 1,376 GPa olarak hesaplanmistir.

Centik boyutu etkisi (CBE) davranisindan farkli olarak TCBE davranisinda yiikiin
artmasi ile birlikte sertlik de artmaktadir (Sangwal, 2000; Gong ve ark., 2001; Sangwal,
2009; Liu ve ark., 2009; Kavetskyy ve ark., 2010; Awad ve ark., 2011; Giider ve ark.,
2011; Dogruer ve ark., 2013). Literatiirde bu durumun nedeni iizerine bir¢ok fikir 6ne
stiriilmiistiir. Kiiglik yiiklerde g¢entici korliiglinden ve titresim etkisinden (Westbrook,
1967; Hanneman ve Westbrook, 1968) kristalde ara yiizeye yakin deforme olmus bir
bolgeden (Berzina ve Sawintsev, 1965; Sangwal, 1971) kaynaklanabilecegi ifade
edilmistir. Ayrica kii¢lik yiliklerde numunenin ufalanmasi ile uygulanan yiikteki kayip
(Banerjee ve Feltham, 1974) ve ¢entme sirasinda meydana gelen ani plastik
deformasyonlardan ve c¢atlaklardan (Adeva ve ark., 1995; Sangwal, 2000)
kaynaklanabilecegi diistiniilmektedir.

Onceki calismalarda ters CBE davranmisinin gozlemlenmis olmasma ragmen bu
davranig hala tam olarak aciklanamamaktadir. Ancak AZ31 alasimlarinin yik-
yerdegistirme egrilerinde goriilen dalgalanmalar ve ice gdg¢me (pop-in) davraniginin
malzemelerin mikroyapisindaki kusurlarla, dislokasyon yogunluklar1 ve malzeme
yiizeyinde meydana gelen ani plastik deformasyonlarla iligkili oldugu literatiirde yapilan
bircok c¢alismada ifade edilmistir. Ayrica TCBE davranisinin plastik deformasyona
maruz kalan tek kristal yiizeylerinde (Arora ve ark., 1984; Bull ve ark., 1989; Li ve ark.,
1994) ve sadece plastik deformasyona ugrayan malzemelerde (Sangwal, 2000) meydana
geldigi de literatiirde ifade edilmektedir.

Literatlirde yapilan ¢aligmalar, yiik-yerdegistirme egrileri ve sertligin yiike baglh
degisim grafikleri karsilastirildiginda bu tez ¢alismasinda kullanilan AZ31-3h, AZ31-6h
ve AZ31-9h alasimlarinin yiikleme egrilerinde ortaya ¢ikan ice go¢gme davranisi ile
nanosertligin yiike bagl degisimini gosteren grafiklerdeki TCBE davranisi arasinda bir
iliski oldugu one siiriilebilir. Ciinkii hem TCBE, hem de ige gogme (pop-in) davranisi
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malzemelerde olusan plastik deformasyonlarla, kristal diizlemleriyle ve dislokasyon
yogunluklari ile iliskilendirebilir.

Sonug olarak AZ31 alasimlarinin dinamik nanosertlik analizleri incelendiginde
Ogiitme siiresinin artmasi ile malzemelerin yiikten bagimsiz sertliginin arttig1
goriilmektedir. Yiik-yerdegistirme egrilerine goére malzemenin i¢ tabakalarinda
stireksizlikler oldugu goriilmektedir ve AZ31 alagimlarinin iiciinde de TCBE davranist
ortaya ¢ikmaktadir. Elde edilen sonuglardan yiikten bagimsiz sertlik degerlerini
hesaplamak ig¢in literatiirde kullanilan farkli yaklasimlar kullanilacaktir. Bununla
birlikte alagimlara ait nanosertlik degerlerinin kristalit boyutu ile iliskisi (Wang ve ark.,
2015) incelenecektir. AZ31 alasimlarina ait dinamik nanosertlik-D grafigi Sekil
4.62.’de verilmektedir. Sekilden nanosertlik degerinin D2 ile lineer iliskili oldugu

goriilmektedir. Bu durum elde edilen nanosertlik sonuglari ile uyum gostermektedir.
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Sekil 4.62. AZ31 alasimlarina ait Berkovi¢ nanogenticiden elde edilen Hg-D™? grafigi

Sekil 4.62.’den Hall-Petch denklemi H(D)=16,42D"? 1,224 seklinde elde

edilmistir. Denkleme gore Orgii siirtiinme gerilmesi -1,224 GPa ve ky.p degeri 16,42

GPa.nmY?dir.
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Sekil 4.61.’de her iic AZ31 alasimi i¢in elde edilen nanosertlik-yiik grafiklerinin

analizleri ayr1 ayr1 yapilarak literatiir ile kiyaslamasi yapilacaktir.

4.3.1. Meyer Kanunu’na Gore Analiz
Farkl1 tiir malzemelerde gozlemlenen CBE ve ters CBE davraniglarinin analizi ilk

olarak Meyer Kanunu ile yapilmaktadir. Bu kanuna gore; numuneye uygulanan yiik

Pmaks ile c¢entik derinligi h. arasindaki iligki P

)« = Kh! seklinde ifade edilir.
Denklemdeki 7’ ve ‘K’ sabiti INPpas-Inhe grafiginden elde edilen sabit sayilardir.
Denklemdeki #»’ sabiti Meyer {issiidiir. Malzemelerde olusan CBE ve ters CBE
davraniglarinin bir dl¢isiidiir. Literatiirde yapilan farkli tiir malzemelerdeki ¢alismalarda
‘n’ sabitinin ikiden biiyiik olmasi durumunda TCBE, ikiden kiigiik olmasi durumunda
CBE gozlendigi ifade edilmistir (Gong ve ark., 2004; Giiclii ve ark., 2008; Sahin ve
ark., 2008; Milman ve ark., 2011; Machaka ve ark., 2011; Ozmetin ve ark., 2015).
AZ31 alagimlarina ait InPpaks-Inhe grafigi Sekil 4.63.°te ve elde edilen veriler Cizelge
4.18.’de verilmistir. Grafikten elde edilen ‘n’ degerleri ikiden biiyiik ¢ikmistir. Bu

nedenle Meyer kanunu AZ31 alasimlarinin TCBE davranigini agiklamak i¢in uygundur.
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Sekil 4.63. AZ31 alagimlarina ait InPmaks-INh, grafigi
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Cizelge 4.18. AZ31 alagimlarina ait Meyer kanunundan elde edilen veriler

Numune InK K n r*

AZ31-3h -4,046 0,0175 2,004 0,999
AZ31-6h -4,124 0,0162 2,073 0,999
AZ31-9h -5,527 0,0040 2,363 0,997

Meyer Kanunu kullanilarak yapilan analiz ile AZ31 alasimlarindaki CBE ve
TCBE davranist belirlenmesine ragmen alagimlarin  yiikten bagimsiz  sertligi
hesaplanamamaktadir. Bu sebeple her bir alasimin yiikten bagimsiz sertligini
hesaplamak icin literatiirde kullanilan diger yaklasimlar kullanilarak sirasi ile analiz
yapilacaktir. Bu analizlerden AZ31 alagimlarinin yiikten bagimsiz sertligini hesaplamak

icin kullanilabilecek en uygun yaklagim belirlenmeye c¢alisilacaktir.

4.3.2. Hays-Kendall Yaklasimina Gore Analiz

Literatiirde malzemelerin yiikten bagimsiz sertligini hesaplamak i¢in kullanilan en
yaygin yaklasimlardan biri de Hays-Kendall yaklasimidir. Bu yaklasim Hays ve Kendall
tarafindan 1973 yilinda farkli malzemelerin ¢entik boyutu etkisi davranislarini
incelemek amaciyla literatiire kazandirilmistir. Hays ve Kendall (1973) calismalarinda
malzemeye uygulanan yikiin belli bir degerin altinda olmasi durumunda numune
ylizeyinde sadece elastik deformasyon meydana gelecegini ifade etmislerdir. Bu nedenle

numuneye uygulanan yiikiin Ppas degil etkin yiik oldugunu (Pewin) ifade etmislerdir.

Yiikten bagimsiz sertligi hesaplayabilmek icin P P W seklinde ifade

etkin — ' maks
etmiglerdir. Denklemde W malzemelerin yiizeyinde plastik deformasyon olusturabilmek
igin gerekli olan minimum yiikii ifade eder. Bu deger Peyin-hc” grafiginden elde edilir ve

Denklem 4.20. kullanilarak yiikten bagimsiz sertlik (Hnk) degeri hesaplanir.

H, = a[—Pﬁ;‘“ j = o{—PmaT]z_W J =oC =0,0408C (4.20.)

Denklem 4.20.’deki o sabiti Berkovi¢ g¢enticinin geometrisinden kaynaklanan
sabit sayiy1, C ise Petkin-hcz grafiginin egimini ifade eder. AZ31 alagimlarinin HK
yaklasimindan elde edilen verileri Cizelge 4.19.’da ve Petkin-hcz grafigi Sekil 4.64.’te

verilmistir.
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Sekil 4.64. AZ31 alasimlarina ait Petkin-hc2 grafigi

Cizelge 4.19. AZ31 alagimlarina ait W ve Hyy Vverileri

Numune W@uN)  C@uNmnm®) Hu(GPa) Hy, (GPa) r’

AZ31-3h -2,514 0,0179 0,730 0,669 0,999
AZ31-6h  -136,703 0,0262 1,069 0,932 0,999
AZ31-9h  -782,121 0,0410 1,672 1,376 0,997

Cizelge 4.19.°daki veriler incelendiginde HK yaklagimindan elde edilen yiikten
bagimsiz sertlik (Huk) degerleri dinamik nanosertlik deneylerinden elde edilen yiikten
bagimsiz sertlik (Hy ) degerlerine gore farklilik gostermektedir. Bununla birlikte elde
edilen W degerleri negatiftir. Negatif W degerinin fiziksel herhangi bir anlam1 yoktur.
Bu nedenler g6z oniinde bulunduruldugunda HK yaklasiminin AZ31 alasimlarina ait
yiikten bagimsiz sertlik degerlerini hesaplamak i¢in uygun olmadigl sonucu ortaya
cikmaktadir. Bu nedenle AZ31 alasimlarmin yiikten bagimsiz sertlik degerini

hesaplamak i¢in farkl bir yaklasim kullanilacaktir.

4.3.3 Orantilh Numune Direnci (PSR) Yaklasimina Gore Analiz

Literatiirde malzemelerin yiikten bagimsiz sertligini hesaplamak i¢in kullanilan
bir diger yaklasim Li ve Bradt tarafindan 1993 yilinda ortaya atilan Orantili Numune
Direnci (PSR) yaklagimidir. Bu yaklagima goére uygulanan yiik ¢entik derinligi ile

P =ah +a,h’ seklinde bir degisime sahiptir. Yiikten bagimsiz sertlik (Hpsg)
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P —&h
degerlerini hesaplamak i¢in H,g :0,0408(m"’ksh—2aic):0,0408a2 denklemi

kullanilir. Denklemdeki a, sabiti (Pmaks/hc)-he grafiginin egiminden hesaplanir. PSR
modelinden elde edilen a;, a, ve Hpsg Vverileri Sekil 4.65.’te verilen (Pmaks/hc)-he

grafiginden elde edilmis olup bu degerler Cizelge 4.20.’de verilmektedir.
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Sekil 4.65. AZ31 alagimina ait (Pmaks/Nc)-hc grafigi

Cizelge 4.20. AZ31 alagimlarina ait a;, a, ve Hpsg Verileri

Numune  a; (uN/nm) a, (uN/nm°) Hpsg (GPa)  Hy, (GPa) r?

AZ31-3h -0,0206 0,0179 0,730 0,669 0,999
AZ31-6h -0,7202 0,0270 1,102 0,932 0,998
AZ31-9h -4,2548 0,0463 1,889 1,376 0,990

Cizelge 4.20.deki veriler incelendiginde PSR yaklasimindan elde edilen ylikten
bagimsiz sertlik (Hpsg) degerlerinin dinamik nanosertlik deneylerinden elde edilen
yiikten bagimsiz sertlik (Hy,) degerlerine gore oldukga farkli oldugu goriilmektedir.
Sonuglar AZ31 alasimlarinin ylikten bagimsiz sertlik degerlerini hesaplamak i¢in PSR
yaklagiminin uygun olmadigini gostermektedir. Bu nedenle AZ31 alasimlarinin yiikten

bagimsiz sertlik degerini hesaplamak icin farkl bir yaklasim kullanilacaktir.
4.3.4. Diizeltilmis Orantih Numune Direnci (MPSR) Yaklasimina Gore Analiz

Literatiirde malzemelerin ylikten bagimsiz sertligini hesaplamak i¢in kullanilan

bir diger yaklasim olan Diizeltilmis Orantili Numune Direnci (MPSR) yaklasimi, PSR
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yaklasiminin diizeltilmis halidir. (Gong ve ark., 1999). MPSR yaklasiminda Ppags,
P . =8 +ah +a,h? formiilii ile tanimlanmustir. Bu yaklasima gére yiikten bagimsiz

sertlik (Hmpsr) degerlerinin hesaplanabilmesi igin

Hypss =0, 0408% -0, 0408( oo _:g e, ] ~0,0408a,  denklemi kullanilr.
Sertligin hesaplanmasinda kullanilan a, sabiti Pmas-he grafiginden hesaplanir. AZ31
alasimlarina ait Pmaks-hc grafigi Sekil 4.66. ve MPSR yaklasimindan elde edilen ay, a;, a;

ve Hypsr degerleri Cizelge 4.21.”de verilmistir.
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Sekil 4.66. AZ31 alagimlarina ait Ppaks-he grafigi

Cizelge 4.21. AZ31 alasimlarina ait ao, a;, 8, Ve Hyipsg Verileri

Numune  ag (uN) (llN?il m) (uNE/i;mZ) Hwpsr (GPa) Hy, (GPa)  r?

AZ31-3h  -10,765  0,0367 0,0179 0,730 0,669 0,999
AZ31-6h -105,205 -0,165 0,0263 1,073 0,932 0,999
AZ31-9n 933,761 -10,433 0,0556 2,268 1,376 0,999

Cizelge 4.21.’deki veriler incelendiginde MPSR yaklasimindan elde edilen yiikten
bagimsiz sertlik (Hwpsr) degerlerinin dinamik nanosertlik deneylerinden elde edilen
yiikten bagimsiz sertlik (Hyj) degerlerine gore oldukga farkli oldugu goriilmektedir. Bu
yaklasima gore elde edilen negatif ao degerinin herhangi bir fiziksel anlam1 yoktur. Bu
durum AZ31 alagimlarinin yiikten bagimsiz sertlik degerlerini hesaplamak i¢cin MPSR
yaklagiminin uygun olmadiginmi gostermektedir. Bu nedenle AZ31 alasimlarinin ytikten

bagimsiz sertlik degerini hesaplamak i¢in farkli bir yaklagim kullanilacaktir.
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4.3.5. Elastik/Plastik Deformasyon (EPD) Yaklasimina Gore Analiz
Literatiirde malzemelerin yiikten bagimsiz sertligini hesaplamak icin kullanilan
bir diger yaklasim Elastik/Plastik Deformasyon (EPD) yaklasimidir (Weiss, 1987; Bull

ve ark., 1989; Sahin ve ark., 2008). EPD vyaklasiminin uygulanmasi igin

P

maks

= Az(hC +h, )2 seklinde bir yiik tamimlanir. Denklemdeki h; degeri P, -h

grafigine fit edilen egrinin egiminden bulunur. EPD yaklagimina gore yiikten bagimsiz

Hepp =0, 0408% =0,0408A, denklemi

c

sertligi  hesaplamak igin kullanilir.
Denklemdeki A, sabiti Pmaks-(hc+hc*)2 grafiginin egiminden hesaplanir. AZ31
alagimlarina ait Pmaks-(hc+h¢*)2 grafigi Sekil 4.67.’de ve grafikten elde edilen h™, A, ve

Hepp degerleri Cizelge 4.22.”de verilmistir.
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Sekil 4.67. AZ31 alagimlarina ait Pmaks-(hc+hc*)2 grafigi

Cizelge 4.22. AZ31 alagimlarina ait hc*, A, ve Hepp verileri

Numune he A, uN/nm°)  Hepp (GPa)  Hy, (GPa) r’

AZ31-3h 0,134 0,0179 0,730 0,669 0,999
AZ31-6h 0,164 0,0261 1,065 0,932 0,999
AZ31-9h 0,218 0,0409 1,669 1,376 0,997

Cizelge 4.22. incelendigi zaman EPD yaklasimindan elde edilen yiikten bagimsiz

sertlik degerlerinin (Hgpp) dinamik nanosertlik deneylerinden elde edilen yiikten
bagimsiz sertlik (Hy,) degerlerinden uzak oldugu goriilmektedir. Bu nedenle AZ31

alagimlarinin yiikten bagimsiz sertlik degerlerini hesaplamak i¢in EPD modeli uygun
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olmayip literatiirde kullanilan bir baska yaklasim ile hesaplama yapilacaktir.

4.3.6. Nix-Gao Yaklasimina Gore Analiz

Literatiirde malzemelerin yiikten bagimsiz sertligini hesaplamak i¢in kullanilan
bir diger yaklagim Bolim 4.2.1.°de ayrintili bir sekilde anlatilmig olan Nix-Gao (NG)
yaklasimidir (Nix ve ark., 1998; Sahin ve ark., 2007). Yikten bagimsiz sertligi

hesaplamak i¢in H:Hm/1+% denklemi kullanilir. Denklemdeki H, deneyde

kullanilan her bir yiik i¢in sertlik, h ve h* centicinin sekli ve malzemeye bagh
karakteristik derinliktir. Bu denklemden yola ¢ikarak Hy*-1/h grafigi ¢izilir grafigin y
eksenini kestigi noktanin karekokiinden yiikten bagimsiz sertlik degerleri hesaplanir.
Sekil 4.68.°de H¢’-1/h grafigi verilmistir. Grafikten elde edilen h* ve Hye degerleri
Cizelge 4.23.’te verilmistir.
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Sekil 4.68. AZ31 alagimlarina ait Hg’-1/h grafigi

Cizelge 4.23. AZ31 alagimlarina ait h” ve Hyg Verileri

Numune h” Hne (GPa) Hyi (GPa) r*

AZ31-3h -6,689 0,707 0,669 0,951
AZ31-6h -16,473 1,025 0,932 0,922
AZ31-9h -55,577 1,610 1,376 0,911

Cizelge 4.23. incelendigi zaman NG yaklasimindan elde edilen Hyg degerlerinin
plato bolgesinden farkli oldugu goriilmektedir. Ayrica Sekil 4.68.’deki Hg?-1/h grafigine

fit edilen egrilerin uyum katsayilar1 oldukg¢a diigiiktiir. Bu nedenle alagimlarin yiikten
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bagimsiz sertlik degerlerini hesaplamak i¢in NG yaklasimi uyumlu olmayip literatiirde

kullanilan bir baska yaklasim ile hesaplama yapilacaktir.

4.3.7. Multifraktal (MFSL) Yaklasima Gore Analiz

Malzemelerin yiikten bagimsiz sertliklerini agiklamak icin literatiirde kullanilan
bir diger yaklasim Multifraktal (MFSL) yaklagimidir (Carpinteri ve Puzzi, 2006). MFSL
yaklasimi Bolim 4.2.1.de ayrintili bir sekilde anlatilmistir. Literatiirde nanosertlik
deneylerinde ylikten bagimsiz sertlik degerini hesaplamak i¢in MFSL yaklagiminin
kullanildigi ¢alismalar vardir (Machaka ve ark., 2011). MFSL yaklagimina gore ylikten

bagimsiz sertligi hesaplamak i¢in Hy = H,,, ’1+E—° denklemi kullanilir. Denklemdeki

he sabiti log(Hg)-log(he) grafiginden hesaplanir. Sekil 4.69.’da verilen grafikten he
degerleri hesaplanilarak denklemde yerine yazilir ve MFSL yaklagimina gore yiikten
bagimsiz sertlik degerleri hesaplanir. Sertligin hesaplanmasinda kullanilacak Hg
degerleri plato bolgesindeki degerlerdir. AZ31-3h alasiminda yaklasik 4000 uN, AZ31-
6h alagiminda yaklasik 6000 uN ve AZ31-9h alasiminda yaklasik 8000 uN’luk yiike ve
sonrasina ait nanosertlik degerleri hesaplanir ve ortalamalari Hys. olarak alinir. MFSL

yaklasimindan elde edilen hc* ve Hues, degerleri Cizelge 4.24.’te verilmistir.
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Sekil 4.69. AZ31 alasimlarina ait log(Hg)-log(hc) grafigi
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Cizelge 4.24. AZ31 alasimlarina ait he Ve Hyesy Verileri

Numune he HwmesL (GPa) Hyi (GPa)
AZ31-3h 2,715 0,649 0,669
AZ31-6h 2,675 0,921 0,932
AZ31-9h 2,577 1,355 1,376

Cizelge 4.24. incelendigi zaman MFSL yaklasimindan hesaplanan yiikten

bagimsiz sertlik (HursL) degerlerinin dinamik nanosertlik deneylerinden elde edilen

yiikten bagimsiz sertlik (Hy ) degerlerine yakin oldugu goriilmektedir. Bu nedenle AZ31

alagimlarinin yiikten bagimsiz sertligini hesaplamak i¢in MFSL yaklagiminin uygun

oldugu goriilmektedir.

Buraya kadar ayrintili bir sekilde verilen modellerin tamami (Meyer Kanunu

hari¢) elde edilen yiike bagl sertlik ve yiikten bagimsiz sertlik bolgesini ayirt etmeye

calismaktadir. Her bir yaklasimin kendi igerisinde tamimlama farkliliklar1 olsa da

yapmaya calistiklar1 malzemelerin yiikten bagimsiz sertligini hesaplamaktir.

Malzemelerin Elastik modiil (E;) degerleri Denklem 4.21.’den hesaplanmustir.

g VTS
r 2 \/K

(4.21)

AZ31-3h, AZ31-6h ve AZ31-9h alasimlarina ait elastik modiil degerlerinin yiike

bagli degisimi Sekil 4.70.”de verilmistir.
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Sekil 4.70. AZ31 alasimlarina ait (E,-Ppaks) grafigi
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Elastik modiil malzemenin uygulanan yiike nasil bir tepki verecegini belirleyen
karakteristik bir degerdir. Malzemelerin elastik modiil degerleri atom ve molekiiller
arasindaki bag kuvvetleriyle iliskilidir. Sekil 4.70.’de agik¢a goriildiigii gibi Ogiitme
siiresinin artmasiyla alasimlarin elastik modil degerleri artmistir. Ayrica elastik
modiiliin yiike bagli degisimini gosteren grafikteki TCBE davranisi ile sertligin yiike
bagl degisimini gosteren grafikte meydana gelen TCBE davranisi arasinda paralellik
vardir. AZ31-3h, AZ31-6h ve AZ31-9h alasimlarina ait dinamik nanosertlik
deneylerinden elde edilen plato bolgesine karsilik gelen elastik modiil degerleri sirasiyla
35,42 GPa, 45,39 GPa ve 49,25 GPa olarak hesaplanmuistir.

AZ31 alasimlarinin dinamik nanosertlik analizlerinde elde edilen sonuglara gore
oglitme sliresinin artmastyla alagimlarin dinamik nanosertlik ve elastik modiil degerleri
artmistir. Bu durum malzemenin kristalit boyutundaki azalmadan kaynaklanmaktadir.
Literatiirde kristalit boyutunun azalmasiyla sertligin arttigin1 ifade eden bir¢ok ¢alisma
vardir (Amini ve ark., 2014; Liu ve ark., 2015; Wang ve ark., 2015).

AZ31 alagimlarinin hem statik hem de dinamik sertlik analizlerinde Ogiitme
siiresindeki artisla malzemenin mekanik Ozellikleri iyilestirilmistir. Simdiye kadar
alasgimlarin mikroyapilar1 ve mekanik ozellikleri incelendi. Bolim 4.4.’te ise AZ31

alagimlarinin korozyon analizleri yapilacaktir.

4.4. AZ31 Magnezyum Alasimlarinin Korozyon Analizleri

Mekanik alasgimlama yontemi kullanilarak {iretilen alagimlarin korozyon
ozelliklerinin iyilestigi Boliim 2’de verilen 6nceki ¢aligmalarda goriilmiistiir. Ek olarak
Gupta ve arkadaslar1 2015 yilinda yiiksek enerjili bilyeli 6glitme kullanarak {irettikleri
Al ve Al-Cr alagiminin korozyon &zelliklerinin iyilestigini rapor etmislerdir.

AZ31 ve diger Mg alasimlarinin korozyon davranisini incelemek amaciyla
literatiirde yapilan birgok ¢alismada korozyon ortami olarak %3,5 NaCl c¢ozeltisi
kullanilmistir (Zeng ve ark., 2006; Zhou ve Aung, 2010; Xin ve ark., 2011; Walton ve
ark.,, 2014; Xu ve ark., 2015; Singh ve ark., 2015). Bunun nedeni %3,5 NaCl
cozeltisinin en temel korozif ortamlardan biri olmasidir. Ayrica literatiirde bazi
caligmalarda viicut i¢i ve viicut dis1 yapay viicut sivilariyla da korozyon davranisi
incelenmistir (Escudero ve ark., 2010; Liu ve ark., 2012; Kumar ve ark., 2015).

Literatiirde farkli ¢ozeltilerde de Mg ve Mg alasimlarinin korozyon davranisinin
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incelendigi ¢aligmalar vardir (Zhu ve ark., 2007; Ishihara ve ark., 2008; Zeng ve ark.,
2014). Bu tez caligmasinda mekanik alagimlama yontemi kullanilarak tiretilen AZ31
alagimlarinin korozyon davranisini incelemek amaci ile potansiyodinamik polarizasyon

testleri kullanilacaktir.

4.4.1. AZ31 Magnezyum Alasimlarinin Potansiyodinamik Polarizasyon Testleri
AZ31-3h, AZ31-6h ve AZ31-9h alagimlariin korozyon davranislarini incelemek
amaciyla Tafel Ekstapolarizasyon Yontemi kullanilmistir.  Tafel yOnteminin
kullanilmasi literatiirle uyumludur. Tafel 6l¢iimlerini yapmak amaciyla Boliim 3.2.5.°te
detayl1 bir sekilde anlatilan korozyon 6l¢lim cihazi ve korozyon hiicresi kullanilmistir.
Deneyler 300 mL’lik NaCl ¢ozelti, karsit elektrot olarak Pt ve referans elektrot olarak
kalomel elektrot kullanilarak gerceklestirilmistir. Tafel egrilerinin dogru bir sekilde
Olciilebilmesi icin oOncelikle alasimlarin %3,5 NaCl ¢ozeltide 1 saat Agik Devre
Potansiyeli (OCP) 6l¢timii alinmistir. AZ31 alagimlari 1 saatlik 6l¢lim sonucunda denge
potansiyeline ulasmis ve Tafel Olgiimlerine gegebilmek i¢in hazir hale gelmistir. 1
saatlik OCP dlgiimlerinden sonra Tafel Olgiimleri igin denge potansiyeline gére £500
mV aralikta tarama yapilmistir. Alasimlarin korozyon deneylerinden elde edilen

sonuglar Sekil 4.71.’de ve Cizelge 4.25.te verilmistir.
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Sekil 4.71. AZ31 alasimlarina ait korozyon deneylerinden elde edilen log(1)-V grafigi
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Cizelge 4.25. AZ31 alagimlarina ait Ixor, Rkor V€& Vdenge degerleri

Numune Vdenge (V) Ikor (,UA) Rkor (k,Q)
AZ31-3h -1,486 4,049 10,76
AZ31-6h -1,321 3,781 21,69
AZ31-9h -1,212 1,124 37,72

Korozyon deneylerinden elde edilen sonuglar literatiirle karsilastirildiginda
(Walton ve ark., 2014; Singh ve ark., 2015) bilyeli 6glitme ile iiretilen AZ31 Mg
alagimlarinin  korozyon Ozelliklerinin iyilestigi goriilmektedir. Cizelge 4.25.’te
goriildiigl gibi 6gilitme siiresinin artmasi ile korozyon direnci 10,76 kQ’dan 37,72 kQ’a
cikmistir. Bu sonucun iki temel nedeni vardir 6giitme siiresi arttikca alasimlarin tane
boyutundaki kii¢iilmeye bagli olarak ¢ukurcuk korozyonunun etkisinin azalmasi ve
AZ31-9h alasiminda goriilen MngsAly; fazidir. Sonuglar literatiirde tane boyutunun
korozyon ile iligkisini ele alan ¢alismalarla uyumludur (Zhou ve Aung, 2010; Escudero

ve ark., 2010; Ralston ve ark., 2011; Mishra ve ark., 2012; S. Kim ve J. Kim, 2014).
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5. SONUC ve ONERILER

Bu tez calismasinda mekanik alagimlama ile iretilen AZ31 Mg alagiminin

korozyon ve mekanik &zellikleri iizerine dgiitme siiresinin etkileri incelendi. Ogiitme

stiresinin etkilerini incelemek amaciyla mikroyap1 analizi, statik sertlik, dinamik sertlik

ve korozyon deneyleri yapildi. Ogiitme siiresinin etkileri literatiirle kiyaslandi.

Literatiirle kiyaslamasi yapilan ve 6zgiin sonuglar maddeler halinde sunuldu.

1.

AZ31 Mg alagimlar1 3,6 ve 9 saatlik 6glitme stireleri kullanilarak mekanik
alasimlama ydntemi ile iiretildi. Ogiitme siiresinin artmasi ile kristalit boyutunun
azaldigr gozlendi. AZ31-3h, AZ31-6h ve AZ31-9h alagimlarinin Kkristalit
boyutlar1 sirasiyla 77,41 nm, 49,56 nm ve 44,28 nm olarak hesaplandi. Bu
alagimlardan, AZ31-9h alasiminda MnAl;; faz olusumu gozlendi.

Ogiitme siiresi arttikca dislokasyon yogunlugunun ve mikrozorlanmanm da
arttigr gorildi.

Mekanik alasimlama ile {lretilen tozlarin 6glitme siiresinin artmasia bagh
olarak tane boyutlarinda bir kiigiilme oldugu SEM goériintiileri ile desteklendi.
AZ31-3h, AZ31-6h ve AZ31-9h alasimlarinin Vickers ugla yapilan statik sertlik
deneylerinden elde edilen yiikten bagimsiz sertlik degerleri sirasiyla 0,495 GPa,
0,721 GPa ve 0,925 GPa olarak ol¢iildii.

AZ31-3h, AZ31-6h ve AZ31-9h alagimlarmin Knoop ugla yapilan statik sertlik
deneylerinden elde edilen yiikten bagimsiz sertlik degerleri sirasiyla 0,490 GPa,
0,613 GPa ve 0,904 GPa olarak ol¢iildii.

Hem Vickers hem de Knoop ucuyla yapilan deneylerde AZ31-6h ve AZ31-9h
alasgimlarinda CBE davranisi gozlenirken AZ31-3h alasiminda ise TCBE
davranis1 gozlendi.

AZ31-3h, AZ31-6h ve AZ31-9h alasimlarinin yiik-yerdegistirme egrilerinin
yiikleme bolgelerinde dalgalanmalar ve belli yiiklerde ige gdgme (pop-in)
davranis1 gozlemlendi. Ice gd¢me davranisinin ortaya cikmasindan dolay:
malzemenin i¢ tabakalarinda siireksizlikler olabilecegi sonucuna varildi.
AZ31-3h, AZ31-6h ve AZ31-9h alagimlart dinamik nanosertlik deneylerine tabi
tutuldu. AZ31-3h, AZ31-6h ve AZ31-9h alagimlarinin yiikten bagimsiz sertlik
degerleri sirasiyla 0,669 GPa, 0,932 GPa ve 1,376 GPa olarak ol¢iildi. Yiikten
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bagimsiz sertlik degerini hesaplamak amaciyla kullanilan yontemlerden sadece
MFSL yaklagimi ile hesaplanan degerler plato bolgesi degerleri ile uyumluluk
gosterdi.

9. Nanosertlik deneyleri yapilan AZ31-3h, AZ31-6h ve AZ31-9h alasimlarinda
TCBE davranisi gozlendi.

10. Statik sertlik deneylerine gore elastik modiil degerleri AZ31-3h, AZ31-6h ve
AZ31-9h alasimlar i¢in sirasiyla 40,57 GPa, 59,09 GPa ve 75,82 GPa olarak
hesaplandi. Dinamik sertlik deneylerinde ise 35,42 GPa, 45,39 ve 49,25 GPa
olarak hesaplandi.

11. Statik ve dinamik sertlik deneylerinden elde edilen sonuglara gore Ogiitme
sliresinin artmasi ile alasimlarin elastik modiil degerlerinde artis gozlendi.

12. Alasimlarin korozyon deneyleri %3,5 NaCl ¢ozeltide yapildi. Ogiitme siiresinin
artmasi ile korozyon direncinin arttigi sonucuna ulasildi. Ayrica AZ31-9h
alasiminin korozyonundaki iyilesme olusan MnAl; fazi ile iliskilendirildi.

Mekanik alasimlama yontemi ile firetilen AZ31 alasimlarinin mekanik ve
korozyon davraniglarinin 6giitme zamaninin artmasina bagli olarak daha iyi bir duruma
geldigi sonucuna ulasildi. Sonuglar literatiirle kiyasland1 ve uyumlu sonuglar elde edildi.

Elde edilen sonuglar AZ31 alasimlarinin gelecegi ile ilgili daha fazla c¢alisma
yapilmasi gerektigi sonucunu agikc¢a ortaya koymaktadir. Bu nedenle AZ31 alasimlari
ile ilgili daha farkli ¢aligmalar yapilabilir. Mn elementinin katkisi arttirilarak ya da
farkli elementler katkilanarak korozyon ve mekanik 6zellikleri iyilestirilebilir. Viicut igi
ve viicut dis1 dogal ortamlarda genis capli ¢alismalar yapilabilir. Ogiitme parametreleri
degistirilerek mekanik ve korozyon ozelliklerine etkisi incelenebilir. Ayrica bu
alasimlar icin farkli iiretim teknikleri ve farkli katki elementleri kullanilarak korozyon

ve mekanik 6zellikler tizerindeki etkileri incelenebilir.
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