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Oz

Bu calismada, Mg-2.5Al-0.3Mn-0.4La-0.2Gd alasimi diisiik basingli kokil kaliba dokiim yontemiyle basarili bir sekilde iiretilmistir.
Dokiim sonrast 350°C de 4,8 ve 12 saat boyunca homojenlestirme 1s1l iglemi uygulanmistir. Kuru ortamda ileri-geri aginma testleri
homojenlestirilmis numunelere 1,2 ve 3 kg yiik altinda uygulanmis ve hacimsel metal kayb1 hesaplanmistir. Asinma test sonuglar1 ve
mikroyap: arasindaki iligki optik mikroskop, taramali elektron mikroskobu ve X-Ray Difraksiyon (XRD) metotlar1 kullanilarak
aragtirilmugtir.

Anahtar Kelimeler: Mg-Al-Sn esasli Mg alagim, La, Gd, Asinma, Homojenlestirme.

Investigation of The Effect of Homogenization Time on The Wear
Behavior of Mg-Al-Sn-Mn-La-Gd Alloy

Abstract

In this study, Mg-2.5A1-0.3Mn-0.4La-0.2Gd alloy was successfully produced by low pressure permanent mold casting method. After
casting, homogenization heat treatment was applied at 350°C for 4.8 and 12 hours. Reciprocating wear tests in dry conditions were
applied to homogenized samples under 1, 2 and 3 kg load and volumetric metal loss was calculated. The relationship between wear
test results and microstructure was investigated using optical microscope, scanning electron microscope and X-Ray Difraction (XRD)
methods.
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1. Giris

Magnezyum alasimlart yiiksek 6zel mukavemetleri ve diisiik
yogunluklar1 nedeniyle bagta otomotiv sektorii olmak iizere
bircok alanda talep goren metalik malzemelerdir. Fakat Mg
alagimlarimin  aginma  direngleri  digiiktir (Ilanaganar &
Anbuselvan, 2018). Asinma davranisi kontrolii ve gelistirilmesi
icin alagim ilavesi yontemi alternatif ve etkili bir yontemdir.
Nadir toprak elementleri Mg-Al ikili alasimlarin yiiksek
sicakliklardaki mukavemet ozelliklerini iyilestirmede
kullanilmistir ve basarili sonuglar alinmistir. Burada diisiik erime
noktasina sahip Mgi7Al1. ikincil faz yerine yapida ALRE ve
Al RE; tiirlinden yiiksek sicakliklarda kararli olan ikincil fazlar
meydana gelmektedir (Asl, Masoudi, & Khomamizadeh, 2010).
Homojenlestirme 1s1l iglemi dokiim sonrast Mg alagimlarindaki
segregasyonlart  azaltmak icin kullanilmaktadir.  Alasim
elementinin  homojenlestirme  siiresi ve sicakligi  gibi
parametrelere etkisi bilinmektedir. Uretim maliyeti bakimindan
homojenlestirme sicakliginin ve siiresinin diigiiriilmesi yararl
olacaktir (Jena, Naskar, Kumar, & Paliwal, 2020). Bunun
yaninda homojenlestirme siiresine bagl tane boyutunda ve
ikincil fazlarin sekil, boyut ve dagilimlarindaki degisim Mg
alasimlarin  mekanik ozelliklerini ve korozyon direncini
etkilemektedir. Mg-Al-Sn esashh Mg alasimlariin istiin
ozellikler sergiledigi son yillardaki g¢aligsmalarda goriilmistiir.
Mg2Sn ¢okelti sertlesmesi saglayarak Mg alagimlarinin mekanik
ozelliklerini iyilestirmektedir. Buna ilaveten Sn sayesinde Mg
alasimin kayma sistemi daha ¢ok aktiflesir. Ciinkii tane siniri
saymnin oransal artigt gerilmeleri yiikseltmektedir bu ise bazal
olmayan kayma diizlemlerini aktiflstirmektedir ve bdylece hem
mukavemet hem de siineklikte artigi saglamaktadir. Sicak hadde
esnasinda yeniden kristallesen tane saymindaki artis ortalama
tane boyutunda azalmaya ve sonug¢ olarak daha ¢ok kayma
sistemi aktiflesmektedir. Sn ilavesiyle Mg alagiminin istiflenme
hata enerjisi (SFE) azalmaktadir. Azalan SFE sayesinde yeniden
kristallesen tanelerin sayisinda artis oldugu bilinmektedir (Kabir,
Sanjari, Su, Jung, & Yue, 2014). Mn ise Mg alagimlarin 6zellikle
korozyon direncini gelistirmekte kullanilmaktadir. Mn empiirite
elementlerden demiri yapidan temizlemektedir. Bunun yaninda
Mn-Al ikilisi ikincil faz olusturmakta ve mekanik ozellikleri
gelistirmektedir (Cug & Ahlatei, 2017). La ilaveli AZ31 Mg
alasimlari tizerine ¢alismalar mevcuttur. La-Al ikilisi Al;iLas ve
Al;La gibi ikincil faz olusumu sayesinde Mg alagimin mekanik
ozelliklerini ¢okelti sertlesmesi sayesinde gelistirmektedir (Wu,
ve digerleri, 2019). Ek olarak, Gd sayesinde AZ31 Mg
alasimlarinda homojenlestirme siiresinde  diisiis  saglandigi
bulunmustur. Ayrica Gd igeren ikincil fazlarin mikroyapida
homojen sekilde dagildig1 bildirilmistir (W.P. Li, 2009). Buna
ragmen La ve Gd ilaveli Mg-Al-Sn esasli alagimlarin
mikroyapisal 6zellikleri ve asinma direngleri hakkinda ¢alisma
literatiirde ¢ok sinirli sayidadir.

Bu c¢alismada, Mg-Al-Sn-Mn-La-Gd alasimina 350 °C de
4,8 ve 12 saat boyunca homojenlestirme 1s1l islemi
uygulanmistir.  Homojenlestirme 1s1l isleminin mikroyapiya
etkisi LOM, SEM ve XRD metotlartyla arastirilmigtir. Kuru
ortamda asinma davramslart incelemek i¢in 1,2 ve 3 kg yik
altinda asinma testine maruz birakilmistir. Sertlik testi sonuglari
ile asmnma davranis1 arasindaki iligki irdelenmistir. Asinma
hizlar1 karsilagtirillan alagimlarin degisen yiike bagli asinma
mekanizmalari incelenmistir.
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2. Materyal ve Metot

Mg-Al-Sn-Mn-La-Gd alasim diisiik basinghi kokil kaliba
dokiim yontemiyle elektrik direngli ocak kullanilarak
iretilmistir. Saf Mg, Al ve Sn ilk olarak ocaga yiiklenmistir. 750
°C de 1 saat eritilen malzemelere Mg-Mn, Mg-La ve Mg-Gd
master alagimlari ilave edilmistir. Oncesinde 350 °C’ye 1sitilmis
paslanmaz celik kaliplara 1-2 atm. basing vasitasiyla eriyik metal
enjekte edilmistir. Uretilen alasimin kimyasal bilesimi (%2.5Al,
%1.0Sn, %0.3Mn, %0.4La ve %0,2 Gd kalan Mg. (ag.ol.)) X
1s1m1 floresanst (XRF-Rigaku Primus 1) cihaziyla belirlenmistir.
10x10x10 mm boyutlarinda numuneler 350° C de 4,8 ve 12 saat
boyunca 1sil iglem firminda homojenlestirme 1sil islemi
gormiistiir. Siiresi dolan numuneler su verilerek sogutulmustur.
Mikroyapisal karakterizasyon oncesi zimparalama (600-2500
kum sayili), parlatma (lum elmas siispansiyon) ve daglama
(pikral) islemleri yapilarak metalografik islemler
tamamlanmigtir. Tanelerin ve ikincil fazlarin degisimini ortaya
¢ikarmak i¢in sirastyla optik mikroskop (LOM- Carl Zeiss 151k
optik mikroskop) ve elektron mikroskobu (Carl Zeiss Ultra Plus
taramali elektron mikroskop) kullanilmustir. ikincil fazlarm
belirlenmesi i¢in XRD kullanilmistir. ASTM E112 standardina
gore optik mikroskop resimlerinden ortalama tane boyutlar
hesaplanmigti. ASTM G-133 standardina gére kuru ortamda
ileri-geri aginma testleri (UTS-Tribometer Test Cihazi) 1,2 ve 3
kg yiik altinda uygulanmistir. 13 mm stroke mesafesi ayarlanmig
ve toplam 100 m boyunca numuneler asinma testine maruz
kalmistir. Asinma sonrasi hacimsel kayip profilometre cihazi
kullanilarak belirlenmistir. Asinma izine dik yonde her bir
numuneden bes adet dl¢iim alinmustir. 2D boyutlu profilometre
egrileri toplam iz boyu ile c¢arpilarak asinan hacim miktari
bulunmustur (ASTM, 1968). Asinma testi sonrasi degisen alasim
elementi miktar1 ve aginma yiikiine bagh ne tir asinma
mekanizmasit  olustugu EDX  (enerji  dagilim  X-ray
spektrometresi) destekli SEM cihazi kullanilarak bulunmustur.
Numunelerin sertlik 6l¢limii tiniversal sertlik cihazi kullanilarak
Brinell yontemine gore yapilmistir (2.5 mm capl gelik bilye
187.5 kg yiik- 10 sn. bekleme siiresi).

3. Arastirma Sonuclar1 ve Tartisma

3.1. Mikroyapi Incelemesi

Sekil 1°de optik mikroskop kullanilarak elde edilmis
mikroyap1 goriintiileri verilmistir. Optik mikroskop goriintiileri
ortalama tane boyutu ve tanelerin sekli hakkinda bilgi vermistir.
Homojenlestirme 1s1l igleminde 8 saat (~23 pm) bekletilen
numunenin 4 saat (~34 mikron) bekletilen numuneye gore daha
kiigiik taneler igerdigi goriilmektedir. Ayn1 zamanda 8 saat
bekletilen numunede daha homojen kiiresel taneler olusmustur.
Buna ragmen 12 saat siire (~38 mikron) sonunda en iri taneler
elde edilmistir. Bunun yaninda 12 saatlik homojenlestirme siiresi
sonunda iri taneler i¢inde dendritik yapilar olugmustur.

Sekil 2’de alagimlarin icerdigi ikincil fazlarin gorildigi
SEM gorintiileri  verilmistir. SEM  goriintiileri mikroyap1
hakkinda ikincil fazlarin sekil, boyut ve dagilim bakimindan
bilgi vermektedir. Ikincil fazlarin 4 saatlik homojenlestirme
siiresi sonunda kiiresel ve c¢ubuk seklinde olustugu
goriilmektedir. 4 saat sonundakine gore 8 saat siire sonunda
miktar olarak daha ¢ok kiiresel ikincil faz olusmus ve boyut
olarak daha iri ikincil fazlar gozlenmistir ve bazi bolgelerde
kiimelenen ikincil fazlar karmagik sekilde olugsmustur. 12 saat
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Sekil 1. (a) 4 saat (b) 8 saat (c)12 saat homojenlestirme 1sil iglemi gormiis numunelere ait LOM gorintiileri.(Figure 1. LOM

images of samples treated with homogenization heat treatment along (a) 4 hours (b) 8 hours (c) 12 hours.)

Sekil 2. (a) 4 saat (b) 8 saat (¢)12 saat homojenlestirme 1s1l islemi gérmiis numunelere ait SEM goriintiileri. (Figure 2. SEM

images of samples treated with homogenization heat treatment along (a) 4 hours (b) 8 hours (c) 12 hours.)
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Sekil 3. (a) 4 saat (b) 8 saat (c)12 saat homojenlestirme 1s1l iglemi gérmiis numunelere ait XRD paternleri. (Figure 3. XRD
patterns of samples treated with homogenization heat treatment along (a) 4 hours (b) 8 hours (c) 12 hours.)
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siire sonunda ince kiiresel fazlar miktarca azalmis ve ince ve
uzun sekilde olusmus cubuksu ikincil fazlar mikroyapida yer
edinmistir (Yang, ve digerleri, 2018).

Farkli siirelerde homojenlestirme 1s1l islemi uygulanmis
numunelere ait XRD paternleri Sekil 3’de verilmistir. Ac1 araligi
(10-45 degree) ve siddet araligi ((-)300-(+)400 a.u.) igin ikincil
fazlardaki farklar goriilmektedir. 4 saat homojenlestirme siiresi
sonunda Mg.Sn (Jena, Naskar, Kumar, & Paliwal, 2020) ikincil
faz1 olusmustur. Buna ragmen 8 saatlik homojenlestirme 1sil
islemi sonunda Mg,Sn matriste ¢Ozlinmiistii. 12 saatlik
homojenlestirme sonrast Mg,Sn ve Al, (La, Gd) ikincil fazlart
mikroyapida yer edinmistir (Bu, ve digerleri, 2016).

3.2. Sertlik Testi

Sertlik testi sonuglar1 4, 8 ve 12 saat homojenlestirilen
numunelerin i¢in sirasiyla 54.97 HBW, 51.36 HBW ve 54.16
HBW seklinde bulunmustur. En disiik sertlik 8 saat
homojenlestirme uygulanan numunede fakat en yiiksek sertlik
ise 4 saat homojenlestirme 1s1l islemi uygulanan numunede elde
edilmistir. Boylece daha kisa siirede daha sert alasim elde
edilmigtir.

3.3. Asinma Testi

Kuru ortam aginma testi oda sicakliginda ve 1kg, 2 kg ve 3
kg yiik altinda uygulanmistir ve farkli homojenlestirme siiresi
uygulanan numuneler i¢in hacimsel kayiplar Tablo 1°de
verilmistir. 1 kg ve 3 kg yiik altinda en fazla hacimsel metal
kayb1 miktart 8 saat homojenlestirilmis numunede Sl¢tilmiigtiir.
Buna ragmen 1 kg ve 3 kg yiik altinda en az hacimsel metal
kayb1 miktart 4 saat homojenlestirilmis numunede elde
edilmistir. Fakat 2 kg yiik altinda hacimsel metal kayb1 miktari
artan homojenlestirme siiresiyle dogru orantili sekilde artmigtir
(bakiniz Sekil 4). 4 saat homojenlestirme siiresi sonunda olusan
ince kiiresel sekilli MgoSn fazi asmmma direncini arttirdig:
sOylenebilir. Buna ragmen 8 saat homojenlestirme siiresi
sonunda Mg@.Sn fazi yapidan kaybolmus ve yerine iri yapih
ikincil fazlar ortaya ¢ikmistir. Kiimelesen iri yapil ikincil fazlar
8 saat homojenlesen numunede sertlik kaybina neden olmustur.
Bu nedenle asmma direnci zayiflamigti. 12 saat
homojenlestirme 1s1l iglemi sonunda yapida Aly)(La, Gd) fazi
olusumu sertlikte artisa neden olmus ve sonug¢ olarak 8 saat
stireli numuneye gore asinma direnci artmigtir. Ortalama tane
boyutu ve ikincil fazlarin boyutu karsilastirildigi zaman aginma

direncine  baskin  mekanizmanin  ikincil faz = oldugu
goriilmektedir.
3.4. Asinmus Yiizeyler

4, 8 ve 12 saat homojenlestirme 1sil islemi gormiis
numunelerin lkg yiik altinda asinma testi yapildiktan sonra
ylizeylerden alinmig SEM goriintiileri Sekil 5° de verilmistir. 4
saat homojenlestirme uygulanmis numune i¢in aginma ydniine
paralel ince ¢iziklerin yogun oldugu Sekil 5a’da goriilmektedir. 8
saat homojenlestirme uygulanmis numunede derin oluklarin
olustugu Sekil 5b’de goriilmektedir (Nouri, Sun, & Li, 2013). 12
saat homojenlestirme uygulanmis numunede pul veya
tabakalarin kalkmas1 seklinde kendini gosteren delaminasyon ve
ince ¢izgi tlirinde aginma mekanizmalar1 olusmustur (Asl,
Masoudi, & Khomamizadeh, 2010). Asinmis yiizeylerden alinan
mapping tirii EDX analizi oksitlenme tlirii asinma
mekanizmasimin en yiiksek oranda 4 saat homojenlesmis
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numunede olustugunu fakat en az oranda 8 homojenlesmis
numunede olustugunu belirlenmistir. Ince ¢izgi seklindeki
asinma mekanizmasinin en diisiik miktarda malzeme kaybina
neden oldugu buna ragmen derin oluk asinma mekanizmasinin
en yiksek oranda malzeme kaybina sebep oldugu bilinmektedir.
Delaminasyon tiirii asinma mekanizmasi sert ikincil fazlarin
karg1 malzeme tarafindan siiriiklenmesi ve farkli bir bolgeye pul
veya tabaka seklinde malzeme tagimasindan kaynakli oldugu
sOylenebilir. Oksitlenme, devam eden asinma testi boyunca
oksitlenmis debrisler yilizeydeki oluklar1 doldurmakta ve
koruyucu bir tabaka halinde sikisir bu ara ylizey metalik
sirtiinmeyi azaltir ve daha az asinma kaybi olusur (Kumar,
Pillai, Pai, & Chakraborty, 2013) .

Tablo 1. Asinma testi sonrast hesaplanan hacimsel kayip
degerleri(mm?). (Table 1. The calculated wear rate after wear

test)
Homojenlestirme Brinell Ortalama Hacimsel kayip degerleri (mm®)
Siresi Sertlik Tane
(saat) (HBW) Boyutu Tkg 2kg 3kg
(um)
4 54.97 23+1.2 1.131£0.12 1.274+0.17 2.041£0.19
8 51.36 34+0.9 1.872+0.14 2.093+0.12 3.055+0.11
12 54.16 38+0.8 1.235+0.18 2.158+0.18 2.314+0.16
3,5 B 2kg
2,8
o
£
=21
=
[
X
B 1,4
£
3
T 0,7

o
o

8 saat 12 saat

Homojenlestirme Suresi

4 saat

Sekil 4. Farkli siirelerde homojenlestirme 1s1l iglemi uygulanan
Mg-2.5Al1-0.3Mn-0.4La-0.2Gd alagimina ait numunelerin
1kg,2kg ve 3kg yiik altinda kaybettikleri hacimsel miktarlarin
karsilagtirilmasi. (Figure 4. Comparison of the volumetric
amounts of Mg-2.5A1-0.3Mn-0.4La-0.2Gd alloy samples, which
were subjected to homogenization heat treatment at different
times, under 1kg, 2kg and 3kg loads.)
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Sekil 5. (a) 4 saat (b) 8 saat (c)12 saat homojenlestirme 1s1l
islemi gormiis numunelere ait 1kg yiik altinda aginmis yiizey
SEM goriintiileri. (Figure 5. Worn surface SEM images under 1
kg load. (a) 4 hours (b) 8 hours (c) 12 hours of homogenization
heat-treated samples.)

4. Sonug

Mg-2.5A1-0.3Mn-0.4La-0.2Gd alagimlar1 diisiik basingh
kokil kaliba dokiim yontemiyle tretildikten sonra 4, 8 ve 12 saat
350°C* de homojenlestirme 1s1l islemine tabi tutulmustur.
Mikroyap1 analizleri, sertlik ve asinma testleri sonucu agagidaki
maddeler elde edilmistir.

1. Homojenlestirme siiresine bagl farkli sekillerde ve
boyutlarda taneler goriilmiistiir. 4 ve 8 saat sonunda kiiresel
tanelerin baskin oldugu fakat 12 saat siire sonunda tanelerin
irilestigi bunun yaninda dendritler seklinde boliindigi
bulunmustur.

2. Sertlik degerleri kiyaslandigi zaman irilesen ikincil
fazlarin 8 saat homojenlestirme 1s1l iglemi gérmiis numunede en
diistik sertlige neden oldugu anlagilmustir.

3. Distik sertlik nedeniyle hacimsel malzeme kaybi en
yiiksek 8 saat homojenlestirme 1sil iglemi gérmiis numunede
Olciilmiistir.

4. Asmma mekanizmasi olarak ince ¢izgi, oluk,
delaminasyon ve oksidasyon tiirleri ile karsilasilmistir. 8 saat
homojenlestirme 1s1l islemi gérmiis numunede goriilen derin
oluklar en yiliksek oranda hacimsel malzeme kaybina neden
olmustur. Buna ragmen ince ¢izgilerin baskin oldugu 4 saat
homojenlestirme 1s1l iglemi goérmiis numunede hacimsel
malzeme kaybi1 en azdir.
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