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OZET

Bu galismada Mg alasimlarmm kullanim alanlarmi desteklemek amaciyla yeni bir yontem ile kaplama islemi
yapimigtir. AZ91 Mg alagimi ile hazirlanan numuneler saf Si tozu icerisinde farkli sicakliklarda bekletiimistir. Mg-
Si faz diyagrami esas almarak sicakliklar 400°C, 450°C ve 500°C olarak belirlenmistir. Numuneler belirlenen
sicakliklarda 2, 4 ve 6 saat bekletilmistir. Bu asamada yiizeyde Mg-Si arasinda yeni bir fazin olugsmasi saglanmistir.
Yiizeyde olusan kaplama SEM, EDX ve sertlik testleri ile incelenmistir. Sonug¢ olarak AZ91 alasimma uygulanan
kaplama iglemi ile 500°C/6 saat sartlarinda yaklagik 20 pm bir kaplama tabakasi olugsmustur. EDX analizinde fazin
ve gegis bolgelerinin elementel durumlar incelenmistir. Sertlik testi Vickers tiirinde uygulanmistir. AZ91 alagiminin
kaplamasiz numunesine gore sertlik yaklagik %90 artis gostermistir. Bdylece Mg alasimlarmda ylizeyde fazlarin
olustugu kaplama yontemleri uygulanabilir sonucuna varimigtir.

Anahtar Kelimeler: Mg alagimlari, AZ91, sertlik, kaplama.
ABSTRACT

In this study, a new method of coating was carried out in order to support the usage areas of Mg alloys. Samples
prepared with AZ91 Mg alloy were kept in pure Si powder at different temperatures. Based on the Mg-Si phase
diagram, temperatures were determined as 400°C, 450°C and 500°C. The samples were kept at the determined
temperatures for 2, 4 and 6 hours. At this stage, a new phase was formed between Mg-Si on the surface. The coating
formed on the surface was examined by SEM, EDX and hardness tests. As a result, with the coating process applied
to the AZ91 alloy, a coating layer of approximately 20 um was formed at 500°C/6 hours. Elemental states of the
phase and transition zones were investigated in EDX analysis. Hardness test was applied in Vickers type. Compared
to the uncoated sample of the AZ91 alloy, the hardness increased by about 90%. Thus, it was concluded that coating
methods in which phases form on the surface can be applied in Mg alloys.

Keywords: Mg alloys, AZ91, hardness, coating.

ToCite: SOYAD, A, & SOYAD, A, (2023). MAKALE BASLIGI. Kahramanmaras Siitgii Imam
Universitesi Miihendislik Bilimleri Dergisi, 26(1), 33-42.



KSU Miihendislik Bilimleri Dergisi, 26(1), 2023 34 KSU J Eng Sci, 26(1),2023
Arastirma Makalesi Research Article
O. Aval, T H.Karaca, T.Aydogmus, B.Cicek

GIRIS

Yenilik¢i hafif malzemeler ile agirlik tasarrufunun kritik oldugu otomotiv, savunma, biyo ve havaciik sektorlerinde
kullanilan malzemelerin yapisal 6zelliklerinden taviz vermeden biiyiik oranda 6zellikleri iyilestirilebilinmektedir.
Magnezyumun (Mg) kullanimmda en 6nemli etken yogunlugudur. Mg hakkinda ilk bilmemiz gereken ger¢ekten g¢ok
hafif bir metal oldugudur. Hatta yapisal uygulamalar i¢in kullandigimiz metal ve alasimlar i¢inde en hafif oldugu
sOylenebilir. Mg diger metaller ile karsilastirildigmda yogunlugu oldukca diisiik oldugu icin cogu yapisal
uygulamalarda tercih edilir. Buna ek olarak miitkemmel dokiilebilirlik, kaynak yapilabilme, yiiksek korozyon direnci
(alasiml) ve yiiksek sl iletkenlik 6zellikleri ise diger avantajlaridir (Froes vd., 1998; Mordike & Ebert, 2001;
Bamberger & Dehm, 2008; Asadi vd., 2012; Elen vd., 2019).

Saf Mg diger saf metaller gibi korozyon, sertlik, ¢ekme gibi testlerde basarih sonuglar vermemektedir. Mg bu
asamada yan elementlerle faz diyagramlarma bagh kalarak alagim haline getiriimektedir. Mg ile Aliminyum (Al)
arasinda olusturulan Mg alagimlar1 bir¢ok testte kabul edilebilir sonuglar vermektedir. Bunun yani sira iigiincii
ve/veya dordiincii elementler eklenerek bir¢ok yoOnden iyilestirilmis alasimlar elde edilmektedir. Mg alagimina
eklenen elementlerin bas harfleri veya bazi kisaltma harfleri kullanilarak Mg alasimlar1 isimlendirilmektedir. Ornegin
%9 Al ve %1 Cinko (Zn) igeren bir Mg alasimi AZ91 olarak isimlendirilir (Polmear, 1996; Froes vd., 1998; Lee vd.,
2000; Atrens vd., 2020).

Mg ile diger elementler arasinda farkli bilesikler olusabilmektedir. Mg-Al arasinda intermetalik yapilar olugurken
Mg ile Silisyum (Si) gibi elementler arasinda seramik temelli fazlar olugabilmektedir. Mg-Al arasinda uygun sartlarda
ve oranlarda Mgi7Ali2 fazi izlenebilmektedir. MgoSi fazi ise Mg-Si arasinda olusabilen seramik bir partikiildiir.
Intermetalik ve partikiiller Mg alagimlarma ciddi ozellikler kazandirmaktadir. Oyle ki intermetalikler korozyon
testinde galvanik yapi gostererek alasimm korozyon direncini yaklasik 400 kat kadar arttwrabilmektedir (Cicek &
Sun, 2012; Kannan vd., 2012). Seramik esash yapilar ise Mg alagiminin hacimsel sertligini 10 kat kadar yukariya
¢ikarmaktadir. Boylece alagimlama swrasmda olusan yeni fazlar Mg alasimlarmin ozelliklerini degistirebilmektedir
(Nave vd., 2000; Bamberger & Dehm, 2008; Zhao vd., 2008; Cicek & Sun, 2012; Cicek vd., 2013; Zengin vd., 2019;
Atrens vd., 2020).

Kaplama malzemelere ciddi ozellikler kazandiran bir yiizey islemidir. Nano seviyede kaplama kalmhgmdan mm
seviyesindeki kaplama kalmligma kadar birgok kaplama seviyesi tiiri vardir. Buhar biriktirme, borlama, boya vb.
her yiizey islemi kaplamanm birer alt bashgm1 olusturmaktadir. Kaplamalar ana malzeme ile tepkimeye girebilirken
baz1 kaplamalar sadece yiizeye adhesif olarak yapisabilmektedir. Borlama, nitriirleme gibi kaplama tiirlerinde
kaplama {iriinii ile ana malzeme arasinda bir kimyasal bag olusabilmektedir. Bu kaplama tiirlerinde kaplama
elementleri malzeme igerisine difiize ederek yeni bilesikler meydana getirmektedir. Boylece malzemenin yiizey
ozelliklerini iyilestirmektedirler (Buchtik vd., 2019; Wei vd., 2021; Akbarzadeh vd., 2022).

Bu ¢alismada AZ91 Mg alasimi daha 6nce uygulanmayan bir yontemde Si ile kaplanmaya g¢ahgilmistir. Alasim X-
Ismlart Floresans Spektrometresi (XRF) ile analiz edilmistir. Kutu borlama veya nitriirleme gibi bir yonteme benzer
sekilde ylizeyi temizlenmis AZ91 alasimi saf Si tozu ile doldurulmus kapali bir kapta belirli sicaklik ve siirelerde
bekletilmistir. Si tozu saflik ve tane boyutu agisindan incelenmistir. Mg-Si faz diyagrammda ortaya ¢ikan Mg2Si fazi
yiizeyde olusturulmaya calisiimistir. Deneyler sonucunda 500°C / 6 saat sartlarinda uygulanan islemde MgzSi fazinin
varhg en yiiksek diizeyde izlenmistir. Incelemeler taramal elektron mikroskobunda (SEM) yapimistr. Ayrica
kaplama ve ara ylizey kimyasal yapisi enerji dagitict X-1i9m1 (EDX) ile SEM igerisinde incelenmistir. Ayrica malzeme
yiizeyine Vickers yontemi ile (0,25kg) sertlik testi uygulanmistir. Boylece kaplama sonucunda olugan fazin temel
ozelliklere etkisi incelenmistir. Cahgmanm temel prensibinde yer alan Mg-Si faz denge diyagrami Sekil 1°de
verilmistir (Seth vd., 2020).
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Sekil 1. Mg-Si Faz Denge Diyagrami

MALZEME VE METHOD

Deneyde kullanilacak AZ91 alagimi kiilge halinde Eczacibagt Esan firmasindan temin edilmistir. Deneyler 6ncesinde
kiilce malzemelere 350°C/12 saat sartlarmda homojenlestirme yapilmistir. Temel alasima deneyler Oncesinde
dogrulama i¢in XRF analizi uygulanmistir. XRF deneyi Rigaku Primus Il marka cihazda gerceklestirilmistir. Ayrica
alasim deneyler 6ncesinde SEM (Carl Zeiss Ultra Plus) ortaminda inceleme yapilmistir. SEM incelemesi karbon bant
lizerine yapistirilan malzemelerin yiiksek biiyiitmede goriintiilenmesi ile gerceklestirilmistir. Toz hammaddenin
incelemesind Kaplama {irlinii olarak altn (Au) yiizey kaplamas1 kullanilmistir. Yiizey kaplama islemi Q150R Rotary-
Pumped Sputter Coater marka cihazda yapilmistir. Si kaplama yapilan numunelerin incelenmesinde ise yan yiizey
1200 mesh zimpara ile zimparalanmistir ve 1 pm aliimina siispansiyon ile parlatma yapimistir. Herhangi bir daglama
islemi uygulanmamistir. EDX (Gemini Fesem) analizinde ise alan tarama yontemiyle element taramasi yapilmustir.

Alagim yaklagik @6 x 8 mm silindirler halinde torna tezgihinda numune haline getirilmistir. Tim yiizeyler 2000
mesh zimpara ile temizlenmis ve numuneler methanol ile yikanmistir. 100°C sicaklikta 24 saat kurutma sonrasmda
numuneler Sekil 2°de verilen kalip ile kaplama iglemine alnmistir. Kaplama sirasinda numuneler tamamiyla Si tozu
icerisine daldirilmis ve kalip kapagi kapali olarak deneyler yapilmistir. Kaplama sirasinda kullanilan kalip ¢ok kez
kullanildiginda 6lgiisel bir degisim olmamasi i¢in 4140 kalite ¢elik malzemeden tretilmistir.

/Kapak @ @

/—Kallp Govdesi

—AZ91 Numune
—Silisyum tozu

Sekil 2. Firm Kalib1 Cizimi (a) ve (b) Gergek Goriintiisii
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Deney sirasinda kullanilan saf Si tozu Nanografi firmasmdan satin almmistir. Si tozu %99,95 saflikta olup ortalama
1-3 um tane biiyiikliigiine sahiptir. Si tozuna ait SEM goriintiisii ve EDX analizi Sekil 3’te verilmistir. EDX
analizinde izlenen 1 keV altindaki pikler kaplama iiriiniinden kaynaklanmaktadir.

cps/eV

3 Si

Mag= S5.00KX Signal A=SE2 Date :9 Fel 22
EHT = 5.00 kV WD = 14.0 mm hitp:\\dce karabuk.edu.tr

Sekil 3. Si Tozu SEM Goriintiisii (a) ve (b) EDX Analizi

Kalip, numuneler ve Si tozu Sekil 2’de gosterilen sekilde Tablo 1’de verilen sartlarda firmda bekletilmistir. Isitma
hizi 20°C/dakika olarak uygulanmistir. Varig sicakliginda tabloda belirtilen siirelerde bekletilmistir. Deney
sonrasinda firm kapatiimis ve oda sicakhgina kadar serbest sogumasi beklenmistir. Kaplama deneyleri Sekil 4’te
verilen 1s1l iglem firminda yapimistr. Kaplamalar swrasinda gelik kalip (Sekil 2) kapali olarak kullaniimistir. Bu
ylizden firmda bir inert ortam kullanimamistir. Oksijen temasmin minimum seviyede olmasi i¢in numuneler
tamamen Si tozu igerisine hapsedilmistir.

Kaplama deneyleri sonrasmda numuneler hassas kesim ile kesilerek yan yiizeylerinden kaplama kahnlklar1 SEM
ortammda incelenmistir. Her deneyde Si tozu yenilenmis ve kalip methanol ile temizlenerek kurutulmustur.

Tablo 1. Kaplama Sicakliklar1 ve Siireleri

Alt Alasim Sicaklik Siire
(°O) (saat)
2
AZ91 400 4
6
2
AZ91 450 4
6
2
AZ91 500 4
6

Numuneler kaplama iglemi sonrasinda 0,25 kg yiik altmda mikro sertlik testine tabi tutulmustur. Baski siiresi 10 sn
olarak uygulanmistir. Olgiimlerde Qness marka Vickers mikro sertlik cihazi kullanlmistr. Sonuglar 5 basarili
dlciimiin ortalamasi almarak rapor edilmistir. Ol¢iim noktalar1 arasmnda en az 5 mm mesafe orani takip edilmistir.
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Sekil 4. Kaplamada Kullanilan Isil Islem Firmi

SONUCLAR VE TARTISMA

Kaplama siirecinde alt ana malzeme olan AZ91 alagimma ait temel mikro yapi Sekil 5’te gosterilmistir.

Lameller |
Otektik
oncesi

3.00 KX Signal A=SE2 Date :10 Feb 2022
EHT=10.00kV WD =134 mm http:\\dce karabuk.edu.tr

Sekil 5. Ana Malzeme AZ91 Alasimmm Temel Mikro Yapisi

AZ91 alasimmda bulunan Mg ve Al elementleri intermetalik yapilar sergilemektedir. Bu intermetalik yapilar
alagimda tane yapisinda bulunmaktadir. Mikro yapida o-Mg iizerinde lamelli yapida otektik Oncesi ve partikiiller
seklinde 6tektik Mgi7Ali: fazi izlenmektedir. Ayrica MgZn. fazinin partikiil sekli gosterilmistir. AZ91 alagimi mikro
yap1 goriintiisii literatiirdeki mikro yapilaryla tutarhhk gostermektedir (Guangyin vd., 2001; Zhao vd., 2008).

Alagim XRF analizi ile incelenmis ve analiz Tablo 2’de verilmistir. Tablo 2°de verilen degerlere gore Mg-Al-Zn
alasim elementleri % agirlikga oranlart AZ91 alasimimi karsilayacak miktarda tespit edilmistir. Mg-Al-Zn disindaki
harici elementlerin orani ise % agirlik¢a 0,063 seviyesindedir. Harici elementlerin alasimm dokiim ydntemi ile
iiretimi sirasmda hammadde ingot yapilarimdan ve/veya ciiruf yapici flakslardan kaynaklandigi sdylenebilir. Bu oran
alagimin faz dengesi i¢in thmal edilebilir seviyededir.
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Tablo 2. AZ91 Alasimi XRF Analizi

Elementler (% agirlik¢a) N

Al 8,991
Si 0,001
Zn 1,052
Ca 0,025

AZ91 Pb 0,001
Sn 0,021
Fe 0,015
Mg 89,894

Bu ¢aligmada kullanilan saf Si tozu deneyler 6ncesinde analiz edilmistir. Sekil 3b grafiginde saf Si piki yaninda
diisiik oranda pikler izlenmektedir. Si tozundan goriintii alma asamasinda SEM ortaminda iletkenligin arttirilmasi
igin tutturma agamasmda karbon bant ve yilizey kaplamasit kullanimistir. EDX analizinde Si disindaki pikler
bahsedilen harici yapilardan meydana gelmistir.

Kaplama siirecinde saf Si tozu igerisinde belirli siirelerde ve farkli sicakliklarda bekletilen numunelerden elde edilen
SEM resimleri Sekil 6’da izlenmektedir. Resimde AZ91 alasimi isaretlenmis ve kaplama-malzeme sinirlari sart
oklarla gosterilmistir.

g
¢

el
EAZM 500°C-4 saat |}

Sekil 6. Kaplama Islemi Sonrast Numune Yiizey SEM Goriintiileri
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En diisiik sicaklik olan 400°C ve 2 saat numunesinde 1-2 pum kadar bir tabaka izlenmektedir. En yiiksek sicaklik
500°C sicaklik ve 6 saat sartlarinda ise tabaka kalinhgi yaklagik 20 pm (Sekil 7) olarak goriilmektedir. Bu kisimda
kaplama kalmligmm en yiiksek oldugu numuneden (500°C/6saat) alman EDX analizleri ise Sekil 7°de verilmistir.

Kaplama bdlgesi, ara smir ve ana malzeme elementel olarak incelenmistir. Ana malzemenin % agrlik¢a oran1 AZ91
alagimmmn  elementel miktarlarmi1 karsilamaktadir. Ara ylizeyde ise Mg-Si yogunlugu izlenmistir. Kaplama
malzemesi ise yiiksek oranda Si elementinden olusmaktadir. Mg-Si arasinda olusan Mg:Si fazi genelde sert ve keskin
koseli partikiil seklinde olugsmaktadir (Bamberger & Dehm, 2008; Cigek vd., 2013; Seth vd., 2020). SEM resimleri
bu agamay1 desteklemektedir.

Mass percent (%) b
Spectrum Mg Al Si Zn
1 0.54 0.52 98.45 0.49
2 90.41 6.96 0.19 2.44
3 8.35 1.18 90.:47 0,00
4 23.27 0.73 76.00 0.00

Mean value: 30.64 2.35 66.28 0.73
Sigma: 40.94 3.08 45.03 1.16
Sigma mean: 20.47 1.54 22.51 0.58

«1» bolgesi EDX analizi

cps/eV

Si

&

1
4
2n
4
2
Mag= 10.00 K X Signal A= SE2 Date :10 Feb 2022 Lz |
EHT =10.00kV WD =133 mm http:\\dce karabuk.edu.tr v 1 2 3 3 9

Sekil 7. 500°C / 6 Saat Deney Sartlarmda Kaplama Katmani (A), (B) % Agirlikga Oranlar ve (C) EDX Analizi

Mg alasimi ile Si arasmda incelemeler sonucunda yeni fazlarm olustugu goriilmektedir. Literatiir destegi ile Mg-Si
arasindaki fazlar incelendiginde MgSi faz1 koseli diizensiz prizmatik bir goriintii sergiledigi bilinmektedir (Li vd.,
2010; Cicek vd., 2013; Seth vd., 2020; Zhu vd., 2021). Boylece yiizeyde bu fazin olustugu séylenebilir. Bu sonug
verilen (Sekil 7b ve 7c¢) EDX analizi ile desteklenmisti. EDX analizinde Mg ve Si pikleri haricinde tespit edilen
kuvvetli pikler iletkenlik i¢in uygulanan yiizey kaplamasindan kaynaklanmaktadir.

Son olarak numune yiizeylerinden alnan sertlik testi sonuglari Tablo 3’te verilmistir. Ayrica Tablo 3’te verilen
sonuglar daha iyi takip edilmesi adina grafik olarak Sekil 8’de gorsellestirilmistir.

Tablo 3. Kaplama Sicakhgi ve Siirelerine Bagh Sertlik Sonuglart

Sicakhik Siire Sertlik
(W) (saat) HVo.25
AZ91 Islemsiz 68 +4
7146
7545
79+3
8548
9144
99 +7
99 46
105+8
12145

Alasim

400

AZ91 450

500

oOBRNMNOOREANOOREDN
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Sekil 8. Sertlik Sonuglar1 Grafigi

Sertlik testi sonuglari incelendiginde ana malzeme sertligi AZ91 alagimi i¢in bilinen seviyededir (Caceres vd., 2005;
Faraji vd., 2011). Kaplama siireci sonrasinda yiizeyde olusan yeni yapi sertligi artan siire ve sicaklik etkisiyle
arttrmaktadir. MgSi fazmm 800-1000 HV seviyesindeki yiiksek sertligi alasimin yiizey sertligini arttrmistir
(Bamberger & Dehm, 2008; Cigek vd., 2013). Sertlik yaklasik %90 kadar artis gostermistir. Bdylece kaplamanin
varligi SEM goriintiileri (Sekil 7) ve sertlik sonuglart (Sekil 8) ile desteklenmistir.

SONUCLAR

Bu ¢aligmada daha dnce uygulanmayan bir yontemle AZ91 Mg alasimmin kaplanabilme durumu incelenmistir. AZ91
alagiminin saf Si tozunda belirli siire ve sicaklikta bekletilmesi ile bir kaplama tabakasi elde edilmistir.

1. Calsma kapsaminda uygulanan sartlarda yaklagik 20 pm ile en kalm kaplama tabakasi 500°C / 6 saat
sartlarinda gerceklesmistir.

2. SEM ve EDX incelemeleri ile yilizeydeki kaplamanin ara smir bolgesinde Mg2Si fazmmn olustugu
diistiniilmektedir. Boylece liretatiirde bilinen borlama ve nitriirleme gibi yiizey sertlestirme islemlerine
benzer bir siireg ile kaplama elde edilmistir.

3. Kaplanan AZ91 alagmmm sertligi ise yaklasik %90 artis gdstererek 121 HV seviyesine ulagmistir.

Sonug olarak AZ91 alasimmin yiizey kaplama {iriinii olan Si ile tepkimeye girdigi ve yiizeyin sertlestigi goriilmiistiir.
Boylece Mg ile faz olusturabilen elementlerin faz diyagramlar1 cercevesinde Mg yiizeyine kaplanabilirligi tespit
edilmigtir.
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