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OZET

SERYUM KATKILANAN ZE41 Mg-Ce ALASIMLARININ
URETILMESI, KOROZYON VE MEKANIK OZELLIKLERININ
BELIiRLENMESI.

ZE41 magnezyum alagimlari; zayif korozyon direncine sahip olsalar da
miikemmel mekanik 6zellikleri nedeniyle askeri, uzay, savunma sanayii ve otomotiv
sektoriinde kullanilmaktadir. Bu calismada korozyon ve mekanik 6zelliklerine etkisini
inceleme amaciyla ZE41 alasimi ve agirlikga %0.3, %0.6 ve %0.9 oraninda seryum (Ce)
katkili ZE41Cel, ZE41Ce2, ZE41Ce3 mekanik alasimlama (MA) yontemi ile tiretildi.
Alasimlar, katki oranlarina bagli olarak mikro/nano sertlik ve korozyon deneyleri i¢in
uygun boyutlarda preslendi. Bu alasimlarin hazirlanmasindan sonra, taramali elektron
mikroskobu (SEM), X-1isimm1 kirmimi yontemi (XRD), mikro ve nanogentik testsleri
alagimlarin mekanik 6zelliklerini incelemek i¢in kullanildi. Mikrosertlik testi yiik araligi
0.245 ile 9.8 N arasinda degisen yiik araliginda Vickers ve Knoop uglar1 kullanilarak
yapildi.

Hem Vickers hemde Knoop uglari igin, alagimlarin sertlikleri belirgin sekilde
yiikke bagimhilik gosterdi (ters centik boyutu etkisi (TCBE), ve centik boyutu etkisi
(CBE)). Mikrosertlik deneyi sonuglart Meyer Kanunu, Orantili Numune Direnci
Modeli, Diizeltilmis Orantili Numune Direnci Modeli, Hays-Kendall modeller
kullanilarak analiz edildi. Bu ¢alismada, yiikten bagimsiz sertligin hesaplamasinda en
iyi modelin Hays-Kendall Modeli olarak bulundu. Statik sertlik deneylerinden ZE41,
ZEA41Cel, ZEA1Ce2 ve ZEA1Ce3 alasimlarina ait elastik modiil degerleri sirasiyla
84.832, 49.178, 45.735 ve 44.096 GPa’dir. Sonug olarak; Seryum katkisinin artmasiyla
elastik modiil degerlerinin azaldig1 gozlendi.

Bu alagimlarin nanosertlik deneyleri 1000 ile 10000 uN artan yiikk araliginda
oOlgiildii. Nanosertlik testleri Triboindenter (Hysitron T1-950) cihaz1 ile Berkovich ug
kullanilarak gerceklestirildi. Yiik-yerdegistirme egrilerinin analizi literatiirde en yaygin
olarak kullanilan Oliver-Pharr Metodu ile yapildi. Mikrosertlik testlerine benzer sekilde,
Nanosertlik deney sonuglari da, Meyer Kanunu, Orantili Numune Direnci Modeli,
Diizeltilmis Orantili Numune Direnci Modeli, Hays-Kendall. modelleri kullanilarak
analiz edildi. Sonu¢ olarak, bu c¢alismada nanosertlik degerleri sirasiyla ZE41,
ZEA41Cel, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3 i¢in 0.906, 0.840, 0.802, 1,546 GPa olarak elde edildi.
Nanosertlik deneylerinden ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3 alasimlarna ait
elastik modiil degerleri sirastyla 51.192, 47.736, 39.541 ve 36.286 GPa’dir. Sonug
olarak, mikrosertlik sonuglarina benzer olarak, seryum katkisinin artmasiyla elastik
modiil degerlerinin azaldig1 gézlendi.

Polarizasyon testleri % 3,5’lik NaCl ¢ozeltisinde yapildi. Polarizasyon tarama
hizt 1 mVs™ olarak secildi ve potansiyel aralig1 -500 ile +250 mV araliginda belirlendi.
ZEAl, ZE41Cel, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3 alasimlari i¢in korozyon potansiyeli, korozyon
akimi ve lineer polarizasyon direnci Tafel Metodu ile belirlendi. Artan seryum orani ile
korozyon akiminin azalarak korozyon direncinin arttig1 gézlendi.

2015, 91 sayfa
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ABSTACT

PRODUCTION of ZE41 MAGNESIUM ALLOYS HAVING CERIUM
ADDITIVE, DETERMINATION OF CORROSION AND MECHANICAL
PROPERTIES

Magnesium alloy ZE41, used extensively in the military, aerospace, defence,
and car industry, because of their excellent mechanical properties albeit poor corrosion
resistance. In this study, ZE41 and alloys having different Cerium amount (mass %0.3,
%0.6 and %0.9 Ce) to investigate the corrosion and mechanical properties that produced
by Mechanical Alloying (MA) method under argon atmosphere. The alloys were
pressed in appropriate dimension for micro/nano and corrosion experiments. After
preparation of these alloys, scanning electron microscopy (SEM), X-ray diffraction
method (XRD), micro and nanohardness test were used to examine the mechanical
properties of the alloys. Microhardness test were carried out using Vickers and Knoop
indenter that the loads ranging 0.245 to 9.8N. Both Vickers and Knoop indenters were
used, hardness of the alloys exhibit significant load-dependence (i.e reverse indentation
size effect, (RISE), and indentation size effect, (ISE)). The experimental microhardness
results were analyzed by Meyer’s law, Proportional Specimen Resistance model,
Modified Proportional Specimen Resistance Model, and Hays-Kendall model. The best
model for the load-independent microhardness calculation is our case was found to be
Hays-Kendall Model. The elastic modulus values obtained from static hardness
experiments of ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2 and ZE41Ce3 alloys were found 84.832,
49.178, 45.735 ve 44.096 GPa respectively. Consequently, the values of elastic modulus
decreases with increasing cerium contribution.

The nanohardness of these alloys were measured in the peak load range from
1000 to 10000 uN. The nanoindentation test were conducted with a Berkovich indenter
using a fully calibrated Triboindenter (Hysitron T1-950) equipment. The most common
Oliver-Pharr Method used the analysis of load-displacement curves. Same as the
microhardness, nanohardness results were analyzed by Meyer’s law, Proportional
Specimen Resistance Model, Modified Proportional Specimen Resistance Model, Hays-
Kendall model. As a results, in the present study the corresponding naohardness values
were 0.906, 0.840, 0.802, 1.546 GPa for ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2 and ZE41Ce3,
respectively. The elastic modulus values obtained from nanohardness experiments of
ZE4l, ZEA41Cel, ZE41Ce2 and ZE41Ce3 magnesium alloys were found 51.192,
47.736, 39.541 and 36.286 GPa respectively. Consequently, same as the microhardness
results, the elastic modulus values decreases with increasing cerium contribution.

The polarization tests were carried out at NaCl solution (mass % 0.09). The
potential scan rate chosen was 1 mVs™ and the potential range were identified from -
500 to +250 mV. Corrosion potential, corrosion current and linear polarization
resistance of ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2 and ZE41Ce3 were determined by the Tafel
Method. The results showed that corrosion resistance increases and corrosion current
decreases with increasing Ce ratio.

2015, 91sayfa

Key Words: ZE41 magnesium alloys, micro/nano hardness, corrosion, indentation size
effect, reverse indentation size effect



TESEKKUR

Tez calismasinin her asamasinda bliyiik bir titizlik, sabir ve 0&zveriyle
desteklerini ve katkilarini esirgemeyen, bilimsel ¢alismanin yontem ve ilkelerini 6greten
degerli danisman hocam Saym Dog. Dr. Osman SAHIN’e en igten saygi ve
tesekkiirlerimi sunarim.

Calismalarim esnasinda degerli goriis, katki ve fikirlerini esirgemeyen Fen-
Edebiyat Fakiiltesi Fizik Boliimii Ogretim Uyelerine, tez ¢calismalarimin gerek deneysel
gerekse teorik kisimlarinda benden yardimlarmi esirgemeyen degerli ¢alisma
arkadaslarim Siileyman UZUNOGLU, Kadir OZTEKIN, Hasan SARIGUL, Nazan
DEMIRYUREK, arastirma gorevlisi Selma OZARSLAN’a tesekkiirlerimi sunarim.

Hayatimin biitiin asamalarinda destek ve yardimlarini esirgemeyen ¢ok degerli
babam Haydar ERTSAK, annem Hamide ERTSAK’a ve Dayim Turhan ATMIS’a,
kardeslerim Hakan ERTSAK ve Hakki ERTSAK’a sonsuz tesekkiirlerimi sunarim.

Bu yiiksek lisans tez calismasinda, MKU Bilimsel Arastirma Projeleri
Koordinatorliigii Birimi (Proje No: 10741 ve Proje No: 08F0501) ve Devlet Planlama
Teskilat1 (Proje No: 2010K121220) ve TUBITAK 6ncelikli alanlar 1003 kapsaminda
desteklenen 213M699 nolu projeler kapsaminda alinan cihazlardan faydalanilmistir.



ICINDEKILER

OZET oottt |
F N S 1N O U PPRSPPRSUR 1
TESEKKUR ..ottt s sttt en st ss s e st senenssanaesns 11
ICINDEKILER ....ooviiecteieice ettt s sttt sn st s ensean s \Y;
SEKILLER DIZINI.....cooiiiieiiiiiceceee ettt \Y,
CIZELGELER DIZINT ...oooiiiiiicceeeeeee ettt Vil
SIMGELER KISALTMALAR DIZINI.......ccooiviiiiinieisiesse e, VIII
JIE] 128 1TSS 1
2. ONCEKI CALISMLAR .....ooitiieiiiieeee e teees et es st et ene sttt en s en e aasans 3
3. MATERYAL VE YONTEM .....cooiiuieeteecteteteteeeeciceere st esssesess st ssssssss e sssesssesns 7
TR AV -1 (=1 Y7 | USSR 7
R TR o) 1113 '+ S PRRROTRP 8
3.2.1. ZE41 Alasimlarinin UretilmeSi......cceeveveverererereeceeeeeeeeeeeeseseseseseseresesesesesesesesesesesns 8
3.2.2. Alasimlarin Karakterizasyon Hazirli@1 ........cccocoeiiiiiiiiiiiic e 11
3.2.4. Alasimlarin Korozyon ANalizi.........cccceieiiiiiiiiieic e 16
4. ARASTIRMA BULGULARI ve TARTISMA .....oooiiiiieiee e 17
4.1, Statik SErthik DENEYIEIT ........ccveiieii et 25
4.1.1. VICKers Serthik ANAIZI........ccoooiiiiiiiiiieiee e 26
4.1.2. KNoop Sertlik ANAIZI .........cccviiiiiie i 36
4.2. DINamiK Sertlik DENEYIET .......cc.ccviiiiii et 45
4.2.1. Meyer Kanunu’na GOre ANAliZ.........coccveiiiiiieiiiiiiie e 70
4.2.2. Hays-Kendall Yaklasimina GOre Analiz...........cccoooviiiiiiiiiiiiiiic e 71
4.2.3. PSR Modeli’ne GOre ANAlIZ .........cocveevuieiiiiiiieiie ettt ere e 73
4.2.4. Gelistirilmis PSR (MPSR) Modeli’'ne Gore Analiz............ccoevviiiiiiiciiieniennnne 75
4.3. KOrozZyon ANAIIZIENT..........coiiieie ettt re e 79
4.3.1. Potansiyodinamik Polarizasyon TeStIeri.........ccccoveiiiiiiiciieiece e 79
5. SONUC Ve ONERILER........cccoiiititititcteicteietceeteteeetetetsteseseseeesesssesesssesssessssssseseresesesns 82
KAYNAKLAR L.ttt bbbt e s s et e e sbenbesreane e 84
(046 ) 1)1 1 15 OO 91



SEKILLER DIiZiNi

Sekil 3.1. Innovative Technology IL-2GB Marka GIODOX ............ccoovviiiiicniniiiiiins 8
Sekil 3.2. (a); Hassas terazi (b); Celik NAZNe ..........ccoooviiiiiiiiiccc s 9
Sekil 3.3. Gezegensel OFULUCH ..........eveveeverieereiieeieiere et 9
Sekil 3.4. (a); Elek (b); Oval Cam Hazne (c¢) Quartz Pota.........ccccooeiieiiiiiiiieeeee, 10
Sekil 3.5. Atmosfer Kontrollll FIFTN ..o 10
Sekil 3.6. (a); Press (b); KalIP....ooooiiiiiiiiiiiiicice s 11
Sekil 3.7. (a) Kaliplama Cihazi (b); Parlatma Cihazi..........cccccoeviiiiiiiieniiicc e, 12
Sekil 3.8. Numunelerin Kaliplama Isleminden Onceki GOriintiileri............ccoevevevecennee. 12
Sekil 3.9. (a); Kaliplama islemi Sirasinda (b); Kalip Islemi Sonrasinda Numune ......... 13
Sekil 3.10. Mikro Sertlik CIRAZI .......ccuiiiiiiiiiieiic e 14
Sekil 3.11. Ters Metal Mikroskobu ve Goriintii analiz programi .............ccoevevevivereenne. 14
Sekil 3.12. Sertlik deneyleri i¢in kullanilan TI 950 TriboIndenter test cihazi................ 15
Sekil 3.13. Dinamik sertlik analizinde ylikleme profili ..........ccccoevviiiiniiiiniiiiceee, 15
Sekil 3.14. Berkovich ug¢’un sematik gOStErMI ...vvevuvieiueriiieiii e 16
Sekil 3.15. Elektrokimyasal teSt SISEEMI ........eivverieiiiiieiieicseese s 16
Sekil 4.1. Zimparasiz ZE41 alagimlarti........cccooviiiiiiiiiniiiiee i 17
Sekil 4.2. 800 gritlik zimparali ZE41 alasimlart..........cccoooveiiiiiiiinicee e 18
Sekil 4.3. 2400 gritlik Zimparalt ZE41 alagimlart .........ccocoeiiiiiiiiiiiceec e 18
Sekil 4.4. 4000 gritlik zzimparali ZE41 alagimlart ..........cccocoeiiiiiiiiiiicec e, 19
Sekil 4.5. Kegeler Sonrasi (a); ZE41, (b); ZE41Cel, (c); ZE41Ce2, (d); ZE41Ce3....... 20
Sekil 4.6. ZE41 alasimina ait SEM @OrUntileri ........ccvevveiiieniiiiicieeee e 22
Sekil 4.7. ZE41Cel alasimina ait SEM gOrintileri.........cocovereiiiiiiiiiiierieeec e 22
Sekil 4.8. ZE41Ce2 alasimina ait SEM gOrintileri.........ocoverviiiiiiiiiiienieeee e 23
Sekil 4.9. ZE41Ce3 alasimina ait SEM gOrintlileri.........ocovereiriiiiiiiiienie e 23
Sekil 4.10. ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3 alasimlarinin XRD desenleri........ 24
Sekil 4.11. Mikro sertlik degerlerinin ylike bagli/bagimsiz degisim grafigi................... 27
Sekil 4.12. ZE41 (a); 0,49 N’luk iz (b); 0,98 N'ITuK 1Z......cooceveririiicieeceeceeeeeee, 28
Sekil 4.13. ZE41 alasimlarinin Vicker ug¢ i¢in InPrmax — INA.cveeviiiiiiiiiiee 30
Sekil 4.14. PSR Paks/d — d @rafii......ccccoiiiiiiiiiieiiiese e 31
Sekil 4.15. Vickers ug i¢in ZE41 alasimlarinin  Praks=0 ooeveiveeiicieiiciecc e 33
Sekil 4 16. Vickers ug i¢in ZE41 alasimlarinin Patiin=0% ovoeveeeeeeeeeeeeeeeeer e, 35
Sekil 4.17. Knoop ug kullanilarak elde edilen mikrosertliK.............cccoooveiiiiiicniiieennn. 37
Sekil 4.18. Knoop Ug’a ait INP-INL grafigi........ccccoeviiiiiiiiiiiiiicceeec 38
Sekil 4.19. ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2, ZE41Ce3 alasimlarinin (Ppyaks/L)-L grafigi.....39
Sekil 4.20. Knoop ug i¢in ZE41 Pmaks-L grafigi........cccocoviiiiiniiiiiiiice 41
Sekil 4.21. Knoop ug¢ i¢in ZE41 Petkin-dz GLATIZT o 42
Sekil 4.22. ZE41 alasiminin ylik-yerdegiStirme €ZriSi.......ccovvvveririirieiiniiinieseseseenes 46
Sekil 4.23. ZE41 alasimina ait nanosertlik-uygulanan ylik egrisi........c.cccovvivviiniiiinennn. 46



Sekil 4.24.
Sekil 4.25.
Sekil 4.26.
Sekil 4.27.
Sekil 4.28.
Sekil 4.29.
Sekil 4.30.
Sekil 4.31.
Sekil 4.32.
Sekil 4.33.
Sekil 4.34.
Sekil 4.35.
Sekil 4.36.
Sekil 4.37.
Sekil 4.38.
Sekil 4.39.
Sekil 4.40.
Sekil 4.41.
Sekil 4.42.
Sekil 4.43.
Sekil 4.44.
Sekil 4.45.
Sekil 4.46;
Sekil 4.47.
Sekil 4.48.
Sekil 4.49.
Sekil 4.50.
Sekil 4.51.
Sekil 4.52.
Sekil 4.53.
Sekil 4.54.
Sekil 4.55.
Sekil 4.56.
Sekil 4.57.

ZEA41 alagimina ait ylizey gOTUNtlIeri.....ccovvviiiiieiiiiiniiie i 47
ZEA41 alagimi icin Sekil 4.19°da verilen ¢entigin 3D goriintiisii................... 48
ZE41 alagiminda olusturulan ¢entigin “a” ayritindan SPM goriintiisii......... 48
ZE41 alagiminda olusturulan ¢entigin “b” ayritindan SPM goriintiisii......... 49
ZE41 alagiminda olusturulan ¢entigin “c” ayritindan SPM goriintiisii......... 50
ZE41Cel alasiminin ylik-yerdegiStirme €SriSl ..o.uvvrrrvverriueeniieesiieesrneennns 51
ZEA41Cel alagimina ait nanosertlik-uygulanan yiik egrisi ..........ccocvvrverrnnen. 52
ZE41Cel alasimina ait SPM gOrintlisli........ocvvvveriivieniiiiiniiiieniiee e 52
ZEA41Cel alasimi i¢in Sekil 4.31°de verilen ¢entigin 3D goriintiisii ............ 53
ZE41Cel alasiminda olusturulan ¢entigin “a” ayritindan SPM goriintiisii .. 54

ZE41Cel alasiminda olusturulan ¢entigin “b” ayritindan SPM goriintiisii .. 55

[1P%2)

ZEA41Cel alasiminda olusturulan ¢entigin “c” ayritindan SPM goriintiisii .. 56

ZE41Ce2 alagiminin ylik-yerdegistirme €Zrisi ....cuvuvvvereerireeneesinieneeeiieenenes 57
ZE41Ce2 alagimina ait nanosertlik-uygulanan yiik egrisi ..........ccccocvriveennnn. 57
ZE41Ce2 alagimina ait SPM gorintlisii........coevvviieiiiiiiieiineccee 58
ZE41Ce2 alagimi i¢in Sekil 4.38°de verilen ¢entigin 3D goriintiisii ............ 59
ZE41Ce2 alagiminda olusturulan ¢gentigin “a” ayritindan SPM goriintiisii .. 60

ZE41Ce2 alagiminda olusturulan ¢entigin “b” ayritindan SPM goriintiisii .. 60

ZE41Ce2 alagiminda olusturulan ¢entigin “c” ayritindan SPM goriintiisii .. 61
ZE41Ce3 alagiminin ylik-yerdegistirme €Zrisi ....ccoevvververireeriersineereeeieenenes 62
ZE41Ce3 alagimina ait Nanosertlik —Uygulanan Yik Egrisi .........cccovvvnee. 62
ZE41Ce3 alagiminin ait SPM gOrintlisil........coocvvveiiniiiinninenccee 63
ZE41Ce3 Alasimi i¢in Sekil 4.45°de verilen ¢entigin 3D goriintiisii ........... 64
ZE41Ce3 alagiminda olusturulan ¢entigin “a” ayritindan SPM goriintiisii .. 64

ZE41Ce3 alagiminda olusturulan ¢entigin “b” ayritindan SPM goriintiisii .. 65
ZE41Ce3 alagiminda olusturulan ¢entigin “c” ayritindan SPM goriintiisii .. 66

ZE41 alasimlarinin Uygulanan maksimum yiik-yerdegistirme egrilert ....... 68
Dinamik nanosertligin uygulanan maksimum yiike bagli degisimi.............. 68
ZE41 alasimlarinin InPmaks-Inhc grafigi........ccccoooviiiniiine, 71
ZEA41 alagimlarinin Petkin'hC2 LA o 72
ZE41 alasimlarinin Pmaks/NC -he grafigi .....ccoocvevviieiiiiiiieieeeceece e 74
ZEA1 alagimlarinin Ppyaks-he grafigi ....cooovveiiiiiii e, 76
ZEA41 alagimlarinin elastik modiilii.........cooovveiiiiiiiiini 78
ZEA41Ce, ZEA1Cel, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3 alasimlarina ait tafel egrileri ... 80

VI



Cizelge 3.1.
Cizelge 4.1.
Cizelge 4.2.
Cizelge 4.3.
Cizelge 4.4.
Cizelge 4.5.
Cizelge 4.6.
Cizelge 4.7.
Cizelge 4.8.
Cizelge 4.9.

Cizelge 4.10.
Cizelge 4.11.
Cizelge 4.12.
Cizelge 4.13.
Cizelge 4.14.
Cizelge 4.15.
Cizelge 4.16.

CIZELGELER DiZziNi

ZE41 alasimi ve katkilarinin kiitlece % degerleri (gr).......covvovviviriinninennn. 7
ZEA41 mikrozorlanma, dislokasyon yogunlugu ve kristalit boyutu............. 25
Esitlik 4.1’ gore hesaplanan InA, A, n, r° degerleri ........co.coovererrerrrnnenne. 29
ZE41 alagimlarinin esitlik 4.3’e gore analizi........ccccceeveriiiiiienieccee s 32
ZE41 alagimlarinin esitlik 4.5’e gore analizleri........c.coooeveeiiiienieiiennnee 33
ZE41 alasimlarinin Vickers ug igin esitlik 4.6’ya gore analizleri............... 36
ZE41 alagimlarinin esitlik 4.1°e gore InA, A, n, r? degerleri......c.cccuennnne. 38
ZE41 alasimlarinin esitlik 4.3’e gore analizi........ccccceevieiiiiiienie e 40
ZE41 alagimlarinin esitlik 4.5’e gore analizleri........c.cocoeveiiiienieiinennee 41
ZE41 Alasimlarinin Knoop ug i¢in esitlik 4.6’ya gore analizleri ............... 43
Vickers ve Knoop .Ug Yiikten Bagimsiz Sertlik Degerleri .............co.e..... 44
Elastiklik modiilii (E) ve Akma mukavemeti (Y) degerleri.........c.......... 45
ZE41 alasimlarinin Berkovich ug i¢in analizi............ccccoeovvvieeeiiiiiee e, 73
ZEA41 alagimlarinin Berkovich ug i¢in PSR analizi............ccccoecvviiiiinnnnenn. 74
ZEA41 alagimlarinin Berkovich ug icin MPSR analizi...........ccccceviveennnnen. 76

Farkli ytikler altinda ZE41 alasimlarina ait elastik modiil degerleri......... 79
ZEA41 alagimlarinin Tafel Ekspolarasyon korozyon verileri..................... 80

VIl



SIMGELER

Mg
Zn
Ce
RE
Si

Fe
Au
Ni

C

Pt

Ti

Al

V

Ru
In
NaCl

SIMGELER KISALTMALAR DiZINi

: Magnezyum

: Cinko

: Seryum

: Nadir Toprak Elementleri
- Silisyum

: Demir

. Altin

- Nikel

: Karbon

: Platin

: Titanyum

. Aliminyum

: Vanadyum

: Rutenyum

: Indiyum

: Sodyum Kloriir

KISALTMALAR

: Malzemenin Sertligi

: Vickers Sertligi

: Knoop Sertligi

: Brinnel Sertligi

: Hays-Kendall

: Hays Kendall Modeli i¢in yiikten bagimsiz sertlik degeri
: Orantili Numune Direnci

: Orantili Numune Direnci Modeli i¢in yiikten bagimsiz sertlik degeri
. Diizeltilmis Orantilt Numune Direnci

: Diizeltilmis PSR Modeli’ne gore yiikten bagimsiz sertlik degeri
: Nix-Gao

: Nix-Gao Modeli i¢in yiikten bagimsiz sertlik degeri

: Centigin Sebep Oldugu Catlama Modeli

. Yiikten bagimsiz sertlik bolgesi

: Oliver Pharr

: Etkin Yiik

: Uygulanan Maksimum Yk

: Acilan izin Cap ortalamasi

: Kritik Centik Boyutu

: Kritik Test Yiikii

: Meyer Indisi

. Yiizey islemlerinin sebep oldugu artik zor ile ilgili sabit

: Numunenin elastik 6zellikleri ile ilgili sabit

: Numunenin plastik 6zellikleri ile ilgili sabit ve ylikten bagimsiz

sertligin bir 6l¢iisii

VIl



Ra
RMS(R,)
DDM
SEM
SPM
OM

5P

sh

S

: Toplam Yerdegistirme

: Maksimum Yiikteki Yerdegistirme

. Elastik geri kazanimdan dolay1 h. "ye eklenen diizeltme terimi
: Yiikten Bagimsiz Sertlik

: U¢’un Sekli ve Malzemeye Bagli Karakteristik Derinlik
: Kontak Cevresindeki Yiizeyin Yerdegistirmesi
: Maksimum Yikteki Kontak Derinligi

: Numune Yiizeyinde Kalan Izin Derinligi

: Kontak Alani

: Elastiklik Sabiti

: Konik Ug Icin Geometrik Sabit

: Kalic1 Deformasyon Olusturmak I¢in Gereken Minimum Yiik
: Test Yiikiine Bagl Sabit

: Geometrik Doniigiim Faktorii

: Test Yiikiine Bagli Sabit

: Denge korozyon potansiyeli

: Korozyon akimi

- Olgiilen hiicre akimi

: Polarizasyon Direnci

: Yiizey alam

: Volt

: Miliamper

: Gram

: Ortalama Piiriizliiliikk Degeri

: Karekok Ortalama Piiriizliiliik

: Derinlik Duyarli Mikrosertlik

: Taramal1 Elektron Mikroskobu

: Taramal1 U¢ Mikroskobu

: Optik Mikroskop

- Yiikteki artis

. Yerdegistirmedeki artig

: Kontak katilig1



1. GIRIS

Diinya hammadde ve enerji kaynaklarinin koruna bilmesi i¢in agirlikta meydana
getirilebilecek diisilisiin yan1 sira geri doniise bilirlikte en az agirlik kadar 6nemli bir
etken haline gelmistir (Vecchiarelli, 1992). Ancak ileri teknolojinin mevcut sorununun
¢oOziilmesi icin, yapisal malzemelerin hafif alasimlarinin kullanilmasi, kiitleyi azaltmak
ve enerji tasarrufu gereklidir. Siirdiirtilebilirlik, ekonomik kalkinma ve ¢evre korumasi
icin zararli gazlarin emilimi gerekmektedir. Bu konu ara¢ yapimindan makine
miihendisligine, havacilik sektoriinden uzay sektoriine kadar oldukga genis bir yelpazeyi
kapsamaktadir (Kainer ve Kaiser 2003; Kainer, 2000; Mordike ve Kainer, 1998;
Avedesian ve Baker, 1999; Friedrich ve Mordike, 2006). Otomotiv sektorii ve bu
sektorde bulunan Treticiler yillardir artan cevresel etki nedeniyle, yakitin daha
ekonomik kullanim talepleri ve diisiik emisyon saglayabilmek amaciyla arag, kiitle ve
yakit dengesi arasindaki ekonomiyi incelemislerdir (Vecchiarelli, 1992; Kainer, 2000;
Avedesian ve Baker, 1999; Luo, 2004; Kaplan, 2003; Kaplan, 2002). Bununla birlikte
giiniimiizde enerji kaynaklarinin ve ekonomik dengenin korunmasi otomotiv sektoriinii
yakit tliketiminde zorunlu olarak kisitlamalara yonlendirmektedir. Bu amacgla arag
lastiklerin ylizeyinde siirtlinmenin azaltilmasi, agirlikta azalma, motor ve yakit
verimliliginin artirilmasi, ara¢ 6n alaninin kii¢liltiilmesi ve aerodinamik tasarimlar gibi
yaklasimlar iizerinde durulmaktadir (Unal, 2008). Ornegin; Japon tasitlarinda bugiin Mg
cok hizli bir sekilde yerini almaktadir. Amerika Birlesik Devletlerinde de otomobil
iiretiminde magnezyum kullanimi giderek yayginlagsmaktadir. Bu alandaki gelismeler
Alman otomobilleri i¢inde gecerlidir. Bir¢ok yapisal uygulamalarda hafif mithendislik
malzemelerine olan talep teknoloji ilerledik¢e artmaktadir. Bu gelisme gelismeler
1s518inda magnezyum alagimlarinin yapisal uygulamalarimin gelecekte daha fazla
yayinlagsmasi beklenmektedir (Egayan, 2010). Magnezyumun alagimlarindan biri olan
ZE41 diger alasimlara gore otomotiv ve havacilik sektoriinde agirlik kazancindan ve
mukavemetinden dolayr daha yaygin olarak kullanilmaktadir. Mg alasimlarinin
yogunlugu aliiminyum ikide biri ve c¢eligin tgte biri kadardir. Buna ragmen
magnezyumun korozyon direnci azda olsa aliminyum a gére daha diisiiktiir (Khalfaoui
ve ark.,, 2010). Magnezyumun, c¢inko ve Seryum ile beraber kullanilmasinin
Magnezyumun termal stabilitesini arttirdigi, daha kararl bilesik olustugu ve mekanik

ozelliklerini iyilestirdigi gozlenmistir (Kiiyiikoglu, 2010). Bu alagimlarin gelistirilmesi



alasima RE (rare earth; nadir toprak elementleri) katkilanarak olabilecegi bu sayede
yiiksek sicaklik dayanimi, yaslanma dayanimi, mukavemetin iyilesmesi, siiriinme
dayanimi ve korozyon davraniglarinda iyilesme oldugu rapor edilmistir (Kiiyiikoglu,
2010). Mekanik ozelliklerin gelistirilebilmesi ve korozyon direncinin arttirila bilmesi
acgisindan {retilecek alasim kadar onemli olan ikinci etken ise alasimi iretme
yontemidir. Alasimlarin daha kaliteli ve az hata ile {iretile bilmesi i¢in giiniimiize kadar
bircok alagimlama yontem gelistirilmistir. Bunlardan bir tanesi de MA yontemidir. Bu
yontem ilk olarak oksit dagilimiyla sertlestirilmis (ODS) alasimlarin iiretilmesi igin
kullanilmis fakat daha sonra Fe, Ni, Al esashi siiper alagimlarin {iretimi {izerine
odaklanilmistir. Bu yOntemin en Onemli avantajlarindan birisi normal ergime
yontemleriyle iiretilemeyen alasimlar bu yontem ile tiretilebilmektedir. Ayrica gliniimiiz
de bu yontem ile ¢ok ince yapilarda nano boyutlu Kristallerde iiretilebilmektedir
(Y1lmaz, 2013). Bundan dolayidir ki bu ¢alismada ZE41 (%4 ¢inko %1 RE) alagimi
icerisine agirlikea belirli oranlarda Seryum (Ce) katkilanarak, mekanik alagimlama
yontemi ile yeni katkili ZE41 alasimlari iiretilmistir. Uretilen alasimlarin mikro ve nano
sertlik karakterizasyonu incelenmis ve % 0,3’likk NaClI solisyonu igerisinde korozyon
direnci gozlemlenmistir. Bu tezin amaci; ZE41 alasimina seryum elementi ilavesinin

mikroyap1, mekanik 6zellikler ve korozyon direnci iizerindeki etkilerini incelemektir.



2. ONCEKIi CALISMLAR

Literatiirde yapilan ¢alismalardan, Song ve Atrens., (1999), Song ve Atrens.,
(2003), Song ve Atrens., (2007). Magnezyum alagimlari i¢in genellikle kabul edilen
korozyon mekanizmast % 3 liikk NaCl ¢ozeltisi igerisinde yapilan agik devre potansiyeli
deneylerinden elde edilmektedir. Alasimlarin yiizeyini kaplayan kismi film ve bu filmde
olusan catlama ile korozyon meydana gelir. Katodik reaksiyon hidrojen aciga ¢ikmasi
ile olur, anodik reaksiyondaki ilk adim tek pozitif Magnezyum iyonunun Mg",
tiretimidir ve hidrojenin agiga ¢ikmasi i¢in, bir kismu su ile kimyasal reaksiyona girer.
Boylece hem kimyasal hem de kismi katodik reaksiyon ile hidrojen tiretilmis olur. Zhao
ve ark., (2008); Song ve Atrens, (2003), Inoue ve ark., (2002). Magnezyum {izerindeki
film kismen koruyucudur. Magnezyum saflig1 korozyon hizim1 degistirir. Ticari saflig
olan magnezyum, saf magnezyuma gore 50 kat daha fazla korozyon hizina sahip
olabilir. Bununla birlikte Ambat ve ark.,(2000), AZ91, Altun ve ark., (2004). AZ63’iin
korozyon ve elektrokimyasal davranigina klor iyonu konsantrasyonu ve pH’in etkisini
incelemislerdir. Zhang ve ark., (2008), Guo ve ark., (2007), Chang ve ark., (2007),
Hamu ve ark., (2007), Neubert ve ark., (2007), Takenaka ve ark., (2007), Chang ve ark.,
(2007(b)), Yamasaki ve ark., (2007). Fakat su ana kadar pH degerinin ve klor iyon
konsantrasyonunun ne ZE41 nede Mg-Zn ve Mg-RE alagimlarinin korozyon davranisi
izerine etkisi detayli bir sekilde incelenmemistir. Bu ¢alismalarin detayli incelenmesi
sonucu ZE41’in korozyon davranisinin anlasilmasi adina 6nemli bir aragtirma olacaktir.

Nie ve ark., (2004). Nadir toprak elementi olan Erbiyum (Er)’'un Al-Mg, Al-Zn-
Mg-Cu alasimlan tizerindeki etkisini arastirmislardir. Katkilanan alagimlarin yiiksek
saflik, ince tane boyutu ve yiiksek sertlige sahip olduklarini gézlemislerdir. Bu nedenle
Erbiyum’un etkili bir alasim elementi oldugunu ifade etmislerdir.

Liu ve ark., (2007). AZ91 Magnezyum alagiminin korozyon davranisina Seryum
ve Lantan nadir toprak elementlerinin etkisini arastirmiglardir. Alasimlarin korozyon
davraniglarin1 %3,5’luk NaCl soliisyonunda -1,5 V ile -1,6 V arasindaki bolgede
incelenmistir. Katkilanan nadir toprak elementlerinin korozyon ozelliklerine pozitif
katki yapan en iyi oraninin Seryum igin %0,92 ve Lantan i¢in %0,66 oldugunu
belirtmislerdir. Nadir toprak elementi katkisinin AZ91 alasimlarinin mikroyapisina
etkisini SEM (Taramal1 Elektron Mikroskobu), EDS (Enerji Dagilim Spektropisi), XRD

(X-1s51mm1 Kirinim) kullanilarak incelenmistir. Katikilanan AZ91 Mg alagimlarinda



zayiflamig B-fazi ve o-fazi gozlemlemislerdir. Bu fazlar korozyon direncinin
iyilesmesine neden oldugunu ifade etmislerdir

Gray ve Luan., (2008). AZ serisi alasimlarin mikroyapilarinin korozyon
davraniglar1 iizerindeki etkisi ile ilgili literatiirde yapilmis calismalar vardir. Diger
taraftan farkli magnezyum alagimlarinin mikroyapilarinin ve eser miktardaki yapilan
katkilarin bu alagimlarin korozyon davraniglarina etkisi de arastirilmaktadir. Bu
alagimlardan Mg-Zn-RE alasimlar1 son zamanlarda ¢alisilanlardan bir tanesidir. Mg-Y -
RE-Zr alasiminda Zirkonyum tane inceltici olarak katkilanmakta olup tane merkezleri
icerisinde Zirkonyumca zengin bolgelerin meydana gelmesine neden olur. Bu durum
tanelerin geri kalan kismu ile kiyaslandiginda daha fazla korozyon direncine neden olur
(Chang ve ark., 2008; Hamu ve ark., 2007; Chang ve ark., 2007). Zirkonyum
partikiillerinin alagim icerisinde homojen dagilimi daha kuvvetli bir oksit film tabakas1
tiretildigini  diistindiirmekte ve bu durum korozyon direncinin artmasina neden
olmaktadir (Hamu ve ark., 2007). Song ve arkadaglar1 yaptiklar1 ¢alismada, Mg-RE-Zn-
Zr alasiminda Zirkonyumca zengin bolgelerde benzer davranisin sergilendigini rapor
etmislerdir (Soung ve Jhon, 2002). Kaya ve arkadaglar1t Mg-Y-Zr-RE alagimi i¢in Song
ve arkadaglarinin gozlemlemis oldugu davranislara benzer davraniglar bulduklarini ifade
etmiglerdir. Su ana kadar Literatiirde yapilan ¢alismalarda Zirkonyumun Magnezyum
alagimlarinin korozyon direncini arttirmada faydali oldugu gozlenmistir (Kaya ve ark.,
2006; Gao ve ark., 2005; Arroyave ve Liu, 2006; Li ve ark., 2007).

Kun ve ark., (2008). Yaptiklar ¢alismada AZ31 alasimina agirlik¢a %0,4, %0,8,
%1,2 oranlarinda Seryum katkilamiglardir. AZ31 alasimina katkilanan Seryum ‘un
katkilaniginda iyi bir tane inceltme etkisi oldugunu gézlemlemislerdir. Ayn1 zamanda
Seryumun dagmik formlarda bulunabilecegi ve termal olarak kararli yapida
olabilecegini ifade etmislerdir.

Neil ve ark., (2009). ZE41 Magnezyum alagimlarmin olduk¢a miikemmel
mekanik ozellikleri gosterirken buna paralel olarak neden zayif korozyon direnci
gosterdigini  arastirmiglardir. ZE41 alasgimlarinin - korozyon mekanizmalari ve
Zirkonyumca zengin bdlgelerin tane sinirlart ile ve Magnezyumca zengin ana fazin
etkilesimlerini incelemislerdir. Elde ettikleri sonuglarda bu alasimlarin sulu ortamdaki
korozyon mekanizmalarinin baslangic asamasinda Zirkonyumca zengin bdlgelerin

oldukca 6nemli rol oynadiklarini ifade etmisleridir.



Ding ve ark. (2010). ZE41 alasimmi 320 °C’ de presleme islemine tabii
tutularak mikroyap1 ve ¢ekme testi sonuglarini degerlendirmislerdir. Yapilan presleme
sonrasinda hem tane incelmesi hem de ¢okelme gozlemlemislerdir. Presleme sonrasi
ortalama tane boyutunda 2um’lik bir azalma goézlemislerdir. Bu durum alagimin
mukavemeti ve stinekliligi degistirdigini ifade etmislerdir.

Rodrigo ve ark., (2010). ZE41 magnezyum alasimini1 Al ve Al-SiC kompozitler
ile kaplamiglardir. Arastirmacilar ¢aligmalarinda asinma deneylerini kullanmiglardir.
Kaplama sonrasi alagimlarin mikroyapt ve mekanik o&zelliklerinde kiiciik c¢apta
kotiilesme meydana geldigini ifade etmislerdir. Kaplama ile giiclendirilen alagimlarin
kaplanmayan ZE41 alasimlarina gore %85 daha iyi asginma direnci gosterdigini ifade
etmislerdir.

Jia ve ark., (2010). AZ31B alasimina Neodim katkilayarak Neodim’in AZ31B
alasiminin mekanik ozelliklerine etkisini incelemislerdir. Calismalarinda alasimlarin
mikroyapisini optik mikroskop, SEM ve XRD ile incelemistir. Yaptiklar1 deneyler
sonuglar1 Neodim ilavesi yapilan alagimlarinin yiiksek erime noktasi, yliksek termal
kararlilik formlar ile oldukga dikkat ¢ekici faz ve ince tane boyutlarina sahip oldugunu
gostermektedir. Neodim igeren AZ31B alasiminin mekanik ozelliklerinin 1yilestigi,
uzama ve ¢ekme dayaniminin AZ31B Magnezyum alasimi ile karsilastirildiginda sirasi
ile % 1.2 Neodim igeren AZ31B magnezyum alagim i¢in % 25 ve % 6.8 Neodim i¢eren
AZ31B magnezyum alagim i¢in % 62 arttigin1 gézlemlemislerdir.

Zhao ve ark., (2010). Mg-1.5Zn-0.2Zr Magnezyum alagiminda Seryum
katkisinin mikroyapidaki degisimi incelenmistir. Alagima agirlik¢a %0, 0.1, 0.3, 0.5
oraninda Ce katkilamislardir. Katkili alagimlart optik mikroskop, X-1s1n1 kirinim teknigi
ve taramali elektron mikroskobu ile incelenmistir. Seryum katkisinin Mgi,Ce fazi
formunda olusum gosterdigini, tane boyutunun kiiciildiigiint, olusan Mgi,Ce faz
dagilimimin git gide dagildigini gézlemlemislerdir. 0,3 Ce katkinin en iyi tane inceltici
etkiye sahip oldugunu ifade etmislerdir.

Nam ve ark., (2014). Mg-5Al alagimina agirlikca %0 dan %4 oraninda Zn
eklenerek Mg-5Al alasimimin Elektrokimyasal empedans spektroskopisi ve yiizey
teknik analizleri ile incelemislerdir. Zn igeren Mg-5Al1 alagimimin elektrokimyasal
potansiyelinde azalma meydana geldigini ve korozyon davranisinda iyilesme

gozlendigini ifade etmislerdir. Zn igermeyen, Mg-5Al tabanli alasimlarda korozyon



direncinin ve hidrojen gelisim oranlarinin daha diisiik oldugunu gdstermislerdir. Ayrica
Zn ilavesi-Mg, kat1 ¢ozelti fazinda tane boyutunda bir azalmaya neden oldugunu ifade
etmislerdir.

Zakiyuddin ve Lee., (2015). Disiik alasimli Mg-Ca alasiminin korozyon
direncini tipik bir sistem igerisinde gozlemislerdir. Alagimlar1 3 Grupta incelemislerdir.
ikili (Mg-Ca), iiclii (Mg-Ca-Zn ve Mg-Ca-Mn) ve dérdiincii (Mg-Zn-Mn—Ca). olarak
adlandirmislardir. Mg-Ca-esasl alagimlarin asinmasina fizyolojik ortami simiile ederek,
bir potansiyodinamik polarizasyon testi ve biyomedikal uygulamalar i¢in bir hidrojen
gelisim Olglim testini kullanmiglardir. Mg-Ca alagimina agirlikca %0,5 ten %1°e kadar
Zn eklenmistir ve korozyon direncinin daha olumlu bir bdlgeye dogru kaydigini ve
korozyon akiminin diistiigiinii gézlemlemislerdir. Diger taraftan, Mn agirlik¢a %0,5 ten
%1’e kadar arttirlmis ve korozyon potansiyelinin daha olumlu bir bélgeye dogru
kaydigr gozlenmis ancak korozyon akimi artmistir. Gozlemlenen mikro arasi metalik
faz ve ¢okelti dagilimlar iiglii ve dortlii alasimlarinda 6nemli bir rol oynadigini ifade
etmislerdir. Dahast Mn, Mg yiizeyinde bir tabaka olusturarak Mg’un ¢evre ile iliskisini
azaltarak yiizeyde pasip bir tabaka meydana getirdigini belirtmislerdir

Meza-Garcia ve ark., (2015). Calismalarinda, ¢inko, zirkonyum ve seryum
ilavelerinin mikroyapi iizerine etkiler ve magnezyumun tekrar kristallesme gelisimini
incelemislerdir. Ana degiskenler olarak, tane boyutu ve kimyasal bilesim ile haddeleme
deneylerini kullanmiglardir. Alasim elementi igerigi ve islem degiskenlerinin bir
fonksiyonu olarak dinamik yeniden kristallesme (DRX) siirecinin gelisiminde 6nemli
degisiklikler gozlemlemislerdir. Zirkonyumun tane irilesmesi meydana getirdigini ve
homojen bir yapt olusturup magnezyumun yeniden kristallenme gosterdigini ifade
etmislerdir.

Zhou ve ark., (2015). Yaptiklar1 ¢alismada, Mg—1Mn-2Zn—xNd alasiminda Nd
katkisint agirlik¢a %0,5, %1 ve %1,5 olarak degistirerek bu alasimlarin mikromekanik,
korozyon ve biyouyumluluk o6zelliklerini incelemislerdir. Arastirmalar1 sonucu saf
Magnezyum ile  karsilastinldiginda ~ Mg—-1Mn-2Zn—xNd  alasgimmin  tiim
kombinasyonlarinin daha iyi siineklilige ve ¢ok daha iyi mekanik mukavemete sahip
oldugunu belirtmislerdir. Nadir Toprak elementi olan Nd’nin oraninin arttikca dogru

orantil1 olarak gerilme mukavemetini ve slinekliligide arttirdigini ifade etmislerdir.



3. MATERYAL VE YONTEM

3.1. Materyal

Otomotiv, uzay ve Askeri savunma sanayisinde kullanilmak {izere birgok alasim
iiretilmektedir. Uretilen bu alasimlardan biride ZE41 magnezyum tabanli alasimdir. Bu
alasim; Dokiim, Hizli katilastirma ve Mekanik alagimlama gibi farkli yontemler ile
uretilebilmektedir. ZE41 alagimlar1 genellikle otomotiv sanayisi basta olmak iizere
askeri uzay savunma sanayi ve asir1 hareketli pargalarin iiretiminde korozyon direnci,
mekanik dayanimi, yiiksek sicaklik dayanimi, 1s1 stabilizasyonu ve hafifligi nedeniyle
kullanilmaktadir. ZE41 Alasiminda kiitlece %4 Zn ve %1 RE bulunmakla birlikte kalan
% 95 lik kisism Mg’a aittir. Bu tez calismasinda, ZE41 alagimina farkli oranlarda
% agirlikca Ce katkilanmistir. Katkilama miktarlarina gore alasimlar Cizelge 3.1°de
verilmektedir. Katkilama oranina gore alasimlar ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2, ZE41Ce3
seklinde kodlanmistir. Tezin bundan sonraki kisimlarinda kolaylik saglamasi adina bu

kodlamalar kullanilacaktir. Bu asamadan sonra bu kodlamalar kullanilacaktir.

Cizelge 3. 1. ZE41 alasimi ve katkilarinin kiitlece % degerleri (gr)

I¢erik ZE41 ZE41Cel ZE41Ce2 ZE41Ce3
Mg 3,820 3,808 3,796 3,784
Zn 0,160 0,160 0,160 0,160
Ce 0,020 0,032 0,044 0,056
Stearik Asit 0,080 0,080 0,080 0,080
Bilye-Toz Orani 20:1 20:1 20:1 20:1

Magnezyum(Mg); ZE41 alasiminda temel olarak kullanilan elementtir ve bu
alasimda mukavemet ve hafiflik magnezyum tarafindan saglanmaktadir.

Cinko(Zn); ZE41 de %4 lik kismu ihtiva eder ve korozyona kars1 dayaniklilik
saglar, ayrica mukavemete ve mekanik ozellikleri iyilestirmede oldukc¢a basarilidir.

Seryum(Ce); Nadir Toprak Elementlerinden Seryum bu alagimda % 1 lik kismi1
ihtiva eder ve tanecik boyutunu kiiciiltme, yiiksek sicakliklarda kararlilik, mukavemet,

korozyon direnci ve mikro 6zellikleri iyilestirmeye yonelik katkilanmaigtir.



Bu calismada ZE41 magnezyum bazli alasima agirlikca %0,3, %0,6 ve %0,9
oraninda Seryum katkilanarak gelistirilen ZE41 alasiminin mekanik ve korozyon

ozellikleri incelenecektir.

3.2. Yontem
3.2.1. ZE41 Alasimlarinin Uretilmesi

Bu ¢alismada mekanik alagimla islemi i¢in ilk olarak, Magnezyum (Mg), Cinko
(Zn), Seryum (Ce) elementleri ZE41 alasimim liretmek amaciyla inert bir ortam olan
Innovative Technology IL-2GB marka (Sekil 3.1°deki) globox i¢ine alinmistir.

Bu elementler Precisa XB220a marka (Sekil 3.2 a) hassas terazi ile istenilen
oranlarda (Czilge 3.1°deki oranlarda) tartilmistir. Tartilan elementler FRITSCH marka
celik haznelerin igerisine (Sekil 3.2 b), 1:20 oraninda bilye ve agirlik¢a %0,8 oraninda
stearik asit ile beraber konuldu. Hazneler FRITSCH Pulverisette 7 markali Gezegensel

Ogiitiicii (Sekil 3.3) igerisine yerlestirildi

Sekil 3.1. Innovative Technology IL-2GB Marka Globox



Sekil 3.2. (a); Hassas terazi (b); Celik hazne

Gezegensel Ogiitiicii igerisindeki numuneler 600 rpm hiz ile énce sagdan sola
dogru 6 saat dondiiriilerek daha sonra 60 dk beklenerek soldan saga dogru tam homojen
dagilim saglamak igin otomatik olarak &giitiildii. Ogiitme siiresi islemi sonras1 hazneler
Globox igerisine alinmistir. Hazneler igerisinden mekanik alasimlama ile olusmus
alagimlar 1mm’lik elekler (Sekil 3.4 (a)) yardimiyla oval bir cam (Sekil 3.4 (b))
icerisine elendi. Elenen numuneler firinlama islemi igin quartz potalara (Sekil 3.4 (c))

dolduruldu.

Sekil 3.3. Gezegensel Ogiitiicii



Sekil 3.4. (a); Elek (b); Oval Cam Hazne (c) Quartz Pota

Quartz Potalarin igerisindeki alasimlar Protherm marka atmosfer kontrollii firin
(Sekil 3.5) igerisine konuldu.

Atmosfer kontrollii firinda oksitlenme minimum seviyede tutulmus oldu. Firinin
60 dakikada 400 C°’ye ¢ikmasi ve 400 C° de 60 dakika programlandi. Boylelikle alagim
igerisindeki stearik asidin (CH3(CH3)16COOH) buharlagsmas1 saglandi. Firin
igerisinden ¢ikarilan alasimlar preslenmek i¢in Globox igerisinde plastik bir tutucuda

muhafaza edildi.

Sekil 3.5. Atmosfer Kontrollii Firin
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Sekil 3. 6. (a); Press (b); Kalip

Olusturulan toz haldeki ZE41 alagimlart TIRA test 24500 (Sekil 3.6(a)) pres
cihazinda uygun pres kaliplartyla (Sekil 3.6 (b)) kademeli olarak 1,500 tona ¢ikartildi.
60 sn kontrollii olarak bekletildi kademeli olarak 6,500 tona kadar ¢ikartildi ve burada
600sn kontrollii olarak yiik bekletildikten sonra kaliptan metal bir ¢gubuk ile {izerine
hafif bir yiik uygulanarak ¢ikartild1 ve sinterleme islemine hazir hale getirildi. Cikartilan
kaliplar Protherm PFT 12/50/450 marka atmosfer kontrollii firin (Sekil 3.5) igerisine
tekrar konuldu ve sinterleme islemine baslandi. Sinterleme sicaklig1 agirlik¢a fazla olan
numunenin erime sicakliginin 0,7 si kadardir. Bu ZE41 alagimlart i¢in ortalama 400
C°’dir. Firin 150 dakikada 400 C°’ te ¢ikmasi igin ayarland1 bunun nedeni kademeli
olarak diizgiin bir artis saglamak ve istenmeyen yapilarin olugmasin1 engellemektir.

Firin kademeli olarak kontrollii bir sekilde sogumasi saglandi.

3.2.2. Alasimlarin Karakterizasyon Hazirhg:

Sinterleme isleminden sonra numunelerin yiizeylerindeki oksit tabakasinin ve
olusabilecek yiizey piiriizliliigliniin giderilmesi gerekir. Bunun i¢in &ncelikle
numunelerin kaliplama islemine tabii tutulmasi gerekir bunun nedeni numunelerin
oturtulabilecegi diiz bir zemin hazirlamaktir bdylece karekterizasyon asamalarindan biri
olan sertlik asamasinda numune {izerine uygulanan yiik kontrollii ve dik olarak numune

yiizeyine etki edecektir.
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Sekil 3.7. (a) Kaliplama Cihazi (b); Parlatma Cihazi

Bu ¢alismadaki kaliplama islemi Metalografik kaliplama cihazi (Sekil 3.7(a)) ile
yapildi. Kaliplama isleminden sonra numunelerin yiizey piirtizliilligiinii gidermek ve
sertlik deneylerinde daha iyi goriintli alabilmek icin kalipli numuneler Struers Labopol
marka Ytk Kontrollii Hassas Parlatma cihaz1 (Sekil 3.7(b)) ile parlatildi.

Parlatmadan 6nce numunelerin kaliplama islemi 6ncesi durumlar1 Sekil 3.8°de,

kaplama durumlari sekil 3.9 (a)’da ve kaliplama sonrasi durumlari sekil 3.9 (b)’de

goriilmektedir.

Sekil 3. 8. Numunelerin Kaliplama isleminden Onceki Goriintiileri
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(b)

Sekil 3. 9. (a); Kaliplama islemi Sirasinda (b); Kalip Islemi Sonrasinda Numune

Numunelerin parlatma asamalar1 ve parametreleri uygulanirken uluslararasi
standartlara bagl islemler yapildi. Parlatma cihazinin devri 300 devir/dakika olarak
belirlendi. Her kademe i¢in farkli zimparalar kullanildi kullanilan her zimpara bir
onceki zimpara kalinligindan daha disiik tutuldu ayrica donen manyetik disk iizeri
siirekli 1slak tutularak numune ylizeyinde olusabilecek deformasyon ve istenmeye
cizikler minimuma indirgenmis oldu. Ayrica her zimpara asamasindan sonra numune
yiizeyleri incelenerek istenilen sonuglarin dogrultusunda bir sonraki asamaya gecildi
istenilen ylizeyin elde edilememesi durumunda tekrar zzimparalama islemi en basindan
tekrarlandi. Normal zimparalama islemleri tamamlandiktan sonra ve numunenin
yiizeyinin istenilen oranda parlamasi saglandiktan sonra sirastyla 3pm, 1lpm,
0,25um’lik keceler ve bu kecelere ait 6zel sivilar kullanilarak kontrolii olarak yiizeyin
parlatilmasi saglandi ve en son asamada koloidal silika kullanilarak ylizeyin ¢iziklerden
arindirilmasi saglandi. Burada elde edilen ylizey goriintiileri 4. Bolim de Arastirma
bulgular1 altinda ayrintili olarak verilmistir. Malzeme karakterizasyon hazirliklarinin
tamami, Mustafa Kemal Universitesi, Fen-Edebiyat Fakiiltesi, Fizik Boliimii

Mikro/Nano Mekanik Karakterizasyon Laboratuvari’nda yapildi.

3.2.3.1. Alasimlarin Statik Sertlik Analizleri

Bu tez ¢aligmasinda geleneksel sertlik analizleri Future-Tech FM 700 marka
mikro sertlik cihazi (Sekil 3.10) ile yapildi. Geleneksel sertlik 6l¢iim yontemi olarak
Vickers ve Knoop Sertlik deneylerinden faydalanildi. Vickers ve Knoop uglan ile
numune ylizeyine farkli 8 ylik uygulandi. Her bir yiik i¢cin 15sn’lik temas siireleri

belirlendi ve bu sertlik cihazina programlandi. Uygulanan yiikler sonucu olusan izlerin
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goriintiileri Nikon MA 100 ters metal mikroskobu (Sekil 3.11) ile gériintiilendi. iz

boyutu 6l¢iim islemleri, Clemex Goriintli analiz programi ile yapildi.

Sekil 3.10. Mikro Sertlik Cihaz1

Sekil 3.11. Ters Metal Mikroskobu ve Goriintii analiz programi
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3.2.3.2. Numunelerin Dinamik Sertlik Analizleri

Bu caligmadaki derinlik duyarli (dinamik) nanosertlik 6l¢iimleri, HYSITRON
TI1-950 TriboIndenter test cihazi kullanilarak yapildi (Sekil 3.12). Dinamik analizler,
1000 pN’dan 10000 uN’a kadar 1000 uN’luk artiglarla kademeli yiikleme bosaltma
(step load-unload) egrileri ile elde edildi. Biitiin Ol¢limler igin maksimum yiikteki
bekletme siiresi 2 sh olarak secildi. Yiikleme ve bosatma hizlar1 da biitiin 6l¢timler i¢in
ayni olarak ayarland1 (Sekil 3.13).

Dinamik sertlik deneylerinde Berkovich ug¢ kullanildi. Bu ug¢’un sematik
gosterimi sekil 3.14’de verlmektedir. Ug’a ait kontak (temas) alani A; 24.56h dir
(Oliver ve Pharr, 2004)

Sekil 3.12. Sertlik deneyleri igin kullanilan TT 950 TriboIndenter test cihazinin genel
gorunumu

Sekil 3.13. Dinamik sertlik analizinde yiikleme profili
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Sekil 3.14. Berkovich ug’un sematik gosterimi

3.2.4. Alasimlarin Korozyon Analizi

Numunelerin korozyon deneyleri Sekil 3.15’te gosterilen CH Instruments
firmasinin “Electrochemical Analyzer” markal1 602E modeli
“potansiyostat/galvanostat” cihazi kullanilarak yapildi. Deneylerin tamaminda 6zellikle
yiiksek ¢ozelti direncine sahip hiicreler i¢in kullanilan standart 3 elektrotlu sistem
kullanildi. Sistemde, ¢alisma elektrotu (ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2, ZE41Ce3), karsit
elektrot (platin tel) ve referans elektrot (doygun kalomel elektrot (SCE)) kullanildi.

Sekil 3.15. Elektrokimyasal test sistemi
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4. ARASTIRMA BULGULARI ve TARTISMA

Alagimlarin  mekanik alagimlama yontemi ile {retimi ve mekanik
karekterizasyon i¢in hazirliklart Bolim 3.2 de Yontem basligi altinda ayrintili olarak
aciklanmistir. Bu bolimde anlatilan ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2, ZE41Ce3 kodlu
alagimlarin yiizey hazirlik islemlerinin, parlatma oncesi alagimlarin optik goriintiileri
Sekil 4.1°de verilmistir. Herhangi bir mekanik parlatma islemine tabi tutulmadan onceki
numunelerin yiizeyindeki korozif atiklar, kirlilikler ve ¢atlaklar Bu sekillerden acikga
goriilmektedir. Yiizey parlatma islemleri i¢in kullanilan 800 giritlik zimparalama islemi

sonrasinda optik goriintiiler Sekil 4.2°de verilmektedir

TR,
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A

g
SR T Y

Sekil 4.1. Zimparasiz (a); ZE41 (b); ZE41Cel (c); ZE41Ce2 (d); ZE41Ce3
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Sekil 4. 2. 800 gritlik zimpara (a); ZE41, (b); ZE41Cel, (¢); ZE41Ce2, (d); ZE41Ce3

800 gritlik zimparalama isleminden sonra numune ylizeyindeki korozif atiklar,
kirliliklerin ve gatlaklarin Sekil 4.1°deki duruma gore iyilesmis oldugu agikca Sekil
4.2°de goriilmektedir.

Yiizey parlatma islemleri i¢in yapilan 2400 gritlik Zimparalama islemleri
sonrasindaki optik goriintiileri Sekil 4.3’de verilmektedir.

2400 gritlik zzmparalama islemine tabii tutulan numenelerin bu islemden sonra
tanecik smirlar1 Sekil 4.3’de goriilmektedir ayn1 zamanda Sekil 4.1 ve Sekil 4.2 deki
korozif atiklarin ve catlaklarin daha iyi bir sekikde diizeldigi ve yiizeyin neredeyse

hatasiz bir bi¢im aldig1 Sekil 4.3’de agikca goriilmektedir.
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Sekil 4.3. 2400 gritlik Zimpara Sonrasi (a); ZE41, (b); ZE41Cel, (¢); ZE41Ce2, (d);
ZE41Ce3

Yiizey parlatma islemleri i¢in yapilan 4000 gritlik zimparalama islemleri

sonrasindaki optik goriintiileri Sekil 4.4°de verilmektedir.

4000 gritlik zzmparalama isleminden sonra numune ylizeyi neredeyse tamamen

piiriizsiiz hale geldigi ve tanecik sinirlar1 ile mikro yapimin Sekil 4.1, Sekil 4.2, Sekil

4.3’e gore daha belirgin oldugu ve ¢iziklerin ¢ok daha azami diizeye indirgendigi agik¢a

Sekil 4.4°te acik¢a goriilmektedir.
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Sekil 4.4. 4000 gritlik zzimpara Sonrasi (a); ZE41, (b); ZE41Cel, (c); ZE41Ce2, (d);
ZE41Ce3

Yiizey parlatma islemleri i¢in yapilan Kegeleme islemleri sonrasindaki optik
goriintiileri Sekil 4.5°de verilmektedir. Zimpara islemleri sirast ile 800gritlik, 2400
gritlik, 4000 gritlik ve keceler olarak yaoilmis olup ylizey yapist ve dentrik yapi
kegelere dogru daha belirgin oldugu sekillerden agik¢a goriilmektedir. Yiizey yapisinin
kotli olmast yada yilizeyde fazla sayida catlak ve defprmasyonlarin olmasi mekanik
ozellikler belirlenirken hatalara yol a¢cmakta ve dogru analizlerin yapilmasi

engellemektedir.
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Sekil 4.5. Kegeler Sonrasi (a); ZE41, (b); ZE41Cel, (c); ZE41Ce2, (d); ZE41Ce3

Kegeler sonrasinda mekanik alasimlama ile tiretilen ZE41 alasimlarinin dentrik
ylizey yapisi yavasca ortaya ¢ikmis ve Sekil 4.1, Sekil 4.2, Sekil 4.3, Sekil 4.4’te elde
edilen numune yiizeylerinin goriintiileri ile kiyaslandiginda ¢izikler ve catlaklarin kabul
edilebilir diizeye indigi agikca Sekil 4.5°te goriilmektedir. Bu islemler sonrasinda
numune yiizeyinin statik ve dinamik sertlik deneyleri i¢in hazir hale getirilmis oldugu
gorilmektedir. Bu asamadan sonra alagimlar mekanik testlere tabii tutularak alasimlarin
mekaniksel Ozellikleri analiz edilecektir. Ayrica korozif ortamdaki davranislarida
incelenerek alagimlarin korozyon direncleri ve korozyon akimlari belirlenecektir.

Sekil 4.6-4.9’da siras1 ile ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2 ve Ze41Ce3 alasimlarina
ait SEM goriintiileri verilmektedir. SEM goriintiilerinin  tamamindan alagimlarin

homojen yapida olduklar1 goriilmektedir.
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500 ym —
FEI QUANTA FEG 450

Sekil 4.6. ZE41 alasimina ait SEM goriintiileri

O vac de 500 ym ——
High vacuum | ETD mm FEI QUANTA FEG 450

Sekil 4.7. ZE41Cel alagimina ait SEM goriintiileri
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ve D 3 — 500 ym ——
High vacuum | ETD | 9.7 mm FEI QUANTA FEG 450

Sekil 4.8. ZE41Ce?2 alagimina ait SEM goriintiileri

500 ym ——
FEI QUANTA FEG 450

Sekil 4.9. ZE41Ce3 alagimina ait SEM goriintiileri

Alagimlarin SEM goriintiilerinden her birinin olduk¢a homojen yapili olduklari

gortilmektedir.
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Sekil 4. 10. ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3 alasimlarinin XRD desenleri

Sekil 4.10°daki ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3 alasimlarmma ait XRD
grafiginde (100), (002), (101), (102), (110), (103), (200), (112), (201), (004) ve (104)
tepe diizlemleri gozlenmistir. Bu degerler ile International Centre for Difraction Data
(ICDD)’nin 00-035-0821 kart numarali Mg, 01-078-7023 kart numarali Zn, 01-071-
4167 kart numarali Ce ile uyumlu oldugu goézlenmistir.

Sekil 4.10’da verilen XRD grafiginde artan Ce Katkisi ile alasimlarin kristali
boyutu artarken dislokasyon yogunlugu azalmaktadir (Cizelge 4.1.) Bu durum
alagimlarin mikroyapilarindaki degisimi oldukca agik bir sekilde ortaya koymaktadir.

~ 0942
fpcosé

hesaplanir. Burada 4 kullanilan X-1s1ninin dalgaboyu, £ pikin yar1 maksimum genisligi

Numunelerin kristalit boyutu (D), (D J Debye-Scherrer esitligi kullanilarak

(FWHM) radyan cinsinden degeri ve 6 ise degerlendirilen pikin Bragg yansima acisidir
(Kahraman ve ark., 2012). Kristalit boyutu ile sertlik parametrelerinin ters orantili
oldugu goz Oniline alinirsa, deneyler sonucunda elde edilen sertlik degerleriyle
hesaplanan kristalit boyutlar1 arasindaki uyum Vickers, Knoop ve Berkovich sertlik

deneylerinde gozlenmektedir.
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Cizelge 4.1. ZE41, ZEA41Cel, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3 malzemelerinin hesaplanan
FWHM, mikrozorlanma (g), dislokasyon yogunlugu (p) ve kristalit

boyutu (D)
p
Numune Kodu FWHM P (cm?x10*) D (nm)
ZE41 0,176 6,7x10™ 9,15 57,06
ZE41Cel 0,151 5,7x10™ 6,61 66,46
ZE41Ce2 0,136 5,2x10™ 5,45 72,51
ZE41Ce3 0,130 4,9x10™ 4,82 75,16

Dislokasyon yogunlugu 6nemli bir parametre olup malzemeye uygulanan zora
bagli olarak degisir (Sahin ve Ugar, 2006). Bir malzeme plastik olarak deforme oldugu
zaman dislokasyon yogunlugu artar.

Bu durum malzemelerde islem sertlesmesine neden olur (Graga ve ark., 2008).
Dislokasyon yogunlugu, kristalin birim hacmi basma diisen dislokasyon c¢izgilerin

pcosé

uzunlugu olarak p:B—; esitligiyle hesaplanabilir. Mikro zorlanma ise &=
a

esitliginden elde edilir. Burada £ pikin yar1t maksimum genisliginin (FWHM) radyan
cinsinden degeri ve 6 ise degerlendirilen pikin Bragg yansima agisidir. &, mikro
zorlanma, a Orgii sabiti ve D ise kristalit boyutudur (Giilen ve ark., 2014).

Dislokasyon yogunluklar1 sertlik degerleri ile aynmi paralellikte degisim
gostermektedir. Dislokasyon yogunlugu en fazla olan ZE41 numunesi en sert,
dislokasyon yogunlugu en az olan ZE41Ce3 numunesi ise sertligi en az olan numune
olarak siralanmistir.

Bu ¢alismada, mekanik alasimlama yontemiyle ZE41 alagimlarina farkli oranlarda
seryum katkilanarak elde edilen ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3 numunelerinin
statik ve dinamik sertlik Ol¢iimleri yapilmistir. Yapilan ol¢iimler ile elde edilen
bulgular, bu boliimde sirasi ile, ilk olarak statik sertlik ve dinamik sertlik sonrasinda

korozyon analizleri seklinde verilmistir.

4.1. Statik Sertlik Deneyleri
Bu kisimda statik sertlik analizlerinden Vickers sertlik deneyi ile elde edilen
verilerin analizleri yapilmistir. Daha sonra elde edilen sonuglarin literatiir ile

karsilastirilmast yapilmistir. Ayrica iiretilen numunelerin kendi aralarinda Seryum (Ce)
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katkisinin sertlige etkisi de incelenerek gerekli yaklasimlar, analiz sonuclart ve

grafikleri verilmistir.

4.1.1. Vickers Sertlik Analizi

Statik sertlik analizinden Vickers ug kullanilarak ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2 ve
ZE41Ce3 kodlu numunelerden elde edilen mikro sertlik degerlerinin yiike bagh degisim
grafigi Sekil 4.11 de gosterilmistir. Grafikten de anlasilabilecegi gibi Vickers ug ile 6
farkl yiik altinda (0,49 - 0,98 - 1,96 - 2,94 - 4,9 - 9,8 N) ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2 ve
ZEA41Ce3 numunelerine yiik uygulanmistir. Bu 6 farkli yiikiin her birinin temas siiresi
15sn olarak belirlenmistir. Uygulana yiiklere karsi gosterilen sertlik direncgleri grafik
tizerinden incelendiginde uygulanan yiikiin artmasi ile mikro sertligin giderek azaldigi
acikca goriilmektedir. 0,49 N luk yiikiin minimum sertlik degerine sahip oldugu ve 4,9
N’luk yiikiin ise maksimum sertligine sahip oldugu grafik iizerinde goriilmektedir.
Burada maksimum yiik degeri ile ifade edilmek istenen sertligin, stabil hale gelmesidir.
Bu durum, 4,9 N dan sonra baslamistir bu ise doyum noktasi olarak ifade edilebilir.
Buradaki davranis literatiirde “Centik Boyut Etkisi” olarak ifade edilmektedir (Sahin ve
ark., 2015). ZE41 alasiminda ise yiikiin artis1 ile sertlik artmakta 4,9 N’luk yiikten sonra
sertlik degeri degismemektedir.

Sekil 4.11 incelendiginde 4,9 N’dan sonraki bolgede uygulanan yiikiin (Hyy;
Yiikten bagimsiz bolge) artik sertlik iizerinde pek bir etkisi olmadigr doyum noktasina
ulastigi ve daha 4,9N’dan daha kii¢iik yiik bolgesinde ise (Hip, Yiike bagli bélge) yiike
bagli olarak sertliginde degistigi gdzlenmektedir.

Burada gozlenen sertlik direnci sertligin uygulandigi bdlge olan numune
yiizeyinin yapist goz Oniine alinarak agiklanabilmesi miimkiindiir. H p yani uygulanan
yiikiin sertlik tizerinde doyum olusturmadan onceki bolgede (4,9 N’dan kiigiik olarak
uygulanan yiik bolgesinde) Vickers uc¢ yapiin sadece ylizey tabakalarina niifiiz
etmektedir. Bu tabakalarin zor katkilarna bagli olarak (4,9 N’dan kiiciik olarak
uygulanan yiik bolgesinde) sertlik degerinde olduk¢a hizli bir diisiis gézlenmektedir.
Numune ylizeyine uygulanan yiikiin artmasi ile beraber bu artisla dogru oranda (4,9 N
ve 9,8 N) u¢c numune yiizeyinden daha derinlere niifuz edebilmektedir ve ucun numune

icerisindeki derinliginin artmasi saglanmaktadir.
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Sekil 4.11. Mikrosertligin yiike bagl degisim grafigi

Numunelerin sertlikleri bu nedenden dolayi, numunelerin yiizeyi ve i¢ tabakalari
ile birlikte etkilenmektedir ve bu nedenle sertlik yiik arttikga dogrusal olmayan bir
degisim gostermektedir (Uzunoglu, 2015).

Numunenin i¢ tabakalarina etki edebilecek biiyiikliikteki yiiklerin i¢ tabakalara
etkisi daha baskin hale gelmekte ve bu nedenle sertlik i¢ tabakalarda ¢ok biiyiik degisim
gostermemektedir. CBE davranisi olarak bilinen bu durum, tek kristaller (Lu ve ark.,
2014), biyomalzemeler (Renjo ve ark., 2014), ince filmler (Sahin ve ark., 2015),
seramikler (Chakraborty ve ark., 2012; Renjo ve ark., 2014; H.S Giider, 2011) ve bir¢ok
alagimlarda benzerlik arz etmektedir (Li ve Bradt, 1993; Gong ve ark., 2000; Sahin ve
ark., 2005; Demirkol, 2010; Lu ve ark., 2014). Vickers u¢ ile ZE41 numunesinde farkl

yiikler uygulanarak elde edilen izlerin optik goriintiileri Sekil 4.12°de verilmektedir.
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Farkli malzemeler de gozlenen CBE davranigini agiklamak i¢in, uygulanan test
yiikii ve ¢entik yiikli boyutu arasindaki iliski, literatiirde farkli modeller kullanilarak
aciklanmaya calisilmistir. Bu modellerden geleneksel Meyer kanun, uygulanan test

yiikii ve olusan ¢entik boyutu arasindaki iliskiyi, asagidaki ifade ile vermektedir.
P=Ad" 4.1)

ZEAL, ZEA41Cel, ZE41Ce2, ZE41Ce3 kodlu mekaniksel alasimlama ile tiretilmis
alasimlarin ¢izelge 4.1 de Vickers ug i¢in Esitlik 4.1 deki formiile gore hesaplanan n ve
A degerleri (rz; n ve A parametleri ile fit edilen egrinin uyumunu gostermektedir.)

Esitlik 4.1 de d" deki ‘n” Meyer iissii, ¢entik boyut etkisinin bir dlgiisii, A ise
malzeme sabitidir. n<2 i¢in normal ¢entik boyut etkisi, n>2 oldugunda ters ¢entik boyut
etkisi davranisi gozlenmektedir. Nn=2 olmasi durumunda, sertlik uygulanan yiikten
bagimsiz olmaktadir.

Esitlikteki A ve n degerleri Sekil 4.13’de verilen InPpas-Ind grafiginden elde
edilmektedir. Bu grafikten elde edilen n ve A degerleri Cizelge 4.2°de verilmektedir.

Normal ¢entik boyut etkisinin olustugunun gézlemlene bilmesi i¢in yukarida da
belirtildigi gibi n<2 olmalidir. INPyaks-Ind grafiginin fitlenmesi sonucu olusan egimden
elde edilen n degerleri bu degerle olduk¢a uyumludur (Sahin ve ark., 2005; Demirkol,
2010; Terzioglu ve ark., 2014; Smith ve ark., 2014; Renjo ve ark., 2014). Upit ve
Varchenya (1973), ‘n’ degerini dislokasyon ilmeklerinin birbiri ve kristal yiizeyi ile
etkilesiminin gostergesi olarak onerilmesine ragmen, ‘n’ ve A parametrelerinin fiziksel
anlami1 halen tam olarak anlagilamamistir (Gong ve ark., 2000; Sahin, 2006).

Meyer sertlik analizi test yiikii ve ¢entik boyutu arasindaki iliskiyi

tanimlamaktadir ancak sadece kiiciik uc yiikleri i¢in uygundur.

Cizelge 4. 2. Esitlik 4.1°e gore hesaplanan InA, A, n, i’ degerleri

Numune InA A n r’

ZE41 2,48le+1  5,95x10% 2,50 0,956
ZE41Cel 1,58%+1  0,79x10’ 1,58 0,990
ZE41Ce2 1,755e+1  4,18x10’ 1,77 0,999
ZE41Ce3 1,68%+1  2,16x10’ 1,71 0,990
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Sekil 4.13. ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2, ZE41Ce3 alasimlarinin Vicker ug i¢in
INPmax — Ind grafigi

Sekil 4.11°deki mikrosertligin yiike bagli degisiminden de goriildiigl iizere
numune iizerine uygulanan yiik beliri bir kuvvetten sonra doyum noktasina ulagarak
sabit kalmaktadir ve artik yiikten bagimsiz sertlik olarak ifade edilen bolgeye
ge¢mektedir. Centik boyutu etkisi igin biiylik yiiklerde gozlenen olay bu nedenle meyer
sertlik analizi ile tam olarak izah edilememektedir (Karan ve Gupta., 2005; Demirkol,
2010; Smith ve ark., 2014). Bu nedenle bu davranislar1 agiklamak ve anlaya bilmek
amaciyla farkli metodlara bagvurulmustur.

Literatiirde bu alanda bir¢ok ¢alisma yapilmistir. Bu ¢alismalardan biri de PSR
olarak da ifade edilen orantili numune direnci modelidir. Bu modelin farkli
numunelerde mikro sertligin yiike bagliligin1 agiklamak igin (Li ve ark., 1994; Pal ve
Kar, 2003; Silva ve ark., 2013; Terzioglu ve ark., 2014; Dogruer ve ark., 2014,
Yilmazlar ve ark., 2014; Sahin ve ark., 2015) tarafindan belirtilmistir. Bu modele gore

centik boyut etkisinin yiike bagl degisimi Esitlik 4.2°de verilmistir.

P.=ad+ad’=ad +[dp°2jd2 (4.2)

0
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Orantili numune direnci analiz esitligi kullanilirak elde edilen (Pmaxs/d)-d
grafiginden elde edilen a; PSR modelinin mikro sertlige katks1 ve a, ylikten bagimsiz
mikro sertligi analiz etmektedir. P kritik test yiikii ve dop kritik ¢entik boyutudur.
Mikrosertlik, burada ifade edilen kritik yiik degerinin istiine ¢ikildiginda yiikten
bagimsiz hale gelmektedir. Esitlikteki a, alasimin elastik ve a, alasimin plastik
ozellikleri ile iliskili oldugu (Li ve Bradt, 1993) tarafindan vurgulanmistir. Ayni
arastirmacilar tarafindan, a, sabitinin test numunesinin u¢ tarafindan elastik
sikistirilmasindan ve numune ile u¢ arasindaki siirtiinme direncinden meydana geldigi
belirtilmektedir.

Orantili numune direnci analiz esitligine gore gizilen (Pmaks/d)-d grafigi teorik
olarak dogrusal bir ¢izgidir (Sekil 4.14’te gosterildigi gibi). Bu grafigin y eksenini
kestigi nokta a;, egim ise ap degerine karsilik gelir. PSR modeline goére a, degeri,

yiikten bagimsiz sertligin ol¢tistidiir.
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Sekil 4. 14. PSR Ppas/d — d grafigi
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Vickers batici ug ile yapilan mikrosertlik testlerinde Hpsg, toplam test yiiki
yerine etkin yiik (Pewin), kullanilarak Esitlik 4.3’{in yardimi ile bulunabilir (Gong ve
ark., 2000).

Hepsn :a%w(—%ksd . aidjwaz (4.3)
Burada a, u¢ geometrisine baglidir ve Vickers ug igin 1,8544 tiir

Cizelge 4.3°’de ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2, ZE41Ce3 alagimlarinin yiikten
bagimsiz sertlik degerleri verilmistir.

Cizelgede hesaplanan yiikten bagimsiz sertlik degeri ile ISE grafiginde elde
edilen plato bolgesindeki sertlik degeri bir birine pek yakin degildir. Bu iki degerin
dogru sertlik analizi i¢in birbirine yakin olmasi gerekmektedir. Bu nedenle baska bir
modelle farkli bir sertlik analizinin yapilmasini gerektirmektedir.

Yiikten bagimsiz sertlik analizinin hesaplanmasinda faydalanilabilecek diger bir
yontemse Diizeltilmis orantili numune direnci olarak da ifade edilebilen MPSR
modelidir. Bu modelde numunenin deney Oncesi mekanik karakterizasyona hazirlik
kisminda uygulanan mekaniksel islemlerde dikkate alinarak Esitlik 4.3 deki

matematiksel analiz Gong ve ark. 1999 tarafindan ileri stiriilmiistiir.

Pmaks = aO +a1d +a2d2 (4 4)

Cizelge 4. 3. ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2, ZE41Ce3 alasimlarinin Esitlik 4.3’e gore

analizi
Numune Kodu (N/a;im) N /32m)2 g;g HL'Pl(aéggegeri r?
— 1,260e2  6,758e-4 1,253 1,035 0,075
ZE41Cel 5,457e-3 2,632e-4 0,488 0,600 0,981
ZE41Ce2 9,175e-3 2,550e-4 0,472 0,558 0,999
ZE41Ce3 4,457e-3 2,604e-4 0,428 0,538 0,973
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Sekil 4. 15. Vickers ug i¢in ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2, ZE41Ce3 Alagimlarinin Pmaks-
d grafig

Esitlikte verilen ag, mekaniksel islemlerin neden oldugu artik yiizey zorlariyla
igili sabittir. a; ve a, parametreleri Esitlik 4.2°de tanimlanan orantili numune modeli
(PSR) ile aynm fiziksel anlamlara sahiptirler. Burada verilen parametreler Ppmays-d
grafiginin egiminden ve eksenin kestigi noktalardan hesaplana bilmektedir bu degerler
bize grafigi fit edilen egriden verilmektedir (Sekil 4.15).

MPSR Modeli i¢in yiikten bagimsiz sertlik degeri, Hwpsgr, etkin yiik kullanilarak,

P P —8 —ad
Hypsr = (;tkzm :a( e dazo ] j:aaz (4.9)

Seklin de hesaplanabilir. Esitlikteki; a,, a,, a, parametreleri ve elde edilen Hypsr

degerleri Cizelge 4.4’te verilmektedir.
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Cizelge 4. 4. ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2, ZE41Ce3 alagimlarinin Esitlik 4.5’e gore

analizleri
ao a1 az Hwvpsr Hu T 2
Numune Kodu (N) (N/pm) (N/p,m)z (GPa) Plaz(();g;;;erl r
ZE41 -7,710e-1 9,418e-3 5,412e-4 1,001 1,035 0,998
ZE41Cel -2,347e-2  6,029e-3  2,605e-4 0,260 0,600 0,999
ZE41Ce2 3,088e-1 -9,294e-e 3.120e-4 0,312 0,558 0,999
ZE41Ce3 6,710e-1 -1,459e-2 3,597e-4 0,733 0,538 0,999

Cizelge 4.4’de goriilecegi gibi, elde edilen Hypsg degerleri ISE grafiginden elde
edilen plato degerlerinden oldukg¢a farklidir. Bu sebeple MPSR Modeli bu caligmada
iiretilen ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3 numunelerinin ylikten bagimsiz sertlik
degerini hesaplamada yeterli degildir. Bu sebeple farkli bir model ile yiikten bagimsiz
sertlik hesab1 i¢in irdeleme yapilmasi gerekmektedir.

Hays ve arkadaslar1 1973 yilinda c¢ok sayida malzeme {izerinde yapilan
mikrosertlik testlerinde gozlenen CBE davranisi i¢in, uygulanan test yiikiiniin belirli bir
limit degerinin altinda sadece elastik deformasyon, bu degerin {istiinde ise plastik
deformasyon meydana geldigini ortaya koymuslardir. Gane ve arkadaglari ise 1968’de
bu durumu farkli malzemelerde ug¢’un kritik bir yiik degerine kadar numuneye
girmemesi (bu degerden sonra ise aniden girmesi) seklinde gézlemlemislerdir. Ayrica
test yiikiiniin artmasina ragmen kritik yiik degerine ulasmadan g¢entigin biiyiikliigiiniin

artmadig1 gozlenmistir.
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Sekil 4. 16. Vickers ug i¢in ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2, ZE41Ce3 alasimlarinin Petkin-d°
grafigi

Centiklerin deneysel olarak Olgiilen biiyiikliiklerinin, uygulanan test yiiki
uygulanan maksimum yiik, Pmaks, yerine etkin ylik (Pein=Pmaks-W) ile orantili oldugu
Hays ve ark., (1973) tarafindan ifade edilmistir. Bu esitlige gore Peyin-d° grafigi diiz bir
cizgi verecektir. ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3 alasimlari icin ¢izilen Petkin-dz
grafigi (Sekil 4.16) uyum katsayisinin oldukga yiiksek (r*>0.999) oldugu goriilmektedir.

Vickers ug ile yapilan mikrosertlik deneylerinde toplam test yiikii yerine etkin
yilk (Pewin) kullanilarak, yiikten bagimsiz sertlik, Huk degeri esitlik (4.6) kullanilarak
bulunabilir (Gong ve ark., 2000).

P, P..—W
H, :a—gkz'” =a(—makaz jzozC1 (4. 6)
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Cizelge 4.5. ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2, ZE41Ce3 alasimlarinin Vickers ug i¢in Esitlik
4.6’ya gore analizleri

W Ci Huk H_, Plato Degeri rz
Numune Kodu (N) (N/um)®>  (GPa) (GPa)
ZE41 -4,123e-1 5,944e-4 1,102 1,035 0,998
ZE41Cel 2,710e-1 3,077e-4 0,570 0,600 0,999
ZE41Ce2 2,448e-1 2,970e-4 0,551 0,558 0,999
ZE41Ce3 3,544e-1 2,940e-4 0,545 0,538 0,996

Esitlik (4.6)’ya gore, Pewin-d® grafiklerinden elde edilen r?, W, C ve yiikten
bagimsiz sertlik degerleri (Hi;) ve Hays-Kendall Modeli kullanilarak hesaplanan sertlik
degerleri Cizelge 4.5°de verilmektedir. Hesaplanan sertlik degerinin Sekil 4.14’da elde
edilen plato bolgesi sertlik degerine olduk¢a yakin oldugu goriilmektedir.

Bu sebeple bu tez ¢alismasinda iiretilen, ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3
alagimlar i¢in yiikten bagimsiz sertlik degerini hesaplamada Hays-Kendall Modeli’nin

kullanilabilecegi ifade edilebilir.

4.1.2. Knoop Sertlik Analizi

Knoop ug¢ kullanilarak ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3 numunelerin
mikrosertlik degerlerinin yiike bagl degisimi Sekil 4.17°de verilmektedir.

Mikrosertlik degerleri (0.49, 0.98, 1.96, 2.94, 4.9, 9.8 N) herbir yiik igin
numuneye 15 s’lik siire ile uygulanarak elde edilmistir. Sekil 4.17°den gorildiigi gibi
mikrosertlik degeri 4.9 N’luk yiike kadar azalmakta (ZE41Cel i¢in ise artmakta), 4.9 N
degerinden sonra sabit kalmaktadir. Knoop ug ile elde edilen bu davranig, Vickers ug
ile elde edilen davranisa benzerlik gostermektedir.

Knoop u¢ uygulanarak elde edilen ¢entik boyutu arasindaki iligki, Esitlik
(4.1)’de verilen Meyer Kanunu (P = AL") kullanilarak agiklanabilir. Esitlikte ‘n’ Meyer
indisi (tssii), CBE’nin bir 6l¢iisii, A ise malzeme sabitidir. n<2 i¢in normal CBE, n>2
oldugunda ters CBE davranisi gozlenmektedir. n=2 olmasi durumunda, sertlik

uygulanan ylikten bagimsiz olmaktadir.
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Sekil 4. 17. Knoop u¢ kullanilarak elde edilen mikrosertlik degerlerinin yiike bagh
degisimi
Esitlikteki A ve ‘n’ degerleri InP-InL grafiginden elde edilmektedir
(Sekil 4.18). Bu grafikten elde edilen n ve A degerleri Cizelge 4.6’da verilmektedir.
Sekil 4.17°de gozlenen CBE davranist icin ‘n’ degerlerinin ikiden kiigiik
cikmasi, literatlirde verilen sonugclar ile olduk¢a uyumludur (Gong ve ark., 1999; Sahin
ve ark., 2005; Sahin 2006; Terzioglu ve ark., 2014; Smith ve ark., 2014; Renjo ve ark.,
2014; Sahin ve ark., 2015).
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Sekil 4. 18. Knoop Ug’a ait InP-InL grafigi

Cizelge 4. 6. ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3 alasimlarinin Esitlik 4.1’e gore
InA, A, n, r* degerleri

Numune Kodari InA A N r°
ZE41 -8,453 2,132x10™ 1,793 0,999
ZE41Cel -7,869 2,460x10™ 1,637 0,997
ZE41Ce2 -9,087 1,131x10™ 1,825 0,998
ZE41Ce3 -12,33 4,417x10°® 2,397 0,991

Sekil 4.17°den de goriildigii gibi, ZE41, ZE41Ce2, ZE41Ce3 kodlu numunelerin
sertlik degerleri kiiciik test yiiklerinde uygulanan yiikiin artmasiyla azalis gosterirken
ZE41Cel kodlu numunede ise RISE gozlenmektedir. Fakat tiim numuneler biiyiik test
yiiklerinde doyuma ulasmistir. Meyer Kanunu, sadece kiigiik test yiiklerinde uygun
sonuglar vermektedir. CBE davranisi i¢in biiyiik yiliklerde gozledigimiz sapma (Sekil
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4.17) Meyer Kanunu ile agiklanamamaktadir (Gong ve ark., 1999; Karan ve Gupta.,
2005; Demirkol, 2010; Smith ve ark., 2014). Malzemelerdeki bu davranisi meydana
getiren nedenlerin aciklanabilmesi i¢in mevcut bilgiden daha fazlasina ihtiyag
duyulmaktadir.

CBE davranisinin yiike bagli ve yiikten bagimsiz (plato bolgesi) mikrosertlik
bolgesinin analizi icin PSR Modeli’nin uygun oldugu farkli arastirmacilar tarafindan
onerilmistir (Li ve ark., 1994; Sahin ve ark., 2015). PSR Modelinde (Pmaks/L)-L
grafiginden (Sekil 4.19) elde edilen a;, PSR Modeli’nin mikrosertlige katkisini, a, ise

yiikten bagimsiz mikrosertligi karakterize etmektedir.
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Sekil 4. 19. ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2, ZE41Ce3 alasimlarinin (Pyaks/L)-L grafigi
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Bu model kullanilarak yiikten bagimsiz sertlik degeri Esitlik (4.2)’den

P, P —al
(Hpr = i‘;‘” :a( m"""SLZ 4 jzaaq) elde edilen a, a, ve Hpsr degerleri Cizelge

4.7°de verilmektedir.

Cizelge 4.7°den goriildiigii lizere, yiikten bagimsiz sertlik degeri, Hpsgr plato
degerlerinden farklilik gostermektedir. Bu sebeple Orantili Numune Direnci Modeli’nin
ZEA1, ZE41Cel, ZE4A1Ce2, ZE41Ce3 numuneleri i¢in ylikten bagimsiz sertlik degerini
hesaplamak i¢in uygun bir model degildir.

Yiikten bagimsiz sertlik degerinin hesaplanmasinda kullanilan bir diger model
Diizeltilmis Orantili Numune Modeli’dir (Gong ve ark., 1999). Bu model kullanilarak
yiikten bagimsiz sertlik hesab1 Esitlik (4.5)’ten faydalanilarak yapilabilir,

(HMPSR —a I:)etkin :a(Pmaks _aO _aiLj:aaz)

L2 L2
Bu esitlikte a,, mekaniksel islemlerin sebep oldugu artik yiizey zorlar: ile ilgili

sabittir. a, ve a, parametreleri Esitlik (4.2)’de tanimlanan PSR Modeli ile ayni fiziksel

anlama sahiptir. Bu parametreler, Ppas-L deneysel verilerinin grafigine fit edilen
egriden hesaplanmaktadir. Bu egriler deneysel verilerle olduk¢a uyumlu (r?=0.99) olup,
Sekil 4.15°de verilmektedir. Bu sekilden hesaplanan fit parametreleri ve yiikten
bagimsiz sertlik degerleri, Hyvpsr, Cizelge 4.8’de goriilmektedir. Cizelgeden goriilecegi

tizere elde edilen ylikten bagimsiz sertlik degerleri plato bolgesine oldukg¢a yakindir.

Cizelge 4. 7. ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2, ZE41Ce3 alasimlarinin Esitlik 4.2’ye gore

analizi
Numune Kodu (N/a,im) (N/?fm)2 (ngg) HL'Pl(aGtggegeri r
ZE41 2349e-3  5818e-5 0,827 0,926 0,996
ZE41Cel 3238e-3  3219e-5 0,458 0,649 0,991
ZE41Ce2 1291e-3  3712e5 0,037 0,575 0,996
ZE41Ce3 28633 5272-5 0,488 0,566 0,995
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Sekil 4. 20. Knoop ug i¢in ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2, ZE41Ce3 Alasimlarinin Pmaks-

L grafigi

Diizeltilmis Orantili Numune Modeli’nde elde edilen yiikten bagimsiz sertlik

degerleri, Sekil 4.17°den elde edilen plato bolgesine oldukca yakin olmalarina ragmen

ZE41Ce3 kodlu numunede, mekaniksel islemlerin sebep oldugu artik yiizey zorlar1 olan

8, negatif degere sahiptir. Negatif degerin higbir fiziksel anlami olmadigindan bu

modelin kullanilmas1 uygun degildir.

Cizelge 4. 8. ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2, ZE41Ce3 alasimlarinin Esitlik 4.4’e gore

analizleri
Numune Kodu (?\?) (N/a,im) (|\|/izm)2 (HCEASS i P}?&B et g
ZEA41 2,022e-1 -9,384e-4 6,379e-5 0,907 0,926 0,999
ZE41Cel 3,35%-1 -2,655e-4 3,876e-5 0,551 0,649 0,999
ZE41Ce2 2,649%-1 -1,304e-3 4,194e-5 0,556 0,575 0,999
ZE41Ce3 -6,251e-1 2,417e-4 4,333e-5 0,616 0,566 0,999
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Yiikten bagimsiz sertlik degerinin hesaplanmasinda kullanilan bir diger model
Hays-Kendall Modeli’dir. Hays ve arkadaslart 1973 yilinda ¢ok sayida malzeme
tizerinde yaptiklart mikrosertlik testlerinde gozledikleri CBE davranisi igin; uygulanan
test yiikli belirli bir limit degerinin altinda ise sadece elastik deformasyon, bu degerin
iistiinde ise plastik deformasyon meydana geldigini ortaya koymuslardir. Hays ve
Kendall (1973), uygulanan test yiikii Pmaks yerine etkin yiik (Petin=Pmaks-W) ifadesini
kullanmiglardir. Bu esitlige gore Petkin-Lz grafigi diiz bir c¢izgi verecektir ZE41,
ZE41Cel, ZE41Ce2, ZE41Ce3 numuneleri i¢in Sekil 4.21°de gizilen Pegn-L?
grafiginden elde edilen uyum katsayilarmin olduk¢a yiiksek (r*>0.999) oldugu
goriilmektedir (Cizelge 4.9). Knoop ug ile yapilan mikrosertlik deneylerinde toplam test
yiikii yerine etkin yiik (Pewin) kullanilarak, yiikten bagimsiz sertlik Hyx degeri

Putin Poaks ~W e

(Hy = aT = Q[T) =aC,) kullanilarak elde edilebilir. Esitlige gore,

Petin-L2 grafiklerinden elde edilen W, C; r?, yiikten bagimsiz sertlik degerleri

{ v ZE41
107 A ZzE41C01 \ 4 $ R
; ZE41Ce2 !
o ] & 7E41Ce3
z 6]
o @ : v ..‘.’..,' A
4 R
vy &
21 v
\ o d
{ ¥We
0 —r1 *r * *r *~ T ‘*r r r *t T v Tt ‘r ‘Tt T Tt *t ‘t ‘Tt T Tt T T T 1T
0,0 5,0e+4 1,0e+5 1,5¢+5 2,0e+5 2,5¢+5
2 2
L”(um)

Sekil 4. 21. Knoop ug i¢in ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2, ZE41Ce3 Alasimlarinin Petkin-d2
grafigi
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Cizelge 4. 9. ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2, ZE41Ce3 Alasimlarinin Knoop ug i¢in Esitlik
4.6’ya gore analizleri

Numune Kodu (NW) N /i?n)z (g Sz) Hu P;gg Eg egeri r?
ZE41 1,933e-1 6,360e-5 0,904 0,926 0,999
ZE41Cel 3,066e-1 3,833e-5 0,545 0,649 0,999
ZEA41Ce2 1,063e-1 3,981e-5 0,566 0,575 0,999
ZE41Ce3 -3,083e-1  4,725e-5 0,672 0,566 0,999

(Hp)) ve Hays-Kendall Modeli ile elde edilen sertlik degerleri (Huk) Cizelge
4.9°da verilmektedir

Cizelgeden de goriilecegi lizere Huk degeri Sekil 4.17°deki plato bolgesine
olduk¢a yakindir. Bu sebeple ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2, ZE41Ce3 numuneleri i¢in
Knoop u¢ kullanilarak elde edilen sertlik degerinden, yiikten bagimsiz sertlik degeri
hesaplamada kullanilacak en uygun model Hays-Kendall Modeli’dir.

Vicker ve Knoop ¢enti ug ile elde edilen sertlik deneylerinin analizleri yapildi.
Her dort alasim icin plato bolgesi degerleri kiicliik de olsa farklilik gostermektedir.
Yapilan analizlerden elde edilen yiikten bagimsiz sertlik degerleri Cizelge 4.10°da

verilmektedir.

Cizelge 4. 10. Vickers ve Knoop Uglari I¢in Yiikten Bagimsiz Sertlik Degerleri

Vickers ve Knoop
ug ile elde edilen

Numune Kodu Hy,
Plato Degeri
(GPa)
ZE41 1,035 0,926
ZE41Cel 0,538 0,649
ZE41Ce2 0,558 0,575
ZE41Ce3 0,600 0,566
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Farkl1 uglar ile ayni yiiklerde elde edilen sertlik degerlerinin (ylikten bagimsiz)
literatiirde de gozlemlenmistir. Shaw ve ark. (1996), Atkinson ve ark.(1989,1995), Shi
ve Atkinson (1990) Knoop ve Vickers uglar ile elde edilen sertlik degerlerindeki
faklilig1 numune ve ug arasindaki siirtiinme ile agiklamaya ¢alismislardir.

Arastirmalar u¢ ve numune arasindaki siirtinmenin u¢ bu uglar ile elde edilen
sertlik degerlerinde de farkliliklar olabilecegini ifade etmislerdir. Benzer bir durum
Giider ve ark. (2011) tarafidan Sialon seramiklerinde yapilan deneylerde gozlenmistir.

Diger taraftan, bu durumun agiklamasi ; Lawn ve Howes (1981), Marshall ve
ark. (1982), u¢ numune yiizeyinden kaldirildiktan sonra elastik toparlanma meydana
geldigi ve uc¢ altindaki plastik ile cevrili deforme olmus elastik bolge arasindaki
uyumsuzluk meydana gelebilecegi belirtilmistir. Bununla birlikte uglarm spesifik
sekilleri nedeni ile Knoop ve Vickers u¢’un meydana getirecegi elastik toparlanmasinin
farkli olacagini ifade edilmistir (Chicot ve ark., 2007).

Malzemelerin mekanik oOzelliklerinden sertlik olduk¢a Onemlidir ¢iinkii
malzemelerin diger mekanik 6zellikleri ile sertlik arasinda bir baglanti vardir. Ornegin
hem sertlik testleri hemde ¢ekme testleri malzemelerin plastik akma direncini dlger ve
bu testlerin sonuglar1 birbiri ile olduk¢a yakindir. Mekanik 6zelliklerin belirlenmesinde
sertlik testlerinin tercih edilmesinin diger bir nedeni basit, kolay ve kismen
tahribatsizdir. Malzemelerin elastik modiili ve akma mukavemetlerini sertlik
deneylerinden elde edilen ylikten bagimsiz sertlik degerlerini kullanarak elde edebiliriz.

Malzemelerin Elastik modiil (E) ve akma mukavemeti (Y) Esitlik (4.7) ve
Esitlik (4.8) kullanilarak hesaplanabilir (Saritekin ve ark., 2014).

E =81.9635HV 4.7
H

Y~—Y 4.8
3 (4.8)

Burada H, Vickers ug¢ ile elde edilen Hy, sertlik plato degeridir. Elde edilen
elastiklik modiil ve akma mukavemeti degerleri Cizelge 4.11°de verilmektedir. Bu
boliimde elde edilen Elastik modiil degerleri ile nanosertlik yontemi kullanilarak elde

edilen Boliim 4.2.’deki Elastik modiil degerleri karsilastirilacaktir.
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Cizelge 4. 11. Elastiklik modiilii (E) ve Akma mukavemeti (Y) degerleri ZE41,
ZE41Cel, ZE41Ce2, ZE41Ce3 numuneleri i¢in

Numune Kodu Elastik Modiil Akma Mukavemeti
(GPa) (GPa)

ZE41 84,832 0,345

ZE41Cel 49,178 0,200

ZE41Ce2 45,735 0,186

ZE41Ce3 44,096 0,179

4.2. Dinamik Sertlik Deneyleri

Bu boliimde ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2, ZE41Ce3 numuneleri i¢in nano sertlik
deneylerinden elde edilen veriler incelenip analizleri yapilacaktir. Bu béliimde her bir
numune i¢in ayri ayri yiik-yerdegistirme egileri, bu egrilerden elde edilen sertliklerin
uygulanan ytlike bagl grafikleri ¢izilecek ve her bir numuneden taramali u¢ mikroskobu
(SPM) ile elde edilen yiizey topografyasi goriintiileri verilecektir.

Sekil 4.22°de ZE41 alasimina farkl yiiklerde uygulanan test yiikiine bagli ¢entik
derinliginin degisimi goriilmektedir. Sekildende goriilecegi tizere 1000 ile 10000uN’Tuk
yiik-yerdegistirme egrisinin yiik kism1 oldukc¢a diizenli bir artis gostermekte ve bosama
kismi ise farkli her bir yik icin olduk¢a diizenli ve paralele sekilde azaldigi
goriilmektedir. Sekil 4.22°den de agikga goriildiigii iizere ylik miktari arttik¢a buna bagh
olarak centigin olusturdugu derinlikte artmaktadir.

ZE41 alagmm i¢in kademeli yiik-yerdegistirme egrisinden (Sekil 4.22) her bir
yik i¢in elde edilen nanosertlik degerlerinin uygulanan yiike bagh degisimi Sekil
4.23’de verilmektedir. Sekilden agik¢a goriilecegi iizere, kiiciik yiiklerde nanosertlik
degeri kiiglik olup, yiik arttik¢a nanosertlik doyuma ulagmaktadir. Plato bolgesi olarakta
ifade edilen bu deger yaklasik 7200uN da ulastigr goriilmektedir. Bu deger Sekil
4.23’de kesikli ok ile belirtilmistir. Bu dogrudan sonra hemen hemen herhangi bir
degisim olmamakta nanosertlik degeri sabit kalmaktadir. Yapilan ¢aligmalarda
alasimlarin karsilastirmali analizi yapilmadan 6nce her bir alasim tizerinde yapilan
nanosertlik deneylerinden elde edilen verilerin analizleri yapilacak, sonrasinda alagimlar

birbirleriyle karsilastirilacaktir.
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Sekil 4. 23. ZE41 alasimina ait nanosertlik-uygulanan yiik egrisi
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lmSwSc- 10.000 p

Sekil 4. 24. ZE41 alasimina ait a) Centik dncesi ylizey b) Centik sonrasi ylizey
c¢) Centik sonrasi ylizey topografyasinin SPM goriintiisii

ZEA41 alasiminin g¢entik atilmadan once ve centik atildiktan sonra alinan SPM
goriintiisii Sekil 4.24°te verilmektedir. Sekilden yiizeyin olduk¢a homojen oldugu ve
yiizeyde herhangi bir ¢atlagin olmadig1 agikga goriilmektedir. Sekil 4.24°te tepeden
goriiniimii verilen yiizeyin ve ¢entigin ayrintili analizi Sekil 4.26- 4.28’da yapilmistir.
Centik sonrasi elde edilen izin {i¢ boyutlu goriintiisii Sekil 4.25’de verilmektedir.

10 um X 10 um alanda SPM goriintiisii verilen ZE41 alasimimin yiizeyinde
Berkovich iz net bir sekilde goriilmektedir, izin yaklasik boyutu 2 um’dir. Alagimda

plastik deformasyon meydana gelmis ve ylizeyde herhangi bir ¢atlak goriilmemistir.
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Sekil 4. 26. ZE41 alagiminda olusturulan ¢entigin “a” ayritindan SPM goriintiisiiniin
analizi
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Sekil 4.26’da SPM goriintiisiiniin iizerinde belirlenen kesimin analizi ve kesit
goriintiisii verilmektedir. Yiizeydeki ortalama piiriizliliik (Ra) degeri 88.585nm olup
RMS (ortalama karekok) piiriizliilitk 101.725 nm’dir. Kesitten ve SPM goriintiisiinden
acikca goriilecegi tizere y1gilma (pile-up) goriilmemektedir.

Sekil 4.27°de SPM goriintiisiiniin iizerinde ayn1 ug’a ait ikinci kesitin goriintiisii
verilmektedir. Sekil 4.26 ve Sekil 4.28 de ayn1 ug’a ait iki farkli kesitten alinan yiizey
puriizliilik degerleri yaklasik aymi degere sahip olmakla birlikte ufak farkliliklar
gostermektedir. Bu durumun uygulanan mekanik parlatmadan kaynaklandigi

distiniilmektedir.

nm
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Sekil 4. 27. ZE41 alasiminda olusturulan gentigin “b” ayritindan SPM goriintiistiniin
analizi
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Sekil 4. 28. ZE41 alasiminda olusturulan ¢entigin “C” ayritindan SPM goriintiistiniin
analizi

Sekil 4.26’daki ug¢’a ait {igiincii kesitin SPM goriintiisii  Sekil 4.28’de
verilmektedir. Bu kesit i¢in ortalama piriizlilik (Ra) degeri 97.039 nm olup RMS
piirtizliilik degeri 110.599 nm’dir. Ug’un genel goriintiisii u¢’un izini olduk¢a belirgin
olarak vermektedir. Bu sekilde yigilma hemen hemen goriilmemektedir. Oncesinde
ifade edildigi lizere piiriizliiliik degerleri hemen hemen yakin degerlere sahip olmakla
beraber ufak farkliliklarda goriilmektedir. Bu durumun uygulanan mekanik parlatmadan
kaynaklandig1 diigiiniilmektedir. Sekil 4.26°da yigilma davranis1 gézlenmezken Sekil
4.27 ve Sekil 4.28’de belirgin bir yigilma goézlenmektedir. Bununla birlikte bu

kesitlerde ciddi anlamda piiriizliiliik vardir.
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Sekil 4. 29. ZE41Cel alagiminin yiik-yerdegistirme egrisi

ZE41Cel alasimi i¢in 1000 ile 10000 puN’luk yiik-yerdegistirme egrisi Sekil
4.29°da verilmektedir. Bu sekilden elde edilen nanosertlik degerlerinin uygulanan
maksimum yiike bagli degisimler1 Sekil 4.30 da verilmektedir. Elde edilen sertlik
degerleri kiigiik yiiklerde diisiik degerlere sahip iken yiik degerinin artmasi ile birlikte
nanosertlik degeri artmaktadir. Bu artis linner olmayip azalan sekildedir. Yaklasik
400uN degerinde nanosertlik doyuma ulagsmakta 8500 ve 1000 uN’luk yiik degerlerinde
nanosertlik kismi1 azalma gostersede bu degisimin oldukg¢a kiiciik oldugu grafikten
gorilmektedir.

ZE41Cel alasimimnin ¢entik atilmadan once ve centik atildiktan sonra alinan
SPM goriintiisii Sekil 4.31°de verilmektedir. Sekil 4.31°den ylizeyin oldukga kararli ve

homojen bir yapiya sahip oldugu goriilmektedir.
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Sekil 4. 30. ZE41Cel alagimina ait nanosertlik yiik egrisi
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Sekil 4. 31. ZE41Cel alagimina ait a) Centik dncesi yiizey b) Centik sonrasi yilizey c)
Centik sonrasi yiizey topografyasinin SPM goriintiisii
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Sekil 4.31 de verilen izin, ii¢ boyutlu goriintiisii Sekil 4.32°de verilmektedir.
Bu sekilden Berkovich u¢ geometrisinin ZE41Cel alasiminda oldukg¢a belirgin
oldugu goriilmektedir. Ug ile olusturulan izin her ii¢ kesiti i¢in herhangi bir catlak

goziikmemektedir. Bu izin ker {i¢ kesiti ayrintili olarak analiz edilecektir.

ASNNSSSNN

Sekil 4. 32. ZE41Cel alagimi i¢in Sekil 4.31°de verilen gentigin 3D goriintiisii

Ug’un olusturdugu izin SPM goriintiisii ve ayrintili analizi Sekil 4.33-4.35’de
verilmektedir. Sekil 4.33’de (a) kesiti igin ug¢’un istten ve yatay gOriintiisii
verilmektedir, olduk¢a diizglin bir yiizeye sahip olan alasimin yatay kesitindende

centigin sekli oldukca belirgin olarak goriilmektedir
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Sekil 4. 33. ZE41Cel alagiminda olusturulan gentigin “a” ayritindan SPM goriintiisiiniin
analizi

Sekil 4.33’deki ZE41Cel alasimimin (a) kesitine ait SPM goriintiisiinden de
goriilecegi lizere Yiizeydeki ortalama piriizlilik degeri 98.848 nm olup RMS
piiriizliilik degeri 112.824 nm’dir.

Sekil 4.34’teki ZE41Cel alagimimin (b) kesitine ait SPM goriintiisiinden de
goriilecegi lizere Yiizeydeki ortalama piriizlilik degeri 94.072 nm olup RMS
piirtizliilik degeri 108.433 nm’dir
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Sekil 4. 34. ZE41Cel alagiminda olusturulan ¢entigin “b” ayritindan SPM goriintiisiiniin
analizi

Sekil 4.35°deki ZE41Cel alagiminin (c) kesitine ait SPM goriintiisli verilmistir.
Sekilden de goriilecegi tlizere yilizeydeki ortalama piriizlilik degeri 93.741 nm olup
RMS piiriizliiliik degeri 107.008 nm’dir.

Bu ug i¢in her ii¢ kesit kendi arasinda kiyaslanacak olursa Sekil 4.35’te verielen
(c) kesiti i¢in elde edilen goriintii diger kesitlere kiyasla en diisiik Ra ve RMS

degerlerine sahiptir.
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Sekil 4. 35. ZE41Cel alagiminda olusturulan ¢entigin “c” ayritindan SPM goriintiisiiniin
analizi

ZE41Ce2 alasiminin uygulanan yilike bagli olarak u¢ derinligindeki degisim
Sekil 4.36’da verilmektedir. Uygulanan yiik araligt 1000 pN ile 10000 uN arasindadir.
On farkli maksimum yiik i¢in elde edilen nanosertlik degerinin uygulanan yiike bagh
degisimi Sekil 4.37°de verilmektedir. Bu sekilden nanosertligin aertan yiik ile azalarak
bir platoda sabitlendigi goriilmektedir. Literatiirde gozlenen CBE davranisi ile benzerlik

gostermekte olan bir davranig gézlenmektedir.
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Uygulanan Test Yiikii (P; puN)

ZE41Ce2

Centik Derinligi (h; nm)

Sekil 4. 36. ZE41Ce2 alagiminin yiik-yerdegistirme egrisi
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Sekil 4. 37. ZE41Ce2 alagimina ait nanosertlik yiik egrisi
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ZE41Ce2 alasgiminin ¢entik atilmadan 6nce ve centik atildiktan sonra alinan
SPM goriintiisii Sekil 4.38°de verilmektedir. Sekil 4.38’den yiizeyin diger alagimlarda
oldugu gibi oldukg¢a kararli ve homojen bir yapiya sahip olup yiizey piirizliligi
oldukca diisiik ve nano ucun olusturdugu iz acik¢a goriilmektedir. Olusan izin iig¢

boyutlu goriintlisii Sekil 4.39°da verilmektedir.

Image Scan Sen. 10000 pm

Image Scan Sea 10,000 i

Sekil 4. 38. ZE41Ce?2 alagimina ait a) Centik dncesi yiizey b) Centik sonrasi ylizey c)
Centik sonrasi yiizey topografyasinin SPM goriintiisii

58



Sekil 4. 39. ZE41Ce2 alagimu i¢in Sekil 4.38’de verilen ¢entigin 3D goriintiisii

Sekil 4.39 da iz oldukc¢a net olup, etrafta herhangi bir catlak goriilmemektedir.
Berkovich ug¢’un olusturdugu izin SPM goriintiisii ve ayrintili analizi Sekil 4.40-4.42°de
verilmektedir.

Sekil 4.40’ta verilen ZE41Ce2 alagiminin (a) kesitine ait SPM goriintiisiinden
yiizeydeki ortalama piiriizliilik degeri 94.792 nm olup RMS piiriizliiliikk degeri 109.303
nm’dir.

Sekil 4.41°de verilen ZE41Ce2 alagiminin (b) kesitine ait SPM goriintiisiinden
yiizeydeki ortalama pirlizlilik degeri 97.892 nm olup RMS piiriizlilik degeri
112.841nm’dir.

Sekil 4.42°de verilen ZE41Ce2 alasiminin (c) kesitine ait SPM goriintiisiinden
yiizeydeki ortalama piiriizliilik degeri 86.700 nm olup RMS piiriizliiliik degeri 100.085

nm’dir. Her ii¢ kesitinde u¢’un dogasini yansittigr goriilmektedir.
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Sekil 4. 40. ZE41Ce?2 alagiminda olusturulan gentigin “a” ayritindan SPM goriintiisiiniin
analizi
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Sekil 4. 41. ZE41Ce?2 alasiminda olusturulan ¢gentigin “b” ayritindan SPM goériintiisiiniin
analiz
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Sekil 4. 42. ZE41Ce?2 alasiminda olusturulan ¢entigin “C” ayritindan SPM goriintiisiiniin
analizi

ZE41Ce3 alagiminin uygulanan yiike bagh ¢entik derinligi grafigi sekil 4.43°de
goriilmektedir. Farkli yiiklerin herbiri i¢in ylikleme ve bosalma kisimlari oldukca
diizenli olup bosalma kisimlarindaki degisim hemen hemen paralellik gostermektedir.
Bu grafikten elde edilen nanosertlik degerlerinin yiike bagl degisimleri Sekil 4.44°de
gorilmektedir. Baslangi¢ yiiklerinde kismi bir artis sonrasinda iissel bir azalma ile
yiksek yiik degerlerinde nanosertligin bir platoya yerleserek degismedigi

goriilmektedir.
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Sekil 4. 43. ZE41Ce3 alagiminin yiik-yerdegistirme egrisi
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Sekil 4. 44. ZE41Ce3 alagimina ait Nanosertlik —Uygulanan Yiik Egrisi
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ZE41Ce3 alasgiminin c¢entik atilmadan 6nce ve ¢entik atildiktan sonra alinan
SPM goriintiisti Sekil 4.45°de verilmistir. Bu sekilden de goriildiigii gibi yiizey oldukga
kararli ve homojen bir yapiya sahip olup Berkovich ucun olusturdugu iz net bir sekilde
gorilmektedir. Sekil 4.46°da elde edilen izin {i¢ boyutlu goriintiisti verilmistir. Sekilden,
olusan izin olduk¢a belirgin oldugu ve etrafinda herhangi bir ¢atlak olmadigi

goriilmektedir.

Image Scan Sae 10,000 jn Image Scan Sen. 10,000 pn

Image Scan S 10.000

Sekil 4. 45. ZE41Ce3 alagiminin ait a) Centik Oncesi yiizey b) Centik sonras1 yiizey c)
Centik sonrasi yiizey topografyasinin SPM goriintiisti
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Sekil 4. 46. ZE41Ce3 alagimi i¢in Sekil 4.45°de verilen gentigin 3D goriintiisii

Sekil 4.45’de verilen gentigin SPM goriintiisii ve ayrintili analizi Sekil 4.47-

4.49’da verilmektedir. Bu ii¢ sekilde elde edilen izin her bir ayritinin ayrintili analizi

yapilmistir.
i
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Sekil 4. 47. ZE41Ce3 alagiminda olusturulan gentigin “a” ayritindan SPM goriintiisiiniin
analizi
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Sekil 4.47°deki ZE41Ce3 alasimmin (a) kesitine ait SPM goriintiisiinden
yiizeydeki ortalama piiriizliilik degeri 93,333 nm olup RMS piiriizliiliikk degeri 110.245
nm’dir. Bu kesit i¢in izin yatay gorintiisii oldukca belirgindir.

Sekil 4.48’deki ZE41Ce3 alasimimin (b) kesitine ait SPM goriintiisiinden
yiizeydeki ortalama piriizlilik degeri 106,661 nm olup RMS piirtizlilikk degeri
122,790 nm’dir. Izin (b) kesitinden elde edilen yatay goriintiisii (a) kesitindeki gibi
belirgindir.
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Sekil 4. 48. ZE41Ce3 alagiminda olusturulan gentigin “b” ayritindan SPM gériintiistiniin
analizi
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Sekil 4. 49. ZE41Ce3 alagiminda olusturulan gentigin “c” ayritindan SPM goriintiisiiniin
analizi

Sekil 4.49°daki ZE41Ce3 alasimmnin (c) kesitine ait SPM goriintiisiinden
yiizeydeki ortalama piriizlillik degeri 107,692 nm olup RMS piiriizlillik degeri
122,283 nm’dir. Diger iki kesit ile benzer olarak bu kesitte iz oldukc¢a belirgindir.

Su ana kadar her bir alasim i¢in elde edilen sonuglar kisaca verildi. Simdi bu
alasimlarin analizleri birbirleriyle karsilastirmali olarak verilecektir.

ZE41, ZEA1Cel, ZE41Ce2, ZE41Ce3 numuneleri i¢in uygulanan test yiikiiniin
iz derinligine bagl egrileri Sekil 4.50’de verilmistir. Her bir egri i¢in on farkli yiikiin
numuneye uygulanmasi ile 10000 uN’luk maksimum yiike ulasilmistir. Yiik-
yerdegistirme egrilerinden ayni maksimum yiike karsilik elde edilen iz derinliklerinin
degistigi bu grafikten acgikca goriilmektedir. Alasimdaki Ce miktarinin artmasi ile

alagim igerisindeki u¢’un girmis oldugu derinlik de artmaktadir. Her dort alasim igin
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elde edilen P-h egrilerinin birbirine benzer karakter sergilemeleri alagimlarin homojen
mikroyapiya sahip oldugunun gostergesidir (Peng ve ark., 2004).

Elde edilen her bir P-h egrisinde ani yerdegistirmeler (diizensizlikler) yoktur. Sekilde
her bir maksimum yiik i¢in nanosertlik degerleri Esitlik 4.9 kullanilarak hesaplandi.

(H =0.0408P_,. / hj) 4.9)

Herbir alasim icin uygulanan yilike karsi elde edilen nanosertlik degerinin
degisimi Sekil 4.51°de verilmektedir. Sekil incelendiginde ZE41Cel alasimi igin
uygulanan yiikiin artmasiyla nanosertlik degerlerinin lineer olmayan bir bigimde
arttigini, biiyiik yliklerde doyuma ulasma egilimi i¢inde oldugu goriilmektedir. Bu
alasimda 5000 uN’luk yiike kadar nanosertligin arttigi, 5000uN da doyuma ulasip plato
bolgesine gegmekte fakat 7000uN’dan sonra azalarak 8500uN da tekrar plato bolgesine
gecerek doyuma ulagsmaktadir. Bu olay genel olarak literatiirde iyi bilinen ters CBE
olarak bilinmektedir (Sangwal, 2000; Giider ve ark., 2011; Dogruer ve ark., 2014).

ZE41, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3 alagimlarinda CBE gozlenirken, ZE41Cel
alasiminda ters CBE goriilmektedir. Her ii¢ alasim i¢in nanosertlik yaklagik 6000
uN’luk maksimum yiikte psatoya ulagsmakta ve bu degerden sonra sabit kalmaktadir.

Bu durum literatiirde; tek kristaller (Lu ve ark., 2014), biyomalzemeler (Renjo
ve ark., 2014), ince filmler (Sahin ve ark., 2015), seramikler (Chakraborty ve ark., 2012;
Renjo ve ark., 2014) ve bir¢ok alasimlarda benzerlik arz etmektedir (Li ve Bradt, 1993;
Gong ve ark., 2000; Sahin ve ark., 2005; Demirkol, 2010; Lu ve ark., 2014), titresim
etkisi ve kiigiik yiiklerde u¢ korliigli (Westbrook, 1967, Hanneman ve Westbrook,
1968), kristalde ara ylizeye yakin deforme olmus bir bdlge (Berzina ve Sawintsev,
1965; Sangwal, 1971), kii¢iik yiiklerde numunenin ufalanmasi ile numuneye uygulanan
yiikteki kayip (Banerjee ve Feltham, 1974) ve ¢entme sirasinda meydana gelen
catlaklardan kaynaklandigi diisiiniilmektedir. Ancak bu olay halen tam olarak

anlasilamamustir (Adeva ve ark., 1995; Sangwal, 2000)
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Sekil 4. 51. Nanosertligin uygulanan maksimum yiike bagli degisimi
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Literatiirde yapilan ¢alismalarda BaFCl kristalinde 0.08 ile 0.8 N yiik araliginda
yapilan deneylerde (100) diizleminde ters centik boyutu etkisi gozlenirken (001)
diizleminde centik boyutu etkisi goézlenmistir (Guille ve Sieskind, 1991). Sangwal
(1989), PbS kristalinde farkli 1s1l isleme tabi tutarak (100) diizlemi tizerinde 15s’lik
stireli 0.2 ile 1.5 N’luk yiik araliginda yapmis oldugu sertlik deneylerinde ters CBE
gozlemlemistir. Farkli 1s1l islem gormiis PbS kristalinde sertlik degeri bir maksimum
degere kadar c¢ikmis, sonrasinda sertlik degeri sabit bir degerde kalmustir. Yiikiin
artmasi ile sertlik degeri degismemistir. BaFCl ve PbS kristalinden gozlenen sertlik
degerleri i¢in Sangwall (2000) maksimum sertligin dislokasyonlarin ¢ekirdeklenmesi ve
hareketi ile iliskilendirmis kristal ylizeyinde u¢ tarafindan noktasal kusurlarin
olusturuldugunu ifade etmistir. Kristal yiizeyinde c¢entigin atildigi yonelim ug
etrafindaki noktasal kusurlar ve dislokasyonlarin katkist belirler (Boyarskaya ve ark.,
1979).

Pbs kristalinin (100) yiizeyi (Sangwal ve Patel, 1974,1975) ve BaFCl kristalinin
(100) ¢entik etrafinda kayma cizgileri gézlenirken, BaFCl’nin (001) yiizeyinde oldukc¢a
kiictik yiiklerde catlaklarin meydan geldigi rapor edilmistir (Guille ve Sieskind, 1991).
Literatiirde yapilan bu calismada BaFCL kristalinin (100) ylizeyi ve Pbs kristalinin
(100) yiizeyinde ters CBE gozlenirken, BaFCl’'nin (001) yiizeyinde normal CBE
gozlenmigstir. Literatiirde yapilan birgok c¢aligmada ki bunlarin igerisinde cam
malzemeleri igerisine alan gevrek malzemelerde CBE (Li ve ark., 1994; Jain ve ark.,
1994; Michels ve Frischat, 1982; Arora ve ark., 1984; Rethinam, 1994; Giider, 2011)
davranig1 gozlenmesine ragmen, plastik deformasyona maruz kalan tek kristal
yiizeylerinde ters CBE davranisi (Bull ve ark., 1989; Li ve ark., 1994; Arora ve ark.,
1984) gozlenmistir. Bu sebeple ters CBE davranisinin sadece plastik deformasyon
davraniginin gbzlendigi malzemelerde goriildiigii ifade edilebilir (Sangwal, 2000).

Sekil 4.51°de ZE41Cel igin gozlenen ters CBE’nin benzeri literatiirde Sialon
seramiklerinde (Basu ve ark., 2009; Giider ve ark., 2011), TiCN seramiklerinde (Gong
ve ark., 2001), camlarda (Sebastian ve Khadar, 2005) ve tek kristallerde (Sangwal ve
Surowska, 2003) gozlenmistir. Normal g¢entik boyutunun aksine, ters CBE gdzlenen
malzemelerde, g¢entigin oldugu boélgeden uzaklastikga, ¢atlak olusumu, dislokasyon
aktiviteleri ve ¢entigin elastik deformasyonu, ¢entik zorunun rahatlamasi gozlemlenir.

Bu durum gevrek malzemelerde centik olusturma siirecinde ¢atlak olusumu seklinde
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ortaya c¢ikar. Feltham ve Banerjee (1992), ilk olarak bu durumun c¢entik meydana
getirilirken catlak olusumu sirasinda enerji kaybindan kaynaklanabilecegini onermistir.
Catlak meydana gelirken enerjinin bir kismi ¢atlak olusturmaya ve diger bir kismi ise
centigi meydana getirmek i¢in harcanir. Bu sebeple, ¢entik testlerinde belirgin yiiksek
sertlik degeri gozlenir. Bu durum Giider ve arkadaglari (2011) tarafindan diisiik
yiiklerde dislokasyon plastisitesinin daha fazla deformasyona sebep olmasina ve -
Sialon seramiklerinde sertligin azalmasina sebep oldugu seklinde yorumlanmaistir.

Li ve Bradt (1993), ters ¢entik boyutunu izah ederken, uygulanan g¢entik test
yiikiiniin toplam numune direnci ile dengelendigini ve bu direncin dort bilesenden
meydana geldigini belirtmislerdir. Bunlar; i) u¢/numune arasindaki siirtinme (siirtiinme
bileseni) ii) elastik deformasyon iii) plastik deformasyon ve iv) numunede gézlemlenen
catlaklar. Li ve Bradt’e gore catlaklar ters ¢entik boyutuna katki saglarken, siirtiinme ve
elastik etki normal CBE’ne katki saglamaktadir.

Sekil 4.51°de elde edilen nanosertligin uygulanan yiike bagli degisimini izah

etmede literatiirde farkli modeller kullanilarak yapilacaktir.

4.2.1. Meyer Kanunu’na Gore Analiz

Centik boyutu etkisinin tanimlanmasinda kullanilan literatiirdeki en yaygin
kanun Meyer kanunu’dur. Numuneye uygulanan yiik, Pexin il€ u¢’un numunedeki girme
derinligi h; arasindaki iligki Pmaks=Kh¢? ile verilmektedir. esitlikte n ve K deneysel
verilerle fit edilen egrilerden elde edilmektedir. Esitlikteki “n” CBE davraniginin bir
Olctistidiir. Meyer tissii “n” ’in ikiden biiyiik olmas1 durumunda ters CBE, ikiden kiiciik
olmast durumunda CBE davranisi, ikiye esit olmasi durumunda CBE davranisi
gbzlenmez (Kblemen, 2006; Sahin, 2006).

ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3 alasimi igin elde edilen kontak
derinliginin test yiikiine bagl degisimini veren INPpas-INhe grafigi Sekil 4.52°de
verilmektedir. Grafikten elde edilen lineer iliski nanosertlik verilerini tanimlamada
Meyer Kanunu’nun uygun oldugunu gostermektedir. Sekil 4.52°de ¢izilen grafikten elde
edilen “n” degeri; ZE41, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3 i¢in 2 den kii¢lik ¢ikmaktadir. Diger
taraftan ZE41Cel i¢in ise n>2 den biiyiik elde edilmistir. Bu durum Sekil 4.51°de elde

edilen nanosertlik- yiik grafikleri ile uyum gostermektedir.

70



9.5
| v ZE4
| 4 ZE4ICel . AL
9.0 1 ZE41Ce2 R Ri
| & ZE41Ce3 R A L
_ e
Z 851 ¢ cvar
3- 1 .t .c. '..
“ ¢ v
“ i -.. .. ' '.
E 8,0 7 ¢ Y EAC
N , .
5
1 ¢ R A
7.5 .
' 2. &
7.0 .
{ & v A
5,0 5,5 6.0 6.5
In h; (nm)

Sekil 4. 52. ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3 alasgimlarinin InPmaks-Inhc grafigi

4.2.2. Hays-Kendall Yaklasimina Gore Analiz

Hay-Kendall (1973) farkh tiirden malzemeler iizerinde yapmis olduklar1 ¢entik
deneylerinde gozlemlemis olduklart CBE davranisini agiklarken; numuneye uygulanan
yiikiin belirli bir limit degeri altinda kalmasi durumunda sadece elastik deformasyonun
meydana geldigini ancak bu limit degerlerinin asilmast durumunda plastik
deformasyonun olusacagini ortaya koymuslardir.

Hays-Kendall (1973) elde ettikleri izin biiyiikligii ile test yiikii arasindaki
iliskiyi etkin yiik kavrami ile izah etmislerdir. Pegin= Pmaks-W esitligindeki W ise
deformasyon olusturmak icin uygulanmasi gerekli minimum yiiktiir. Bu durum Peyin=
Pmks-WIth2 olarak bildirilmistir. Esitlikten etkin yiikiin ¢entik derinligine bagl
degisimi ¢izildiginde diiz bir ¢izgi elde edilecektir.
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Sekil 4. 53. ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3 alasimlarinin Petkin-hc?
grafigi

Sekil 4.53’te ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3 alasimlar igin ¢izilen bu
grafigin korelasyon katsayilarinin oldukga yiiksek oldugu goriilmektedir (Cizelge 4.12).

Hays-Kendall yaklasimi ile yapilan analiz de elde edilen “W” degerleri (Cizelge
4.12) kabul edilemeyecek kadar biyiiktir. Bu ise CBE’nin analizinde kullanilan bu
yaklagimin yetersiz kaldiginin bir gostergesidir. Benzer bir durum Koélemen (2006),
Peng ve ark. (2004) ve Sahin (2006) tarafindan da ortaya konulmustur. Bu sebeple
ZEAL, ZEA1Cel, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3 alasimlarinin nanosertlik verilerinin analizinde
farkli bir model ile analiz yapilmasina ihtiya¢ duyulmaktadir.
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Cizelge 4.12. ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3 alasimlarinin Berkovich ug i¢in

analizi
Numune Kodu (;\L/I\<I) (uNP/<nlm)2 (gg’;) Huy Pz?;tgegegeri r?
ZE4l 7,545 e+2 4,099 e-2 0,167 0,906 0,996
ZE41Cel 9,997 e+1 2,303 e-2 0,939 0,840 0,997
ZEA41Ce2 5,331 e+2 2,078 e-2 0,848 0,802 0,998
ZE41Ce3 6,894 e+2 2,326 e-2 0,950 1,546 0,999

4.2.3. PSR Modeli’ne Gore Analiz

CBE davranisini analiz etmek i¢in kullanilacak diger bir yontem orantili numune
direnci (PSR) Modelidir. Bu model incelendiginde Hays-Kendall Modeli’nin
diizenlenmis halinin oldugu goriiliir. Hays ve Kendall kalici1 deformasyon olusturmak
icin malzemenin uyguladigi direncin sabit (W=a;h;) oldugunu sdyler. Ancak PSR
Modeli bu direncin ¢entik buyutu ile orantili bir sekilde degistigini ifade eder (Li ve
Bradt, 1993). Li ve Bradt tarafindan literatiire kazandirilan PSR Modeli’nin farkl
malzemeler iizerinde yapilan sertlik deneyi sonuglarini agiklamada memnun edici

sonuglar verdigi gozlenmistir. PSR modeline gore yiikten bagimsiz sertlik degeri

Petkin _ Pmaks _alhc _ a,

H. = =
R 245n  245h? 245

seklinde hesaplanmaktadir. Sekil 4.54°de PSR

Modeli’'ne gore ¢izdirilen grafikten elde edilen a;, @, Hpsg Ve r2 degerleri Cizelge
4.13’de verilmektedir. Cizelgeden goriilecegi lizere ZE41Cel alagimi disinda diger ii¢
alagimin uyum katsayilar1 oldukga yliksek ve ploto bolgesini agmamuglardir.

Ancak PSR Modeli’nden elde edilen yiikten bagimsiz sertlik degerleri
(Cizelge 4.2) ve Sekil 4.51°de elde edilen nanosertlik- yiik grafigindeki plato bolgesi
degerleri ile uyumsuzluk gostermektedir. Bu sebeple nanogentik verilerinin analizi igin

bagka bir model kullanilacaktir.
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Sekil 4. 54. ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3 alasimlarinin Pyas/hc -hc

grafigi

Cizelge 4.13. ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3 alasimlarinin Berkovich ug i¢in

PSR analizi
Numune Kodu (uNe;; m) (uN7r21 m)? (g??;) i Pﬁétga? we g
ZE41 4227e+0 1,783 e-2 0,727 0,906 0,997
ZE41Cel 1,386 -2  2,349e-2 0,958 0,840 0,989
ZEA1Ce2 2,715e+0 1,778 e-2 0,725 0,802 0,998
ZEA41Ce3 5,440e+0 3,257 e-2 1,330 1,546 0,998

74



4.2.4. Gelistirilmis PSR (MPSR) Modeli’ne Gore Analiz

Orantili Numune Direnci Modeli’nde h;=0 oldugunda W=ajh. degeride sifir
olmaktadir. Bu durum kalic1 deformasyon olusturmak i¢in gerekli olan minimum yiikiin
sifir olmas1 anlamina gelir. Ancak yapilan c¢alismalarda (Gong ve ark., 1999) bu
tanimlamanin dogru olmadig1 ifade edilmistir. Centik deneyleri Oncesinde mekanik
islemler ile ylizeyleri parlatilan alagimlarin fiziksel modellemesi yapilir iken, serbest bir
yay olarak degil, sikistirilma islemine tabi olmus bir yay olarak distliniilmesi
gerckmektedir. Ayrica PSR Modeli’ndeki Pmaks/he -he grafiginde lineerlikten muhtemel
sapmalar, plastik deformasyon i¢in numune direncinin yanlis tanimlanmasindan

kaynaklanabilmektedir. Bu durum sonucunda Gong ve arkadaslar1 (1999), tarafindan
PSR Modeli’nin diizeltilmis formu, P =a,+ah +ah’ MPSR literatiire

kazandirilmgtir.

MPSR Modeli’nde verilen esitlikteki a, ve a, parametrelerinin fiziksel anlami

PSR Modeli’nde yiikten bagimsiz sertlik hesabi yapilirken benzer yol takip edilecektir.

P;]tl;in — a[ Pmaks _:;) — alhc

Hypsr =@ j: aa, seklinde yiikten bagimsiz sertlik degerleri

her bir alagim i¢in hesaplanabilir. Sekil 4.55’de Pmaks-hc grafigi goriilmektedir.

Grafikten elde edilen a,, a, ve a,, Hwpsz Ve I* degerleri Cizelge 4.14°de
verilmektedir. MPSR modeli ile elde edilen Hypsr degerleri, plato sertlik degerlerinden
(Hw)) oldukea diisiiktiir. Bununla birlikte (P, =2, +ah, +a,h’ ) a, parametresi Hays-
Kendall Modeli ile ifade edilen W ile ayn1 fiziksel anlama sahiptir. MPSR Modeli ile
elde edilen a, degerleri ZE41Cel, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3 alasimlari i¢in negatiftir.
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Sekil 4. 55. ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3 alasgimlarinin Pmaks-hc grafigi

Negatif a, degerleri fiziksel bir anlama sahip degildir. Literatiirde a, ile ilgili

benzer bir uyumsuzluk Peng (2004) ve arkadaslar1 tarafindan ortaya konulmustur. Bu

sebeple MPSR Modeli de her dort alasim igin yiikten bagimsiz sertlik degerini

hesaplamada yetersiz kalmistir.

Cizelge 4. 14. ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3 alasimlarinin Berkovich ug i¢in

MPSR analizi
Hy, Plato
Numune Kodu (5&) (HNE;; m) (uNj‘; m)? 'E'CIBVLP;)R l(%%;r)i r?
ZE41 1,623e+2 3,101e+0 1,940e-2 0,791 0,906 0,999
ZE41Cel -1,223e+3 6,591e+0 1,566e-2 0,638 0,840 0,999
ZE41Ce2 -1,332e+2 3,522e+0 1,677e-2 0,684 0,802 0,999
ZE41Ce3 -2,814e+2 7,995e+0 2,788e-2 1,137 1,546 0,999
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Sertlik basit bir ifade ile malzemelerin plastik deformasyona veya centige karsi
gosterdigi direng olarak tanimlanir. Bir bagka deyisle, malzemedeki yliksek sertlik
plastik deformasyona kars1 gosterilen yiiksek direnctir. P-h egrileri malzemenin plastik
deformasyon miktar1 hakkinda bilgi verir. Bosaltma islemi sonrasindaki son derinlik
plastik deformasyonun bir dlgiisiidiir. Yiiksek direngli bir malzemeye yiik
uygulandiginda meydana gelen plastik deformasyon sonrast malzemede meydana gelen
son derinlik kiiciik olacaktir. Sekil 4.45.’te gdsterilen numunelerin son derinlikleri
dikkate alindiginda ZE41 numunesinin  ZE41Cel, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3
numunelerinden daha sert oldugu sdylenebilir.

Karaca ve arkadaslar1 (2009) ZnO katkili BSCCO (BiPbSrCaCuO)’nun mekanik
ozelliklerini arastirmislardir. Calismalarinda elde ettikleri sertlik degerleri ile literatiir
arasinda kii¢iik bir fark oldugunu ve bunun hazirlama teknikleri nedeniyle olabilecegini
ifade etmislerdir. Kélemen ve arkadaslart (2006), Sm katkili BSCCO’nun mekanik
ozelliklerini arastirmiglardir. Bu ¢alismada katkilanan BSCCO numunelerinin
sertliginin saf olan numuneden daha biiyiik sertlige sahip oldugunu bulmuslardir. Bu
artisin meydana gelmesi hem kirlilik alanlarindaki dislokasyonlarin ¢ivilenmesi hem de
kristalde kirlilik atomlarinin mevcut olmast ve aynit zamanda kirlilikleri igeren bag
kuvvetlerinin ¢esitliligine bagli olabilecegini ifade etmislerdir. Ayrica mikroyap1
incelemesinde ylizeydeki bosluklarin biiyiikliigiiniin ve sayisinin (tane baglanabilirligi

ile ters orantili) Zn zenginlestirmesiyle azaldigini ortaya koymuslardir.

ZEA41Ce, ZEA41Cel, ZEA1Ce2 ve ZE41Ce3 alasimlan i¢in E; degerleri

Jro s

. =———= ile hesaplandi. Elastik modiiliin yiike bagl degisimi Sekil 4.56’da
2 A

verilmektedir.

Elastik modiil, bir malzemeye kuvvet uygulandiginda, malzemenin elastik olarak
deforme olma egilimi olarak tanimlanabilir. Farkli sekilde ifade etmek gerekirse,
temelde malzemedeki atom veya molekiiller arasindaki bag kuvvetleriyle iliskilidir.
Baglar ne kadar kuvvetli ise, elastik modiil degeri de o kadar yiiksek olur. Tipik olarak,
elastik modiil ve siineklik arasindaki iligki terstir. Siineklikteki azalma catlaklara

sebebiyet verecek boylelikle elastik modiil degerinde azalma gozlenecektir.
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Sekil 4. 56. ZE41Ce, ZE41Cel, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3 alasimlarinin elastik modiiliiniin
uygulanan maksimum yiike bagli degisimi.

Sekil 4.56’dan elde edilen elastik modiil degerleri yaklasik olarak 9000 uN’luk
yiikten sonra plato bdlgesine ulagmaktadir. Plato bolgesi degerleri bu alagimlarin gergek
elastik modiil degerleri olarak alinabilir.

Sekil 4. 56’da ZE41 ve ZE41Ce3 alasimlarinin elastik modiil degerlerinin kii¢iik
yiiklerde arttig1 sonrasinda azalarak platoya ulastigi gozlenmektedir. ZE41Cel ve
ZE41Ce2 alasimlarinda ise elastik modiil degerlerinin 6ncelikle azaldig1 daha sonra ise
platoya ulastig1 goriilmektedir. Buradan ZE41 ve ZE41Ce3 alasimlarinda ters CBE ve
ZE41Cel ve ZE41Ce2 alasimlarinda ise CBE davranisi gézlenmektedir.

Her dort alasim i¢in bu degerler Cizelge 4.15°te verilmektedir. Cizelgeden de
goriildiigli gibi seryum katkisinin artmasi ile birlikte elastik modiil degerleri
azalmaktadir. Cizelge 4.15’te statik sertlik degerlerinden elde edilen elastik modiil
degerleri verilmektedir. Bu degerler dinamik sertlik degerinden elde edilen elastik

modiil degerleri ile kiyaslandiginda ZE41 alasimi disindakilerin hemen hemen bir biri
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ile yakin oldugu goriilmektedir. ZE41 alasiminda yakasik olarak iki kata ulasan fark
goze carpmaktadir. Statik sertlik degerlerinde kisisel hatalarinda etkili olabilecegi
diisiintildiigiinde bu fark kabul edilebilecek sinirlar i¢erisindedir. Ancak her iki yontem
ile elde edilen degerlerde seryum katki miktar1 arttikga modiil degerleri azalmaktadir.
ZE41 alasiminda birim yiizeye yerlesen Ce atomlar1 alasimda atom/molekiiller arasi

baglar1 zayiflatmakta bdylelikle alagimlarin elastik modiil degerleri azalmaktadir.

Cizelge 4.15. Farkl yiikler altinda ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3 alagimlarina
ait elastik modiil (Er) degerleri

Numune Elastik
Kodu Modiil
(GPa)

ZE41 51.192

ZE41Cel 47.736
ZE41Ce2 39.541
ZE41Ce3 36.286

4.3. Korozyon Analizleri

ZE41Ce, ZE41Cel, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3 numuneleri i¢in korozyon deneyi
agirlikca %3,5’lik NaCl ¢ozeltisi icerisinde gerceklestirildi. Cozeltinin %3,5 olmasi
literatiir ile uyumludur (Liu, 2009). A¢ik devre potansiyeli iyonik bir ¢ozeltide anodik
ve katodik reaksiyonlarin bir denge potansiyelidir. Bu iyonik ¢6zelti korozif 6zellik
tasiyorsa Olgiilen bu agik devre potansiyeli serbest korozyon potansiyeli olarak
adlandirilabilir. Numuneler korozyon deneylerine tabii tutulmadan oOnce stabil bir
potansiyel degeri (a¢ik devre potansiyeli) elde etmek i¢in 3000sn boyunca NaCl
cozeltisi igerisinde bekletildi. Serbest korozyon potansiyelleri (Exor) 0lciildii. Sonrasinda

potansiyodinamik polarizasyon testi uygulandi.

4.3.1. Potansiyodinamik Polarizasyon Testleri

Sekil 4.57’de ZE41Ce, ZE41Cel, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3 alasimlarina ait
potansiyodinamik polarizasyon (tafel) egrileri goriilmektedir. Cizelge 4.5’de ise bu
egrilere ait korozyon potansiyeli (denge potansiyeli), lineer polarizasyon direngleri ve

korozyon akimi degerleri goriilmektedir. Artan Ce oranlartyla korozyon potansiyelinin
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-1,454 V degerinden -1,507 V degerine kadar indigi gézlemlenmistir. Ayn1 zamanda
polarizasyon direncinin arttigi gozlemlenmistir. Bunun sebebi nadir toprak elmenti olan
Ce’nin oranmin artmasiyla anodik ve katodik reaksiyonun denge potansiyeli olan
korozyon potansiyelini daha soy olan tarafa dogru yaklastirmasidir. Bir bagka ifadeyle
daha gec polarize olmasimi saglamasidir. Bunun paralelinde de korozyon akimi

degerinin de artan Ce oranlartyla birlikte azaldig1 gézlemlenmistir.

2,0 1
2.5 -
3,0 -
3
B 351
1 1 73
1 w
-4.0 7 %g v
] *l T v ZE4l
45 ] LV +  ZE41Cel
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Sekil 4. 57. ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3 alagimlarina ait tafel egrileri

Cizelge 4.16. ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3 alagimlarinin Tafel
Ekspolarasyon Yontemiyle elde edilmis korozyon verileri

Lineer Polarizasyon

Numune Kodu PotaE])Sir;/%fi V) [ﬂ\rqeg;i KorOZ{XI)IAkImI
ZE41 1,554 60 7463 -4
ZEA1Cel 1545 73 6,223 e-4
ZEA1Ce2 11,539 82 5.334 6-4
ZE41Ce3 1511 89 4.952 ¢-4
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Egrinin metal ¢6ziinmesini temsil eden anodik tarafi incelendiginde, ZE41Ce3
alagimi i¢in anodik akim yogunlugu daha diisiikken, ZE41 alasimi i¢in daha yiiksek
oldugu goriilmektedir. Bunun anlami ayni potansiyel araliginda ZE41Ce3 alasimindaki
metal ¢oziinmesi daha diistiktiir. Bu bilgiler 1s181nda en iyi korozyon direncini ZE41Ce3
alagiminin gosterdigi sOylenebilir. Artan Ce oranlarinin korozyon direncini iyilestirdigi
goriilmektedir.

Pan ve arkadaslar1 (2015) Magnezyum igerisine Ca ve Zn ilavesinin mikro
Ozelligi iyilestirdigini ve Ca, Zn elemanlarn ilavesinin, elektrokimyasal asinma
direncinin arttirilmast i¢in uygun oldugunu yaptiklari ¢alismada ifade etmisglerdir.

Seetharaman ve arkadaslar1 (2015), yaptiklari ¢alismada Mg-Al alasimina nadir
toprak elementlerinden Erbiyum’u katkilayarak mekanik karakterizasyon ve korozyon
direncini gézlemlemislerdir aragtirmalar1 sonucunda korozyon direnci son derece diisiik
olan Mg-AL alsiminin Erbiyum katkilandiktan sonra safliginin iyilestigini ve korozyon
direncinde 6nemli dl¢lide artis meydana geldigini ifade etmiglerdir.

Meng ve arkadaglar1 (2013) Magnezyum alasimlarinda, nadir toprak (RE)
elemanlar: birinci alasim elementli oldugunu ve nadirtoprak elementlerinin magnezyum
icerisindeki safsizliklar ile tepkimeye girip yabanci maddenin ¢ikarilmasi ve korozyon
direncinin arttirilmasinda biyii etkisi oldugunu, RE elemanlar katildiklar1 elementtin
daha disiik bir elektrot potansiyeline sahip olmasii saglarlar. Bununda galvanik

korozyonun da azaltilmasinda 6nemli bir rol oynayacagini ifade etmislerdir.
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5. SONUC ve ONERILER

Bu tez calismasinda, ZE41 alistmi Mekanik alagimlama yontemi ile tretildi.

Uretilen alasimlarin kristal yapilari, mikro yapilari, mekanik 6zellikleri ve korozyon’a

kars1 direngleri analiz edildi. Yapilan deneyler ve elde edilen verilerin analizi sonucu

asagidaki ifade edilen dngoriiler literatiire sunuldu.

1.

ZEALl, ZE41Cel, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3 alasimlarina Vickers ug ile yapilan
mikrosertlik deneylerinin sonucunda ZE41 numunesinde Ters CBE gozlenirken,
ZE41Cel, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3 numunelerinde ise CBE goriilmektedir. Bu
davranig Meyer, PSR, MPSR, Hays-Kendall modelleri ile analiz edildi. CBE
davranigini analiz etmede ve yiikten bagimsiz sertlik degerlerini elde etmede
Hays-Kendall modeli diger modellerden daha basart olmustur. Bu nedenle
tretimi  yapilan ZE41 alasimlariin Vickers ug ile sertlik degerini analiz
etmekteki en iyi model Hays-Kendall modelidir.

ZEA41, ZEA1Cel, ZEA1Ce2 ve ZE41Ce3 alasimlarina Knoop ug kullanilarak elde
edilen davranmis Vickers ug ile elde edilen CBE davranisina benzer bir davranis
sergilemektedir. Fakat ZE41, ZE41Ce2, ZE41Ce3 numunelerinde CBE
davranig1 gozlenirken ZE41Cel numusende Ters CBE gozlenmistir. Elde edilen
sonuglar ayn1 sekilde Meyer, PSR, MPSR, Hays-Kendall modelleri ile analiz
edilmistir. Knoop ug¢ i¢in ylikten bagimsiz statik sertlik degeri hesab1 i¢in en
uygun model Hays-Kendall Modeli’dir.

ZEAl, ZE41Cel, ZEA1Ce2 ve ZE41Ce3 alagsimlarina Berkovich ug ile yapilan
dinamik nanosertlik deneylerinde, ZE41, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3 numunelerinde
CBE ve ZE41Cel numunesinde ters CBE davranis1 gézlenmistir. Bu davranig
Meyer, PSR, MPSR ve Hays-Kendall modelleri ile analiz edilmistir. Ancak bu
modeller ile plato degerine yakin degerler elde edilemedigi icin ters c¢entik
boyutu etkisini aciklamada yetersiz kalmiglardir.

Nanosertlik degerleri ile mikrosertlik degerleri farklilik gostermektedir. Bunun
nedeni maksimum yiikte hesaplanan sertlik degeri, ¢entik boyutunun direkt
Olctlilmesi (geleneksel metot) ile hesaplanan sertlik degerinden farkli olabilir.
Uretilen numunelerden ZE41 numunesinin Kristalit boyutu 57,06 nm, ZE41Cel
numunesinin kristalit boyutu 66,46 nm, ZE41Ce2 numunesinin Kristalit boyutu
72,51 nm ve ZE41Ce3 numunesinin Kristalit boyutu 75,16 nm seklindedir. Ce
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katki miktar arttikca kristalit boyutu artmaktadir. Kristalit boyutunun artmast ile

kristalit sinirlart yogunlugu azalacaktir. Dolayisiyla dislokasyon hareketleri

artacagindan numune igerisine ucun girmesi kolaylasarak numunenin sertligi
azalmistir. Bu durum hem statik hem de dinamik sertlik analizlerinde elde
edilmistir.

6. Dislokasyon yogunlugu Ce katki miktariyla ters orantili olarak degismektedir.
Sertlik ile karsilastirildiginda ise bir paralellik s6z konusudur. Bir bagka deyisle,
sert olan bir malzemenin dislokasyon yogunlugu fazla, daha diistik sertlikte olan
bir malzemenin ise dislokasyon yogunlugu daha diisiik olur.

7. Seryum katkisinin artmasi ile alagimin elastik modiil degerleri azalmaktadir.
Dinamik nanosertlik deneylerinden ZE41, ZE41Cel, ZE41Ce2 ve ZE41Ce3
numunelerinin elastik modiil degerleri sirasi ile 51,192 GPa, 47,736 GPa, 39,541
GPa, 36,286 GPa olarak elde edilmistir.

8. Alasimlarin korozyon deneyleri % 3,5’lik NaCl ¢ozeltisinde yapilmigtir. Seryum
katkisinin artmasi1 ile korozyon denge potansiyeli ve korozyon akimi
azalmaktadir. Sonu¢ olarak Ce katkisinin artmasi ile alagimlarin korozyon
direnci artmustir.

Bu tez c¢alismasinda, Mekanik Alasimlama yontemi ile ZE41 alagimina
katkilanan Seryumun hem statik sertlik degerlerini hem de dinamik sertlik degerlerini
azalttig1 gorildii.

Alagimlar Mekanik Alasimlama sirasinda soguk kaynagma gergekleserek
olusmustur. Bu islemin devaminda sinterleme islemi gergeklestirilmistir. Mekanik
alagimlama parametreleri oldukca genistir bu parametreler degistirilerek farkl

caligmalar yapilabilir.
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