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Figure A. XRD and SEM analysis of Mg-4Sb-2Al-1Ce alloy

Purpose: In this study, it was produced with HPDC by adding Cerium rare element to Mg-4Sb-2Al alloy.
The effect of Ce on mechanical properties was explained by the theories of microstructural transformation
and new phase formation.

Theory and Methods:

Mg-4Sb-2Al alloy, which is a new generation alloy in Mg alloys, was developed and the existing properties
were further improved by adding the alloy RE (Rare Element). In the selection of additive elements of the
basic alloying element, Mg-4Sb-2Al alloy, its suitability to pressure casting (HPDC) technique, which is
one of the most important production techniques especially for light metal casting industry, has been taken
into consideration. Sb and Al elements as the alloying element were added to the Mg alloy and the main
alloying element was produced. In the selection of these elements, approaches such as basic material science
criteria, favorable flow and porosity properties for casting, compliance with strength enhancement criteria
were taken as basis. 0.5wt.% -2wt.% Ce was added to the alloy and metallurgical investigations were carried
out.

Results:

The addition of Ce was chosen between wt. 0.5% and wt. 2% and the optimum Ce ratio was determined. It
was understood that the added Ce also acts as a grain refiner and a new intermetallic CeSb was formed at
the grain boundaries. wt. 1% Ce added alloy had a tensile strength of 164-168 MPa and an elongation of
13%. In the amount of 2% Ce added, the tensile strength of the alloy produced was found to be 16%,
measured at values between 163-167 MPa.

Conclusion:

It has been concluded that if the elongation criteria of Mg-4Sb-2Al alloys produced with HPDC are 12%,
the alloy with 1% Ce addition will be an ideal engineering alloy on the basis of tensile strength, hardness
and economy.
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e  Nadir Element (Ce) modifiyeli Mg-4Sb-2Al magnezyum alasimma HPDC yontemi uygulandi
e  Ce oranina bagh olarak, SEM ve XRD ile CeSb ve Mgi2Ce intermetaliklerinin yan1 sira Mg3Sb faz1 tespit edildi
e %] Ce katkil1 alagimin ¢ekme dayanimi 164-168 MPa arasinda, uzama degeri ise %13 olarak bulundu

Makale Bilgileri

0z

Arastirma Makalesi
Gelis: 07.04.2021
Kabul: 02.10.2021

DOI:

10.17341/gazimm{d.911073

Anahtar Kelimeler:

Yiiksek basingl dokiim,
Mg-4Sb-2Al,
magnezyum alagimlari,
seryum,

mekanik dzellikler

Bu ¢alismada Mg-4Sb-2Al alasimina, agirlikca %0,5, 1, 2 oranlarinda Ce (seryum) elementi ilavesinin etkisi
incelenmistir. Dokiim prosesi olarak yiiksek basingli dékiim ydntemi kullanilmugtir. Uretilmesi planlanan
triinler direk olarak ¢ekme ve darbe numunesi seklinde iiretilmistir ve ¢ekme numuneleri yari endiistriyel
pilot 6lcekli numuneleri temsil etmektedir. Uretilen numunelerin mekanik 6zelliklerini tespit etmek igin
¢ekme deneyleri, sertlik deneyleri, metalurjik iligkiyi tespit etmek i¢in ise metalografik inceleme, SEM ve
XRD incelemeleri yapilmistir. {lave edilen Ce oranina bagli olarak mekanik ézellikler artmustir. Bu sonuglara
gdre MgiSbz, Mgi2Ce, CeSb ve Mg fazlarmin varhig: tespit edilmistir. Tlave edilen Ce oraninin artmasina
bagl olarak yeni bir faz olan CeSb fazinin siddeti artmistir. CeSb ve Mg3Sbs intermetalik fazlarinin tane
smirlarinda biriktigi anlasilmistir. Tane sinirlarinda gubugumsu bir sekilde birikim gdsteren bu yapilar,
dislokasyon hareketini engellemek ve ince taneli bir yap1 olusturmak sureti ile ¢ekme mukavemetini ve
sertlik degerlerini artirmistir. Cekme mukavemeti degerleri %0,5 Ce, %1 Ce, %2 Ce ilave edilen alagimlar
icin sirast ile 145-148 MPa, 164-168 MPa, 163-167 MPa araliginda, uzama yiizdeleri ise sirasi ile %12, %13
ve %16 olarak tespit edilmistir. Ce ilavesi ile sertlik degeri 48 BHN’den 54 BHNe’ye artmistir.

Investigation of the effect of addition of Ce (Cerium) to Mg-4Sb-2Al alloy produced by
high pressure die casting method

HIGHLIGHTS

e  HPDC method was applied on Rare Element (Ce) modified Mg-4Sb-2 Al magnesium alloy
e Depending on the Ce ratio, the presence of CeSb and Mgi2Ce intermetallics as well as Mg3zSbz were detected
e The tensile strength of the 1% Ce added alloy was found to be between 164-168 MPa and the elongation value was 13%
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In this study, the effect of the addition of Ce (cerium) element in the ratio of 0.5, 1, 2% by weight on Mg-
4Sb-2Al alloy was investigated. High pressure die casting (HPDC) was used as the casting process. The cast
alloys are produced directly in the form of tensile and test specimens, tensile specimens represent semi-
industrial pilot scale specimens. Tensile and hardness tests were carried out to determine the mechanical
properties, and metallographic examination, SEM and XRD studies to determine the metallurgical
relationship. Mechanical properties have increased depending on the added Ce weight. According to these
results, the presence of MgzSb2, Mgi2Ce, CeSb and Mg phases was determined. Depending on the increase
in Ce added, the ratio of the new phase CeSb has increased. It was understood that the CeSb and Mg3Sbs
intermetallic phases were concentrated at the grain boundaries. These structures, which accumulate in a rod
form at the grain boundaries, increase the tensile strength and hardness values by preventing dislocation
movement and creating a fine-grained structure. Tensile strength values are in the range 145-148 MPa, 164-
168 MPa, 163-167 MPa for alloys with 0.5% Ce, 1% Ce, 2% Ce, respectively, and the elongation percentages
are 12%, 13% and 16% respectively. With the addition of Ce, the hardness value increased from 48 BHN to
54 BHN.

*Sorumlu Yazar/Yazarlar / Corresponding Author/Authors : cenk. kumruoglu@iste.edu.tr, kbraiince@gmail.com / Tel: +90 505 894 2801

1374


https://orcid.org/0000-0001-6420-3761
https://orcid.org/0000-0002-6403-9030

Kumruoglu ve ince / Journal of the Faculty of Engineering and Architecture of Gazi University 37:3 (2022) 1373-1385

1. GIRIS (INTRODUCTION)

Imalatta kullanilan metaller arasinda bir kiyaslama yaparsak
en hafif metalin magnezyum (Mg) oldugu asikardir.
Magnezyumun, ¢elik ve ¢inkodan %75, aliminyumdan ise
~%33 daha hafif olmasi, 6zellikle yogunlugun 6n plana
¢iktig1 imalat sektoriinde kullanimina olanak saglamaktadir.
1,74 g/cm? olan yogunlugu ve =650 °C olan ergime sicaklig1
olan Mg, dokiime elverigli ve talagh imalata uygundur [1].
Uretim hizinin yiiksek olmasindan dolay1, basingli dékiim
Mg iiretiminde yaygin bir teknik olmustur. Bu yayginlasma,
otomotiv sanayisinin karbon emisyonunu diisiirme temayiilii
sonucu ortaya c¢ikmustir [2, 3]. Magnezyum alagimlarinin
basingli dokiim yontemiyle iretimi essiz ekonomik
avantajlar sunmaktadir. Aliminyum ve g¢inkoya kiyasla
magnezyum alagimlarimin  hacimsel 06zgiil 1sis1  daha
diisiiktiir. Bu da dokiimiin daha hizli sogumasi, daha yiiksek
calisma hizi1 ve daha az kalip asinmasi demektir [4, 5].
Mg’nin basingli dokiimiinde, ticari olarak dort farkli
magnezyum alagim sistemi kullanilir, bunlar (AZ) serisi,
(AM) serisi, [6,7] (AS) serisi ve yeni gelistirilen (AE)
sistemidir [8, 9]. Magnezyum alasimlarinda en yaygin olarak
Mg-Al sistemi kullanilmaktadir. Bunun nedeni Al’nin ucuz
olmasi ve mithendislik 6zelliklerine yaptig1 6nemli katkidir.
Mg-Al alagimi 437°C gibi ¢ok diigiik sicaklikta otektik
reaksiyon gostermektedir. Otektik reaksiyon, L <> Mg7Al;
+ a(Mg), diisiik sicaklikta meydana gelir (437°C). Otektik
cizgide Al’nin ¢oziinlirligi %12,7’dir, azalan sicaklik ile
Al’'nin ¢oziinirliigh de azalir ve ¢o6ziinebilirlik oda
sicakliginda yaklasik %2 ye diiser. Buradaki karakteristikler
Mg-Al alagim sisteminin alagimlarimin iyi dokiilebilirlik, kat
eriyik sertlesmesi ve ¢Okelme sertlesmesi [1, 6]
saglayabilecegini  gostermektedir, [10, 11]. Mg-Al
alasimlarinda %2 den daha fazla Al icerdiginde mikro yapida
Mgi7Al;, intermetaligi goriiliir. Eger alagimlarda Al icerigi
%8’in iizerinde ise ag yapisii tamamlamamis Mg;7Al»
intermetaligi tane smirlari boyunca dagilim gosterir ve
siinekligin azalmasma neden olur. Yaklasik 420°C’de
cozeltiye alma islemi Mgj;Al;;  intermetaliginin
¢oziinmesine sebep olur, katt eriyik sertlesmesi meydana
gelir gekme mukavemeti ve siinekligi artar. 150°C ile 250°C
araliginda Mg;Al, intermetaligi ¢okelir ve bu cokelti
partikiilleri ¢ekme mukavemetinin artmasini saglar [10].
Mg’a Sb ilavesi ¢ok az sayida calisilmig olup halen tam
olarak etkisi bilinmemektedir. flave edilen Sb’nin Mg icinde
kati ¢Ozlniirligii olmayip, tane smirlarinda MgsSb,
intermetaligi ~ yapmaktadir.  Coziinmenin  olmamasi
elektronegativite farki ile izah edilmektedir. Mg3;Sb,
intermetalik fazi otektik reaksiyon sonucu olusup, tane
siirlart ve dendrit sinirlart boyunca olugmaktadir. MgzSb,
intermetalik fazi tane sinirlarinda meydana getirdigi gerilim
nedeni ile dislokasyon hareketini yavaslatmaktadir ve ayni
zamanda iyi bir tane inceltici yani ¢ekirdekleyici gorev
gormektedir. Literatiirde %4 Sb’nin lizerinde ilave
degerlerinin mekanik  ozellikleri olumsuz etkiledigi
belirtilmektedir [12]. Mg alasimlar1 incelendiginde, Mg’ nin
en temel problemlerinden birisinin oda sicakligi ve yiiksek
sicakliktaki mekanik dayanimlarinin diisiik olmasidir. Genel

alasim elementlerinin bircogunun Mg’ ye etkisi c¢alisilmig
olmasina ragmen bazi elementlerinin etkileri halen
bilinmemektedir. Bu nedenle temel alagimlama teoremleri
¢ercevesinde ve 1s1l islem ile etkilesim sartlarina bakilarak
yeni elementlerin etkisi incelenmeye devam etmektedir. Bu
alasim elementlerinden birisi antimon (Sb)’dir. Mg’ye ilave
edilen Sb, Mg ile magnezyumun hem oda sicakligr hem de
yiiksek sicaklikta mekanik 6zelliklerinin artirilmasi miimkiin
olmaktadir. Bu teoriye gore Mg3;Sb, partikiilleri, tane
simnirlarinda  homojen bir sekilde dagilmaktadir, bu
intermetalikler tane siirlarindaki hareketi kilitlemek sureti
ile akma ve siirinme direncini artirmaktadir [5, 13]. Bu
caligmada Mg-2Al alagimina %4 Sb ilave edilmis ve Ggli
alasim olusturulmustur. Uretilen Mg-4Sb-2Al alasimina ag.
%0,5, 1 ve 2 Ce ilavesi yapilarak mekanik degerlerdeki
degisim incelenmigtir.  Ce’nin  olusturdugu  fazlar
incelenmistir.

2. MALZEME VE YONTEM (MATERIALS AND METOD)

Bu calismada Sb ve Ce’nin bu alasimlama ve intermetalik
olusumundaki sinerjik etkisi incelenmistir. Oncelikli olarak,
Mg-4Sb-2Al 6n alagimi koruyucu atmosferde gravite dokiim
yontemi ile gergeklestirilmistir.  Yapilan g¢aligmalar
alagiminin, mikro yapisinin kontrolii ve dokim ile imal
edilip edilemeyecegi konusunda dogrulama ¢aligsmasi
niteligindedir. Bu nedenle 6n denemelerde Mg-4Sb-2Al
alasimlar1  kompozisyon degerleri belirlenerek ergitme
denemeleri yapilmistir. Ergitme ve dokiimde kullanilan 15
KW indiiksiyon ocagi ve 100 Ton yiiksek basingli dokiim
makinesi goriintiisii Sekil 1a, Sekil 1b’de verilmigtir. Ergime
ve dokim silirecinde sivi  Mg-4Sb-2Al  alagim
%98CO,+%2SFs (Siilfiir hegzaflorid) gaz karigimu ile
korunmustur. Ergitme SiC (Silisyum karbiir) potada
yapilmig béylece hem yiiksek hizlarda ergitme gerceklesmis,
hem de metaliirjik kalite korunmustur. Ergitmeden sonra
mekanik ve indiiksiyon karigtirma islemi ile homojen alasim
elde edilmistir. Daha sonra Sekil 1b’de goriildiigii gibi 100
Ton kapasiteli soguk kamarali basingli dokiim cihazinda
alagimlar tretilmigtir. Numuneler Sekil lIc 4 adet ¢ekme
numunesi ve metalografik inceleme i¢in bir kare kesitli
¢ubuk seklinde ASTM BS557M-15  standartlarinda
tretilmistir.

Uretilen Mg-4Sb-2A1 alasimina agirlikea ii¢ farkli oranda (
%0,5, 1, 2) Ce ilave edilmistir. Ce ilavesi tekrardan ergitilen
Mg-4Sb-2Al alasimina siv1 fazda yapilmis ve siirekli olarak
karistirilmistir. Bu sayede ilave Ce’nin tamamen ergiyip sivi
banyoda dagilmasi saglanmustir. Uretilen numuneler ile ilgili
veriler Tablo 1 de verilmektedir. Ayrica bu ¢alismada, 6n
alasim olarak {tiretilen Mg-4Sb-2Al’nin dokiimii 6n 1sitma
yapilmig ve yapilmamig olan kaliba yapilmis ve soguk
kaliptaki katilagsmanin mekanik ve mikro yapi iizerine etkisi
de arastirilmugtir. On 1s1tma islemi kalibin 200°C’ye kadar
isitilmast  sureti  ile  gergeklestirilmistir.  Soguk kaliba
dokiilmiis  Mg-4Sb-2A1  alasimi ve Ce ilaveli
kompozisyonlar1 Tablo 1’de DKS (Diisiik Kalip Sicakligi)
kisaltmasi ile ifade edilmistir.
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Cekme Testi Numunesi

Celme Testi Numunesi

120 mm

Sekil 1. (a) 15kW kapasiteli indiiksiyon ergitme ocagi (b) 100 ton kapasiteli soguk kamarali basingli dokiim makinesi (c)

Cekme ve sertlik numunesi,
(a)15kW capacity induction melting furnace (b) 100 ton capacity cold chamber high pressure die casting machine (c) Tensile and hardness sample

Tablo 1. Mg alasimlarinin elementel agirlikca kompozisyonlari (Elementel %wt .composition of Mg alloys)

Alagim Kompozisyonu (ag%) Mg % Sb% Al % Ce %
1 Mg-4Sb-2Al 94 4 2 -
2 Mg-4Sb-2A1-0,5Ce 93,5 4 2 0,5
3 Mg-4Sb-2Al-1Ce 93 4 2 1
4  Mg-4Sb-2Al1-2Ce 92 4 2 2
5 Mg-4Sb-2Al (DKS) 94 4 2 -

2.1. Mikroyapt ve Faz Incelemeleri

(Microstructure and Phase Studies)

Mikroyapi ¢aligmalari alan taramali elektron mikroskobunda
(SEM 6060 Jeol) gerceklestirilmistir. Ayrica faz analizleri
icin Rigaku marka XRD cihazi kullanilmistir. Mikroyap1
goriintiileri  ise  Nikon  optik  mikroskop  ile

1376

gerceklestirilmistir. SEM ve Optik Mikroskop numuneleri
strast ile 400, 800, 1000 ve 1200 grit SiC zimpara kagidi ile
zimparalandiktan sonra 0,05 pum aliimina soliisyon ile
parlatildi ve son olarak asetik glikol (20 ml asetik asit, 1 ml
nitrik asit, 60 ml etilen glikol, 19 ml distile su) ile hafifce 10
saniye slirede daglanarak tane sinirlar1 ve faz yapilari ortaya
¢ikartildu.
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2.2. Sertlik Deneyleri (Hardness Tests)

Uretilen alasimlarn makro sertlik deneyleri 31,25/2,5/30
kombinasyonuna sahip Brinell sertlik (HB) skalasinda
Brooks marka sertlik cihazi kullanilarak gergeklestirilmistir.

2.3. Cekme Deneyleri (Tensile Tests)

Uretilen alasimlarm c¢ekme deneyleri RAAGEN marka
iiniversal ¢ekme cihazinda yapilmistir. Her bir numunenin
mukavemeti ve ylizde uzama degerlerinin hesaplanmasi i¢in
4 adet numune kullanilmistir ve elde edilen degerlerin
ortalamasi sonug olarak kabul edilmistir. Cekme testleri oda
sicakliginda  ve ¢ekme hizi 0,2 mm/min olarak
gerceklestirilmigtir

3. SONUCLAR VE TARTISMALAR
(RESULTS AND DICUSSIONS)

3.1. Optik Mikroyap: ve Tane Boyutu Incelemeleri

(Optical Microstructure and Grain Size Investigations)

Sekil 2°de verilen ve esdeger bilyliitmede ¢ekilen optik
mikroyap1 goriintiileri, ana alasima ilave edilen Ce’nin tane
inceltmede efektif oldugunu gostermektedir. Mg-4Sb-2Al
de, ilave edilen Al’nin matris i¢inden ayrigarak tane
sinirlarinda Mg;7Al;; intermetaligini olusturmustur.

Fakat bu tiir alasimlarin yiiksek sicaklik uygulamalarinda
kullanilmasi s6z konusu ise, Al’nin diisiik ergime sicakligt
ve Mg icindeki yiiksek diflizyon katsayisi nedeni ile
interdentritik bdlgelerde kabalasma meyilinin oldugu
vurgulamalidir. Bu durum 125°C {izerindeki sicakliklarda
siirinme dayanimimi olumsuz etkilemektedir. Yapilan
caligmalarda RE (Ce benzeri Nadir Element) ilavesinin bu
tiir alasimlarda olusan intermetaliklerin termal stabilitesini

artirdigi gozlenmistir [14]. RE ilavesi ile iretilen metal
kaliba basingli dokiim uygulamalart da olumlu sonug vermis
ve RE ilaveli alagimlarin siiriinme dayanimi artmstir. Optik,
SEM-EDS ve SEM-EDS analizi ile haritalama analiz
caligmalar1 genel olarak degerlendirildiginde ilave edilen
Sb’nin Mg iginde ¢dziiniirliigliniin olmamasina bagl olarak
matris tane iginden Otektik ayrigma reaksiyonu sonucunda
dentritler arasindaki tane smirlar1 boyunca dagildig:
anlagilmaktadir. Bu ayrigma sonucunda dentritler arasi
sinirda Mg3Sb, fazi birikmektedir. Sb’nin %4’ ten fazla ilave
edilmesi sonucunda tane kabalagmasina neden oldugu ifade
edilmistir. Ayn1 zamanda ilave edilen Sb Cin yazis1 ifadesi
ile tabir edilen mikro yapry1 diizenlemektedir. Sb’nin bir
diger etkisi tane yapisini inceltmesidir. Bu durum oda
sicakliginda dahi mekanik 6zelliklerin artmasi saglamaktadir
[12]. Katilagma sirasinda 650°C’de a-Mg katilagmaktadir,
bu sicaklik magnezyumum ergime sicakligi olup, ilave
edilen Sb miktarma gore, alasimin katilasma sicakligt
diismektedir. Agirlikga %39,4 Sb igeren Mg alagimi 6tektik
sicaklikta olup, igerisinde %4 Sb olmasi durumunda da
denge dis1 katilagmaya bagli olarak igerisinde 6tektik fazlar
icermektedir. Mg-Sb faz diyagramina gore olusmasi
muhtemel faz Mg;Sb, olup bu faz XRD ile tespit edilmistir.
Ancak alasima ilave edilen Ce’nin olusturmasi muhtemel bir
diger intermetalik ise Mg;>Ce olup bu intermetaligin olusma
sicakligr ise (L — a-Mg + Mgi:Ce) reaksiyonu ile
gerceklesmekte ve Yang vd. [15] yaptigi DSC ¢alismasina
gore doniigiimiim 580°C derece ikili otektik reaksiyonun
gergeklestigi anlagilmaktadir [15]. Buna gore katilagsmada
once o-Mg, daha sonra Mgs;Sb, ve daha sonrada Mg;,Ce
ayrigmasi gergeklesmektedir. Artan Ce orani ile olusan CeSb
genelde homojen bir dagilim gosterdigi ancak yer yer
kiimelendigi gozlenmistir. Buradaki kiimelenme kiiresel
formdaki CeSb intermetaliklerinin kiire temas noktalarindan
birlesmesi seklinde degil ayr1 ayr1 olan kiirelerin yakin

Sekil 2. Optik mikroyap1 goriintiileri a) Mg-4Sb-2Al, b) Mg-4Sb-2A1-0,5Ce, ¢) Mg-4Sb-2Al1-1Ce, d) Mg-4Sb-2Al-2Ce,
(Optical microscope images a) Mg-4Sb-2Al, b) Mg-4Sb-2A1-0,5Ce, ¢) Mg-4Sb-2Al1-1Ce, d) Mg-4Sb-2Al-2Ce,)
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mesafelerde toplanmasi seklindedir. Olusan bu CeSb
kiireleri ekseriyetle tane simirlarinda birikmistir, tane
sinirlarin siireksiz bir ¢izgi formundan ziyade pes pese
gelecek sekilde dizilmistir. CeSb kiire boyutlart 5
mikrometre ile 50 nanometre arasinda degismektedir. Ce
ilavesi sonrasinda mikroyapi ortalama tane boyutu ise 15-25
mikrometre arasindaki degerlerde degismektedir.

3.2. EDS analiziyle elementel haritalama
(Elemental mapping with EDS analysis)

SEM-EDS analizleri, mikro yapida nasil bir morfolojide
katilasma oldugunun tespitini ve intermetalik yapilar olusup
olusmadigmin sonuglarini vermektedir. Ana alagim olan Mg-
4Sb-2Al'nin SEM-MAP analizi yapilmis, Mg, Al, Sb
elementlerinin yap1 igerisinde nasil dagildigi Sekil 3’de
gosterilmistir.

Sekil 4’de Mg-4Sb-2A1-0,5Ce alasimina ilave edilen Ce’nin
herhangi bir birikme géstermedigi, ancak ilave edilen Sb’nin
goriintiide beyaz ¢izgiler seklinde gosterilen bolgede
biriktigi tespit edilmistir. Sekil 5’de ilave edilen Ce oranin
%?2 ye erigmesine bagli olarak, artik mikro yap1 i¢inde farkli

morfolojide yeni bir intermetalik formunun olustugu
goriilmektedir. Kiiresel formda olan bu intermetalik alanda
daha ¢ok Ce ve Sb elementlerinde yogunlama olustugu tespit
edilmistir.

3.3. Taramali elektron mikroskobu nokta analizi
(Scanning electron microscope point analysis)

Mikro yap1 nokta analizleri elementel mikrosegregasyon
olan bolgeleri tespit etmek ic¢in kullanilmistir. Sekil 6’da
verilen ve 1 numarali analizde tane sinirinda olusan biiyiik
bir yapida Sb ve Al birikimi tespit edilmistir. Benzer durum
tane smir kavsaginda meydana gelen intermetalikte
gozlenmis Sb ve Al yiiksek oranda tespit edilmigtir. 3
numarali analiz ise tane iginden alinmig olup, a-Mg iginde
ag. 0,459% Al ve 0,964% Sb elementleri bulunmustur. Bu
durum ilave edilen alagim elementlerinin tane i¢inde az
miktarda ¢6ziindiigiinii ortaya koymustur.

Sekil 7°de ilave edilen %0,5 Ce ile tretilen Mg-4Sb-2Al-
0,5Ce alagiminin goriintiileri verilmistir. Goriintii ve EDS
analizler eslestirildiginde iki farkli intermetalik formunun
olustugu ve bunlarin farkli oranlarda elementler icerdigi

20 pm
Element Line
Mg Ka
Al Ka
Si Ka
Sb La

Siddet (c/s) Ag.%
738,12 96,480
3,52 1,594
0,13 0,045
2,62 1,881

Sekil 3. Mg-4Sb-2Al alasimina ait SEM-EDS harita analiz sonuglari ( SEM field analysis results of Mg-4Sb-2Al alloy)
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Element Siddet(c/s) A§.%
Mg 636,6 95,187
Al Wit 2,568
Sb 270 2,133
Ce 0,11 0112

Sekil 4. Mg-4Sb-2A1-0,5Ce alagimina ait SEM harita analiz sonuglari ( SEM field analysis results of Mg-4Sb-2A1-0.5Ce alloy)

Element Siddet Ag.%

Mg 642,1 96,921
Al 3,62 1,929

Si 0,24 0,098
Sb 0,41 0,346
Ce 0,66 0,706

Sekil 5. Mg-4Sb-2Al-2Ce alasimina ait SEM harita analiz sonuglar1 ( SEM field analysis results of Mg-4Sb-2A1-2Ce alloy)

anlagilmistir. Analiz 1 ve 3 benzer yapida olup farkli
formlarda elips geometrisinde olugmustur. Bu elips sekilli
intermetaliklerin Ce igerigi %1,2-1,45 arasindadir. Diger
cubuk seklindeki intermetaliklerde ise Sb oranin yiiksek
oldugu tespit edilmistir.

%1 Ce ilave edilen alasimda elips yapilar daha bariz
gozlenmis ve yine c¢ubuksal (needle) Sb iceren
intermetalikler tespit edilmistir(Sekil 8). Analiz 1 ve 3 de
elips formunda CeSb intermetaligi tespit edilmistir. Analiz 2
ve 4 de ise Mg3Sb, intermetaligi (cubuk ve plaka formunda)
tespit edilmistir. Burada EDS analizinde goriiniin Al’nin ise
MgisAl;3;  formunda yine tane sinirlarinda  biriktigi
diistiniilmektedir. Analiz 5 plaka veya lamel formunda bir
intermetalik olup boyut olarak 2 ve 4’ ten daha biiyiiktiir ve
icerisinde daha fazla alasim elementi barindirmaktadir. Bu

durumda olusan intermetalik s1vi fazdan katilasma esnasinda
daha fazla alasim elementi tiiketmistir. Olusan bu
intermetalikler ekseriyetle tane sinirlarinda birikmistir. Mg-
Sb ve Mg-Al alagimlarinin 6tektik noktalarmin sirasi ile
629°C ve 437°C derece oldugu godz Oniine alinirsa ilk
katilasarak a-Mg fazindan sonra olan intermetaligin Mg;Sb,
olmasi beklenmektedir. Bu durum ilk kristal ¢ekirdeklerinin
Mg;Sb; intermetaliginden oldugu, diger intermetaliklerin ise
bu ¢ekirdekler etrafinda olustugu anlamina gelmektedir.
Cekirdeklenme noktalarinin fazla olmasi alagimin kaba
dentritler seklinde ve Cin yazisi formunda olugmasini
onlemistir. Ayrica ilave edilen Ce’de tane inceltici etkidedir.
Mg-4Sb-2A1-2Ce alasiminda Ce ilavesinin etkisi bariz bir
sekilde artmustir. Elips formundaki CeSb fazlarin sayist
artmistir. Ayrica daha dnce verilen XRD grafiklerinin de bu
durum piklerin siddetinin bariz artmas1 seklindedir.
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1 A48%  At% 2 Ag%  At% 3 A%  At%
Mg 87,584 94,770 Mg 82,107 92,97 Mg 98578 99,389
Al 3,351 3265 Al 3751 3825 Al 0459 0417
Sb 9,065 1,957 Sb 14,142 3,195 Sb 0964 0,194
100 100 100 100 100 100

Sekil 6. Mg-4Sb-2A1 alagimina ait SEM-EDS nokta analizi
sonuglari (SEM-EDS point analysis results of Mg-4Sb-2Al alloy)

| 43.% A% 2 A3% A% 3 Ag% A%
Mg 82272 9287 Mg 87,933 9354 Mg 8205 9366
Al 3,999 4,066 Al 5256 5035 Al 4204 4276
Sb 12511 28] Sb 5984 1270 Sb 1228 2,768
Ce 1,218 023 Ce 0827 015 Ce 145 028

4 45.% _ AL% 5 A5.% At%
Mg 88,84 94,351 Mg 98,7 99,48
Al 4436 4,243 Al 0,388 0,352
Sb 6,022 1,276 Sb 0,272 0,054
Ce 0,70 0,128 Ce 0,64 0,11

Sekil 7. Mg-4Sb-2A1-0,5Ce alasimi SEM-EDS nokta
analizleri (SEM-EDS point analysis of Mg-4Sb-2Al 0.5Ce)

Her iki analiz, olusan bu CeSb fazina kuvvetli kanitlar
olusturmaktadir. Ayrica SEM goriintiisiinden anlagilacagt
iizere elips formundan kiiresel forma bir gecis gdzlenmistir.
Bu durum matris i¢indeki kiiresel formdaki intermetaliklerin
stinekligi olumlu yonde etkilemektedir. Analiz 1, CeSb
intermetaligini gostermektedir. Analiz 1 deki atomik yiizde
verilerine Sb ve Ce’nin yaklagik olarak birebir eslesmesi
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CeSb intermetaligi ile Ortiismektedir. Ancak EDS
analizlerinde CeSb fazlar1 arasindaki atomik oran Analiz
6’da farklilik arz etmektedir. Burada fazla Ce’nin oldugu
goriilmektedir. Bu Ce’nin Mg ile intermetalik yapma egilimi
vardir. Yang ve arkadaslar1 [16] Mg—3Sn—1 Mn alagimina
ag%0,87 Ce ilave etmis ve SEM analizlerinde Mg;,Ce
intermetaligini  tespit  etmislerdir. Yang’in  yaptigi
calismadaki Mgi>Ce faz yapist buldugumuz goriintiiler ile
benzerlik gostermektedir. Benzer sekilde yapigimiz XRD
caligmalarinda 26 28-32 arasinda tespit edilen diigiik siddetli
piklerin de Mg;,Ce [8] intermetaligine ait oldugu
distiniilmektedir [17, 18].

1 45.% At% 2 Ag% A% 3 A5%  AL%
Mg 40,180 77236 Mg 78,182 92,14 Mg 24287 6257
Al 0943  1,6326 Al 3319 352 Al 0612 142

Sb 29913 11,475 Sb 17902 421  Sb 36357 18,69
Ce 28964 96555 Ce 0597 0,12  Ce 38745 1731
1 45% A% 5 A5%  At% 6 A5% A%

Mg 88,637 95822 Mg 83,567 92933 Mg 98,045 99,257
Al 2299 2238 Al 4427 4434 Al 0535 0488
Sb 8512 1,836 Sb 10,910 2421 Sb 0241 0,049
Ce 0552 0103 Ce 1096 0211 Ce 1179 0207

Sekil 8. Mg-4Sb-2Al-1Ce alagimina ait SEM-EDS nokta

analizleri,
( SEM-EDS point analysis of Mg-4Sb-2Al-1Ce alloy)

3.4. XRD analiz sonuglari (XRD analysis results)

Uretilen tiim dokiim alasimlarmin dokiilmiis halinin XRD
analizleri yapilmistir. XRD analizleri sonuglarina gore
olusan yeni fazlar asagida tartigilmigtir. Mg-4Sb-2 Al alagimi
XRD analizinde, Mg element ve MgsSh, fazlar
¢ozlimlenmistir ve ilgili pikler Sekil 9°da verilmistir.

Bu fazlara ait kart numaralari sirast ile (01-089-7195> Mg —
Magnesium), (01-071-0404> Mg3Sb, - Magnesium
antimonide) seklindedir. Mg alagimina ilave edilen Al’nin
oda sicakliginda ¢ozliniirligi ag%?2,1 iken otektik sicaklik
olan 437°C’de ag.%12,6’dir. Mg-Al alasiminin Gtektik
kompozisyonu olan ag.%32,3 Al ise a-(Mg) ve intermetalik
vy faz1 olarak bilinen Mgj;Al;; den olugsmaktadir. Bu yiizden,
primer o-(Mg) olusturabilmek i¢in birgok ticari Mg
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alagiminin Al icerigi maksimum kati ¢ziinebilirlik sinirmin
altinda tutulmaktadir [17, 19]. Mg alagimlarinin katilagmasi
sirasinda ilave edilen %2 Al oranlarinda dahi oOtektik
kompozisyon olabilmektedir. Bu olusum denge dist
katilagma sartlarinda meydana gelmekte ve Scheil esitligi
[20] ile ispatlanmaktadir. Al alagiminin magnezyumun
siinekligini artirdigi bilinmektedir. Ancak kat1 ¢oziiniirlik
sinirlarmin iizerinde ilave edilen Al, Mg’ nin basingl
dokiimde dokiilebilirlik 6zelligini artirsa da, olusan Mg;7Al, 2
intermetaliginin  keskin yapist nedeni ile [1, 5]
magnezyumun siinekligini azaltmaktadir, [7, 21]. Bu nedenle
bu ¢alismada secilen %2’lik Al orani ¢ok kritik bir deger
olarak tercih edilmistir. %2 Al ilavesi olusan Mg;7Al,
intermetaliklerinin az miktarda ve homojen dagilmasi nedeni
ile ¢ekme deneyi esnasinda bariz bir c¢entik etkisi
yapmamistir. Sekil 3’de verilen Mg-4Sb-2Al alagimin XRD
pikleri incelendiginde Mg;7Al;2 fazinin olugmadigi tespit
edilmistir. Ote yandan ilave edilen ag.%4 Sb’ nin katilagma
sirasinda ayrigarak MgsSb, fazini olusturdugu anlagilmistir.
Mg-Sb faz diyagramu goéz oniine alindiginda Sb’nin Mg
icerisinde kat1 ¢coziiniirliigiiniin olmadig1 bilinmektedir. Tlave
edilen Sb’nin termodinamik olarak Mgs;Sb, fazini olusturma

egilimi vardir. Nitekim tretilen %4 Sb ilaveli alasimda Mg
metali tercihli olarak Sb ile intermetalik faz yapmustir [22].

Sekil 10°da Mg-4Sb-2A1-0,5Ce alasiminin XRD analiz
sonuglar1 verilmistir. Bu sonuglara gore Mg;Sb,, Mg12Ce ve
Mg fazlarmin varligi tespit edilmistir. Sekil 11°de Mg-4Sb-
2Al-1Ce alasimmin XRD analiz sonuglari verilmistir. Bu
sonuglara gore Mg3Sb,, Mgi,Ce, CeSb ve Mg fazlarinin
varlig1 tespit edilmistir. Ilave edilen Ce oranmin artmasina
bagli olarak yeni bir faz olan CeSb fazinin varlig1 tespit
edilmistir.

Sekil 12°de Mg-4Sb-2Al1-2 Ce alagimina ait XRD grafiinde
CeSb faz1 aynt 20 ag¢1 degerlerinde ve daha yiiksek
siddetlerde tespit edilmistir. Pikler uzama gostermis,
siddetleri artmug ve giiriiltiiler daha da azalmigtir. Bu durum
artan Ce miktar1 ile CeSb fazinin daha yiiksek miktarda
olustugunun gostergesidir. CeSb fazina ilaveten Mg;>Ce
fazinin[23] da varlig1 tespit edilmistir.

Mg-4Sb-2Al (DKS) Alasimina ait XRD grafigi Sekil 13°de
verilmistir. Bu alasim Ce i¢germemektedir. Sekil 9 ile tek
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Sekil 9. Mg-4Sb-2Al alagimina ait XRD grafigi (XRD graph of Mg-4Sb-2Al)
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Sekil 10. Mg-4Sb-2A1-0,5Ce alagimina ait XRD grafigi (XRD graph of Mg-4Sb-2A10.5Ce
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Sekil 11. Mg-4Sb-2Al-1Ce alagimina ait XRD grafigi ((XRD graph of Mg-4Sb-2Al-1Ce))
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Sekil 12. Mg-4Sb-2A1-2 Ce alasimina ait XRD grafigi ((XRD graph of Mg-4Sb-2A1-2Ce)
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Sekil 13. Mg-4Sb-2A1 (DKS) alasimina ait XRD grafigi (XRD graph of DKS Mg-4Sb-2Al)

farki daha diigiik sicakliklara 1sitilan bir kaliba dokiilmesidir. rastlanmigtir[24]. Faz analizi bakimindan ciddi bir fark tespit
Bu alagima ait XRD grafiklerinde de a-Mg ve Mg3;Sb, fazina edilmemistir.
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3.5. Sertlik Deney Sonuglart (Hardness Test Results)

Uygulanan sertlik deneyleri neticesinde ilave edilen Ce
oranina bagli olarak sertli§in arttig1 tespit edilmistir. Bu
durum tane sinirlarindaki intermetaliklerin deformasyona
kars1 gosterdigi direngten ve ilave edilen alagim elementinin
tane inceltici gérev yapmasindan kaynaklanmaktadir (Sekil
14). Sertlik 48 BHN’den 54 BHN’ye yiikseltilmistir. Ce
ilavesi ile sertlik degerlerindeki artis lineer olmayan bir
sekilde artmistir. Buradaki farklilik dokiimle iiretilen birgok
alasimda kabul edilen sapmalar olarak degerlendirilebilir.
Ayrica dortlii cekme numunesinde orta kisma yerlestirilen
kare kesitli numunenin basingli dokiim sirasinda gaz
bosluklarinin ilerlemesinin ¢ekme numunesine gore daha
yiiksek olmast miimkiindiir, yani bir nevi gaz cebi olarak
gorev yapabilmektedir. Sertlik deneyleri bu kare kesitli
numuneye uygulanmus sertlik deger sonuglart Sekil 14’de
verilmistir. Ancak %0,5 ve daha degerlerde Ce ilavesi ile alt
tane olusumu teorisi literatiirde mevcuttur. Olugan alt taneler
mekanik dayanim, tane sinirt dayanim artirma mekanizmast
prensibine gore artirmaktadir [25]. Ancak ilave edilen daha
fazla Ce oranlarinda alt tane biyiikligii limit degerlere
ulagmakta ve alt taneden ziyade mikroyapidaki genel tane
boyutu ortalamasma denk gelmektedir. Ilave edilen Ce
miktarinin %1 ve daha fazlasinda ise Ce ile Mg, Sb, Al nin
olusturdugu intermetalik yapilar 6nem kazanmakta ve
yapilar  nihai  sertlik artiglarinin = nedeni  olarak
gosterilmektedir.  Elips ~ formunda  olusan  CeSb
intermetalikleri ve Mg3Sb; intermetalikleri (¢ubuk ve plaka
formunda) sertlik artisinda dnemli derecede etkili olmustur
ve bu fazlar elektron mikroskobu ile yapilan incelemelerde
tespit edilmistir. %1 Ce ilave edilen alasimin sertlik
degerinde Mg-4Sb-2Al ye gore artig goriilmesine ragmen
%0,5Ce ilave edilen numuneye gore diisiis gostermistir.
Ancak c¢ekme testi numunelerinden alinan sertlik
degerlerinde %1Ce ilave edilen numunenin sertlik degerinin
ortalama 51,4 BHN oldugu tespit edilmistir. Ozetle artan
seryum oranina bagli olarak ¢ekme test numunelerinden
alinan sertlik degerlerinin  siirekli artig  gosterdigi
anlagilmustir.

50 48

Sertlik (BEN)

Mg-45b-2A1-0.5Ce

Mg45b-2A1

[#E]
Ln

3.6. Cekme Deneyi Sonuglart (Tensile Test Results)

Yapilan ¢ekme testleri sonucunda ilave edilen Ce ile
alasimin ¢ekme mukavemeti ve siinekligi artis gostermistir.
flgili cekme deney grafikleri ve genleme miktarlar1 Sekil
15°de verilmektedir. Ce ilave edilen alagimdaki g¢ekme
dayanimin artmasi tane inceltici gorev yapmasi ve Hall-
Patch bagintis1 [26] geregince izah edilmektedir. Ayrica
dentrit kollar1 aras1 mesafenin de kiiglilmesi bir diger etken
olup, olusan CeSb yapisinin ekseri elips formunda olmasi da
uzamanin yiiksek degerlere ¢ikmasina neden olmugstur.
Ikinci faz partikiillerinin tane sinirlarinda diizenli bir sekilde
dagilmasi veya dizilmesi ile tane sinirlarinda engel gorevi
gorerek dislokasyon hareketini gii¢lestirdigi  boylece
mekanik ozellikleri artirdigr iyi bilinmektedir [15]. Ay
zamanda olusan Mg;Sb, fazi da tane inceltici olarak
davranmig ve yine tane sinirlarinda kararli bir intermetalik
faz olarak birikim yapmustir. Ayrica Mg;>Ce fazinin da artan
Ce oranlarinda olugtugu bu fazinda dislokasyonlarin
ozellikle tane smirlarinda hareketine engel teskil ettigi
diisiniilmektedir. Bunun yani sira, Ce ilavesi ile tane
boyutunun kiigiilmesi ve ikincil dendrit kol araliklarmin
kisalmas1 ve intermetalik fazlarin dentrit bosluklarinda
birikerek gentik etkisini azaltmasi, gibi mukavemet artirma
mekanizmalarinin ~ ¢alismas1 ile ¢ekme dayaniminin
stineklikten taviz vermeden yiikseldigi anlagilmigtir.

Bilindigi {izere tane sinirlarinda biriken ikincil fazlar ve
intermetalikler dislokasyon hareketini siirlamakta ve
dislokasyonun ilerlemesi igin engel teskil etmektedir. Bu
nedenle de tane smirlarinda biriken intermetalikler,
mukavemeti artirmaktadir. SEM analizleri ile sekil ve
elementel yiizdeleri verilen nadir element esasli intermetalik
fazlarin ara yiizeyde uyumlu bir yap1 teskil etmesi ve ekseri
olarak keskin koselere sahip olmamasi artan Ce ile
stinekligin ve mukavemetin birlikte artmasina neden
olmustur. Ayrica tane i¢inde ¢oziinen Ce da kat1 ¢ozelti
sertlesmesi mekanizmast geregi olagan bir mukavemet
artisina neden olabilmektedir.

48

7 = e
ra ) in b
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Alasimlar

Sekil 14. Dokiim tirliniin kare kesitli darbe numunesi kismindan Slgiilen sertlik degerleri,
(Hardness values measured from the square-section impact sample part of the cast product)
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Sekil 15. Gerilme ve genleme grafigi ve tablosu (Stress and strain graph, and table)

4. SONUCLAR (CONCLUSIONS)

Uretilen ana alasim olan Mg-4Sb-2Al’nin iginde Sb’nin
¢Ozlniirliigiiniin olmamasina bagl olarak 6tektik ayrigma ile
Sb, tane smirlarina siiriiklenmis ve tane sinirlarinda MgsSb,
formunda intermetalik fazlar olusturmugtur. Bu fazin varligt
SEM ve XRD teknikleri ile ispatlanmigtir. Bu ana alagimin
cekme testleri sonucunda %8 uzama gosterdigi ve 130 MPa
¢ekme mukavemeti degerine sahip oldugu 6l¢iilmiistiir. Ana
alasim olan Mg-4Sb-2Al alasimina ilave edilen Seryum’un
tane inceltici etkisinin oldugu anlagilmustir.

Mg-4Sb-Al alagimina sirasi ile %0,5, %1 ve %2 oranlarinda
Ce ilave edilmistir. flave edilen Ce, ana alasimin tane
yapisini inceltmis ve daha kiigiik taneli bir yap1 olusumuna
katkida bulunmustur. Artan Ce oranina bagl olarak, Mg,Sb,
nin yant sira CeSb ve Mg;Ce intermetaliklerinin varligt
SEM ve XRD ile tespit edilmistir.

Sirasi ile %0,5 Ce ilave edilen alagimin ¢ekme mukavemeti
145-148 MPa arasinda ve uzamasi ise %12 olarak elde
edilmistir. %1 Ce ilaveli alagimda ¢ekme mukavemeti 164-
168 MPa arasinda uzama degeri ise %13 olarak bulunmustur.
[lave edilen %2 Ce miktarinda ise iiretilen alasimuin ¢ekme
degeri 163-167 MPa arasindaki degerlerde 6l¢lilmiis toplam
uzama Yyiizdesi ise %16 oldugu tespit edilmistir. Bu
sonuclara goére en yiiksek degerler %2 Ce ilavesi ile elde
edilmis, ancak temel uzama kriterlerinin %12 olmast
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durumunda ise %1 Ce ilaveli alasimin mithendislik anlamda
daha verimli olacagi kanaatine varilmistir.

Ilave edilen Ce miktarina gore ana alasimin sertlik degeri
artig gostermistir, bu degerler Mg-4Sb-2Al, Mg-4Sb-2Al-
%0,5Ce, Mg-4Sb-2A1-%1Ce ve Mg-4Sb-2A1-%2 Ce i¢in
siras1 ile 48- 49,8-48,25 ve 54 BHN seklindedir. Bu
sonuglara gore en yliksek sertlik degeri %2 Ce ilavesi ile elde
edilmistir.
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