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Anahtar Kelimeler 0z

Magnezyum, TiNi mikro partikiiller ile %5-25 hacimsel oranlarda takviye edilen AZ91
Tini, magnezyum matrisli kompozit malzemelerin korozyon ozellikleri %3.5 NaCl
Hafif Alasim ve Kompozitler, ¢0zeltisiicerisinde potansiyodinamik polarizasyon (PDS) yontemi ile arastirilmistir.
Otomotiv Malzemeleri, Elektrokimyasal degerlendirmeler Tafel ekstrapolasyonu teknigi ile saptanmistir.
Korozyon. Metalografik incelemeler taramali elektron mikroskobu (SEM) ve optik mikroskop

(OM) kullanilarak gergeklestirilmistir. Mikroyapisal analizler elektrokimyasal
degerler ile birbirini desteklemektedir. Korozyon potansiyeli (Ecorr) ve korozyon
akim yogunlugu (icorr) degerlerinin artan takviye miktariyla artigi belirlenmistir.
Korozyon sonrasi yiizey incelemelerinde tiim kompozit numunelerde ¢ukurcuk
korozyonu gozlenmistir. Matris fazda yer alan alan (-Mgi7Aliz intermatalik
cokeltilerin ve yilizey morfolojisindeki homojensizliklerin kompozit malzemelerin
korozyon dayanimi iizerinde énemli bir etkiye sahip oldugu tespit edilmistir.

INVESTIGATION OF CORROSION CHARACTERISTICS OF AZ91 MAGNESIUM
MATRIX COMPOSITE MATERIALS

Keywords Abstract

Magnesium, The corrosion features of AZ91 magnesium matrix composite materials, which are
TiNji, reinforced with TiNi microparticles at the rate of 5-25% volumetrically, were
Lightweight Materials, investigated by potentiodynamic polarization (PDS) method in 3.5% NaCl solution.
Automotive Materials, Electrochemical evaluations were detected by the Tafel extrapolation technique.
Corrosion. Metallographic examinations were carried out using a scanning electron microscope

(SEM) and an optical microscope (OM). The microstructural analyses have been
supporting electrochemical values. Corrosion potential (Ecor) and corrosion current
density (icorr) of values were specified to increase with increasing reinforcement
amount. In post-corrosion surface examinations, pitting corrosion was observed in
all composite specimens. It has been determined that (3-Mgi7Al12 intermatalic
precipitates in the matrix phase and inhomogeneities in the surface morphology
have a significant effect on the corrosion resistance of composite materials.
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1. Giris (Introduction)

Magnezyum ve alasimlar1 diisiik yogunluk, yiiksek spesifik mukavemet, kolay geri kazanim ve miikemmel
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soniimleme kapasitesi gibi karakteristikleri ile otomotiv uygulamalari icin en dikkat ¢ekici yapisal malzemeler
olarak 6n plana ¢ikmaktadir. Bu malzemeler otomobillerin i¢ donanim, ara¢ 6n alani, gii¢ aktarma organlari, sasi
ve karoseri gibi temel sistem ve bilesenlerinde kullanilarak agirlikta énemli kazanimlar saglayabilir. Boylece yakit
verimliligi iyilestirilerek hem insan sagligi hem de gevre kalitesi acisindan son derece tehlike unsurlari iceren
egzoz emisyonlart minimize edilebilir (Gaines, et. al., 1996, Kelen, 2014., 2021a). Magnezyum alasim serilerinden
AZ91, oda sicaklig1 iyi mekanik 6zellikleri nedeniyle gerek otomotiv gerekse de diger alanlarda yaygin olarak tercih
edilmektedir. Otomobillerde koltuk ¢ergevesi, direksiyon kolonu ve braketleri, gosterge paneli ve fan gibi pek ¢cok
uygulamasi bulunmasina karsin esas kullanimlarinin tasit agirliginin 6nemli bir béliimiinii olusturan gii¢ aktarma
organlar1 ve ara¢ on alani bilesenleri oldugu ongoriilmektedir. Fakat matris fazin diisiik korozyon direnci bu
uygulamalardaki kullanimlarinm1 kisitlamaktadir. Bu malzemelerin dezavantajlarini bertaraf etmek amaciyla
partikiil ya da elyaf seklinde daha mukavemetli bir ¢cok farki seramik veya metalik takviye materyali kullanilmistir.
Bunlarin akma dayanimi, cekme mukavemeti, elastik modiil, siineklilik ve stiriinme direnci gibi mekanik 6zellikler
lizerindeki etkisi aciklanirken zayif korozyon dayanimina olan tesirine pek deginilmemistir. Ozellikle magnezyum
matrisli kompozit malzemelerin korozyon dayanimi hakkinda yapilan ¢alismalar son derece sinirhidir (Fink, 2003,
Hassan and Gupta, 2002, Nguyen and Gupta, 2010, Aydogmus, 2015, Esen, 2012, Kelen et. al., 2018, Kelen vd., 2019,
2021b, Cevik et. al. 2021). Bu calismada, TiNi mikro partikiiller ile hacimsel olarak farkl oranlarda takviye edilen
AZ91 magnezyum matrisli kompozit malzemelerin korozyon 6zelliklerinin ortaya ¢ikarilmasi amaglanmistir.

2. Materyal ve Yontem (Material and Method)

TiNi mikro partikiiller ile %5, %10, %15, %20 ve %25 hacimsel oranlarda takviye edilen AZ91 magnezyum
matrisli kompozit malzemeler toz metaliirjisi yontemlerinden biri olan tek eksenli sicak presleme teknigi ile
iretilmistir. Alasim tozlardan, matris partikiiller, TangShan WeiHao Magnesium Powder Co. Ltd. (Cin), takviye
materyali ise AP&C Advanced Powders and Coatings Inc. (Kanada) firmasindan temin edilmistir. Tablo 1'de
kimyasal kompozisyonlar1 geometrik sekilleri ve iiretim yontemleri verilen tozlarin safligi imalat¢i sirketler
araciligiyla saglanan sertifikali kimyasal analizler sonucu tespit edilmistir. Alasim tozlar bir spatula vasitasiyla 10
dakika boyunca karistirilmis, sonrasinda 40 mm c¢aph silindirik grafit kaliplarda, 420°C sicaklikta, 50 MPa
basingta, 1 saat siire ile inert gaz atmosferinde sinterlenmistir. Deneylerde kullanmak amaciyla kompozit
malzemelerden tel erezyon teknigiyle 5x5x10 mm3 boyutlarinda numuneler elde edilmistir. Elektrokimyasal
analizler dncesinde tiim numuneler metalografik olarak hazirlamis, akabinde etil alkol igerisinde 5 dakika
ultrasonik temizlemeye tabi tutulmustur. Korozyon deneyleri PCI14/750 test cihaz kullanilarak % 3.5 NaCl
¢ozeltisi icerisinde gerceklestirilmistir. Kompozit malzemelerin korozyon dayanimlari ii¢ elektrot yontemine gore
saptanmis, referans elektrot (RE) olarak doygun giimiis/glimiis kloriir (Ag/AgCl), karsit elektrot (CE) olarak platin
(Pt) ve calisma elektrodu (WE) olarak da hazirlanan numuneler kullanilmistir. Potansiyodinamik polarizasyon
(PDS) analizleri 6ncesi ¢calisma elektrodu/¢ozelti ara ylizeyindeki anodik ve katodik reaksiyon akimlarinin denge
durumuma gelmesi amaciyla potansiyelde meydana gelen degisimler 6l¢iilmiis, akabinde egriler, -2V ile 1V
arasinda katodikten anodik yone dogru 0.5 mV/sn tarama hizinda olusturulmustur. Elektrokimyasal impedans
spektroskopi (EIS) analizleri ise 100000 Hz'den 0.01 Hz'e kadar olan frekans araliklarinda tarama yapilarak
gerceklestirilmistir.

Tablo 1. Kompozit numunelerin liretiminde kullanilan alasim tozlarin 6zellikleri (Properties of alloy powders used in the
production of composite samples)

Matris ve Takviye Kimyasal Bilesim (%) Toz Boyutu . imalat
N s Toz Sekli i .
Tozlar Mg Al Zn Ti Ni Diger (um) Yontemi
AZ91D " 90.4 8.93 0.4294 Kalan 150-300
Kiiresel Atomizasyon
TiNi ™ 49.2 50.8 0-45

* % Agirlik, = % Atomik

3. Bulgular ve Tartisma (Results and Discussion)

Tek eksenli sicak presleme teknigi ile iiretilen kompozit malzemelerin acik devre potansiyel (OCP) degisimleri ve
potansiyodinamik polarizasyon (PDS) analizleri sirasiyla Sekil 1a ve b'de verilmistir. Bu grafiklerden elde edilen
onemli bazi korozyon parametreleri ise Tablo 2'de sunulmustur. Numunelerin a¢ik devre potansiyel
degisimlerinin artan takviye icerigi ile artigi goézlenmistir. Potansiyodinamik polarizasyon egrilerinde ise
korozyon potansiyeli (Ecorr) degerlerinin yani sira korozyon akim yogunlugu (icorr) degerlerinin de takviye miktari
ile birlikte arttigi belirlenmistir. Kompozit malzemelerde korozyon hizinin artmasi matris fazin yiiksek
elektronegatif potansiyeli ve ylizeyde tesekkiil eden oksit/hidroksit tabakanin kararli bir yapiya sahip
olmamasindan kaynaklanmaktadir. Zira yiiksek elektronegatif potansiyel yap: icerisinde magnezyum oranini
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azaltmakta, bu durum, ylizeydeki MgO miktarinin diismesine neden olmaktadir. Buna baglh olarak oksit tabakada
meydana gelen siireksizlikler pasif yapida doku bozukluguna yol agarak kirilma ve yarilmalara neden olan basi
gerilmelerini olusturabilir. Ortamdaki klor iyonlar1 bu hasarli yapilara sizarak, ¢esitli magnezyum tuzlarinm
olusturup hem numunelerin ¢dziinmesini hizlandirmakta hem de koruyucu filmin pargalanarak dagilmasina sebep
olmaktadir (Lindstrom et. al, 2004, Hillis, 2006, Arrabal et. al,, 2015). Ayrica soy karakterdeki gii¢lendirici
(Hodgson et. al.,, 1990), biinyedeki katot oranimi artirarak kiigiik anot/biiyiik katot olarak adlandirilan ektiye
neden olup, numunelerin korozyon direncini diisiirmiis olabilir. Diger taraftan yiizeyde olusan oksit film tabakasi
MgO ve Mg(OH)2 karma yapisit haricinde, Mg-Al karma oksit yapilarini da ihtiva etmektedir. Bu yapilar Al20s3
bakimindan zengin olup, koruyuculuklar1 aliminyum igerigine bagl olarak degismektedir (Song and Atrens 1999).
Dahasi f§ fazindaki aliiminyum miktarinin, matrise kiyasla daha fazla olmasi, tizerindeki oksit yapinin, numunenin
diger bolgelerine nazaran daha soy karakterde olacagini gostermektedir. Yapilan ¢alismalarda intermatalik
bilesigin %5 NaCl ¢ozeltisi igcerisindeki korozyon potansiyeli degerinin-1.2 V oldugu ifade edilmektedir (Song and
Atrens 2003). Dolayisiyla baslangic tozlarinda yer alan {3 fazi (Sekil 2) matris faza gére daha soy bir degere sahiptir.
Anodik polarizasyon sirasinda gerek yiizeyde olusan aliiminyum icerikli karma oksit yapilari1 gerekse de (3 fazinin
fiziksel bir bariyer gibi davranmasi kompozit malzemelerin korozyon hizindaki artisi kisitlamistir. Nitekim yapilan
¢alismalarda, intermatalik bilesigin matris faz icerisindeki hacimsel oranina bagl olarak, Vg > Va olmasi halinde,
alasimda korozyon olusumunu engelledigi belirtilmistir (Ballerini et. al., 2005, Zeng et. al.,, 2006). Morfolojik
incelemelerde tiim numunelerde ¢ukurcuk korozyonu tiriine rastlanilmistir. Literatiirde magnezyum matrisli
malzemelerin klorlu ortamlarda ¢ukurcuk seklinde korozyona ugradigi ifade edilmektedir (Andrei et. al., 2002,
Ghali et. al,, 2004, Kelen vd., 2019, 2021b, Cevik et. al. 2021). Sekil 3 ve 4'te sirasiyla makro 6lgek ve SEM
gorintileri verilen tim kompozit malzemelerde ¢ukurcuk korozyonunun yogun olarak matris/takviye ara
ylziinde tesekkil ettigi goriilmiistiir. Soy karakterdeki fazlarin katot, matris fazin anot olarak davranmasi sonucu
korozyon direncinin bu bdlgelerde diistiigii saptanmistir. Kompozit malzemelerde tanelerarasi korozyon
catlamasi siklikla tane sinirlarinda ya da takviye fazi sinirlar1 boyunca gozlenmistir (Sekil 4c). Deneysel
calismalarda bu alasim serilerinde aliiminyumun catlak ilerlemesine katk: sagladig: belirtilmistir. Ayrica gevrek
yapidaki 8 fazi ¢atlak ilerlemesini artirmaktadir. Bu fazinin korozyon dayanimini iyilestirmesindeki ana faktor
tane sinirlarinin dislokasyon hareketlerini kisitlayarak korozyona karsi fiziksel bir bariyer seklinde hareket
etmesidir. Bu nedenle Mgi7Al12 intermetalik bilesigin yap1 igerisindeki dagilimi gerek mekanik 6zellikler gerekse
de korozyon dayanimi agisindan biiyiik 6nem arzetmektedir (Hamu et. al., 2009, Aung and Zhou 2010, Aydogmus
vd., 2020).
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Sekil 1. Kompozit malzemelerin agik devre potansiyel (OCP) ve potansiyodinamik polarizasyon (PDS) egrileri (a) OCP, (b)
PDS (Open circuit potential (OCP) and potentiodynamic polarization (PDS) curves of composite materials (a) OCP, (b) PDS)
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Tablo 2. Kompozit malzemelerin polarizasyon analizlerinden elde edilen 6nemli bazi korozyon parametreleri (Some
important corrosion parameters obtained from polarization analyzes of composite materials)

Matris Takviye Eocp Ecorr lcorr Beta A Beta C Korozyon Hizx
Faz oram1 (%) (mVv)  (mV)  (mA/lcm?) (mV/dec.) (mV/dec.) (mpy) x10°
5 -1545  -1518 3.32 48 290 2.65
10 -1543  -1504 4.85 70 388 3.68
& 15 -1534  -1496 6.42 84 282 4.67
<
20 -1527  -1489 8.95 119 431 6.30
25 -1519  -1468 10.80 188 935 13.01
S0000 = "
40000 - ® Mg, Al
@ 30000 4
=
=)
9 20000 -
10000 4
0 4
30 40 50 &0 T 80 20
20 (derece)
Sekil 2. Matris tozlarinin XRD paternleri (XRD patterns of matrix powders)
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Sekil 3. Kompozit malzemelerin korozyon 6ncesi ve sonrasi makroskobik goriintiileri (Microscopic images of composite
materials before and after corrosion)

Aliiminyumun matris faz ylizeyinde meydana gelen hidroksit film tabakasinin morfolojisini degistirerek korozyon
ozelliklerini gelistirdigi acikca ifade edilebilir. Zira farkli alasimlar ile ayn1 6zellikteki ¢ozelti icerisine yapilan
daldirma testlerinde AZ31'de agirlik kaybinin 55.2 mg/cm?, AZ80'da 0.75 mg/cm?, AZ91D'de ise 1.05 mg/cm?
oldugu tespit edilmistir (Pardo et. al,, 2008, Ghali, 2010, Song and Atrens 2003). Dolayisiyla alliminyum igeriginin
artmasiyla korozyon dayaniminin iyilestigi goriilmektedir. Buna ilaveten alasimdaki ¢inko elementi matrisin
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elektrokimyasal olarak daha soy olmasini saglamaktadir. Takviye materyali ile birlikte artan soy karakter,
numunelerin korozyon dayanimini gelistirerek direncin diismesini sinirlandirmistir. Proses siirecinde takviye
elemanlarinin korozyona ugramadigi, korozyonun tercihli olarak ara ytlizeyde ilerledigi, matriste meydana gelen
¢oziinme sonucu gii¢clendirici etrafinin bosaldig1 ve yapidan koparak ayrildigi belirlenmistir (Sekil 3d). Ayrica yerel
olarak topaklanan takviye materyalleri lokal katot oranini artirarak kii¢iik anot/btyiik katot olarak ifade edilen
korozyon tiiriine yol agmaktadir. Bu korozyon mekanizmasi ¢ok hizli cereyan ederek cukurcuklarin derinlemesine
biiyiimesine ve gii¢lendirici partikiillerin yapidan ayrilmasina neden olmaktadir. Sekil 5'te kompozit malzemelerin
elektrokimyasal impedans spektroskopi (EIS) analizleri sonrasi Nyquist grafikleri verilmistir. Bu egrilerden
ylksek frekanstan ortak frekans bolgesine kapasitif bir dairenin olusumu ve diisiik frekans boélgesinde induktif bir
doéngiiniin varhigl dikkat ¢ekmektedir. Numunelerde takviye miktarinin artmasi ile birlikte ¢apin fark edilir
diizeyde kigiildiigii goriilmektedir. Bu davranis oksit film dayanimu ile ilgili olup, azalan yaricap, oksit tabakada
direncinin diistiigiinii géstermektedir. Diger bir ifade ile ylizeyde meydana gelen koruyucu tabaka oldukga kalin,
gozenekli, kirllgan ve dayaniksizdir. Burada dikkat edilmesi gereken husus egrilerin baslangicinda olusan ¢ok
ylksek reel empedanstan da goriilebilecegi ilizere kullanilan ¢ozeltinin yiiksek direncli olmasidir. Zira yiiksek
diren¢ numune/c¢ozelti ara yilizeyinde faradik proseslerin, difiizyonun, proses sirasinda da devam ettigini
gostermektedir. Kompozit malzemeler otomotiv gii¢ aktarma organlari imalatinda kullanilmak iizere
gelistirildiginden, ASTM tarafindan bu aksamlar i¢in belirlenen test ¢ozeltileri standartlar: (Baboian, 2005), goz
oninde bulundurularak deneysel calismalarda yiiksek direncli soliisyon tercih edilmistir. Ortamdaki yiiksek klor
iyonu konsantrasyonu yiizeydeki koruyucu tabakaya bunlarin absorpsiyonunu artirmaktadir. Kapasitif direngteki
azalma numunelerin diisiik korozyon dayanima atfedilmektedir. Diisiik frekanslarda gézlemlenen indiiktif dongii
ise agirlik kaybinin bir sonucu olarak ortaya ¢ikmaktadir.

Cukur;uk ?/
Korozyonu

\.r

() (d)
Sekil 4. Kompozit malzemelerin SEM goriintiileri a) %5TiNi, b) %15TiNi ve c-d) % 25TiNi (SEM images of composite
materials a) 5%TiNi, b) 15%TiNi and c-d) 25%TiNi)
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Sekil 5. Kompozit malzemelerin elektrokimyasal empedans spektroskopi (EIS) egrileri (Electrochemical impedance
spectroscopy (EIS) curves of composite materials)

4. Sonug (Conclusion)

Kompozit malzemelerin korozyon testlerinde tiim numunelerin a¢ik devre potansiyel degisimlerinin zamanla
artif1 g6zlenmistir. Potansiyodinamik polarizasyon analizlerinde ise korozyon potansiyeli (Ecorr) ve korozyon akim
yogunlugu (icorr) degerlerinin artan takviye orani ile birlikte artigi tespit edilmistir. Korozyon sonrasi
gerceklestirilen morfolojik incelemelerde tiim numunelerde ¢ukurcuk korozyonu gozlenmistir. Matris fazin
yiiksek elektronegatif potansiyeli ve yliksek agresif ¢ozelti koruyucu oksit tabakada hasarlara neden oldugu
saptanmistir. Baslangi¢ tozlarinda yer alan 3 (Mg17Al12) ¢okeltileri ve yiizey morfolojisindeki homojensizliklerin
kompozit malzemelerin korozyon dayanimi iizerinde 6nemli bir etkiye sahip oldugu belirlenmistir.
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