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In this study, to achieve globular microstructure required for semi-solid forming of extruded
AZ31 Mg alloy is experimented by increasing to semi-solid temperatures. Once optimum
parameters such as ideal grain size and shape factor and liquid phase ratios corresponding to
semi-solid temperatures are achieved then these variables are utilized as inputs in hot pressing
with SIMA method to form compact microstructure.
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Figure A. Schematic Representation of Semi Solid Forming

Purpose: It is aimed to determine optimum parameters of spherical microstructure necessary
for the semi-solid shaping of the extruded AZ31 Mg alloy by rapid heating to semi-solid
temperatures and isothermal holding in the semi-solid temperature range. Therefore,
determined variables of optimal spheroidization degree can be directly applied to hot press
stage through the SIMA method.

Theory and Methods: In the induction coil of extruded AZ31 Mg alloy, rapid heating to semi-
solid temperature and controlled holding in the isothermal temperature range processes are
applied to AZ31 Mg alloy during the study. Rapid heating (4°C/s) above 585°C and cooling in
water produced many intermetallic Mgi7zAli2(y) compounds with heterogeneous distribution
both in the grain and very little eutectic at the grain boundaries. Not only intermetallic phases
have detrimental effects to microstructure, but they have also effect to prevent grain growth
especially when they settle at the grain boundaries.

Results: Rapid heating to the semi-solid temperature (565-630°C) of extruded AZ31 Mg alloy
and cooling in water leads to spherodization (shape factor increase) in equiaxed primary
elongated extruded Mg grains. As the escalation in temperature, the degree of spherodization
of the grains improved but meanwhile grain growth occurred. Therefore, optimum grain size
around 49-52 um and shape factor (SF = 0.86) were achieved before grain growth.

Conclusion: In this paper rapid heating to the semi-solid temperature (565-630°C) of extruded
AZ31 Mg alloy and cooling in water leads to spherodization (shape factor increase) in equiaxed
primary elongated extruded Mg grains. Optimal values of shape factor and grain size were
successfully determined as a result of experiments. Since best parameters must be used during
hot pressing stage, it is anticipated that samples are eligible to be formed by SIMA method.

DOI: 10.29109/gujsc.1187050



http://dergipark.gov.tr/gujsc
https://orcid.org/0000-0003-4483-5600
https://orcid.org/0000-0002-3397-0201

Bahadir AKGUN, Kadir KOCATEPE / GU J Sci, Part C, 11(1):10-24 (2023) 11

GU J Sci, Part C, 11(1): 10-24 (2023)

Gazi University R
Journal of Science n'=='=;’3;;3;;?_,',=‘==
PART C: DESIGN AND TECHNOLOGY mesmny YITE

O A e

http://dergipark.gov.tr/qujsc

Investigation the Effect of Semi-Solid Temperatures and Holding Times at
Isothermal Range On Microstructure of AZ31 Mg Alloy

Bahadir AKGUN

‘Prof. Dr. Kadir KOCATEPE?

1Gazi University, Technology Faculty, Naturel and Applied Science Institute, Department of Metallurgical and Material Engineering, 06500,

Yenimahalle/ANKARA

Makale Bilgisi

Abstract

Research article

Received: 10.10.2022
Revision: 05.11.2022
Accepted: 21.11.2022

Keywords

AZ31 Alloy

SIMA Method

Semi Solid

Mg Alloy
Intermetallic Gama ()
phase

Anahtar Kelimeler

AZ31 Alasimi

SIMA Metodu

Yar: Kati

Mg Alasim
Intermetalik Gama (y)
Fazi

Mg alloys have poor formability due to their hexagonal tightly packed (HCP) crystal structure, low active
shear system at room temperature, and anisotropic behaviour in polycrystalline structure. Today’s
developments in machining, liquid forming and semi-solid forming technology have removed these
obstacles. In the semi-solid forming method, it is aimed to obtain ideal microstructure of the alloy,
including excellent fluidity, appropriate flow control, adjustable viscosity and controllable grain
morphology, thanks to equiaxed spherical solid particles surrounded by liquid. In this study, it is aimed
to achieve the spherical microstructure required for the semi-solid shaping of the extruded AZ31 Mg alloy
by heating to semi-solid temperatures and isothermal holding in the semi-solid temperature range.
Therefore, rapid heating in the induction coil and controlled holding in the isothermal temperature range
were applied to the alloy. Heating the extruded AZ31 Mg alloy to a semi-solid temperature (565-630°C)
and subsequently rapid cooling processes lead to many intermetallic Mgi7Ali2(y) compounds with
heterogeneous distribution both in the equiaxed primary Mg(a) grains and at the grain boundaries as well
as a very little eutectic at the grain boundaries. As the semi-solid temperature value increased, the degree
of spheroidization increased. However, it was found that the grain growth reached a maximum at one
point and there was no significant change in the shape factor as a result of controlled holding time.

AZ31 Mg Alasiminda Yari Kati Sicakhiklarin ve Yari-Kati Sicaklil
Araliginda Izotermal Bekletmenin Mikro Yapi Uzerine Etkisinin
Incelenmesi

Oz

Mg alagimlari, hegzagonal siki paketlenmis (HCP) kristal yapisi, oda sicakliginda aktif kayma sisteminin
az olmas1 ve polikristal yapidaki anizotropik davranisi nedeniyle zayif sekillendirilebilirlik 6zelligine
sahiptir. Bu durum gegmiste Mg alagimlarimin gelistirilmesini ve ticarilesmesini belirli 6l¢tide engellerken
giiniimiizde siv1 sekillendirme ve yari-kati sekillendirme teknolojisindeki gelismeler bu engelleri ortadan
kaldirmustir. Yari-kat1 sekillendirme yonteminde, siv1 ile ¢cevrelenmis es eksenli kiiresel kat1 pargaciklar
sayesinde milkemmel akigkanlik, uygun akis kontrolii, ayarlanabilir viskozite ve kontrol edilebilir tane
morfolojisi dahil olmak {izere ideal mikro yap1 elde edilmesi hedeflenmektedir. Bu ¢alismada, Ekstriize
AZ31 Mg alasmminin yari-kat1 sekillendirilmesi igin gerekli olan kiiresel mikro yapmmn yar kati
sicakliklara 1sitma ve yari-kati sicaklik araliginda izotermal bekletme islemleri ile elde edilmesi
amaglanmigtir. Alagima indiiksiyon bobininde hizli 1sitma ve izotermal sicaklik araliginda kontrolli
bekletme uygulanmustir. Ekstriize AZ31 Mg alasimini yari-kati sicakliga (565-630°C) ani 1sitma ve hizli
sogutma islemleri ile eseksenel birincil Mg, taneleri iginde ve tane sinirlarinda heterojen dagiliml birgok
intermetalik Mgi7Al1>¢bilesigi ve az da olsa tane sinirlarinda otektik meydana gelmistir. Yari-katt
sicaklik degeri arttikca kiiresellesme derecesi artmistir. Ancak tane bilyiimesinin bir noktada maksimuma
ulastig1 ve kontrollii bekletme sonucu tane bilyiimesi gercekleserek sekil faktoriinde 6nemli bir degisiklik
olmadig tespit edilmistir.

1. GIRIiS (INTRODUCTION)

Metal alasimlari arasinda diisiik 6zgiil agirliga sahip Mg alasimlari, yiiksek 6zgil mukavemetleri ve
sertlikleri, miilkemmel sonlimleme ozellikleri, iyi dokiilebilirlikleri ve geri doniistiiriilebilirlikleri
nedeniyle otomobil, havacilik ve elektronik sektorlerinde oldukga genis uygulama alanina sahiptir [1].
Mg alasimlari, hegzagonal siki paketlenmis (HCP) kristal yapisi geregi oda sicakliginda aktif kayma
sisteminin az olmasi ve polikristal yapidaki anizotropik davranisi nedeniyle zayif sekillendirilebilirlik
Ozelligine sahiptir. Bu durum ge¢miste Mg alagimlarinin gelistirilmesini ve ticarilesmesini belirli 6l¢tide
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engellemistir. Giiniimiizde ise talas kaldirma, sivi sekillendirme ve yari-kati sekillendirme
teknolojisindeki gelismeler bu engelleri elimine etmistir [2].

Alagimlarin yari-kati sekillendirilme yontemi ilk olarak 1970'lerde kesfedildiginden itibaren Ar-Ge
konusu olmustur. Basta demir dis1 Al, Mg, Zn ve daha sonra ¢elik alagimlarinin da dahil oldugu yari-
kat1 sekillendirme yonteminde, sivi ile ¢evrelenmis es eksenli kiiresel kati pargaciklar sayesinde
miilkemmel akiskanlik, uygun akis kontrolii, ayarlanabilir viskozite ve kontrol edilebilir tane morfolojisi
dahil olmak tizere ideal mikro yapi elde edilmektedir [3]. Sekil 1°de grafiksel islemi gosterilen
alasimlarin yar1 kat1 sekillendirilmesi i¢in gerekli olan tiksotropik kiiresel yapi, gerinim kaynakli ergiyik
aktivasyonu (SIMA) basta olmak tizere, yeniden kristallestirme ve kismi ergitme (RAP) ve yar1 kati
termal doniisiim (SSTT) gibi daha bir¢ok yontem ile elde edilebilmektedir [4].

Yari Kati islem AZ31Mg Alasimi
Ekstriizyon izotermal Proses Kiiresellesme
TATFEE=
anzr
> T
T I
'E::ler:;ezre yoénlenmis Es eksenel taneler Kiresellesme

Sekil 1. SIMA Yar: Kat Islem Grafiksel Gosterim

SIMA yonteminde, yari-kat1 sekillendirme isleminden 6nce malzemenin yeniden kristallesme sicakligi
altinda 6n deformasyona ugratilmasi gerekir. Bu islem ile malzemede dislokasyon yogunlugunun
arttirllmasiyla yiiksek enerji birikimi meydana gelir. Yari-kati1 sicakliga 1sitma sirasinda yiiksek enerjili
bolgelerde, eskisinden daha fazla noktada yeni tane olusumunu saglayan ¢ekirdeklenme baslar. Yeni
taneler daha kiiciik tane boyutunu tetiklerken, yari-kat1 sicaklik araliginda izotermal bekletme de tane
sinirlarinda yiiksek enerjili alanlart aktive ederek tanelerde kiiresellesmeye yol agar. Tane boyutu
izotermal sicaklikta difiizyon nedeniyle artan siire ile artar. Bu artis zayif enerjili kiigiik tane sinirlarinda
ilk ergimenin baglamasi ile agiklanabilir. Tane biiylimesi ise alasimin tiksotropik ve mekanik
ozelliklerini olumsuz etkilemesi sebebiyle istenmeyen bir durumdur [5].

Ulkemizde yar1 kat1 metal sekillendirme islemleri iizerine ilk calismalar SIMA ydntemiyle 7001 dévme
aliminyum alagimina yonelik (%7,42 Zn-% Mg-%2,1 Cu) tiksotropik yapi iiretimi {izerine olmustur.
Tiirkeli [6] ¢alismasinda, 3 cm ¢apinda ve 2 cm boyundaki numuneleri elektrik direngli firinda farkli
sicakliklarda 20 dakika bekletmenin ardindan suda sogutup mikro yap1 degisimini incelemistir. Tikso-
sekillendirme i¢in uygun olan kiiremsi yapimin 575 °C’de elde edilebilecegini ve artan sicaklikla
ortalama tane boyutunun arttigini tespit etmistir.

Diger bir galigmada ise N. Akbas [7], 7075 alasiminda SIMA yontemiyle 6n malzeme tiretimini ve tikso-
sekillendirilmesini  arastirmistir.  Tikso-sekillendirilmis 7075 alasimi  numunelerin  mekanik
ozelliklerinin ekstriize kosullardaki alasimdan daha diisiik oldugu tespit edilmistir. Bunun nedeni yapida
var olan kiigiik ve ¢ok miktardaki gozeneklere baglamaktadir. Bu gozeneklerin sivi fazda ¢oziinen
hidrojenden kaynakladigi vurgulanmaktadir. Bu gézeneklerin giderilmesi i¢in koruyucu inert atmosfer
altinda veya vakum altinda 1sitma ve sekillendirme yapilmasi gerektigi rapor edilmektedir.

Kirtay, S., ET-AL-44 (AA7075) alasimimmi kullanarak SIMA yontemiyle yari-kati1 sekillendirme
caligmalart yapmustir. Arastirmaci yari-kat1 halde sekillendirme i¢in numunelerin 690 °C’deki kalip
sicakliginda 10 dakikalik bir bekleme siiresi sonunda istenen tane morfolojisine ulastigini belirlemistir.
Calismada, numunenin yari-kat1 bolgeye 1sitilmasinda elektrik direngli bir firin kullanilmis ve sivi fazda
hidrojen gazinin ¢6ziindiigii numunelerin yiizeyinde bulunan kabarciklanmadan (blister) anlagilmistir.
Ayrica kalibi i¢ ylizeylerinin yaglanmasi ve yliksek sicaklikta bu yaglarin yanmasi sonucu agiga ¢ikan
gazlardan dolayi ek bir hidrojen kaynagi olusmustur. Buna baglh olarak mikro yapilarda mikro-gézenek
olusumu gozlenmistir. Mikro yapidaki gézeneklerden dolayi yari-kati sekillendirilmis 7075 alagiminin
mekanik 6zellikleri ekstriize kosullardan daha diigiik ¢ikmis ve yorulma testi gergeklestirilememistir [8].
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SIMA teknigi ile 2010 yilinda yapilan diger bir caligmada ise Al-Zn alagimlarindan endiistride en ¢ok
kullanilan ve ddvme aliiminyum alagimi olan AA7075 alasimi yari-katt metal sekillendirme
tekniklerinden tikso-dokiim yontemiyle sekillendirilmistir. Tikso-dokiimde gerinimin neden oldugu sivi
aktivasyonu (SIMA) iglemi ile iiretilen numuneler kullanilmigtir. Yari-kati bolgede, farkli sivi oranlarina
karsilik gelen sicakliklara (600 °C, 606 °C ve 611 °C) ve farkl piston hizlarina (0,5 m/s, 1 m/s, 1,5m/s,
2 m/s ve 2,37 m/s) bagh olarak mikro yap1 ve mekanik 6zelliklerin degisimi arastirilmistir. Numune
tiretiminde artan yari-kati sicaklikla tane boyutunun ve sekil faktoriiniin arttig1, artan soguk deformasyon
orani ile tane boyutunun azaldigi ve sekil faktoriiniin arttigr belirlenmistir. Tikso-dokiimle
sekillendirmede, diisiik s1v1 oranlarina karsilik gelen sicakliklarda (600 °C ve 606 °C) ve diisiik piston
hizlarinda (0,5 m/s ve 1 m/s) yari-kat1 haldeki numunenin kalip boslugunu tam olarak doldurmadigi
tespit edilmistir. Tikso-dokiimle sekillendirilmis numunelerin mekanik 6zellikleri artan piston hiziyla
tyilesmistir. En iyi mekanik 6zellikler %30 soguk deformasyon ile liretilmis numunede 611 °C’den
(%50 s1v1 oraninda) 2,37 m/s piston hizinda elde edilmistir. En iyi mekanik 6zellikleri saglayan tikso-
dokiimle iiretilen numunelere T6 yaslandirma 1sil iglemi uygulanmigtir. Bu numunelerin mekanik
ozellikleri ekstriize kosullardaki numunelere yakindir [9].

2011 yilinda gerceklestirilen calismada ise bir dovme aliiminyum alasimi olan AA2024 alagiminda
gerinimin neden oldugu sivi aktivasyonu (SIMA) yontemi ile yari-kati sekillendirme igin gerekli
tiksotropik mikro yapi iiretimi aragtirilmistir. Bu amagla ekstriize halde AA2024 alasimi %20 oraninda
soguk deformasyona tabi tutulmus ve takiben %30, %40 ve %50 siv1 oranina karsilik gelen yari-kati
sicakliklara 1sitilarak oda sicakligina sahip suda sogutulmustur. Mikro yap1 analizleri metalografik
inceleme ve nicel 6l¢iim yontemleri ile yapilmigtir. Deneysel sonuglar, SIMA yontemiyle AA2024
alasiminda, yar1 kati sekillendirme icin gerekli olan kiiresel sekilli tiksotropik mikro yapilarin
tiretilebilecegini gostermistir. Artan yari-kat1 sicaklikla tane boyutu artarken sekil faktdriinde belirgin
bir degisim gozlenmemistir. SIMA yontemi ile tiksotropik yapi iiretimi i¢in yari-kati sicakliklarda
izotermal bekletmeye gerek olmadigi tespit edilmistir [10].

2016 yilinda Marmara Universitesi’nde yapilan calismada ise; Al-Ni alasiminin dokiimii igin ergitme
firmn, K tipi termokuple ve kokil kalip kullanilmistir. Ayni dokiim islemi sogutma egrisi kullanarak da
uygulanarak alagimdaki nikel yiizdesini incelemek i¢in, sicakliga bagli sivi yiizdesi hesaplanmistir.
SIMA prosesinin gerekliliklerinden olan soguk deformasyon islemi tiim alagimlar i¢in ayni pres
makinesinde farkl yiiklerde uygulanirken, deformasyon isleminden sonra incelen alagimlara 650 °C’de
kalinliga bagl olarak 27-33 dakika arasinda 1sil islem uygulanmistir. Sonug olarak, her iki iiretim
yontemi kullanilarak elde edilen alasimlarda olumlu etkiler gériilmiistiir. Otektik alt1 nikel kullanilarak
tiretilen alagimlar kiiresel bir mikro yap1 ve tek faz gosterirken, 6tektik iistii nikel alagimlart ayni kiiresel
yapida olup kompozitler gibi ¢ift fazli mikro yapiya sahip olduklari tespit edilmistir [11].

Yar1 Kati metal alagimlari 6n malzeme iiretimi ve sekillendirme caligmalart yurt i¢inde yapilan
aragtirmalar, goriildiigli gibi gerinimin neden oldugu siv1 aktivasyonu SIMA prosesi ile Al alagimlarina
yonelik gergeklestirilmistir. Diger taraftan Mg alasimlari lizerine konvansiyonel dokiim yontemleri ile
sadece Mg alagimlarina nadir element eklenerek ikincil faz olusumunun etkileri, soguma hizi ve koruyu
atmosfer altinda dokiimde hangi koruyucu gazin kullanilacagi gibi degiskenlerin tespiti incelenmistir.

Yurt disinda ise AZ31 magnezyum alagimina kiyasla katilagsma sicaklik araligi daha yiiksek olan AZ91
ve AM60 magnezyum alagimlarinin yari-kati sekillendirilmesi iizerine birgok ¢alisma yapilmistir [12,
13]. Ancak yiiksek toklugu sayesinde yaygin ticari bir ekstiiriize alasim olan AZ31 alagiminin yar1 kati
sekillendirilmesi ve mikro yapisal degisimi hakkinda literatiirde ¢cok az ¢alisma mevcuttur. S6z konusu
caligmalarda ¢ogunlukla SIMA yontemiyle AZ31 alasimina farkl sicakliklarda kat1 halde deformasyon
uygulandiktan sonra yari-kati sekillendirilebilirlik kabiliyeti aragtirllmigtir. Bu ¢alismada ise, AZ31
alasimimin ekstriize halde diger bir ifade ile kat1 halde ikinci bir deformasyon uygulanmadan SIMA
yontemi ile yari-kati sekillendirme kabiliyeti arastirilmistir. Bu amagla, ekstriize AZ31 Mg alasiminin
yari-kat1 sicakliga hizli 1sitma ve yari-kat1 sicakliklarda izotermal bekletme ile alagimin yari-kati
sekillendirilmesi i¢in gerekli olan kiiresel tane yapisinin olusumu ve mikro yapi degisimine etkisi
incelenmigtir.
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2. MATERYELVE METOTLAR (MATERIALS AND METHODS)
2.1 Malzeme Mg Alasimi (AZ31)

Bu calismada kullanilan Ekstriize AZ31 alasimin kimyasal bilesimi Tablo 1’de verilmistir. Alasimin
kimyasal bilesimi spektral analiz ve yas ¢oziindiirme yontemleri ile dogrulanmistir.

Tablo 1. AZ31 Alasimi Kimyasal Bilesimi

% Agwhk
AZ31 Ekstriize Alasim Al Zn Mn Mg
Nominal Degerler [12] 2,5-3,5 060-14 >=0,20 Kalan
Optik Emisyon Spektrometre 3,10 0,86 0,35 Kalan
Yas Coziindiirme 2,91 0,66 0,28 Kalan

2.2 lzotermal Sicakhiga Isitma ve Bekletme Deneyleri

AZ31 alasimin katilagma araligini ve katilagma araliginda sicaklik ile sivi-kati orani iligkisini belirlemek
i¢in Diferansiyel Taramali Kalorimetre (DSC) test ve veri analizi gerceklestirilmistir (Sekil 2). AZ31
alasiminda sicakliga bagli olarak degisen sivi oranlarinin belirlenmesinde DTA egrisinden
faydalanilarak “kismi alan” yontemi kullanilmistir [13]. Sivi oramin sicaklikla degisimi, Sekil 2’de
gosterildigi gibi kati-sivi orani, Is1 akist (W/g) verileri ile 1s1 akisina karsi sicaklik egrilerinden
degerlendirilerek elde edilmistir [14, 15].

[——Az31 DSC Egrisi| b) 100 L 1 L 1 ! 1 1 .
525 540 555 570 585 600 615 630 645 660 675 690 1
4 e e T T 90 | Kati-Sivi Orani (fs-fL) L
, ] ] 80 -4 \fL= %20, 565 °C 5
70 4 o
0+ 1 & 1
= T, =645,07 <C = 604 fL= %45, 575 °C o
g_ AIMn Bilegigi L —
. N . c 1
€ 2 5 “ S 50 L
= T,=560,5°C T=6094°C O ]
2, 4 |= 404 {L= %60, 585 °C L
= 8 ] ‘
2 g 4 30 4 L
4 ] fL= %75, 595 °C
8 i 20 1 b 1. = %82,5, 605 °C r
Endo 104 1 | fL= %90, 615 °C |
10 ] ! 1 fl= %03, 625 °C
T T T T T T T T T T T 0 T T T T T T . T T
525 540 555 570 585 600 615 630 645 660 675 690 560 570 580 590 600 610 620 630 640 650
Sicaklik (°C) Sicaklik °C

Sekil 2. AZ31 Alasimin DSC Analizinde a) Ist Akisi ve Sicaklik, b) Sicakliga Baglh Kati-Stvi Orani
iliskisi
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Tablo 2. AZ31 Mg Alagimi Izotermal Yar: Kati Sicakliklar Ve Bekletme Siireleri

izotermal Sicakhga izotermal Bekletme Bekletme Siiresi
Yari Kati Sicakhk Hizlh Isitma Siireleri t (dk) Yari-kat: Sicaklik (°C) (dk)
T(O
565 25 565 3
570 5 570 7,5
575 25 575 3
580 2,5 575 7,5
585 3 580
590 3 585
595 2,5 590
600 2,5
605 3
610 2,5
615 3,5
620 3,5
625 4
630 4

AZ31 alagiminin solidiis, likidiis, 6tektik olusum sicaklig1 ve ylizde sivi oranlar1 g6z oniine alindiginda,
izotermal sicakliga 1s1tma 565-630 °C sicakliklara ani 1s1tma ile gergeklestirilmistir. izotermal bekletme
islemi ise manyetik bobin sarmalinda grafit kayik¢ik i¢cinde sicaklik kontrollii (sabit enerji ayarinda 10-
25 kw) en diisiik 1 dk, en ¢ok 7,5 dk araliginda degisen siirelerde 565-590°C’de uygulanmistir. Hizli
1sitma tepkisini kolaylastirmak i¢cin D=40 mm c¢ap ve | =70-80 mm boyutlarindaki numuneler
kullanilmustir.

Izotermal bekletme olmadan ¢ikilan sicakliklar 630°C’ye kadar erisebilirken izotermal bekletme islemi
en fazla 590°C’de — 5 dk olarak gergeklestirilebilmistir. Ar; koruyucu atmosfer altinda bile olsa AZ31
Mg alasiminin yiiksek oksidasyonu ve sicaklik yiikseldik¢e sivi oranin artmast ile sicaklik kontroliiniin
giiclesmesi sebebiyle 590°C’den sonra bekletme islemi uygulanmamistir. Sonug olarak numuneler yari-
kat1 sekillendirme iinitesinde (Sekil 3) yer alan indiiksiyon bobininde 4 °C / sn 1sitma hizinda 565-630
°C yar kat1 sicaklik araligina (Tablo 2) 1sitilmis ve takiben oda sicakligindaki suda sogutulmustur.
Izotermal sicaklikta bekletme siiresinin mikro yapr iizerine etkisini belirlemek amaciyla, alasim 565-
590°C yar1 kat1 sicaklik araligina 1sitilarak (1, 3, 5 ve 7,5 dk) bekletilip oda sicakligindaki suda sogutma
islemi gerceklestirilmistir.

indiiksiyon Bobini Termokupl Biyet Tutucu (Grafit Kayik)

Kompanzasyon
Kablosu

T

ileri itme Pistonu

Hazne Devirme Pistonu

Piston CekKic Mili

Sekil 3. Yari-Kat1 Sekillendirme Unitesi

Numuneleri 1sitma sirasinda sicaklik 6l¢iimii ve kontrolii, numune tizerine 20 mm derinliginde ve 3 mm
capinda acilmis deliklere yerlestirilen “K” tipi termokupllar ile gerceklestirilmistir. Yari-kati
sekillendirme i¢in alasima gerekli tiksotropik 6zelligi kazandiran kiiresel mikro yapi olusumunun
saglanmas1 zorunludur. Yari-kati sicakliga ¢ikilarak ve 1sitma sicakliklarinda degisik siirelerde
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bekletilerek suda sogutulan numunelerden mikro yapi analizi i¢in Sekil 4°de gosterildigi tizere
metalografik numuneler ¢ikarilmis optik mikroskop ve elektron mikroskobunda inceleme igin standart
zimparalama ve parlatma islemlerine tabi tutulmustur. Daglama igsleminde Asetik Pikral (10 ml asetik
asit, 4,2 g pikrik asit, 10 ml H2O, 70 ml ethanol) daglayic1 5-30 sn degisen siirelerde uygulamali olarak
kullanilmustir.

Mikro yap1 analizinde biyetin merkez, orta ve kenar bolgelerinden alinan metalografik numuneler
tizerinde metalografik inceleme ve optik mikroskoptan alinan mikro yap1 goriintiileri ile tane boyutu ve
sekil faktorti degeri elde edilmistir. Tane boyutu tespiti i¢in “Cizgisel kesisme metodu (ASTM E 112)
ve sekil faktorii denklem (1) kullanilarak hesaplanmistir.

41A?
PZ

SF = 1)
SF= Sekil faktorii, SF = 1 Tamamen Kiiresel,

P= Tane Cevre Uzunlugu, A= Tane Alan1

Tane boyutu ve sekil faktorii hesaplamalarinda her bir metalografik numune {izerinden ayni 6lcekte 5

gOrilintli alimmis ve her bir goriintiiden yaklagik 50 adet 6lglim yapilmistir. Her bir biyet i¢in merkez,
orta ve kenar bolgelerinden hesaplanan tane boyutu ve sekil faktorii degerlerin ortalamasi alinmugtir.

]
: — = 71
ey (A
4
el W Ke@

i
Z I

. /

a) Extruze Bar b) Numune Kesit ) Numune alma bélgeleri

75 mm

Sekil 4. Biyetten Metalografik Numune Cikarilis

Mikro yapi incelemesinde Leica DM4000M optik mikroskop ve JEOL JSM 6060 LV Taramal1 Elektron
Mikroskobu kullanilmistir. EDS-Enerji Dagilimli X Isilart Spektrometresi (IXRF Instruments) ile EDS
testleri gerceklestirilmistir.

3. BULGULAR VE TARTISMA(FINDINGS AND DISCUSSION)

3.1 Kimyasal bilesim

AZ31 ekstriize alasimin kimyasal bilesiminin dogrulanmasi isleminde spektral analiz ve yas
¢oziindiirme yontemleri ile elde edilen degerlerin literatiirde verilen nominal degerler [12] ile uyumlu
oldugu belirlenmistir (Tablo 1).

3.2 AZ31 Ekstriize Alasimin Katilasma Sicaklik Araligi Ve Kati-Sivi Oranlari

AZ31 ekstriize alasimin Diferansiyel Taramali Kalorimetre (DSC) analizinde elde edilen veriler
kullanilarak alasimin likidiis sicakligi 645 °C ve solidiis sicakligt 560 °C tespit edilmistir (Sekil 2-a).
Ayrica 609°C *de AlsMn bilesiginin ergime piki olugsmustur. Alasimin 85°C yari-Kat1 sicaklik araliginin
yart kat1 sekillendirme islemleri icin yeterli aralikta oldugu belirlenmistir. Diferansiyel Taramali
Kalorimetre (DSC) analizinde elde edilen veriler kullanilarak AZ31 alagimin sicakliga bagl Kati-Sivi
Orani iligkisi ¢ikarilmigtir [9, 16] (Sekil 2-b).
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3.3 Ekstriize AZ31 alasimin Makro ve Mikro Yapisi

AZ31 alagimin ekstriize halde makro yapisinda ekstriizyon yoniinde yonlenmis ortalama 11,52 pm
capina sahip taneler mevcuttur (Sekil 5-a). Alasimin SEM analizinde mikro yapiy1 Mg esasli o birincil
taneleri, tane sinirlarina yakin olusan pargacik halinde Mgi7Al12(y) bilesigi ve ¢ok az da olsa AlsMn
bilesigi olusturmustur (Sekil 5-b). S6z konusu fazlar ayrica SEM ve EDS testi sonuglart ile de
dogrulanmigtir (Sekil 6).

’-.-’lv.’, \.\ :. »,‘_-‘ ‘ v'.' ‘{" p
MgITAIZ o
T B e o S S e

Sekil 5. AZ31 alasiminda a) ekstriizyon yoniinde yonlenmis taneler, b) SEM Goriintiisii, Fazlarin
Tespiti, C)Mg17Al12¢) dagilimi

AZ31 ana malzeme tedarik¢i veri tabanina gore alagimin ekstriizyon islemi Oncesinde soguk
deformasyona, ticari isleme terminolojisiyle gerinim sertlesmesine (H112- strain hardening) maruz
birakildigi, sonrasinda ise yeniden kristallesme sicakligi altinda ekstriize edildigi tespit edilmistir [17].
Alagimin hem soguk hem de sicak islem gordiigii, 1s1l isleme tabi tutulmasiyla da kirilgan intermetalik
faz olan Mgi7Al12) nin homojen bir sekilde dagilim gosterdigi saptanmustir (Sekil 5-C).
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Sekil 6. AZ31 Alasiminda EDS Testi. Swrasiyla Mg(a), Mg17Al2 () ve AlaMn faz ve bilesikleri
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Sekil 7. Mg-Al Agirlik¢a % Al Oranmina Gére Ikili Dengede Faz Diyagrami

Literatiirde [2, 5, 18] AZ31 alasimin dengede katilasma sartlarinda faz diyagraminda (Sekil 7) 6tektik
faz doniisiimii sergilemese de dengesiz katilagsma sartlarinda 6tektik olugabilecegi belirtilmistir. Basu ve
arkadaslar1 caligmalarinda [19] birincil faz morfolojisinin kati ¢ozeltideki aliminyum igerigine bagl
oldugunu gostermislerdir. Agirlik¢a diisiik aliiminyum igerigi alagimlarda hiicresel yapida gozlenirken,
% Al oraninin artmastyla tane morfolojisinin hiicreselden dendritik morfolojiye gectigi gosterilmistir.
Agirlikga %5 Al alagiminda dentritlerin baslangigta rozet seklinde kiiresel es eksenli bir morfolojide
oldugu, Aliiminyum igerigi arttikca (% 9 Al) tam gelismis bir dendritik ag elde edildigi ve alasim
elementlerinin 6tektik morfoloji iizerinde giiclii bir etkisi oldugu raporlanmistir. Dahle ve arkadaslar
[20] ise sogutma hizinin, aliiminyum ve ¢inko iceriginin 6tektik morfolojiye etkisini incelemiglerdir.
Artan aliiminyum igerigi ile alagimin 6tektik olusumlu katmanli bir morfolojiye yoneldigini, artan
soguma hizi ve artan ¢inko igerigi ile de 6tektik (a-Mg ve B-Mgi7Al12) segregasyonun baglayarak kismen
ya da tamamen ayrilmig 6tektik formu olusabilecegini bildirmislerdir (Sekil 8).

Sekil 8. a)A731 Alasiminda Dengesiz Katilasma Otektik Morfolojisi [18], b) bu ¢alismada ekstriize
AZ31 alasiminda meydana gelen ayriimis otektik 6rnegi

3.4  Ekstriize AZ31 alasiminda yari-kat1 sicakliklarin mikro yapiya etkisi

Yari-kat1 sekillendirme iinitesinde yer alan indiiksiyon bobininde 4 °C/sn 1sitma hizinda 565-630°C yar1
kati sicaklik araliklarina (Tablo 2) 1sitma ve takiben oda sicakligindaki suda sogutulan AZ31 alagiminin
farkli sicakliklardaki mikro yapilar1 Sekil 9-10°da verilmistir.

Sekil 9. a) 570°C de olugan eseksenel tane yapisi, b) 585°C de olusan eseksenel kiiresel tane yapist
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Sekil 10. AZ31 alasimi 600 °C sicaklikta tane sinirlarinda Otektik Mgi7Al12 (y) yoSunlugu

565°C sicakliga 1sitma ve takiben suda sogutma isleminde eseksenel tane olusumu baglamig ve 570°C
‘den daha yiiksek sicakliklarda sicaklik arttik¢a eseksenel tane yapisi daha belirgin hale gelmistir (Sekil
9-b). Diisiik sicakliklarda eseksenel tane olusmakla birlikte tane sinirlarinda Mgi7Al12 (y) birikimi son
derece azdir. Yiiksek sicakliklarda ise eseksenel tane sinirlarinda MgizAl12 (v) 6tektik yogunlugu artmis
ve bu nedenle tane sinirlart kalinlasmistir (Sekil 10). Ilave olarak yiiksek sicakliklar hem tane
siirlarinda hem de tane i¢inde “ayrilan (Divorced)” Mg + Mgi7Al12 () Otektigini olusturmus ve
yogunlugunu artirmistir (Sekil 8). AZ31 alasiminda diisiik ikincil alasim elementleri oranina ragmen,
tane sinirlarinda ve tane iginde ayrilan 6tektigin olusabilecegi Mohammadi, J. Ve arkadaslari ile Monas,
A. ve arkadaglarinin ¢alismalarinda [18, 21] daha 6nce ayrica raporlanmustir.

3.5 Ekstriize AZ31 alasiminda yari-kati sicakligin tane boyutu ve sekil faktoriine etkisi

Yari-kat1 sekillendirme tinitesinde yer alan indiiksiyon bobininde 4 °C / sn 1sitma hizinda 565-630°C
yari kati sicaklik araliklarinin ekstriize AZ31 alagimin tane boyutuna ve sekil faktoriine etkisi Tablo 3
ve sirasiyla Sekil 15 ve Sekil 16’da verilmistir.

Tablo 3. Yari-kati sicakliklarin tane boyutuna ve sekil faktoriine etkisi

i Sekil Faktori Ortalama Tane Boyutu (pum)

Izotermal Sicaklik
565 0,811 36,79
570 0,815 36,88
575 0,817 37,64
580 0,820 37,81
585 0,823 38,29
590 0,825 40,06
595 0,828 45,33
600 0,831 50,5
605 0,835 57,31
610 0,838 65,39
615 0,839 49
620 0,844 52,3
625 0,847 56,9
630 0,852 57,7
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Sekil 11. Yar: Kati Sicakligin a) Tane boyutu degigimine etkisi, b) Sekil faktorii degisimine etkisi

Alagimin ortalama tane boyutu 565-585°C sicaklik araliginda 36,7 ve 38,2 um arasinda yatay
seyrederken 595°C ve 605°C sicakliklarda sirasiyla 45,3 pm ve 57,3 pm’ ye yiikselmistir. Ortalama
tane boyutu 610°C sicakliginda 65,3 um ile en yiiksek degere ulasirken, 615°C’den itibaren %90 (f.)
stvi orant etkisi (Sekil 2-b) ile taneler arasi asir1 sivilasma ve sivinin tane sinirlarina penetrasyonu
nedeniyle ortalama tane boyutunda kismi diisiis gézlemlenmistir. Yiiksek yari-kati sicakliklarda tane
boyutu artisindaki engellenme ve kismi diisiis, tane sinirlarinda artan sivi miktarindan kaynaklandigi
diistiniilmektedir. Benzer durum Zhao ve arkadaglarinin [22] ZK60 alasimi iizerinde gergeklestirdikleri
calismada izotermal sicakligin ve sivilasmanin artmasi ile beraber kati par¢aciklarin sivi iginde ylizmesi
ve tane sinirlarindaki sivilagmanin kati fraksiyondaki islatma derecesini yiikseltmesi sonucu tane
boyutunun yiiksek yari kat1 sicakliklarda diismesi seklinde gézlemlenmistir. Kismi ergime baslangici ile
yar1 kat1 alasimimn mikro yap1 degisiminde iki énemli mekanizma rol oynamaktadir. i) Kati halde
dominant olan Ostwald olgunlagmas etkisi ile kati taneciklerin kabalagmasi ve tane biiylimesi, ii) sivi
halde ise kat1 par¢aciklarin sivilasma oranin artmast ile taneler arasi sivi penetrasyonudur [23].

Diger taraftan 565°C sicakligina ani 1sitma ve takiben sogutma islemi alagimin ergime baslangici
sicakligr seviyelerinde 0,811 sekil faktoriine sahip oldugunu gosterirken, 630°C sicakliga ani 1sitma ile
sekil faktorii 0,852 degeri ile en yiiksek seviyeye yiikselmistir (Sekil 11). Sonug olarak sicaklik arttik¢a
sekil faktorii degeri de beklendigi lizere artmistir ve ani 1sitma ile yliksek yar1 kati sicakliklara ¢gikmak
sekil faktoriine etki etmektedir. Sicaklik yiikseldikce tane sinirlarinda biriken diisiik ergime sicakligina
sahip otektik s1vi miktar1 artacak ve tanelerin kiiresellesme derecesini artan sivilagma orani ile beraber
iyilestirecektir. Sicakliklarin tane sinirlarinda meydana gelen 6tektik olusumuna ve kiiresellesmedeki
artiga etkisi mikro yap1 analizinde de agik bir sekilde gézlemlenmistir (Sekil 9-10).

Kiiresellesme derecesinin artan sicaklikla iyilestigini literatiir [24] de desteklemektedir. SIMA
yonteminde genel olarak ti¢ faktor yiiksek kiiresellesme derecesi elde etmede rol oynar. a) Si, Cu, Zn
vb. diisiik ergime noktali fazlarin olusumu icin yeterli alasim elementlerinin varligi, b) Fe ve Mn gibi
tane biiyiimesini Onleyici alasim elementlerinin yiiksek izotermal sicakliklardaki tane biiylimesini
engelleyici bilesik olusturmalari, C) tane sinirlarinda konumlanan ve 6tektik fazlardan olan Mgi7Al12,
Mg.Si ve Al,Cu’nin olusumu [25]. Gerinimin neden oldugu sivi aktivasyonu (SIMA) ile yar1 kati
malzeme iiretiminde kiiresel taneciklerin kayma gerilmesi ile beraber tiksotropik 6zellige biiriinerek bir
biri {izerinden kolayca kayabilmeleri i¢in optimum tane boyutunda ve kiiresellikteki taneciklerden
olusan yeterli seviyede sivi faz bulunmasi gerektigi literatiirde agikg¢a belirtilmektedir [26]. Deneysel
calisgmamizda izotermal sicakliga ani 1sitmanin uygun tane boyutunda (dmui: 49 um -57,7 um), yeterli
kiireselligi olusturdugu SF:0,84 - 0,85) tespit edilmistir (Sekil 11).
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3.6  Ekstriize AZ31 alasiminda yari-kat1 sicakliklarda izotermal bekletmenin tane boyutu ve

sekil faktoriine etkisi

Yari-kat1 sekillendirme iinitesinde yer alan indiiksiyon bobininde 4 °C / sn 1sitma hizinda 565-590 °C
yari kati sicaklik araliklarinda 1, 3, 5 ve 7,5 dakika siire ile izotermal bekletme isleminin ekstriize AZ31
alagimin tane boyutuna ve sekil faktoriine etkisi Tablo 4 ve Sekil 17 ve 18’de verilmistir. 590°C
sicakligin  iizerinde izotermal bekletme, sicakligin hizli bir sekilde artmasi nedeniyle
gergeklestirilememistir. Diger bir ifade ile koruyucu atmosfer (Ar;) kullanilmasina ragmen AZ31
alagimi yiiksek sicaklik oksidasyonu hizlanmis ve sabit sicaklik korunamamastir.

Tablo 4 ve Sekil 12°de goriilebilecegi tizere 565-590°C yar1 kati sicaklik araliklarinda sicaklik ve
izotermal bekletme siiresi arttik¢a ortalama tane boyutu artmigtir. 565°C sicaklikta 3 dakika bekletme
stiresi 132,38 um tane boyutu iiretirken 570°C sicaklikta 7,5 dakika bekletme siiresi tane boyutunu
243,38 um’ye yiikseltmistir. Benzer durum 575°C sicaklikta 3-7,5 dakika, 580°C sicaklikta 5 dakika ve
585°C sicaklikta 1 dakika bekletme siirelerinde gergeklesmistir. 585°C sicaklikta 1 dakika bekletme
stiresinde 109,37 um tane boyutu elde edilirken 575°C sicaklikta 7,5 dakika bekletme siiresi 246,82 pm
tane boyutu degeri vermistir. Ortalama tane boyutu 590°C sicaklikta 5 dakika bekletme siiresinde ise
275,69 pm’ye yiikselmistir. Sonug olarak ortalama tane boyutu {izerinde hem sicaklik hem de bekletme
stiresi etkili olmustur. 565-590 °C yar1 kati sicaklik araliklarinda sicaklik ve izotermal bekletme siiresi
arttikca ortalama tane boyutunun artmasi tane sinirlarinda 6tektik sivinin diisiik olmasi sebebiyle tane
birlesmesinden kaynaklandig1 diistiniilmektedir.

Tablo 4. Yari-kati sicakliklarda izotermal bekletme siirelerinin tane boyutu ve sekil faktoriine etkisi

izotermal Sicaklik (°C) Bekleme Siiresi (dk) Ortalama Tane Boyutu (dmu) Sekil Faktori (SF)
565 3 132,38 0,566
570 7,5 243,38 0,631
575 3 144,06 0,654
575 7,5 246,82 0,633
580 5 187,69 0,679
585 1 109,37 0,703
590 5 275,69 0,683

565-590°C yar1 kat1 sicaklik araliklarinda sicaklik ve izotermal bekletme siiresi arttikga kiiresellik
derecesini ifade eden sekil faktorii artmistir. Sekil faktorii 565°C sicaklikta 3 dakika bekletme siiresi ile
0,56 ve 570°C sicaklikta 7,5 dakika bekletme siiresi ile 0,63 degerine yiikselmistir. Artan sicaklik ve
bekletme siiresi ile sekil faktorii de artmustir. Sekil faktoriiniin 575°C sicaklikta 7,5 dakika bekletme
siiresinde 3 dakika bekletme siiresine gore cok az diigmesinin artan bekletme siiresi ile tane
birlesmesinden kaynaklandig1 diisiiniilmektedir. Benzer durum 585°C sicaklikta 1 dakika ve 590°C
sicaklikta 5 dakika bekletme siirelerinde de meydana gelmistir.
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Sekil 12. Izotermal Bekletme Siiresi Sicakhga Bagl a) Tane Boyutu Degisimi, b) Sekil Faktorii
Degisimi
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100 pm
e

Sekil 13. AZ31 alasiminda 590°C de 5 dk izotermal bekletme ile tane biiyiimesi

AZ31 alasiminda yeterli 6tektigin olusmamas: kiiresellesmeyi zorlagtirmaktadir (Sekil 13). Otektik
reaksiyon, son kalan siv1 faz dtektik kompozisyona eristiginde meydana gelir [2]. Otektik reaksiyon
sirasinda dengesiz katilasmada sivi faz dengeli katilasmaya gore daha fazla oldugundan ve %Al
iceriginin de normale gore az olmasiyla ikincil fazlarm olusumu kolaylasir. ikincil fazlar ise yar1 kati
islem sirasinda potansiyel yeni ¢ekirdeklenme noktalaridir. Ayrica bu fazlar tane sinirlarinda birikmeleri
durumunda tane biiylimesini biiylik 6l¢lide engellerler. AZ31 alasimi dengeli katilasmay1 temsil eden
faz diyagraminda Gtektik faz doniisiimii sergilemese dahi dengesiz katilagma sirasinda az da olsa 6tektik
olusabilecegi termodinamik hesaplamalarla ve mikro yapi analizleriyle gosterilmistir [2, 18, 27].
Caligmamizda Ekstriize AZ31 Mg alasiminda ise dengesiz katilagma sartlarinda 570 °C sicakligin
iizerindeki yari-kat1 sicakliklarda az da olsa otektik faz olugsumu (Sekil 10) gozlemlenmektedir.

4. SONUC (CONCLUSION)

Bu ¢alisma sonucu, yari-kati sekillendirme tnitesinde 4 °C / sn 1sitma hizinda 565-630°C yar1 kati
sicakliklarin ve 565-590 °C yar1 kati sicaklik araliginda 1, 3, 5 ve 7,5 dakika siire ile izotermal bekletme
isleminin, ekstriize AZ31 alasimi mikro yapisina etkisinin sonuglart asagida verilmistir.

1. Ekstriize AZ31 Mg alagiminin mikro yapist Mg esasli Mg, birincil taneleri, tane sinirlarinda
cokelmis Mgi7Al 24 bilesigi ve 609,4°Cde olusan AlsMn bilesiginden meydana gelmistir.

2. DSC test verilerinin analizi ile AZ31 Mg ekstriize alagiminin 560-645°C yari-kat1 sicaklik
araligia (85°C) sahip oldugu tespit edilmistir.

3. 565-630 °C yari kat1 sicaklik araliklarina ani 1sitma ve takiben oda sicakligindaki suda sogutma
islemleri alasimda eseksenel taneler meydana getirmistir.

4. Disiik yari-kati sicakliklarda eseksenel tane olusmakla birlikte tane sinirlarinda MgazAlxy)
birikimi son derece azdir. Yiiksek sicakliklarda ise hem eseksenel tane sinirlarinda hem de tane
icinde ayrilan (divorced) 6tektik yogunlugu artmis ve bu nedenle tane sinirlar1 kalinlagmstir.

5. Ortalama tane boyutu 590°C sicakliginin iizerindeki sicakliklarda sicaklik arttik¢a hizli bir
sekilde artmig, 610°C sicakliginda 65,3 pm ile en yiiksek degere ulagsmistir. 615°C’den itibaren
%90 s1v1 orami etkisi ile taneler arasi agir1 sivilasma ve sivinin tane sinirlarina penetrasyonu
nedeniyle tane boyutu artisinda kismi diislis gozlemlenmistir. Aym1 zamanda Sekil Faktori
630°C sicakliginda 0,852 degerine yiikselmistir.

6. 565-590°C yan kati1 sicaklik araliklarinda sicaklik ve izotermal bekletme siiresi arttikca
ortalama tane boyutu ve sekil faktorii artmistir. Sabit sicaklikta artan bekletme siiresi, tane
boyutunu artirirken sekil faktoriinii diisiirme egilimi géstermistir.
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