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The microstructure of an alloy, which is formed depending on its chemical composition, and the changes
that occur in the microstructure during the subsequent production processes, determine the mechanical
properties and lifetime of the part to be produced during service. Therefore, it is important to understand the
behavior of the elements forming the microstructure components under process conditions in determining
the mechanical and physical properties of the alloy. In this study, it was observed that in regions where the
Zr amount was low as a result of microsegregation, the deformation structure disappeared after the
deformation and annealing processes and a recrystallized structure was formed as in Figure A.

Non-recrystallized
deformation structure

[l W

_i' N 'I‘J, : |
ITiH:‘l':-i_ I -
! |_| 'II I I |lll
) |

Count

K1
™

Recrystallized region

L) o 7
Distance (mm)

(©
Figure A. In the alloy containing Zr; (a) Grain structure of the cold deformed and annealed sample, (b)
electron probe microanalysis (EPMA) line on the sample microstructure and (c) line spectrum of the Zr
element obtained as a result of EPMA analysis

Purpose: The aim of this study is to examine the effect of microsegregation of a certain amount of zirconium
transition element added to a commercial aluminum alloy on the casting microstructure of the alloy and the
recrystallization behavior of the alloy under subsequent process conditions.

Theory and Methods: In the experimental study, the alloys were cast in industrial sizes by the semi-
continuous casting method, their microstructures were examined microscopically and the phases formed in
the casting were determined. Electron probe microanalysis was performed to examine the microsegregation
of Zr, Mg, Fe, Mn and Cr in the as-cast alloys. Then, the alloys were homogenized in accordance with
industrial conditions. Samples taken from homogenized alloys were annealed after cold deformation. The
effect of Zr microsegregation on recrystallization behavior was examined by EPMA of these samples.

Results: In the AIMgSilMn alloy, zirconium segregated to the dendrite centers during casting and formed
plate-like (Al,Si);Zr primary intermetallic compounds due to the high Si content of the alloy. These
compounds played a role in the refinement of grain size by acting as nuclei due to the peritectic reaction
formed by Al and Zr. In subsequent processes, zirconium formed stable and fine secondary AlsZr
precipitates. Recrystallization was prevented by these fine precipitates in regions where the solubility limit
of Zr was exceeded.

Conclusion: The fibrous structure formed as a result of deformation during or after the plastic shaping and
heat treatments of the alloy may disappear and a recrystallized coarse-grained structure may form instead.
This situation causes the alloy's properties such as strength and toughness to decrease. Therefore,
experimental study has shown that Zr, a transition element, affects the microstructure and recrystallization
behavior of the alloy with different mechanisms, thanks to the precipitates with different compounds and
properties it forms. Forming as many Zr-based compounds in the structure as possible and distributing them
homogeneously throughout the matrix will increase these effects more positively. For this reason, Zr
microsegregation during these processes is an important issue that needs to be known in terms of its effect
on the microstructure components and alloy properties that will be formed.
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Bu caligmada, otomotiv sektdriinde kullanilan bir AIMgSilMn alagiminin agirlik¢a %0,3 Zr ilave edilerek
modifikasyonu sonrasinda dokiim prosesinde meydana gelen zirkonyum mikrosegregasyonunun mikroyapi
ve alagimin yeniden kristallenmesine etkisi karakterize edilmistir. Alagimlar yar siirekli dokiim yontemi ile
endiistriyel boyutlarda dokiildiikten sonra mikroyapilart mikroskobik olarak incelenerek dokiimde olusan
fazlar belirlenmistir. Dokiim konumunda zirkonyum igermeyen alagim igin ortalama tane boyutu 496,67+
180 um iken zirkonyum igeren alagimda ortalama tane boyutu 432,52+ 167 pm olarak bulunmustur.
Alasimlarda dokiim konumunda zirkonyum segregasyonun incelenmesi igin elektron prob mikroanalizi
yapilmistir. Daha sonra alagimlar endiistriyel kosullara uygun olarak homojenize edilmistir. Homojenize
edilen alagimlardan alinan numuneler %70 oraninda soguk deforme edilerek 375°C’de 15 saat tavlanmustir.
Tavlama sonrasinda yeniden kristallenme orani zirkonyum igermeyen alasimda %99,99 iken zirkonyum
igeren alagimda %12,32 oraninda 6l¢lilmiistiir. Bu numunelerde de elektron prob mikroanalizi yapilarak
zirkonyum segregasyonunun yeniden kristallenme davranigina etkisi incelenmistir. Analizler sonucunda
dokiimde katilasma sirasinda zirkonyumun aliiminyum dendrit merkezlerine dogru segrege oldugu ve
interdendritik bolgelerde ¢ozliniirliik sinirnin agilamadigi bélgelerde sonraki uygulanan deformasyon ve 1s1l
iglemler sonrasinda bu bolgelerde deformasyon yapisinin kaybolarak yeniden kristallenmeye neden oldugu
bulunmustur.
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In this study, the effect of zirconium microsegregation occurring during the casting process on the
microstructure and recrystallization of the alloy after the modification of an AIMgSilMn alloy used in the
automotive industry by adding 0.3% Zr by weight was characterized. After the alloys were cast in industrial
sizes by the semi-continuous casting method, their microstructures were examined microscopically and the
phases formed in the casting were determined. While the average grain size for the as-cast alloy without
zirconium was 496.67+ 180 pum, the average grain size for the zirconium-containing alloy was found to be
432.52+ 167 um. Electron probe microanalysis was performed to examine zirconium segregation in the as-
cast alloys. Then, the alloys were homogenized in accordance with industrial conditions. Samples taken from
the homogenized alloys were cold deformed by 70% and annealed at 375°C for 15 hours. After annealing,
the recrystallization rate was measured as 99.99% in the alloy without zirconium and 12.32% in the alloy
containing zirconium. The effect of zirconium segregation on recrystallization behavior was examined by
electron probe microanalysis of these samples. As a result of the analysis, it was found that zirconium
segregated towards the aluminum dendrite centers during solidification in the casting, and in the regions
where the solubility limit was not exceeded in the interdendritic regions, the deformation structure
disappeared in these regions after the subsequent deformation and heat treatments, causing recrystallization.
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1. Giris (Introduction)

Aliiminyum alagimlarinin yiiksek spesifik mukavemetleri, korozyon
direngleri, tiretilebilirlikleri gibi birgok 6zellikleri havacilik, makina
imalat ve ulagim endiistrisinde giderek daha fazla kullanilmalarina
neden olmaktadir. Ozellikle yeni nesil otomotiv teknolojilerinde artan
kiiresel rekabet ve iklim degisikligine karsi duyarlilik otomotiv
dreticilerini  yakit tasarrufu saglayacak ve agirhg azaltacak
malzemeleri ve {iretim teknolojilerini kullanmaya yoneltmistir [1-3].
Ayrica alliminyum alasimlarinim geri doniistiiriilebilir olmalari,
iretim ekonomisi, enerji verimliligi ve sera gazlarmin saliniminin
azaltilmasi konularinda da biiyiik avantajlar saglamaktadir. Tim bu
konular tilkemizin de dahil oldugu Avrupa Y esil Mutabakati agisindan
aliiminyum sektoriiniin 6ncelikli alanlar arasinda yer almasina ve
aragtirma-gelistirme ¢aligmalarinin artmasina neden olmaktadir [4, 5].

Aliiminyum alasimlari ekstriizyon, haddeleme gibi bir¢ok {iretim ve
sekillendirme proseslerine tabi tutulmaktadir. Ozellikle otomotiv
sektoriinde dokiim sonrasinda en yaygin kullanimi ekstriizyon
yontemi ile retilen aliminyum profilleridir. Aliiminyum profiller;
sasi bilesenleri, uzay kafes, tampon ve enerji séniimleyici sistemlerde
kullanilmaktadir [6, 7]. Ekstriizyon prosesi sirasinda proses sicakligi,
kalip tasarimi ve kalip/ biyet arasindaki siirtinme vb. proses
sartlarindan dolay1 mikroyapida yeniden kristallenen bdlgeler ve bunu
takiben tane kabalagmasi meydana gelebilmektedir. Bu bolgelerde
lifsi deformasyon yapis1 korunamadig: icin hem alasimin sertlik ve
mukavemeti dismektedir hem de lifsi deformasyon bolgesi ve
yeniden kristallenen kaba taneli yap: arasinda catlak ilerlemesini
kolaylagtiracak bolgeler olugmaktadir. Bu durum aliiminyum
alagimindan tiretilen pargalarin servis émriinii olumsuz etkilemektedir

(8].

Bu nedenle aliiminyum alagimlarimin Ornegin yiiksek servis
sicakliklarinda kullanimlart  veya iretimleri sirasinda proses
sartlarindaki sicakliklarda yapinin ve mekanik 6zelliklerin korunmasi
veya iyilestirilmesi dnemli bir konudur [9-10]. Bu amagla kararli bir
mikroyapiya sahip ve beklenen o6zellikleri karsilayacak alasimlarin
iretimi proses optimizasyonundan ziyade alagim tasarimi ile
saglanabilir. Bu agidan mikroyapida kararli intermetalik bilesikler
olusturacak ve 1s1l islemler ile ilave kararli ve mukavemet artisi
saglayacak ¢okeltiler olusturabilecek gegis metallerinin alagima
ilavesi s6z konusu olabilmektedir [10-13]. Aliiminyum iginde
¢oOzlinlirligi, diflizyonu, bulunabilirligi ve maliyeti g6z Oniine
alindiginda zirkonyum elementi gecis metalleri arasinda avantajli
goriinmektedir [14-16].

Literatiirde zirkonyum elementinin ¢esitli aliiminyum alagimlarina
ilavesi ile alagimmn mikroyapt ve mekanik ozelliklerine etkisinin
incelendigi bir¢ok ¢aligma mevcuttur. Bolibruchova vd., Zr’un Ti ve
Sr alasim elementleri ile birlikte AlSi7Mg0.3Cu0.5 alagiminin akma
mukavemetini ve sertligini arttirdigindan sdz etmislerdir [18]. Qi vd.,
Al-Cu-Li alasimina Sc ve Zr ilavesi ile alagimin ¢okelti sertlesmesi
mekanizmasi ile yiiksek sicakliga dayanikli alasim haline geldigini
gostermislerdir [19]. Vafaeenezhad ve Shahverdi, gegis metallerinin
¢okelti kabalagsmasi Onleyerek alagimin  siiriinme  direncini
arttirdigindan bahsetmistir [20]. Jiang vd, Zr ve Sc ilavesinin kararli
cokeltiler olusturarak Al-Zn-Mg-Cu alagiminin yeniden kristallenme
direncini arttirdigini géstermistir [21]. Xu vd., Zr i¢ceren Al-Cu-Li ve
Al-Zn-Mg alasimlarinin kinetik modelleme ve deneysel ¢aligma ile
homojenizasyondan sonra elde edilen mikroyapilarinin alagimin
yeniden kristallenme direncine etkisini ortaya koymuslardir [22].
Dolayisiyla literatiir incelemelerinde aliiminyum alagimlarina
zitkonyum ilavesi sonucu olusan yapilarin ve bunlarin 6zelliklere
etkisinin incelendigi bir¢cok ¢aligmanin mevcut oldugu goriilmiistiir.

Fakat temelde mikroyap1 olusumunda meydana gelen segregasyonun
dokiim, 1s1l iglem ve deformasyon durumlarinda etkisinin
incelenmedigi herhangi bir ¢aligma goriilmemistir. Aliiminyum ve
zirkonyum ikili faz diyagramma gore aliiminyum iginde zirkonyum,
agirlikga yaklasik % 0,234 (0,083 at.%) ¢oziiniirliige sahiptir [23].
Ayrica aliminyum iginde Mg, Si, Ni, Cu, Fe, Mn, Zr alagim
elementlerinin difiizyon katsayilar1 sirasiyla azalmaktadir [19]. Bu
nedenle zirkonyumun aliiminyum kafesinde diisiik ¢oziinirliigii,
dokiim swrasinda zirkonyum esashi intermetalik bilesiklerin
olusmasima neden olmaktadir. Fakat diigiik difiizyon katsayisi ve
kararl bir faz olmasi nedeniyle proses sartlarina baglh olarak dokiimde
katilagma sirasinda yapida makro (birkag santimetre uzunlugunda) ve
mikro (birka¢ mikrometre uzunlugunda) boyutta segregasyon denilen
elementel konsantrasyon farkliigima neden olabilmektedir.
Dolayisiyla yukarida bahsedilen uygulamalarda zirkonyumun dokim
konumunda ve deformasyon sonrasi 1s1l islem konumlarinda yeniden
kristallenmeyi Onleyici etkisi ve bunun temelinde gerceklesen
zitkonyum elementinin mikrosegregasyonu biiyilk Onem arz
etmektedir.

Bu caligmada ticari bir aliiminyum alagimina belirli bir oranda
zirkonyum ilavesi yapilarak mikrosegregasyonunun alasimin dokiim
mikroyapisina etkisi ve sonraki proses sartlarinda yeniden
kristallenme  durumunda = mikroyapinin  kararlihgmma  etkisi
mikroskobik olarak ve mikroanaliz yontemleri ile incelenmistir.

2. Deneysel Metot (Experimental Method)

Deneysel c¢alismada, AIMgSilMn alagiminda agirlikga %0,3
zirkonyum oraninin elde edilmesi ile modifiye edilmistir. Alagimlarda
dokiim ve deformasyon prosesleri sonrasinda olusan Zr
mikrosegregasyonu incelenmis ve prosesler sonrasi olusan
mikroyapilara etkisi aragtirilmigtir.

2.1. Malzemeler ve Hazirlama Teknikleri
(Materials and Preparation Techniques)

Alasimlar direkt sogutmali dikey yart siirekli dokiim yontemi ile
endiistriyel dlgekte dokiilmiistiir. AIMgSilMn alasgiminin zirkonyum
ile modifikasyonu Al-%10Zr master alasimi ile yapilmistir. Ergitme
firminda ergimis metalde homojeniteyi saglamak i¢in firn belirli
araliklar ile argon gazi ile kangstirlmistir. Dokiimden Once
¢Ozliniirligi artirmak igin ergitme firin1 800°C sicakliga ¢ikarilmis ve
bu sicaklikta bir saat bekletilmistir. Daha sonra yiiksek biyet kalitesi
ve hizli katilasma i¢in firin sicakligi 690°C’ye indirilerek 100 mm/dk
hiz ile dokiim gergeklestirilmistir [24]. Dokiim islemi sonrasinda 2 m
uzunlugunda ve 152 mm ¢apinda dairesel kesitli biyetler iiretilmistir.
Dokiimde katillagma sirasinda alagim elementlerinin ve o6zellikle
zirkonyumun biyet boyuna kesiti boyunca makro segregasyonu s6z
konusu olabilmektedir. Bu nedenle alagimlarin kimyasal bilesimini
dogru sekilde belirlemek igin biyetlerin boyuna kesitlerinde belirli
araliklarla numuneler alinarak optik emisyon spektrometre (OES)
analizleri yapilmistir. Makro segregasyonun hassas kontrolii igin
numunelerin OES analizleri yaninda plazma ark spektrometrik analizi
ve X-151n floresans (XRF) analizi ile de OES sonuglar1 dogrulanmistir.
Dokiilen iki alasimi optik emisyon spektrometre (OES) analizi ile
belirlenen kimyasal kompozisyonlar: Tablo 1°de verilmistir.

Endiistriyel kosullarda dokiim biyetler, dokiimde meydana gelen
kimyasal konsantrasyon gradiyentini homojen hale getirmek ve
mikroyapida homojen ¢okelti dagilimini temin edecek itici giicli
saglamak amaciyla homojenizasyon islemine tabi tutulmaktadir. Bu
amacla, deneysel caligmada {iretilen biyetler 580°C’de 6 saat
endiistriyel homojenizasyon firininda bekletildikten sonra hava ile
sogutularak homojenizasyon islemine tabi tutulmustur. Zr’un Al
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alasimmin rekristalizasyon davranmigint gelistirdigi yazarlarin daha
onceki ¢aligmasinda gosterilmistir [25]. Bu ¢alismada ise Zr elementi
segregasyonunun AIMgSilMn alagiminin dékiim yapist ve yeniden
kristallenme davranigina etkisi incelenmistir. Bunun i¢in homojenize
biyetlerden alinan 10 mm kalinlikta biyet dilimleri 560°C sicaklikta 4
saat ¢ozeltiye alinarak su verilmistir. Daha sonra biyet dilimleri 3 mm
kalinhiga soguk haddelenmis ve 375°C’de 15 saat tavlama 1s1l islemine
tabi tutulmustur.

Tablo 1. Deneysel ¢alismada dokiimil yapilan alagimlarin %
agirlikga kimyasal kompozisyonlari

(Chemical compositions by weight of the alloys cast in the experimental
study)

Alasim  Si Fe Cu Mn Mg Ti Zr Al
1 0,87 0,28 0,01 0,64 0,84 0,01 0,03 Kalan
2 0,80 0,24 0,02 0,51 0,79 0,01 0,32 Kalan

2.1.1. Malzemelerin karakterizasyonu (Characterizatiion of materials)

Dokiim, homojen ve soguk haddelenerek tavlanmis konumdaki
alagimlardan numuneler kesilerek metalografik olarak hazirlanmustir.
Numuneler 6nce sirasiyla 120, 320, 600, 1000 ve 2500 mesh nolu SiC
zimpara kagitlari kullanilarak zimparalanmig ve sonra 3 um ve nihai
olarak 1 um elmas siispansiyon ile ylizeyleri parlatilmistir. Numuneler
Keller ayraci ile daglanarak mikroyapi bilesenleri arasinda kontrast
farki  saglanmistir. Mikroskop incelemeleri Oncesinde dokiim
konumundaki alagimlarda sertlik olglimleri yapilmistir. Sertlik
Ol¢iimlerinde Future-Tech marka Vickers makro sertlik 6l¢tim cihazi
kullanilmistir. Olgiimlerde 1 kgf (HV1) yiik 10 saniye siire ile
uygulanmigtir. Her numunede yiizeyde farkli bdlgeler olmak tizere 5
Ol¢iim yapildiktan sonra ortalamasi ve standart sapmasi bulunmustur.
Mikroskop incelemeleri i¢in refleksiyon tipi Zeiss/Axiotech 100 151k
mikroskobu (IM) ve Jeol/JSM 6060 tarama elektron mikroskobu
(SEM) kullanilmistir. Kantitatif kimyasal analizler SEM cihazina
bagli IXRF marka Enerji Dagilim X-1smn spektrometresi (EDS) ile
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yapilmigtir. Dokiim durumundaki alagimlarda bulunan fazlarin
belirlenmesi i¢in X-15in difraksiyon analizleri (XRD) yapilmistir.
XRD analizleri Cu tiip (40 kV and 20 mA), CuKa (A =1,54 A) dalga
boyuna sahip Rigaku marka SA-HF3 model X-1s1n difraktometresi ile
gergeklestirilmistir. Difraksiyon paternleri 10°-90° araliginda 1,0°/dk
tarama hizinda taratilarak elde edilmistir. Mikrosegregasyonun
kantitatif tayini i¢in elektron prob mikroanaliz (EPMA) yontemi
kullanilmustir. Analizler agr. %0,3 oraninda zirkonyum igeren dokiim
konumundaki numunede ve soguk deformasyon sonrasi tavlama ile
elde edilen yeniden kristallenmis numunede yapilmistir. Analizler
Jeol/JXA-8230 EPMA cihazinda yapilmustir.

3. Sonuglar ve Tartismalar (Results and Discussions)

Alasimlarin dokiim durumundaki sertlik degerleri, Alasim 1 igin
60,62 +3 HV1, Alasim 2 i¢in ise 65,84 +2 HV1 olarak bulunmustur.
Zr igeriginin artmasi ile birlikte dokiim durumundaki alagimlarin
sertliginde bir miktar artisin meydana geldigi goriilmistiir. Dékiim
alagimlarinda zirkonyum ilavesi ile tane boyutunun azalmasi ve sert
intermetalik fazlarin olugmasi ile sertlik bir miktar artis gostermistir.
Sekil 1’de AIMgSilMn alagimmin ve agr. %0,3 Zr ile modifiye
edilmis alasimm dokiim konumdaki IM ve SEM mikroyapi
goriintiileri  verilmigtir. Dokiim mikroyapilart IM  goriintiilerinde
beyaz alanlar seklinde o-Al dendritlerini ve dendritler arasindaki
bolgelerde dokiim sirasinda katilagma sonrast olusmus koyu gri
kontrastta birincil intermetalik bilesikleri icermektedir.

Dokiim sirasinda olugan intermetalik bilesiklerin ve ozellikle Zr ile
modifiye edilen alagimda olusan Zr bakimindan zengin partikiillerin
lic boyutlu olarak ortaya ¢ikarilarak yapinin daha iyi anlagilmasi igin
alasimlar derin daglama islemine tabi tutulmus ve SEM ile
incelenerek EDS analizleri yapilmustir (Sekil 2).

Alasim 1’de mevcut intermetalik bilesiklerin tanimlanmasi i¢in SEM
incelemeleri sirasinda Sekil 3’de verildigi gibi noktasal olarak EDS
analizleri yapilmistir. Analizler sonucunda ii¢ boyutlu olarak agiga

@

Sekil 1. Alagimlarin dokiim konumundaki IM ve SEM goriintiileri; a ve b) Alagim 1, ¢ ve d) Alagim 2
(IM and SEM images of as-cast alloys; a and b) Alloy 1, ¢ and d) Alloy 2)
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Sekil 2. Derin daglama ile ortaya ¢ikarilan intermetalik bilesiklerin SEM goriintiileri; a) Alagim 1 ve b) Alagim 2
(SEM images of intermetallic compounds revealed by deep etching; a) Alloy 1 and b) Alloy 2)

L. 1 Al Element Cont.  Units
Cnts
| Al 43380
Si 46,859

100 4
Mg 9,731
1 100,000 wi.% Total

2004
Sy ——— v S—
5 10, 15, keV|
Cnts 1 Al Element Cont.  Units
E ‘ { Al §5.068
600 4 si 7,002
R Fe 6,879
400 4 99,049  wt.% Total
1Fe P Fe
M .
200 \tn i Ma Fe
Madl Ma Fe ‘
| 5. 10, 15, ke
Cnt Al Element Cont.  Units
"“lw | Al 63,165
si 8613
{ Mn 11,181
N 87.041 9,731
e B 100,000 wi.% Total
Ma P Ma Fe
fn . Man Fe
b-, S WA —— - e
i 10, 15, eV

Sekil 3. Alagim 1’°de intermetalik bilesiklerin SEM/EDS analizleri (SEM/EDS analyzes of intermetallic compounds in Alloy 1)

¢ikarilan fazlardan 1 numara ile isaretlenmis uzun ve dairesel kesitli
partikiiliin Mg>Si intermetaligi oldugu, 2 numara ile gosterilen ignesel
sekilli fazin B-AlFeSi intermetaligi oldugu ve 3 numara ile gosterilen
otektik seklindeki partikiiliin ise a-AlFeMnSi oldugu bulunmustur.
Alagimlarin XRD spektrumlart Sekil 4’de verilmistir. Alagim 1°den
farkli olarak Alasim 2’de goriilen kaba birincil intermetalik fazin
Sekil 5°de gosterildigi gibi elementel haritalama yontemi ile EDS
analizi yapilmistir. Analiz sonucunda plakavari sekilde ve yer yer i¢
ice ¢ekirdeklenerek yapiya dagilmig olan bu partikiillerin birincil
(ALSi)3Zr bilesigi oldugu bulunmustur. Zr gibi gegis elementleri
aliminyuma ilave yapildiginda dokiimde katilagma sirasinda birincil
olarak kararli tetragonal D02 veya kararli D023 yapismin veya
sonradan uygulanan 1s1l islem proseslerinde ikincil yap1 olarak yari
kararl kiibik L12 yapisinin olugmasi saglanir. Zr igeren AIMgSilMn
alasimmin keller ile daglanmig dokiim konumdaki mikroyapisi
SEM’de Sekil 6’daki gibi daha yiiksek biiylitme ile incelendiginde,
katilagma sirasinda a-Al dendritleri arasindaki interdendritik
bolgelerde olusan intermetalik Dbilesiklerin  etrafinda  ¢okelti
icermeyen daha agik gri kontrastta bolgeler goriintiilenmistir. Cokelti

partikiillerinin bu sekilde heterojen dagilimi bilyiik bir Sneme sahiptir.
Ciinkii bu bolgeler mikroyapida yeniden kristallenmeye karst daha
diisiik bir dirence sahiptir. Buralarda kaba birincil partikiillerin varlig:
yeniden kristallenme olusumunu tesvik etmektedir. Bu bdolgelerde
cokelme icin gerekli itici giigteki yerel farkliliklarn etkisi
goriilmektedir. Buralarda Onceden var olan ¢6ziinen mikroyapi
bilesenlerinin asir1 doymusluguna bagli olarak ¢okelme davranisinda
farklilik gdzlemlenmistir. Interdendritik bolgelerde, yari kararh faz
i¢in zirkonyum element konsantrasyonu ¢dziiniirliik limitinin altinda
kaldigindan hig ¢okelti bulunmaz. Bu yiizden interdenritik bolgelerde
intermetalik bilesiklerin ¢evresinde ¢okeltilerin olusmamasindan
dolayr SEM’de agik gri kontrasta sahip bir band olusumu
gorlintiilenmistir.  Yani katilagmada, sadece zenginlestirilmisg
dendritik yapt AlsZr'nin ¢okelmesine neden olacak sekilde asiri
doygunluga erigmistir. Cokelti icermeyen interdendritik bolgeler,
mekanik  Ozellikleri  olumsuz  etkilemektedir.  Zirkonyum
mikrosegregasyonu tanelerin her biri igindeki ¢okelti partikiillerinin
dagilimi tizerinde Onemli bir etkiye sahiptir. Alasimin kimyasal
kompozisyonunun ve homojenizasyon proses parametrelerinin ¢okelti
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Sekil 4. Dokiim durumundaki alagimlarin X-151n difraksiyon spektrumlar (X-ray diffraction spectra of alloys in as-cast condition)

icermeyen bant bolgelerinin genisligi {izerindeki etkisi dikkat
¢ekicidir ve sonug olarak bu bolgeler yeniden kristallenmeye karsi
hassasiyet kazanmaktadir. Bu nedenle, interdendritik bilesiklerin
etrafindaki bant genisliginin azaltilmasi, yeniden kristallenme
hacminde 6nemli bir azalmanin olacag: anlamina gelmektedir.

Al

Cnts Element Cont. Units
50.0K 4 Al 64,075
. Si 0.647
10.0K - Zr 35,278
100.000 wt. % Total
D4 10, 15, keV|

Sekil 5. Alagim 2°de Zr igeren intermetalik bilesigin SEM/EDS
analizi

(SEM/EDS analysis of Zr-containing intermetallic compound in Alloy 2)
894

Zirkonyum difiizyonu homojenizasyon 1s1l isleminden sonra bir tane
i¢indeki ¢okelti olusumunu hassas sekilde etkilemektedir. Zirkonyum
konsantrasyonunun az oldugu bolgelerde ¢oziinilirlik — smnirt
astlamadigi icin ¢okelti olusumu gozlenmez. Orta seviye zirkonyum
oranlarinda, mevcut dislokasyonlar veya Mg>Si partikiilleri iizerinde
heterojen ¢ekirdeklenme ile diisiik konsantrasyonda kaba partikiiller
olusur. Daha yiiksek zirkonyum konsantrasyonu igeren bolgelerde
homojen ¢ekirdeklenmis ince ¢okeltiler goriiliir.

Sekil 7°de Alagim 2’nin dokiim konumundaki numunesinde Zr, Mg,
Fe, Mn ve Cr elementlerinin kantitatif EPMA analizi ile elde edilen
konsantrasyon egrileri verilmistir. Analiz yapilan ¢izgisel bolge
boyunca element konsantrasyonlarindaki dalgalanmalarin, o hat
tizerindeki her bir tanedeki dendritik yapiy1 yansittig1 ifade edilebilir.
Zirkonyuma egrisi incelendiginde, ii¢ noktada konsantrasyonun artis
gosterdigi gortilmektedir. Al ve Zr’un olusturdugu peritektik faz
diyagrami dikkate alindiginda, zirkonyumun ana alagim elementlerine
ters yonde segrege oldugu gorilir [26, 27]. Zirkonyum
konsantrasyonunda artig olan bolgelerin, a-Al dendritlerinin merkezi
ve zirkonyum konsantrasyonunda azalma olan bdolgelerin ise tane
simir1 veya bir tane icindeki dendritler arasi bélgeler oldugu
sOylenebilir. Bu durumda, dendrit merkezinden interdendritik
bolgelere dogru AlsZr ¢okeltisinin ¢ekirdeklenme ve biiyiimesi igin
farkli itici kuvvetler s6z konusu olmaktadir [28]. EPMA 6l¢limlerinde
dendrit merkezine yakin yerlerdeki analizler, nominal % ag. 0,13
degerini asan zirkonyum konsantrasyonunu géstermektedir. Bu degeri
asan bolgeler dokiim isleminde katilasmada ilk olarak katilasmistir ve
zirkonyum agisindan zengindir. Bununla birlikte, tane simnirlari ve
interdendritik bolgelerde ¢ok diisiik zirkonyum konsantrasyonu
seviyeleri goriilmektedir. Bu nedenle tane sinir1 veya interdendritik
bolgelerde zirkonyum igeren ¢okeltilerin az miktarda bulunmasinin
nedeni, dokiim sirasinda mikrosegregasyon nedeniyle bu bolgelerdeki
diisiik zirkonyum konsantrasyonlaridir. Sekil 7°de krom ve mangan
elementlerinin konsantrasyon egrileri, kromun zirkonyum oraninin
artti1 yerlerde yani dendrit yapisiin merkezlerinde artigini ve
manganin ise zirkonyum egrisine ters yonde zirkonyum miktarmm
diistiigli dendritler arasi bolgelerde artis gosterdigini kanitlamaktadir.

Deforme edilmis alagimlarin 375°C’de 15h tavlanmis tane yapilarini
gosteren 151k mikroskobu goriintiileri Sekil 8’de verilmistir. Alagim
1’de 15h tavlama sonrasinda % 99,99 oraninda neredeyse tiim yapinin
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Sekil 6. Dendrit aralarinda band seklinde ve agik gri kontrasttaki interdendritik uzaylar
(Interdendritic spaces in the form of bands and light gray contrast between dendrites)
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Sekil 7. Alagim 2°de bulunan Zr, Mg, Fe, Mn ve Cr elementlerinin kantitatif EPMA analizi sonucu
(Result of quantitative EPMA analysis of Zr, Mg, Fe, Mn and Cr elements in Alloy 2)

(a)

Yeéniden
kristallenen
bolgeler

(b)

Sekil 8. 375°C’de 15h tavlandiktan sonra alagimlarin tane yapilarinin IM goriintiileri
(IM images of the grain structures of the alloys after annealing at 375°C for 15 h)

yeniden kristallendigi goriiliirken, Alagim 2°de deformasyon sonucu
olusan uzamis tane yapisinin bilyiik oranda korundugu ve %12,32
oraninda yer yer yeniden kristallenmenin meydana geldigi
goriilmiistiir. Aliminyum i¢inde zirkonyum elementinin ¢éziiniirligii
diisiiktiir. Bu nedenle homojenizasyon 1si1l isleminde yart kararli L12

AlZr partikiilleri ¢okelir. Tane sinirlari veya interdendritik bolgelerde
bu ¢okeltilerin konsantrasyonlari proses parametresi olarak 1sil islem
sicakliklari ile arttirilabilir. Yiiksek sicakliklarda bu partikiiller kararli
olduklar i¢in ¢dziinmeye veya partikiil biiylimesi ve irilesmesine
kars1 direnglidirler. Bu yiizden kat1 ¢ozeltiye alma, ekstriizyon gibi
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Sekil 9. Alagim 2’nin soguk deformasyon sonrasi tavlama islemi uygulanmig numunesinde zirkonyumun EPMA analizi ile elde edilen
¢cizgi analizi
(Line spectrum of zirconium obtained by EPMA analysis in the sample of Alloy 2 that was annealed after cold deformation)

sonraki uygulanan proseslerde tane veya kiiglik oryantasyon
farkliligindan olusan alt tanelerin hareketlerini kontrol altinda
tutabilirler. Bu ¢okeltilerin etkisi partikiil boyutuna, hacim oranina ve
dagilimma baghdir. Direkt sogutmaya sahip siirekli dokiim
yonteminde, katilagma sirasinda alagim elementleri yogun miktarda
segregasyon  gosterebilirler. Zirkonyumun mikrosegregasyonu
nedeniyle AlsZr partikiilleri, dendrit ikincil kollar1 ara mesafesinde
periyodik olarak uniform olmayan sekilde ¢okelirler ve heterojen
¢okelti dagilimina sebep olurlar. Boylece, ¢okelti yogunlugunun
disik  oldugu  bolgeler yeniden  kristallenmeye  meyil
gosterdiklerinden dolay1 alagimin yeniden kristallenme direncinin
diismesine neden olurlar [29, 30]. Sekil 9°da Alasim 2’nin soguk
deforme edildikten sonra tavlanmis numunesinde zirkonyum
elementinin EPMA analizi ile elde edilen ¢izgisel analizi verilmistir.
Cizgisel analiz  deformasyon yapism1  koruyan  yeniden
kristallenmemis ve deformasyon yapisin1 kaybederek yeniden
kristallenmis bitigik iki taneyi icerecek sekilde yapilmgtir. Sekilde
goriildiigl gibi, yeniden kristallenmenin meydana geldigi tane iginde
zirkonyum orani diisiik bulunmustur.

4. Sonuclar (Conclusions)

Ticari olarak ozellikle otomotiv sektdriinde ¢ok kullanilan bir
AlMgSiMn alasiminin  Zr ile modifikasyonunda zirkonyum
mikrosegregasyonun  dokiim  mikroyapisina  ve  yeniden
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kristallenmeye etkisi incelenmis ve asagida verilen sonuglar elde
edilmistir;

e Aliiminyum ve zirkonyum peritektik bir faz diyagrami olusturdugu
i¢cin L+AlZr — o-Al donligimii meydana gelir ve katilagma
sirasinda AlsZr partikiilleri o-Al matriksi i¢in etkin heterojen
cekirdeklenme yoreleri olarak gorev yapar. IM ve SEM
incelemelerinden goriildiigli lizere Al3Zr partikiillerinin etrafinda
o-Al denritleri olusmustur ve alasimin tane boyutunun incelmesine
neden olmustur. IM’de yapilan goriintii analizi sonucunda dokiim
konumunda Alasim 1’in ortalama tane boyutu 496,67+ 180 pm iken
Alasim 2’nin ortalama tane boyutu 432,52+ 167 pm olarak
bulunmugtur.

o (Al,Si)sZr partikiilleri dokiim sirasinda ergiyik metalden st lste
kare veya ¢okgen seklinde plakavari morfolojide ayrismistir. Bu
birincil sekilde olusan partikiiller yiiksek ergime sicakligina ve daha
yiiksek stabiliteye sahiptirler. Bu 6zellikleri de etkin bir difiizyon
bariyeri olusturarak atomlarn hareketlerini engellemelerinden
dolay1 dokiim tane boyutunun inceltilmesine katki saglamistir.

e EPMA incelemeleri sonucunda dokiimde katilasma sirasinda
elementel zirkonyum mikrosegregasyonunun dendrit
merkezlerinde yogun oldugu goriilmistir. Bu durum dokiimden
sonra uygulanan 1sil islemler sonucu tane smirlarina yakin
interdendritik bolgelerde yetersiz zirkonyum konsantrasyonundan
dolayt ¢oziiniirlik siniriin agilamamasi nedeniyle L12 yapisina
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sahip zirkonyum igeren ¢okeltilerin ¢okelmesine engel teskil
etmektedir.

Ergiyik metalden katilasma sirasinda Zr ve Cr elementlerinin aksine
diger alasim elementleri interdendritik bolgelere segrege olarak
buralarda demir ve silisyumca zengin birincil intermetalik
bilesikleri olusturmuslardir. Bu intermetalik partikiiller sonraki 1s1l
islemler sirasinda yeniden kristallenmis tanelerin
¢ekirdeklenmesini uyaracak kadar biiyiiktiir. Dolayisiyla diisiik Zr
konsantrasyonundan dolay1 kararli ve ince AlsZr ¢okeltilerinin
olusmadigi bolgelerde bu intermetalik partikiiller sonraki
deformasyon ve 1sil islemler sirasinda yeniden kristallenmis
tanelerin ¢ekirdeklenmesini saglayarak deformasyon yapisinin
kararhiligin1  kaybetmesini saglamistir. Yeniden kristallenme
yalnizca, yeterli miktarda ¢okeltilerin oldugu bolgelerde meydana
gelmemigtir.
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