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OZET

Bu calismada, basingli dokiim yontemiyle {retilen Zn-Al esashh alasimin
mikroyapist elektron mikroskopi teknikleri ile incelendi. Taramali elektron mikroskobu
(SEM) goriintiileri ve enerji-ayrim x-1sm1 (EDX) spektrumlari ile alasimin mikroyapisi ve
alasimi olusturan elementlerin analizi yapildi. Alasimin farkli bolgelerinden alinan
aydinlik-alan ve karanlik-alan gecirmeli elektron mikroskobu (TEM) goriintiileri ve
secilmis alan difraksiyonu (SAD) desenlerinden, Zn-%2Al alagiminin mikroyapisinin
farkli boyut ve farkli yonelim iliskilerine sahip tanelerden olustugu belirlendi. Yapilan
gozlemlerle Al ve Zn elementlerinin farkli kontrastlara sahip oldugu belirlendi.

Alliminyum tabanli alagimlar {lizerinde yapilan bazi calismalar, bu alasimlarda
meydan gelen yapilarm, 6tektik ve dendritik katilagsmalar sonucunda ortaya ¢ikan yapilar
oldugu gozlenmis olup bizim de elde ettigimiz sonuglar ile uyum igerisinde oldugu
goriilmiistiir. Al-Zn alasimlarindan elde edilen 6rneklerin, SEM incelemelerinde iki farkli
kontrastta faz bolgesinin olustugu gozlendi ve bu bolgelerde olusan farkli fazlarin hangi
elemente ait oldugu EDX teknigi kullanilarak tespit edildi. EDX sonug¢larina gore kiitlece
aliminyum oranmin fazla oldugu bolgenin a-Al faz, kiitlece ¢inko oranmnin fazla oldugu

bdlgenin ise B-Zn faz oldugu sonucuna varilmaistir.

Anahtar Kelimeler: Zn-Al Alasim, Faz Déniisiimleri, Otektik Alasim, SEM, TEM.
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SUMMARY

In this study, the microstructure of Zn-Al based alloy produced with pressure
casting method was examined by electron microscopy (EM). Together with scanning
electron microscope (SEM) images and energy dispersive X-Ray analysis (EDX) spectra.
The microstructure alloys and the elements constituting of the alloys were analyzed by
using bright field and dark field images of transmission electron microscopy (TEM) and
selected area diffraction (SAD) patterns showed that the microstructure of Zn-%2Al alloy
is comprised of grains with different sizes and different tendency relations. The
observations showed that the elements of Al and Zn have different concentrations in the
structure.

Some studies on aluminum based alloys showed that these alloys are the results of
eutectic and dendritic solidifications and they agree with the conclusions of this study.
SEM analyses of Al-Zn alloy samples indicated that there are two different colored phase
regions. EDX was used to determine the elements of those different phases of the regions
according to the EDX analysis it was found that the aluminum rich region has a-Al phase

and zinc rich region has 3-Zn phase.

Key words: Zn-Al Alloy, Phase Transformations, Eutectic Alloy, SEM, TEM.
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1. GIRiS

Gliniimiiz diinyasinda, insanlarin ihtiyaglar1 teknolojinin gelisimi ile paralel olarak
artmakta ve hatta teknolojik gelismelere zemin hazirlamaktadir. Bu ihtiyaglardan biri de
sanayinin temel girdisi olan malzeme iiretimidir. Malzeme bilimindeki gelisme hizla
devam etmektedir. Ilk zamanlardan giiniimiize kadar ¢inko endiistrisinde 6nemli gelismeler
olmustur. 1920 li yillardan itibaren aktif olarak kullanilmaya baslanan ve ticari dnemi
gittikce artan Zn-Al alasimlar1 iizerindeki arastirmalar giiniimiizde yogun bir bicimde
devam etmektedir. Diinya ¢inko tiiketiminin yaklasik yarisi, galvanizli ¢elik iiretiminde
celik yiizeyini korozyondan korumak amaciyla kullanilmaktadir. Ikinci en cok tiiketim

alani ise 1920’ 1i yillardan baslayarak gelistirilen ¢inko pres dokiim alagimlaridir.

Bakir ve magnezyum igeren ¢inko-aliminyum alasimlar1 olarak bilinen ¢inko pres
dokiim alasimlar1 genellikle yapisal ve dekoratif amacli pek ¢ok miihendislik alaninda
kullanilmaktadir. Zn-Al alasimlar1 ¢ok yonlii bir malzeme olarak, par¢a dokiimiindeki
iiretim kolaylig1 ile maliyetleri de diisiirmektedir [1]. 1960 ve daha sonraki yillarda Kuzey
Amerika’ da daha yiliksek oranda aliiminyum igeren ve ¢inko-aliminyum alasimlar1 olarak
bilinen yeni nesil Zn-Al esasl alasimlar1 gelistirmistir. Bu alagimlar {izerinde ozellikle
1970’ 1i yillarda yapilan yogun ¢aligmalar sonucunda Zn-Al-8, Zn-Al-12 ve Zn-Al-27 ticari
isimli alagimlar gelistirilmistir [2, 3]. Bakir ve magnezyum iceren Zn-Al alasimlarma gore
daha 1y1 mekanik ozelliklere sahip olan ve yiiksek dayanim/agirlik oram ile iyi asinma ve
1yl dokiilebilme gibi karakteristik 6zelliklere sahip olan Zn-Al alasimlari, birgok yapisal
uygulamada, aliiminyum, piring, bronz ve diger dokiim alasimlarmin yerine
kullanilmaktadir. Bunun sebebi olarak da bu alagimlarm iyi dokiilebilirlige, yiiksek

mukavemete ve iy1 asinma Ozelliklerine sahip olmasi gosterilebilir [3, 4].

Cinko-aliiminyum esash alasimlar demir olmayan bazi metallere gore pek ¢ok
uistiinliiklere sahiptir [5, 6, 7]. Bu iistlinliiklerin basinda ideal dokiim 6zelliklerine ve diisiik
ergime noktasina sahip olmalari, 1s1] isleme elverisli olmalari, dokiim sonras1 az bir ilave
islem  gerektirmeleri, 0zgiil mukavemetlerinin  (mukavemet/yogunluk), asinma
dayanimlarinin, alagim elementlerinin kolay ve ucuza temin edilebilmesi yani ekonomik
olmalar1 gelmektedir [6, 7]. Yapilan arastirmalar bakir, magnezyum, mangan, silisyum gibi

alasim elementi katkilarinin Zn-Al alasgimlarinin mukavemetini arttirdigini gostermistir [5].



Gilintimiizde de ¢ok yogun olarak siirdiiriilen bu ¢alismalardaki ama¢ az miktarda ¢esitli
alasim elementleri ilavesi ile Zn-Al alasiminin mikroyapisim degistirerek mekanik
Ozelliklerinin 1yilestirilmesi amaclanmistir. S6z konusu alasimin biitiin bu tstiinliikleri
yaninda bazi dezavantajlar1 oldugu da bilinmektedir. Bu dezavantajlarm basinda calisma
sicakligmin sinirli olmasi, darbe direncinin diisiik olmasi ve diisiik ergime noktasi
nedeniyle yiiksek sicakliklardaki mukavemet degerlerinin diisiik olmasi, bu alasimlarin
kullanimin1 kisitlayan etkenlerin basinda gelmektedir [7]. Bu hususlar, arastirmacilari s6zi

edilen alagimlar i¢in en uygun bilesim oranin ve 1s1l iglemi belirlemeye yoneltmistir.

Endiistride cesitli dokiim yontemleriyle tretilen metal yataklar, iki yiiz yili askin
sireden beri otomotiv ve makine sanayi gibi bircok sektdrde yaygin bigcimde
kullanilmaktadir. Kullanim yerinin 6zelligine gore segilen degisik tiplerde ve farkh
malzemelerden {iiretilen metal yataklar mevcuttur. Son yillarda konvensiyonel yatak
alasimi olan beyaz metal ve bronzun yanmi sira, ¢inko-aliiminyum esash alagimlar da

alternatif yatak malzemesi olarak kullanilmaya baglanmistir [4].

Ticari Onemi gittikge artan c¢inko-aliiminyum esasli yatak alasimlar1 tizerindeki
arastirmalar glinimiizde yogun bir bigcimde devam etmektedir. Bu alagimlar,
konvensiyonel yatak malzemelerine gore pek cok iistiinliiklere sahiptir. Cinko-aliminyum
alasimlarin asinma direncinin ve mukavemet/agirlik oranmnin yiiksek olmasi, alasim
elementlerinin kolaylikla ve ucuz olarak temin edilebilmesi, ideal dokiim ve 1s1l islem

ozelliklerine sahip olmasi bu alagimlarin en 6nemli tistiinliikleridir [5].

Gilinitimiizde ¢inko-aliiminyum esasli alasimlar genel olarak is makinalari, vites kutusu,
torna tezgahi, tas kirma makinasi ve madencilikte kullanilan diisiik hizli araglarm kaymali
yataklarinda, hidrolik kaldirma silindirlerinde, su pompalarimda, matbaa makinalarinda,
kap1 kolu imalati, siis esyalar1 yapiminda, elektronik cihazlarda, askeri malzemelerde ve
otomobil sanayi gibi bircok miihendislik alaninda kullanilmaktadir [7, 8]. Ancak, s6z
konusu alagimlarin hava ortamimdaki yorulma davranisi hakkinda literatiirde yeterli bilgi
olmadig1 gibi, degisik korozyon ortamlarindaki yorulma davranisi hakkinda higbir
calismaya rastlanmamistir. Bu 6zelliklerin incelenmesi, s6z konusu alagimlardan {iretilen

parcalarm tasarimi ve kullanim dmiirlerinin belirlenmesinde yararli olabilir.



Bu calismada Zn-Al dokiim alasimi iizerinde ¢alisilmistir. Zn-Al alasimmin
mikroyapist taramali ve gecirmeli elektron mikroskopi tekniklerinin kullanilmasiyla
incelendi. Zn-Al alasimmin mikroyap1 karakterizasyonlar1 yapabilmek i¢in SEM ve EDX
analizleri yapilarak elementlerin yapi igerisine dagilimlar1 incelendi. TEM analizlerinde ise
Zn-Al numunesinin aydinlik-alan, karanlik-alan goriintiileri ve uygun SAD deseni

incelenmistir.



2. CINKO-ALUMINYUM ALASIMLARI

2.1. Cinko-Aliiminyum Alasimlar

Ulkemizde en ¢ok tanman ve genis bir kullanim alanina sahip olan ¢inko-aliiminyum
alasimlari, No. 3 ( Zn- % 4Al - % 0.05 Mg) ve No. 5 (Zn - % 4A1 - % 1Cu - % 0.05 Mg)
alasimlaridir. Zn-Al bir metal alasimdir. Bu metaller degisik bakir ve magnezyum

oranlarda bulunur.

The New Jersey Zinc Company tarafindan 1920'lerde bulunan Zn-Al, son derece
saglam, kopmaya, esnemeye, kirilmaya dayanikli bir alasimdir. Diinyanin pek c¢ok
iilkesinde {iretilir. Tiirkiye'de pek cok iireticisi vardir. Hindistan ve Cin'de ¢ok fazla tiretilir
ve satilir. ik zamanlarda kokil ve kum kalip uygulamalar i¢in diisiiniilmelerine ragmen,
daha sonraki ¢alismalar sonucu, Zn-Al alasimlarmin hemen hemen bilinen biitiin dokiim
yontemleri ile basarili tiretilebilecegi gosterilmistir. Bunlar arasinda ekonomik ve seri
iretim ile kompleks sekilli parga iliretimine imkan saglayan basmg¢li dokiim yontemi
giderek daha artan bir oranda tercih edilmektedir. Ayrica bu yontemin alagimlarin mekanik
ozelliklerini de onemli Olciide iyilestirdigi gosterilmistir. Son yillarda yapilan ayrmtili
calismalar ile bu alasimlarin oda ve yiiksek sicaklik mekanik 6zellikleri ve mikro yapilari
ile ilgili 6nemli veriler elde edilmistir. Fakat halen mikro yapi-mekanik 6zellik iliskilerinin
tam ve saglikli bir sekilde tanimlanmasi gerceklestirilememistir. Bu alagimlarin ¢inko
aliminyum ikili denge siteminde Otektik alt1 bir bilesimde, diisiik ergime sicakligi ve
katilagsma araligina sahip olmalari, ideal bir sicak-basingl dokiim islemiyle ¢ok ekonomik

ve yiiksek iiretim hizlar1 ile hassas sekilli parcalarm tiretilebilmesine imkan vermektedir.

2.2. Cinko Aliiminyum Alasimlarinin Gelisimi

Cinko-aliiminyum esasli alagimlar; cok iyi mekanik (6zellikle mukavemet, tokluk ve
asmnma direnci) ve dokiilebilirlik 6zellikleri nedeniyle, giinimiizde farkli bir¢ok alanda
yaygin olarak kullanilmaktadir. Her gecen giin ¢inko-aliiminyum esash alasimlarin
uygulama alanlar1 daha da genisleyerek, degisik endiistriyel alanlarda bazi aliiminyum,
dokme demir, piring ve bronz gibi geleneksel dokiim alasimlarimin yerini almaktadir [9,

10]. ilk ¢inko bazli basingl dokiim alasimlari ticari olarak 1920’ 1i yillarin sonuna dogru



ortaya ¢cikmustir. Bunlar 2, 3, 5 ve 7 bakir ve magnezyum igerikli Zn-Al alasimlar1 olarak
bilinmektedir. Dekoratif ve yapisal amaglar i¢in kullanilan bu alagimlar yiiksek kaliteye,
uygun mekanik ve fiziksel ozelliklere, diisiik maliyete sahip olduklarindan dolay1 yaygin

olarak kullanilmaktadwr [11, 12].

Bu alagimlar hem hizli hem de ekonomik bir dokiime imkén saglayan 6zelliklere
sahiptir ve farkli basingli dokiim alasimlar1 ile karsilastirildiginda bir¢cok avantajlara
sahiptirler. Bu yiizden ticari olarak kullanimlar1 gittikce artmaktadir. Bu avantajlar; daha
diisiik dokiim sicakligi, daha az enerji gereksinimi ve daha uzun 6miirlii kalip kullanimidir.
Ayrica, bu alasimlar sicak kamarali dokiime uygun olduklarindan dolay iiretim hizlari
soguk kamarali makinalarla dokiilebilen aliiminyum alagimlardan daha yiiksektir. Cinko-
aliminyum alasimlarinda, %5 gibi diisiik aliiminyum igeriklerinde sicak kamarali dokiim
yontemi yiiksek hizda bir otomasyon saglar. Daha yiiksek aliiminyum igeriklerinde ise
sistemdeki demirli parcalar aliiminyum tarafindan korozyona ugramaktadirlar. Bu ylizden

yiiksek aliiminyum iceriklerinde soguk kamarali makinalar kullanilmaktadir [13].

Cinko alasimlarmin iyi dokiilebilirlik 6zelligi de ince duvarli ¢inko dokiimiiyle
ekonomik tiretime izin vermektedir. Cinko dokiim alasimlarmin bir diger ¢ekici 6zelligi de
daha kolay elektrolitik kaplama ve yiizey temizlemeye izin veren dokiim sonrasi elde
edilen yiizey kalitesidir. 1960’ 11 yillarin basinda plastik malzemelerin piyasaya ¢ikmasiyla
bakir ve magnezyum igerikli Zn-Al alasimlarini kullanimi daralmistir. Bunun sebebi de
bakir ve magnezyum igerikli Zn-Al alagimlarmin yiiksek sicaklik 6zelliklerinin bekleneni
vermemesidir. Kaybedilen piyasay1 tekrar ele gecirmek ve istenen Ozellikleri tekrar
saglamak amaciyla ¢inko endiistrisi 6zellikle bu endiistrinin arastirma kolu olan ILZRO
(International Lead-Zinc Research Organization) onderliginde arastirma programlari
baslatilmistir [13, 14]. Bu arastirmalar sonucunda 1960’ I1 yillarin sonunda yiiksek
performansa sahip yeni bir ¢inko-aliminyum esashi (Zn-Al) dokiim alasimlar1 ailesi
gelistirilmistir. i1k olarak ILZRO 14 ve 16 gelistirilmistir. Bunlar bilesimlerinde ki Ti, Cr
gibi elementler sebebiyle yiiksek siirlinme direnci gdstermelerine ragmen, diisiik Al
iceriginden dolayr mukavemetleri oldukga diisiiktiir. Bunlarin siirlinme direncinin yiiksek
olmasinin sebebi Ti ve Cr’ un Zn ile intermetalik birlesikler olusturmasi ve bunlarin taneler
arasinda ¢cokelmesidir. Ancak bu alasimlar diisiik mukavemetleri ve sicak kamarali dokiim
yontemi ile dokiilememeleri sebebiyle konvansiyonel malzemeler karsisinda yetersiz

kalmaktaydi [15].



1970’ Ii yillarda ILZRO tarafindan gravity dokiim i¢in %12 Al igeren bir Zn-Al
alasimi, basingsiz dokiim yOntemiyle Ttretilerek gelistirilmis ve ILZRO 12 olarak
adlandirilmistir. Sonralar1 Zn-Al-12 olarak tekrar isimlendirilmistir. Daha sonraki yillarda,
Norando arastirma merkezi ve St. Joe Minerals Corporation firmalar: tarafindan yliriitiilen
arastirma caligmalar1 sonucunda 2 yeni gravity dokiim alasimi olan, ticari adlar1 sirast ile
Zn-Al-8 ve Zn-Al-27 olan ¢inko-aliiminyum alagimlar1 gelistirilmistir. Bu alagimlar 1y1
dokiim ozellikleri sebebiyle gravity dokiim icin tiretilmelerine ragmen basingh dokiimle de
iretilmistir. Ayrica, bu Zn-Al alagimlar1 kuma dokiim, santrifiij dokiim ve kokil kaliba
dokiim ile dokiilebilmektedirler ve ekstriizyon, dovme gibi yontemler iler siirekli iiretim

yapilabilmektedir [10].

Zn-Al-8, Zn-Al-12 ve Zn-Al-27 alasimlar1 diger ticari dokiim alasimlar1 ile
karsilastirildiginda, cok 1yi fiziksel ve mekanik Ozelliklere sahip olduklarindan dolay1
yapisal ve dekoratif uygulamalar i¢in yiiksek performansa sahiptirler. Bu alagimlar yaygin
¢inko-aliminyum dokiim alagimlarina kiyasla sahip olduklar1 yiiksek mukavemet, sertlik,
1yi yatak ve asinma ozellikleri ile diisiik yogunluk gibi iistiin 6zelliklerinden dolay1 ¢inko-
aliminyum alasimlarmin kullanildig1 bazi yerlerde basariyla kullanilabilmektedirler [16,

17].

Zn-Al alasimlar1 yaygin bakir ve magnezyum iceren Zn-Al alasimlarina gore %50
daha fazla ¢ekme mukavemeti, oda sicakliginda 4/3 kat fazla siiriinme mukavemeti
gostermekte ve mekanik ozellikleri basingli dokiim yontemi ile arttirilabilmektedir. Al
alasimlarina kiyasla Zn-Al alasimlar1 daha diisiik sicakliklarda ergimekte, daha iyi
akiskanliga sahip, flakslama ve gaz gidermeye ihtiya¢c duymaktadir. Ayrica levha haline
getirilebilme kabiliyeti aliiminyumdan daha yiiksektir. Zn-Al alasimlar1 endiistride
kullanilan Pb-Sn bronzlarina kiyasla daha iyi asinma ve yatak 6zelliklerine sahiptir. Zn-Al
alasimlarinin tabii yaglama 6zelligi ve sertliginden dolay1 asinma ve siirtiinme i¢in ayrica
parcalarin montajina gerek duyulmamaktadir. Ayn1 zaman da Zn-Al alasimlar1 ¢ok kolay

islenebilmektedir.



2.3. Cinko-Aliiminyum Alasimlarinin Geleneksel Dokiim Alasimlanyla

Karsilastirilmasi

Cinko-aliminyum dokiim alasimlarinin ¢ok¢a kullanilan geleneksel dokiim
alasimlarmdan  baz1  yonlerde daha avantajlidir.  Ornegin, Dokme demirle
karsilastirildiginda, alasimlar daha iyi1 islenebilirlige sahiptir, az hatayla dokiim yapilabilir
ve Ustiin ham dokiim ylizey bitirmeye sahiptirler. Alasimlar genellikle kisa iiretim
sartlarma daha uygundur. Bu tiir avantajlar ¢ogu uygulamalara gore daha diisiik iiretim

maliyeti saglar.

Aliiminyum ile karsilastirildiginda; ¢inko alagimlar1 daha sert ve mukavemetlidir, daha
1yl islenebilir, Ustiin basing sicakligina sahiptir ve biiylik oranda daha iyi asmma ve
kaplama ozellikleri gosterir. Zn-Al- 8 ve 12 alasimlar1 kivilcim olusturmayan

malzemelerdir.

Bakir ile karsilastirildiginda; ¢inko-aliminyum alasimlar1 bakirdan ¢ok daha ucuz bir
malzemedir. Alasim daha 1yi dokiim mukavemeti ve sertligi verir ve esdeger ( veya daha

1yi) islenebilirlige sahiptir [18].

2.4. Cinko-Aliiminyum Alasimlarinin Kullamim Alanlan

Zn-Al alagimlarinin asima ozellikleri, konvensiyonel yatak malzemelerine kiyasla
daha 1yi oldugundan rahatlikla ikame edilebilmektedir. Kara ve demiryolu tasitlarinda,

burg, kaymali, tastyici yatak olarak deneme ¢alismalarindan olumlu sonuclar alinmastir [9].

Bakir ve magnezyum igerikli Zn-Al alasimlar1 otomotiv parcalarinda, ev cihazlar1 ve
esyalarinda, biiro esyalari, ingaat ve bilgisayar pargalarinda kullanilmaktadir. Cinko-
aliminyum dokiim alasimlarinin ekonomik karlilik ve dogal 6zellikleri hizla biiyliyen

endistriyel uygulamalarda kullanilmaktadir [19]. Bunlarin bazilari,
—  Kiiresel yataklar ve asinma plakalar1
—  Elektriksel anahtarlama sistemleri ve donanim

—  Ates dayanimli donanimlar (yakit tanklar1 vs.)



Pinomatik ve hidrolik silindir bilesenleri

Endiistriyel makine donanimi

Elektriksel iletim hatt1 elemanlar1

—  Kap1 donanimi ve kilit bilesenleri

—  Makara ve ¢ikriklar

Kilvilcimlanmayan mayin donanimi

Dekoratif donanimlar

Elektronik aygit tasiyicilari, donanimlar1 ve kaplamalari

Cinko-aliiminyum alasimlarinin dokiim avantajlar;

Diisiik ergitme maliyeti

—  Daha uzun dokiim ekipman 6mrii

—  Temiz dokiim gevresi

—  Miikemmel kalip doldurma 6zellikleri

—  Daha az hatali dokiim

Az ergitme kayiplari

—  Yiiksek sertlik

Iyi islenebilirlik

Cok 1yi basingh sikistirma

Iyi kaplama ve asinma &zellikleri

—  Ince kesitlerin kolaylikla dokiilebilmesi

Genis dokiim metodu sec¢imidir.



Zn-Al alagimlar1 daha diisiik siirtiinme katsayisina sahip tabii yaghdirlar. Sertlikleri de

bronzdan daha ytiksektir. Dolayisiyla yatak 6mrii olarak daha uzundur.

Yatak olarak kullanildig1 yerlerde yaglamanin yetersiz oldugu zamanlarda yiiksek
siirtlinme 1sisindan yatak hasara ugramaktadir. Bronz yataklar biiyiik bir olasilikla safti
yakarlar. Zn-Al alagimlarinin yaglama afinitesi daha yiiksek oldugu i¢in yatak 6zelliklerini
daha uzun siireli muhafaza edebilir. Daha az saft asinmasi1 meydana gelir veya saftin
ylizeyi kazmarak tekrar kullanilabilir. Zn-Al alasimlar1t SAE 660 bronzuna gore fiyat
olarak %355-65 daha ucuzdur [9].

2.5. Cinko-Aliiminyum Alasimlarinin Faz Diyagramm

Cinko-aliiminyum denge diyagrami 80 yildan fazla siiredir arastirilmaktadir. Bu siire
icinde bircok denge diyagrami yaymnlanmustir. Ilk ¢ahigmalar Presnyakov ve arkadaslari
tarafindan ortaya konulmus ve daha sonra Goldak ve Parr tarafindan bazi degisiklikler

yapilmistir. Glinlimiizde halen bu diyagram kullanilmaktadir [20].

Ikili ¢inko-aliiminyum faz diyagramm Sekil 2.1’ de verilmistir. Bu diyagramda yer alan
o aliiminyumca zengin faz bdlgesini, 1 ise ¢inkoca zengin faz bolgesini gdstermektedir
[21]. Cinko-aliiminyum kat1 ¢ozeltisi %83 Zn oranina kadar uzanarak fcc yapiya sahip a.,
o, B olarak adlandirilan li¢ degisik faz bolgesi olusturmaktadir. Bu fazlarmn her biri, yavas
sogutma igslemi sonunda kararli ¢inko ve aliiminyum fazlarina doniismektedir [21,22]. a ve
o' fazlarmin o6rgii parametreleri birbirine ¢ok yakin oldugundan, bunlar arasindaki faz
sinir1 tam olarak belirlenememistir. Bu faz diyagramindan goriildigi gibi, %32-78 Zn

oranlar1 arasinda o+a’ olarak adlandirilan bir kararsizlik bolgesi olusmaktadir [23, 24].
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Sekil 2.1. ikili Cinko-Aliiminyum faz diyagrami [25, 26].

Diyagramdan da goriildiigii iizere, 443 °C’ de peritektik, 380 °C’ de otektik, 340
°C’ de monotektoid ve 275 °C’ de 6tektoid doniisiimler meydana gelmektedir [14, 27, 28].

Cinko-aliiminyum alasimlarinda goriilen faz doniisiimleri ve bunlarin meydana

geldigi bilesim oranlar1 ve sicaklik degerleri Tablo 1’ de goriilmektedir.

Doniisiim Cinko Orani (%) Sicaklik (°C)
Otektik
L < B+n 95 380
Otektoid
i)- B <> otn 78 275
il)- ato’ <> at+p 52 340
Peritektik
oatL < B 71.6 443

Tablo 1. ikili ¢inko-aliiminyum alasim sistemindeki énemli doniisiimler [15, 29].
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1 = Cinkoca zengin kati eriyik

o = Aliiminyumca zengin kat1 eriyik

o' = Monotektoidin ¢inkoca zengin tarafindaki faz
B = Cinkoca zengin yiiksek sicaklik fazi

L =Siv1 faz

351 °C ve 340 °C sicakliklar1 arasinda aliiminyumca zengin kati eriyikler farkh
miktarlarda ¢inko i¢erdiklerinden ve Orgii parametreleri degisik oldugundan o ve o' olarak
ikiye ayrilmaktadirlar. oo ve o'’ niin karisabilme araligi1 340 °C’ de %49 c¢inko’ dan %69.5
cinkoya kadar uzamaktadir ve 351 °C’ de tek bir noktaya ulagsmaktadir. o+ bolgesi ise
%69.5 ¢inko iceren Otektoid noktadan 443 °C’ deki peritektik noktaya kadar dar bir alani
kapsamaktadir. Cinko icerisinde aliiminyumun c¢oziiniirliigii otektik sicaklikta yaklasik

olarak %1.1, 6tektoid sicaklikta azalarak 9%0.65 ve 227 °C’ de %0.42 olmaktadir [30].

Yiizey merkezli kiibik B fazinin 6rgii parametresi %70 ¢inko iceren durumda 4.04
A iken, %76 ¢inko i¢ermesi halinde 4.03 A’ e diismektedir. Saf aliiminyum 25 °C’ deki
orgii parametresi 4.0414 A ve yiizey merkezli kiibik yapiya sahiptir. o bdlgesinde %65
¢inko iceren bdliime kadar lineer bir sekilde azalarak 4.04 A degerine gelmektedir. Cinko
hexagonal sik1 paket kristal yapisina sahiptir ve orgli parametreleri saf oldugu zaman,
a=2.6595 A, c=4.9368 A, aliiminyum ile kat1 eriyik yaptiginda a=2.665 A, ¢=4.987 A
olmaktadir [30].

2.6. Cinko-Aliiminyum Alasimlarinin Ozellikleri
2.6.1. Cinko-Aliiminyum Alasgimlarinin Fiziksel Ozellikleri

Ikili ¢inko-aliiminyum alasimlarmin ergime sicaklig1 ve katilasma arahig ilgili faz
diyagraminda da goriildiigi gibi aliminyum oranina bagl olarak degismektedir [31].
Aliiminyum oram arttikca alasimlarin katilagsma araligi daralmakta, ergime noktasi ise

yiikselmektedir [32].
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Geleneksel yatak alasimlar ile karsilastirildiklarinda ¢inko esasli alagimlarin 1s1l
iletkenlik, 1s1l genlesme ve elektriksel iletkenlik katsayilarmin yiiksek olduklar1 goriiliir.
Alasimlarin fiziksel Ozelliklerini gosteren bu katsayilar artan aliiminyum orani ile
artmaktadir [33, 34]. Ancak bu alasimlarin yogunluklar1 artan aliiminyum orani ile
azalmaktadir. Ayrica ¢inko esasli alasimlarin yogunluklar1 geleneksel yatak alasimlarinin

yogunluklarindan daha distiktiir [34].

2.6.2. Cinko-Aliiminyum Alasgimlarinin Mekanik Ozellikleri

Ikili ¢inko-aliiminyum alasimlarinin mekanik dzelliklerinin aliiminyum oranma ¢ok
duyarl oldugu bilinmektedir. Nitekim yapilan arastirmalar monotektoid bilesime sahip
ikili alasimin gerek otektik gerekse otektoid bilesime sahip alasimlardan ¢ok daha yiliksek
sertlik ve mukavemete sahip oldugunu gostermistir [35]. Bu durum monotektoid
alasimlarda gerek katilagsma gerekse yaslandirma sirasinda meydana gelen kararsiz faz
doniisim ile olusan yar1 kararli gecis fazlarin o ana faz Orgii yapismi degisime
ugratmasindan kaynaklanmaktadir [24, 35]. Otektoid bilesimdeki alasimlarm mukavemet
degerlerinin diisiik olmas1 ise, bu alasimlarin siiperplastik 6zelliklerine dayandirilarak
aciklanmaktadir [24]. Ancak ikili ¢inko-aliiminyum alasimlarinin sertlik, mukavemet,
korozyon ve asinma direnclerinin pek ¢ok uygulama icin yeterli olmadig1 bilinmektedir.
Bu yetersizligi gidermek i¢in bu alagimlara bakir, silisyum, nikel, magnezyum gibi
elementler katilmaktadir [36, 37]. Yapilan arastrmalar s6z konusu alasimlarin mekanik ve
korozyon Ozelliklerini 1iyilestirmede en etkin alasim elementinin bakir oldugunu
gostermistir [38]. Yapilan aragtirmalar Seryum, Lantanyum, Zirkonyum, Titanyum ve Bor
gibi katki elementlerinin ¢inko esashi alasimlarin tane boyutunu kiigiilterek mukavemet

degerlerinin arttirdigimi gostermistir [13, 33].

Cinko esasli alagimlari mekanik 6zelliklerini iyilestirmek i¢cin uygulanan diger bir
yontem de 1s1l islemdir. Ancak 1s1l islem amaca uygun olarak segilmesi gerekir. Kararli
yapilar elde etmek icin uygulanan stabilizasyon islemi bu alasimlarin sertlik ve
mukavemetini azaltirken, su verme islemi sonrasi uygulanan yaslandirma islemi ile soz

konusu alagimlarin bu degerlerinin arttirilabilecegi gortilmiistiir [6, 33, 39, 40].
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Cinko esasli alagimlarinin ergime sicakliklarinin diisiik olmasi bu alasimlari
sicakliga kars1 duyarli hale getirmektedir [39]. Nitekim sicaklik arttikga soz konusu
alasimlarin sertlik ve mukavemet degerleri 6nemli dl¢iide diiserken, siineklik degerleri
artmaktadir [41,42]. Bu nedenle, Zn-Al-27 alasimmnin 120 °C’ nin, Zn-Al-8 ve Zn-Al-12
alasimlarmim da 90 °C’ nin altindaki sicakliklarda kullanilmasi 6nerilmektedir [39, 43].
Cinko esash alagimlarin akma dayanimi, ¢ekme dayanimi ve sertligi artan sicaklikla
azalmakta, % uzama miktar1 ise artmaktadir [25]. S6z konusu alasimlar, geleneksel yatak
malzemelerinden daha diisiik kirilma tokluguna sahiptir, ancak bu alasimlarin kirilma

toklugu artan aliminyum orani ile artmaktadir [39].

2.6.3. Cinko-Aliiminyum Alasimlarinin Siirtiinme ve Asinma Ozellikleri

Yapilan arastirma c¢alismalar1 sonucunda, c¢inko-aliiminyum esasli alasimlarin
geleneksel kaymali yatak alagimlarindan ¢ok daha {istiin slirtlinme ve asinma 6zelliklere
sahip oldugu belirlenmistir [5, 15, 36, 44, 45]. Bu durum s6z konusu alagimlarin i¢yapilari
ile yiizeylerinde olusan oksit filmlerine dayandirilarak agiklanmaktadir [32]. Bu
alasimlarin igyapilar1 aliminyumca zengin bir matris (o fazi) ile dendritleraras: bolgelerde
yer alan ¢inkoca zengin 1 fazi ve bakirca zengin sert metaller arasi bilesikler ve varsa sert
silisyum parcaciklarindan olusmaktadir [5, 22, 46, 47]. Olduk¢a yumusak olan o matrisi
kaymay1 kolaylastirirken, sert fazlarin yiik tasima gorevi yaptiklar: bilinmektedir [46]. Bu
durum s6z konusu alasimlarin iistiin siirtiinme ve asmma o6zelliklerinin biiyiik Olciide
bunlarin ideal igyapilarindan kaynaklandigimi géstermektedir. Diger taraftan bu alasimlarin
ylizeylerinde c¢alisma sirasinda aliiminyum ve c¢inko oksit tabakalarmnin olustugu ve
bunlardan sertligi yiliksek olan aliiminyum oksit tabakasmin yiik tasima goérevi yaparak
asinma direncini arttirdigl, ¢cinko oksit tabakasinin ise 6zellikler sinir ve karigik siirtiinme
durumlarinda yaglayici gibi davranarak kaymayi kolaylastirdig: ileri siiriilmektedir [46].
Gerek iki fazli ideal bir i¢gyapiya sahip olmalari, gerekse yilizeylerinde olusan oksit
filmlerinin kaymay1 kolaylastirip asinma direncini arttirmasi bu alagimlarin kaymali yatak

uygulamalari i¢in cazip hale getirmektedir.

Monotektoid esash alasimlarin 6tektik ve otektoid esasli Zn-Al-Cu ve Zn-Al-Si

alasimlarindan ¢ok daha {istiin siirtiinme ve asinma Ozelliklere sahip oldugu gézlenmis ve
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bu durum bu alasimlarin igyap1 ve mekanik 6zelliklerine dayandirilarak agiklanmistir [36,

47, 48].

Dokiim yOnteminin, ¢inko-aliiminyum esaslt alagimlarin yapi1 ve mekanik
ozelliklerinden baska, siirtinme ve asinma Ozelliklerini de O6nemli Olgiide etkiledigi
gozlendi [49]. Bu konuda yapilan bir ¢alismada, en yiiksek asinma direncinin kum dokiim
yontemiyle iretilen alasimlardan elde edildigi goriilmiistiir [49]. Bu durum; diisiik
oranlardaki goézeneklerin s6z konusu alasimlarin asinma olumlu yonde etkilemesine
dayandirilarak agiklanmistir. Bu yontemi sirasiyla savurmali dokiim, basingli dokiim, kokil

dokiim ve siirekli dokiim yontemleri izlemektedir [49].
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3. ELEKTRON MIiKROSKOPISi

Elektron mikroskopisi, mikroskoba takilan (detektor, analizér, sicaklik uygulama
sistemleri vb.) cesitli aletlerle yapilan uygulamalar1 ve numune hazirlanmasini1 da igine
alan bir tekniktir. Elektron mikroskopisi genel olarak cisimden sacgilan elektronlarin
goriintiilenmesi tlizerine kuruludur. Maddeyle etkilesen elektronlarin dalgaboyu bu
goriintiilemenin nanometre boyutlarinda yapilmasmna imkan saglar. Uzun yillardir
kullanilan 151k mikroskoplarinda numuneler 400—700 nm dalga boylu fotonlar ile elektron
mikroskoplarinda ise numuneler 0,001-0,01 nm dalga boylu elektronlar ile
incelenmektedir. Elektronlar ile fotonlarin dalga boyu arasindaki bu belirgin fark ayirma
giicli, bliylitme oran1 ve alan derinligi gibi numunelerin mikroyapilarmin incelenmesinde
ayrintili bilgilerin elde edilmesini etkileyen faktorler agisindan elektron mikroskoplarini
151k mikroskoplarindan daha avantajli yapmaktadir [50, 51]. Giinlimiizde elektron
mikroskoplar1 ile malzemelerin mikroyapilar1 ve kimyasal bilesimleri hakkinda ayrmtil
bilgiler elde etmek miimkiindiir. Bunun i¢in yapilmasi gereken islem, problem i¢in uygun
mikroskobu segerek gerekli inceleme yontemlerini uygulamaktir. Maddelerin 6zelliklerinin
anlasilmasi i¢in atomik boyutlardan daha kiiciik dalga boylarina ihtiya¢ vardir. Bu amagla
TEM (Geg¢irmeli Elektron Mikroskobu) ve SEM (Taramali Elektron Mikroskobu)
gelistirilmistir. TEM ince numunelerin i¢yapilar: hakkinda bilgi elde etmekte kullanilirken,
SEM ise numunelerin ylizey ve yiizeye yakin bolgelerinin incelenmesinde kullanilmaktadir

[52].

3.1. Difraksiyon Geometrisi

Difraksiyon, esas itibariyle iki veya daha fazla dalga arasindaki faz bagntilarindan
ileri gelir. Iki dalga arasindaki yol farki, sifir veya dalga boyunun tam kat1 ise bu dalgalar
ayn1 fazdadirlar. Ayni fazli olmayan dalgalar bir araya geldiklerinde ise birbirlerini
zayiflatarak yikici girisim olustururlar. Ayni fazda olanlar bir araya geldiklerinde ise yapici
girisimi yani difraksiyon olustururlar. Difraksiyon modellerinin verdigi sonuglarin
kullanilmasiyla; bir numunenin kristal sistemi ve orgii yapist belirlenebilir ve ayrica kusur

gortintiilerinin yorumlanmalarma esas olan kristolografik bilgiler elde edilebilir [53].
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Bunlardan bagka, kristaller arasindaki yonelim hatalarmmi ve alagimlarda mertebenin

derecesini tanimlamada kullanilir.

Elektronlar numune igerisinde hareket ettikleri siirece sacgilmaya ugrarlar.
Elektronlarm numune icerisinde sagilmalar1 iki tiirlii olmaktadir. Bunlar esnek ve esnek
olmayan sagilmalardir. Esnek sacilma elektronlarla numunenin atom c¢ekirdegi arasindaki
Coulomb etkilesmesi, esnek olmayan sacilma ise numune igerisinde hareket eden
elektronlar ile numunenin kendi elektronlar1 arasindaki Coulomb etkilesmesi sonucu
olusur. Elektron difraksiyonu esnek sagilma sunucu meydana gelmektedir. Difraksiyon
olusturan elektronlarin sayisi1 ¢ok oldugundan, difraksiyon olayr elektronlarin tek tek
difraksiyonu yerine bir elektron demetinin difraksiyonu seklinde tanimlanir. Elektron
difraksiyonu, numunenin difraksiyon desenini verdiginden numunenin mikroyapisinin
incelenmesinde esnek sacilmanin Onemi biyiiktiir. Numunede esnek olarak sagilan
elektronlarm dalga boyu numunenin atom numarasina bagli olarak degismektedir. Ornegin;
elektronlarm 100 kV enerji ile atom numarast 79 olan altin numune lizerine génderilmesi
sonucu esnek olarak sacildiklarinda dalga boylar1 5 nm olmaktadir. Ayni olay atom
numarasi 6 olan karbon {izerinde ger¢eklestirildiginde ise esnek olarak sagilan elektronlarin
dalga boylar1 150 nm olmaktadir. Bunun nedeni, atom numarasi biiyiik olan elementlerin

elektronlar1 daha gii¢lii bir sekilde sa¢ilmaya ugratmasidir [53].

3.1.1. Bragg Difraksiyonu

W.L. Bragg, kristallerin paralel atom diizlemlerinden olustugunu goz Oniine
almistir. Gelen dalgalar her bir diizlemden ayr1 ayr1 yansimaya ugrarlar. Yansimadan 6nce
ve yansidiktan sonra ayni fazda olan x-i1gmnlar1 yapici bir girisime ugrayarak aydimnlik
noktalar1 olusturur. Kiibik bir Orgiiye sahip gercek bir kristal ile elektron demetinin
etkilesmesi ele alindiginda, bu kristal numenin ¢ok ince bir kesit alani1 Sekil 3.1° de
gosterilmektedir. Eger numune iizerine Sekil 3.1° de gosterildigi gibi bir elektron demeti
gelirse, A ve B noktalarindaki atomlar tarafindan esnek olarak sacgilacaktir. Elektron
demeti bir dalga olarak diisiiniilebilir ve X-1smlarmin difraksiyonunda kullanilan benzer

geometri burada da kullanilabilir.
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]
.
Sekil 3.1. Bir kristale gelen elektron demetinin sagilmasi. Gelen I siddetindeki demet numunenin diger
tarafindan sapmadan T olarak veya d aralikli atom diizlemleri tarafindan sagilmaya ugrayarak ¢ikar [54].

Gelen demet icerisindeki elektron dalgalari aym fazdadir ve ayni fazda olan
dalgalar birbirini kuvvetlendirerek giiclii bir elektron demetine yol acacaktir. D’de sagilan
dalgalar, eger sagilan iki dalga i¢in I’dan D’ye yol uzunlugu ayni ise veya yol uzunlugu
dalga boyunun bir tam kat1 kadar farklilik gosterirse ayni1 fazda olacaktir. Bu durumda

CB+BE=nA\ olur. Burada n bir tamsay1, A ise gelen elektron demetinin dalga boyudur.

Sekil 3.1° deki ABC ve ABE ii¢cgenlerinden BE=CB=dSin6 ve dolayisiyla kuvvetlendirme

sart1 i¢in,
2dSinf = nA 3.1

oldugu goriilebilir. Bu ifade Bragg Kanunu olarak bilinir ve elektron difraksiyonu i¢in

uygulandig1 kadar yaygin olarak X-1smlarmin difraksiyonunda da uygulanir.

3.1.2. Ters Orgii ve Ewald Kiiresi

Difraksiyon desenlerinin kolayca c¢oziimlerini saglayabilmek i¢in ters Orgi
kavramindan faydalanilir. Kristal, 6rgiisii a, b ve ¢ vektorleriyle tarif edilmis bir birim

hiicreye sahip olsun.
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Bu durumda bu 6rgiiye karsilik gelen ters 6rgii vektorleria™, b ve ¢ olursa,
a =l (bxc) b’ =l (cxa) ¢ —l (axb) (3.2)
\ \ \ '

seklinde tanimlanir. Burada V kristal birim hiicresinin hacmidir. Gergek uzaydaki a, b, ¢

orgii vektorleri ile ters uzaydaki a', b", ¢  vektorleri arasindaki iliski asagidaki

denklemlere bakilarak daha iyi anlagilabilir:

a .b=a".c=b .a=b .c=c .a=c .b=0 (3.3)
a .a=1;b .b=1;c¢ .c=I 3.4

Bu ifadelerden iki vektoriin skaler ¢arpim 6zelliginden b™ ile ¢’ a’ya, a” ile
¢ ’m b’ye ve a” ile b ’mn ¢’ye dik oldugu sonucu ortaya ¢ikar. Bir kristalin mikroskop
altindaki gbriintiisii onun kristal drgiisiinii verir, bir kristalin verdigi difraksiyon deseni ise
o kristalin ters orgiisiiniin bir goriinlimiidiir. Bu yiizden ters orgiide goriilen noktalar birer
difraksiyon noktalar1 olup, gercek oOrgiiniin difraksiyona ugramis diizlemlerini temsil
ederler. Ters Orgli noktalarmimn kristalin gergek difraksiyon diizlemlerini temsil edip
etmediklerini daha dogrusu bu noktalarin kontrolleri Ewald Kiiresi yardimiyla yapilir [55,

56].

1921 yilinda Alman fizik¢i Ewald tarafindan ortaya atilan bu izafi kiire yardimiyla
ters orgliniin tanimlanmas1 kolayca yapilabilmektedir. Ters 6rgii ve difraksiyon modeli
arasindaki iliski Ewald kiiresi ¢izimiyle kolayca gosterilebilir. Difraksiyonu alian kristal
kendi ters orgiisii ile temsil edilir. Ewald kiiresi Sekil 3.2.” de iki boyutta gdsterilen
yarigapt 1/ A olan bir kiiredir. Bu kiirenin ters orgii ile olan kesigme yerleri birer ters orgii
noktalar1 daha dogrusu floresans ekran iizerinde olusan difraksiyon desenlerini olusturan
noktalardir. Bu difraksiyon noktalarinin olusumunun iyice anlasilabilmesi i¢in Sekil 3.2.”

den faydalanilir.
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Sekil 3.2. Ewald kiiresi ¢izimi [54].

Bu sekilde elektron demetinin numune tizerine c¢arptig1 yerden (O) skl difraksiyon
diizlemine c¢ikilan dik, ters Orgii vektorii gui ile gosterilmektedir. Bu vektoriin Ewald
kiiresini kestigi P noktasi ters orgiliye ait bir nokta olup 4kl diizlemini ters orgiide temsil
eder. O halde P noktasinin orijinden (O) olan uzakligi 1/d olup, bu da ters 6rgii vektorii g

olmak zorundadir. Sekil 3.2° de 206=1°-2° oldugundan,

_g _ld
20 1/1 1/1 3.5)

yazilir ve buradan denklem 3.1 ifadesi elde edilir. Bu bagint1 Bragg Kanunu’ nu ifade
ettiginden P noktasmnin bir difraksiyon noktasi oldugu kanitlanmis olur. Dolayisiyla
difraksiyon sartin1 “Ewald kiiresi, bir ters orgii noktasina dokundugu zaman difraksiyon

meydana gelir” seklinde yeniden diizenleyeniliriz [57].
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3.2. Elektron Mikroskopi Cesitleri

3.2.1. Geg¢irmeli Elektron Mikroskopisi

Gegirmeli elektron mikroskobu, elektronlarin gegebilece§i kadar ince olan
numunelerden bilgi elde edebilmek i¢in kullanilan mikroskobun adidir. Gegirmeli elektron
mikroskopisi ise gecirmeli elektron mikroskobu ile yapilan numune inceleme, arastirma ve
calismalarin tiimiine denir. TEM ile elektron gecisi i¢cin yeterince ince olan numunelerden
gecen elektronlar ile numunenin goriintiisiic veya difraksiyon deseni olusturularak

mikroyapist incelenebilir.

Genel olarak bir ge¢irmeli elektron mikroskobunda elektron kaynagi, mercekler ve
elektron demet ayarlayicilart bulunur. Elektron kaynagindan yiliksek gerilimlerde goriintii
olusumunu saglayacak elektronlar elde edilir ve elektron kaynagi olarak g¢ogunlukla
tungsten tel flaman, LaB6 kristali ve alan etkili yayimlama kaynaklar1 kullanilir. Elektron
mikroskoplarinda kullanilan mercekler 151k mikroskoplarinda kullanilan mercekler ile ayn1
gorevi ustlenir. Farkli olarak elektron mikroskoplarinda kullanilan mercekler
elektromanyetik merceklerdir. Merceklerde olusturulan farkli elektromanyetik alanlar ile
elektronlarin izledigi yollar calisma teknigine gore degistirilebilir. Mercekler yiiksek
biiylitme ve ayirma giiciiniin olusumunu saglar. Elektron mikroskoplarindaki mercekler

yogunlastirma ve goriintii olusturma sistemlerinden olusur [54, 55, 58].

Ince bir numuneden gecen elektron demeti ii¢ bilesen igerir. Bunlar; esnek olarak
sacilan elektronlar, esnek olmayan sa¢ilmaya ugrayan elektronlar ve numune ile
etkilesmeden gecen elektronlardir. Elektronlarin numune ile etkilesimleri sonucu olusan
sacilma Ozelliklerinden faydalanilarak malzemelerin mikroyapilar1 hakkinda ayrintili bilgi
elde etmek miimkiindiir. Numuneden sacilan elektronlarmn bir kisminin enerjisinin
yayilmasi sonucu agisal degisme meydana gelir. Agisal degismeye ugrayan elektronlarin
durdurulmas i¢in objektif mercegin arka odak noktasma bir elektron demet ayarlayicisi
yerlestirilir ve boylece biiyiik acilarda gelen elektronlarin goriintii olusumuna olan katkis1
onlenir. Elektronlarm numuneden gecebilmesi i¢in gerekli olan enerji, numunenin
kalinligma ve atom numarasina gore degisir. Amaca uygun olarak farkli TEM’ler
gelistirilmistir. Kalmn numunelerin  mikroskobik yapilarinin incelenebilmesi i¢in,
elektronlarm enerjilerinin bu numunelerden gecebilecek yeterlikte olmasi gerekir. Bu amag

dogrultusunda, voltaj1 yaklasik 1-3 MV olan yiliksek voltajli elektron mikroskoplar
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(HVEM) gelistirilmistir. Elektronlarin dalga boyu, ivmelendirme voltaji ile ters orantili
degismektedir. Yani, ivmelendirme voltaji arttikca elektronlarin dalga boyu kiiciilmekte ve
dolayisiyla da enerjileri de artmaktadir. Boylece elektronlarin numune igerisine niifuz
etmeleri kolaylasir ve numunenin ince ayrintilar1 belirlenebilir. Voltajin artmasi ile
elektronlarin numuneyi tahrip etme ihtimali artacagindan dolay1 voltaj sinirlandirilmalidir.
Yiiksek voltajli elektron mikroskoplarmin ayirma giiglerinin fazla olmasindan dolay1 ¢ok
fazli kompleks alagimlarin, minerallerin ve seramiklerin incelenmesinde bu tiir
mikroskoplar kullanilir. Daha sonralari, ¢éziimlemenin iyi olmas1 amaciyla yiiksek ayirma
giiclii elektron mikroskoplar1 (HRTEMs) ve 1980’lerde orta seviye voltajma sahip (300—
400 kV) elektron mikroskoplar1 (IVEMs) gelistirilmistir [59].

3.2.2. Taramah Elektron Mikroskopisi

Taramali elektron mikroskobunun caligmasi, gecirmeli elektron mikroskobu ile
benzerdir. Bu, her iki mikroskoptaki elektron tabancasi, yogunlastirma mercekleri ve
vakum sistemi gibi 6zelliklerin benzerlik gosterecegini gostermektedir. Fakat goriintiilerin
meydana getirilmesi ve biiyiitiilmesi tamamen farkli yollarla olmaktadir. TEM ince
numunelerin i¢yapilar1 hakkinda bilgi saglarken, SEM biiyiik numunelerin ylizeye yakin
kisimlar1 veya ylizey yapilar1 hakkinda bilgi edinmek amaci ile kullanilir. SEM ile elde
edilen goriintiileri yorumlamak TEM ile elde edilen goriintiileri yorumlamaktan ¢ok daha

kolaydir.

SEM’ de kullanilan elektron tabancasi genellikle termoiyonik emisyon tipi tungsten
flamandir ve bu tip elektron tabancalari TEM’de kullanilan elektron tabancalarindan

genellikle daha diisiik enerjili elektronlar (2—40 keV) iiretir.

Elektronlar, objektif mercegin altinda yer alan tarama bobinleri tarafindan
numuneyi karsidan karsiya tarar. Numuneden sacilan elektronlar detektor ile toplanarak

sinyal olusturulur ve elektronik devreler yardimiyla goriintii elde edilir.

SEM’ de numune iizerine gelen elektron demeti ile numune arasinda meydana
gelen etkilesmeler Sekil 3.3 de gosterilmektedir [60]. SEM’ de gerilim altinda
ivmelendirilen elektron demeti numune {izerinde bir noktaya odaklanir. Numune yiizeyine

odaklanan demete birincil elektron demeti denir. Elektronlarin numune igerisine girdigi
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bolgeye ise ‘etkilesim hacmi’ denir. Bu bolgede esnek ve esnek olmayan sacgilmalar olur.
Esnek sacilmalar, elektron numuneden ¢ikincaya kadar; esnek olmayan sagilmalar ise

elektronlarm enerjileri bitinceye kadar veya numuneden ¢ikincaya kadar gergeklesir.

Birineil elektron demeti

Ikincil elektronlar Auger elektronlari

ﬂt‘tré& Geri sacilan elektronlar

Karakteristik X-1simlan

Numune almm

Sekil 3.3. SEM ile gonderilen elektron demetinin numune iizerindeki dagilimi1 ve ortaya g¢ikan farkli

etkilesmeler [60].

Numune yiizeyine carpan elektronlarin bir kismi enerji kaybina ugramadan geri
sacilir. Elektronlarin numuneye carpmasi sonucu numune yiizeyinde 10 nm derinlikte de
ikincil elektronlar olusur. Ikincil elektronlar, numune iizerine gelen elektron demetinin
ylizey atomlarin1 uyarp elektron koparmasi sonucu ortaya ¢ikarlar. Bu elektronlarin
enerjileri numune iizerine gelen elektronlarin enerjilerinden ¢ok daha kii¢iik olup yaklagik
50 eV civarindadir. Gelen demetin diger elektronlar1 ise numune tarafindan emilerek

topraga verilir. Bu sekilde olusan akima ‘numune akim1’ denir.

SEM’ de numune iizerine gelen elektron demeti ile numunenin etkilesimi sirasinda,
numune icerisinde olusan X-isinlar1 disar1 yayilir. Ayrica numune yiizeyinde Auger

elektronlar1 da yayilabilir.

Numuneden gelen elektronlarin detektdr ile algilanmasi sonucu olusan sinyal bir
cogaltict tarafindan ylikseltilerek katot i1sinlar1 tiipline (CRT: Cathode Ray Tube)
gonderilir. CRT ekraninda numunenin fazla elektron yayinlayan bolgeleri aydmlik, diger

bolgeleri ise karanlik gdriintir.
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Numuneden sacilan ikincil elektronlar sintilasyon sayicilari ile toplanir. Bu
elektronlarin sayisi, malzeme ylizeyinin atom numarasina ve yiizey yapisina baghdiwr. Geri
sacgilan elektronlar ise kat1 hal detektorii ile toplanir. Geri sagilan elektron goriintiisiiniin

aydilig1 incelenen numunenin atom numarasina baghdir.

Numuneden sagilan X-1sinlar1 da yine kat1 hal X-1s1nlar1 detektorii (silisyum-lityum
kristali) ile algilanirlar. Algilanan siirekli ve karakteristik X-1smlar1 yardimi ile numune

icerisinde bulunan farkli fazlarmn analizi yapilabilir [57].
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4. DENEYSEL iISLEMLER

Deneysel islemler numune dokiimiiniin yapilmasi, dokiimii yapilan numunelerden
TEM ve SEM numunelerinin hazirlanmasi olmak {izere li¢ bolimde incelenecektir. Bu
calismada kullanilan Zn-Al alasimmin dékiim islemleri Erciyes Universitesi Fizik Boliimii
Katihal Fizigi Arastirma Laboratuarlari’nda Prof. Dr. Kazim KESLIOGLU tarafindan
yapilmistir.

4.1 Numune Dokiimii

Bu calismada Zn-Al sistemi iizerinde calisilmistir. Bilesen yiizdesi Al-%98 ag. Zn
seklinde numune dokiimii yapilmistir. Bu bilesimdeki alasimm hazirlanabilmesi i¢in
agirlik¢a uygun orandaki metaller 0,1 mg’ a duyarli hassas terazi ile tartilmistir. Bunun igin
%99,9 saflikta aliminyum ve %99,99 saflikta ¢cinko kullanilmistir. Zn-Al sisteminde ¢inko
30 mm ¢apmda ve 180 mm derinligindeki silindirik grafit potaya konulmustur. Dékiim
islemlerinde grafit pota, huni ve kalip kullanilmasinin sebebi 1s1 iletkenliginin
metallerinkine yakin olmasi, cogu metal ile etkilesmeye girmemesi ve kolay islenebilir bir
malzeme olmasidir. Sekil 4.1° de goOsterilen eritme potasi vakumlu eritme firmina

yerlestirilerek alasim yapmaya hazir hale getirilmistir [61].

Grafit potanin haznesi

180 mm
Grafit pota

Metal eriyik

i

Sekil 4.1. Grafit Eritme Potasi [61].
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Vakumlu eritme firmni; metalik ikili alasimi olusturacak metallerin oksitlenmeden
eritilmesini saglamak amaci ile kullanilmistir ve i¢ ige gecmis iki aliimina (aliminyum
oksit) tiip, vakum pompasi, sicaklik kontrolciisii, sabit bir gii¢ vermekte kullanilan varyak
ve su sogutma sisteminden olusmaktadir (sekil 4.2) [61]. Vakumlu eritme firm1 600 °C’ ye
ayarlanarak pota icerisindeki metalin erimesi saglanmistir. Pota igerisindeki ¢inko eridikten
sonra vakum kapag1 agilarak daha 6nceden aliiminyum folyoya sarilmis olan aliiminyumlar
daldirild1. Ilave edilen aliiminyumlarmn erimesi beklenmis ve daha sonra vakum kapag1 bir
kez daha agilarak sivi eriyik grafit karistirict cubuk ile karistirilip sivi alasimm homojen
olmasi saglanmistir. Hazirlanan bu alasimin dogrusal olarak katilastirilmasinin saglanmasi
icin ikinci asamada dokiim firini kullanilmistir. Dokiim firmi; grafit kalip icerisindeki sivi
alasim i¢inde hava bosluklarinin kalmamasi i¢in alagimi dogrusal katilastirmak amaciyla
tasarlanip kullanilmigtir. Dokiim firn1 iki ucu agik silika tiip, alt ve {ist isiticilar ve su
sogutma kazanindan olusmaktadir (sekil 4.3) [61]. Vakumlu eritme firinindaki sivi
alasimin son halini almasi sirasinda dokiim firiimin alt 1sitic1 bolgesinin sicakligi alasimin
erime sicakligina kadar, tist 1sitic1 bolgesinin sicakligi ise alasimin erime sicakligmin 100-
150 °C tizerindeki bir sicakliga kadar 1sitilmistir. Vakumlu eritme firininda homojen bir
alasim haline getirilen eriyik bu firindan bir masa yardimi ile alinarak dokiim firininda
bulunan numune kalib1 igerisine grafit huni yardimiyla dokiilmiistiir. Sivi icindeki hava
kabarciklarmin ¢ikmasi i¢in eriyik karistirildiktan sonra dokiim firmimin alt 1siticisi
kapatilmistir. Ust 1sitic1 ¢alisirken numune kalibinin altinda bulunan sogutma kazanindan
su gecirilmistir. Boylece asagidan yukariya dogru tek yonli katilastirma saglanmistir. Tek
yonlii katilagtirmanin amaci, numune kalibnin tamamen doldurulmasmi saglayarak
numune i¢indeki hava bosluklarmin olusmasini engellemektir. Katilagsma tamamlandiktan
sonra Ust 1sitict da kapatilarak firm bir gece boyunca sogumaya birakilmistir. Soguduktan

sonra grafit kaliptan ¢ikarilan numune Sekil 4.4’ te gosterilmistir [61].

Yukarida aciklanan islemler Al-%98 Zn alasimi icin yapilmistir. Al-%98 Zn
alasiminda tek yonlii katilastirma, kontrol edilebilinen daha yiiksek sogutma hizlarinda
Bridgman tipi kontrollii dogrusal katilagtirma firminda yapilmistir. Bridgman tipi dogrusal
katilagtirma firin1 ile tiim kristal biiylitmelerin yaklasik %40’ 1 yapilmakta ve miihendislik
alaninda gerilime dayanikli malzeme {iiretimi i¢in yaygin olarak kullanilmaktadir [62].
Kontrollii dogrusal katilagtirma firininin kullanilmasinda ki amag, degisik sicaklik dagilimi

ve katilagtirma hizlarinda farkli numuneler elde etmektir.
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Sekil 4.2. Vakumlu Eritme Firmin Sematik Gosterimi [61].
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Sekil 4.3. Dokiim Firmin Sematik Gosterimi [61].
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Sekil 4.4. Grafit kaliptan ¢ikarilmig numune [61].

Sekil 4.5” te sematik olarak gosterilen kontrollii dogrusal katilagtirma firininda,
degisik katilagma hizlar1 elde etmek i¢cin motor baglantili bir siiriicii sistem, farkl: sicaklik
dagilimlar1 olusturmada kullanilan 1sitic1 ve sogutucu sistemler bulunmaktadir [61, 63].
Numune tutucusuna yerlestirilen numuneler, siiriicii sistem vasitasiyla sicak bolgeden
soguk bolgeye ¢ekilirken numune kalib1 igerisindeki sivi alagim en alt kisimdan baglayarak
katilasmakta ve kati-sivi arayiizeyi yukar1 yonde ilerlemektedir. Bridgman tipi dogrusal
katilagtrma firm1 kullanilarak 165 pm/s sogutma hizinda Al-%98 Zn alagimlarinin

kontrollii dogrusal katilagsmas1 saglanmistir.
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Sekil 4.5. Bridgman Tipi Kontrollii Dogrusal Katilagtirma Firin1 [61,63].



4.2. Elektron Mikroskobu Numunelerinin Hazirlanmasi

TEM ve SEM i¢in numune hazirlama yontemleri birgok arastirmaci tarafindan ¢ok
onemli bir ¢aligsma olarak kabul edilmistir. Elektron mikroskobu ile yapilan bu ¢caligmalarin

cogunda da numune ¢ok iy1 hazirlanmig olmalidir [59].

Bu tez konusunun tamamini olusturan elektron mikroskobu incelemeleri TEM ve
SEM ile yapilmistir. Bu yilizden hazirlanacak olan numunelerin elektron mikroskobu
gozlemlerinde saglikli sonuglar1 verebilecek kadar iyi ve kullanighh olmasi gerekir. TEM
gozlemlerinde kullanilacak olan numunelerin, elektronlarm iclerinden rahatca gecebilecegi
Olgtide ince ve temiz olmasi gerekir. SEM gozlemlerinde kullanilacak olan numunelerin ise
temiz, pliriizsliz, parlak ve diizglin yiizeylere sahip olmasi gerekir. Bilindigi gibi TEM
gozlemlerinden faydalanilarak numunelerin igyapilar1 hakkinda, SEM gd6zlemlerinden
faydalanilarak da numunelerin ylizey yapilar1 hakkinda detayli ve kesin sonuclar elde

edilebilmektedir.

4.2.1. SEM icin Numune Hazirlanmasi

Al-Zn alasiminin SEM gozlemlerinin yapilabilmesi i¢in mekanik ve kimyasal
numune hazirlama yontemleri kullanilarak SEM numunesi hazirlandi. SEM numunesinin

hazirlanmasinda asagidaki adimlar izlendi.

1. Ilk énce dokiim kalibindan g¢ikarilmis olan silindirik numunenin Sekil 4.6.a° da
gosterildigi gibi koordinat eksenleri belirlendi. Daha sonra Sekil 4.6.a° da kesikli
cizgilerle gosterildigi gibi yaklagik 2 mm kalmliginda bir dilim numuneden Elmas Tel
Kesici (Diamond Wire Cutter-SXJ2 PRECISION WIRE SAW, MTI CORPARATION)
kullanilarak kesildi.

2. Kesilen numune Sekil 4.6.b’ dekine benzer bir sekilde regine ile 1sitilarak yapistirildi.

3. Numune yiizeyinin diizgiin olmasini saglamak icin numune mekanik zimparalama
aletinde zmmpara kagitlar1 kullanilarak zimparalandi. Zimparalama islemi sirasinda
numune yiizeyinin 1smmasini 6nlemek ve numune yiizeyi ile zimpara kagidi arasinda
daha 1y1 bir temas saglayabilmek amaciyla su sogutmasi kullanildi.

4. Zmmparalama sonucu diizglin yiizeylere sahip olmasi saglanan numune mekanik

parlatma aletinde elmas pasta (Diamond Paste) kullanilarak parlatildi. Parlatma islemi
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sirasinda numune ylizeyinde leke olusmasini onlemek i¢in zaman zaman elmas pasta
ve aseton ilavesi yapildi. Mekanik parlatmanin amaci piiriizsiiz numune yiizeyi elde
etmektir.

5. Yiizeyi pirlizsiiz hale getirilen numunenin yiizeyindeki mikroyapilar1 agiga
cikarabilmek i¢in kimyasal daglama islemine gecildi. Daglama islemi i¢in 50 ml saf su
ve 50 ml HF karisimi kullanildi ve bu islem numunenin oda sicakliginda 3-4 saniye
siireyle daldirilmasi ile sona erdirildi.

6. Son olarak numune iyi temizlendi ve boylece SEM numunesi hazirlanmis oldu.

} Numune
Regine
Silindink
MNumune
Y

w

(@) (b)

Sekil 4.6. (a) Silindirik numunenin koordinat ekseni, (b) numunenin metal silindir iizerine regine ile

yapistirilmast.
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4.2.2. TEM i¢cin Numune Hazirlanmasi

Bu tez c¢alismasinda kullanilan Zn-Al alagimlarinin TEM incelemelerinin

yapilabilmesi i¢in diizlem-goriintii (plan-view) numune hazirlama teknigi kullanildi. Zn-Al

diizlem-gdriintii numunesinin hazirlanmasinda asagidaki adimlar takip edildi;

1.

Bolim 4.2.1° de belirtildigi gibi ilk 6nce yine numunenin koordinat eksenleri
belirlendi. Daha sonra ise numuneden z dogrultusunda 2 mm kalinliginda bir dilim
numuneden Elmas Tel Kesici ile kesildi.

Kesilen par¢a numune dilimi tekrar 2x2 mm boyutlarinda kesildi. Bu kesme iglemi
sirasinda belirlenen koordinat eksenlerinin karigmamasia 6zen gosterildi.

Kesilen numune Sekil 4.6.b’ de gosterildigi gibi metal silindirin {istiine z ekseni
dogrultusunda recine ile 1sitilarak yapistirildi.

Yapistirilan numune Mekanik Parlatma Cihazi (Mintech 233) ile zimpara yapilarak
inceltildi. Zimparalama sirasinda 1sinmadan dolayr numunenin zarar gormemesi i¢in su
damlatma islemi yapildi. Strasiyla 800 ve 1200 numarali zimparalar yaklasik 10 dakika
zimparalama yaparak, numunenin st yiizeyindeki piliriizler giderilerek diizglin bir
yiizey elde edildi ve yaklasik 0,2-0,5 mm’ ye kadar inceltildi.

Inceltilen numuneler aseton ve etanol ¢dziiciileriyle beherlere yerlestirilerek ultrasonik
temizleyicide (Wise Clean Ultrasonik Temizleyici) temizlendi. Temizlenen numunenin
orta kismi, Argon-Iyon Bombardimani yontemi kullanilarak delindi.

Son olarak numune etanol igerisinde iyice temizlendi. Boylece TEM icin diizlem-
goriintii numunesi hazirlanmis oldu.

Bolim 4.2.1 ve 4.2.2° de belirtildigi gibi hazirlanan numunenin TEM ve SEM
incelemeleri Firat Universitesi Elektron Mikroskopi Laboratuvar’® nda JEOL JEM
2100F ytiksek ¢oziiniirliiklii gegirmeli elektron mikroskobu (HRTEM) ve JEOL JSM
7001F taramali elektron mikroskop (SEM) ile yapildi.
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5. BULGULAR

Bu calismada Zn-Al dokiim alagimi iizerinde c¢alisilmistir. Zn-Al alagimlari en
yiiksek dayanima sahip aliiminyum alasimlaridir. Bu alasimlarda ¢inko elementinin ¢ok

onemli bir yere sahip olmasinin nedeni, ¢inkonun siiper plastik 6zellik gdstermesidir.

Zn-Al alasimmin mikro yapis1 taramali ve gecirmeli elektron mikroskopi
tekniklerinin kullanilmasiyla incelendi. TEM ile diizlem-goriintii numunesi incelenirken
aydinlik-alan ve karanlik-alan goriintii teknikleri, elektron difraksiyon yontemi ve elektron
mikroskopisi goriintii teknigi kullanildi. Diizlem-goriintli numunesinde difraksiyona
ugramadan numuneyi direkt olarak gecen elektron demetinin elektron demet ayarlayicisi
tarafindan secilmesi sonucu aydinlik-alan goriintiisii elde edildi. Bu goriintiide numunenin
difraksiyona ugrayan bdlgeleri karanlik, difraksiyona ugramayan bolgeleri ise aydinlik
goriinmektedir. Numunenin karanlik-alan goriintiisii difraksiyona ugrayan elektronlarin

elektron demet ayarlayicisi tarafindan sec¢ilmesi sonucu elde edildi.

Difraksiyona ugrayan demetin seg¢ilebilmesi i¢cin ya numune belli bir acida
dondiiriilir ya da numune dondiirilmeden numune iizerine gelen elektron demeti
yogunlastirict mercekler tarafindan belli bir acida yolundan saptirilir. Boylece numune
iizerine gelen ana elektron demeti elektron demet ayarlayicisinin disina garpar ve
difraksiyona ugrayan demetin se¢ilmesi ile karanlik-alan goriintiisii elde edilir. Karanlik-
alan gorintiisiinde difraksiyona ugrayan bolgeler aydinlik, diger bolgeler ise karanlik
goriilmektedir. Her iki goriintii yonteminde de goriintii parlakligi ve goriintii farkliligi,
elektronlarm numune i¢indeki bazi atomik diizlemlerden difraksiyona ugramasi, bazi

bolgelerden ise etkilesme olmadan dogrudan ge¢mesi sonucu olusur.

SEM go6zlemleri i¢in hazirlanan numunenin yiizeyinin diizgiin, piiriizsiiz ve parlak
olmasi1 saglandi. Numune yiizeyinde bulunan fazlarin net olarak ortaya ¢ikmasi i¢in
kimyasal cozeltiler ile daglama islemi yapildi. SEM ile numunenin yiizey yapist
incelenmesinde geri sagilan elektron goriintiisii (BEI) ve ikincil elektron goriintiisii (SEI)
yontemleri kullanildi. Ayrica numunenin yiizeyinde bulunan fazlarin kimyasal analizlerini
yapabilmek i¢cin EDX spektrumlar1 alindi. BEI goriintii tekniginde numune yiizeyinden
sacgilan elektronlar, numune iizerine gonderilen birincil elektron demetinin bilesenidir ve

enerjileri oldukga yiiksektir. Yiiksek enerjili bu elektronlarin detekte edilmesi sonucu
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malzemelerin ylizey yapilar1 hakkinda cok faydali bilgiler elde edilmektedir. BEI
gortintiilerinin en biiylik avantaj1 yiizeyde bulunan farkli kimyasal yapidaki fazlara olan
hassasiyetidir. Diizglin bir yiizeyden alinan BEI goriintiisiiniin aydmnligi, dogrudan
incelenen malzemenin atom numarasma baglidir. SEI goriintii teknigi SEM’ de kullanilan
en yaygin gorintii teknigidir. Daha ¢ok piriizlii yiizeylerin incelenmesinde
kullanilmaktadir. Bu goriintii tekniginde kullanilan elektronlar, numune {izerine gelen
birincil elektronlarin numune ile etkilesmesi sonucu numune ylizeyinden kopan
elektronlardir. Bu yiizden SEI goriintiisiinde kullanilan elektronlarin detekte edilmesi BEI
gortintiisiinde kullanilan elektronlarin detekte edilmesinden daha kolaydwr. Yaymlanan
ikincil elektronlarin miktari, bir dereceye kadar malzeme yiizeyinin atom numarasina, fakat

biiyiik 6l¢iide malzemenin yiizey yapisina baglidir.

5.1. SEM Goézlemleri ve EDX Sonuclan

Zn-Al alasimmin mikro yapis1 SEM ile incelendi ve EDX teknigi ile analiz edildi.
Zn-%2Al alasiminin genel yiizey yapist sekil 5.1 de goriilmektedir. Analiz sonuglarina
gore koyu bolge aliminyumca zengin a fazi iken, parlak bolge cinkoca zengin 3
fazidir. Bu durumda Zn-Al alasimi oda sicakliginda Zn zengin faz iceren otektik
kompozisyona sahiptir denilebilir. Alasim iki faza ayrigmistir. Denge durumundaki bir
Al-Zn alasimi, biri yaklasik %99.9 oraninda Al iceren fcc o faz1 ve %99.99 oraninda
Zn iceren hexagonal B fazi olmak iizere iki faz icerir. Bu denge durumu oda

sicakliginda saglanabilir.
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Sekil 5.1. Zn-Al alagimmin genel yiizey yapisini gosteren SEI goriintiisii.

Numunenin yiizeyinde bosluklarin ve dentritik yapilarin oldugu goriilmektedir. Zn-
Al alasimmin katilasma araligi genis oldugundan dendritik yapmin biiylimesi i¢i yeterli
oranda zaman bulunmaktadir. Bu nedenle Zn-Al alasimina 6tektik matriks i¢inde ayrigsmis
primer B dendritleri hakim oldugundan otektik faz alanlarmmin miktar1 dendritik yapiya
oranla daha diisiiktiir. Otektik yap1 bilyiik oranda ¢inko (r)) ve ayrismis halde bulunan f3
parcaciklarindan meydana gelmektedir. 11k katilasan faz B dendritik yapidadir ve primer

dendritleri oda sicakliginda o ve n” ya doniismektedir [15].
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— ipm FUEMLAB 2/7/2012
15.0kV SEI SEM WD 6.1mm 1:32:45

Sekil 5.2. Zn-Al alasimmin SEI goriintiisii.

Sekil 5.2 de numune yiizeyinde 5000 biiylitmede alinmig SEI goriintiisii
gosterilmektedir. Numunenin yiizeyinde yer yer bosluklarin oldugu ve kontrast farkliligt
oldugu goriilmektedir. Bu kontrast farkliligi numunenin birden fazla fazlardan meydana
geldigini ifade etmektedir. Sekil 5.3” teki analiz sonuglarina gore parlak bolge ¢inkoca
zengin B faz1 iken, koyu bolge ise aliminyumca zengin o fazi oldugu goriilmiistiir. Alinan
EDX analizi 1. bolgede oOtektik fazin olustugunu gdsteriyorken, 2. ve 3. bolgede ise
otektoid fazin olustugunu gostermektedir. Artan aliiminyum miktari ile 6tektik miktarinin
azaldig1 belirlenmistir. Buna bagh olarak Zn-Al alasiminin sertlik, ¢ekme ve asinma
dayanimlarmi arttirmakta, fakat stirinme direncini diistirdiigii bilinmektedir. Tablo 5.1° de
ise Sekil 5.4° teki spektrum degerleri ve hangi fazlarin oldugu ifade edilmistir. Ayrica
tabloda yer alan Oksijen numunenin yilizey tabakasmin oksitlenmesinden dolay1

olusmustur.
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1lum FUEMLAB 2/11/2012
15.0kV COMPO SEM WD 10.1mm 11:25:06
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Sekil 5.4. Sekil 5.3” te gosterilen Zn-Al alagimmin (a) 1, (b) 2, (¢) 3, olarak isaretlenen noktalardan alinan
EDX spektrumlari.

Tablo 5.1. Sekil 5.4’ te gosterilen EDX spektrum sonuglari.

Spektrum 1: Otektik Faz

Zn 98.18 95.69
Al 1.82 431
Toplam 100 100

Spektrum 2: Otektoid Faz

Zn 65.97 43.14
Al 31.31 49.59
O 2.72 7.27
Toplam 100 100

Spektrum 3: Otektoid Faz

Zn 73.73 51.98

Al 23.58 40.27

O 2.69 7.75
Toplam 100 100
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— lpm FUEMLAB = 2/7/2012
15.0kV SEI  SEM WD 6.1mm 1:50:51

Sekil 5.5. Zn-Al alasimmin SEI goriintiisii.

Sekil 5.5° te numunenin farkli bir bolgesinden 5000 biiyiitmede alinmis SEI
goriintiisii gosterilmektedir. Bu goriintiide de farkli kontrastlarin oldugu yani numunenin
farkli fazlardan olustugu goriilmektedir. Sekil 5.6° daki analiz sonuglarina gore 1. bolge
cinkoca zengin [ fazi, otektik faz, 2. bolge aliiminyumca zengin o fazi, otektoid faz, 3.
bolge otektoid faz( B+a), 4. bolge otektik faz (B fazi+otektoid). Alinan EDX analizine gore
bu bolgede otektik ve dtektoid olmak iizere 2 fazin olustugunu gostermektedir. Tablo 5.2°
de ise Sekil 5.7 teki spektrum degerleri ve hangi fazlarin oldugu ifade edilmistir. Tabloda

yer alan Oksijen numunenin yiizey tabakasinin oksitlenmesinden dolay1 olusmustur.
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2/12/2012
WD 10.1mm 12:23:06

Sekil 5.6. Zn-Al alagiminin BEI goriintiisii.

15000
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(d)

Sekil 5.7. Sekil 5.6° da gosterilen Zn-Al alasimmin (a) 1, (b) 2, (¢) 3, (d) 4 olarak isaretlenen noktalardan
alman EDX spektrumlar.
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Tablo 5.2. Sekil 5.7° de gosterilen EDX spektrum sonuglart.

Spektrum 1: Otektik Faz

Element Agirlikga % Atomik %
Zn 98.84 97.22
Al 1.16 2.78

Toplam 100 100

Spektrum 2: Otektoid Faz

Zn 60.25 37.68

Al 37.74 57.17

O 2.01 5.15
Toplam 100 100

Spektrum 3: Otektoid Faz

Zn 73.13 51.37
Al 24.40 41.52
O 2.48 7.11
Toplam 100 100

Spektrum 4: Otektik Faz

Zn 88.32 75.74
Al 11.68 24.26
Toplam 100 100
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1lum FUEMLAB 2/17/2012
15.0kV SEI SEM WD 5.4mm 2:32:29

Sekil 5.8. Zn-Al alasimimnin SEI goriintiisii.

Sekil 5.8 de numune yiizeyinde 5000 biylitmede alinmig SEI goriintiisii
gosterilmektedir. Kontrast farkliligi oldugu goriilmektedir. Bu kontrast farkliligt
numunenin 1’ den fazla fazlardan meydana geldigini ifade etmektedir. Dentritik yap1 bu
bolgede yogun bir sekilde goriilmektedir. Sekil 5.9’ daki analiz sonuglarina gore 1. ve 3.
bolgeler yani parlak bolge ¢inkoca zengin B fazi iken, 2. bolge yani koyu bolge ise
aliminyumca zengin o fazi1 oldugu goriilmiistiir. Alinan EDX analizi 1. ve 3. bolgelerde
¢inko miktarinin zengin oldugunu ve otektik fazin olustugu gosteriyorken, 2. bolgede ise
aliminyumca zengin oldugu ve 6tektoid fazin olustugunu gostermektedir. Alagim, ¢inkoca
zengin dendritler ve bu dentritler arasinda aliminyumca zengin aglar icermektedir. Bir
alasimin katilagsmasi, kati-sivi ara ylizeyinde birbirinin yerini alan iki etkenin etkilesimi
yoluyla olusur. Bunlar kat1 atomlarinin diflizyonu ile gerceklesen dallanma etkisidir. Bu
etkilerden dolayi, ara ylizeydeki kararsizlik dendritik biiylimeye neden olur. Dendritler sivi
faz i¢inde bir a-eriyigi olarak biiyiir ve iki ana dendrit arasinda a+f otektigi seklinde
ikincil dendritler olusur. Tablo 5.3” te ise Sekil 5.10” daki spektrum degerleri ve hangi

fazlarin oldugu ifade edilmistir.

43



i 2 X b e e
1lum FUEMLAB 2/12/2012
X 5,000 .0kV COMPO SEM WD 10.2mm 1:32:24

Sekil 5.9. Zn-Al alasimmin BEI goriintiisii.

(b)
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Sekil 5.10. Sekil 5.9° da gosterilen Zn-Al alasiminin (a) 1, (b) 2, (¢) 3 olarak isaretlenen noktalardan alinan
EDX spektrumlari.

Tablo 5.3. Sekil 5.10” da gosterilen EDX spektrum sonuglart.

Spektrum 1: Otektik Faz

Element Agirlikga % Atomik %
Zn 98.91 97.41
Al 1.09 2.59

Toplam 100 100

Spektrum 2: Otektoid Faz

Zn 68.51 47.32
Al 31.49 52.68
Toplam 100 100

Spektrum 3: Otektik Faz

Zn 97.14 93.34
Al 2.86 6.66
Toplam 100 100
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15.0kv SEI  SEM WD 5.4mm  3:05:34

Sekil 5.11. Zn-Al alasimmin SEI goriintiisii.

Sekil 5.11° de numune yiizeyinde de 5000 biiylitmede alinmis SEI goriintiisii
gosterilmektedir. Bu ylizey goriintiisiinde de yogun bir sekilde dentritik yapinin oldugu ve
kontrast farkliligi yani 1’ den fazla fazin oldugu goriilmektedir. Sekil 5.12° deki analiz
sonuclarina gore 1. ve 2. bolgeler ¢inkoca zengin B fazi iken, 2. bdlge ise aliiminyumca
zengin o fazi oldugu goriilmistiir. Alinan EDX analizi 1. ve 3. bdlgelerde ¢inko miktarinin
zengin oldugunu ve otektik fazin olustugu gosteriyorken, 2. bolgede ise aliiminyumca
zengin oldugu ve burada da 6tektik fazin olustugunu gostermektedir. Tablo 5.4’ te ise Sekil

5.13” teki spektrum degerleri ve hangi fazlarin oldugu ifade edilmistir.
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X 5,000 15.0kV COMPO SEM WD 10.1mm 3:15:11

Sekil 5.12. Zn-Al alasiminin BEI goriintiisii.

(b)
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Sekil 5.13. Sekil 5.12° de gosterilen Zn-Al alasiminin (a) 1, (b) 2, (¢) 3 olarak isaretlenen noktalardan alinan
EDX spektrumlari.

Tablo 5.4. Sekil 5.13” te gosterilen EDX spektrum sonuglart.

Spektrum 1: Otektik Faz

Element Agirlikga % Atomik %
Zn 98.76 97.05
Al 1.24 2.95

Toplam 100 100

Spektrum 2: Otektik Faz

Zn 92.40 83.39
Al 7.60 16.61
Toplam 100 100

Spektrum 3: Otektik Faz

Zn 79.38 61.37
Al 20.62 38.63
Toplam 100 100
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Sekil 5.14. Zn-Al alasimmin SEI goriintiisii.

Sekil 5.14° te numune yiizeyinde 2500 biiylitmede alinmis SEI goriintiisii
gosterilmektedir. Numune yiizeyinde bosluklarin, dentritik yapmin ve tek fazin oldugu
goriilmektedir. Sekil 5.15” teki analiz sonuglarina gore 2. ve 3. bolgeler ¢inkoca zengin 3
faz1 iken, 1. bolge ise aliiminyumca zengin a fazi oldugu goriilmistiir. Alman EDX analizi
2. ve 3. bolgelerde ¢inko miktarmin zengin oldugunu ve otektik fazin olustugu
gosteriyorken, 1. bolgede ise aliiminyumca zengin oldugu ve burada da oOtektik fazin
olustugunu gostermektedir. Tablo 5.5 te ise Sekil 5.16° daki spektrum degerleri ve hangi

fazlarin oldugu ifade edilmistir.
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15.0kV COMPO SEM WD 10.2mm 11:24:57

Sekil 5.15. Zn-Al alasiminin BEI goriintiisii.

10000




Sekil 5.16. Sekil 5.15” te gosterilen Zn-Al alagiminin (a) 1, (b) 2, (¢) 3 olarak isaretlenen noktalardan alinan
EDX spektrumlari.

Tablo 5.5. Sekil 5.16” da gosterilen EDX spektrum sonuglart.

Spektrum 1: Otektik Faz

Element Agirlikga % Atomik %
Zn 81.50 62.81
Al 16.45 30.71
O 2.06 6.48

Toplam 100 100

Spektrum 2: Otektik Faz

Zn 98.75 97.03
Al 1.25 2.97
Toplam 100 100

Spektrum 3: Otektik Faz

Zn 90.42 77.34

Al 7.61 15.76

O 1.97 6.90
Toplam 100 100

51



2/17/2012
SEM WD 6.1lmm 10:52:40

Sekil 5.17. Zn-Al alagiminin SEI goriintiisii

Sekil 5.17° de numune yiizeyinde 2500 biiylitmede alinmig SEI goriintiisii
gosterilmektedir. Numunenin yiizeyinde yer yer bosluklarin oldugu ve kontrast farkliligt
oldugu goriilmektedir. Bu kontrast farkliligi numunenin birden fazla fazlardan meydana
geldigini ifade etmektedir. Sekil 5.18 deki analiz sonuglarina gore 1, 3 ve 4. bolgeler
cinkoca zengin 3 fazi iken, 2. bolge ise aliiminyumca zengin o fazi oldugu goriilmiistiir.
Almman EDX analizi 1., 3. ve 4. bolgelerde ¢inko miktarmin zengin oldugunu ve 6tektik
fazin olustugunu gostermektedir. Tablo 5.6’ da ise Sekil 5.19” daki spektrum degerleri ve

hangi fazlarin oldugu ifade edilmistir.
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Sekil 5.18. Zn-Al alasgimmin BEI goriintiisii.

15000
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(d)

Sekil 5.19. Sekil 5.18” de gosterilen Zn-Al alagiminin (a) 1, (b) 2, (¢) 3, (d) 4 olarak isaretlenen noktalardan
alman EDX spektrumlari.
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Tablo 5.6. Sekil 5.19

da gosterilen EDX spektrum sonuglari.

Spektrum 1: Otektik Faz

Element Agirlikga % Atomik %
Zn 99.04 97.70
Al 0.96 2.30
Toplam 100 100
Spektrum 2: Otektik Faz
Zn 87.69 74.62
Al 12.31 25.38
Toplam 100 100
Spektrum 3: Otektik Faz
Zn 98.76 97.05
Al 1.24 2.95
Toplam 100 100
Spektrum 4: Otektik Faz
Element Agirlikga % Atomik %
Zn 99.01 97.64
Al 0.99 2.36
Toplam 100 100
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— lum FUEMLAB 2/17/2012
15.0kV SEI SEM WD 6.1mm 1:16:44

Sekil 5.20. Zn-Al alagiminin SEI goriintiisii.

Sekil 5.20° te numunenin farkli bir bolgesinden 5000 biiyiitmede alinmig SEI
goriintiisii gosterilmektedir. Bu goriintiide de farkli kontrastlarin oldugu yani numunenin
farkli fazlardan olustugu goriilmektedir. Sekil 5.21° deki analiz sonuglarma gore 1 ve 3.
bolgeler ¢inkoca zengin B fazi iken, 2. bolge ise aliiminyumca zengin a fazi oldugu
goriilmiistiir. Alinan EDX analizi 1. ve 3. bolgelerde ¢inko miktarmin zengin oldugunu ve
otektik fazin olustugu gosteriyorken, 2. bolgede ise aliiminyumca zengin oldugu ve
otektoid fazin olustugunu gostermektedir. Artan aliiminyum miktari ile 6tektik miktarinin
azaldig1 belirlenmistir. Buna baglh olarak Zn-Al alasgiminin sertlik, ¢ekme ve asinma
dayanimlarmi arttirmakta, fakat stiriinme direncini disiirdiigii bilinmektedir. Tablo 5.7° de
ise Sekil 5.22” deki spektrum degerleri ve hangi fazlarin oldugu ifade edilmistir. Tabloda

yer alan Oksijen numunenin yiizey tabakasinin oksitlenmesinden dolay1 olusmustur.
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X 5,000 15.0kV COMPO SEM WD 10.1lmm 10:30:37

Sekil 5.21. Zn-Al alagimmin BEI goriintiisii.
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Sekil 5.22. Sekil 5.21° de gosterilen Zn-Al alasiminin (a) 1, (b) 2, (¢) 3 olarak isaretlenen noktalardan alinan
EDX spektrumlari.

Tablo 5.7. Sekil 5.22” de gosterilen EDX spektrum sonuglart.

Spektrum 1: Otektik Faz

Element Agirlikga % Atomik %
Zn 84.81 69.75
Al 15.19 30.25

Toplam 100 100

Spektrum 2: Otektoid Faz

Zn 61.70 37.27
Al 31.64 46.31
O 6.65 16.42
Toplam 100 100

Spektrum 3: Otektik Faz

Zn 98.61 96.69
Al 1.39 3.31
Toplam 100 100
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5.2. TEM Gozlemleri

Diizlem-goriintii Zn-Al numunesinin mikroyapisini gosteren TEM resimleri Sekil
5.23’ te verilmektedir. Sekil 5.23.a” daki aydinlik-alan TEM goriintiisii, boyutlar1 ortalama
~40 nm ile ~250 nm arasinda degisen tanelerden olusan mikroyapiyr net olarak
sergilemektedir. Ayn1 bdlgenin difraksiyona ugramis elektron demetinin sec¢ilmesiyle elde
edilen karanlik-alan TEM goriintlisii Sekil 5.23.b° de gosterilmektedir. Difraksiyon
halkalarindan, taneler arasi yonelim iliskisi olmadigini yani diizensiz tane yapisi, bu
goriintiide goriilmektedir. Sekil 5.23.¢” de, goriintiilenen bdlgeden alinan SAD desenidir.
Desen difraksiyon halkalarindan olusmaktadir. Aydmlik-alan, karanlik-alan goriintiileri ve
SAD deseni birlikte degerlendirildiginde, incelenen bdlgenin gelisi glizel yOnelimli
polikristalli tanelerden olustugu sonucuna varilmaktadir. Bazi taneler kusur ihtiva

etmektedir.

0.2 urn 0.2 urmn

| —— [——

() (b)
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Sekil 5.23. Kesit-alan Zn-Al numunesinin ince mikroyapisini gosteren (a) aydinlik-alan, (b) karanlik-alan

TEM goriintiileri, (¢) uygun SAD deseni.

Sekil 5.24.a, b ve c, diizlem-goriintii Zn-Al numunesinin farkli bir bdlgesinden
alman swrasiyla aydinlik-alan, karanlik-alan goriintiileri ve uygun SAD desenidir.
Mikroyapiy1 olusturan taneler aydinlik-alan goriintiisiinden rahatlikla
secilebilinmektedirler. Tane simirlar1 oldukca belirgindir ve taneler bireysel olarak
goriilmektedir. Ortalama biiyiiklikleri ~25 nm ile ~300 nm araligimdan degismektedir.
Ayn1 bolgenin karanlik-alan TEM goriintiisiinde nano boyutlu taneler daha belirgindirler

ve bazi taneler kusur yapilari ihtiva etmektedir.
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Sekil 5.24. Kesit-alan Zn-Al numunesinin (a) aydinlik-alan, (b) karanlik-alan TEM goériintiileri, (c¢) uygun
SAD deseni.
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6. SONUCLAR VE TARTISMA

Bu ¢alismada basingli dokiim yontem ile {iretilen ¢inko-aliiminyum alasiminin
mikroyapist incelenmistir. 1k olarak orijinal alasimlarm mikroyap: karakteristikleri SEM
ile incelenmis ve olusan fazlar igerisindeki elementlerin agirlikli yiizdeleri EDX teknigi ile
belirlenmistir. Yapilan yiizey gozlemleri sonucu Al-Zn alasimimin ¢inkoca zengin 6tektik
kompozisyona sahip oldugu belirlendi. Yapilan gozlemler Al ve Zn elementlerinin farkl
konsantrasyonlara sahip oldugu belirlendi. Aliminyum tabanli alasimlar {izerinde yapilan
baz1 ¢aligmalar, bu alagimlarda meydan gelen yapilarin, 6tektik ve dendritik katilagsmalar
sonucunda ortaya ¢ikan yapilar oldugu gozlenmis olup bizimde elde ettigimiz sonuglar ile
uyum igerisindedir. Al-Zn alagimlar1 en yiiksek dayanima sahip aliminyum alasgimlaridir.
Bunun sebebi ise bu alasim tiiriiniin ¢ok yiliksek dislokasyon yogunluguna sahip olmasidir.
Bu durum ise, Al-Zn alasim eriyiklerinin a fazindan ¢ok hizli bir sekilde sogutulmalaridir.
Al-Zn alasimlarindan elde edilen orneklerin, SEM incelemelerinde, iki farkli renkte faz
bolgesinin olustugu godzlenmistir. Bu bolgelerde olusan farkli fazlarin hangi elemente ait
oldugunu anlamak i¢in EDX teknigi kullanildi. EDX sonuglarina gore, kiitlece aliminyum
oranmnin fazla oldugu bdlgenin a-Al faz, kiitlece ¢inko oraninin fazla oldugu bdlgenin ise
-Zn faz oldugu sonucuna varilmistir. Alinan EDX sonuglarina gore alasimin sadece Zn ve
Al’ ca zengin fazlardan meydana geldigi, bunun diginda herhangi bir metalleraras1 bilesik

olugsmadig1 belirlenmistir.

%78 degerinden daha diisiik oranda ¢inko i¢eren alasimlar 6tektik alti, bu degerden
daha yiiksek oranda ¢inko iceren alasimlar ise otektik {istii alagimlar olarak kabul edilebilir
[64]. Otektik alt1 alasimlarin katilasmas: sirasinda ilk dnce aliiminyumca zengin o fazi
olusur ve sicaklik diistiikce aliiminyum orani azalir, ¢inko orani ise artar. Bu durum sivi
metalin kimyasal bilesimin 6tektik noktanim kimyasal bilesimine erismesine kadar devam
eder. Otektik bilesime erisildiginde 6tektik doniisiim meydana gelir ve o fazi ile ince ¢inko
parcaciklarini iceren bir yapi olusur. Geriye kalan sivi metal igerisinde ¢inkoca zengin
fazlarin katilasmas1 sonucunda da m faz1 olusur [65, 66]. Otektik iistii alasimlarda ise ilk
once cinko katilasir ve katilasma devam ettik¢e geriye kalan sivi metal icerisindeki ¢inko
orani azalirken, aliiminyum orani artar [64]. Bu durum sivi metalin kimyasal bilesimin
otektik noktanin bilesimine erismesine kadar devam eder. Sivi metalin kimyasal bilesimi

otektik noktanin kimyasal bilesimine eristiginde otektik doniisiim meydana gelir. Bunun
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sonucunda a fazi ve ¢inko parcaciklarindan olusan bir i¢cyapt meydana gelir. Cinkoca

zengin sivinin katilagmasi ile de katilagma tamamlanmis olur [65, 66].

TEM analizlerinde ise, Zn-Al numunesinin aydinlik-alan, karanlik-alan goriintiileri
ve uygun SAD deseni incelenmis olup, aydinlik-alan, karanlik-alan goriintiileri ve SAD
deseni birlikte degerlendirildiginde, incelenen bdlgenin gelisi giizel yonelimli polikristalli
tanelerden olustugu, taneler aras1 yonelim iliskisi olmadig1 ve tane boyutlarmin ortalama
~25 nm ile ~300 nm arasinda degistigi sonucuna varilmistir. Bazi taneler kusur ihtiva

etmektedir.
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